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RESUMO

O sucesso do tratamento endoddntico € determinado principalmente por uma
obturacdo hermética e tridimensional do sistema de canais radiculares. O
material obturador deve preencher todo o espago antes ocupado pela polpa
dentaria, ser dimensionalmente estavel e biologicamente compativel,
proporcionando um ambiente favoravel para que se processe a reparagao
tecidual. Os cones de guta-percha constituem o material comumente usado na
obturacdo dos canais radiculares, no entanto, € um material bioinerte nao
contribuindo com a formacédo do tecido mineralizado, condigdo essencial para
obtencdo do sucesso clinico. O objetivo deste estudo foi modificar a superficie
de duas marcas comerciais, de cones endododnticos de guta-percha (Dentsplay-
DE e Tanari-TE), desenvolver um processo de bioatividade pelo método
biomimético, visando favorecer a reparagao apical pela deposicdo de tecido
mineralizado por parte do organismo. Para a modificagdo da superficie dos
cones de guta-percha foi realizado um tratamento quimico prévio com o peroxido
de hidrogénio (H202) a 30%, nos tempos de 2, 4 e 6 horas, com o objetivo de
alterar a polaridade da superficie e consequentemente sua tensao superficial,
possibilitando melhores condi¢gdes para deposicao do filme bioceramico pelo
método biomimético nos periodos de 7 e 14 dias de imersdao em solugido SBF
1,5m. As técnicas de caracterizagao utilizadas neste estudo foram: Microscopia
Eletrbnica de Varredura e Espectroscopia por Energia Dispersiva de Raios X,
(MEV/EDS), Difracdo de Raios X (DRX), Tensédo Superficial (TS),
Espectroscopia na Regido do Infravermelho com Transformada de Fourier
(FTIR), e a Biodegradacao in vitro. Os resultados obtidos pelas analises de TS,
MEV/EDS, DRX e FTIR, indicaram que a solugéo de H,O, a 30%, mostrou-se
adequada como método de modificagao da superficie dos cones de guta-percha
DE e TE, pois possibilitou a formagdo de grupos funcionais hidrofilicos que
funcionaram como sitios para a nucleacédo dos cristais de apatita pelo método
biomimético. O ensaio de biodegradacdo mostrou que os cones de guta-percha
DE e TE, apresentaram grande resisténcia a degradacao frente as condi¢oes
utilizadas neste trabalho.

Palavras-chave: Guta-percha, endodontia, Fosfato de calcio.



ABSTRACT

The success of an endodontic treatment is primarily related to the hermetic and
three-dimensional obturation of the root canal system. The obturator material
must occupy all the space of the removed pulp, be dimensionally stable and
biologically compatible, providing a favorable environment to process of tissue
repairing. Gutta-percha cones are the common material used on the obturation of
the root canal filling ,however, is a bioinerte material which doesn’t contribute to
the formation of mineralized tissue, essential condition to obtain clinical success.
The aim of this study was to modify the surface of the Endodontic cones of gutta-
percha and developing a bioactivity process by the Biomimetic method, favoring
the apical repair for the deposition of the mineralized tissue by the organism. For
the surface modification of gutta-percha cones was performed a prior chemical
treatment with hydrogen peroxide at 30%, for times 2,4 and 6 hours in order to
change the polarity of the surface and consequently it's surface tension allowing
better conditions for bioceramic film deposition performed by Biomimetic method
by two cycles of 7 and 14 days. The characterization techniques used in this
study were: Surface tension (ST), the Scanning Electron Microscopy and Energy-
dispersive X-ray spectroscopy (SEM-EDS), Fourier transform infrared
spectroscopy (FTIR), X-Ray Diffraction (XRD) and Degradation in simulated
biological environment. The results obtained by ST, SEM-EDS, FTIR, XRD
showed that the solution of H,O, in 30% was adequate as method of modification
of the surface of the cones DE and TE, it allowed the formation of functional
hydrophilic groups which acted as sites for the nucleation and formation of
apatite crystals by biomimetic method. The biodegradation test showed that the
gutta-percha cones DE and TE exhibit great resistance to degradation under the

conditions used in this work.

Key Words: Endodontic; gutta-percha; Biomimetic method.
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INTRODUGAO

O tratamento endodéntico, em geral, se caracteriza pela remogao de todo
tecido pulpar inflamado e/ou infectado, substituindo-o por um material obturador
adequado. Este tratamento é constituido por varias etapas, todas igualmente
importantes, contudo a fase da obturagao tem merecido uma atencao especial por
parte de profissionais e pesquisadores, visto que 0s insucessos estao
relacionados com restauragdes insatisfatérias (DE DEUS, 1992; BROSCO, 2002;
LOPES; SIQUEIRA JUNIOR, 2004). A obturagdo hermética e tridimensional do
sistema de canais radiculares impede a passagem de microrganismos que, por
ventura tenham escapado ao tratamento quimico/mecanico e possam proliferar
voltando a irritar a regido periapical, levando a reinfec¢des, diminuindo assim a
perspectiva de se obter sucesso clinico (FERREIRA et al., 2005; BROSCO, 2002;
FERREIRA, 2007).

Deste modo, o propdsito da obturagdo do canal radicular é eliminar vias de
inflamacéao oriundas da cavidade bucal ou da regido periapical para o interior do
canal radicular, que poderiam contribuir com a proliferacdo de bactérias. A
principal forma de suprimentos de substratos para bactérias na regido apical e
periapical se da pela percolagao de liquidos oriundos dos tecidos perirradiculares
via forame apical, e pelo espaco existente entre o0 material obturador e as paredes
do canal. Esses fluidos contém principalmente glicoproteinas que servem de
nutricdo para diferentes tipos de bactérias (BROSCO, 2002; GURGEL FILHO et
al., 2003).

A obturacdo adequada promove o aprisionamento destas bactérias e
toxinas remanescentes dos tecidos necrosados evitando, entre outros fatores,
irritacdes nesta regidao. O selamento apical, proporcionado pela obturagédo, € um
pré-requisito fundamental para o sucesso do tratamento endodéntico, do contrario
0 processo de reparo periapical tera dificuldade de evoluir se no tergco apical
surgirem espagos na obturacdo, pois assim ao invés da neoformagao de tecido
mineralizado, havera formagao de tecido granulomatoso oriundo de um processo
inflamatorio crénico (ESTRELA; HOLLAND, 2003; DEONIZIO et al., 2003; CHNG
et al., 2005).
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Um canal vazio, mesmo estéril, atua como um tubo de ensaio coletando para seu
interior, liquidos tissulares e exsudato inflamatorio originado na regido em torno
do apice, esses liquidos ao encontrarem um ambiente favoravel a estagnagao vao
se decompondo gerando produtos toxicos e irritantes aos tecidos periapicais (DE
DEUS, 1992; LOPES; SIQUEIRA JUNIOR, 2004). A obturagdo do sistema de
canais radiculares representa entdo, o desfecho de um conjunto de
procedimentos que visam recuperar o elemento dentario, restituindo sua funcao
mastigatéria e a manutengdo da saude dos tecidos apicais e periapicais
(LEONARDO; LEAL, 2005).

Como o material obturador entrara em contato com tecidos vivos, este deve
apresentar propriedades biocompativeis de modo a néo prejudicar e se possivel,
estimular o processo de reparacédo tecidual por meio da deposicao de tecido
mineralizado, sendo esta considerada a resposta ideal apds a realizacdo do
tratamento endoddntico. Varios materiais obturadores foram utilizados ao longo
do tempo, porém, muitos descartados por ndo serem praticos ou biologicamente
incompativeis (DE DEUS, 1992; CAMPS; ABOUT, 2003; LOPES; SIQUEIRA
JUNIOR, 2004; LEONARDO; LEAL, 2005).

As técnicas de obturagdo atuais utilizam em geral a guta-percha, na forma
de cones, associado a um cimento endoddntico que age como uma espécie de
cola reduzindo a interface entre os cones de guta-percha e entre estes e as
paredes do canal. A verdadeira guta-percha é uma substéncia vegetal que pode
ser obtida pela coagulagdo do latex de arvores da familia das sapotaceas do
género Palaquium, existente principalmente nas regides de Borneo, Nova Guiné e
Malasia (SCHILDER; GOODMAN; ALDRICH, 1985; LEONARDO; LEAL, 1998;
GURGEL FILHO, 2002).

Pesquisas recentes tem demonstrado grande interesse por materiais
bioativos que possam favorecer a reconstituicao e reparagao do tecido 6sseo. As
bioceramicas de fosfato de calcio pertencem a uma classe de biomateriais que se
destacam como matrizes de reconstituicdo 6ssea, participando no processo
dindmico de formacado e reabsorcdo que se produz no tecido 6sseo durante o
periodo de reparacdo (APARECIDA, 2008). Estas propriedades estao associadas
as caracteristicas de biocompatibilidade e bioatividade apresentada por estes
materiais e pela similaridade quimica com a fase mineral do osso, dentina e

esmalte dentario. Neste sentido, o objetivo deste estudo foi desenvolver um
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processo de bioatividade em cones endodonticos de guta-percha modificando sua
superficie através do tratamento quimico com o peroxido de hidrogénio e o
recobrimento com um filme bioceramico pelo do método biomimético buscando
torna-lo bioativo, a fim de melhorar suas caracteristicas e favorecer o processo de
reparacao apical, pela estimulacdo da deposicédo de tecido mineralizado por parte

do organismo.
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2 OBJETIVOS
2.1 OBJETIVO GERAL

Desenvolver um processo de bioatividade em cones endodénticos de guta-

percha.

2.2  OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Desenvolver técnicas de modificacdo de molhabilidade da superficie dos
cones endodénticos de guta-percha;

e Avaliar a influencia do tempo de imerséo (7 e 14 dias) em solugéo sintética
de composigao ibnica semelhante a do plasma sanguineo (SBF- Simulated

Body Fluid), na deposic¢ao do filme bioceramico.

e Avaliar a biodegradabilidade in vitro em meio biolégico simulado apos a

modificagao superficial pelo tratamento quimico.
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3 REVISAO DA LITERATURA
3.1 BIOMATERIAIS

Achados arqueoldégicos comprovaram que € antiga a preocupagao do
homem em restaurar ou substituir partes danificadas do seu corpo bem como os
dentes perdidos. Os maias ja produziam dentes obtidos de conchas do mar que
datam de 600 anos depois de cristo (RING, 1995a) (Figura 1), e o ouro ja teria
sido usado na odontologia pelos astecas, romanos e chineses no ano seis
(RATNER et al., 2004). Apesar de terem sido usados desde a antiguidade, s6
apos a segunda guerra mundial e com os conhecimentos da ciéncia dos materiais
€ que houve um avango significativo no desenvolvimento dos biomateriais. Nas
ultimas décadas, novos materiais foram descobertos e outros ja conhecidos estéo
sendo confeccionado com maior qualidade e elevado desempenho funcional
como resultado do entendimento ou dominio das condicbes e controle dos
processos de fabricagdo que vem sendo alcangados na engenharia de materiais.
Atualmente se espera que um biomaterial atue como uma plataforma para

diferenciagao celular e posterior neoformacéao de tecidos (GIL et al., 2009).

Figura 1 - Dentes esculpidos em conchas.
(As setas indicam conchas esculpidas substituindo dentes perdidos)

Fonte:Ring (1995a)
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Um biomaterial pode ser definido, em um sentido mais amplo, como
qualquer substancia ou combinagédo de substancias, exceto drogas ou farmacos,
que possa ser usado durante qualquer periodo de tempo como parte de um
sistema que trata, aumenta ou substitui tecidos, 6rgaos, ou partes danificadas do
corpo. Assim, biomaterial € um material biocompativel, natural ou sintético, usado
na medicina e caracterizado por interagir com sistemas bioldgicos (OREFICE;
PEREIRA; MANSUR, 2006).

A principal diferenca entre um biomateriais e outras classes de materiais é
a sua capacidade de permanecer em um ambiente biolégico sem danificar o meio
e sem ser danificado por este (DOROZHKIN, 2007).

A escolha do biomaterial € determinada pela aplicacdo clinica a qual o
mesmo se destina. Em aplicagdes odontoldgicas, os materiais sdo componentes
estruturais (raiz de um dente perdido) ou s&o usados para reparagdo ou
regeneracao de defeitos dsseos (PARK, 2008). Praticamente todos os materiais
utilizados clinicamente na odontologia necessitam satisfazer entre outros
requisitos: biocompatibilidade; biofuncionabilidade e resisténcia a corroséo,
devido as caracteristicas do meio. A biocompatibilidade ¢ um termo que vem
sendo usado ha muitos anos, cujo significado tem evoluido paralelamente ao
conceito de biomaterial. Pode ser definida como sendo a propriedade relativa a
capacidade de um biomaterial e de seus produtos de degradacéo serem aceitos
ou tolerados pelos tecidos adjacentes, sem causar dano ao organismo a curto ou
longo prazo. Em relacdo a resposta do tecido receptor, a biocompatibilidade
compreende todas as reagdes e efeitos entre o material implantado e o corpo
humano (OREFICE; PEREIRA; MANSUR, 2006).

Existe uma série de reagdes bioldgicas que podem ocorrer quando um
material € colocado em contato com um tecido vivo. Estas reacbes podem se
manifestar a nivel local ou sistémico. As reagbes sistémicas sdo de grande
importancia, pois nem sempre € evidente que seus sintomas clinicos possam
estar relacionados com o uso de um biomaterial. A partir da analise microscépica
dos tecidos, as reagdes ou respostas sao classificadas como téxicas,
inflamatorias, alérgicas e até mutagénicas (ESTRELA; HOLLAND, 2003; RATNER
et al., 2004)

De acordo com os diferentes niveis de biocompatibilidade observados

pode-se entender que nenhum material € completamente inerte ou aceito pelo
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organismo, todos induzem uma resposta do tecido hospedeiro e as reagdes
induzidas podem variar conforme as caracteristicas desse material. A
biocompatibilidade é considerada satisfatoria quando for capaz de promover a
formacado de tecido normal na sua superficie, além de estabelecer com o meio
biolégico adjacente uma interface adequada para uma aplicagdo especifica
(SYKARAS et al., 2000).

As reacdes do hospedeiro ao biomaterial sdo determinadas
fundamentalmente pelas propriedades de sua superficie. Portanto, controlar as
caracteristicas de superficie dos biomateriais significa controlar a resposta
bioldgica, ja que as reagdes que ocorrem na interface dependem da morfologia,
da topografia e da composigédo quimica desta superficie. A biofuncionabilidade é o
conjunto de propriedades que permite ao material desempenhar a fungéo
desejada, devendo apresentar caracteristicas funcionais adequadas para cumprir
com éxito a fungdo a qual se destina como se fosse o préprio organismo
(OREFICE; PEREIRA; MANSUR, 2006).

3.1.1 Classificagdo dos Biomateriais

Os biomateriais podem ser classificados quanto a resposta biologica e
composicado quimica. De acordo com o comportamento biolégico nos tecidos do
hospedeiro, os principais tipos s&o: biotolerados, bioinertes e bioativos. Materiais
biotolerados sdo aqueles que ndo sao necessariamente rejeitados pelo corpo,
mas nao permitem a aposicdo 6ssea e quando implantados s&o envolvidos por
uma camada de tecido fibroso sendo a espessura dessa camada inversamente
proporcional a inércia do material. Exemplos: Ouro, Ligas Co-Cr, A¢o Inoxidavel,
Niobio, Tantalo, Polietileno, Poliamida, Polimetilmetacrilato, Poliuretano. Os
materiais bioinertes exercem uma influéncia muito pequena para os tecidos vivos
que os circundam e permitem a osteogénese de contato ou aposigao éssea.
Exemplos: Titanio e ligas de titanio. J& os materiais bioativos, sdo aqueles que
além de permitrem a formacdo de um novo o0sso sobre a sua superficie,
promovem uma troca de ions, formando uma unido quimica ao longo da interface

com o tecido vivo adjacente, chamada de bioadesdo. Exemplos: hidroxiapatita e
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algumas cerémicas de fosfato de calcio, entre outros (STRNAD et al., 2000;
SYKARAS et al., 2000)

3.2 BIOCERAMICAS

As ceramicas sao materiais formados por elementos metalicos e nao metalicos
unidos por ligagdes idnicas e/ou covalentes. O uso de novas cerdmicas com
propriedades especificas para aplicacdo biomédica vem crescendo desde
1970.As ceramicas de um modo geral apresentam algumas vantagens quanto a
aplicagbes nas areas medica e odontoldgicas devido a sua biocompatibilidade e
resisténcia quimica, pois sendo um material bioativo permite uma resposta
bioloégica especifica na interface com o tecido vivo possibilitando uma ligagao
entre ambos. Varios estudos tém sido desenvolvidos no sentido de compreender
aspectos importantes relacionados com seu comportamento in vivo e da interface
fosfato de calcio/solugbes ibnicas. Estes estudos tém por objetivo investigar o
desempenho das bioceramicas quando em contato com os fluidos corporeos e,
finalmente estudar aspectos relacionados as variagdes da estrutura cristalina e da
composicao destes materiais, representados principalmente pela razao Ca/P,
cristalinidade e presenga de outros ions além dos ions calcio e fosfato (KAWACHI
et al., 2000).

3.3 BIOCERAMICAS DE FOSFATO DE CALCIO (APATITAS)

As bioceramicas de fosfatos de calcio sdo constituidas por diferentes
composi¢cdes e amplamente investigadas na area de biomateriais. Apatita € um
termo genérico de um importante grupo de minerais cuja composigao geral € o
fosfato de calcio. Esses compostos possuem estrutura similar, mas nao
necessariamente a mesma composicao. Na literatura, o termo apatita € usado
para se referir a fluorapatita, sendo identificada como o componente mineral do
0sso. A fase mineral dos ossos e dentes tem funcéo estrutural além de conceder
estabilidade funcional ao esqueleto, atuando também como uma regido de
estoque de ions calcio, fosforo, sddio, carbonato, dentre outros, e fornecé-los aos

fluidos biologicos mantendo-os em niveis necessarios para um perfeito
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funcionamento do organismo(OREFICE; PEREIRA; MANSUR, 2006; SUL; BYON;
JEONG, 2004).

