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Caracterizac@o da compaosicéo, estrutura, morfologia e propriedades

térmicas de cones de guta-percha
Resumo

O sucesso do tratamento endodontico é determinado principalmente por uma
obturagao hermetica ¢ tridimensional do sistema de canais radiculares. Os
cones de guta-percha constituem o material comumente usado independente
da tecnica escolhida, se realizada a frio ou termoplastificada. Porem existe uma
variagdo na composigao das marcas comerciais e este fato pode comprometer
0 sucesso do tratamento ja que o mesmo depende fundamentalmente de uma
perfeita obturagdo. O objetivo deste estudo é a caracterizagido da composigéo,
estrutura morfolégica e propriedades térmicas de trés marcas comerciais de
cones de guta-percha estandardizadas e nao estandardizadas, disponiveis no
mercado brasileiro, (Dentsply, Tanari e Endopoints). As técnicas de
caracterizagdo usadas foram: DRX, FTIR, FRX e MEV/EDX, O comportamento
térmico foi analisado atraves de DSC e TGA. Através do DRX foi possivel
identificar a presenca de duas fases cristalinas (éxido de zinco do sulfato de
bario). Os resultados obtidos das andlises por FTIR, revelaram a presencga dos
picos caracteristicos e bandas referentes ao 6xido de zinco, grupo dos sulfatos
e areas de instauragbes, provavelmente referentes ao elastdmero, 4cidos
graxos e resinas. As analises por FRX e o EDX identificaram o 6xido de zinco
como elemento majoritario em todas as marcas analisadas, restringindo a
presenca do sulfato de bario apenas as marcas DNE, TE e TNE. O resultado
obtido através da analise por MEV revelou dreas com particulas e poros de
tamanhos variados compativeis com as diferentes composices dos cones. As
analises de DSC e TG determinaram as temperaturas de transigao de fases e
de degradagac dos cones de guta-percha. A parlir dos resultados obtidos
podemos concluir que os cones de guta-percha apresentaram componentes
organicos e inorgénicos em torno de 20% e 80%, respectivamente. A
manipulagdio térmica pode causar alteracdes reversiveis e irreversiveis na

estrutura quimica e nas propricdades fisicas dos cones de guta-percha.

Pslavras-chave: Guta-percha, endodontia, material obturador.
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GUTTA-PERCHA POINTS: ANALYSIS OF STRUCTURE,
CHEMICAL COMPOSITION AND THERMICAL PROPERTIES

Abstract

The success of endodontic treatment is specially determined by a complete and
hermetic sealing of the root canal. Cold or thermoplastisized gutta-percha points
are frequently used for canal filling. However, there may be chemical
undesirable variations of available commercial trades, leading to an incomplete
filling of the canal and to a bad result of the treatment. QOur objective was to
study the crystaline structure, chemical composition and thermal properties of
three standardized and unstandardized gutta-percha points available in Brazil
{Dentsply, Tanari and éndopoints), by using DRX, FTIR, FRX and MEV/EDX.
Thermal analyses was studied by DSGC and TG. DRX showed the presence of
two compounds, zinc oxide and barium sulfate. FTIR revealed typical bands
and peaks of ZnO and BaSO, and unsaturated areas. These were probably
related to polymer, waxes/resins. FRX and EDX analysis revealed that ZnO
predominated in all the marks and BaS0, was only found in DNE, TE and TNE.
TG determined that gutta-percha points were irreversibly decompasition when
the temperature was 132°C and DSC showed thermal behaviour typical of -
qutta-percha, with two endothermic peaks. We conclude that gutta-percha
points have both inorganic (80%) and organic phases (20%) and that thermal
manipulation may lead to irreversible changes in chemical structure which

permanently aiter its physical properties.

Key-Words: gutta-percha; Endodontics; Filling material.
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Introducdo

1- INTRODUGCAOD

A grande incidéncia da carie dentaria no Brasil e em muitos paises em
desenvolvimento, tem como conseqiiéncia a crescente evolugdo da doenca. A
lesdo cariosa & considerada como manifestagdo clinica de uma infecgao
bacteriana. A atividade metabolica das bactérias resulta em um continuo
processo de desmineralizacdo e remineralizagao do tecido dentario, e o
desequilibrio nesse processo pode causar uma progressac da
desmineralizagao do dente com conseqiente formacao da lesdo de carie
(MENAKER, 1984).

