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ALVES, T.O. Tempo de endurecimento dos cimentos endoddnticos: analise dos
meétodos convencionais e proposta de novo método de avaliagdo, por meio de
ultrassom. 2018, 89p. Dissertacdo (Mestrado) — Faculdade de Odontologia de
Ribeirdo Preto, Universidade de S&o Paulo, Ribeirdo Preto, 2018.

O objetivo deste trabalho foi avaliar comparativamente o tempo de endurecimento
(TE) dos cimentos Endofill®, AH Plus®, Sealer 26®, RoekoSeal Automix®, EndoRez
Sealer®, MTA Fillapex®, Ketac — Endo®, Endosequence BC Sealer®, determinado
por meio dos testes preconizados pela Especificacdo Numero 57 da American
National Standard Institute/American Dental Association (ANSI/ADA, 2012), por
agueles modificados por CARVALHO-JUNIOR et al. (2007) (CJ), e pela utilizacdo do
ultrassom (US). Para determinar o TE pelo teste ANSI/ADA (2012) moldes metalicos
(10mm x 2mm) foram preenchidos com os cimentos citados e foram testados com
agulha tipo Gillmore (100 g), a cada 60 segundos, até ndo haver mais marcas na
superficie. Para o teste ANSI/ADA (2012) modificado por CJ, foram utilizados moldes
metalicos (5mm x 2mm), e o teste foi realizado da forma como prevista pela ANSI/ADA
(2012). Para o teste com US (Panametrics, EUA), usou-se um transdutor que
transmitia onda com frequéncia 1MHZ e um osciloscépio, identificando o modulo de
elasticidade e densidade de cada amostra e assim, indicando o endurecimento de
cada cimento testado. Os resultados mostraram que os cimentos AH Plus®, Sealer
26®, Endofill®, MTA Fillapex®, Endosequence BC Sealer®, EndoRez®, Ketac-Endo®
apresentaram as maiores médias pelo método do US quando comparados com 0s
métodos ANSI/ADA (2012) e CJ, sendo estatisticamente diferentes dos demais grupos
(p<0,05). Os cimentos Endosequence BC Sealer® e EndoRez® apresentaram valores
estatisticamente diferentes entre os métodos ANSI/ADA (2012) e CJ (p<0,05).
Quando comparados os valores de TE do método do US com o tempo afirmado pelos
fabricantes dos cimentos AH Plus®, Sealer 26®, Endofill®, EndoRez®, MTA Fillapex®
estes apresentaram maiores médias pelo método do US. Concluiu-se que o método
do US aferiu tempos de endurecimento maiores para os cimentos testados do que
pelos métodos ANSI/ADA (2012) e de CJ, com excecdo do MTA Fillapex® e do
EndoRez®, e sua utilizacdo permite avaliar a reacédo de endurecimento dos materiais
na sua totalidade, e ndo apenas superficialmente.
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ALVES, T.O. Setting time for root canal sealer setting time: an analysis of
conventional methods and a novel assessment approach using ultrasound.
2018, 89p. Dissertacao (Mestrado) — Faculdade de Odontologia de Ribeirdo Preto,
Universidade de Sao Paulo, Ribeirdo Preto, 2018.

The aim of this study was to comparatively assess the setting time (ST) of Endofill®,
AH Plus®, Sealer 26®, RoekoSeal Automix®, EndoRez Sealer®, MTA Fillapex®, Ketac
— Endo®, and Endosequence BC Sealer® sealers using the tests advocated by the
American National Standard Institute/American Dental Association specification no. 57
(ANSI/ADA, 2012), a modified test by CARVALHO-JUNIOR et al. (2007) (CJ), and
ultrasound (US). Metallic casts (10mm x 2 mm) were filled with the above-mentioned
sealers and tested with a Gillmore needle (100 g) every 60 seconds until there were
no markings on the surface. For the ANSI/ADA (2012) modified test CJ, metallic casts
(5mm x 2 mm) were used and tested as advocated by the ANSI/ADA (2012). For tests
using US (Panametrics, USA), a transducer conveying a 1-MHz wave and an
oscilloscope for elasticity and density imaging were used for every sample, and
indicated the setting time for each tested sealer. AH Plus®, Sealer 26®, Endofill®, MTA
Fillapex®, Endosequence BC Sealer®, EndoRez® and Ketac-Endo® sealers showed
significantly longer setting times (p<0.05) when assessed by US compared to the
ANSI/ADA (2012) and CJ methods. The ST for Endosequence BC Sealer® and
EndoRez® was significantly different between ANSI/ADA (2012) and CJ (p<0.05).
When comparing the US ST to the time informed by the manufacturer, the AH Plus®,
Sealer 26®, Endofill®, EndoRez®, and MTA Fillapex® sealers showed significantly
longer times at the US analysis. In conclusion, ultrasound evaluations resulted in
longer setting times for the tested sealers, when assessed compared to the ANSI/ADA
(2012) and CJ methods, except for MTA Fillapex® and EndoRez®. The US provides
information on the setting time of the entire material, not only the surface.
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O sucesso do tratamento endodontico depende da realizacdo de etapas
encadeadas, capazes de promover completa limpeza, desinfeccdo, ampliacéo,
modelagem e obturacdo hermética do sistema de canais radiculares (GUIMARAES et
al., 2014; CAMARGO et al., 2017). Apesar de nédo ser possivel eleger qual fase € a
mais importante no tratamento endodontico, a obturacdo dos canais radiculares exige
atencao especial (ZHOU et al., 2013; OLIVEIRA et al., 2016) e tem como objetivo a
eliminacdo de espacos vazios, que podem servir de sitios para proliferacdo de
microrganismos que hao conseguiram ser eliminados durante o preparo fisico-quimico
do canal radicular ou que ocupem esses espacos posteriormente por infeccéo
secundaria (LOPES; SIQUEIRA, 2015). Assim, a utilizacdo de cimentos endoddnticos
para selar o espaco entre a parede dentinaria e a interface existente entre
componentes da massa obturadora € indispensavel (DELONG; HE; WOODMANSEY,

2015).

Ao escolher os materiais obturadores, deve-se sempre levar em consideracéo
suas propriedades fisicas, quimicas e biolégicas (RACHED et al., 2014; SHARMA et
al., 2014; VIAPIANA et al., 2014). As suas propriedades sao selamento hermético,
biocompatibilidade, atividade antimicrobiana, estabilidade dimensional, ser insolavel
ao meio oral e aos fluidos teciduais, escoamento adequado e baixa viscosidade,
facilidade de manipulacéo e insercdo no canal, radiopacidade, ndo alterar a cor da
coroa dental, adequado tempo de trabalho, adaptacéo e adeséo as paredes do canal
radicular, ser reabsorvido no periapice quando extravasado, estimular ou permitir a
deposicdo de tecido de reparacdo e facilidade de remocdo quando necessario

(GROSSMAN, 1976; VALENTIM et al., 2016).

Em 1983, a American Dental Association (ADA) estabeleceu uma série de

diretrizes e testes para a avaliacdo dos materiais obturadores endoddnticos. Tal fato
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era de muita importancia, passando entdo a existir metodologias padronizadas
especificas para a avaliacdo das propriedades fisico-quimicas dos materiais
obturadores endodoénticos. Em 1984, tais diretrizes e testes foram efetivados por meio

da Especificacdo n° 57 da American National Standards Institute (ANSI/ADA, 2012).