As apatitas tém varios sitios cristalograficos diferentes onde trocas
atbmicas podem ocorrer e muitos elementos com cargas ibnicas diferentes podem
ser acomodados nessas posi¢cdes. A habilidade da rede da apatita em aceitar
substituintes € enorme. Dentre os substituintes reportados em ossos e dente
estdo entre outros o calcio, fosforo, fluor, cloro, sédio e magnésio. A estrutura da
apatita permite substituigdes catibnicas para o calcio e anibnicas para os grupos
PO,> elou OH-. Essas substituicdes que ocorrem na estrutura da apatita,
normalmente resultam em alteragcées de suas propriedades como: solubilidade,
morfologia parametro de rede, e a resposta celular e do tecido ao material, porem
sem mudancas significativas da simetria hexagonal. Por exemplo, a incorporagéo
de ions carbonato, COs*" na estrutura da HA, da origem & hidroxiapatita
carbonatada e esse ion pode ser incorporado por meio de dois sitios, POs*
substituicdo do tipo B e OH- do tipo A. As apatitas carbonatada do tipo A sao
encontrados tipicamente em osso velho, enquanto que a do tipo B é mais
abundante no osso jovem sendo semelhante a apatita encontrada no esmalte
dentario(AOKI, 1991; LEGEROS, 2002).

As ceramicas de fosfatos de calcio tem merecido lugar de destaque entre
as denominadas bioceramicas por apresentarem excelente biocompatibilidade
sendo bem aceitas e bem integradas pelo corpo humano, auséncias de toxicidade
local ou sistémica, ndo induzindo qualquer reagao inflamatéria, imunoldgica ou
téxica quando utilizadas, e aparente habilidade em se ligar ao tecido hospedeiro.
Nao apresentam riscos de transmisséo de patologias nem de degradagao proteica
e podem ser usadas nas formas de granulos, blocos densos e porosos, cimentos,
revestindo ceramicas, metais e polimeros. Tais caracteristicas positivas podem
ser explicadas pela natureza quimica destes materiais que sendo formados
basicamente por ions calcio e fosfato participam ativamente do equilibrio idnico
entre o fluido bioldgico e a bioceramica. (KAWACHI et al., 2000; APARECIDA,
2006).

A sintese dos fosfatos de calcio envolve varios métodos como
precipitagcbes em solugdes aquosas (via umida), reagcdes no estado sélido (via
seca), métodos hidrotérmicos e processo sol-gel. Uma forma apropriada de

classificar os varios tipos de fosfato de calcio para aplicagdes bioldgicas é através
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de sua relagdo atébmica entre os atomos de calcio e fésforo (razdo molar Ca/P),
que varia de 0,5 a 2,0, conforme mostra a Tabela 1. A razdo Ca/P pode influenciar
na resposta do hospedeiro. Quando a razdo estequiométrica é determinada é
possivel prever o comportamento in vitro e in vivo e até estabelecer uma
aplicacdo especifica em funcdo da taxa de absorgdo. E essas diversidades
conduzem seu emprego a aplicagdes biomédicas principalmente em tecidos
mineralizados devido a sua similaridade quimica com a fase mineral dos ossos e
dentes humanos (THOMAZINI, 2009).

Tabela 1 - Razdo Ca/P dos fosfatos de calcio.

Fosfato de calcio Formula Quimica Razao Ca/P
Fosfato tetracalcico (TeCP) CasO(POy4)2 2,0
Hidroxiapatita (HA) Cayg(PO4)s(OH), 1,67
Fosfato de calcio amorfo (ACP) Ca3(POy),. nH,O 1,5
Fosfato tricalcico (TCP) Ca3(POy), 1,5
Fosfato octacalcico (OCP) CagHy(PO4)s.5H,0 1,33
Mono-hidrogénio fosfato de calcio (DCP) CaHPO, 1,0
Mono-hidrogénio fosfato de célcio di-hidratado CaHPQO,4.2H,0 1,0

(DCPD)

Pirofosfato de célcio (CPP) Ca,P,0; 1,0
Pirofosfato de célcio di-hidratado (CPPD) Ca,P,07.2H,0 1,0
Fosfato heptacalcico (HCP) Cay(P5016)2 0,7
Di-hidrogénio fosfato tetracélcico (TDHP) CazH,P6029 0,67
Fosfato monocalcicomono-hidratado (MCPM) Ca(H,P04)2.H,0 0,5
Metafosfato de calcio (a,B,Y) (CMP) Ca(PO,). 0,5

Fonte: Aoki (1991)

Entre os fosfatos de calcio mais importantes para aplicagdes biomédicas
alguns se destacam como: o hidrogenofosfato de calcio dihidratado
(CaHPO4.2H,0, DCPD), hidrogenofosfato de calcio anidro
(CaHPO4,DCPA),fosfato de calcio amorfo (ACP), fosfato
octacalcicoCagH2(PO4)s.5H,0, OCP) e a hidroxiapatita (Ca1o(PO4)s(OH)2,HA).
Além disso, esses fosfatos tem sido identificados como as principais fases que se

precipitam em solugdes aquosas (LEGEROS, 2002).



30

3.3.1 Hidrogenofosfato de Calcio Dihidratado (DCPD)

O DCPD, CaHPO4.2H,0, se encontra na natureza como o mineral bruxita e
pode ser obtido normalmente em solugbes de fosfatos de calcio ligeiramente
acidas a temperatura ambiente. O DCPD pode se converter em DCPA quando
exposto a uma temperatura superior a 80 °C. Uma das suas principais aplicacdes
€ revestir implantes metalicos utilizados na area ortopédica e, na forma de
cimentos de fosfatos de calcio, ele também pode ser utilizado na area
odontoldgica. Autores como Lu e Leng (2005) observaram que esta fase tem sido
encontrada como fase precursora da HA. Esta fase é geralmente encontrada em
calcificagbes patoldégicas como calculo dental e urinario (DOROZHKIN; EPPLE,
2002; RESENDE, 2007).

3.3.2 Hidrogenofosfato de Calcio Anidro (DCPA)

O DCPA, de formula CaHPOQy4, existe na natureza como o mineral monetita.
N&do aparece em calculos dentarios ou em outras calcificagbes patoldgicas,
entretanto foi relatado a sua presenga em analise por DRX de fraturas e
possivelmente no osso. A monetita € pouco aplicada biologicamente, porém a sua
maior utilizacdo € na obtencéo de novas fases de fosfato de calcio, principalmente
a hidroxiapatita, partindo apenas dela, ou da reagdo desta com outros fosfatos,
sendo utilizada também como um dos componentes dos cimentos ortopédicos
baseados em fosfatos de calcio (MARQUES, 2003).

3.3.3 Fosfato de Calcio Amorfo (ACP)

O fosfato de calcio amorfo pode ser precipitado em solugdes aquosas
supersaturadas contendo ions, calcio e fosforo, a pHneutro ou alcalino, uma fase
amorfa metaestavel forma-se rapidamente nos estagios iniciais da reag¢ao, depois
de precipitado, o ACP também se converte em HA ou OCP. Esta fase é
conhecida como fosfato de calcio amorfo a qual corresponde em composigao a
hidroxiapatita deficiente em calcio. Apresenta-se na forma de particulas esféricas
de 30 a 100nm, que resultam de aglomerados de pequenas particulas. Quanto a

sua estrutura cristalina, ainda existem muitas controvérsias, sendo, portanto,
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considerada uma fase dificil de ser caracterizada, principalmente porque se forma
em varias solugbes com composicdes variadas. Embora ndo pareca existir em
quantidade detectavel nos tecidos duros dos vertebrados, o ACP tem sido

encontrado em muitos sistemas biolégico (APARECIDA, 2006).

3.3.4 Fosfato Octacalcico (OCP)

O OCP, de formulaCag(HPO4)2(PO4)4.5H20, (a quantidade de agua pode
variar). Consiste de camadas apatiticas com arranjo atdmico dos ions calcio e
fésforo similar ao da HA, separadas por camadas hidratadas. Esta fase foi
descoberta por Berzelius em 1836, contudo a sua existéncia so foi aceita no final
do século XX e a sua importancia s6 foi observada no final da década de 50
(APARECIDA, 2006). Acredita-se que o OCP desempenhe o papel de precursor
da HA na mineralizagdo 6ssea, como fase intermediaria na precipitagdo da HA
sintética e na formacéo de apatitas bioldgicas, ja que nucleia e cresce mais rapido
que a HA devido a sua similaridade com essa fase, bem como a facilidade com
que o OCP se transforma em HA. Alguns estudos sugerem a presenca de OCP
em dentes e 0ossos. No mecanismo de formagao do esmalte dentario, o OCP ¢ a
fase metaestavel. Em analises da matriz do esmalte dentario o OCP surge
durante a fase de mineralizacdo. Implantes de OCP tem sido utilizados, na forma
de granulos ou como revestimento de implantes, por facilitar o processo de
formacgao 6ssea e promover o reparo de defeitos criticos no osso (APARECIDA,
2006; RESENDE, 2007; LIU et al., 2007).

3.3.5 Hidroxiapatita (HA)

A hidroxiapatita (HA) é o fosfato de calcio mais amplamente utilizado como
bioceramica. Essa ceramica é termodinamicamente estavel em temperatura e pH
fisiolégico e participa ativamente das ligagbes Osseas, formando forte ligagao
quimica com o tecido 6sseo. A similaridade quimica com a fase mineral dos
tecidos 6sseos tornou a hidroxiapatita um dos materiais mais conhecidos e muito
estudado. A superficie da hidroxiapatita permite a interacdo de ligagdes do tipo
dipolo, fazendo com que moléculas de agua e também, proteinas e colageno
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sejam adsorvidos na superficie induzindo assim, a regeneracao tecidual (SALEH
et al., 2004). Contudo, além da HA, outros fosfatos de calcio também ocorrem em
calcificagbes normais e patologicas, conforme Tabela 2, o que vem despertando
interesse significativo nas possibilidades de uso destes materiais como
bioceramica. As calcificagdes normais e patoldogicas nos mamiferos consistem em
um fosfato de calcio ion substituido. No osso podemos encontrar fosfato de calcio
tanto na forma cristalina como na forma amorfa. A presenca da fase amorfa pode
causar um aumento na taxa de dissolucdo em razao de sua maior solubilidade
(DOROZHKIN; EPPLE, 2002; APARECIDA, 2006).

A Tabela 2 relaciona diversos fosfatos de calcio e suas ocorréncias em

sistemas biolégicos.

Tabela 2 - Relagdo entre os diversos fosfatos de célcio e suas ocorréncias em sistemas bioldgicos.

Fosfato de calcio | Formula quimica Razao Ca/P | Ocorréncias
(Ca,Z2)10 (PO4Y)s(OH,X) , Esmalte, dentina, osso,
Apatita Z=Mg2+, Ba2+, Varia com Z | calculo dentario e urinario,
P Y= HPQO,, COs3, eY calcificacao de tecidos
X=CI-F- moles.
Fosfato octacalcico Calculos dentarios e
(OCP) Cag.Hz(PO4)6.5H20 1,33 Urn&rios.
Monohidrogeno
fosfato de calcio Calculos dentarios, osso
.HPO,.2H 1 ’
dihidratado Ca.HPO,.2H;0 0 decomposto.
(DCPD)

Calculo dentario e salivar,
carie dentaria e

1,5 calcificacao de tecidos

moles

Fosfato tricalcico
(TCP) Ca;.(POy):

Pirofosfato de
calcio dihidratado Ca,P,07.2H,0 1,0
(CPPD)

Depdsito de pseudo gotas
em fluidos

Fonte: Kawachiet al., (2000).

3.3.6 Apatitas biologicas

A hidroxiapatita (HA) foi identificada como sendo o componente mineral do
0sso pela primeira vez em 1926. De Jong realizou o primeiro estudo de Difragédo
de raios X (DRX) do osso e identificou que a fase inorganica assemelhava-se as
estruturas minerais chamadas de apatitas (CHAI; BEN-NISSAN, 1999).
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As apatitas biologicas sao essencialmente hidroxiapatita carbonatada
contendo entre 4 e 8% de carbonato, associados com outros elementos que
correspondem a parte inorganica dos tecidos calcificados (esmalte, dentina e
0SS0S) e se caracterizam por seus cristais nanométricos, baixa cristalinidade, nao
estequiometria e varias substituicbes idnicas, o que as diferenciam daquelas
obtidas por métodos sintéticos. Nenhuma apatita biolégica apresenta a relagéo
Ca/P estequiométrica, mas todas elas tendem a relacdo estequiométrica durante

os estagios de maturagao e envelhecimento (LEGERQOS, 2002).

3.4 ESTRUTURA E COMPOSIGAO DO TECIDO OSSEO

O osso é um tipo de tecido conjuntivo altamente especializado cuja matriz
extracelular é calcificada, caracterizado por sua rigidez e dureza. Apesar de ser
uma das substancias mais duras do corpo, 0 osso € um tecido dinamico, que
muda constantemente de forma em relacdo as tensdes aplicadas sobre ele. As
tensdes levam a sua reabsorcao e a tragao leva ao desenvolvimento de um novo
0sso. Histologicamente o tecido 6sseo existe sob duas formas: osso imaturo ou
primario (woven bone) e osso maduro, secundario ou lamelar. O osso imaturo é
um osso primitivo formado durante o desenvolvimento fetal, e durante a reparacéo
do tecido 6sseo, possuindo uma organizagao irregular das fibras colagenas. As
células se arranjam desordenadamente e a calcificagdo se da de forma irregular
sendo gradualmente substituido pelo osso lamelar organizado, ou 0sso
secundaria sendo a matriz deste, mais calcificada e mais forte do que a do 0sso
primario (GARTNER; HIATT, 2003).

Os ossos variam na forma, tamanho e posigao topografica, havendo varias
maneiras de classifica-los. A mais comum é aquela que divide o esqueleto 6sseo
em 0sso cortical e osso trabecular. De maneira geral, aproximadamente 80% do
esqueleto consiste em osso compacto e 20% em osso esponjoso. Entre 75-95%
do volume do osso esponjoso € constituido por poros interconectados e é
preenchido com medula 6ssea. O 0ssoO esponjoso possui uma porosidade
considerada alta, de 30 a 90%, sendo capaz de suportar tensdes e pressoes
antes de fraturar (TORTORA; GRABOWSKI, 2002; RODRIGUES, 2003; VEDI et
al., 2003; BARROS et al., 2008).
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A Figura 2 apresenta os dois componentes integrados em hierarquias

macroestruturais distintas: osso cortical e osso esponjoso.

Figura 2 - Representa¢do dos dois componentes da macroestrutura ¢ssea.

1) Osso cortical. 2) Osso trabecular.
Fonte: Lynch; Genco; Marx, 1999.

O osso cortical desempenha as fungées mecanicas e protetoras enquanto
que o osso trabecular desempenha as fungdes metabdlicas. Este ultimo possui
uma grande area de superficie, apresentando baixa resisténcia mecanica. O osso
tem como principais componentes uma fase mineral inorganica formada porions
calcio (Ca;') e fosfato (PO4s") na forma de cristais de hidroxiapatita
[Ca10(PO4)s(OH)2], com dimensao 5x20x40nm representando 65% do peso do
0sso seco. A dureza deste material € cerca de dois tercos da dureza do acgo, é
bastante quebradigo, tem pouca resisténcia ao desgaste e fratura facilmente. Os
sais presentes no tecido 6sseo sdo responsaveis pela dureza e rigidez do 0sso
(JUNQUEIRA; CARNEIRO, 2004; FERNANDEZ-TRESGUERRES-HERNENDEZ-
GIL et al., 2006; ELIAS; LIMA, 2001; OLSZTA et al., 2007).

A outra fase presente é a organica representando 35% do peso do 0sso,
incluindo as fibras que s&o quase exclusivamente de colageno do tipo |I. O
colageno corresponde a 95% do componente organico, comportando-se como um
material de elevada resisténcia a fratura, constituido principalmente por uma
proteina denominada de colageno do tipo |, a mais abundante no ser humano, e
uma pequena quantidade de proteoglicanas e glicoproteinas (ELIAS; LIMA, 2001;
OLSZTA et al., 2007). Cerca de 15% da matriz organica contem é composta por
ostedcitos (células achatadas na superficie do osso chamadas de células de

revestimento); osteoclastos (células de reabsorgdo que dissolvem os minerais e



35

digerem a matriz 6ssea); e osteoblastos (células progenitoras que produzem a
matriz 6ssea) (DOROZHKIN, 2007).

Muitas das fungbes fisiolégicas e mecanicas do osso dependem do
tamanho do cristal de apatita e da sua relagao espacial com as moléculas de
colageno na matriz extracelular. Esses cristais sdo depositados dentro das fibrilas
de colageno e essa relagao estrutural vai depender da quantidade e distribuigdo
dessa fase mineral, o que afeta a conformacdo das moléculas de colageno. As
propriedades do osso sdo decorrentes da combinacdo da alta dureza da fase
inorganica e da alta resisténcia a fratura da fase orgénica. Essa interagdo entre a
fase inorganica e a organica é determinante nas suas propriedades biomecanicas
e biolégicas o que dara suporte as fungdes atribuidas aos varios tipos de 0ssos. A
superposicao destes dois materiais distintos com propriedades totalmente
diferentes resulta na formacdo de um compdsito em escala nanométrica, no qual
as propriedades fisicas superam as dos componentes individuais (JUNQUEIRA;
CARNEIRO, 2011).