Esse processo € influenciado por muitos fatores determinantes, o que
faz da carie dentaria uma doenga infecciosa, transmissivel, muitifatorial,
mutilante e de dificil controle (BRASIL, 2003).

A carie dentaria na sua evolugdo pode causar alteragdes pulpares e
periapicais irreversiveis, levando & necessidade da realizagao do tratamento
endoddntico como Unica forma de manter a fungido do elemento dentario. O
tratamento dos canais radiculares representa atualmente 80% das atividades
rotineiras de clinicos gerais e endodontistas, principalmente, porque com a
elevagdo do nivel sécio-econdmico e uma maior valorizagdo da saade, por
parie da populagdo, a excdontia passou a ser considerada a dltima opgéao de
tratamento (LEONARDO, 1996).

A Odontologia Modermna prioriza tratamentos mais conservadores que
preservam o elemento dentario restituindo a fungao mastigatoria e o equilibrio
de tado o sistema estomatognatico (LOPES, 2004).

A Endodontia caracteriza-se por ser uma especialidade da Odontologia
nascida com a propria Medicina, de raizes biologicas profundas, e cujo campo
de atuacio diz respeito a etiologia, diagndstico, prevengéo e tratamento das
doencas e alteragbes sofridas pelo tecido interno do dente, a poipa dental e
por extensdo convencional a regido apical e periapical (DE DEUS, 1996,
LEONARDO e LEAL, 1998).

Os primeiros relatos de tratamentos das inflamagoes pulpares datam do
século |, onde a polpa dental era extirpada para aliviar a sintomatologia

dolorosa. Durante séculos a crenga no sobrenatural contemplava a algia de
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origem dentaria como um castigo divino e os tratamentos realizados na época
eram considerados uma tortura. Os procedimentos realizados empiricamente,
objetivavam o alivio da dor e a substituigdo do tecido pulpar infectado, para
que dessa forma, fosse possivel manter a estrutura dentaria (DE DEUS,
1992).

O ftratamento endoddntico depende fundamentalmente do preparo
biomecanico (limpeza, desinfeccdo e modelagem) do sistema de canais
radiculares e sua obturagdo, para tratar e prevenir o desenvolvimento das
periapicopatias (LOPES, 2004).

Varios materiais tém sido empregados ao longo dos anos com objetivo
de melhorar a qualidade da obturacao e aumentar os indices de sucesso do
tratamento endoddntico (BROSCO, 2002; GURGEL FILHO et al., 2003).

A obturac3o do sistema de canais radiculares representa o desfecho de
um conjunto de procedimentos intra-canais visando recuperar o dente,
restituindo sua fungdo mastigatdria normal e a manutengao da salde dos
tecidos apicais e periapicais (GURGEL FILHO et al.,, 2003). A obturagado
definitiva deve ser executada com materiais que sejam principalmente
biocompativeis, inertes e antisépticos, de modo a nao prejudicar e se possivel,
estimular o processo de reparagdo dos tecidos por meio de deposigao de
tecido mineralizado por parte do organismo (LISA, MIRAGLIA, ARANGUREN,
2006; CURT HUMANN et al., 2002).

A maioria das técnicas endoddnticas utiliza para obturagiéo dos canais
radiculares um composto polimeérico a base de elastdbmero comercializado com
o nome de guta-percha. A guta-percha e um polimero derivado do mondmero
isopreno, sendo um isdmero da borracha natural, porem mais duro, mais
quebradico e menos elastico que a borracha. A guta-percha apesar de uma
grande capacidade de édaptagéo, nao possui aderéncia, apenas se adapta as
paredes do canal radicular, sendo seu uso associado a um material plastico,
usuaimente um cimento obturador endodontico que preenche as
irregularidades internas e age como uma especie de cola reduzindo a interface
entre os cones de guta-percha e as paredes do canal, com o objetivo de
promover uma melhor adesdo e adaptagao evitando a formagéo de fendas