Vale destacar, que o tempo de endurecimento é uma propriedade importante
para que haja tempo de trabalho adequado e consisténcia correta para permitir o
completo preenchimento do sistema de canais radiculares (MASSI et al., 2011). Além
disso, mantém relacdo fundamental com a etapa de obturacdo dos canais radiculares
e restauracao final do dente tratado (HUANG et al., 2018), uma vez que, naqueles
dentes em que ha grande destruicdo coronaria, procedimentos restauradores que
incluem pinos intra-radiculares podem ser eleitos, e, para que iSSO seja possivel,
necessario se faz que o cimento esteja totalmente endurecido, para que se evitem
problemas tais como a desobturacéo parcial do conduto e prejuizo na adeséo do pino
intra-radicular a dentina (ALEISA et al., 2016; CAMPOS et al., 2018; VILAS-BOAS et

al., 2018).

Ha também aquelas situacdes em que, clinicamente, existe a indicacao de
realizacéo de cirurgia parendoddntica imediatamente apds a realizacao do tratamento
endododntico, o que, de igual forma, pressupbe que a massa obturadora esteja

completamente endurecida e estavel (PROFETA; PRUCHER, 2017).

Existem varias marcas e tipos de materiais obturadores, que se diferenciam
por sua composicao e propriedades fisico-quimicas (CHANG et al., 2015; ANTUNES
et al., 2016). As formulacfes de cimentos disponiveis sdo a base de 6xido de zinco e
eugenol, resina epoxica, MTA/silicato de célcio, ionbmero de vidro, metacrilato,
silicone e 0s mais recentes, cimentos bioceramicos (FLORES et al., 2011; BORGES

et al., 2012; CAMILLERI et al., 2014; CHANG et al., 2015; AFAF; AZIZ, 2016).
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Para avaliacdo das propriedades fisico-quimicas dos materiais obturadores
de canais radiculares, métodos para analise foram propostos por pesquisadores e
organizacdes internacionais. A American National Standard Institute/American Dental
Association (ANSI/ADA), por meio do seu conselho cientifico, desenvolve e aprimora
meétodos e determina padrdes e especificacbes para a avaliagcdo das propriedades
fisico-quimicas dos materiais dentarios. Quanto aos materiais obturadores de canais
radiculares, o conselho cientifico da ANSI/ADA estabelece a Especificacdo Numero
57 para o estudo das suas propriedades fisico-quimicas, e determina as
caracteristicas ideais que o material deve apresentar, e suas propriedades fisico-
guimicas essenciais para que desempenhem seu papel clinico (ANSI/ADA, 2012).
CARVALHO-JUNIOR et al. (2007) prop6s modificacdo na metodologia do teste de
alteracéo dimensional, de tempo de endurecimento e de solubilidade e desintegracao,
com o objetivo de diminuir a quantidade de material utilizado durante os experimentos,
com a alegada vantagem de reducéo de 80% do material necessario para confeccéo

das amostras, 0 que nao afeta a precisdo dos métodos em questao.

Com base no padrdo ANSI/ADA (2012), para se determinar o tempo de
endurecimento de materiais obturadores, a superficie de um cimento deve ser
visualmente examinada. O tempo de endurecimento do material testado € definido no
momento em que marcas de indentacdo da agulha de Gillmore ndo podem ser mais
vistas na superficie do cimento (ANSI/ADA, 2012). Ocorre que esse método, pode néo
expressar se realmente o material obturador estd completamente endurecido, uma
vez que as reacdes quimicas que levam a mudanca de estado fisico do material nem
sempre acontecem de forma homogénea, devido a fatores externos como luz,
temperatura, manipulagéo incorreta do material, falha do operador diante a realizacéo

do teste e a espessura da agulha de Gillmore (LI et al., 2014). Ainda, destaca-se a
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possibilidade da reacéo de endurecimento se iniciar a partir das bordas externas dos
moldes para a direcdo mais central, de cima para baixo, ou em hipoteses opostas a
estas, de modo que o interior da massa de cimento avaliado ainda esteja em processo
de endurecimento, o que gera resultados tidos como o tempo de endurecimento do
material analisado, porém com a superficie interna ainda sem essa condicao definitiva.
Tudo isso aponta na direcdo da necessidade de se estabelecerem testes mais
precisos e modernos para avaliar as propriedades fisico-quimicas dos materiais em
comento (HAMMAD; QUALTROUGH; SILIKAS, 2008; GANDOLFI; SIBONI; PRATI,

2016).

A avaliacdo das propriedades fisico-quimicas dos materiais endodénticos
passa por processos de aprimoramento ao longo do tempo, tal como as alteracdes
propostas por CARVALHO-JUNIOR et al. (2007) em relagcéo ao estudo da solubilidade
e estabilidade dimensional. CAVENAGO et al. (2014) propuseram 0 uso da
microtomografia computadorizada para a quantificacdo da alteracdo volumétrica de
amostras imersas em agua, DE SOUZA et al. (2013) e BASTURK et al. (2014)
utilizaram a mesma tecnologia para avaliar o grau de porosidade dos cimentos
endododnticos, que também foi empregada por TORRES et al. (2016) para avaliar a
alteracdo dimensional, a solubilidade, a porosidade e a alteracdo volumétrica dos

cimentos obturadores.

Os dispositivos ultrassonicos caracterizados por transformar energia elétrica ou
magnética em energia mecanica, sdo bastantes difundidos na Odontologia para
deteccédo de caries e medicdo da espessura de dentina entre a superficie do dente e
a camara pulpar (PECK; ROWE; BRIGGS, 1989), dentre outras aplicacdes clinicas.
Isso ocorre porque a velocidade do som é sensivel as propriedades viscoelasticas de

materiais. (YANIKOGLU et al., 2000; MATALON et al.,, 2007). Desse modo, 0
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ultrassom pode ser utilizado para monitorar o processo de endurecimento de cimentos
endodénticos (NG et al., 1989; BOZKURT et al., 2005), ja que fornece informacdes
sobre mudancas nos valores de médulo de elasticidade e densidade dos materiais
obturadores, indicando o momento exato do seu endurecimento (DENISOVA et al.,
2004; WATANABE et al., 2004; YASUDA et al., 2007). Diante da importancia que as
propriedades fisico-quimicas exercem nos materiais obturadores para o sucesso do
tratamento endoddntico, torna-se necessario realizar analise critica dos métodos
convencionais de estudo do tempo de endurecimento dos cimentos endodonticos,
bem como de estabelecer um novo método para sua avaliacdo, com o emprego do
ultrassom, que reflita com maior precisdo as reacdes quimicas que ocorrem no

material analisado, determinantes da mudanca dos seus estados fisicos.
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O objetivo do presente estudo € analisar comparativamente os métodos de
afericdo de tempo de endurecimento dos cimentos endoddnticos entre si, ou seja, do
previsto na Especificacdo numero 57 da American National Standard
Institute/American Dental Association (ANSI/ADA, 2012), daquele modificado por
CARVALHO-JUNIOR et al. (2007), e um novo método de afericdo por meio de

ultrassom.
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Para realizacdo deste estudo, foram utilizados os cimentos endododnticos a
base de resina epoxica (AH Plus®/Dentsply DeTrey Konstanz, Alemanha), hidroxido
de calcio (Sealer 26®/Dentsply-Maillefer, Bailagues, Suica), 6xido zinco e eugenol
(Endofill®/Dentsply, Petropolis, RJ, Brasil), agregado tridbxido mineral (MTA
Fillapex®/Angelus, Londrina, PR, Brasil), silicone (RoekoSeal Automix®
(Coltene/Whaledent, Langenau, Alemanha), bioceramico (Endosequence BC
Sealer®/Brasseler USA, Savannah, CA, USA), metacrilato (EndoRez
Sealer®/Ultradent Product Inc.) e ionémero de vidro (Ketac—Endo®/3M ESPE,
Alemanha) (Figura 1). As informac@es (fabricante e composi¢cdo) de cada cimento

obturador dos canais radiculares utilizados estdo listados na tabela I.