3.4.1 Remodelagdo do Tecido Osseo

O o0sso é um compdsito natural com uma estrutura altamente
hierarquizada, e € um tecido dindmico capaz de auto regeneragcdo ou auto
remodelagdo ao longo da vida. A remodelagdo 6ssea consiste na remogao de
uma quantidade pré-determinada de tecido 0sseo, pelos osteoclastos, seguida da
formacgao do novo o0sso na cavidade formada pelos osteoblastos (SIKAVITSAS et
al., 2001).

Modelamento e remodelamento dsseo sao eventos atuantes na etapa de
reparacdo do o0sso. Esses eventos podem ser incitados por micro lesoes,
estimulos mecanicos, estimulos combinados ou por mecanismos desconhecidos.
Denomina-se "modelamento" o processo de construgdo do osso havendo
deposicdo 6ssea sem reabsorcio prévia, o que provoca mudangas em sua forma
e tamanho, e "remodelamento” o processo de reconstrucédo, no qual a reabsorcao
Ossea é seguida por formacgao frente a sobrecarga mecéanica. Assim, quando a
reabsorcdo Ossea ocorre no nivel do periésteo ou enddsteo, o processo €

denominado modelamento, porém se a atividade dos osteoclastos resulta na
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formacéo de cavidades de reabsor¢éo no 0sso, sendo preenchido por 0sso novo
pelos osteoblastos, o processo € chamado remodelamento ou remodelacéo
(YOUNG; HEATH, 2001).

Este processo dindmico de formacgao e destruicdo do osso permite seu
crescimento durante a época de desenvolvimento do organismo, mantendo sua
forma e consisténcia e sua regeneragdo quando se produz uma fratura. O 0sso
pode remodelar-se e adaptar-se ao ambiente mecanico aplicado. Esta
propriedade € denominada lei de Wolf, resultando numa nova estrutura mais
apropriada e a aplicagdo de uma for¢ca maior resultara num osso mais denso. O
metabolismo afeta o crescimento O0sseo em todos os estagios de
desenvolvimento. A disponibilidade de calcio, fosforo e vitaminas A, C e D séo
essenciais a osteogénese e, portanto definem a forma e dimensao do esqueleto
(JUNQUEIRA, 2011).

A auséncia de vitamina D3 provoca uma mineralizacdo defeituosa, o que &
chamado de osteomalacia. Somente 5 a 20% da superficie déssea sofrem
remodelamento num determinado momento, o restante permanece na fase
quiescente, ou seja, em repouso. O processo de remodelamento demora de 3 a 4
meses, comega pela ativagdo dos osteoclastos e finaliza-se com formagao do
novo 0sso pelos osteoblastos. Segundo Davies (2003), os osteoblastos sdo as
unicas células que sintetizam a matriz 6ssea. O crescimento 6sseo ocorre apenas
por aposicao, ou seja, deposigdo de matriz em uma superficie 0ssea pré-existente
ou na superficie de um material bioativo. Numa pessoa saudavel de 9a 10 % de
substancia o6ssea sao substituidas anualmente. Quando o processo de
reabsorcdo Ossea ocorre mais intensamente que o de formacdo, temos a
osteoporose (SIMOES et al., 1995;DAVIES, 2003; KATTI, 2004).

3.5 ESTRUTURA E COMPOSIGAO DO TECIDO DENTARIO

Histologicamente, o elemento dentario € formado por um tecido conjuntivo
especializado conhecido como polpa, envolta por uma estrutura formada por
tecidos mineralizados: esmalte, dentina e cemento, conforme a Figura 3. Os
tecidos mineralizados, que formam parte do elemento dentario sdo sdlidos
permeaveis que possuem estrutura complexa, sendo formado por uma parte
inorganica intimamente associada a uma parte organica (KATCHBURIAN;
ARANA, 2004).
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Figura 3 - Partes do elemento dentario.

", 1
A p g— 2
P — 3
If — 4
— 5
B

-
7

A

Fonte: Adaptada de DE DEUS, (1992)
A- coroa, B- raiz. 1- esmalte, 2- dentina, 3- polpa, 4- gengiva, 5- cemento, 6-

tecido ésseo, 7- vasos sanguineos, 8- nervo.

3.5.1 Esmalte Dentario

Os dentes tém a mesma natureza que 0s 0ssos exceto em sua camada
superficial externa, o esmalte dentario. A coroa dos dentes de seres humanos é
revestida pelo esmalte dentario, sendo este tecido originado do ectoderma.
Compreende a estrutura acelular de natureza cristalina, mais calcificada, e mais
dura, contendo 97% de sais de calcio e apenas 3% de agua e matéria organica
(principalmente proteinas), possuindo cristais prismaticos, bem maiores e
orientados, que sofrem dissolugdo por acidos, os quais determinam as bases
quimicas das lesdes de carie. Durante a formacédo do esmalte, varios ions s&o
incorporados aos cristais de hidroxiapatita, tais como: estrobncio, magnésio,
carbonatos e fluoreto. O cristal de apatita carbonatada que é inferior e sofre facil
dissolugao por acidos, esta localizado na regido cervical e nas fissuras (locais de
maior formacao de caries). Estruturalmente, o esmalte € composto por cristais de
hidroxiapatita com diferentes orientagdes espaciais, o que € responsavel pela

estrutura histolégica. Estes cristais, denominados prisma de esmalte estédo
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separados entre si por uma substancia interprismatica de composigcao
semelhante, porém orientados de maneira diferente dos prismas. Entre os cristais
de hidroxiapatita ha uma fina rede de material organico com muitas proteinas e
polissacarideos (LOPES; SIQUEIRA JUNIOR, 2004; JUNQUEIRA; CARNEIRO,
2004).

O elevado conteudo mineral apresentado pelo esmalte dentario também é
responsavel por sua acentuada fragilidade, desta forma o esmalte apresenta-se
como um tecido extremamente quebradico incapaz de resistir eficazmente aos
esforcos da forga mastigatoria a menos que seja suportado por um tecido de
maior elasticidade denominado dentina. Clinicamente pode-se denominar o
esmalte como um tecido duro, ndo vital e ndo sensivel que quando desgastado
pelo uso ou por carie ndo pode ser substituido ou recuperado naturalmente.
Apesar de apresentar um processo bioldgico restrito, o esmalte é dotado da
importante propriedade de permeabilidade, permitindo que trocas ibnicas possam
acontecer entre ele e o ambiente (JUNQUEIRA; CARNEIRO, 2004).

3.5.2 Dentina

A dentina é constituida por: matéria inorganica (70%), matéria orgéanica
(20%), agua (10%). Esta composicéo varia com a idade do dente, devido a sua
mineralizagdo progressiva, mesmo ja estando totalmente formado. A porgéo
inorganica consiste de sais minerais sob a forma de cristais de hidroxiapatita.
Cada cristal € composto por varios milhares de unidades e cada unidade basica
fundamental tem como formula Ca1g(PO4)s(OH).. Contém também pequena
quantidade de fosfatos, carbonatos e sulfatos, além de elementos como F, Cu,
Zn, Fe e outros. Os grupos OH da hidroxiapatita podem se combinar com o fluor e
formar a fluorapatita (Ca19(PO4)sF2). Esta troca particular na composicédo da
apatita tem importancia clinica, pois a fluorapatita € menos soluvel que a
hidroxiapatita, apresentando maior resisténcia ao ataque acido produzido por
microorganismos causadores da carie. A porgao organica consta de fibras
colagenas (17%), dispostas em pequenos feixes ao redor e entre os
prolongamentos odontoblasticos. Estas fibras s&o unidas e cimentadas pela
substéncia amorfa de natureza glicoproteica (lipidios, glicosaminoglicanas e
compostos protéicos) (DE DEUS, 1992; LOPES; SIQUEIRA JUNIOR, 2004).
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A dentina é considerada um tecido conjuntivo especializado, mineralizado,
avascular sendo responsavel pela formacdo de grande parte da estrutura
dentéria, suporta o esmalte compensando de certo modo sua fragilidade. A
dentina é recoberta pelo esmalte na sua por¢cdo coronaria e pelo cemento na
porcado radicular e circunda a camara pulpar, apresentando-se como um tecido
duro, elastico, de coloracdo branco-amarelada. Por ser um tecido vivo, contém
prolongamentos de células especializadas e substancia intercelular. A dentina é
permeada por tubulos dentinarios, esses tubulos mostram-se agrupados e
atravessam a dentina em toda sua espessura contendo prolongamento
citoplasmatico de células denominadas de odontoblastos, o que torna a dentina
bem diferente do esmalte (JUNQUEIRA; CARNEIRO, 2004).

A dentina € bem mais sensivel que o esmalte, apresenta capacidade de
reparacao natural, uma vez que os odontoblastos sdo estimulados a promover a
deposicdo de dentina sobre a area afetada. Apds a formagao da dentina primaria
e os dentes erupcionarem, estas células continuam a formar dentina, porem em
uma escala mais lenta, a dentina secundaria fisioldgica, ndo apresentando muita
diferenga da dentina primaria. Entretanto ela pode ser diferenciada da dentina
reacional que € formada em resposta a estimulos localizados a exemplo de
procedimento restaurador ou lesdo cariosa. Dentina e polpa formam um complexo
em intima relagcdo topografica, embriolégica e funcional, por isso tém
caracteristicas biologicas comuns. Como mostra a Tabela 3, a cristalinidade entre
0sso e dentina € similar, ao passo que no esmalte é significativamente maior
(VALLET-REGI; GONZALEZ-CALBET, 2004; OREFICE; PEREIRA; MANSUR,
2006).
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Tabela 3 - Composi¢do comparativa e pardmetros estruturais das fases inorganicas de tecidos

humanos adultos calcificados.

Composicgao (% p/p) Esmalte Dentina Osso
Calcio (Ca) 36,5 35,1 34,8
Faésforo (P) 17,7 16,9 15,2
Ca/P(razao molar) 1,63 1,61 1,71
Magnésio (Mg) 0,44 1,23 0,72
Sadio (Na) 0,5 0,6 0,9
Potassio(K) 0,08 0,05 0,03
Carbono (C) 1,1 1,5 7,4
Fluoreto (F) 0,01 0,06 0,03
Carbonato(CO5?) 3,5 5,6 7.4
Cloreto (CI) 0,3 0,01 0,13
Pirofosfato (P,07%) 0,022 0,10 0,07
Potassio (K) 0,08 0,05 0,03
Tamanho Tipico de Cristal (nm) 100umX50X50 35X25X4 50X25X4
indice de Cristalinidade 70-75 33-37 33-37
Resisténcia a compressao (MPa) 10 100 150
Inorganicos totais 97 70 65
Orgéanicos totais 1,5 20 25
Agua 1,5 10 10

Fonte: Dorozhkin (2007); Aoki (1991)

3.5.3 Polpa Dental

Estruturalmente a polpa dental mostra-se inicialmente como um tecido

conjuntivo mucoso, tipo embrionario, evoluindo para um tecido conjuntivo frouxo,

chegando por vezes, na senilidade, a apresentar predominancia de fibras. E um

tecido ricamente vascularizado e inervado, apresentando grande capacidade de

reparagao desde que esteja em condi¢cbes favoraveis. As principais fungdes do

tecido pulpar sdo fungdo formativa (produgdo de dentina), nutritiva, defensiva e

sensorial. A organizagdo morfofuncional da polpa condiciona a capacidade de

reacao do dente as agressdes que sofre, as quais primariamente atingem as

camadas calcificadas que a cercam. As principais células deste tecido sao:

odontoblastos, fibroblastos, células ectomesenquimais e macréfagos (LOPES;

SIQUEIRA JUNIOR, 2004; OREFICE; PEREIRA; MANSUR, 2006).
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3.5.3.1 Odontoblastos

Sao células especializadas do tecido pulpar, localizadas na periferia deste
tecido e adjacente a pré-dentina (camada de dentina ndo mineralizada), sao
responsaveis pela formacdo de dentina e agem como mediadores de sua
nutricdo. A camada odontoblastica é formada por células dispostas em palicada
(fileira de nucleos alongados paralelos entre si), que se assemelha ao epitélio
cilindrico simples. Na regido coronaria as células s&o maiores e mais numerosas
do que na regido radicular (DE DEUS, 1992; LEONARDO; LEAL, 1998; LOPES;
SIQUEIRA JUNIOR, 2004).

3.5.3.2 Fibroblastos

S&o as células mais comuns e mais numerosas do tecido conjuntivo pulpar,
encontradas especialmente na regido coronaria, onde formam uma camada
altamente celularizada. Estas células multifuncionais formam, mantém e regulam
a matriz extracelular fibrilar e amorfa. Existem grupos distintos de fibroblastos que
se diferem fenotipicamente. Essas células formam diversos tipos de colageno, de
acordo com suas propriedades funcionais e quimicas (LEONARDO; LEAL, 1998;
LOPES; SIQUEIRA JUNIOR, 2004).

3.5.3.3 Células Ectomesenquimais Indiferenciadas

As células ectomesenquimais indiferenciadas constituem células de
reserva da polpa, pela sua capacidade de diferenciar-se em novos odontoblastos
ou fibroblastos de acordo com o estimulo atuante. O numero dessas células
diminui com a idade, geralmente, estdo na regido subodontoblastica e
intimamente relacionadas com a micro vascularizagao pulpar. Essas células sao
muito semelhantes aos fibroblastos quando observadas em cortes histolégicos
para microscopia optica, porém sdo menores e com aspecto estrelado. No dente
completamente formado, existe uma populagado de células ectomesenquimais no
ligamento periodontal que permite a diferenciagdo, quando necessario, de novas
células de natureza conjuntiva (LOPES; SIQUEIRA JUNIOR, 2004).
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3.5.3.4 Macréfagos

Os macrofagos sao células que participam do mecanismo de defesa e
pertencem ao sistema fagocitario mononuclear e, como tal, originam-se dos
monaocitos. Os macrofagos modificam-se de acordo com o local que se encontram
no tecido conjuntivo. As células livres possuem formas arredondadas e os
macrofagos fixos séo irregulares, pela presenga de verdadeiros prolongamentos
citoplasmaticos. Sdo células de vida longa e podem sobreviver por meses nos
tecidos (LEONARDO; LEAL, 1998; JUNQUEIRA; CARNEIRO, 2004).

3.5.4 Cemento Dental

O tecido cementario foi demonstrado macroscopicamente pela primeira vez
em 1835. O cemento dental é um tecido de origem mesodérmica composta por
65% de material inorganico, 23% de material organico e 12% de agua. Pode ser
considerado um tecido conjuntivo duro, com caracteristicas fisicas, quimicas e
estruturais muito semelhantes ao osso compacto, possuindo na sua composigao,
em média, 50% de hidroxiapatita. Os outros 50% sdo compostos em grande parte
por colageno e substancia amorfa. Os constituintes da substancia fundamental
amorfa sao basicamente proteoglicanas associadas a proteinas estruturais
(LOPES; SIQUEIRA JUNIOR, 2004).

O cemento tem a sua embriologia claramente associada ao
desenvolvimento do periodonto, a partir do foliculo dentario. Apesar de
assemelhar-se muito ao tecido 6sseo na composi¢cdo, o cimento ndo possui
vascularizagao e, provavelmente por isso, nao tem capacidade de remodelagao.
Suas células s&o nutridas simplesmente por difusdo a partir do ligamento
periodontal. Tanto quanto o esmalte, o cemento ndo é capaz de regenerar-se.
Entretanto, diferentemente do esmalte, aumenta continuamente sua espessura
por aposicao continua de novas camadas minerais. Embora n&o haja
remodelagdo, o cemento continua a crescer por aposi¢cdo, de maneira que se
torna possivel a visualizagdo de linhas incrementais paralelas ao longo eixo do
dente que representam periodos de descanso na sua formacdo. Essas linhas
constituem zonas de maior mineralizagdo que o tecido adjacente, com menor

quantidade de tecido colageno e maior presenca de substancia fundamental
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amorfa. As células responsaveis pela formagdo do cemento sido os
cementoblatos, que s&o encontrados revestindo a superficie das raizes,
interpostos entre feixes de fibras do ligamento periodontal (LOPES; SIQUEIRA
JUNIOR, 2004; JUNQUEIRA; CARNEIRO, 2004).

3.5.5 Regiao Periapical ou Periapice

A regiao periapical ou periapice, para fins didaticos, pode ser definida como
um complexo de tecidos, estruturas e elementos anatdmicos que se colocam em
torno do apice radicular. Mesmo sem existir uma dimensido precisa podemos
situa-lo como uma regido de 6 a 8 mm abrangendo o apice radicular e as
estruturas imediatamente anexas. A regido periapical possui fungdes variadas
como de sustentagdo e de insercdo, funcdo nutritiva, nervosa e de defesa.
Diferentemente do tecido pulpar, que possui limitada capacidade de reparo, pois
se encontra circundada por paredes rigidas e suprimento sanguineo restrito, os
tecidos periapicais possuem um potencial ilimitado de reparo. A regido periapical,
em condigdes normais, € composta por apice radicular, ligamento periodontal
apical e osso alveolar apical (DE DEUS, 1992; LEONARDO; LEAL, 1998; LOPES;
SIQUEIRA JUNIOR, 2004).

3.6 ALTERAGCOES PULPARES

As principais alteracdes patoldgicas que acometem a polpa e os tecidos
perirradiculares sdo de natureza inflamatéria e de etiologia infecciosa, sendo a
carie dentaria responsavel pela maioria dessas alteragbes (em nosso pais)
(LEONARDO; LEAL, 1998). A carie dentaria € uma doenca multifatorial,
transmissivel, infecciosa e mutilante, que ocorre quando ha a associacdo de
fatores como placa bacteriana cariogénica, dieta inadequada e higiene bucal
deficiente (MENAKER, 1984).

A doenca carie dentaria € um processo dindmico que ocorre nos depositos
microbianos (placa bacteriana localizada na superficie do dente) e que resulta em
disturbios de equilibrio entre a substancia do dente e o fluido da placa adjacente.