entre o material ¢ a dentina por onde microorganismos poderiam se instalar
comprometendo o sucesso do tralamento (LOPES, 2004; MAIA, 2006).
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A guta-percha ¢ usada, principalmente, na forma de cones sendo
universalmente aceita como material obturador do sistema de canais
radiculares devido as suas propriedades fisicas Unicas, biocompatibilidade,
auséncia de toxicidade, baixo custo e sua relativa facilidade de colocagao e
remog¢ao, permitindo o retratamento do canal, se necessario, e a possibilidade
de sua utilizacéo em diferentes técnicas realizadas a frio ou termoplastificada
(LOPES, 2004). E classificada como um material sélido nao reabsorvivel
apresentando algumas limitagoes quanto ao seu uso, principalmente pela faita
de rigidez e de adesividade as paredes dentinarias que pode permitir seu
deslocamento e a infiltracao de liquidos para o interior do cana! radicular apds
a conclus&o do tratamento endodéntico (RIBEIRO, 1998; VERISSIMO, 2007).

A variagdo destas propriedades pode proporcionar variadas e
diferentes condigbes de interacdo com o cimento endeddntico obturador.
Assim esta pesquisa tem como objetivo avaliar a influéncia da composigéo
quimica e estrutura cristalina, na morfologia e nas propriedades térmicas de
marcas comerciais de cones de guta percha nas condicbes de uso
(estandardizados e nao estandardizados), disponiveis no mercado nacional e

oferecer contribuigdes para preparagao e uso destes cones.
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2. OBJETIVOS

O objetivo deste estudo ¢ avaliar a influéncia da composi¢ao quimica e
estrutura cristalina na morfologia e nas propriedades térmicas de marcas
comerciais de cones de guta percha nas condigdes de uso {estandardizados e

nao estandardizadas) disponiveis no mercado hacional.

Neste contexto sdo propostos os seguintes objetivos especificas:

Determinar a estrutura cristalina por difratometria de raios X;
e Determinar a composicdo guimica por fluorescéncia de raios X,
espectroscopia na regiao do infravermelho por transformada de Fourier,

espectroscopia por energia dispersiva de raios X;

+ Caracterizar a microestrutura e morfologia por microscopia eletronica

de varredura;

« Estudar as propriedades térmicas por andlise termogravimétrica;

e |dentificar as possiveis diferengas entre os cones comerciais

estandardizados e nao estandardizados;

o Avaliar a influéncia dos parametros analisados sobre a aplicagao
clinica.



3. REVISAO DA LITERATURA

3.1. ANATOMIA DENTARIA INTERNA

Na anatomia interna do elemento dentario observa-se a dentina
disposta em torno de uma cavidade situada geralmente no centro, a cavidade
pulpar, ocupada pela polpa e dividida em duas porgdes, a porgao coronaria,
onde se aloja a polpa coronaria e a porgao radicular onde se aloja a polpa
radicular, cuja morfologia acompanha o contorno da estrutura externa do
dente, conforme ilustra a Figura 1 (DE DEUS, 1992). Esta morfologia, no
entanto, podera sofrer modificagdes dependendo das agressées de natureza
mecanica, térmica, quimica ou bacteriana, que possam atingir o elemento
dentario durante toda a vida (LEONARDO e LEAL, 1998; LOPES, 2004).

Figura 1. Anatomia dentéria.

Fonte: www.sobiologia.com.br

3.1.1. Cavidade Pulpar

Situada geralmente no centro do dente, ocupada pelo tecido pulpar,
sendo limitada em toda sua extensao pela dentina, exceto ao nivel do forame
ou forames apicais, parece situar-se na regiao do eixo neutro da viga dentaria,

onde o esforgo € minimo ou nulo. Seu tamanho varia com a idade do paciente,
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sendo no individuo jovem sensivelmente maior que no idoso (DE DEUS, 1992;
LEONARDO e LEAL, 1998).

3.1.2. Poipa Dentaria -

Estruturalmentie a polpa dentaria 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 reparagdo desde que colocada em
condigBes favoraveis. As principais fungdes do tecido pulpar sdo formativa
{producao de dentina), nutritiva, defensiva e sensorial. As principais células
deste tecido s&o: odontoblastos, fibroblastos, células ectomesenguimais e
macréfagos (DE DEUS, 1992; LEONARDO e LEAL, 1998; LOPES, 2004;
OREFICE et al., 2008).