Figura 1 — Cimentos utilizados neste estudo: (A) a base de resina epéxica (AH Plus®/Dentsply DeTrey
Konstanz, Alemanha); (B) a base de hidréxido de calcio (Sealer 26®/Dentsply-Maillefer, Bailagues,
Suica); (C) a base de 6xido de zinco e eugenol (Endofill®/Dentsply, Petropolis, RJ, Brasil); (D) a base
de agregado trioxido mineral (MTA Fillapex®Angelus, Londrina, PR, Brasil); (E) a base de silicone
(RoekoSeal Automix® (Coltene/Whaledent, Langenau, Alemanha); (F) bioceramico (Endosequence BC
Sealer®/Brasseler USA, Savannah, CA, USA); (G) a base de metacrilato (EndoRez Sealer®/Ultradent
Product Inc.); (H) iondmero de vidro (Ketac — Endo®3M ESPE, Alemanha).
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Tabela | — Cimentos obturadores dos canais radiculares utilizados nos procedimentos
experimentais, com o respectivo nome comercial, composi¢do e fabricante.

Nome comercial

Composicéo

Fabricante

AH Plus®

Sealer 26®

Endofill®

MTA Fillapex®

RoekoSeal Automix®

Endosequence BC
Sealer®

EndoRez®

Ketac — Endo®

Pasta A: Resina Epoxi de Bisfenol-A; Resina
Epoxi de Bisfenol-F; Tungstato de calcio;
Oxido de zirconio; Silica e Oxido

de ferro.

Pasta B: Amina Adamantada; N, N” -
Dibenzil-5-oxanonane-diamina-1,9; TCD —
Diamina; Tungstato de célcio; Oxido de
zircénio; Silica e Oleo de silicone.

P6: Trioxido de Bismuto; Hidroxido de
Célcio; Urotropina e Dioxido de Titanio.
Resina: Epoxi.

P6: Oxido de Zinco, Resina Hidrogenada,
Subcarbonato de Bismuto, Sulfato de Bario e
Borato de Calcio.

Liquido: Eugenol, Oleo de Améndoas e BHT.

Pasta Base: Resina Salicilato, Resina
Natural, Tungstato de Calcio, Silica
Nanoparticulada, Pigmentos;

Pasta Catalisadora: Resina Diluente, Mineral
Trioxido Agregado, Silica Nanoparticulada,
Pigmentos.

Polidimetilsiloxa, 6leo de silicone, dleo a
base de parafina, catalisador de platina,
diéxido de zirconio.

Oxidos de zircnio, silicatos de calcio,
fosfato de calcio monobasico, hidréxido de
célcio, agentes de carga e espessamento.

Diuretanodimetacrilato (DUDMA), perdxido
de benzoila, 6xido de organofosfina,
trietilenoglicoldimetacrilato (TEGDMA).

Pé: vidro de fluorosilicato de calcio e
lantanio, volframato de célcio, &cido silicico e
pigmentos.

Liquido: polietileno policarbonico / &cido
maleico, copolimero, acido tartarico e agua.

Dentsply DeTrey,
Konstanz, Alemanha.

Dentsply-Maillefer,
Bailagues, Suica.

Dentsply, Petrépolis, RJ,
Brasil.

Angelus, Londrina, PR,
Brasil.

Coltene, Whaledent,
Langenau, Alemanha.

Brasseler USA,
Savannah, CA, USA.

Ultradent, South Jordan,
USA.

3M ESPE, Alemanha.
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Os cimentos indicados anteriormente tiveram o0s seus tempos de
endurecimento determinados segundo a Especificacdo Numero 57 da American
National Standard Institute/American Dental Association (ANSI/ADA, 2012) para
materiais endoddnticos, bem como as adaptacdes feitas por CARVALHO-JUNIOR et

al. (2007), e por um novo método que utiliza o ultrassom.

Assim, todos os procedimentos experimentais realizados no presente estudo
obedeceram as determinac¢fes do item 5.1 da Especificacdo NUmero 57, que prevé
as condicbes para que os testes sejam realizados, ou seja, de que todos os
equipamentos e materiais sejam condicionados a 23 + 2 °C de temperatura e umidade

relativa do ar de 50 + 5 % pelo periodo minimo de 24 horas antes das suas realizacoes.

Os cimentos foram divididos em trés grupos experimentais, de acordo com o
método de determinacdo dos seus tempos de endurecimento, ou seja, G1 —

ANSI/ADA (2012), G-2 CARVALHO-JUNIOR et al. (2007) e G3 - ultrassom (Figura 2).

Avaliagdo do tempo de
endurecimento

Gl G2 G3
Método ANSI/ADA Método ANSI/ADA Método Ultrassom
(2012) Modificado por Carvalho-Junior

Figura 2 — Divisao dos grupos experimentais dos cimentos analisados, de acordo com o método de
afericdo do tempo de endurecimento, ou seja, G1 — ANSI/ADA (2012), G-2 CARVALHO-JUNIOR (2007)
e G3 — ultrassom.

A manipulacéo dos cimentos se deu da seguinte forma:

O cimento AH Plus® é um cimento composto por duas pastas a base de resina
epoxica, que foram misturadas em partes iguais de volume (1:1), até se obter

consisténcia homogénea indicada pelo fabricante;
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O cimento Sealer 26®, segundo o fabricante, deve ser manipulado seguindo a
proporcao média de 2 a 3 partes de p6 para 1 parte de resina por volume. Fez-se isso
até a obtencdo de massa homogénea com a consisténcia clinica ideal de Grossman

(GROSSMAN, 1976);

O cimento Endofill®, a mistura do p6 ao liquido foi feita de forma gradativa, até

gue se conseguisse consisténcia clinica ideal de Grossman (GROSSMAN, 1976);

O MTA Fillapex®, que se apresenta em duas bisnagas com ponta misturadora
fixada na ponta dispensadora da seringa, foi manipulado e homogeneizado seguindo

instrucdes do fabricante;

O RoekoSeal® teve suas pastas misturadas com auxilio da ponta misturadora

fornecida pelo fabricante;

O Endosequence BC Sealer® apresenta-se preparado em bisnaga e pronto

para ser inserido diretamente no canal, sem necessitar de manipulacao;

O EndoRez Sealer® se apresenta em duas bisnagas com ponta misturadora
fixada na ponta dispensadora da seringa, e foi homogeneizado apés a auto mistura

de acordo com o fabricante;

O Ketac-Endo®, sob a forma de po6 e liquido, cuja propor¢céo é de uma colher
rasa de po para duas gotas do liquido, foi espatulado sem compressao do po, até se

obter consisténcia viscosa e homogénea, conforme indicado pelo fabricante.
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Determinacdo do tempo de endurecimento dos cimentos obturadores dos

canais radiculares
1. Método ANSI/ADA para afericdo do tempo de endurecimento

Foram confeccionados trés moldes de aco inoxidavel para cada tipo de
cimento, com diametro interno de 10 mm e espessura de 2mm. Os moldes foram
fixados com cera utilidade sobre uma lamina de vidro de 25 mm de largura e 75 mm
de comprimento. Os cimentos foram manipulados da forma como descrita

anteriormente, e colocados no interior do molde, até seu total preenchimento.