O resultado, com o tempo, € a perda mineral nas superficies do elemento dental,
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podendo se manifestar de varias formas, desde opacidade no esmalte, até
grandes cavidades capazes de se estender a polpa dental, comprometendo a
integridade do dente e se estender para a regiao periapical, repercutindo na
saude geral do paciente (DE DEUS, 1992).

Quando os tecidos acometidos estdo deficientes estruturalmente ou
quimicamente, ou a resisténcia sistémica esta baixa, a destruicdo dos tecidos pela
carie dentaria sera rapida. Contrariamente, quando os tecidos nao estido
deficientes, essa destruicdo sera lenta e possivelmente evitada (LOPES;
SIQUEIRA JUNIOR, 2004; MAIA, 2006; OREFICE; PEREIRA; MANSUR, 2006;
FERREIRA et al., 2007a).

3.7 TRATAMENTO ENDODONTICO

O tratamento endoddntico se caracteriza normalmente pela remocg¢ao de
todo tecido pulpar infectado que se encontra na parte mais interna do dente
substituindo-o por um material obturador adequado, proporcionando a obliteracédo
de todo o sistema de canais radiculares (PETERS; SCHONENBERGER; LAIB,
2001).

O tratamento endodéntico € constituido de varias etapas e, a despeito de
se ter dado a mesma importancia a todas elas, a obturagdo sempre mereceu
destaque, chegando mesmo a ser colocada como fator determinante para o
sucesso deste tratamento (FERREIRA, 2007).

A terapia endoddntica envolve o tratamento de dentes com polpas vitais e
necrosadas sendo que o sucesso destes tratamentos depende de varios fatores
interdependentes, fazendo-se necessario o cumprimento de todas as etapas
operatorias como limpeza e modelagem e obturagao tridimensional do sistema de
canais radiculares. Quando se realiza o tratamento endoddntico, é devolvida ao
dente sua fungédo e o equilibrio de todo sistema estomatognatico, (DE DEUS,
1992; LEONARDO; LEAL, 1998; PETERS; SCHONENBERGER; LAIB, 2001;
BROSCO, 2002).
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3.7.1 Obturacgao do Sistema de Canais Radiculares

As causas mais frequentes que levam a necessidade da realizacdo de um
tratamento endodéntico sédo alteragbes do tecido pulpar de carater irreversivel
decorrentes das lesbes provocadas pela evolugdo da carie dentaria
(STASHENKO; TELES; D'SOUZA, 1998; TORABINEJAD et al., 2005).

O tratamento endodéntico consiste na limpeza e modelagem, seguida da
obturagdo hermética e preenchimento tridimensional do espago antes ocupado
pela polpa. A obturacéo é a etapa final que encerra a fase clinica do tratamento, e
deve promover o isolamento completo e impermeavel do canal radicular e
estruturas circunvizinhas evitando sua infecgédo ou reinfecgdo, condigdo essencial
para que se processe a cicatrizagdo ou selamento biolégico do canal radicular
pela deposigao de tecido mineralizado pelo organismo. Em canais tratados e nao
obturados s&o frequentemente observados severas alteragdes histologicas
caracterizadas por reagao inflamatdria cronica periapical com reabsorg¢ao 6ssea e
radicular (DE DEUS, 1992;ESPINDOLA et al., 2002;SOUZA, 2006).

A busca por materiais que promovam uma obturacdo hermética
tridimensional tem impulsionado as pesquisas por novos materiais ou
modificagbes de materiais ja existentes na obtencdo de propriedades que
promovam o selamento completo impedindo a penetragédo de microrganismos ou
de seus produtos pela via apical (TAY; PASHLEY, 2003). Véarios materiais
obturadores foram utilizados ao longo do tempo, muitos descartados por n&o
serem praticos ou biocompativeis. Os cones de guta-percha sdo materiais solidos
amplamente aceitos por apresentar estabilidade dimensional ser impermeavel a
fluidos organicos, ser menos tdéxico e menos irritante aos tecidos periapicais.
Entretanto como a guta-percha ndo adere a parede dentinaria e seu uso esta
sempre associado a um material semi-solido, como os cimentos endodonticos
obturadores. Entretanto os cimentos sofrem dissolu¢gdo, sendo provavelmente o
fator responsavel pelo aumento da micro infiltracdo bacteriana a médio e longo
prazo (VALERA et al., 2000; DUARTE; DEMARCHI; MORAES, 2004).

As técnicas modernas de obturagdo preconizam uma maior quantidade da
guta-percha e uma fina camada do cimento endodéntico ja que estes representam
a parte mais fragil da obturagdo. Entretanto o cimento é necessario para melhorar

a adaptacdo da massa obturadora as irregularidades das paredes internas dos
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canais radiculares e preencher os espagos existentes entre os cones de guta-
percha controlando a percolacdo de liquidos para o interior do canal radicular,
servindo também como lubrificante facilitando a colocagdo ou adaptacdo dos
cones nas diferentes técnicas de obturacdo. O cemento ideal deve aderir
firmemente aos cones de guta-percha e a parede interna do canal radicular. Em
uma situacdo estatica deve eliminar qualquer espagco que possa permitir a
percolagao de fluidos entre a massa obturadora e as paredes dentinarias, em uma
situacdo dindmica é preciso resistir ao deslocamento, assim a forga de unido
entre o cimento endodéntico a guta-percha e a parede interna do canal radicular
constitui-se numa propriedade importante na manutencdo do selamento apical
(FELLIPE; FELIPPE; ROCHA, 2006; KOKKAS et al., 2004; AGUIAR et al., 2007;
MAIA et al., 2010; BARBIERI; PEREIRA; TRAIANO, 2010).

3.8 CEMENTOS ENDODONTICOS OBTURADORES

Os cementos obturadores endododnticos atuam como coadjuvantes na
obturacado dos canais radiculares, sendo seu uso necessario a fim de preencher
espacos vazios entre o material sélido (guta-percha) e as paredes internas do
canal complementando o preenchimento tridimensional da cavidade pulpar,
tornando a obturagdo mais homogenia. A principal razdo do preenchimento
completo € o fato de que mesmo apds o preparo biomecanico, as paredes
internas dos canais podem conter microrganismos capazes de provocar irritagdes
aos tecidos periapicais (TAY; PASHLEY, 2003; DUARTE et al., 2003; SOUZA,
2006). A obtengado de um selamento ideal € extremamente dificil. Somadas a
estas propriedades sdo exigidas também algumas caracteristica como ser
bactericida, facilidade de manipulacdo, radiopacidade, nao alterar a cor do
elemento dentario, e sabendo que os cimentos entram em contato com os tecidos
vivos devem ser também, biologicamente compativel n&o interferindo e se
possivel favorecendo o processo de reparacdo tecidual. Um material é
considerado biocompativel quando possui a capacidade de nao ser destrutivo ao
ambiente. Quando determinado material entra em contato com os tecidos vivos e
fluidos corporais, naturalmente vai haver uma interacdo entre o material e o

ambiente biolégico. E importante considerar, no entanto, que essa interacdo
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acontece dos dois lados, ou seja, o material pode ser afetado pelo meio biolégico
bem como o meio biolégico pode ser afetado pelo material (BERBERT,;
CONSOLARO, 2002; VAN NORT, 2004).

Existem no mercado varios tipos de cementos obturadores endoddnticos,
sendo possivel agrupa-los de acordo com sua base ou composi¢do quimica como
cimentos resinosos, cimentos a base de iondbmero de vidro, cimentos a base de
oxido de zinco e eugenol, e os cimentos que contém em suas formulagdes o
hidréxido de calcio, sendo os dois ultimos os mais populares e mais utilizados.
Apesar da grande variedade nenhum deles preenche todos os requisitos exigidos
um material obturador ideal (LEONARDO; LEAL, 1998; LOPES; SIQUEIRA
JUNIOR, 2004).

3.8.1 Cementos a Base de Oxido de Zinco e Eugenol (ZOE)

Os cementos a base de 6xido de zinco e eugenol sdo utilizados na
odontologia nas Ultimas seis décadas. Suas formulagbes foram sendo
modificadas e adaptadas de acordo com as necessidades ao longo do tempo.
Estes cimentos apresentam um sistema p6 e liquido, sendo o pd constituido
essencialmente de éxido de zinco puro, sendo as vezes adicionados alguns sais,
como acetato de zinco, fésforo e outros, os quais podem acelerar a reacdo de
endurecimento. Ao liquido, que é o eugenol purificado, também é acrescido
substancias como o acido acético, alcool ou agua que podem acelerar o
endurecimento do cimento (MARTOS, 2006).

O eugenol liberado do cemento provoca reagbes adversas em animais
experimentais e em seres humanos, apresenta baixa resisténcia a compressao e
alta solubilidade e uma maior adesdo aos cones de guta-percha em relagéo a
dentina. Isso pode ser atribuido a reacdo de fixagdo de misturas de oxido de
zinco contido nos cones e nos cementos que € uma reagao de quelagao
ocorrendo com o ion zinco do 6xido de zinco (JOHNSON, 1999;CAMPS; ABOUT,
2003; BAISCH; SILVEIRA; MARTOS, 2006). Esta reacao também pode ocorrer
com o o6xido de zinco, presente na composi¢cdo da guta-percha, que varia entre
50% a 70%, sendo inferior com o calcio da fase mineral da dentina presente na

parede interna dos canais radiculares. Ja o excesso de eugenol do cimento pode
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amolecer os cones de guta-percha, melhorando a unido entre ambos. A presenga
do eugenol nestes cementos explica a atividade antimicrobiana, ja que ele é
capaz de induzir a morte celular e inibir o crescimento bacteriano (GOMES et al.,
2002; SACRAMENTO et al., 2008).

Nas obturagcdes endoddnticas uma pequena quantidade deste cemento
pode extravasar e entrar em contato com os tecidos periapicais ao nivel do
forame apical e ser suficientemente téxico tanto para as bactérias quanto para os
tecidos vivos. Se extravasar uma quantidade maior, permite uma difusdo do
eugenol, exercendo suas propriedades deletérias. A agressao sofrida pelos
tecidos quando do contato com este cimento pode comprometer o processo de
reparacdo, o qual se iniciara mais rapidamente quando a irritacdo sofrida for de
baixa intensidade (BERBERT; CONSOLARO, 2002; NASSRI; LIA; BOMBANA,
2003).

3.8.2 Cementos a Base de Hidroxido de Calcio

Um material considerado ideal para a obturacdo dos canais radiculares
deve apresentar boas propriedades fisico-quimicas e biolégicas. Sendo que
dentre as propriedades bioldgicas a biocompatibilidade e o potencial capaz de
induzir a formacao de tecido mineralizado sdo as mais desejadas (ESTRELA,
HOLLAND, 2003).

Na busca por estas caracteristicas o hidroxido de calcio tem sido
acrescentado as formulagbes dos pos de alguns cimentos obturadores
endodénticos, na tentativa de aliar propriedades biolégicas do hidroxido de calcio

com as caracteristicas fisico-quimicas ja atribuidas a um bom cimento obturador.

3.8.2.1 Caracteristicas Quimicas do Hidréxido de Calcio

O hidréxido de calcio foi introduzido na odontologia por Herman em 1920, e
logo depois foi divulgado seu uso em tratamentos endodénticos. Apresenta-se
como um poé branco, fino e inodoro, pouco soluvel em agua (solubilidade de 1,2
g/litro de agua, a temperatura de 25°C), tratando-se entdo de uma base forte

obtida a partir da calcinacdo do carbonato de calcio, até transformar-se em 6xido
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de calcio. Com a hidratagdo do 6xido, chega-se ao hidréxido de calcio, a reagéo
entre este e o gas carbbnico leva a formacdo do carbonato de calcio
(ESBERARD; CARNES; RIO, 1996; LEE et al., 2002; LOHBAUER et al., 2005).

3.8.2.2 Mecanismo de Acao do Hidréxido de calcio

Os cimentos a base de hidroxido de calcio sdo conhecidos pela
possibilidade de melhora no selamento apical biolégico. O hidroxido de calcio
possui a capacidade de auxiliar no reparo e estimular a deposicdo de tecido
mineralizado, além de preservar esses tecidos devido a uma discreta reacao
inflamatdria quando do seu contato (ESTRELA; HOLLAND, 2003).

O mecanismo exato da agao do hidroxido de calcio € muito discutido na
literatura por ndo ser muito claro. Os ions de calcio provenientes do hidroxido de
calcio possivelmente penetram no tecido aproximadamente no limite entre area
necrosada e a porgao tecidual que permanece com vitalidade, reage com o gas
carbénico dos tecidos produzindo um precipitado de granulagédo de sais de calcio
constituidos principalmente por carbonato de calcio sob a forma de calcita,
(NASSRI; LIA; BOMBANA, 2003; SACRAMENTO et al, 2008; DESAI
CHANDLER, 2009). Este precipitado parece estimular o organismo a depositar
sais de calcio em pequenas particulas, formando a camada intermediaria. A
camada de dentina propriamente dita resulta da calcificacdo da matriz de
colageno secretada pelos odontoblastos, que s&o originados das células
mesenquimais (ions de calcio da circulagdo sanguinea). O calcio do hidréxido de
célcio participa apenas das granulag¢des superficiais de maior porte, enquanto
todo calcio restante tem origem do proprio organismo. Varias pesquisas
evidenciam a participagcéo ativa dos ions calcio do hidroxido de calcio na barreira
dentinaria e osteocementaria (selamento biolégico apical) nos tubulos dentinarios
e em outras areas envolvidas em mineralizagbes. (ESTRELA et al.,, 1995;
SIQUEIRA JUNIOR; LOPES, 1999; LEONARDO, 2005; LEONARDO et al., 2007).

O hidroxido de calcio apresenta importantes propriedades enzimaticas: o
seu pH altamente alcalino que varia entre 12,4 a 12,8, parece neutralizar o acido
lactico dos osteoclastos prevenindo a dissolucdo do componente mineral do
dente, Inibe as enzimas bacterianas a partir da acdo em nivel de membrana

citoplasmatica, conduzindo ao efeito antimicrobiano, desnatura as proteinas
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encontradas no canal radicular diminuindo sua toxicidade, e a sua capacidade de
ativar as enzimas teciduais, como a fosfatase alcalina, gerando o efeito
mineralizador (ESTRELA et al., 1995; LEONARDO, 2005; LEONARDO et al.,
2007).

Alguns autores assinalam o pH como fator determinante do potencial
dentino-osteogénico do hidroxido de calcio, enquanto que outros acreditam que o
proprio calcio seria o responsavel. A fosfatase alcalina pode separar os ésteres
fosforicos de modo a liberar os ions fosfato, que ficam livres e reagem com os
ions calcio da corrente sanguinea, para formar um precipitado na matriz organica,
o fosfato de calcio é a unidade molecular da hidroxiapatita. Entretanto, para que o
hidréxido de calcio possa induzir a formacgao de tecido mineralizado € necessario
que o mesmo apresente um meio alcalino e promova a dissociagcido idnica do
hidroxido de calcio em ions calcio e ions hidroxila ao meio adjacente podendo
resultar em bom comportamento tecidual (LOHBAUER et al., 2005).

O meio alcalino promovera a ativagao da fosfatase alcalina que ajudara na
deposicédo de tecido mineralizado através da reacdo do calcio com o didéxido de
carbono dos tecidos, resultando em carbonato de calcio, apresentando
caracteristicas quimicas de um 6xido acido fraco que vai interferir na respiragcao
celular de bactérias anaerdbicas. O carbonato de calcio por sua vez servira de
matriz para o processo de calcificagdo promovendo a formacao de tecido duro e
consequentemente o reparo apical (SEUX et al., 1991; ESTRELA et al., 1995;
MARCUCCI; AVOLIO; DEBONI, 2000; HOLLAND et al.,, 2002). Porém, os
cimentos a base de hidroxido de calcio podem favorecer a mineralizacdo, mas
apresentam uma maior solubilidade com o decorrer do tempo, podendo
comprometer o selamento hermético do canal radicular. A presenca de hidroxido
de calcio na composigédo do cimento endoddntico necessariamente ndo assegura
que ele ira se tornar livre como ions calcio e hidroxila. Apds a presa do material,
pode nao ocorrer a liberacdo dos ions, ou mesmo o hidroxido de calcio pode ser
inativado por outros componentes do cimento endodontico (TAGGER; TAGGER,
1988; SONAT; DALAT; GUNHAN, 1990; SOLAK; OZTAN, 2003).



51

3.9 GUTA-PERCHA COMO MATERIAL OBTURADOR ENDODONTICO

3.9.1 Historico

Segundo Schilder, Goodman e Aldrich (1974) a histéria primitiva da guta-
percha é obscura. Os maias e chineses ja a utilizavam em épocas remotas em
diversas aplicagdes (DE DEUS, 1992).

Na década de 1840, a guta-percha passou a ser aplicada nas artes,
ciéncias e industria, e pela sua diversidade e uso encantava a todos de tal forma
que passou a ser usada indiscriminadamente. Porém, a primeira pessoa a utilizar
o potencial deste material nas ciéncias médicas foi o Dr. William Montogmerie
Queoa, empregando-o na fabricagdo de suportes de juntas fraturadas, catéteres,
controle de hemorragias e até em doencas da pele (FRIEDMAN et al.,, 1975;
BROSCO, 2002).

Na Odontologia a guta-percha é conhecida ha aproximadamente cento e
cinquenta anos e foi introduzida na Endodontia em 1867, por Bowman,
participando da composicdo do material utilizado para obturacdo dos canais
radiculares na proporgdo de aproximadamente 20% (FRIEDMAN et al., 1975;
COLETO, 2006).