3.1.2.1. Odontoblastos

Sao células especializadas do tecido pulpar, localizadas na periferia
deste tecido e adjacente a pré-dentina (camada de dentina nao mineralizada),
sdo responsaveis pela formacgdo de dentina e agem como mediadores de sua
nutricdo. A camada odontoblastica € formada por células dispostas em
palicada (fileira de nicleos alongados paralelos entre si), que se assemelha ao
epitélio cilindrico simples. Na regido coronaria as células sdo maiores e mais
numerosas do que na regido radicular (DE DEUS, 1982; LEONARDO e LEAL,
1998; LOPES, 2004).

3.1.2.2. Fibrobiastas

Sao as células mais numerosas do tecido conjuntivo pulpar,
especialmente na regido caoronaria, 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 fencticamente. Essas células formam diversos tipos de
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colageno, de acordo com suas propriedades funcionais e quimicas
(LEONARDO e LEAL, 1998; LOPES, 2004).

3.1.2.3. Celulas Ectomesenquimais Indiferenciadas

As ceélulas 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 sofre redugdo quantitativa com a idade, geralmente, estae na
regido  subodontoblastica e intimamente relacionadas com a
microvascularizagao pulpar. Essas células sdo muito semelhantes aos
fibroblastos quando observadas em cortes histolégicos por microscopia éptica,
porém s&o menores e com aspecto estrelado. No dente completamente
formado, existe uma populagdo de células ectomesenquimais no ligamento
periodontal que permite a diferenciagéo, quando necessario, de novas céluias
de natureza conjuntiva (LOPES, 2004).

3.1.2.4, Miacréfagos

Os macréfagos séo células que participam do mecanismo de defesa e
pertencem ao sistema fagocitario monenuclear e, como tal, originam-se dos
monécitos. Os macréfagos modificam-se de acordo com o local que se
encontram no tecico conjuntivo. As células livres possuem formas
arredondadas e os macrofagos fixos sdo irregulares, pela presenga de
verdadeiros prolongamentos citoplasmaticos. Sao células de vida longa e
podem scbreviver por meses nos tecidos (LEONARDQ e LEAL, 1988;
JUNQUE!RA e CARNE[RO, 2004).

3.2. REGIAO PERIAPICAL OU PERIAPICE

A reqido 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 ter uma dimensao precisa
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pode-se silua-la como uma regido de 6 a 8 mm abrangendo o 4pice radicular e
as estruturas imediatamente anexas. E a regiao mais complexa entre as que
compoem o campo de agdo da endodontia pratica, possuem fungdes variadas
como sustentagado e insergao, equilibrio dindmico, fungdo nutritiva, nervosa e
de defesa. Diferentemente do tecido pulpar que possui limitada capacidade de
reparo, pois se encontra circundado por paredes rigidas e suprimento
sanguineo restrito, os tecidos periapicais possuem um potencial ilimitado de
reparo. A regidao periapical, em condi¢gdes normais, € composta por apice
radicular, ligamento periodontal apical e osso alveolar apical (DE DEUS, 1992;
LEONARDO e LEAL, 1998; LOPES, 2004).

3.3. ALTERAGOES PULPARES

As principais alteragdes patologicas que acometem a polpa e os tecidos
perirradiculares sao de natureza inflamatoria e de etiologia infecciosa, sendo a
carie dentaria responsdvel pela maioria dessas alteragcbes em nosso pais
(LEONARDO e LEAL, 1998). A carie dentaria ¢ uma doenga multifatorial,
transmissivel, infecciosa e mutilante, que ocorre quando ha a associagao de
fatores como placa bacteriana cariogénica, dieta inadequada e higiene bucal
deficiente (MENAKER, 1984; BRASIL, 2003).

A doenca carie dentdria é um processo dindmico que ocorre nos
depdsitos microbianos (placa bacteriana localizada na superficie do dente} e
que resulta em distarbios de equilibrio entre a substéncia do dente e o fiuido
da placa adiacente. O resultado com o tempo e a perda mineral nas
superficies do elemento dental, podendo se manifestar de varias formas,
desde opacidade no esmalte, até grandes cavidades que podem se estender a
polpa dental compremetendo a integridade do dente e se estender para a
regido periapical repercutindo na salide geral do paciente, conforme ilustrado
na Figura 2. (DE DEUS, 1992).