O conjunto formado pela lamina de vidro e molde de aco inoxidavel preenchido
com os cimentos foi levado a estufa e ali mantido na temperatura constante de 37 °C

e 95% de umidade relativa.

Decorridos 150 £ 10 segundos do inicio da mistura, colocou-se verticalmente
uma agulha tipo Gillmore de 100 g, extremidade plana de 2,0 + 0,1 mm de diametro,
com a agulha cilindrica por uma distancia de aproximadamente 5 mm da sua

extremidade sob a superficie do material a ser analisado (Figura 3).

Figura 3 — Afericdo do tempo de endurecimento pelo método ANSI/ADA (2012): (A) moldes
metdlicos fixados na placa de vidro; (B) moldes metalicos fixados na placa de vidro preenchidos
com cimento testado; (C) posicionamento da agulha de Gillmore sobre a superficie do cimento
testado.
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A colocacdo da agulha de Gillmore sobre o material foi repetida a cada 60
segundos, até que ela ndo mais provocasse marcas no material, o que foi tido como
o termo final do tempo de endurecimento do material avaliado (Figura 3). Os moldes
foram levados a estufa apdés cada mensuracao da agulha. O tempo de endurecimento

de cada cimento foi determinado calculando-se média aritmética de 3 repeticdes.

2. Modificacbes do Método ANSI/ADA propostas por CARVALHO-JUNIOR et
al., 2007, para afericdo do tempo de endurecimento

Esse método seguiu a Especificacdo numero 57 da American National
Standard Institute/American Dental Association (ANSI/ADA, 2012) para materiais
obturadores, sofrendo alteragcdo somente nos moldes de a¢o inoxidavel utilizados no
experimento. Os novos moldes apresentam diametro interno de 5 mm e espessura de
2 mm (Figura 4). Os demais procedimentos, desde o preenchimento dos moldes até
a afericdo e determinacdo do tempo de endurecimento mantiveram-se inalterados e

seguiram a especificacéo citada.

Figura 4 — Afericdo do tempo de endurecimento pelo método CARVALHO-JUNIOR et al. (2007): (A)
moldes metalicos modificados por CARVALHO-JUNIOR et al. (2007) fixados na placa de vidro; (B)
moldes metalicos fixados na placa de vidro preenchidos com cimento testado; (C) Posicionamento da
agulha de Gillmore sobre a superficie do cimento testado, inserido nos moldes metélicos modificados
por CARVALHO-JUNIOR et al. (2007).
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3. Meétodo ultrassom para afericdo do tempo de endurecimento

Nesse teste, todos os cimentos de cada grupo foram manipulados da forma
como anteriormente descrita.

O equipamento de ultrassom empregado para determinar o tempo de
endurecimento dos materiais avaliados neste estudo foi o receptor-pulsador (5900PR,;
Panametrics, Waltham, MA, EUA), um transdutor (M203 e V112; Panametrics) e um
osciloscopio (WaveRunnner LT584; LeCroy, Téquio, Japao) (Figura 5). O receptor-
pulsador, com uma largura de 200 MHz, foi usado para acionar o transdutor para
transmitir e receber sinais de ultrassom em uma pulser-repeticdo com frequéncia de
1 MHz. Isso implicou no envio de um impulso de 16 IJ para o transdutor, que converteu

a energia elétrica em um som e o propagou através do espécime avaliado.

B C

. Amostra
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||
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H

Figura 5 — Modelo de ultrassom utilizado nos testes de tempo de endurecimento: (A) Transmissor
de pulso; (B) Transdutor ultrassénico emissor; (C) Transdutor receptor ultrassénico; (D) Receptor
de pulso; (E) Osciloscépio
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Dois transdutores foram orientados de frente um para o outro, e o anel metalico
preenchido com material avaliado foi colocado entre eles (Figura 6). O transdutor gera
uma onda acustica de 1IMHZ que é registrada no osciloscopio como frequéncia inicial.
Essa onda ap0s atravessar a amostra tera uma nova frequéncia que sera registrada
no osciloscépio como frequéncia final. A diferenga do tempo (AT) entre o registro da
onda final e inicial esta relacionada com o médulo de densidade. Quanto maior o AT,
menos denso o material e vice-versa. Assim o tempo que a onda levou para atravessar
a amostra, indicou seu endurecimento. Os transdutores foram conectados ao
receptor-pulsador operado em modo de transmissdo direta e sinais eram obtidos
usando o osciloscopio (Figura 5). Nenhum calor foi gerado a partir dos transdutores
durante as medi¢cdes com as repeticdes do pulso. Os transdutores foram calibrados
cada vez que foram utilizados, por meio de um procedimento de calibracdo padrao
nos aneis metalicos. Os materiais testados foram manipulados e inseridos em moldes
cilindricos de aco inoxidavel de 2 mm de espessura e 10 mm de diametro (Figura 6).

O tempo de endurecimento de cada cimento foi determinado calculando-se

média aritmética de trés repeticdes.

Anel + Cimento

Transdutor ) Transdutor
Ultrassonico Ultrassonico

| P

Onda ultrassénicé —t Onda ultrassénica
Transmitida Recebida

Figura 6 — llustracdo mostrando o material a ser avaliado entre os transdutores.
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Analise Estatistica

A distribuicdo dos dados referentes a cada grupo experimental foi submetida
ao teste de normalidade de Shapiro-Wilk. Como as amostras testadas apresentaram-
se com distribuicdo normal, foi utilizada a analise de variancia de um fator para a
comparacao entre os métodos de afericdo de tempo de endurecimento avaliados.

Para verificar a possivel existéncia de diferenca entre as médias, realizou-se 0
pos-teste de Tukey-HSD. As analises foram feitas no programa IBM SPSS 23.0
(SPSS, Inc., Chicago, IL USA), com nivel de probabilidade de 95%.

Nessa inferéncia estatistica, optou-se por ndo comparar diretamente os valores
de tempo de endurecimento dos diferentes cimentos testados, uma vez que se trata

de caracteristica inerente de cada material, com suas particularidades.
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Os resultados do tempo de endurecimento de cada cimento avaliado -
aferidos pelos métodos ANSI/ADA (2012), CARVALHO-JUNIOR et al. (2007) e
ultrassom - o nivel de significancia e as informacdes fornecidas pelos fabricantes

estao contidos na Tabela Il.