3.9.2 Caracteristicas da Guta-percha

A verdadeira guta-percha € uma substancia vegetal que pode ser obtida
pela coagulagdo do latex de arvores da familia das sapotaceas do género
Palaquium, existente principalmente na regido do Borneo, Nova Guiné e Malasia
(SCHILDER; GOODMAN; ALDRICH, 1974; LEONARDO; LEAL, 1998;GURGEL
FILHO, 2002).

A guta-percha é bem tolerada pelos tecidos vivos, insoluvel em agua,
solugbes salinas ou alcalinas e nos fluidos orgénicos, pouco soluveis em
eucaliptol, soluvel em éter cloroférmio e xilol (GOMES et al., 2002). Sofre
degradacao lenta quando exposta a luz, calor e umidade, apresentando grande
resisténcia a biodegradacédo. Em geral, os cones de guta-percha possuem de 18 a
22% de guta-percha e de 37 a 75% de Oxido de zinco, outra proporgéo
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encontrada na literatura é de 14,5% a 20,4% e 66,5% a 84,3%, respectivamente,
para guta-percha e 6xido de zinco associado a pequenas quantidades de agentes
de pigmentacdo e antioxidantes (GURGEL FILHO, 2002; WARNEKE et al., 2007;
CASTANHA, 2008).

E derivada do monémero isopreno, polimerizado na posicdo 1,4 e cuja
molécula é formada por uma cadeia de atomos unidos por ligagdes covalentes
(FRIEDMAN et al., 1975). As ligagdes quimicas ocorrem em unidades pequenas e
simples, formando cadeias maiores com alto peso molecular, denominadas
polimeros. Os polimeros podem sofrer mudangas na disposi¢do espacial ou nas
ligacbes dos seus atomos, sendo esse processo chamado de isomerismo (DE
DEUS, 1992; BROSCO, 2002). A forma “cis” (borracha natural) é retorcida ou
enrodilhada, com alinhamento complexo permitindo a mobilidade de uma cadeia
em relacdo a outra, o que da a borracha uma caracteristica elastica e
essencialmente amorfa. Enquanto a forma “trans” (guta-percha) é mais estavel,
linear e cristaliza-se mais facilmente, pois as cadeias estdo fortemente presas
uma as outras por ligagdes secundarias mantendo-se constante o angulo entre as
ligacbes, o que torna a guta-percha mais dura, mais fragil, brilhante e menos
elastica que a borracha natural (RABELLO, 1989;GURGEL FILHO, 2002;MAIA,

2006). A figura 4 apresenta as configuragdes cis e trans do isopropeno.

Figura 4 - Configuragdes da unidade monomérica do isopreno - (cise trans).

A CH, CH, annnnn
\ / cis - BN
c ¢
CH3z H
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C=——C trans - gutapercha
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Fonte: LOPES e SIQUEIRA JR, 2004
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Como pode ser observado na Figura 5, isdbmero “trans” (guta-percha) pode
existir de duas formas cristalinas (alfa e beta), possuindo a mesma composigéo
quimica, diferindo apenas na configuragdo em relagdo a localizagdo do grupo
metila (CH3) e, consequentemente, na distancia intermolecular. A forma mais
estavel é a alfa, encontrada na natureza. A forma beta se estabiliza apds adicéo
de componentes inorganicos. Além destas existe a forma amorfa onde n&o ha
ordenacao nas cadeias poliméricas. A mudanca de fase ocorre com alteracdes na
temperatura, que geram modificacéo estrutural na cadeia de carbonos podendo
ser reversivel ou ndo (SCHILDER; GOODMAN; ALDRICH, 1974; ARJUNAN;
SUBRAMANIAN; MOHAN, 2001).

A guta-percha na forma pura (alfa) a temperatura ambiente €& dura
tornando-se quando aquecida pegajosa, aderente e com maior escoamento nao
podendo ser compactada nem alongada. Sua temperatura de amolecimento é em
torno de 65°C. Acima deste valor torna-se amorfa e derretida. Se este material
amorfo for resfriado lentamente, abaixo de 5°C por hora, recristaliza novamente
na forma alfa, porém se sofrer resfriamento rapido, como acontece rotineiramente,
recristaliza na forma beta que é rigida e sem nenhuma propriedade adesiva. Se a
forma beta for novamente aquecida, torna-se amorfa a 56°C, 9° abaixo do ponto
de amolecimento da forma alfa (BROSCO, 2002; BHOWMICK; STEPHENS,
2001; SILVA JUNIOR et al., 2006).
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Figura 5 - Guta-percha nas fases alfa e beta e unidade estrutural do monémero
isopreno.

Fonte: Adaptada:Lopes e Siqueira Junior (2004).

Seu peso molecular e o tamanho da cadeia determinam suas propriedades
fisicas. Durante o processo de fabricagao, através de procedimentos de moagem
ou tratamento térmico, as longas cadeias da guta-percha sdo quebradas em
cadeias menores, conferindo ao material caracteristica de flexibilidade. Apos este
processo tem-se guta-percha na fase beta. Atualmente, muitos produtos
disponiveis no mercado, apresentam a guta-percha com peso molecular reduzido,
conferindo a mesma caracteristica de fluidez, menor temperatura de plastificacédo
e melhor adesividade. A maior adesividade, porém, €& proporcionada pela
presenca de radicais livres provenientes da quebra das cadeias fazendo com que
0S mesmos procurem se unir a alguma coisa. Entdo, pode-se concluir que o mais
importante € o peso molecular e ndo se a guta-percha é alfa ou beta. A guta-
percha beta quando aquecida, apresenta dois picos de temperatura, sendo o
primeiro entre 42°C a 49°C e o segundo entre 53°C a 59°C, enquanto que a guta-
percha na fase alfa apresenta apenas um pico (WEATHERS JUNIOR, 1991;
COMBE; COHEN; CUMMINGS, 2001).

A guta-percha na forma pura (alfa) e a temperatura ambiente, é dura
tornando-se pegajosa quando aquecida, aderente e com maior escoamento nao
podendo ser compactada nem alongada. Sua temperatura de amolecimento é em

torno de 65°C. Acima deste valor torna-se amorfa e derretida (BHOWMICK;
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STEPHENS, 2001; SILVA JUNIOR et al., 2006). Se este material amorfo for
resfriado lentamente, abaixo de 5°C por hora, recristaliza na forma alfa, porém se
sofrer resfriamento rapido, como acontece rotineiramente, recristaliza na forma
beta que é rigida e sem nenhuma propriedade adesiva. Se a forma beta for
novamente aquecida, torna-se amorfa a 56°C (BROSCO, 2002; SILVA JUNIOR et
al., 2006).

As mudancgas de fase da guta-percha também podem provocar alteragdes
em seu comportamento volumétrico. Quando aquecida da forma beta para alfa ou
amorfa se expande como resultado da excitagdo de suas moléculas. Apos
resfriamento rapido retorna a fase beta sofrendo contragdo maior que a expanséao
sofrida anteriormente. Para compensar a diferenca entre a expansao e contracio
€ necessaria a realizacdo de uma condensacao prevenindo a formacao de fendas
entre o material. Quanto maior for a temperatura de aquecimento, maior sera a
contragdao apds resfriamento. As temperaturas de transicdo de fase dependem
entre outros fatores da proporgao entre os componentes organicos e inorganicos,
da pureza da substancia, peso e distribuicio molecular, processo de
industrializagdo, (MARCIANO; MICHAILESCO; ABADIE, 1993; BROSCO, 2002).

As condigbes de armazenamento ou estocagem dos cones de guta-percha
podem alterar suas propriedades fisicas e quimicas ja que os mesmo com o
tempo vao se tornando ressecados e quebradicos, indicando que pode ocorrer
degradagao parcial dos componentes, devendo, portanto ser armazenado em
local frio e seco (FERREIRA, et al., 2007a; WARNEKE et al., 2007).

3.10 MODIFICACOES DE SUPERFICIE

De acordo com Orefice, Pereira e Mansur (2006), a superficie de um
material exerce um papel predominante na relagdo entre o tecido e a interface
material-tecido. A modificacdo de superficie de materiais para aplicagdbes como
biomaterial possibilita a combinacdo de propriedades do volume com as
propriedades adequadas da superficie como biocompatibilidade e bioatividade.
De modo geral as superficies dos materiais estarao sujeitas as alteragdes do
ambiente que o mesmo esta inserido. Assim a superficie de um material é

normalmente considerada como parte importante de qualquer produto visto que a
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maioria das reagdes ocorre nas superficies e interfaces (OREFICE; PEREIRA;
MANSUR, 2006; FOOK et al., 2007).

Conhecer as propriedades fisico-quimicas das superficies como
microestrutura, adesividade, molhabilidade, biocompatibilidade, energia de
superficie, composicdo e densidade de grupos quimicos ou moléculas, é
importante para que se possa desenvolver ou aprimorar produtos que explorem
ao maximo o potencial do material. Entretanto para diversas aplicacdes existem a
necessidade de melhorias e assim um grande esfor¢o tem sido aplicado na area
de engenharia de superficie a fim se obter recobrimento especifico a aplica¢des
onde se deseja outras caracteristicas além das proprias do material
(SCHEIDELER et al., 2007).

Vérias pesquisas tem sido desenvolvidas com o objetivo de alterar as
propriedades fisico-quimicas das superficies de biomateriais utilizados no corpo
humano no intuito de aumentar a bioatividade da superficie e acelerar tanto as
reagdes com o meio biolégico como o processo de osseointegragédo, formando-se
uma interface mais resistente através da obtencdo de uma maior area de contato
do osso com o material implantado, resultando em uma possivel ligacdo quimica
com o tecido 6sseo (SUL; BYON; JEONG, 2004; PINTO, 2006).

Qualquer tratamento de superficie cujo processo envolva transferéncia de
energia pode alterar a energia livre de superficie do material, modificando assim
as caracteristicas de molhabilidade desta superficie e consequentemente sua
funcionalidade biolégica. Além disso, superficies com micro topografias
diferenciadas proporcionam uma maior area de adesao de fibrinas, potencializam
a ativacao plaquetaria afetando favoravelmente a angiogénese local e as fungdes
celulares como migracgéao, alinhamento, orientagao, fixagao e diferenciagao (CHO;
PARK, 2003; DAVIES, 2003).

Ja a modificagdo quimica da superficie pode ocasionar alteracdes no tipo
de biomolécula presente, na cinética de atragdo, na energia da superficie e nas
fases dos processos celulares dos osteoblastos, como adesido e sinalizagao.
Algumas caracteristicas topograficas assim como a composi¢do quimica de
biomateriais tém sido associadas ao comportamento dessas células
osteprojenitoras (RATNER et al., 1996). Deste modo pode-se modular ou
determinar uma resposta biolégica mais favoravel modificando as caracteristicas

superficiais destes materiais. Varios processos de modificagdo das superficies
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tém sido desenvolvidos, ou por modificagdo da topografia ou por alteragdo na
composi¢cdo quimica ou até mesmo por ambos com a finalidade de aumentar o
desempenho clinico de biomateriais (LINDHE; KARRING; LANG, 2003).

Materiais poliméricos tém sido largamente utilizados como biomateriais,
porém a maioria apresenta superficie quimicamente inerte, e com baixa energia
livre superficial, o que os torna ndo receptiveis a adesao de outras substancias.
Por este motivo artefatos fabricados com material polimérico necessitam de
tratamentos com técnicas especiais com a intencao de alterar suas propriedades
superficiais favorecendo sua interacdo e adesdao com outras substancias. A
modificagdo superficial oferece inumeras vantagens na adequacédo de materiais
para determinado uso, pois apenas a superficie é alterada, deixando sua matriz
intacta e assim mantendo suas propriedades originais. A composicao da
superficie € inevitavelmente diferente do corpo devido as interagdes que
normalmente ocorrem com a regido externa (SELLIN, 2002; RATNER et al.,,
2004;0REFICE; PEREIRA; MANSUR, 2006).

Existem varios métodos para tratar superficies poliméricas que vao desde
tratamento convencional, com abrasdes fisicas ou quimicas a tratamentos como
plasma e técnicas de irradiagdo por feixe de particula. A modificacdo de
superficies com revestimento bioativo tem sido reconhecida como uma alternativa
para aproximar aspectos como biocompatibilidade, biofuncionalidade e

bioatividade entre o biomaterial e o meio biolégico (KOKUBO et al., 2004).

3.10.1 Tratamento quimico

A maioria dos polimeros apresenta superficies quimicamente inertes e com
baixa energia livre superficial o que os torna n&o receptivos a aderéncia de outras
substancias, por esse motivo estes materiais sdo tratados com técnicas
especificas com o intuito de alterar suas propriedades de superficie, favorecendo

a interagao e a adesao com outras substancias (SELLIN, 2002).

O tratamento quimico trata-se de uma técnica onde se utiliza compostos
quimicos capazes de promover a formag&o de novos grupos quimicos especificos

na superficie da cadeia polimérica. Varios reagentes quimicos ou solu¢gdes podem
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ser usados e as escolhas do reagente e das condi¢gdes experimentais dependem
da natureza do polimero a ser tratado. O objetivo do tratamento quimico neste
estudo é de aumentar a area especifica e a energia superficial dos cones guta-
percha favorecendo o crescimento dos cristais de apatita a partir da formacao de
novos grupos funcionais que possam fornecer sitios efetivos para a nucleagéo da
apatita na superficie (KOKUBO, 1998).

Estes tratamentos induzem a formagao de cargas negativas, essas cargas
favorecem a nucleagdo da apatita durante a imersdo no SBF (Simulated Body
Fluid). Uma vez formado a apatita, sua justaposicdo com o o0sso aumenta a
osseointegracao que é definida como sendo o contato estabelecido entre o osso e
a superficie do substrato, sem a interferéncia do tecido conectivo entre eles
(VERCIK, 2003).

3.10.2 Método Biomimético

Inicialmente proposto por Abe e colaboradores em 1990, o método
Biomimético de deposicao, utiliza uma solucdo aquosa denominada Simulated
Body Fluid (SBF), de pH, composi¢ao e concentragao idnica similares ao fluido
corporeo. Este método € uma das técnicas mais promissoras para produgao de
biomateriais sob condigbes ambiente, consiste em um procedimento que permite
recobrir praticamente qualquer substrato com uma camada uniforme de apatitas
similar a biolégica com ate 15um de espessura, sendo denominado de Método
Biomimético de Recobrimento. O procedimento foi originalmente empregado
sobre Ti c.p., ligas de Ti-6Al-4V, aco inoxidavel F138, Pt e Cu, além da Al,0Os,
ZrO,, vidro de silica, poli(metacrilato de metila) e polietileno. Posteriormente foram
aplicados com éxito a poli (etilenotereftalato), poli (etersulfona), poli
(tetrafluoretileno) e poli (alcoolvinilico), sendo que a unica limitagado aparente é a
natureza do substrato, que deve ser estavel no meio utilizado e nao liberar
substancias inibidoras que atrapalhem a nucleagdo da apatita. Nele simulam-se
condicdes de precipitacdo de hidroxiapatita no corpo humano visando o
recobrimento do substrato de natureza variada com uma camada de hidroxiapatita
semelhante a biolégica. Uma vez unidas a estrutura do material, as biomoléculas
vao se ligando gradualmente, podendo formar uma matriz com potencial

osteoindutor e osteocondutor, 0 que promove uma ligagdo de natureza quimica
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com o substrato e ndo apenas uma adesdo fisica (BARRERE et al., 1999;
CARVALHO et al., 2009).

Este método se baseia na preparagao da superficie do corpo a recobrir, de

tal forma que a mesma contenha ions que atuem como agentes nucleantes de
hidroxiapatita, como ions alcalinos e ions OH-, sendo realizado pela imersao do
substrato a ser recoberto em uma solucéao sintética SBF de composi¢ao quimica e
pH semelhante ao plasma sanguineo e temperatura similar a do corpo humano.
Em condigdes especiais, minusculos cristais comegam a se formar na superficie
pré-tratada do corpo. Finalmente, a topografia da superficie definira a sua
capacidade de retencdo pelo novo tecido formado, pela area de superficie
especifica, e manutencéo desta retengcdo quando sob carga mecéanica. Pelo fato
de ser desenvolvido em condigdes fisiolégicas e temperatura em torno de 37°C,
possibilita seu uso também em materiais poliméricos que sdo sensiveis a
temperatura (ALMEIDA FILHO et al., 1990).
Apds a descoberta de Abe muitos estudos foram realizados utilizando o processo
biomimético na busca de um recobrimento com caracteristica mais proximo
possivel da HA biologica. Wen et al. (1997) estudaram duas novas etapas de pré-
tratamento quimico para incorporacdo de Ca-P. Para isso, adicionaram os
substratos em uma mistura de HCl e H,SO, seguido de um tratamento em
solugdo de NaOH diluida a temperatura de 140 °C sob agitacdo e imersdo em
uma solugéo de calcificagado supersaturada (SCS).

Estes autores utilizaram o titdnio como substrato e demonstraram que o
tratamento feito com as duas solugdes deixou a superficie do titanio
suficientemente bioativa para induzir o recobrimento de apatita, mas insuficiente
para produzir um recobrimento com camada uniforme apds duas semanas de
imersdo em SCS. Fook (2005) desenvolveu em seu trabalho de tese, uma técnica
de modificagdo da superficie do polietiieno de ultra-alto peso molecular
(PEUAPM), utilizando o peréxido de hidrogénio como agente oxidante polarizando
a superficie e aumentando a tensao superficial, estabelecendo assim condi¢des
para a deposicado de apatita pelo método biomimético, com adequada adesio. O
autor descreve que o método promove a formacdo de grupos polares na
superficie do material, os quais atuam como sitios ativos e induzem a nucleacéao
de apatitas sobre o material. Este tratamento mostrou-se muito efetivo para

nucleagdo e crescimento da HA utilizando o método Biomimético. Aparecida
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(2008) desenvolveu solugdes biomiméticas com composi¢des variadas utilizando
como substrato o PEUAPM com a finalidade de obter um recobrimento de
apatitas de interesse bioldgico.

