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RESUMO:

Objetivo: Comparar a composi¢ao quimica dos cones de gutta-percha padronizados n°
20, de oito marcas comercializadas em Portugal (Bestdent, R&S, Diadent, Proclinic,

Zipperer, Dentsply, SybronEndo e Roeko).

Materiais e Métodos: Os cones de gutta-percha apresentam duas fragdes, a organica
(gutta-percha e ceras/resinas) e a inorgdnica. A sua separacdo obteve-se através da
dissolug¢do com cloroférmio e centrifugagcdo. Apos centrifugacdo, o pellet corresponde a
fragdo inorganica e o sobrenadante a fracdo organica. A gutta-percha foi obtida através
da formacdo de um precipitado com a acetona; o sobrenadante corresponde as
ceras/resinas. A técnica WDXRF permitiu uma analise semi-quantitativa da fracdo

inorganica.

Resultados: A percentagem de gutta-percha varia entre 14.0% e 19.74% nas diferentes
marcas. A percentagem de ceras/resinas varia entre 0.55% e 2.9%. A percentagem de
fragdo inorganica total varia entre 75.9% e 83.3%. Pela técnica WDXRF identificaram-
se os elementos Na, Mg, Al, Si, S, CL, K, Ca, Ti, Fe, Cu, Zn, Sr e Ba. O Zn ¢ elemento
com maior percentagem (40.3% a 50.2%), em todas as marcas. O segundo elemento com
maior percentagem (0% a 9.4%) ¢ o Ba. As marcas Dentsply e Zipperer ndo apresentaram

o elemento Ba.

Os resultados obtidos para as diferentes percentagens de gutta-percha, ceras/resinas,
fragdo organica e fragdo inorganica, foram submetidos a analise estatistica, ANOVA one-
way ¢ ANOVA one-way com correcdo de Brown-Forsythe. Tanto na fragdo organica
como na fra¢do inorganica, todas as marcas apresentaram diferengas estatisticamente

significativas entre si (p<0.05).

Conclusées: As diferentes marcas apresentam diferentes percentagens de fragcao organica

e inorgéanica. Os elementos quimicos diferem entre marcas.

Palavras-chave: Gutta-percha, Composi¢ao, Quimica, WDXRF.






ABSTRACT:

Aim: Compare the chemical composition of eight standardized gutta-percha points,
number 20, commercially available in Portugal (Bestdent, R&S, Diadent, Proclinic,

Zipperer, Dentsply, SybronEndo e Roeko).

Materials and Methods: The gutta-percha points have two fractions, the organic (gutta-
percha and waxes/resins) and the inorganic. The separation was obtained through the
dissolution with chloroform and centrifugation. After centrifugation, the pellet is the
inorganic fraction and the supernatant is the organic fraction. The gutta-percha was
obtained through the formation of a precipitate with acetone; the supernatant corresponds
to the waxes/resins. The WDXRF technique allowed a semi-quantitative analysis of the

inorganic fraction.

Results: The percentage of gutta-percha varied between 14.0% and 19.74% in the
different brands. The percentage of waxes/resins varied between 0.55% and 2.9%. The
percentage of total inorganic fraction varied between 75.9% and 83.3%. The elements
Na, Mg, Al, Si, S, Cl, K, Ca, Ti, Fe, Cu, Zn, Sr and Ba were identified with the WDXRF
technique. Zn is the element with highest percentage (40.3% to 50.2%) in all brands. The
second element with highest percentage (0% to 9.4%) is Ba. Brands Dentsply and
Zipperer did not have the element Ba.

The results for the different percentage of gutta-percha, waxes/resins, organic fraction
and inorganic fraction were statistically analyzed with the one-way ANOVA test, one-
way ANOVA test with Brown-Forsythe correction. The organic and inorganic fractions,

for all brands, were statistic different (p<<0.05).

Conclusions: Different brands have different percentages of organic and inorganic

fractions. The chemical elements differ between brands.

Keywords: Gutta-percha, Chemical, Composition, WDXRF.
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Introducdo

I- INTRODUCAO
I.1. A endodontia

A endodontia esta relacionada com a prevencdo e o tratamento das patologias da polpa
dentaria e da regido perirradicular. O tratamento endoddntico realiza-se quando a polpa
esta necrotica ou € necessaria a sua remog¢ao para prevenir ou tratar a periodontite apical

(European Society of Endodontology, 2006, p. 924).

O sucesso do tratamento endoddntico tem por base uma correta sequéncia clinica: o
diagndstico da patologia pulpar e periapical, a anestesia local, o isolamento com dique, a
preparacao da cavidade de acesso, a preparagdo dos canais radiculares, a obturagdo ¢ a

restauragdo (Estrela et al., 2017).

Segundo a European Society of Endodontology (2006), a histdria clinica é essencial para
um correto diagnostico e plano de tratamento. Esta deve incluir as patologias, a
medicagdo, as alergias e a historia de dor. O exame clinico deve contemplar a observacao
extra e intraoral, sendo que, para a identificacdo do motivo da queixa do paciente, deverdo
ser aplicados testes de diagnostico em que se incluem a palpacdo, a mobilidade, a
percussdo, o exame periodontal, a oclusdo, a possibilidade de fraturas dentérias, os testes
de sensibilidade e vitalidade pulpares, a transluminacdo, a anestesia local seletiva, as

radiografias, as alteragdes da coloracao e a presenca de fistulas.

O diagnoéstico endodontico permite diferenciar as patologias da polpa em pulpite
reversivel, pulpite sintomatica irreversivel, pulpite assintomatica irreversivel, necrose
pulpar e as patologias na regido periapical como a periodontite apical sintomatica, a
periodontite apical assintomatica, o abcesso apical agudo, o abcesso apical crénico e a

osteite (AAE, 2009).

Apos o diagnostico a preparacao da cavidade de acesso ¢ considerada uma das fases mais
importantes do tratamento endodontico (Adams & Tomson, 2014) e tem como objetivos:
aremocao do teto da camara pulpar, a sua limpeza e o acesso direto aos canais radiculares,
devendo-se preservar o maximo de estrutura dentaria (European Society of
Endodontology, 2006). Previamente, ¢ importante verificar radiograficamente o tamanho
e a forma da cadmara pulpar, bem como a posi¢ao do dente na arcada dentéria, de modo a

fazer-se um correto planeamento da extensdo do acesso uma vez que uma cavidade
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reduzida pode alterar a forma de preparagao do canal radicular e uma cavidade excessiva
favorece as perfuracdes e as fraturas corondrias ou radiculares (Estrela et al., 2017).
Assim, uma cavidade de acesso inadequada pode diminuir o sucesso do tratamento

endododntico, condicionando-o desde a primeira etapa (Adams & Tomson, 2014).

A preparagdo biomecanica dos canais radiculares pressupde a remocgao do tecido pulpar,
a eliminagdo dos microrganismos, a remoc¢ao de detritos e a preparacdo dos canais
radiculares, de modo a permitir uma correta irrigagdo e a posterior obturagao (Carrotte,

2004; European Society of Endodontology, 2006).

A preparagdo mecanica reduz significativamente os microrganismos dos canais
radiculares. Contudo, permanece um remanescente de microrganismos que nao sao
eliminados tendo os irrigantes um papel fundamental a este nivel (Young, Parashos, &
Messer, 2007). Os irrigantes promovem a limpeza, a lubrificagao e a remocao dos detritos
dos canais radiculares uma vez que estes apresentam um efeito antibacteriano e uma
capacidade de dissolucdo de matéria sem causarem efeitos adversos nos tecidos
periapicais. As solugdes irrigantes, tais como o hipoclorito de so6dio (NaOCl), a
clorohexidina (CHX), o acido etilenodiaminotetracético (EDTA) e o 4cido citrico,
diminuem a infe¢ao endodontica e contribuem para a desinfecao do canal (Estrela et al.,

2014).

O NaOCl como irrigante apresenta capacidade de dissolu¢do de matéria organica, sendo
usado em concentragdes de 0.5 a 6% e a sua eficadcia aumenta com a agitagao ou irrigagao
continua. Durante a instrumentacdo dos canais radiculares apenas deve ser usado NaOCl,
uma vez que este apresenta interagdes com outros irrigantes, nomeadamente com o
EDTA, diminuindo a sua capacidade antimicrobiana. A presenca simultanea da CHX e
do NaOCI forma no canal radicular um precipitado laranja-acastanhado com potencial
carcinogénico. Assim, uma das formas de preven¢do da interacdo quimica entre estes
irrigantes € a lavagem com agua ou soro fisioldgico entre as duas solugdes (Haapasalo,

Shen, Qian, & Gao, 2014).

O EDTA apresenta capacidade para dissolver a matéria inorganica pela sua agao quelante
em concentragoes de 15% ou de 17%. Este exibe uma fraca atividade antimicrobiana,
sendo utilizado, principalmente, no final do protocolo de irrigagdo. A sua atividade
antimicrobiana resulta do efeito sinérgico com outros irrigantes nomeadamente a CHX

que destroi a parede da célula, sendo o EDTA o responsével por destruir a membrana. No
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entanto, esta interagdo (CHX com EDTA) forma um precipitado branco, que pode
dificultar as etapas seguintes do tratamento (Haapasalo et al., 2014). Desta forma, o
EDTA ¢ usado como irrigante final para dissolucdo da matéria inorgénica e do smear

layer resultante da instrumentacao (Plotino et al., 2016).