Tabela Il. Tempo de endurecimento dos cimentos, em minutos, avaliados pelos métodos ANSI/ADA
(2012), CARVALHO-JUNIOR et al. (2007) e ultrassom.

ANSI/ADA Car""’("z%%;])“”ior Ultrassom P gaeg;ﬁ:‘;gt%
AH Plus® 453 + 12 480 + 207 1440 + QP 0,0001 480
Sealer 26® 912 + 62 900 + 202 8640 + 10° 0,0001 720
Endofill® 75 + 10 71+3b 149 + 12 0,0005 60
MTA Fillapex® 87 +32 90 + 22 90 + 02 0,198 69
RoekoSeal® 5+1° 4,6 +0,5° 45,3 + 0,5 0,0002 50
Endosequence® 20,7 +0,58° 30+ 2° 90 + 12 0,0003 240
EndoRez® 30,3 + 0,582 35+0° 35+0° 0,005 30
Ketac — Endo® 62 + 32 62 + 02 120 + 0P 0,0009 90

*Letras minusculas diferentes indicam valores estatisticamente diferente entre colunas (p<0,05).

O cimento AH Plus®, o Sealer 26® e Ketac-Endo® apresentaram valores para o
tempo de endurecimento sem diferencas entre os métodos de afericdo preconizados
pela ANSI/ADA (2012) e CARVALHO-JUNIOR et al. (2007) (p>0,05), e diferencas
entre estes métodos e o ultrassom (p<0,0009). Insta salientar que os métodos de
afericdo preconizados pela ANSI/ADA (2012) e CARVALHO-JUNIOR et al. (2007)
apresentaram valores numericamente préximos (para o AH Plus® e Sealer 26®) ou
iguais (no caso do Ketac-Endo®), todos eles mais proximos dos valores indicados
pelos respectivos fabricantes, e bem menores do que aqueles aferidos pelo ultrassom,
com a particularidade de que, neste novo tipo de afericdo, os valores de tempo de
endurecimento encontrados foram superiores aproximadamente de 3 vezes a mais
(no AH Plus®) e de 9 vezes (no Sealer 26®), quando numericamente considerados os

resultados para os cimentos que contém resina epoxi nas suas composicgoes.
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Igual comportamento se deu com o Endofill® e o RoekoSeal®, que ndo
apresentaram diferencas entre os métodos de afericdo preconizados pela ANSI/ADA
(2012) e CARVALHO-JUNIOR et al. (2007) (p>0,05), e diferencas entre estes métodos
e o ultrassom (p<0,0009). Aqui, também, os valores aferidos pelos métodos ANSI/ADA
e CARVALHO-JUNIOR et al. (2007) foram numericamente préximos e, no caso do
Endofill®, ndo tdo maiores do que os valores informados pelo fabricante, embora sejam
aproximadamente a metade dos valores indicados pelo ultrassom. O RoekoSeal®, na
seara da ANSI/ADA (2012) e de CARVALHO-JUNIOR et al. (2007), apresentou
resultados numericamente 9 vezes menores que os valores do ultrassom que, embora

menor, foi proximo das informacdes do fabricante.

O cimento Endosequence® foi o Uinico material testado a apresentar diferencas
entre os resultados obtidos em todos os testes de tempo de endurecimento realizados,
ou seja, independentemente do método de afericdo utilizado (p=0,0003). Todos os
meétodos testados apresentaram resultados numericamente muito menores do que o
informado pelo fabricante, ou seja, quase 12 vezes menor no caso da ANSI/ADA
(2012), aproximadamente 8 vezes menor na afericdo preconizada por CARVALHO-

JUNIOR et al. (2007), e aproximadamente 2,6 vezes menor no ultrassom.

Por outro lado, o cimento MTA Fillapex® ndo apresentou diferencas entre os
resultados dos testes de tempo de endurecimento realizados, independentemente do
meétodo de afericdo utilizado (p=0,198), sendo que todos os métodos de afericao
apresentaram resultados maiores do que aqueles informados pelo fabricante, tendo
sido os resultados de CARVALHO-JUNIOR et al. (2007) e ultrassom numericamente

iguais, e superiores aos da ANSI/ADA (2012).
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Os resultados de tempo de endurecimento aferidos para o cimento EndoRez®
por meio do método ANSI/ADA (2012) apresentaram diferencas em relacdo aos
métodos CARVALHO-JUNIOR et al. (2007) e ultrassom (p<0,05), sendo que, entre
estes dois ultimos métodos, ndo se encontraram diferencas para os resultados por
eles obtidos (p>0,05), com o destaque para o fato de todos os valores obtidos terem
sido numericamente pouco maiores do que os informados pelo fabricante, e iguais
para o método de CARVALHO-JUNIOR et al. (2007) e do ultrassom, estes maiores

do que os valores de ANSI/ADA (2012).

No que tange a faixa de adequacdo dos tempos de endurecimento aferidos,
segundo o que determina a Especificagdo numero 57 da American National Standard
Institute/American Dental Association (ANSI/ADA, 2012), item 3.2.3, apenas o cimento
EndoRez®, quando determinado pelo método ANSI/ADA, o AH Plus® aferido pelo
método proposto por CARVALHO-JUNIOR et al. (2007), e o RoekoSeal® aferido pelo
ultrassom, apresentaram resultados de acordo com o aceito como adequado pela

norma em questao.
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A busca de testes que melhorem a precisdo e a expressado dos resultados
obtidos em relacdo as propriedades fisico-quimicas dos materiais obturadores nos
canais radiculares é constante na literatura (CARVALHO-JUNIOR et al., 2007; DE
SOUZA et al., 2013; BASTURK et al., 2014; CAVENAGO et al., 2014; TORRES et al.,
2016), o que justifica a realizacdo do presente estudo, visto que o0 método proposto
pela Especificacdo Numero 57 da ANSI/ADA (2012), para determinacao do tempo de
endurecimento dos cimentos endoddnticos, ndo € sensivel as particularidades das
reacoes de endurecimento dos componentes desses materiais (HAMMAD;

QUALTROUGH; SILIKAS, 2008; GANDOLFI; SIBONI; PRATI, 2016).

Para o presente estudo, foram escolhidos oito cimentos endodénticos de
composic¢des quimicas diferentes, com diferentes reacdes de endurecimento dos seus
componentes, o que permite verificar a influéncia de fatores externos sobre a reacao
guimica de endurecimento da massa manipulada. Assim, foram avaliados cimentos a
base de resina epoxi, de hidréxido de calcio, de éxido de zinco e eugenol, de agregado
trioxido mineral, de silicone, biocerdmico, de metacrilato, e de iondbmero de vidro,
representativos da maioria dos componentes existentes no arsenal de cimentos

obturadores a disposi¢do para uso profissional.