O método biomimético de recobrimento de superficie tem se destacado por
apresentar vantagens em relacdo aos de mais métodos de tratamento de
superficie, tais como: baixo custo; deposicdo em substratos com qualquer
geometria; processamento em baixas temperaturas (condigdes fisiolégicas, isto é,
a 37°C) com possibilidade de utilizagado no revestimento de materiais sensiveis a
temperatura, tais como os polimeros. Além disso, com esse método pode-se
recobrir substrato com diferentes fases de fosfato de calcio, os quais possuem
caracteristicas favoraveis para formagdo do tecido 6sseo. E importante ressaltar
também que a unido quimica do revestimento ao substrato garante uma camada
uniforme e retentiva, com possibilidade de incorporar moléculas organicas
(proteinas) aos cristais formados (REZENDE, 2011).

4 MATERIAIS E METODO

4.1 LOCAL DA PESQUISA

A obtencdo e caracterizagdo fisico-quimica das amostras dos cones de
guta-percha, foi desenvolvida no Laboratério de Desenvolvimento de Avaliagéo e
Design de Biomateriais do Nordeste (CERTBIO), localizado no bloco CJ3, na
Universidade Federal de Campina Grande — UFCG.

4.2 MATERIAIS

Para a obtencdo das amostras foram selecionadas duas marcas
comerciais de cones de guta percha Dentsply, (cone principal) e Tanari, (cone
principal) dentro do prazo de validade, disponiveis no mercado brasileiro como

pode ser observado na Tabela 4.
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Tabela 4 - Tabela da nomenclatura abreviada das amostras dos cones de guta-percha comerciais
utilizados neste estudo.

Cones comerciais (tipos) Nomenclatura Fabricante
Dentsply DE Dentsply Ind. e comercio
Tanari TE Tanariman ind. Ltda

4.2.1 Tratamento Quimico

Para o tratamento quimico foi utilizado como reagente o perdxido de

hidrogénio 30% m/m.

4.2.2 Método Biomimético

Para a solugcdo simuladora do fluido corpéreo (SBF), foram utilizados os
seguintes reagentes: NaCl, NaHCO3;, KCI, K;HPO,4, MgCl,.6H,0O, HCI(1,0M),
CaCl.H,0O, NaSO4, NH,C(CH20H) 5,

4.2.3 Ensaio de Degradacgao enzimatica

Para caracterizagédo da biodegradagao enzimatica in vitro das amostras dos
cones de guta-percha foram utilizados: Lisozima; Tampao Phosfate Buffered
Saline (PBS) pH 7,4 (Sigma Aldrich).

4.3 METODO

Inicialmente buscou-se obter um recobrimento de apatita na superficie dos
cones endodbntico de guta-percha pelo método biomimético, sem tratamento
quimico, nao obtendo resultados insatisfatérios, a metodologia aplicada iniciou-se
a partir de um tratamento quimico superficial dos cones de guta-percha em uma

solucdo de H,O,a 30% em massa.

O fluxograma contido na Figura 6 apresenta a metodologia e descreve as

etapas de desenvolvimento da pesquisa.



Figura 6 - Fluxograma da metodologia do trabalho.
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4.3.1 Preparacao das amostras

As amostras para analise foram preparadas mediante moldagem por
compressdo e temperatura de 50°C, sendo obtidas na forma de filmes com
espessura de aproximadamente 1,5mm. A fim de remover todas as impurezas
presentes nas amostras, as mesmas foram lavadas com agua destilada, e em

seguida secas ao ar e armazenadas individualmente.

4.3.2 Tratamento Quimico

A modificacdo da superficie das amostras dos cones de guta-percha
utilizando a solugdo de peroxido de hidrogénio a 30% foi necessaria devido a
guta-percha ser considerado um material bioinerte e consequentemente de baixa
reatividade o que torna sua superficie pouco reativa a deposi¢cdo do filme
bioceramico

Para ativagdo da superficie dos cones de guta-percha DE e TE, as
amostras inicialmente foram lavadas com agua destilada e secas ao ar, em
seguida foram submetidas a um tratamento quimico com uma solugdo de
peréxido de hidrogénio 30% em massa a temperatura ambiente. Para tanto as
amostras foram imersas individualmente em 10 ml da solugao por periodos de 2,
4 e 6 horas, em seguida as amostras foram novamente lavadas com agua
destilada e secas em estufa a 37°C. Apds o tratamento quimico as amostras
foram analisadas por Microscopia eletronica de varredura (MEV), Espectroscopia
dispersiva de raios X (EDS), Espectroscopia na Regidao do Infravermelho com
Transformada de Fourier (FTIR), andlise de biodegradacédo enzimatica e medidas

de angulo de contato (molhabilidade).

4.3.3 Processo Biomimeético

4.3.3.1 Cuidados adotados durante a preparacao da solugcao SBF
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Sabendo que o SBF é uma solucdo supersaturada em relacdo aos ions de
calcio e fésforo, um método de preparacao inadequado pode levar a precipitagao
dos reagentes durante o ensaio.

E importante verificar sempre que durante o preparo da solucdo, esta
permanega transparente e que n&o haja nenhum precipitado na superficie do
recipiente. Se isto ocorrer, a preparagao devera ser interrompida, a solugdo SBF
descartada, a vidraria cuidadosamente lavada e entdo se inicia a preparacao de
uma nova solucgao.

E aconselhavel o uso de agitacdo magnética durante toda a dissolugdo dos
reagentes. Apos a dissolugédo de cada reagente o pH da solugéo deve ser igual a
2 ou 3. O pH so6 devera ser alterado quando o reagente Tris (tris-hidroximetil-
amino-metano) for adicionado a solugéo. Neste momento a temperatura encontra-
se na faixa de 37°C, e o pH aumentara para 7,4.Um pHmetro calibrado deve ser
utilizado. Apos a adigdo do tris o volume da solugdo devera ser completada a
1000 ml com adigédo de agua destilada e deionizada. Um importante indicativo do
sucesso da preparagao € a manutencado da limpeza e auséncia de cristais ou
precipitados em suspensao. Concluida esta etapa o SBF devera ser armazenado
em recipiente plastico com tampa e mantido sob refrigeracdo de 5°C a 10°C,

devendo ser usado num prazo de 30 dias ap6s a preparacao.

4.3.3.2 Preparacao da solucido SBF e Recobrimento das amostras

A solucdo SBF utilizada neste estudo foi a proposta por Abe e adaptada

pelo grupo de biomateriais do Instituto de Quimica da UNESP de Araraquara.

A Tabela 5 apresenta os reagentes utilizados seguindo a ordem de adicéo,
quantidade e concentracdo iGnica necessarios para o preparo de 1 litro da

solucao.
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Tabela 5 - Sequéncia e concentragdes idnicas das solugdes com molaridade SBF 1,0M 1,5M
utilizadas neste trabalho para preparar 1L da solugéo

Ordem de uso Substincia Concentragao Concentragao
das substancia 1,0 1,5

1 NaCl 8,035¢g 12,053¢g
2 NaHCO; 0,355¢g 0,533g
3 KCI 0,255¢g 0,383g
4 KoHPO,4 0,1769g 0,2649g
5 MgCl2.6H,0 0,311g 0,467g
6 HCI (1,0M) 39 ml 58,5 ml
7 CaCl,. .HO 0,387¢g 0,581g
8 Na;SO4 0,072¢g 0,108g
9 NH2C(CH,0H);3 (tris) 6,118g 91779
10 HCI (1,0M) Oa5ml 0a7,5ml

Fonte: VERCIK, 2003 (adaptada)

Apos a modificagcdo de superficie pelo tratamento quimico por 2, 4 e 6
horas, as amostras dos cones de guta-percha DE e TE, foram divididas em dois
lotes de seis amostras separadas de acordo com material estudado e o tempo de
tratamento quimico recebido (Tabela 6). Todas as amostras foram colocadas em
potes de polietileno contendo 30 ml da solucdo SBF, utilizando-se o método da re-
imersao, que consiste na imersao em solugao 1,0 SBF, por um periodo 24horas e
entdo a re-imersdo em uma nova solucédo de 1,5 vezes mais concentrada que a
solucado anterior com o proposito de acelerar o processo de deposicdo do filme
bioceramico. Um lote permaneceu na solu¢ao 1,5 SBF por um periodo de 7 dias e
o outro lote permaneceu na solucao 1,5 SBF por 14 dias. Onde se efetuou a troca
da solugdo a cada 48 horas com o proposito de favorecer as condicbes de
supersaturacido da solugao mantendo a quantidade de ions em solugdo. Os
ensaios foram realizados em condigdes fisiolégicas, ou seja, a temperatura de
37°C e pH em torno de 7,4. Apds o periodo de imersao, pré-determinadoas
amostras foram retiradas da solugédo 1,5 SBF e lavadas com agua destilada e em
seguida foram secas na estufa a 40°C por 24 horas e encaminhadas para analise.

As técnicas de caracterizacao utilizadas par analise da microestrutura
foram: MEV/ EDS, DRX, FTIR, TS e a analise de Biodegradacgao.



66

4.4 TECNICAS DE CARACTERIZACAO

4.41 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

O equipamento de microscopia eletrdnica de varredura (MEV) consiste de
uma fonte geradora de elétrons que sdo colimados ao passar por lentes
eletromagnéticas sendo focalizadas em uma regido muito pequena da amostra.
Bobinas posicionadas adequadamente promovem a varredura do feixe sobre a
area examinada. A interacao feixe-amostra gera uma série de sinais que séo
captados por um detector. A grande vantagem desta analise € sua excelente
profundidade de foco, o que permite a obtencdo de imagens de diferentes
superficies com alta definigao.

O MEV é capaz de formar imagens a partir e diferentes mecanismos de
contraste, como contraste de numero atébmico (ou composicional) e o contraste
topografico, sendo este o mais utilizado no MEV. O contraste topografico € proprio
para superficies que contem relevos, utilizando-se sinais produzidos pelos
elétrons secundarios que sao elétrons de baixa energia oriundos da superficie da
amostra permitindo a visualizagdo de detalhes topograficos com elevada
definigdo. No contraste por elétrons retro espalhados, os elétrons coletados s&o
de maior energia provenientes de uma profundidade maior da amostra e cuja
energia é altamente dependente do numero atbmico das espécies envolvidas
podendo ser usados para identificar de composi¢des quimica diferentes (FOOK,
2005).

As imagens das amostras dos cones de guta-percha obtidas pela
microscopia eletrénica de varredura (MEV), foi realizada através do equipamento
de bancada modelo TM-1000 da marca Hitachi, com aumento de 10000x,
profundidade focal de 1mm, resolugdo de 30nm e energia fixa de 15kV, baixo

vacuo pressao variada (1 a 270Pa).



67

4.4.2 Espectroscopia por Dispersdo de Energia de Raios X (EDS)

O EDS é um acessorio essencial no estudo de caracterizagdo microscépica
de materiais, no qual os elementos quimicos presentes numa amostra podem ser
identificados através do espectro de raios X emitido pela amostra.

O EDS possibilita a observagdao do amplo espectro de raios X de modo
simultdneo o que possibilita a analise qualitativa e semi-quantitativa dos
constituintes principais da amostra, ou seja, o mapeamento da composigao
quimica das superficies nos diferentes tempos de tratamento. O didametro
reduzido do feixe permite a determinagao da composi¢ao mineral em amostras de

tamanho reduzido (< 5 pm), permitindo uma analise quase que pontual.

4.4.3 Espectroscopia na Regiao do Infravermelho com Transformada de
Fourier (FTIR)

A caracterizagao por Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)
envolve radiagdo que promove transigdes nas moléculas, entre os niveis de
energia rotacional e vibracional, a partir do menor estado de energia atdbmica. O
espectro de infravermelho atua na regido compreendida entre 2,5 e 25um, 0 que
equivale ao intervalo entre 4000 e 400 cm’’ corresponde a radiacao infravermelha
intermediaria, utilizando-se neste caso a transformada de Fourier (TADDEI; TINTI,
FINI, 2001).

Esta analise foi realizada utilizando-se um equipamento modelo Spectrum
400FT Mid-IRPerkin Elmer com varredura de 4000 a 400 cm-".

Para a interpretacdo das bandas de absorgéo obtidas para os grupos
presentes na superficie das amostras dos cones de guta-percha e nos
recobrimentos de apatitas, utilizou-se dados da literatura, (FOOK, 2005;
THOMAZINI, 2009), as bandas e suas frequéncias de absor¢ao estédo

apresentados na Tabela 6.



68

Tabela 6 - Frequéncias caracteristicas dos cones de guta-percha e dos fosfatos de calcio.

Grupos Numero de Ondas (cm-1)

Cones de Guta-Percha

Grupo do nitrogénio, resinas e

acidos graxos. 3400-3300
C-H 2900-2850
CH; 2950-2870
C-H, 2900-2870
c=C 1680-1630 9 e 1380
C=0 1300-1100
c-C 1190
Grupo dos sulfatos 800-600
Grupo do Oxido de zinco Em torno de 500
Fosfato de calcio
PO 474, 562, 580, 640 e 960-1200
P-OH 527, 870 e 910-1040
CO;*(substituicdo do tipo A) 880, 1450 e 1514
CO;*(substituigdo do tipo B) 870, 1412 e 1465
OH- (livre) 630 e 3569
OH- (H,0) 1600-1650 e 3000-3400

Fonte: Adaptada (CASTANHA, 2008; APARECIDA, 2008)

4.4.4 Analise de Molhabilidade

A realizacdo do tratamento sobre a superficie dos cones de guta-percha pode
modificar as propriedades de molhabilidade e o desempenho biolégico, além de
modificar sua topografia de superficie. As superficies hidrofilicas apresentam, de
maneira geral, uma melhor afinidade por células e menor por proteinas em
relacdo a superficie hidrofébica e o aumento da molhabilidade melhora a
interacdo entre a superficie do substrato e o meio biologico, devido a menor
diferenca da energia de superficie entre os mesmos.

O angulo formado entre a superficie solida e a tangente para a
superficie liquida na linha de contato com o sdlido € denominado angulo de
contato. Por convencdo, este angulo é medido na fase liquida, o liquido
empregado deve ter alto valor de tens&do superficial e baixa velocidade de
evaporagao para que as gotas sobre a superficie resultem em angulos de contato
de facil medida. Usa-se normalmente agua deionizada ou destilada (polar). A

molhabilidade & determinada a partir do angulo de contato de equilibrio. Conforme
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tabela abaixo, uma superficie € considerada hidrofilica quando sua interacdo com
a agua for intensa, resultando em um &angulo menor que 90° e as interacdes
fracas da superficie com a agua caracterizam a superficie como hidrofébica,
apresentando angulo maior que 90°.Ese o angulo for igual a 0° ha uma
molhabilidade completa. Portanto o angulo de contato é fungdo da tensédo
superficial entre o solido e o liquido. Em muitos estudos a agua é utilizada como
liquido teste para as variagbes no angulo de contato e os angulos séo usados
para monitorar mudancas na composicao das diferentes superficies. Desde que a
molhabilidade seja dependente das condigbes fisico-quimicas da superficie do
material, a utilizacdo desta técnica é procedente para a verificacdo das condi¢cdes
de molhabilidade oferecida pela superficie nas diversas condigcdes submetidas
(FOOK, 2005).

A molhabilidade da superficie constitui em um dos parédmetros
determinantes que vao afetar na resposta bioldgica, influenciando os fenbmenos
de adsorgao de proteinas, coagulagado sanguinea e a adeséo de bactérias e de
células (APARECIDA, 2008).

Tabela 8 -Angulos e condigbes de molhamento.

Angulo de contato Condigoes de molhamento
6 =0 molhamento completo

0<B< 90° molhamento parcial

8 >90° ndo ha molhamento

Fonte: Adaptada (Park, 1992)

4.4.5 Difratometria de Raios X (DRX)

As técnicas de difracdo de raios X sdo muito utilizadas na caracterizagéao
de materiais como ceramicas, minerais e polimeros. Essas técnicas podem ser
empregadas para identificar as fases cristalinas presentes nas amostras de
diversos tipos de materiais, fornecendo informagdes sobre o estado fisico das
amostras, como por exemplo: tamanho de gréao, textura e a perfei¢cao cristalina.
Trata-se de uma técnica é rapida e ndo destrutiva (APARECIDA, 2006).
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O padrao de difracdo € unico para cada tipo de cristal, desta forma é
possivel descobrir a estrutura cristalina de materiais por DRX.

Um difratograma de qualquer material pode ser a superposi¢céo de dois ou
mais padroes de difracdo. Assim para descobrir que materiais formam uma
determinada amostra, devemos testar simulacdes diferentes de materiais até
obter um padréo de difracdo que coincida com o padrao da amostra na posicao e
intensidade dos picos. Estas simulagbes sao realizadas com programa
computacionais especificos (SANTOS JUNIOR, 2005).

As fases cristalinas das amostras dos cones de guta-percha antes e apos o
tratamento quimico e apds a deposig¢ao do filme ceramico foram avaliadas por um
difratbmetro de raios X SHIMADZU (modelo XRD 6000m), aplicando-se uma
varredura angular entre 10 a 80°, na montagem de Bragg-Brentano, utilizando-se
radiacdo de Cu (Kalfa1) com passo de 0,05(268), e o tempo de passo foi de 1.0
segundos para cada amostra.

A interpretacédo dos difratogramas de raios X, quanto a caracterizagcéo das
fases presentes nos revestimentos, foi realizada comparando-os com as fichas
padroes de cada fase presente na base de dados mantida pelo International
Committee for Difraction Data, (ICDD). A Tabela 9 apresenta os numeros das

fichas padrdes utilizada neste trabalho.

Tabela 9 - NUmeros das fichas padrées da base de dados ICDD utilizadas para identificar as fases
de a apatita presentes nas amostras.