A CHX exibe uma boa atividade antimicrobiana mas ndo apresenta capacidade de
dissolugdo de matéria organica e inorganica, pelo que nao ¢ usada isoladamente como
irrigante endodontico. A sua agdo consiste na destruicdo da parede celular das bactérias
resultando na morte das mesmas. Uma vez que a sua capacidade de destruicdo em
concentragdes de 2% ¢ inferior a do NaOCl a 1% e 2%, o seu uso deve-se a sua
propriedade de substantividade. Assim, destrdi os microrganismos mas nao os dissolve,

havendo a necessidade do uso do NaOCl para este efeito (Haapasalo et al., 2014)

I.1.1. Obturacao

A obturacdo dos canais radiculares pressupde a inacessibilidade de microrganismos e
fluidos aos canais radiculares, incluindo o foramen apical e os canais acessorios. Para tal
¢ necessaria a combinacdo de um material semissélido com um cimento. Os materiais de
obturagdo devem apresentar: biocompatibilidade, estabilidade dimensional, capacidade
de selamento, radiopacidade, insolubilidade e inalteragdo na presenga de fluidos
tecidulares e, em caso de retratamento, facilidade na sua remoc¢do (European Society of

Endodontology, 2006).

Existem inimeros materiais de obturacdo, nomeadamente cones de gutta-percha, cones
de gutta-percha revestidos por resina ou iondmero de vidro e resilon (Tomson,

Polycarpou, & Tomson, 2014).

O material de obturagdo mais empregue sdo os cones de gutta-percha. Estes cones podem
ser padronizados ou ndo padronizados. Os ndo padronizados apresentam uma
nomenclatura que diz respeito ao tamanho da ponta e corpo, enquanto que os cones
padronizados apresentam a mesma conicidade das limas endodonticas de acordo com as
especificagdes publicadas pela International Organization of Standardization (ISO) ou
pela American Nacional Standards Institute (ADA/ANSI). Este material deve apresentar
como vantagens a plasticidade, a facilidade de manipulacdo, a baixa toxicidade e a facil

remog¢ao com solventes ou com calor. Como desvantagens destacam-se a fraca adesdo a
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dentina e a contracao por arrefecimento do material (Johnson, Kulild, & Franklin, 2016,

p. 298).

Uma alternativa aos cones de gutta-percha convencionais sao os cones de gutta-percha
revestidos por resina ou por ionémero de vidro que, em combinagdo com o cimento
correspondente, aderem a parede de dentina no canal reduzindo o risco de

microinfiltragdo (Darcey, Roudsari, Jawad, Taylor, & Hunter, 2016).

O resilon ¢ um poliéster de policaprolactona industrial adaptado a pratica clinica, sendo
uma alternativa aos cones de gutta-percha. Tal como os cones convencionais, 0 seu
tamanho pode ser padronizado ou nao padronizado, podendo ser usados com diferentes
técnicas de obturacdo. A adesdo do cimento de resina com o resilon e a parede do canal

forma um monobloco (Darcey et al., 2016).

Os cimentos sdo utilizados de modo a preencher as areas entre o material de nucleo (cones
de gutta-percha), os cones gutta-percha acessorios e as paredes do canal radicular. Estes

atuam também como lubrificantes durante a obturagdo dos canais radiculares (Tomson et

al., 2014).

Segundo Johnson et al (2016), Grossman estabeleceu que o cimento ideal devera ter as

seguintes propriedades:

—

Estabelecer adesao entre a parede do canal e o proprio cimento;

Criar um selamento hermético;

Apresentar radiopacidade;

Formulagao em po fino para que se possa misturar facilmente com o liquido;
Nao contrair ap0s a presa;

Nao provocar coloracgao da estrutura dentaria;

Ser bacteriostatico ou, pelo menos, ndo favorecer o crescimento bacteriano;

Apresentar um tempo de presa lento;

o *® Nk WD

Ser insoluvel na presenca de fluidos tecidulares;
10. Ser toleravel pelos tecidos, isto €, ndo irritante para os tecidos periapicais;

11. Ser soluvel em solventes, para em caso de retratamento ser facilmente removido.

No entanto, nenhum cimento exibe todas estas propriedades, ndo existindo ainda nenhum
material ideal. Atualmente existem varios grupos de cimentos endodonticos tendo em

conta a sua formulagao, tais como os de 6xido de zinco eugenol, de hidréxido de célcio,
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Introducdo

a base de ionémero de vidro, os resinosos, a base de silicone e os bioceramicos a base de
calcio e silicato. Independentemente do cimento, todos apresentam toxicidade durante o
tempo de presa (Johnson et al., 2016), sendo a resposta tecidular dependente do nivel de
obturacao apical e da composicao do material. No que diz respeito a unido entre a dentina
radicular e os cones de gutta-percha, os cimentos resinosos apresentam resultados
superiores quando comparados com os cimentos de 6xido de zinco eugenol, de ionémero

de vidro e de hidroxido de célcio (Silveira, Soares, Nunes, & Mordente, 2007).

As técnicas de obturagdo combinam estes materiais de forma a obter-se um selamento
apical adequado, existindo vérias técnicas tais como a compactagdo lateral a frio, a
compactacdo lateral a quente, a compactacdo vertical a quente, a compactagdo
termomecanica, carrier-based € o cone unico. A compactagao lateral a frio ¢ considerada
a técnica gold standard, uma vez que muitas vezes serve de compara¢do em relacdo a
outras técnicas de obturagdo (Tomson et al., 2014). Esta técnica consiste na escolha de
um cone principal de gutta-percha que corresponde ao comprimento final de trabalho.
Posteriormente, este € coberto com cimento e condensado lateralmente com o auxilio de
um condensador digital. Por fim, o canal ¢ preenchido com cones de gutta-percha

acessorios até a obturagdo estar completa (Darcey et al., 2016).

I.1.1.1. Cones de gutta-percha

I.1.1.1.1. Historia

A evidéncia historica da gutta-percha remonta a 1656, no livro de John Trandescant, onde
declarava: “The plyable mazer wood, being warmed in water, will-work to any form”,
acreditando-se que este se referia a gutta-percha pois era o Unico material com tais

caracteristicas (Goodman, Schilder, & Aldrich, 1974, p. 954).

A “Mazer wood” trazida das regides tropicais da Asia, ao longo de 200 anos, mas s6 no
inicio dos anos 1840 obteve a denominag¢do de gutta-percha conduzindo assim a sua
aplicacdo na arte, ciéncia e fabrico de varios materiais tais como: instrumentos cirrgicos,
mapas, vestudrio, bolas de golf, entre outros, devido a sua propriedade maleavel apos o

aquecimento e de dimensodes estaveis em agua fria (Goodman et al., 1974, p. 955).
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O Dr. Asa Hill, um dentista de Connecticut, foi o responsavel pela introducao deste
material na Medicina Dentaria, como resultado de uma investigagdo para um material de
restauragdo, que consistia numa mistura de gutta-percha, carbonato e quartzo, que
descreveu como “Hill’s Stopping”, em 1847. Como material de obturagao radicular foi
descrito, em 1867, pelo Dr. G.A. Bowman e em 1887 a S.S. White produzia cones de
gutta-percha (Gatewood, 2007, p. 696).

1.1.1.1.2. Propriedades

A gutta-percha tem origem nas arvores Palaquium gutta, da familia sapotaceae
(Marciano & Michailesco, 1989), que sdo naturais do Brasil, Indonésia e Malasia. O
isopreno (CsHg) apresenta dois polimeros do mesmo monomero: o isOmero cis, na
borracha natural, e o isobmero trans, na gutta-percha (Figura 1) (Gatewood, 2007). Isto
resulta em diferentes propriedades mecanicas e térmicas. Consoante a interagdo mecanica
das cadeias do polimero, variam o comprimento, a orientacdo e os radicais laterais da

molécula (Goodman et al., 1974).

A estrutura do isomero cis € menos linear, permitindo assim uma maior mobilidade entre
as duas cadeias, conferindo elasticidade a borracha natural, enquanto a estrutura do
isomero trans ¢ mais linear e cristaliza mais rapidamente, tornando a gutta-percha mais
dura, fragil e menos elastica do que a borracha natural (Goodman et al., 1974; Gurgel-

Filho et al., 2003).
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Figura 1 - A. Isémero do Isopreno; B. Borracha natural: cis poli-isopreno;
C. gutta-percha: trans poli-isopreno (adaptado de Gatewood, 2007)
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A estrutura molecular e o estado fisico sdao alterados consoante a temperatura. Assim, a
orientacdo da molécula sofre alteragdes a temperatura mais altas e a estrutura torna-se
amorfa. A temperaturas baixas, o material € rigido, sendo que as cadeias laterais mantém

a sua orientagao.

Em 1942, C.W Bunn verificou que a gutta-percha apresenta duas formas cristalinas: a
fase alfa e a fase beta, sendo que a diferenga entre ambas reside na configuracao da ligagcao
simples do carbono e na distancia de repeticao molecular. Estas variacdes apenas alteram
as propriedades térmicas e volumétricas mas ndo as mecanicas (Figura 2) (Goodman et

al., 1974).

— (H H C CH
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i & H C H s
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B. Distancia de repeti¢ao Molecular

Figura 2 - A. alfa gutta-percha; B. beta gutta-percha (adaptado de Goodman et al, 1974)

A fase alfa ¢ a forma de gutta-percha que existe na natureza. Adquire uma forma amorfa
quando mantida a temperaturas superiores a 65°C, podendo voltar a cristalizar para a fase
alfa ou beta, consoante a velocidade de arrefecimento: alfa se muito lentamente (0,5°C
por hora), ou beta mais rapidamente. A fase beta ¢ caracteristica da gutta-percha
endoddntica (Goodman et al., 1974). No entanto, algumas marcas produzem gutta-percha

em fase alfa (Combe, Cohen, & Cummings, 2001).