Em relacdo a metodologia aqui utilizada, alguns aspectos devem ser
destacados. Os testes de tempo de endurecimento utilizados neste experimento foram
trés: o baseado na Especificagdo Numero 57 da ANSI/ADA (2012), aquele com
modificagcdes na Especificagdo Numero 57 da ANSI/ADA propostas por CARVALHO-
JUNIOR et al. (2007) e também utilizado por RESENDE et al. (2009), MARIN-BAUZA
et al. (2010), FLORES et al. (2011), no qual ha a reducéo de 80% do volume do
cimento obturador necessario para a realizacédo dos testes, com o intuito de reduzir o

consumo de material, sem alterar os resultados. Por fim, utilizou-se, aqui, a afericdo
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do tempo de endurecimento por meio de ultrassom, uma vez que a velocidade do som
€ sensivel as propriedades viscoelasticas de materiais (YANIKOGLU et al., 2000;
MATALON et al., 2007), tornando-se possivel obter informac¢des sobre mudancas nos
valores de moédulo de elasticidade e densidade dos materiais obturadores, indicando
0 momento exato do seu endurecimento (DENISOVA et al., 2004; WATANABE et al.,
2004; YASUDA et al., 2007), com a ressalva de que nao se gerou calor a partir dos
transdutores durante as medi¢cdes com as repeticdes do pulso, que poderia interferir
na reacao de endurecimento, tudo isso para ratificar ou mesmo retificar os tempos de
endurecimento aferidos pelos métodos previstos na Especificacdo Numero 57 da

ANSI/ADA (2012) e naquele proposto por CARVALHO-JUNIOR et al. (2007).

Quanto aos resultados de tempo de endurecimento dos cimentos avaliados
pelos diferentes métodos de analise, tém-se que ANSI/ADA (2012) e CARVALHO-
JUNIOR et al. (2007) ndo apresentaram resultados com diferencas estatisticamente
significantes para os cimentos AH Plus®, Sealer 26®, Endofill®, MTA Fillapex®,
RoekoSeal® e Ketac-Endo®, o que reforca a afirmacéo dos autores que preconizam
gue a reducao do corpo de prova nao interfere nos resultados do teste em questao,
com a vantagem de utilizar menos material para a analise (CARVALHO-JUNIOR et
al., 2007; RESENDE et al., 2009; MARIN-BAUZA et al., 2010; FLORES et al., 2011).

Porém, tal afirmacdo nao foi valida para os cimentos Endosequence® e
EndoRez® com composicao a base de bioceramicos e metacrilato, respectivamente.
Especula-se, assim, que tal discrepancia de resultados se deve a interferéncia que os
fatores ambientais (temperatura, umidade relativa do ar, presenca de luz), que os
diferentes volumes de material utilizados em cada um dos testes e a maior exposicao
da massa manipulada a tais fatores em decorréncia do maior tamanho do corpo de

prova possa ter sobre as reacdes de presa/endurecimento desses materiais, 0 que
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nao autoriza que se abandone o teste preconizado pela ANSI/ADA (2012) - aceito pela
comunidade académica (LI et al., 2014) - para se adotar a modificacdo proposta por

CARVALHO-JUNIOR et al.( 2007).

O cimento AH Plus® € composto por resinas epoxi de Bisfenol (A e F), e como
agente de cura uma mistura de aminas (Amina Adamantada; N, N” - Dibenzil-5-
oxanonane-diamina-1,9; TCD — Diamina). O processo de cura das resinas epoxi
acontece em estagios, onde a solucao passa por alteracdes de viscosidade em funcao
do tempo (SCARPARO, GRECCA, FACHIN, 2009; TAVARES et al., 2013). Nos
tempos iniciais de cura (inducdo), os monémeros estao dispersos em uma Unica fase
denominada de sol, e a viscosidade é constante. Na etapa de gelificacao, rapidamente
as moléculas de pré-polimero comecam a reagir entre si e formar estruturas
compactas internamente reticuladas, que sdo frequentemente denominadas de
microgéis, e constituem outra fase dentro do sistema reativo. Desta forma, a
gelificacdo consiste na formacdo de um sistema bifasico sol-gel, onde a matriz é a
fase sol, e a disperséo é a fase gel. Nesta etapa, a curva de viscosidade tem uma leve
inclinacdo, pois uma mudanca de regime de fluxo aconteceu no sistema. A medida
que o tempo de cura avanca, a quantidade de microparticulas reticuladas é maior do
gue a quantidade de mondémeros nao consumidos, ocorrendo uma inversao da fase:
a matriz agora é a fase gel e a disperséo € a fase sol. Esta inversao de fase é marcada
pelo tempo de gelificacédo (tgel), e contribui para o aumento na viscosidade. Depois
de tgel, ocorre a percolagéo, que é a agregacdo quimica das microparticulas atraves
do material, originando uma grande estrutura denominada macrogel, onde a
viscosidade cresce exponencialmente, tendendo para o infinito. Ao medir o tempo de
endurecimento do AH Plus® por meio da metodologia do ultrassom, que avalia o

material todo - inclusive nas suas partes mais profundas - por meio da ressonancia
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molecular provocada pelas ondas sonoras, o valor encontrado para o tempo de
endurecimento foi maior do que os tempos medidos nos testes ANSI/ADA (2012) e
CARVALHO-JUNIOR et al. (2007). Tais resultados evidenciam que tanto a medida
feita por meio do método ANSI/ADA (2012) quanto aquela detectada pelo método
CARVALHO-JUNIOR et al. (2007) apontaram o final da polimerizacdo apenas da
camada superficial do cimento, uma vez que, nesses métodos de afericdo, a superficie
do material analisado deve ser visualmente examinada para determinar se atingiu seu
tempo de endurecimento, que € definido a partir do momento em que marcas de
indentacdo da agulha de Gillmore podem néo ser mais vistas na superficie do cimento

(ANSI/ADA, 2012 - item 5.6.3).

Assim, a polimerizacao da resina epoxi inicia-se pela sua superficie externa, o
gue pode ser explicado pela presenca de umidade no ambiente onde os cimentos
ficam armazenados durante a avaliacédo (95% de umidade relativa), preconizado pela
ANSI/ADA (2012) (SHECHTER ET AL., 1965). Acresca-se ao quanto alegado o fato
da presenca da luz no ambiente ter atividade catalisadora, de modo a acelerar a
reacdo de endurecimento na superficie da resina, que recebe diretamente luz

ambiente durante os testes (KIRK, 1984).

O Sealer 26® é um cimento endoddntico tendo como principais componentes
o hidréxido de calcio (Ca(OH)2) (pd) e resina epoxi (liquido), que também se constitui
no veiculo do material. O endurecimento do Ca(OH)2 faz-se em duas fases: presa
inicial e recarbonatac&o. A primeira caracteriza-se pela evaporagdo da umidade em
excesso proveniente da mistura de agua ao hidréxido de calcio, ao fim desta etapa, o
material esta firme ao tato, mas ainda é marcavel com unha. A segunda etapa é uma
reagdo quimica lenta, o hidroxido se reconverte em carbonato de calcio por

recombinacdo com o CO2 do ar. A velocidade desta recarbonatacdo depende da
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temperatura da estrutura porosa e da umidade da pasta (PEREIRA, 2008). O
mecanismo de endurecimento do Ca(OH)2 inicia-se quando o cimento, ap0s sua
manipulacdo, é colocado na presenca de temperatura constante e umidade relativa
nas condi¢cdes do teste (37 °C e 95%) (ANSI/ADA, 2012), e ocorre na superficie do
material, onde se tem a presenca de todos os reagentes (Ca(OH)2, H20 e CO2)
necessarios para que o endurecimento ocorra. Além disso, a quimica de cura das
resinas epodxi (liquido) com endurecedores aminicos, leva a formacdo de duas
principais reacdes, que geram grupos hidroxilas provenientes da adicdo de solventes
ou outros catalisadores, ou pela presenca de impurezas e até mesmo de umidade,
responsavel por acelerar a reacao entre o glicidil éter e a amina (COSTA; REZENDE;

PARDINI, 1999).