Fases de apatita Numero das fichas padroes

Hidroxiapatita deficiente em calcio

HApCag gsMgo.41(POa4)2 86-740
Fosfato de calcio amorfo — ACP 18-303
Fosfato octacalcico — OCP 26-1056
Apatita carbonatada do tipo A 35-180
Apatita carbonatada do tipo B 19-272

Fonte APARECIDA, 2006 (adaptada)
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4.4.6 Ensaio in vitro de Biodegradagao Enzimatica

Para o ensaio de biodegradagdo enzimatica empregou-se como base as
normas ASTM  F1635-04  Standard teste @ Method for in  vitro
Degradation TestingofHidroliticallyDegradablePolimerResinsandFabricatedForms
for Surgical Implants (2010).

As amostras dos cones de guta-percha foram desinfetados utilizando
alcool 70%. Pesados em balanga analitica e para realizagdo desse estudo, as
amostras foram divididas em grupos: O 1° grupo contendo uma solugdo de
lisozima/Phosphate Buffred Saline — PBS (solugdo tampao) com concentragéo de
1,5mg/mL, o 2° grupo contendo apenas a solugéo de PBS para controle.

Foram utilizados 4 cones de guta-percha da marca distribuidos tanto para a
solugdo tampao PBS como para a solugdo de PBS com lisozima, divididos em
quatro lotes, totalizando 64 cones, 16 cones para cada lote. Os cones de guta-
percha foram incubados em estufa microbioldgica, a temperatura de 37°C, sendo
retiradas da estufa apds 07 dias (1° lote), 14 dias (2° lote), 21 dias (3° lote) e 28
dias (4° lote), seguindo um procedimento de lavagem em agua destilada,
secagem por 24 horas em estufa a 40°C e pesagem em balanga analitica. As
diferengcas percentuais das massas antes e apds o ensaio forneceram os
resultados referentes a degradacdo ou ndo dos cones de guta-percha,
observados a partir da média de ensaios repetidos das cinco amostras.

A lisozima € uma enzima encontrada em fluidos corpéreos como a saliva e
a lagrima, além de ser encontrada livremente dissolvida em grande parte dos
tecidos. Sua concentracido, no entanto, aumenta na presenca de reacao
inflamatdria ja que é sintetizada por macrofagos e secretada nos lisossomos,
auxiliando na remoc¢ao de restos celulares e bacteriano do local da inflamacao.
A concentragdo enzimatica utilizada, neste ensaio, foi 10 vezes maior que a
encontrada no corpo humano (FREIER et al., 2005).

O peso remanescente das amostras foi avaliado utilizando a equacgao (3) e

forneceram os resultados referentes a degradagéo dos cones de guta-percha.
O peso remanescente (%) = 100. Mi/Mo (sendo Moa massa da amostra seca e

Mfa massa apoés incubagéao).

Peso Remanescente (%) = 100.M—f
o
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5.1 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA ESPECTROSCOPIA
POR ENERGIA DISPERSIVA DE RAIOS X (MEV/EDS)

Os resultados das caracterizagdes serao apresentados sempre na seguinte
ordem:, MEV/EDS, DRX, FTIR e TS. Apds o tratamento quimico, MEV/EDS, TS,
FTIR e a Biodegradagdo. Apos a deposicao do filme bioceramico, MEV/EDS,

DRXe FTIR.

As Figuras 7 e 8 e as Tabelas 9 e 10 apresentam os resultados das

analises por MEV e EDS das amostras dos cones de guta-percha DE e TE antes

do tratamento quimico.

Figura 7 - Micrografia (MEV) das amostras dos
cones de guta-percha DE antes do tratamento
quimico (1500X).
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Figura 8 - Micrografia (MEV) das amostras dos
cones de guta-percha DE antes do tratamento
quimico (1500X).
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Tabela 9 - Microanalise elementar por EDS do

Cone DE a 2000x.

Elemento Cone DE - Peso
massa (%)

Zinco 59,20
Carbono 27,76
Oxigénio 7,73
Bario 3,55
Enxofre 1,06
Aluminio 0,35
Fosforo 0,35
Total: 100%

Tabela 10 - Microanalise elementar por EDS
do Cone TE a 2000x.

Elemento  Cone TE - Peso massa (%)
Zinco 84,26

Carbono 13,73

Oxigénio 2,01
Total: 100%
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Analisando as micrografias apresentadas na figura 7 e 8, observa-se uma
microestrutura porosa constituida de particulas micrométricas dispersas em toda
superficie das amostras e presenga de poros de tamanhos variados.

A analise por EDS das amostras dos cones DE (Tabela 9 TE e Tabela 10
DE) revelou a presenga do 6xido de zinco (Zn) em maior concentragao. Além da
presenca dos elementos oxigénio (O), aluminio (Al), Silicio (SI) e enxofre (S).
Para o cone DE, além dos elementos ja citados, observa-se a presenga do sulfato

de bario (BaSO4) que também faz parte da composigéao destes cones.

A Figura 9 apresenta os resultados da analise por MEV das amostras dos
cones de guta-percha DE apds o tratamento quimico nos periodos de: 2, 4 e 6
horas

Figura 9 - Micrografias das amostras dos cones de guta-percha DE apés o tratamento quimico por:
(a) 2h e (b) 4h e (c) 6h. (5000X).

CERTBIO_0550 CERTBIO_0553 2011/06/01 10:7 D21  x5,0k
DE_2H DE_4H

CERTBIO_0556 2011/06/01  10;
DE_6H
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A Figura 10 apresenta os resultados da analise por MEV das amostras dos
cones de guta-percha TE apds o tratamento quimico por: 2,4 e 6 horas.

Figura 10 - Micrografias das amostras dos cones de guta-percha TE apds o tratamento quimico
por: (a) 2h e (b) 4h e (c) 6h. (5000X)

CERTBIO_0541 20110801 0931 D2,3 x50k 20um CERTBIO_0544 201140601 0940 D23 5,0k 20 um
TE_2H TE_4H

LS RN
* r
o> ("' e

CERTBIO_0547 : 02,0 xa,0k
TE_8H

Apds o tratamento quimico por 2, 4 e 6 horas, observou-se em toda a
superficie das amostras dos cones de guta-percha DE e TE (Figura 9 e 10), uma
modificagcdo na distribuicdo das particulas e um aumento do tamanho e numero
de poros, atribuido sédo efeito do processo de oxidacdo pelo peroxido de
hidrogénio, nao apresentando diferengcas significativas entre as marcas

comerciais avaliadas. No entanto a microestrutura apresentada corrobora com os
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resultados obtidos por Aparecida 2008, quando empregou a solugdo de H,0O, a
30% com a finalidade de modificar a superficie do PEUAPM.

A Figura 11 (a, b, e ¢) e as Tabelas 11, 12 e 13, apresentam os resultados
das analises por MEV e EDS das amostras dos cones de guta-percha DE apos
imersdo em 1,5 SBF por 7 dias.

Figura 11 - Micrografias das amostras dos

cones de guta-percha DE apds tratamento Tabela 117 - Microanalise elementar por EDS

quimico por (a)2e (b)4 e (c)6 horase a do Cone DE - 2hrs +1,5 SBF — 7 dias a 2000x.
imersao em 1,5 SBF por 7 dias (5000X).

Elemento DE - 2 hrs + 1,5 SBF 7 dias
Peso em massa (%)

Zinco 54,15

Carbono 27,98
Oxigénio 9,01

Bario 3,74

Silicio 1,69

Fosforo 1,37
Calcio 1,28
Enxofre 0,48
Cloro 0,30

ziz‘;:z;::]—s;mnm 2012/04/11 09:33 D44 x50k 20 um Total: 100%

Tabela 12 - Microanalise elementar por EDS do
Cone DE - 4hrs +1,5 SBF — 7 dias a 2000x.

Elemento DE - 4 hrs 1,5 SBF 7 dias
Peso em massa (%)

Zinco 56,04
Carbono 12,62
Oxigénio 10,68

Bario 2,68

Silicio 12,33
Fosforo 3,11

Calcio 2,06
Enxofre 0,48

Total: 100%

Tabela 13 - Microanalise elementar por EDS do
Cone DE - 6hrs +1,5 SBF — 7 dias a 2000x.

Elemento | DE-6 hrs1,5 SBF7 dias
Peso em massa (%)
Zinco 59,82
Carbono 13,93
Oxigénio 15,70
Bario 3,83
Fosforo 3,89
Calcio 1,21
- k=" § Enxofre 0,66
TM-1000_0200 2012/05/05 12:08 x50k 20um Cloro 0,96
DE Bhrs SBF
Total: 100%
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A Figura 12 (a, b, e c) e as Tabelas 14, 15 e 16, apresentam os resultados

das analises por MEV e EDS das amostras dos cones de guta-percha TE apds

imersdo em 1,5 SBF por 7 dias.

Figura 12 - Micrografias das amostras dos
cones de guta-percha TE apds tratamento
quimico por (a)2,h(b)4h e(c) 6 horas e imersao
em 1,5SBF por 7 dias. (5000X).

Nl U LY
CERTBIO_3185
TE 2hs SBF

¥
CERTBIO_3642
TE 4hrs - SBF - Frente

TM-1000_0191
TE 6hrsSBF

Tabela 14 - Microanalise elementar por EDS
Cone TE - 2hrs +1,5 SBF — 7 dias (2000x).

Elemento TE - 2 hrs +1,5SBF7
Peso em massa (%)
Zinco 79,55
Carbono 8,51
Oxigénio 5,98
Fosforo 3,75
Calcio 2,21
Total: 100%

Tabela 158 - Microanalise elementar por EDS
Cone TE - 4hrs +1,5 SBF — 7 dias (2000x).

Elemento TE - 4 hrs+1,5SBF7

Peso em massa (%)
Zinco 77,72
Carbono 9,26
Oxigénio 4,75
Fosforo 3,70
Calcio 3,02
Cloro 1,55
Total: 100%

2012/05/05 11.08

Tabela 16 - Microanalise elementar por EDS
Cone TE - 6hrs +1,5 SBF — 7 dias (2000x).

Elemento TE - 6 hrs + 1,5SBF7

Peso em massa (%)
Zinco 63,49
Carbono 10,63
Oxigénio 12,16
Fosforo 7,58
Calcio 4,02
Cloro 2,12
Total: 100%




7

A Figura13 e as Tabelas 17, 18 e 19, apresentam os resultados das
analises por MEV e EDS das amostras dos cones de guta-percha DE apds a

imersédo em 1,5 SBF por 14 dias.

Figura 13 - Micrografias das amostras dos
cones de guta-percha DE apoés tratamento

Tabela 97 - Microanalise elementar por EDS
Cone DE - 2hrs +1,5 SBF — 14 dias (2000x).

quimico por (a) 2h,(b) 4h e (c) 6 horas e
imersao em 1,5SBF por 14 dias. (5000X).

Elemento DE - 2 hrs + 1,5 SBF 14 dias
Peso em massa (%)
Zinco 66,4
Carbono 4,5
Oxigénio 1,2
Bario 19,4
Fosforo 0,7
Calcio 34
Enxofre 0,8
- Cloro 1,7
"-'_ ; Total: 100%
iy ot ok
CERTBIO_2186 2013/0115 1614 D44 x50k 20 um

DE 2h SBF 14

Tabela 108 - Microanalise elementar por EDS
Cone DE - 4hrs +1,5 SBF — 14 dias (2000x).

Elemento | DE -4 hrs + 1,5 SBF 14 dias
Peso em massa (%)
Zinco 65,1
Carbono 17,0
Oxigénio 8,2
oy Fosforo 2,5
g Calcio 4,2
A Cloro 3,0
w. 5 Total: 100%
3

CERTBIO_2183
DE 4h SBF 14

DE 6h SBF 14

Tabela 119 - Microanalise elementar por EDS
Cone DE - 6hrs +1,5 SBF — 14 dias ( 2000x).

Elemento | DE -6 hrs + 1,5 SBF 14 dias
Peso em massa (%)
Zinco 46,6
Carbono 22,2
Oxigénio 3,6
Fosforo 1,0
Calcio 0.9
Cloro 13,9
Total: 100%
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A avaliagdo dessas imagens mostra que apds a imersdo na solugdo 1,5
SBF por 7 dias, nos diferentes tempos de tratamento quimico, os cones de guta-
percha DE e TE (Figuras 11 e 12), apresentaram a formagdo de uma camada
constituida por particulas de forma globular de tamanhos diferentes, estimados
entre 1 e 5 micra, que vao se aglomerando formando um revestimento plano e
homogéneo composto por diferentes fases de apatitas. Este resultado corrobora
com o DRX que confirmou a presenca das fases: OCP, ACP e Hap. Carbonatada.
Os pontos claros sao relativos a apatitas enquanto que as regides escuras se
referem ao substrato e/ou regido com falta de uniformidade da camada
depositada na superficie das amostras.

Os espectros de EDS revelaram a presenca dos elementos calcio e fosforo
em todas as amostras dos cones DE e TE. Estes resultados indicam que houve

deposicao do filme bioceramico na superficie das amostras.

A Figura 14 e as Tabelas 20, 21 e 22, apresentam os resultados das
analises por MEV das amostras dos cones de guta-percha TE apds a imersao em
1,5 SBF por 14 dias.

Figura 14 - Micrografias das amostras dos
cones de guta-percha TE apds tratamento

quimico por (a) 2h e (b) 4h e (c) 6 horas e Tabela 20 - Microanalise elementar por EDS
imersdo em 1,5SBF por 14 dias. (5000X). Cone TE - 2hrs +1,5 SBF — 14 dias (2000x).
(@)
Elemento TE - 2hrs + 1,5SBF 14
Peso em massa (%)
Zinco 52,74
Carbono 1,47
Oxigénio 2,54
Fosforo 4,87
Calcio 5,10
Total: 100%

o 3
CERTBIO_2171 D4,5 x50k  20um
TE 2h SBF 14




CERTBIO_2175 D42 x50k  20um

TE 4h SBF 14

2013/01115 15:28

CERTBIO_2305
TE 6hrs SBF 14

2013/02/06 1505 D4,0 x50k  20um
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Tabela 21 - Microanalise elementar por EDS
Cone TE - 4hrs +1,5 SBF — 14 dias (2000x).

Elemento TE -4 hrs + 1,5SBF14
Peso em massa (%)
Zinco 58,6
Carbono 4.9
Oxigénio 8,8
Fosforo 94
Calcio 9,2
Cloro 5,6
Total: 100%

Tabela 122 - Microanalise elementar por EDS
Cone TE - 6hrs +1,5 SBF — 14 dias (2000x).

Elemento TE -6 hrs + 1,5SBF14
Peso em massa (%)
Zinco 46,6
Carbono 6,0
Oxigénio 7,2
Fosforo 3,1
Calcio 6,0
Cloro 14,1
Total: 100%

Apos a imersdo na solugdo 1,5 SBF 14, observa-se a formacgédo de

camadas de apatias sobrepostas, com um maior numero de aglomerados, e

esses aglomerados formados, possuem tamanhos estimados entre 1 a 6 micras e

sao distribuidos de forma mais densa e homogénea, néo se distinguindo bem o

substrato. Onde se entende que um tempo maior pode promover a formacao de

uma camada de apatita mais espessa e uniforme. Normalmente, 0 mecanismo de

formacdo de apatitas, consiste na nucleagdo de pequenas particulas que

comecam a se aglomerar tornando-se saturadas e vao se sobrepondo em

camadas. Apos formacido da camada inicia-se uma nova frente de reagao com o

processo de nucleagdo e uma nova camada de apatita € formada (AGUIAR,;

2007).



80

Com o aumento do tempo de 7 para 14 dias observou-se que 0s
aglomerados foram se ligando e formando aglomerados maiores até a formagéo
de uma camada que foi recobrindo a superficie do material. Em algumas
amostras (DE 2 horas 1,5 SBF7 e 14), foram observadas a presenca de trincas na
superficie das amostras, provavelmente decorrente da desumidificacdo que
ocorre em vacuo na preparagao e observagao das amostras nas analises por
MEV. O aumento da espessura da camada formada pode também favorecer o
aparecimento de trincas na superficie (APARECIDA, 2008).

Os resultados observados a partir dos espectros de EDS mostraram a
presenca dos elementos calcio e fosforo indicando que houve a deposicdo do
filme bioceramico, e a razao Ca/P calculada foi menor que a 1,67, indicando que a
apatita formada pelo método biomimético é deficiente em calcio.

De acordo com os resultados obtidos da analise por MEV, para os cones
de guta-percha DE e TE apos tratamento quimico por 2, 4 e 6 horas e imersao na
solucdo 1,5 SBF, verifica-se que a medida que o tempo de imersao na solugéo
aumentou de 7 para 14 dias, ocorreu a formacdo de camadas de apatitas
sobrepostas, mais homogéneas e aparentemente mais espessa, depositada na
superficie do material estudado. Observa-se que o filme bioceramico recobriu
toda a superficie da amostra, constituindo-se assim, em um tempo adequado para
o processo de deposigao do filme de apatitas na superficie dos cones de guta-
percha DE e TE.

Nos dois tempos estudados porem, a morfologia da camada depositada
consistiu de particulas aglomeradas de aspecto globular com didmetro menor que
10 micras, compativeis com apatitas biolégicas (RESENDE, 2007).

Os resultados da analise por EDS revelaram que a camada depositada, €
formada pelos elementos calcio e fosforo indicando um comportamento bioativo
do material estudado. Este resultado demonstra uma possibilidade de interagao
dos cones de guta-percha com o meio biolégico podendo induzir a formagao de

tecido mineralizado.



81

5.3 ESPECTROSCOPIA NA REGIAO DO INFRAVERMELHO COM
TRANSFORMADA DE FOURIER (FTIR)

A Figura 15 apresenta os espectros de FTIR das amostras dos cones de
guta percha DE e TE antes do tratamento quimico com o peréxido de hidrogénio a

30% em massa.