Na analise térmica da gutta-percha em fase beta, verificou-se que existiam dois picos

endotérmicos, que correspondiam a transicdo entre as duas formas cristalinas.
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Inicialmente nas temperaturas de 42°C e 49°C, em que ha a transi¢do da fase beta para a
fase alfa e posteriormente, aos 53°C e 59°C, em que ha transi¢ao da fase alfa para a amorfa
(Schilder, Goodman, & Aldrich, 1974). No entanto, Maniglia-Ferreira et al (2007) no seu
estudo verificou que o primeiro pico se situava entre 48.6°C a 55.7°C, enquanto que o
segundo pico se situava, entre 59.9 a 62.3°C e que o aquecimento a 130°C origina

alteragdes fisicas ou deterioracao.

Na pratica clinica, para que nao haja uma deformagdo permanente e/ou alteracdo das
propriedades quimicas dos cones de gutta-percha, a sua plastificacao deve ser cuidadosa.
Assim, antes da condensagao e corte dos cones da gutta-percha, o condensador devera ser

aquecido durante apenas alguns segundos (Maniglia-Ferreira et al., 2007).

As propriedades mecanicas dos cones de gutta-percha foram testadas por Friedman,

Sandrik, Heuer & Rapp (1977), no que diz respeito ao:

1. Limite de escoamento - a tensao na qual a amostra exibe uma quantidade
especifica de deformacao plastica (deformagdo que ndo ¢é recuperada quando se
remove a forca externa) (Anusavice, 2011, p. 49);

2. Resisténcia a tragdo - Tensao a tragdo no instante de fratura (Anusavice, 2011, p.
49);

3. Resiliéncia — quantidade relativa de energia elastica por unidade de volume que ¢
suportada e libertada ao remover a carga (Anusavice, 2011, p. 48);

4. Modulo de elasticidade - rigidez relativa de um material sendo a razdo entre
tensdo elastica e a deformacao eldstica (Anusavice, 2011, p. 48);

5. Flexibilidade - deformagdo de flexdo que ocorre quando o material ¢ levado ao
limite proporcional (Anusavice, 2011, p. 55);

6. Percentagem alongamento - quantidade maxima de deformacdo plastica que a
amostra pode suportar antes da sua fratura durante uma experiéncia de tragao

(Anusavice, 2011, p. 48).

Os resultados deste estudo indicam que as diferengas entre os cones de gutta-percha das
diferentes marcas relacionam-se com a sua composi¢do quimica, nomeadamente com a
quantidade dos componentes das duas fragdes organica e inorganica (Friedman et al.,

1977).

Relativamente a fracdo organica dos cones de gutta-percha, a quantidade de gutta-percha

incorporada estd correlacionada com o limite de escoamento e a resisténcia a tragdo, o
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qual aumenta proporcionalmente com a quantidade de gutta-percha. A quantidade de
gutta-percha também apresenta influéncia na resiliéncia, modulo de elasticidade, no
entanto, os resultados obtidos até a data ndo sdo estatisticamente significativos (Friedman

etal., 1977).

No que diz respeito a fragdo inorganica, a percentagem de alongamento ¢ inversamente
proporcional a quantidade de 6xido de zinco (ZnO) presente nos cones de gutta-percha,
ou seja, quanto maior a quantidade de 6xido de zinco, menor a percentagem de

alongamento (Friedman et al., 1977).

Na pratica clinica, os cones com maior quantidade de gutta-percha apresentam maior
flexibilidade, uma propriedade importante durante o preenchimento dos canais. Sendo
também necessario um elevado limite de escoamento. Elevadas percentagens de 6xido de
zinco podem impedir que os cones de gutta-percha sofram deformagao plastica ocorrendo

s sua fratura (Friedman et al., 1977).

1.1.1.1.3. Composicao

A gutta-percha como material endoddntico apresenta componentes organicos e
inorganicos, cujas percentagens exatas sao normalmente propriedade de cada fabricante.
Por norma, contém um quarto de componentes organicos (gutta-percha e ceras/resinas) e
trés quartos de componentes inorganicos (sulfatos metalicos e o6xido de zinco)
(Gatewood, 2007), devendo apresentar mais de 17% de gutta-percha e menos de 3% de
ceras/resinas (Maniglia-Ferreira et al., 2005). Estes constituintes apresentam
propriedades especificas sendo que a gutta-percha corresponde a matriz, o 6xido de zinco
ao enchimento, o sulfato de bario confere radiopacidade e as ceras/resinas atuam como
plastificantes (Friedman, Sandrik, Heuer, & Rapp, 1975). A atividade antimicrobiana ¢
atribuida ao o6xido de zinco (Moorer & Genet, 1982). Podem ser adicionados
antimicrobianos tais como: hidréxido de calcio, CHX e iodoférmio, de modo a que os

cones apresentem propriedades desinfetantes (Drstavik, 2005).

Tém sido realizados alguns estudos sobre a composi¢ao dos cones de gutta-percha (tabela
1) sendo que Friedman, Sandrik, Heuer & Rapp (1977) reportaram que as quantidades
relativas dos componentes sao: 18.9-21.8% de gutta-percha sao de, 59.1-75.3% de 6xido

de zinco, 1.5-17.3% de sulfatos e 1.0-4.1% de ceras/resinas. Contudo, Marciano &
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Michailesco (1989), verificaram uma menor quantidade de 6xido de zinco, 36.6-74.6% e

uma maior quantidade de sulfato de bario 2.8-31.2%.

Gurgel-Filho et al (2003), verificaram que a quantidade de gutta-percha 14.5-20.4%,
oxido zinco 66.5-84.3%, sulfato de bario 0-11.4%, ceras/resinas 1.2-3.1%. concluindo
que o método descrito por Friedman et al (1977) era apropriado para quantificar a gutta-
percha e as ceras/resinas, porém, sobrestimava e subestimava a percentagem de sulfato
de bario e o oxido de zinco, respetivamente. Por este motivo, propds o método da
microanalise elementar para quantificar estes componentes. A auséncia de sulfato de

bario ate a data ndo tinha sido reportado na literatura.

No trabalho reportado por Maniglia-Ferreira et al (2005), verificou-se que a quantidade
de gutta-percha, de 6xido de zinco, de Sulfato de bario e de ceras/resinas sdo semelhantes

aos resultados obtidos por Gurgel-Filho et al. (2003).

Tabela 1 - Comparacao dos resultados obtidos nos diferentes estudos

Gutta- Ceras/ BaSO4 Zn0O Referéncia

percha Resinas (%) (%)

(%) (%)

189-21.8 | 1.0-4.1 1.1-17.3 |59.1-75.3 | (Friedman et al., 1977)
17.7—-45.9 3.2-31.2 |36.6-74.6 | (Marciano & Michailesco, 1989)

145-204 | 1.2-3.1 0.0-11.4 | 66.5-84.3 | (Gurgel-Filho et al., 2003)

152-21.6 | 1.5-104 |0.0-4.6 69.8 - 81.9 | (Maniglia-Ferreira et al., 2005)

I.1.1.1.4. Solventes

O tratamento endoddntico tem como objetivo o selamento e o preenchimento radicular.
No entanto, se este falhar, e caso haja indica¢ado, € necessario proceder-se ao retratamento.
Assim, € necessaria a remog¢ao do material de preenchimento, a gutta-percha (Tanomaru-
Filho, Orlando, Bortoluzzi, da Silva, & Tanomaru, 2010). Esta ¢ facilmente removida
com solventes organicos e 0leos essenciais. Neste contexto, diferentes solventes tém sido
utilizados embora seja necessario ter em consideracao a eficicia na dissolugao do material

endodontico (Magalhaes, Johann, Lund, Martos, & Del Pino, 2007).
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Os solventes com maior eficidcia na dissolucdo da gutta-percha apresentam elevada
toxicidade e potencial cancerigeno, como o cloroférmio e o xilol (Oyama, Siqueira, &
Santos, 2002). O eucaliptol, um o6leo essencial, apresenta efeito antibacteriano e
propriedades anti-inflamatorias, tendo vindo a ser explorado como solvente na
endodontia, devido a sua seguranga, biocompatibilidade e auséncia de potencial

cancerigeno (Magalhaes et al., 2007).

Tanomaru-Filho et al. (2010), realizaram um estudo cujo objetivo foi avaliar a efetividade
do xilol, do eucaliptol e do 6leo de laranja. Conclui-se que o xilol foi o mais eficaz,
embora todas as substancias apresentassem acdo solvente. Globalmente o xilol e o
eucaliptol sdo os solventes mais utilizados (Oyama et al., 2002; Tanomaru-Filho et al.,

2010)

I.1.1.1.5. Desinfecio

Os cones de gutta-percha sdo produzidos em condi¢des de assepsia. No entanto, pode
haver contaminagdo durante o seu manuseamento, tanto por aerossois como por fontes

fisicas durante o processo de armazenamento (Motta et al., 2001).