Portanto, tém-se duas reacdes de cura que concorrem pelo consumo da agua
presente no ambiente, o que justifica o tempo de endurecimento externo ser maior
que o interno, uma vez que tanto a dgua quanto o gas carbbénico encontram-se na
atmosfera onde o cimento € mantido durante a realiza¢do dos testes (SHECHTER,;

WYNSTRA,; KURKJV, 1956).

No que tange ao cimento Endofill®, o tempo medido por meio dos métodos
preconizados pela ANSI/ADA (2012) e CARVALHO-JUNIOR et al. (2007) foram
menores que os tempos medidos na técnica de ultrassom. A formulacéo deste cimento
€ a base de Oxido de zinco e eugenol, e sabe-se que, da combinagcdo do Oxido de
zinco (p6) com o eugenol (presente no liquido), forma-se o eugenolato de zinco

acrescido de particulas de o6xido de zinco.

BATCHELOR & WILSON (1969) estudaram os efeitos da temperatura e
umidade presentes durante a preparacao dos cimentos de o0xido de zinco e eugenol

sobre a consisténcia e tempo de endurecimento desses cimentos. Segundo 0s
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autores, os cimentos de Oxido de zinco e eugenol sdo um grupo diversificado de
materiais, possivelmente devido aos métodos utilizados na preparacao do pé de oxido
de zinco e a variacdo de outros aditivos empregados. Dessa forma, estando
diretamente relacionado a consisténcia e tempo de endurecimento, o 6xido de zinco
hidratado favorece o endurecimento do cimento, fazendo com que essa hidratacdo
ocorra facilmente com a presenca de umidade no ar. O papel e a influéncia da agua
na reacao devem ser atribuidos a natureza ibnica da reacao de quelacédo entre os ions
eugenolato e zinco, que produz o composto eugenolato de zinco. A 4gua é necessaria
para a hidratacdo do p6 de 6xido de zinco e a subsequente hidrolise do hidrato ativo
para uma forma iénica. Uma vez que o 0xido de zinco possui carater mais basico do
gue acido, a sua cadeia ira adquirir uma carga positiva devido a ionizacdo dos grupos
hidroxilas superficiais. Concluindo o seu estudo, os autores afirmaram que, em
gualquer trabalho envolvendo cimentos a base de é6xido de zinco e eugenol, as
condicdes de umidade atmosféricas influenciam na formacédo do quelato, umidade a
qgual é encontrada no ambiente utilizado para armazenamento dos cimentos durante
os testes, levando a formacao inicial de quelato de zinco na superficie do material a

ser avaliado.

GANSS et al. (1998); PAIVA et al. (1993) e LOSSIO et al. (1987) levam em
consideracao outro fator, acreditando que o eugenol livre remanescente, que € um
composto organico de baixa polaridade, é repelido pela agua (polar), presente no
ambiente externo em razdo desta umidade controlada, deslocando-se para as
camadas mais internas da resina. Este aumento na concentracdo de eugenol nas
camadas internas do cimento pode interferir na polimerizagcdo das resinas (resinas
hidrogenadas) que compdem o cimento Endofill®, uma vez que sdo necessarias

condi¢cBes estequiomeétricas para a formacéao do cristal de eugenolato de zinco, assim
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levando ao material analisado o aspecto de endurecimento na sua superficie,
enguanto internamente este processo necessite de mais tempo para a finalizacéo do

processo de cura.

O MTA fillapex® é um cimento endodontico a base de silicato de célcio e resina
de salicilato. Possui 13% de agregado Trioxido mineral e se apresenta com as
seguintes caracteristicas: ser biocompativel (ASSMANN, 2015), ter efeitos
antimicrobianos, induzir o reparo biologico gracas a liberacéo de ions calcio, promover
selamento adequado e radiopacidade elevada em virtude da presenca do Oxido de
bismuto (VITTI et al., 2013; AMOROSO-SILVA et al., 2014; VIAPIANA et al., 2014;).
Os valores de tempo de endurecimento do MTA Fillapex® foram semelhantes para
todos os métodos avaliados. A provavel explicacdo para tal coincidéncia reside no fato
de as reacdes de cura desse cimento seguirem mecanismos que requerem condicdes
diferentes para a polimerizacdo. Uma das reacdes € dependente da hidratacao,
enquanto a outra independe da presenca de agua no meio para que ocorra,
caracteristica que leva ao total endurecimento do cimento avaliado. Essas duas
principais rea¢fes quimicas responsaveis pelo endurecimento do MTA Fillapex® séo:
a hidratacdo progressiva dos ions ortosilicatos (SiO44-) e a reacao entre o0 agregado
trioxido mineral com a resina de salicilato, produzindo um polimero idbnico (GOMES-
FILHO; LODI; WATANABE et al., 2011). As particulas de silicato de célcio do MTA
reagem com a agua e formam um gel hidratado de silicato de calcio amorfo, que se
polimeriza e da origem a uma rede solida e uniforme, o que refor¢ca a semelhanca dos
resultados obtidos em todos os métodos de afericdo do tempo de endurecimento aqui

avaliados (ABDULLAH et al., 2002).

O RoekoSeal® é um cimento a base de polidimetilsiloxano (PDMS). O PDMS

€ um polimero da familia dos silicones. Polimeros de silicone sao facilmente
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transformados em uma rede tridimensional, levando a uma resina ou um elastémero,
através de reacOes de reticulacdo. Na presenca de um catalisador de platina, da-se
uma reacéao de hidroxilacdo cruzada que liga as unidades de siloxano com os grupos
terminais dos polimeros da base, transformando assim as cadeias curtas do polimero
liquido numa rede elastomérica (AINLA, 2008). Porém, apesar desse polimero ter
componentes quimicos que levam a sua rapida polimerizacdo, ainda assim, esse
cimento exige um valor de tempo ideal para uma completa polimeriza¢éo, na qual ndo
depende somente dos componentes da sua composicdo, mas também de fatores
externos, como temperatura e ar que vao determinar as fases do endurecimento,
comecando pela parte mais superficial. As condicbes de umidade (95% umidade
relativa), temperatura (37 °C) e presenca de luz (luz do ambiente) mantidas durante
as medicdes do tempo de endurecimento desse cimento contribuiram com a catalise
da superficie do polimero por estarem diretamente em contato com esses agentes
coadjuvantes ao processo de cura do PDMS (IRZHAK, 2000). Assim, os métodos da
ANSI/ADA (2012), CARVALHO-JUNIOR et al. (2007) apontaram tempo de
endurecimento muito menor do que o aferido pelo ultrassom, sendo que este propiciou
resultado proximo do tempo indicado pelo fabricante. Os resultados indicam que os
testes ANSI/ADA (2012) e CARVALHO-JUNIOR et al. (2007) foram capazes de
analisar materiais apenas superficialmente, podendo dar resultados falsos-positivos,

pelos motivos ja expostos.