Quandc os tecidos acometidos estao deficientes estruturalmente ou
quimicamente, ou a resisténcia sistémica esta baixa, a destruicao dos tecidos
pela carie dentaria sera rapida. Contrariamente, quando os tecidos néo estéao
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deficientes essa destruigao sera lenta e possivelmente evitada (LOPES, 2004;
MAIA, 2006; OREFICE, 2006; FERREIRA et al., 2007).

Evolugio da ("ﬂf‘“‘\

carie dentaria ——]-

Figura 2. Evolugao da carie dentaria.

Fonte: www.sobiologia.com.br

3.4. TRATAMENTO ENDODONTICO

O tratamento endodéntico se caracteriza pela remogao de todo tecido
infectado que se encontra na parte mais interna do dente, a polpa dentaria,
substituindo-o por um material obturador biologicamente inerte,
proporcionando uma completa obliteragdo de todo o sistema de canais
radiculares (PETERS, 2001).

O tratamento endoddntico é 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 do tratamento, conforme ilustrado na Figura 3 (FERREIRA,
2005).

A terapia endodontica envolve o tratamento de dentes com polpas
vitais e necrosadas sendo que o sucesso destes tratamentos dependem de
varios fatores interdependentes, como limpeza e modelagem, anti-sepsia e
obturagao tridimensional do sistema de canais radiculares (PETERS, 2001;
BROSCO, 2002).
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Quando se realiza o tratamento endoddntico, é devolvida ao dente sua
fungao e o equilibrio de todo sistema estomatognatico, fazendo-se necessario

o cumprimento de todas as etapas operatérias (LEONARDO e LEAL, 1998;
DE DEUS, 1992).
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Figura 3. Seqliéncia clinica do tratamento endodéntico.
Fonte: LEMOS, 2008

3.5. IMPORTANCIA DA OBTURAGAO

O principio da obturagdo do sistema de canais radiculares é o
preenchimento hermético e tridimensional do canal radicular em todo seu
volume e comprimento. O selamento é fator condicionante a instalagao dos

10
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mecanismos de cura e reparagdo (MAIA, 2006). O material obturador deve ser
biologicamente compativel, dimensionalmente estavel, ter limites precisos
ocupando o espago vazio deixado pela polpa dentaria e ampliado pelo preparo
biomecéanico (FERREIRA et al, 2005; SOUZA, 2006).

A grande complexidade anatémica do sistema de canais radiculares,
incluindo canais acessoérios, anastomoses e deltas apicais, muitas vezes, leva
a consequentes dificuldades de se obter um vedamento completo das
irregularidades e do forame apical com os materiais obturadores atualmente
disponiveis, este fato tem sido apontado como causa de 60% das falhas dos
tratamentos endoddnticos em geral, conforme ilustrado na Figura 3 (GURGEL
FILHO et al., 2003; VERISSIMO, 2007).

PERCOLACAO

INFILTRACAO

LEMOS, E. M.

Figura 4. Restauragdes insatisfatérias dos canais radiculares
Fonte: LEMOS, 2008
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A obiuragdo preenchendoc toda extensio do canal radicular enclausura
as bactérias que possam ter sobrevivido ao preparo quimico e biomecanico
atuando como uma barreira que dificulta ou impede a micro-infiltragdo ou
percolagdo de exsudato e subprodutos apicais para o interior do canal
radicular e tecidos adjacentes (BROSCO, 2002).

A deterioragdo do fluido estagnado no espago criado é téxica e induz a
reagao inflamatéria, favorecendo a instalagac da lesdo periapical. O selamento
do espago vazio torna-se entdo critico, ndo no sentido de que a auséncia do
material obturador represente fracasso no procedimento endoddntico, mas,
certamente, torna-o mais susceptivel ao insucesso, aumentando ainda o risco
de reinfecgdo (BROSCO, 2002; COLETO, 2006).

Assim, o selamento apical, proporcionado pela obturagac e pre-
requisito fundamental criando um ambiente favoravel para o inicio do processo
de reparagao dos tecidos apicais e periapicais, contribuindo para o sucesso do
tratamento endoddntico (DE DEUS, 19982; BROSCO; GURGEL FILHO et al.,
2003; LOPES, 2004).