Devido as suas caracteristicas termopldasticas, os cones de gutta-percha ndo podem ser
esterilizados por calor seco ou humido, pois estes tratamentos podem causar modificagdes
na sua estrutura (Prado, Gusman, Gomes, & Simo, 2011). Por conseguinte, esta indicado
o0 recurso a agentes quimicos para esterilizagdo a frio, sendo que, de acordo com o agente
utilizado, o tempo de esterilizagdo pode variar (Gomes et al., 2005). Diversos agentes
quimicos tém sido utilizados na desinfecao dos cones de gutta-percha, tais como, o
glutaraldeido, o 4lcool, o peroxido de hidrogénio, o iodo, 0 NaOCl e a CHX (Prado et al.,
2011). Estes agentes devem ser eficazes na eliminagao de diferentes espécies bacterianas,
tais como o Enterococcus faecalis, a bactéria mais comum que € associada a infe¢do pos
tratamento do sistema de canais radiculares (Nabeshima, de Lima Machado, Borges

Britto, & Pallotta, 2011).

Diversos estudos demostraram a eficacia do NaOCl a 5.25% em bactérias gram-positivas,
gram-negativas e esporos apdés um minuto (Gomes et al., 2005; Senia et al., 1975;

Siqueira, da Silva, Cerqueira M das, Lopes, & de Uzeda, 1998). O Glutaraldeido a 2%,
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0 alcool a 70% e a CHX a 2% nem apo6s 10 minutos apresentam o mesmo efeito (Siqueira

etal., 1998).

Segundo Hamza, Gufran, & Baroudi (2015), o hipoclorito de so6dio a 5.25% necessita de
um minuto para eliminar os Enterococcus faecalis enquanto que a CHX a 2% e o CFC
(combinacdo hidréxido de cdlcio, metronidazol e ciprofloxacina) que necessitaram de
cinco minutos. Contudo, € necessario avaliar outras variaveis como a energia livre

superficial, a molhabilidade, a alteragao das superficies e as caracteristicas fisicas.

Ap6s a desinfecdo, é necessaria a lavagem dos cones de gutta-percha com agua destilada,
uma vez que o hipoclorito de sédio a 5.25% em contacto com a gutta-percha leva a

formacao de cristais de cloreto (Prado et al., 2011).

1.2. Técnicas Espectroscopicas

O estudo de materiais em Medicina dentdria permite prever o comportamento e obter
informagdes quanto 4s caracteristicas fisicas, quimicas ou bioldgicas, quer sejam

materiais organicos ou inorganicos (Queiroz, Marocho, Benetti, Tango, & Junior, 2012).

Para a andlise quantitativa e qualitativa dos elementos que os compdem, procura-se
aplicar técnicas que ndo sejam destrutivas (Uo, Wada, & Sugiyama, 2015), como € o caso
da espectroscopia de fluorescéncia de raios-X (X-ray Fluorescence). Esta pode ser
dividida em duas classes, a espectroscopia de fluorescéncia de raios-X dispersiva em
energia (Energy dispersive X-ray fluorescence - EDXRF) e a espectroscopia de
fluorescéncia de raios-X dispersiva em comprimento de onda (Wavelengtht dispersive X-
ray fluorescence - WDXRF) (Cesareo, 2010). Ambas as técnicas emitem um feixe de
raios-X em dire¢do a amostra e captam através de um detetor, a energia dos eletrdes

provenientes da mesma (Queiroz et al., 2012).

Como representado na figura 3, os eletrdes ocupam diferentes niveis energéticos, em
redor do nucleo do 4tomo. Estes niveis podem ser denominados com as letras K, L e M.
O nivel mais interno ¢ corresponde a letra K. A energia necessaria para ionizar os eletrdes

¢ maior nos niveis mais internos (Bruker, 2016).

Assim, quando um feixe de raios-X atinge a amostra, ocorre o efeito fotoelétrico. Isto &,

quando um fotdo com determinada energia atinge a amostra, o eletrdo do nivel mais
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interno absorve a sua energia. O eletrdo ¢ ionizado, o seu local fica livre, sendo
posteriormente preenchido por outro eletrdo. Os eletrdes transitam dos niveis mais
externos para os niveis mais internos. Esta transi¢do resulta na emissdo de fotdes e a
energia corresponde a diferenga entre os dois niveis. (figura 3 A). Como cada elemento
apresenta eletrdes com niveis energia especifica, a energia de raios-X emitidos ¢
especifica de cada elemento, sendo expressas em Kiloelectron volt (keV). Como

representado na figura 3 B e de acordo com a tabela 2 (Uo et al., 2015).

Os raios-X interagem com a matéria de trés formas: absorcao, dispersdo ¢ emissdao. A
dispersao dos raios-X pode ocorrer com perda de energia (dispersdo de Compton) ou sem
perda de energia (dispersao de Rayleight) dos fotdes incidentes. A dispersdo de Compton
estd relacionada com elementos de baixo numero atomico e altas energias de Raios-X.
Isto ¢, quando o fotdo colide com o eletrdo e a sua energia € superior & necessaria para
ionizar o eletrdo, este perde parte da energia. A dispersdo de Rayleigh esta relacionada
com elevados numeros atomicos e baixa energia de raios-X. Esta ocorre quando energia
de radiacdo incidente ¢ igual a necessaria para ionizar o eletrdo, sendo que o eletrdo ndo

¢ ionizado (Cesareo, 2010).

Raios-X incidenie KE

Intensidade

\
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Figura 3 — A. Mecanismo de geracao caracteristicos de raios-X. B. Espectrograma (Uo et al., 2015)
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Tabela 2 - Energia (em keV) dos raios-X, para a analise através da técnica WDXRF (Bruker,

2015)
Z Elemento | Kal Kp1 Lal Lp1
11 Na 1.040 - - -

12 Mg 1.254 1.320 - -

13 Al 1.486 1.557 - -

14 Si 1.740 1.837 - -

16 S 2.309 2.465 - -

17 Cl 2.662 2.812 - -

19 K 3314 3.590 - -

20 Ca 3.692 4.013 0.341 0.345
22 Ti 4.512 3.933 0.452 0.458
26 Fe 6.405 7.059 0.705 0.718
29 Cu 8.046 8.904 0.928 0.947
30 Zn 8.637 9.570 1.012 1.035
38 Sr 14.165 15.835 1.806 1.871
56 Ba 32.194 36.378 4.466 4.828

As técnicas de EDXRF e de WDXRF permitem identificar e quantificar os raios-X
provenientes de todo o tipo de amostras. O espectro ¢ expresso em picos que indicam o
tipo e quantidade de cada elemento quimico presente na amostra. Ambos, permitem a
detecdo de elementos quimicos com peso superior ao sddio, ou seja, com numero atomico

(Z) superior a 11 (Queiroz et al., 2012).

O sistema de WDXRF emite radiagdes de alta energia, que ¢ difratada por cristais sob
diferentes angulos para separar os comprimentos de onda dos raios-X. A intensidade dos
picos estd relacionada com a concentragdo enquanto que a posi¢cdo permite identificar
cada elemento quimico (Cesareo, 2010; Queiroz et al., 2012). Esta técnica € capaz de
fornecer resultados mais precisos € com melhor resolucdo nos espectros, quando
comparada com a técnica EDXRF (Queiroz et al., 2012), ou seja, apresenta melhor
resolugdo, sensibilidade e capacidade para detetar elementos quimicos mais pequenos,
fazendo com que possam ser detetadas concentragdes baixas (da ordem das partes por

milhdo, ppm) (Ul-Hamid, Tawancy, Mohammed, Al-Jaroudi, & Abbas, 2006).
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I.3.Importancia do estudo

Atualmente, a maioria das marcas que produzem cones de gutta-percha, nao especificam
a quantidade dos diferentes elementos da composi¢do quimica. Assim, pela analise da
composicao descrita pelos fabricantes ndo ¢ possivel extrapolar possiveis interagdes,
como também nao ¢ possivel uma correta previsibilidade de resultados. Atualmente, em
Portugal, existem disponiveis cones de gutta-percha de varias marcas comerciais. Desta
forma, sera importante avaliar se os resultados sdo equivalentes com os resultados
apresentados em estudos anteriores, bem como avaliar as diferengas entre as composicdes
quimicas das varias marcas, uma vez que se encontra descrito que diferentes composigoes
quimicas tém varias implicagdes no tratamento endodontico. Torna-se imperativo a
obtencao de conclusdes solidas, uma vez que, a composi¢ao quimica dos diferentes cones

de gutta-percha ndo se encontram detalhada pelos fabricantes.
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II - OBJETIVOS E HIPOTESES

I1.1.0bjetivo geral

Avaliar a composi¢do quimica dos cones de gutta-percha utilizados atualmente no

tratamento endoddntico.

I1.2.0bjetivos especificos

- Determinar e comparar a composi¢ao quimica dos cones de gutta-percha;

- Analisar a composi¢do quimica tendo em conta os pardmetros descritos na bibliografia.

I1.3. Hipoteses

Hipotese Nula (HO)

- As diferentes marcas de cones de gutta-percha ndo apresentam diferentes percentagens

de constituintes nas suas duas fracoes.
Hipotese alternativa (H1)

- As diferentes marcas de cones de gutta-percha apresentam diferentes percentagens de

constituintes na sua fragdo organica;

- As diferentes marcas de cones de gutta-percha apresentam diferentes percentagens de

constituintes na sua fragdo inorganica.

27



Avaliagdo da composicdo quimica dos cones de gutta-percha utilizados atualmente no tratamento endodontico

28



Materiais e Métodos

III - MATERIAIS E METODOS

1I1.1. Local de estudo

Este trabalho de investigac¢do realizou-se no laboratorio de Quimica e no Laboratério

WDRFX do Instituto Superior de Ciéncias da Saude Egas Moniz.