O cimento Endosequence® é um cimento bioceramico previamente
manipulado, pronto para uso, de coloracao branca, que apresenta na sua CoOmposi¢ao
oxido de zirconio, silicato de célcio, fosfato de calcio monobasico, hidréxido de calcio
considerados reagentes espessantes (HESS et al.,, 2011). Ele foi criado para

endurecer apenas quando exposto ao ambiente com umidade, sendo ideal a umidade
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presente dentro dos tubulos dentinarios (ZHANG et al., 2009). Por essa razdo,
observaram-se diferentes medidas de tempo de endurecimento, uma vez que as
camadas externas, por estarem em contato com o ar e umidade, provavelmente
endurecem primeiro, o que justifica 0 menor tempo de endurecimento aferido pelos
métodos ANSI/ADA (2012) e CARVALHO-JUNIOR et al. (2007), que detectam as
alteracdes superficiais do material analisado antes do método do ultrassom, que
também expde o material as mesmas condi¢cdes ambientais durante a realizacdo dos
testes, mas permite andlise mais profunda da massa obturadora. A exposicado as
condicBes experimentais de temperatura e umidade relativa do ar justificam os valores
de tempo de endurecimento menores do que os apontados pelo fabricante, ja que ndo

se conhece como ele obteve os valores que informa.

O cimento EndoRez® é um material & base de duas resinas de metacrilato:
diuretanodimetacrilato (sigla em inglés: DUDMA) e trietilenoglicoldimetacrilato (sigla
em inglés: TEGDMA), que sdo mondomeros com alta flexibilidade, baixo peso
molecular e baixa viscosidade, e todas estas caracteristicas contribuem para alta
mobilidade dos reagentes durante a polimerizacdo, de modo a favorecer o processo
de endurecimento do cimento (SIDERIDOU; KARABELA; VOUVOUDI, 2008). A
auséncia de interacdes moleculares fortes (como pontes de hidrogénio) nesses
mondémeros também contribui com a alta mobilidade e baixa viscosidade dos
reagentes, o que justifica as altas taxas de conversédo dos monémeros em polimeros
(LEMON; JONES; STANSBURY, 2007). Aléem disso, faz parte da composi¢cao quimica
do EndoRez®, o perdxido organico, utilizado como iniciador para a polimerizagéo.
Essas moléculas geram radicais iniciadores que quebram as ligacdes duplas dos
metacrilatos e disparam a reacao de polimerizacdo em toda a amostra (SANO, 2011).

Pelo fato desse material polimerizar-se mais facilmente na auséncia de oxigénio,
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conclui-se que sua polimerizacdo nas camadas internas ocorre mais rapidamente do
gue em suas camadas externas. Isto provavelmente explica os resultados iguais nas
medidas efetuados pelo ultrassom e pela metodologia utilizada na ANSI/ADA (2012)

e por CARVALHO-JUNIOR et al. (2007).

Os cimentos de iondbmero de vidro sdo materiais constituidos por particulas
inorganicas de vidro dispersas numa matriz insoltvel de hidrogel (QUEIROZ, 2003).
As particulas de vidro tém funcdo de material de preenchimento e fornece cations para
formacéao de ligacdes cruzadas com as cadeias poliméricas. Os sistemas vitreos mais
utilizados em Odontologia como formadores de cimentos de ionémero de vidro sédo os
baseados no sistema ternario SiO2 — Al203 — Ca02, e apresentam razao molar Al:Si
igual ou superior a 1:2. A partir desse sistema, originaram-se outros mais complexos
e com melhores propriedades, pela inclusdo de novos componentes, tais como 6xidos
(BaO ou SrO), modificadores Opticos, que conferem ao cimento um aspecto estético
semelhante a estrutura dentaria, e fluoreto de calcio (CaF2) e pentoxido de fésforo
(P205), que promovem melhora nas propriedades como resisténcia mecénica e
adesao ao dente (BERTOLINI; ZAGHETE; GIMENES; PAIVA-SANTOS; PALMA-
DIBB, 2005). O Ketac-Endo® € um cimento de ionédmero de vidro, produzido por meio
da reacdo em meio aquoso do ion vitreo e um polianion (NISHA et al., 2010). Tem em
sua formulacao: um vidro aluminossilicato com alto contetdo de fluoreto, que interage
com um &cido polialcenoico. Sabe-se que os cimentos de ionémero de vidro
apresentam a reacdo acido/base em meio aquoso como mecanismo de
endurecimento (ANDRZEJEWSKA et al.,, 2003). A reacdo acido-base comeca
imediatamente apos o inicio da mistura, resultando em ligacdes cruzadas das cadeias
de carboxilato com ions metalicos provenientes do vidro. A reacéo de polimerizagao

da porcao resinosa (descrita como copolimero pelo fabricante) ocorreria por meio de
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grupos pendentes de metacrilatos apés a ativacao pela luz (MITRA, 1991). De acordo
com as medidas de tempo de endurecimento desse cimento pelo método do
ultrassom, obteve-se valor maior quando comparado aos métodos ANSI/ADA (2012)
e CARVALHO-JUNIOR et al. (2007), o que provavelmente ocorreu pelo fato de as
regides externas deste cimento endurecem antes da regido interna devido a acéo de
componentes externos, tais como a maior quantidade de agua disponivel para a
reacao na superficie do material (95% umidade relativa), jA& que a agua favorece o
aumento das ligacBes cruzadas que dao resisténcia ao material (McLEAN;,WILSON
1998; CARVALHO-JUNIOR et al., 2003). Outro fator de interferéncia externa é a
presenca de luz, que promove a catalise do copolimero e consequentemente acelera
a reacao na superficie do material (MITRA, 1991), justificando os menores tempos de
endurecimento aferidos pelos métodos ANSI/ADA (2012) e CARVALHO-JUNIOR et

al. (2007).
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Com base na metodologia empregada e nos resultados obtidos, pode-se

concluir que:

1. Os métodos de afericdo do tempo de endurecimento preconizados pela
ANSI/ADA (2012) e CARVALHO-JUNIOR et al. (2007) permitiram que se
obtivessem resultados semelhantes para os cimentos obturadores dos canais
radiculares AH Plus®, Sealer 26®, Endofill®, MTA Fillapex®, RoekoSeal® e Ketac-

Endo®, e diferentes para os cimentos Endosequence® e EndoRez®;

2. O método do ultrassom aferiu tempos de endurecimento maiores para 0S
cimentos testados, com excecdo do MTA Fillapex® e do EndoRez®, e sua
utilizagdo permite avaliar a reacdo de endurecimento dos materiais na sua

totalidade, e ndo apenas superficialmente;

3. Em relagdo ao cimento MTA Fillapex®, nenhum dos métodos aplicados
apresentou diferenca nos resultados dos tempos de endurecimento obtidos para

0S cimentos testados;

4. Os tempos de endurecimento informados pelos fabricantes ndo correspondem
aqueles aferidos neste estudo, com excecdo do cimento EndoRez®, quando
determinado pelo método ANSI/ADA (2012), do AH Plus® aferido pelo método
proposto por CARVALHO-JUNIOR et al. (2007) e o RoekoSeal® aferido pelo

ultrassom.
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Anexo 1. Gréficos das médias e desvio padrdes dos resultados do tempo de
endurecimento dos cimentos avaliados, em minutos.
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