Figura 15 - Espectros na Regido do Infravermelho dos Cones de Guta-Percha. (a) Cone de Guta-
Percha DE e (b) Cone de Guta-Percha TE.
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Absorbancia
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(a) (b)

Os resultados dos espectros do IV das amostras dos cones de guta-percha
DE e TE antes do tratamento quimico com o peréxido de hidrogénio,
apresentaram bandas em torno de 3400 cm-' correspondentes ao estiramento N-
H e O-H dos grupos amina e hidroxilas. Observa-se também, bandas referentes
aos grupos CH, CH, . CH3 em torno de 2926-2852 cm-'. As bandas na regido
compreendida entre 1687 e 1645 cm™ correspondem a vibragdes dos grupos
C=0, e das ligagdes C-C de em torno de 1055-1350 cm™ corroborando com os

resultados obtidos por Castanha, (2008).
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A Figura 16 apresenta os espectros de FTIR das amostras dos cones de
guta percha DE e TE apds o tratamento quimico com o perdxido de hidrogénio a
30%.

Figura 16 - Espectros do IV dos Cones de Guta-Percha DE (a) e TE (b), apds o tratamento
quimico com peroxido de hidrogénio a 30% nos tempos de 2hs, 4hs e 6hs.

(a) (b)

1| ——DE+2hrs f‘
4| — DE + 4hrs
— DE + 6hrs

— TE + 2hrs
— TE + 4hrs
— TE + 6hrs

Absorbancia
Absorbancia

T T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Numero de Onda (cm™) Namero de Onda (cm™)

Os resultados obtidos dos espectros de IV das amostras dos cones de
guta-percha DE e TE ap0os o tratamento quimico por 2, 4 e 6 horas (Figura 16 a e
b), apresentaram alteragbes das bandas caracteristicas de ligagdes C-H, CH; e
CH3; em torno de 2900-2850 cm-". Destaca-se no referido espectro, um aumento
da intensidade das bandas do grupo carbonila (C=0), compreendidas entre 1772-
1718 cm-", referentes a grupamentos ésteres, cetonas, aldeidos e/ou acidos
carboxilicos. Essa regidao do espectro de IV é considerada importante para
avaliagao do processo de oxidagao dos cones de guta-percha (FERREIRA, 2007).

Este resultado indica que o uso do peroxido de hidrogénio a 30%, por 2, 4
e 6 horas, resultou na formagéo de novos grupos funcionais e a presenga desses
grupos constitui-se em um pré-requisito para nucleagao e crescimento de cristais
de apatitas e a formacao do filme bioceramico (APARECIDA, 2008).
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A Figura17 apresenta os espectros de IV relativos aos cones de guta-
percha DE e TE apos tratamento quimico nos tempos de 2, 4 e 6 horas e imerséo

na solucao 1,5 SBF por 7 dias.

Figura 17 - Espectros de IV dos Cones de Guta-Percha DE (a) e TE (b) apos o tratamento quimico
por 2, 4 e 6 horas e imersao na solugédo 1,5SBF por 7dias.
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Os resultados obtidos dos espectros de IV dos cones de guta-percha DE e
TE, apos tratamento quimico por 2, 4 e 6 horas e a imersao em 1,5 SBF 7 dias
(figura 17 a e b), apresentaram bandas intensas em torno de 1000 a 1100 cm -'
referentes as vibracdes de estiramento assimétrico (vs)do grupo fosfato (PO4>),
observa-se para o cone DE 4 horas 1,5 SBF 7, a presenga de uma banda de
absorcdo em torno de 876 cm-', atribuida a apatita carbonatada do tipo AB.
Observam-se para os cones DE e TE apds tratamento quimico por 2, 4 e 6 horas
e imersao na solucédo 1,5SBF 7, bandas em torno de 3300, 3400 e 1655 e 1645
cm-" que confirmam a presenca da molécula de agua adsorvida na camada de
apatita depositada (SADER, 2010).
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A Figura 18 apresenta os resultados obtidos para as amostras dos cones
de guta-percha DE e TE apos tratamento quimico com o peréxido de hidrogénio
por 2, 4 e 6 horas e imersao na solucado 1,5SBF por 14 dias.

Figura 18 - Espectros de IV dos Cones de guta-percha DE(a) e TE(b) apds o tratamento
quimico por 2, 4 e 6 horas e imersao na solugao 1,5 SBF por 14 dias.
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De acordo com os resultados obtidos dos espectros de IV dos cones de
guta-percha DE e TE, apos tratamento quimico e a imersao na solugao 1,5SBF 14
dias (figura 18 a e b), observa-se bandas intensas em torno de 1000 a 1100 cm -
referentes as vibracdes de estiramento assimétrico (vs)do grupo fosfato ( PO4>).
Para o cone DE 2 horas e DE e TE 4 horas 1,5 SBF14 (Figura 18 a e b) observa-
se bandas de absorcdo em torno de 1457, 1545, 1557 cm™atribuida & apatita
carbonatada do tipo A. Ainda para o cone DE 6 horas 1,5SBF 14, observa-se uma
banda de absor¢do em torno de 1409 e 1464 cm-1, que indicam a presencga do
grupo COs%, relacionado a apatita carbonatada do tipo B (SENA, 2004).Como a
fase mineral do osso contém uma quantidade consideravel de carbonato, a
presenca destas bandas é importante, pois pode aumentar a bioatividade da
apatita, contribuindo na formagao do tecido mineralizado (FOOK, 2012).Segundo
Legeros (2002), os niveis do carbonato no osso tem demonstrado que esse ion
desempenha um papel importante na bioquimica dos tecidos duros. E ainda,
segundo Liao (2005), os efeitos da substituicdo CO3* nos parametros de rede da
apatita estdo diretamente relacionados ao constante mecanismo de dissolucao e
com os ciclos de cicatrizagado 6ssea. Para os cones DE e TE apds o tratamento

quimico por 2, 4 e 6 horas e a imersao em 1,5 SBF 14 (18 a e b) observa-se ainda
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bandas em torno de 3300, 3200 e 1655 e 1645 cm™ que confirmam a presencga da
molécula de agua adsorvida na camada da apatita depositada.

De um modo geral os dois espectros de IV ndo apresentaram diferencas
significativas quanto aos diferentes tempos de tratamento quimico e nem quanto
aos tempos de imersdao em SBF estudados neste trabalho. Observa-se que
ambos s&o caracterizados por um numero similar de bandas de absorgao,
apresentando intensidades relativas e variaveis tipicas de materiais como

apatitas, apresentando assim boa concordancia com a literatura.

54 TENSAO SUPERFICIAL/ MOLHABILIDADE

A molhabilidade das superficies foi investigada através da medida do
angulo de contato antes e apds o tratamento quimico, observando os efeitos
causados pelo peroxido de hidrogénio nos diferentes tempos de tratamento
estabelecidos na metodologia.

Os resultados da tensao superficial para os cones de guta-percha DE e TE
antes e apods o tratamento quimico por 2, 4 e 6 horas estdao apresentados nas
Tabelas 23 e 24. Os valores representam uma média de sete medidas onde foi

desprezado o menor e o maior resultado.

Tabela 23 - Valores do angulo de contato das amostras DE e TE antes do tratamento quimico

Amostras Angulo de Contato (°)
DE Sem tratamento Quimico 59,90 + 0,56
TE Sem Tratamento Quimico 60,60+ 0,54

Tabela 24 - Valores do angulo de contato das amostras DE e TE apds tratamento quimico por 2, 4
e 6 horas com o peroxido de hidrogénio a 30% em massa.

Condigcao do Material Angulo de Contato (°)
DE Tratamento quimico por 2 horas. 52,64+ 0,22
DE Tratamento quimico por 4 horas 51,73+ 0,22
DE Tratamento quimico por 6 horas 47,57+0,14
TE Tratamento quimico por 2 horas 52,46+0,15
TE Tratamento quimico por 4 horas 47,54+0,08

TE Tratamento quimico por 6 horas 45,5410,03
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Pode-se comparar através da tabela 23 e 24, que as superficies dos cones
de guta-percha DE e TE antes do tratamento quimico apresentaram angulos de
contato na faixa de 60°. Apdés o tratamento quimico os cones apresentaram
angulos de contato menores que os observados nas superficies originais valores
entre 47° e 52° favorecendo assim o carater hidrofilico do material estudado.
Portanto os resultados indicam que a oxidagao da superficie dos cones de guta-
percha DE e TE pelo tratamento quimico com o peréxido de hidrogénio a 30% em
massa por 2, 4 e 6 horas, se mostrou efetiva, pois resultou em melhores
condigbes de molhamento (Aparecida 2008). Estes resultados podem ser
confirmados a partir dos resultados da analise pelo FTIR onde se pode observar a
presencga de novos grupos funcionais hidrofilicos na superficie dos cones de guta-
percha DE e TE apds o tratamento quimico com o peréxido de hidrogénio a 30%

em massa.

5.5 DIFRACAO DE RAIOS X

A Figura 19 (a e b) apresenta os difratogramas de raios X das amostras
dos cones de guta percha DE e TE antes do tratamento quimico com o peréxido

de hidrogénio a 30% em massa.

Figura 19 - Difratogramas de raios X das amostras dos cones de guta percha (a) DE e (b) TE.
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Os resultados obtidos da analise por DRX para os cones de guta-percha DE e TE
antes do tratamento quimico (figura 19 a e b), apresentam picos caracteristicos
correspondentes ao 6xido de zinco (ZnO) como elemento majoritario. O cone de
guta percha DE apresentou, além do oxido de zinco, a presenga do sulfato de
bario (BaSO,), este composto também faz parte da composigao destes cones.

Estes resultados foram comparados com a base de dados das fichas (36-
1451 Zincite) e (24-1035 Barite) do ICDD - International Committee for Difraction
Data, (tabela 8), os quais corroboram com os resultados das pesquisas realizadas
por Ferreira et al., (2005) e Castanha,(2008).

A Figura 20 e 21apresentam os difratogramas obtidos da analise por DRX
das amostras dos cones guta percha DE e TE apds tratamento quimico por 2, 4 e

6 horas e a imersdo em 1,5SBF por 7 dias.

Figura 20 - Difratogramas obtidos por DRX das amostras dos cones guta percha DE, apés o
tratamento quimico por 2, 4 e 6 horas e a imersdo em 1,5 SBF por 7 dias.
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Figura 21 - Difratogramas obtidos por DRX das amostras dos cones guta percha TE, apés o

tratamento quimico por 2, 4 e 6 horas e a imersdo em 1,5SBF por 7 dias.
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A Figura 22e 23 apresentam os difratogramas obtidos da analise por DRX
das amostras dos cones guta percha DE e TE apds tratamento quimico por 2, 4 e

6 horas e a imersdo em 1,5SBF por 14 dias.

Figura 22 - Difratogramas obtidos por DRX das amostras dos cones guta percha DE, apés o
tratamento quimico por 2, 4 € 6 horas e aimersdo em 1,5 SBF por 14 dias.
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Figura 23 - Difratogramas obtidos por DRX das amostras dos cones guta percha TE, apés o

tratamento quimico por 2, 4 e 6 horas e aimersdo em 1,5 SBF por 14 dias.
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A partir dos resultados obtidos da andlise por DRX dos cones de guta-
percha DE e TE apds tratamento quimico por 2, 4 e 6horas, e a imersdo na
solugdo 1,5SBF por7 e 14 dias (Figuras 20, 21, 22 e 23), pode-se observar a
presenca de um revestimento composto por diferentes fases de apatitas,
correspondentes ao fosfato de célcio amorfo (ACP), fosfato octacalcico (OCP),
apatita carbonatada do tipo A e B e hidroxiapatita deficiente em calcio (HAD), em
todos os revestimentos.

A presenga do OCP no revestimento biomimético € importante, pois o
mesmo tem demonstrado ser mais efetivo na adesao e proliferacado de células
Osseas, estimulando a regeneracao do tecido 6sseo logo nos estagios iniciais de
aposicdo Ossea. Esta fase é considerada precursora da hidroxiapatita. O OCP
tende a se converter em HA quando implantado in vivo, o0 que torna este
revestimento mais interessante para engenharia de tecido 6sseo (DEKKER et al,
2005).

A partir desses resultados pode-se concluir que os revestimentos obtidos
pela utilizagdo da solucéo 1,5SBF por 7 e 14 dias, sdo compostos por fases de

apatita de importancia bioldgica.
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5.6 BIODEGRADAGAO ENZIMATICA

A degradagao de um biomaterial em meio biolégico € uma das variaveis de
maior relevancia para sua caracterizagdo, j4 que esta propriedade esta
diretamente relacionada com o tempo de vida util do material apds o inicio de sua
utilizagdo no corpo humano (DALLAN, 2005). Os ensaios in vitro sao testes
conduzidos sob condi¢gbes que simulam o meio com o qual o material estara em
contato quando implantado, e permitem avaliar possiveis mecanismos de reagdes
interfaciais entre o material e os tecidos vivos.

Com base nestas caracteristicas os materiais podem ser classificados
como sendo biodegradavel ou ndo biodegradavel. O objetivo deste ensaio foi
avaliar a agao da solugao tampéao fosfato (PBS) e PBS com lisozima no processo
de degradacao in vitro dos cones de guta-percha DE e TE antes e apds o

tratamento quimico com o peroxido de hidrogénio.

As Tabelas 25 e 26 apresentam os resultados obtidos, através do calculo
das médias de perda de massa dos cones de guta percha antes e apds o
tratamento quimico com o peréxido de hidrogénio a 30%, na presenca do PBS e
PBS com concentragdo de lisozima de 1,5 mg/L.

Tabela 25 - Variagcdo da perda de massa dos cones de guta-percha - PBS.

Variagao da perda de massa dos cones de guta-percha — PBS (%)

Ensaio | 7 dias de ensaio 14 dias de ensaio | 21 dias de ensaio | 28 dias de ensaio
DE 0, 686+0,336 0,764+0,515 0,955+0,634 0,941+0,627
TE 0,548+0,534 0,551+0,242 0,725+0,374 0,889+1,368

Tabela 26 - Variacdo da perda de massa dos cones de guta-percha — PBS+ Lisozima.

Variagao da perda de massa dos cones de guta-percha — PBS+ Lisozima (%)

Ensaio | 7 dias de ensaio 14 dias de ensaio 21 dias de ensaio 28 dias de ensaio
DE 0,426+0,534 0,780+0,505 0,803+0,086 1,02+0,406
TE 0,734+0,013 0,663+0,253 0,687+0,249 0,714+0,282
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Comparando os resultados obtidos da degradagcéao enzimatica in vitro dos cones
de guta-percha DE e TE apds o tratamento quimico com o peroxido de hidrogénio
a 30% em massa, quando expostos a solugcdo tampdo de PBS e PBS/lisozima
nos periodos de 7, 14, 21 e 28 dias (Tabelas 25 e 26), percebeu-se que os
valores, da perda de massa, foram muito baixos e semelhantes para os dois
meios estudados. Porem os valores observados para o cone da marca TE
mostraram uma menor perda de massa quando comparado com o cone DE, o
que pode estar relacionado com a maior cristalinidade dos cones TE,
corroborando com os resultados obtidos pela analise por DRX.

Para Ferreira (2007) a biodegradagao in vivo dos cones de guta-percha é
um processo lento que pode ser acelerado por fatores externos, como a presenga
de lesbes periapicais e reabsorgbes Osseas, o0 que podera influenciar

negativamente no sucesso clinico do tratamento endoddntico.
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6 CONCLUSOES

Considerando a metodologia proposta, os objetivos estabelecidos neste

trabalho e a partir dos resultados obtidos, pode-se concluir que:

Tratamento quimico das amostras dos cose de Guta-Percha DE e TE:

O tratamento quimico realizado com o perdoxido de hidrogénio mostrou-se
adequado para modificagdo da superficie dos cones de guta-percha DE e TE,
sendo suficiente para promover alteracbes no carater apolar do material
estudado. Este resultado foi confirmado pela analise de TS que apresentou uma
diminuicdo no angulo de contato e consequentemente uma melhoria na
hidrofilicidade do material. Os espectros de IV confirmaram a presenca de novos
grupos funcionais hidrofilicos que atuaram como sitios iniciantes e ativos para
nucleagdo dos cristais de apatitas através do método Biomimético, no entanto, a
partir desses resultados nao se observou diferengas significativas em relagao aos
dois materiais estudados, e nem em quanto a variagdo do tempo de tratamento

quimico pré-estabelecido.

Recobrimento biomimético das amostras dos cones de Guta-Percha DE e
TE:

A partir dos resultados obtidos apds a imersao em SBF, foi possivel
comprovar a formagdo de um revestimento formado por fases de apatitas de
importancia biolégica na superficie dos cones de guta-percha DE e TE nos dois
periodos avaliados. Este resultado esta de acordo com o DRX que confirmou a
presenca do OCP, ACP, apatita carbonatada e a hidroxiapatita deficiente em
calcio. Essas sao fases precussoras da hidroxiapatita e importantes nos estagios
iniciais da formacgao do tecido mineralizado.

A partir dos resultados obtidos pelo MEV, pode-se concluir que o cone de
guta-percha TE apds tratamento quimico por 4 horas e o tempo 14 dias de
imersao em SBF se mostraram satisfatorios para deposicao do filme bioceramico

pelo método biomimético.
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Quanto ao comportamento de biodegradacgao, apds tratamento quimico, os
cones de guta-percha DE e TE apresentaram um baixo percentual de perda de
massa mostrando uma satisfatoria estabilidade nas condicbes avaliadas neste
ensaio. Para o cone da marca TE, o percentual de perda de massa observado foi
inferior ao cone da marca DE, possivelmente relacionado a maior cristalinidade do

cone TE, confirmada pela analise de DRX.
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