IIL.2. Lista de materiais e reagentes

II1.2.1. Cones de gutta-percha

Foram utilizados cones de gutta-percha, padronizados n°20, de oito marcas
comercializadas em Portugal (Bestdent, R&S, Diadent, Proclinic, Zipperer®, Dentsply,
SybronEndo, Roeko,). A composi¢do quimica descrita pelo fabricante encontra-se listada

na tabela 3.

I11.2.2. Reagentes

e Cloroformio 99.2% (VWR International S.A.S., Fontenay-sous-Bois, Franga)
e Acetona 99.5% (Scharlab S.L., Barcelona, Espanha)

II1.2.3. Material descartavel
e Filtros didmetro130mm (ROGO-SA MAPAIC filtres RS, Wissous, Franga)

e Filme Prolene® 4 um (Chemplex Industries Inc., Palm City, USA)
e Copo de polietileno 35.8 mm (Chemplex Industries Inc., Palm City, USA)
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Tabela 3 - Cones de gutta-percha analisados no presente trabalho

Marca/Fabricante Composicao Lote Validade
Bestdent Gutta-percha; J1G215 02/2021
Pearl Dent Co. Ldt Oxido de zinco;

Sulfato de bario;

Agente colorante.

R&S Gutta-percha; 010617 05/2021
CFPM Oxido de zinco;
Sulfato de bario;

Agente de coloracao.

Diadent Gutta-percha; 010416 03/2020
Tiajin Diadent Co. Ldt Oxido de zinco;
Sulfato de bario.

Proclinic Gutta-percha; J1IF1212 12/2020
Pearl Dent Co. Ltd Oxido de zinco; J1F624 06/2020
Sulfato de bario;

Agente de coloracao.

Zipperer Gutta-percha; 178311 07/2020
VDW GmbH Oxido de zinco;

Pigmentos orgéanicos

DentsplyMaillefer Nao especificado 021016 09/2020
DentsplyMaillefer
SybronEndo Gutta-percha; GE16020041 | 01/2019
SybronEndo Oxido de zinco;
Sulfato de bario;
Agentes de
coloracgao.
Roeko Gutta-percha; H67937 01/2022
Coltene Oxido de zinco; H44228 09/2021
Sulfato de bario; H87594 04/2022

Agente de coloracao.
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111.2.4. Equipamentos

e Tubos centrifuga Corex 8441 de 15 ml (USA)

e Adaptador para tubo de centrifuga corex 8441 (USA)

e Centrifuga Eppendorf 5810R (Eppendorf AG, Hamburg, Alemanha)

e Rotor F 24-6-28 (Eppendorf AG, Hamburg, Alemanha)

e Balanga Analitica 1LJ 220-4NM (KERN & SOHN GmbH, Baligen, Alemanha)
e Agitador: agimatic-N (JP Selecta SA, Abrera, Barcelona)

e Estufa (Labolan S.L., Navarra, Espanha)

e WDXRF S4 Pioneer (Bunker AXS GmbH, Karlsruhe, Alemanha)

1I1.3. Procedimento

Para determinar a composi¢do quimica dos cones de gutta-percha foi realizado o seguinte

protocolo (figura 11):

Colocou-se 1.0g de cones de gutta-percha num tubo de centrifuga corex (previamente
determinou-se a sua massa) ao qual se adicionou 10ml de cloroférmio (Figura 4 A. e B.).
Para total dissolucdo do material o tubo foi deixado sobre agitagdo magnética durante
24h. (Figura 4 C.) Apos este periodo de tempo a barra magnética foi retirada' e o tubo

foi centrifugado a 10000rpm durante 45 minutos (Figura 5).

Ap0s este passo, obteve-se a separacao do pellet composta por componentes inorganicos:
oxido de zinco e sulfato de bario e do sobrenadante (componentes organicos: gutta-percha
e ceras/resinas) (Figura 4 D) o qual foi decantado para um gobelet’ (previamente

determinou-se a sua massa).

! Momento critico, uma vez que ao ser retirada a barra magnética esta apresenta solugdo em seu redor.
2 A fragdo orgénica ao ser decantada para o gobelet, existe a possibilidade de residuos ficarem no tubo de
centrifuga
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Figura 4 - A - tubo corex contendo 1.0 g gutta-percha. B - tubo corex contendo 1.0g
gutta-percha ¢ 10ml cloroférmio. C - Dissolugdo dos cones de gutta-percha apds 24h.
D — Separacdo da fracdo orgénica e inorganica ap0s centrifugacao
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Figura 5 - Centrifuga programada para 10000 rpm/45minutos

I11.3.1. Analise da fracdo organica

Para a determinacdo dos componentes da fragdo organica, ao sobrenadante obtido no
passo anterior, adicionou-se 10 ml de acetona. Como a gutta-percha é insoluvel neste
solvente, forma-se de imediato um precipitado (Figura 6), o qual foi recolhido por
filtracdo em papel de filtro (previamente determinou-se a sua massa). Este procedimento

foi repetido 3 vezes de modo a aumentar o rendimento da extragdo de gutta-percha.

Figura 6 - Precipitado de gutta-percha apods adi¢do de acetona a fracdo orgénica
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Por fim, o papel de filtro contendo a gutta-percha foi colocado num exsicador contendo

silica gel durante 12h, a fim de evaporar a acetona residual (Figura 7).

Figura 7 - Exsicador com silica gel contendo o precipitado de gutta-percha apos filtragao

A fim de recuperar as ceras/resinas dos cones de gutta-percha, o gobelet contendo o
filtrado (sobrenadante tratado com a acetona), foi colocado em placa de aquecimento a

60°C até a sua evaporacao total (Figura 8).

Figura 8 - Placa de aquecimento a 60°C com gobelet para obtencdo de ceras/resinas

34



Materiais e Métodos

Através da pesagem do papel de filtro contendo a gutta-percha e do gobelet contendo as

ceras/resinas foi possivel determinar as massas de cada um destes componentes.

I11.3.2. Analise da fra¢ao inorganica

O pellet obtido ap6s a centrifugacao inicial da gutta-percha dissolvida em cloroféormio,
foi lavada com acetona e foi levada a secar em estufa a 60°C. Apds o conteudo dos tubos
corex estar completamente seco, foi realizada a pesagem destes ultimos, permitindo assim

a determinagdo da massa total da fracdo inorganica.

1I1.3.3. Técnica de WDXRF

Para analise semi-quantitativa da composi¢ao elementar dos cones de gutta-percha pela
técnica de WDXRF, utilizou-se o equipamento da Bunker S4 Pioneer operado a 4 kW
(figura 9), com um tubo de raio x Rh, janela de 75 pm Be e uma mascara de colimador
de 34 mm de didmetro. Os cones de gutta-percha, das diferentes marcas comerciais foram
reduzidos a pd. Assim, foram pesados cerca de 3.0 g de cada amostra e colocados em
copos de polietileno de alta densidade, com 35.8 mm de diametro e pelicula de prolene®
de 4 um (figura 10 A), especificos para fluorescéncia de raios-X. Sendo a matriz um po,

foi feita a analise em modo Hélio.

Os copos foram colocados em porta-amostras de aco com 34 mm de abertura de didmetro

(figura 10 B) e analisada a composicdo elementar de cada amostra.
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Figura 9 - Equipamento WDXRF

Figura 10 — A. Copo de polietileno com amostra. B. Copo de polietileno em porta-amostra
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Cones gutta-percha

Dissolucao

WDXRF

10 ml cloroférmio

Analise elementar

Centrifugacao

10000 rpm 45 minutos

Organico

Inorganico

+ 10 ml acetona

Secar e pesar

Filtrar

+ Evaporagao

Gutta-percha

Cera/resina

pellet

sobrenadante

Figura 11 - Esquema de protocolo
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1I1.4. Analise Estatistica

Os dados recolhidos foram analisados com recurso a metodologia de andlise estatistica
descritiva e inferencial, utilizando o software IBM SPSS Statistics, versdo 24 para
Windows. Para a andlise comparativa dos valores médios obtidos para as diferentes
marcas, foi utilizado o teste paramétrico ANOVA one way, sendo que, para a sua
aplicagdo foram validados os pressupostos de aplicagio do mesmo, nomeadamente a
adequagdo a normalidade, através do teste de Shipiro-Wilk e a homogeneidade de
variancias, como recurso ao teste de Levene. Nos casos em que esta ultima ndo se
verificou (variancias relativas a fragdo inorganica total, valor em percentagem) foi
aplicado o teste ANOVA one way com corre¢do de Brown-Forsythe. Posteriormente,
foram utilizados os testes post-hoc adequados para identificar as diferencas detetadas pela

aplica¢do da metodologia de andlise comparativa com recurso 8 ANOVA.

Todas as andlises inferenciais foram efetuadas considerando um nivel de significancia de

5%

Para os resultados obtidos através do equipamento WDXRF foi efetuada uma analise

descritiva.
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IV - RESULTADOS

IV.1. Anilise da fracdo orginica e inorginica

A fracdo organica (gutta-percha e ceras/resinas) e inorganica dos cones de gutta-percha
padronizados n°20 das 8 marcas comerciais, foi determinada de acordo com metodologia
de extragao descrita no capitulo III, secgdes 3.1 e 3.2. Os valores das massas obtidas foram
convertidas em percentagens, conforme apresentado na tabela 4. Em particular na tabela
consta os valores médios e respetivos desvio padrdo da composicao relativa em gutta-

percha, ceras/resinas, fragdo organica total, fragdo inorganica total e massa recuperada.

Relativamente ao contetido em gutta-percha, a marca R&S apresentou o valor mais
elevado, de 19.74% (diferenga estatisticamente significativa com as restantes marcas,
p<0.001). De acordo com analise a estatistica, s marcas Proclinic e Roeko apresentam os
segundos valores mais elevados, 18.2% e 18.0%, respetivamente. Por outro lado, as
marcas SybronEndo e Dentsply apresentam os valores mais baixos de 14.0% e de 14.5%,
respetivamente, sendo que ndo existem diferencas estatisticamente significativas entre

ambas (p=0.553).

No que diz respeito ao conteudo de ceras/resinas, a marca Bestdent apresenta a
percentagem mais elevada, com um valor de 2.9%, sendo que apresenta diferencas
estatisticamente significativas com todas as marcas (p<0.05). A marca Proclinic,
SybronEndo e a Roeko apresentam valores médios muito semelhantes entre si, variando
entre 2.1% e 2.3%. Na marca Dentsply verifica-se a percentagem mais baixa, de 0.55%,
nao existindo diferencas estatisticamente significativas com as marcas Zipperer

(p=1.000), R&S (p=0.137), Diadent (p=0.073).

Sendo a marca R&S aquela que apresenta a percentagem mais elevada de gutta-percha
(figura 12), também apresentou o valor mais elevado de fracao orgénica total, com 20.8%.
O mesmo ocorre nas marcas, Dentsply e SybronEndo, pois apresentam as percentagens
mais baixas de gutta-percha bem como de fracdo orgénica total, com valores 15.1% e

16.1%, respetivamente.

A percentagem mais elevada de fragdo inorganica foi observada na marca Dentsply 83.3%
(figura 13). No entanto, ndo existem diferencas estatisticamente significativas com as

marcas com Zipperer (p=0.450), Roeko (p=0.275), Proclinic (p=0.148) e Diadent
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(p=0.85). A marca Diadent apresenta a percentagem mais baixa de 75.9%, sendo apenas
que apenas apresenta diferencas estatisticamente significativas com a marca Denstsply

(p=0.010).

Globalmente os valores de massa recuperada sdao bastante razoaveis, situando-se entre

93.5% € 99.5%.
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Tabela 4 — Resultados (%) obtidos de acordo com a metodologia de extracdo (apresentados na forma valor médio + desvio padrao (VM + DP), para as
diferentes marcas de cones de gutta-percha)

Marca G:g\?{ig;ha CeVr;/s[/ie]s)i;as Fra(i?;\)/[(j)cr]ginica Ini:;:i)ca (% Re’:z:)aelragﬁo)
VM + DP VM =+ DP
Bestdent 163+0.3% 29+04° 192+06°2 76.8+0.42 96.0+0.5
R&S 19.74 £ 0.07° 1.1+0.2° 20.8+02° 779+0.8°2 98.8 £0.7
Diadent 17.12+0.07 © 1.10+£0.08° 18.2+0.02 2 759+0.72 942 +0.7
Proclinic 182+0.1¢ 23+03° 20.5+04° 78.4+0.22° 98.8 £0.7
Zipperer 159+04°* 0.85+0.08° 16.8+0.5°¢ 77.4+0.22° 94.2+0.6
Dentsply 145+0.1°¢ 0.55+0.06° 15.1+0.2¢ 83.3+0.8° 98.4+0.8
SybronEndo 140+04° 21+£02° 16.1+£0.4 ¢4 77.4+£128° 93.5+13
Roeko 18.0+£0.3¢ 22+0.1° 20.2+£0.42° 79.4+0.22° 99.5+0.2
p<0.001 * p<0.001 * p<0.001 * p<0.001 **

*ANOVA one way / comparagao post-hoc com teste Bonferroni ** ANOV A one way com corre¢do Brown-Forsythe / comparagdo post-hoc com teste Tamhane

(letras diferentes identificam diferengas estatisticamente significativas)
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IV.2. Analise da técnica WDXRF

A andlise semi-quantitativa, através da técnica WDXRF descrita no capitulo III, sec¢do
3.3., permitiu identificar a presenca de aproximadamente 14 elementos com nimeros
atomicos (Z) entre o 11 e 56. Estes correspondiam ao sodio (Na), ao magnésio (Mg),
aluminio (Al), silicio (Si), enxofre (S), cloro (Cl), potassio (K), célcio (Ca), titanio (T1),
ferro (Fe), Cobre (Cu), Zinco (Zn), Estroncio (Sr), bario (Ba).

A titulo de exemplo as figuras 14 e 15 representam os espectrogramas caracteristicos de
amostras de duas marcas analisadas, nomeadamente Dentsply e Diadent. Seguidamente
far-se-4 analise detalhada de cada uma das figuras, sendo que o resultado global de todas

as marcas serd apresentado no final da secgdo.

Verificou-se que o elemento Zn com Kal (8.63), KB1 (9.570), Lal (1.012) e LB1 (1.035)
estava presente em elevada quantidade em todas a marcas. O elemento Ba com Kal
(32.194), KB1 (36.378), Lal (4.466) e LP1 (4.828) era o segundo elemento mais
abundante. Elementos como o S com Kal (2.309) e KB1 (2.465) e Al com Kal (1.486) e
KB1 (1.557) também estdo presentes na maioria das amostras, mas em quantidades

reduzidas como representado na Figura 14.
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Figura 14 — Espectograma da amostra da marca Diadent
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No entanto, também foi se verificou, nos espectrogramas, a auséncia das linhas com Kal
(32.194), KpB1 (36.378), Lal (4.466) e LP1 (4.828) do elemento Ba e uma menor
intensidade das linhas Kal (1.486) e KB1 (1.557) do elemento Al como representado na
Figura 15.
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Figura 15 -Espectograma da amostra da marca Dentsply

Os demais espectrogramas, das marcas analisadas, apresentam caracteristicas

semelhantes, pelo que sera obviada a sua apresentacao.
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Tal como referido anteriormente, os resultados envolvendo as oito marcas comerciais
foram analisados globalmente, ou seja, as suas percentagens relativas identificadas em
cada amostra foram calculadas e apresentadas na tabela 5. Tal como se pode constatar
pela analise desta tabela, o nimero de elementos detetados nas diferentes marcas

estudadas varia entre 7 e 13.

Através dos resultados obtidos, verifica-se que o contributo de todos os elementos
detetados para a massa da amostra, varia entre 47.8%, na marca Denstply, e 66.8% na
marca Bestdente. Contudo, nas marcas Dentsply e Zipperer o compton ratio afasta-se do
valor unitério, sendo de 1.29 e 1.47, respetivamente. Ja na marca Bestdent o compton

ratio.€¢ de 1.0.

Como aspeto mais importante a salientar, os resultados obtidos mostram claramente que
0 Zn ¢ o elemento mais abundante em todas as marcas. A sua percentagem varia entre
40.3% e 50.2%, sendo que a marca Bestdent apresenta o valor mais elevado de todos, a
enquanto que a marca Dentsply corresponde o valor mais baixo. Embora nem sempre
detetado o segundo elemento mais abundante ¢ o Ba, sendo que a marca Roeko apresenta

a percentagem mais elavada 9.4%.

As duas marcas que ndo apresentam Ba na sua composi¢do sdo a Denstsply e Zipperer.
Curiosamente estas marcas também nao apresentam S, pois muito embora quando esté
presente, o contetido deste elemento ¢ vestigial. Possivelmente, O Sr devera ser
contaminante associado ao sulfato de bario. Note-se que nas marcas que ndo apresentam
Ba nem Sr na sua composi¢ao a percentagem de S também € menor, variando entre 0.04%
e 0.05%, em relacdo as restantes marcas com percentagens que se situam entre 0.8% e
1.2%. O terceiro elemento mais abundante ¢ o Na, sendo que foi detetado em todas as

marcas com percentagens que variam entre 4.2% e 7.6%.

O elemento Ca esta presente em todas a marcas, sendo que a sua percentagem mais

elevada na marca SybronEndo (1.7%) e ndo ultrapassando 0.07% nas restantes marcas.
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Tabela 5 — Composi¢do elementar através da técnica WDXRF (%)

4.2 4.3 6.3 5.8 7.6 7.1 7.3
1.5 1.7 - - - - 0.08
0.3 0.2 - 0.4 0.2 0.2 0.2
1.0 1.0 0.2 0.3 0.12 0.1 0.3
0.8 0.8 0.9 0.04 0.05 1.1 1.2
1.4 1.0 0.3 0.6 0.06 0.2 0.05
- - 0.02 - - - -
0.04 |0.04 0.02 0.07 - 1.7 0.03
3.6 3.5 - 0.04 - - 2.2
0.03 |0.03 0.02 0.02 0.02 0.02 0.01
0.002 | - - - - - -
4377 | 45.8 49.2 40.5 40.3 43.6 44.1
0.03 |0.03 0.01 - - 0.02 0.02
7.3 7.5 7.8 - - 8.8 94
13 12 10 9 7 10 12
63.9 |659 64.9 47.8 48.3 62.6 64.8
0.974 | 0.939 0.992 1.29 1.47 1.12 1.03
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Discussdo

V - DISCUSSAO

Neste estudo foi avaliada a composi¢ao quimica dos cones de gutta-percha padronizados n°20, de
oito marcas comerciais diferentes (Bestdent, R&S, Diadent, Proclinic, Zipperer, Dentsply,
SybronEndo, Roeko), respeitante a fragdo organica (gutta-percha e ceras/resinas) e a fragao
inorganica (BaSOs e ZnO). Para tal, utilizou-se a metodologia descrita por Friedman et al. (1975,
1977), que segundo Gurgel-Filho et al. (2003) quantifica adequadamente a fracdo organica (gutta-
percha e ceras/resinas). Assim, seguindo este protocolo os cones de gutta-percha foram dissolvidos
em cloroférmio. e solugdo resultante foi centrifugada para permitir a separagio das duas fracoes: o
pellet correspondia a fragdo inorgénica e o sobrenadante & fragiio inorganica. A fragdo organica foi
adicionada a acetona pois a gutta-percha ¢ insolivel neste solvente, forma-se de imediato um
precipitado, o qual foi recolhido por filtragdo em papel de filtro e pesado. O sobrenadante foi
evaporado, de modo a obter-se a massa de ceras/resinas. A soma da massa obtida de gutta-percha e
de ceras/resinas corresponde a fragdo organica total. O pellet (fragdo inorganica) foi seco e pesado,
permitindo assim obter a massa de fracdo inorganica. A soma da massa de gutta-percha,
ceras/resinas e fragdo inorganica corresponde ao valor da massa recuperada. Todas as massas foram
convertidas em percentagem. Friedman et al.(1975, 1977), menciona que os componentes da fragao
inorganica (BaSO4 e ZnO) podem ser separados através de lavagem do pellet com écido cloridrico.
No entanto, Gurgel-Filho et al. (2003) e Maniglia-Ferreira et al. (2005) referem nos suas publicagdes
que este processo sobrestima o valor de BaSO4, Assim sendo, neste trabalho, foi utilizada a técnica

WDXREF para determinar quais os constituintes da fragao inorganica.

Uma avaliacdo global dos resultados obtidos permite concluir que, no que respeita a percentagem
de gutta-percha obtida, esta varia entre 14.0% e 19.74%. Estes resultados ndo se encontram muito
distantes dos resultados do estudo realizado por de Friedman et al. (1975), que apresentou
percentagens de gutta-percha que variavam entre 18.9% e 21.8%, refira-se que neste trabalho foram

analisados cones de gutta-percha padronizados n°100.

Os resultados do nosso estudo, mostram-se muito semelhantes aos obtidos nas analise
realizadas por Gurgel-Filho et al. (2003) e Maniglia-Ferreira et al. (2005) que indicaram
uma percentagem de gutta-percha entre 14.5% e 20.4% e entre 15.2% e 21.6%,
respetivamente. O estudo de Gurgel-Filho et al. (2003), incluiu uma marca comum ao

nosso trabalho (Dentsply), contudo os cones de gutta-percha ndo eram padronizados.
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Também no estudo Maniglia-Ferreira et al. (2005) a marca Dentsply estava presente entre
as 8 marcas analisadas (Dentsply 0.04, Dentsply 0.06, Dentsply TP, Dentsply FM.)
curiosamente, os valores das percentagens de gutta-percha foram muito dispares, talvez

pelo facto dos cones nao serem padronizados.

Na pratica clinica, os cones com maior quantidade de gutta-percha apresentam maior
flexibilidade, uma propriedade importante durante o preenchimento dos canais.
(Friedman et al., 1977). Assim, com base nos resultados obtidos neste estudo ¢ possivel
inferir que a marca de gutta-percha que deverd apresentar a maior capacidade de
deformacdo plastica ¢ a R&S. Contrastando, na marca onde se verificou uma menor
percentagem de gutta-percha, SybronEndo, devera ser aquela que apresentard a menor

capacidade de deformagao plastica.

De acordo com os resultados obtidos neste estudo a percentagem de ceras/resinas varia
entre 0.55% e 2.9%. Na marca Bestdent, verifica-se a percentagem mais elevada, de 2.9%.
Na marca Denstsply verifica-se o valor mais baixo seguindo-se as marcas Zipperer, R&S
e Diadent. No entanto, ndo se conhece qual o impacto clinico. Note-se que estes
resultados sdo semelhantes aos publicados nos estudos de Friedman et al.(1975) e
Gurgel-Filho et al. (2003), que apresentaram percentagens de gutta-percha entre 1.0% -
4.1% e entre 1.2 — 3.1%, respetivamente. Ja no trabalho de investigagdo de Maniglia-
Ferreira et al.(2005), verificou-se que a percentagem de gutta-percha variava entre 1.5%
e 10.4%, sendo que a marca Dentsply FM apresentava a maior percentagem de
ceras/resinas, com diferenga estatisticamente significativa (p=0.0003), em relacdo as
restantes 8 marcas analisadas. Contudo, no estudo de Friedman et al.(1975), os cones de
gutta-percha eram padronizados n°100 e no estudo de Gurgel-Filho et al. (2003) e de

Maniglia-Ferreira et al.(2005) ndo eram padronizados.

Tal como referido anteriormente, a soma da percentagem de gutta-percha com a
percentagem de ceras/resinas corresponde a fracdo organica total. Assim sendo, que a
marca R&S apresenta a percentagem mais elevada, com um valor de 20.8%. Enquanto
que, as percentagens mais baixas, de 15.1% e 16.1% foram observadas estdo nas marcas
Dentsply e SybronEndo, respetivamente. Estes resultados vao ao encontro dos estudos

descrevem a seguir. Com feito, ,no estudo de Marciano & Michailesco (1989), quando
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foi analisada somente toda a fracdo organica, verificaram que as percentagens desta
variavam entre 17.73% e 45.85%. No entanto, a maioria das marcas apresentaram
percentagens na ordem dos 22%, como € o caso de uma marca comum ao nosso estudo,
a Roeko. Tal como foi visto atrds para os componentes gutta-percha e ceras/resinas, a
fragdo organica total determinada nos estudos de Gurgel-Filho et al. (2003) e Maniglia-
Ferreira et al.(2005), também apresentaram resultados similares aos encontrados no nosso
trabalho. Segundo Friedman et al. (1977), isto deve-se ao facto de existir uma
proporcionalidade entre os componentes desta fracdo, ou seja, Assim a gutta-percha ¢

inversamente proporcional as ceras/resinas.

A percentagem de fracdo inorganica total, nas varias marcas de gutta-percha
examinadas neste trabalho variou entre 75.9% e 83.3%. Estes resultados sdo similares aos
descritos nos estudos de Friedman et al. (1975), Gurgel-Filho et al. (2003) e Maniglia-
Ferreira et al.(2005) que obtiveram percentagens de 75.3% -76.9%, 77.6% - 84.% ¢ 73.3%
e 81.9%, respetivamente. Sendo que, no estudo de Marciano & Michailesco (1989) a
marca Roeko apresentou uma percentagem semelhante ao do nosso estudo de 77.85%.
Contudo, os autores consideraram como fra¢do inorganica total apenas os contetdos de
BaSO4 e ZnO. Este assusto sera desenvolvido mais a frente aquando a discussdo dos

resultados obtidos pela técnica WDXREF.

No nosso estudo, a percentagem de massa recuperada variou entre 93.5% e 99.6%. Fatores como
transferéncias de massa entre recipientes ou remog¢ao da barra magnética do tubo corex, podem ter
contribuido para a perda de massa. No entanto, Friedman et al. (1975, 1977) descreve que a
percentagem de massa recuperada se situou entre 98.99% e 100.29%, sendo este tltimo maior que
100%. Gurgel-Filho et al. (2003) apresenta resultados em que a recuperacao da massa inicial esta
entre 99.9% e 100%. Enquanto que de acordo com os resultados apresentados por Maniglia-
Ferreira et al. (2005) a percentagem varia entre 100% e 100.7%. Estes valores parecem
anormalmente elevados. Fatores como uma insuficiente secagem dos solventes ou a presenga de
contaminantes nos mesmos podem ter contribuido para uma recuperagdo de massa superior a
100%. Outro fator importante parece-nos ser o calculo a partir do qual se obtém a massa de ZnO
presente na fracdo inorganica. Esta tlltima ¢ calculada, tendo em conta a massa obtida de gutta-

percha, ceras/resinas € BaSO4, sendo que a diferenga corresponderia a massa de ZnO. Similarmente
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no estudo de Marciano & Michailesco (1989), a percentagem total, de todos os componentes apos
terem sido aplicadas as técnicas de andlise, estava entre 100% e 101.1%. Sendo sugestivo da

possibilidade da contaminagao durante o processo de analise.

No que diz respeito a metodologia aplicada para andlise dos componentes da fragdo inorganica,
varias técnicas tém sido utilizadas de modo a identificar e quantificar os elementos quimicos
presentes nas amostras. Neste estudo foi utilizada a técnica WDXRF uma vez que apresenta
indicagdes semelhantes a técnica EDX utilizada no estudo de Gurgel-Filho et al. (2003) e Maniglia-
Ferreira et al. (2005) mas com maior resolugdo (Queiroz et al., 2012). O equipamento WDXRF
emite e deteta raios-X de fluorescéncia na presenga de ar, sendo esta uma vantagem importante
(Queiroz et al., 2012). Além disso, € uma técnica ndo destrutiva, portanto, nao danifica as amostras
bem como ndo ¢ necessario proceder a preparagdo das mesmas ou, caso seja necessario, a
preparagdo ¢ minima (Uo et al., 2015). Estas vantagens permitiram que os cones de gutta-percha,
que apresentam baixa resisténcia ao calor, pudessem ser analisados sem que houvesse a sua
degradac?o, alteragdes das propriedades quimicas ou contaminagdo. Importa salientar que a técnica
WDXRF apenas permite uma analise semi-quantitativa, pois ndo possibilita a identificacdo de

elementos com niimero atdmico inferiora 11.

Neste estudo foram identificados aproximadamente 14 elementos nas diferentes marcas de cones
de gutta-percha, entre os quais o elemento Na, Mg, Al, Si, S, CL, K, Ca, Ti, Fe, Cu, Zn, Sr e Ba.
Através dos resultados obtidos, € possivel verificar que a percentagem de elementos inorganicos
varia entre 47.8% e 66.8% consoante a marca. No entanto, as percentagens mais baixas obtidas nas
marcas Zipperer (47.8%) e Dentsply (48.3%) apresentam um compton ratio de 1.29 e 1.47,
respetivamente, enquanto que, nas restantes marcas o Compton ratio varia entre 0.932 e 1.12. Na
pratica, um valor compton ratio proximo de 1, significa que a escolha da matriz ¢ adequada e os
resultados aproximam-se dos reais. Por conseguinte os valores relativos as marcas Zipperer e
Dentsply podem estar afetados por uma escolha inadequada da matriz. Por outro lado, dado que ndo
foi possivel detetar o elemento O e que as marcas comerciais referem que o elemento Zne o Base
encontram na forma de ZnO e BaSO4 a percentagem real da componente inorganica sera

necessariamente superior aquela que foi estimada. .

Globalmente o elemento Zn ¢ o que apresenta maior percentagem em todas as marcas,
variando entre 40.3% e 50.2%. A marca Denstply, apresentou percentagem mais baixa,

enquanto que a percentagem mais alta estd presente na marca Bestdent.
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O segundo elemento mais abundante ¢ o Ba variando a sua percentagem varia entre 0%
e 8.8%. Este elemento ndo foi detetado nas marcas Zipperer e Dentsply, onde
curiosamente, percentagem do elemento S ¢ menor (0.04% e 0.05%) em relacdo as
restantes marcas analisadas. Sendo assim, as marcas Zipperer € Dentsply nao apresentam
BaSO4 na sua composi¢do. Este resultado vai ao encontro do mencionado na composicao,
da marca Zipperer. Esta apenas refere que, os cones de gutta-percha apresentam gutta-
percha, ZnO e pigmentos. J4 a marca Denstply, ndo especifica, na embalagem, a sua
composi¢ao. Nestas duas marcas que nao apresentam o elemento Ba também nao foi
detetado o elemento Sr. Ambos os elementos estdo descritos na bibliografia como
radiopacificantes; embora o elemento Ba seja o mais usado, metais com alto nimero
atomico, promovem a radiopacidade (Anusavice, 2011). Assim, nos cones de gutta-
percha em que se verifica a auséncia do elemento Ba, a radiopacidade pode estar
diminuida. Neste caso, o segundo elemento mais pesado, ou seja, 0 Zn que contribuira
para a radiopacidade do material (Gurgel-Filho et al., 2003). Os materiais usados em
Medicina Dentaria, nomeadamente na cavidade oral, devem ser radiopacos para que
possam ser distinguidos das estruturas adjacentes durante o diagnostico radiografico, em
casos de tratamentos prévios, durante o tratamento endodontico, na radiografia de prova
de cone principal ¢ na radiografia final de modo a se poder avaliar a qualidade da
obturagdo (Katz, Kaffe, Littner, Tagger, & Tamse, 1990). Neste sentido, todos os cones

de gutta-percha deverdo apresentar radiopacidade.

A funcao dos outros elementos detetados como o Na, Al, Si, Cl, K, Ca, Ti, Fe, e Cu, ndo
se encontra descrita na literatura. O elemento Zn pode estar presente, nos cones de gutta-
percha, como ZnO e/ou associado ao Si como silicato de zinco (Zn»Si04) (Moiler &
Orstavik, 1984). Os elementos Ti, Ca, Si, e Cl podem estar presentes como Oxidos

(Gurgel-Filho et al., 2003; Moiler & Orstavik, 1984).

Os elementos como o K, Fe e Cu devido as baixas percentagens identificadas, na ordem
dos ppm, € sugestivo que possam ser impurezas decorrentes do processo de fabricacao

dos cones gutta-percha (Gurgel-Filho et al., 2003; Moiler & Orstavik, 1984).

Estes resultados sdo discordantes com o estudo de Moiler & Orstavik (1984), em relagao
as duas marcas em comum com 0 nosso estudo, a SybronEndo e Dentsply. Através da
técnica de microandlise de energia dispersiva de raios-X acoplada a microscopio de

varrimento eletronico, verificaram que na marca Dentsply existiam os elementos Ca, Ba,
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Ti, Fe, Cu e na marca SybronEndo existiam os elementos Mg e Cu. No nosso estudo, em

ambas as marcas, estes elementos ndo foram detetados.

No estudo de Gurgel-Filho et al. (2003) foram estimadas percentagens de BaSO4 entre
0.0% - 11.4%. enquanto que, no estudo Maniglia-Ferreira et al.(2005) foram as
percentagens de BaSO4 variam entre 0.0% - 4.6%. No entanto, ambos os autores,
utilizaram a técnica de microanalise elementar para quantificar o elemento S. Através da
percentagem obtida deste elemento, por estequiometria calcularam a percentagem de
BaSO4, sendo que, a percentagem de ZnO corresponde a diferenca entre as percentagens
obtidas na gutta-percha, ceras/resinas e BaSQOy, isto caso a amostra contivesse o elemento
S. Como tal o elemento Ba nao foi detetado diretamente, pelos que os resultados carecem

de confirmacao.

Aminzadeh, Azimi, & Shenas (2006) utilizaram varias técnicas para a analise dos cones de gutta-
percha, entre as quais a técnica XRF para quantificar os elementos metalicos. Estes autores
consideraram que todos os constituintes dos cones de gutta-percha apresentam-se na forma de
oxidos. No entanto, ndo existe essa informacdo por parte dos fabricantes. Por esse motivo, a
extrapolagdo da andlise elementar da matriz de éxidos parece-nos um pouco arriscada. Neste
contexto importa referir que a nossa tentativa de extrapolar os resultados da analise elementar obtida
para os respetivos 0xidos se revelou inadequada dado que o valor de compton ratio piorou em todos

os casos. Note-se que no artigo mencionado anteriormente, ndo € referido este parametro.

Numa perspetiva clinica, Gurgel-Filho et al. (2006) compararam a capacidade de penetragdo dos
cones da gutta-percha nos canais laterais durante a condensacao vertical a quente, , tendo em conta
as percentagens de gutta-percha obtidas num estudo anterior. Concluiram assim, que as diferencas
podiam estar relacionadas com a sua composi¢ao quimica sem, que fossem tiradas outras ilagoes.
Mais tarde, este mesmo grupo de investigadores Gurgel-Filho et al. (2012) estudou a correlagdo da
composicdo quimica dos cones de gutta-percha com o selamento apical, usando trés técnicas de
obturagdo diferentes. Tendo concluido que as diferencgas no selamento apical usando técnicas de

obturacdo diferentes ndo esta relacionada com a composi¢ao quimica dos cones de gutta-percha.

Estudos anteriores t€m mostrado que as diferentes marcas de cones de gutta-percha apresentaram
diferentes composi¢cdes quimicas. Uma vez que, se encontra descrito que a composi¢ao quimica
tem importante influéncia no tratamento endodontico, torna-se imperativo a correta determinagdo
dos constituintes, para que seja possivel uma caracterizagdo adequada dos materiais € em ultima

analise uma melhor previsibilidade do comportamento. Neste sentido este trabalho contribuiu para
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a descri¢do constituintes quimicos de 8 marcas de cones de gutta-percha comercializados em

Portugal.
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VI - CONCLUSAO

O objetivo deste estudo foi avaliar a composi¢ao quimica dos cones de gutta-percha
utilizados atualmente no tratamento endodontico. Cientes das limitagdes deste estudo e
tendo por base os resultados obtidos, rejeita-se a hipotese nula e aceitam-se as hipoteses

alternativas. Ficando demostrado que:

(H1) - As diferentes marcas de cones de gutta-percha apresentam diferentes percentagens

constituintes na fragdo organica

(H1) - As diferentes marcas de cones de gutta-percha apresentam diferentes percentagens

constituintes na fragao inorganica.

Assim sendo, ¢ possivel concluir que as diferentes marcas apresentam diferentes
percentagens de fracdo orgdnica e inorganica e diferentes elementos quimicos.
Globalmente a percentagem de gutta-percha varia entre 14.0% e 19.74%, a de
ceras/resinas varia entre 0.55% e 2.9% e a de fragdo inorganica total varia entre 75.9% e
83.3%. O zinco € o elemento mais abundante em todas as marcas e sua percentagem varia
entre 40.3% e 50.2%. O segundo elemento mais abundante ¢ o bario, a sua percentagem
varia entre 0.0% e 9.4% Contudo, existem marcas que ndo apresentam bario na sua

composi¢ao.

Como perspetivas futuras pretendemos a breve prazo:

- Estudar a correlagdo entre a composi¢ao quimica dos cones de gutta-percha com as

propriedades mecanicas;
- Investigar a influéncia da composi¢do quimica na radiopacidade.

- Avaliar e comparar cones de gutta-percha com diferentes composi¢des quimicas durante

o treino pré clinico do discente MIMD.
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