3.5.1. Materiais obturadores

Desde épocas remotas da histéria da odontologia, o cirurgido-dentista
ja tinha a preocupacgac de eliminar a dor do paciente e preservar o elemento
dentério através da substituicao do tecido pulpar doente por um material
biologicamente compativel (DE DEUS, 1998).

Esse procedimento, no entanto, era realizado de forma empirica. Ha
registros da utilizagdo de materiais como parafina, amianto, piche, cera,
madeira, bambu, algodao, raspas de dentina de cachorro, marfim pulverizado,
dentina humana, metais como chumbo, ouro, prata entre outros. A prata foi
usada com algum sucesso clinico, até que estudos comprovaram que este
material poderia sofrer alteracdes quando em contato com os fluidos teciduais,
produzindo a corrosdo (LEONARDO e LEAL, 1998; COLETO, 2006).

Segundo a literatura até 1867, quando Bowman introduziu a guta-
percha na Endodontia, cerca de 250 materiais teriam sido utilizados n&ao sé em
sua forma pura, como também em associagdes, na tentativa de encontrar 0

material ideal que cumpra suas reais finalidades de selamento e respeito pelos

12
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tecidos apicais e periapicais (FREDMAN et al., 1975; LOPES, 2004; GURGEL
FILHO et al., 2005).

3.5.2. Propriedades requeridas a um material obturador

O material obturador deve ocupar o espago vazio deixado pela polpa e
pelo preparo biomecéanico e apresentar algumas propriedades fundamentais
que podem ser divididas em bioldgicas e fisico-quimicas (DE DEUS, 1992;
LEONARDO e LEAL, 1998; LOPES, 2004).

Estudos ressaltam a importancia de um material obturador ser ideal, no
que diz respeito as propriedades biolégicas: devendo apresentar boa
tolerdncia tecidual; ser reabscrvido no periapice em caso de extravasamento
acidental; estimular ou pelo menos permitir a deposicao de tecido de
reparagao e a deposicdo de tecido mineralizado a nivel foraminal; ter agao
antimicrobiana; nao desencadear resposta imune nos tecidos apicais e
periapicais e nao ser mutagénico nem carcinogénico (LEONARDO e LEAL,
1998). ’

Quanto as propriedades fisico-quimicas: deve ser de facil insergao; ser
plastico no momento da obturagio e ser sdlido posteriormente; proporcionar
um bom tempo de trabalho; permitir um selamento o mais denso e uniforme
possivel; possuir bom escoamento; boa viscosidade e aderéncia; nao ser
solubilizado no intericr do canal; possuir pH proximo ac neutro; e ser estéril ou
de tacil esterilizacdo. Devem selar o canal, tanto apical como lateralmente, ser
impermedvel a umidade depois de inserido, nao apresentar contragao
volumétrica apds sua inserg@o, deve ser bacteriostdtico ou improptio ao
crescimento bacteriano, ser radiopaco, nao deve manchar a estrutura dentaria,
e principalmente, nao irritar os tecidos apicais e periapicais (DE DEUS, 1992;
GURGEL FILHO et al., 2002; BROSCO, 2002).

Até o momento ndo se conseguiu reunir em um sé produto todas as
propriedades almejadas, sempre havendo uma prevaléncia de algumas
propricdades sobre as oulras (FERRALZ, 1999).

13



Revisdo da Literatura

3.6. TECNICAS DE OBTURAGAO DOS CANAIS RADICULARES

A obturacdo é a fase complementar do tratamento endodéntico de
fundamental importancia ia que 60% dos insucessos sdo atribuidos as
obturagdes insatisfatérias dos canais radiculares (BROSCO, 2008). A
evolugdo dos conceitos e a pratica de novos métodos e técnicas aliadas ao
surgimento de materiais com boas propriedades fisicas e bioldgicas tém sido
fatores determinantes para obtencdo de elevados indices de sucesso,
reduzindo de forma significativa & necessidade de recursos cirlrgicos
complementares (BERNABER, 1994).

Vérias técnicas t8m sido desenvolvidas e aprimoradas para a realizagao
desta etapa, todas com © mesmo objetivo bésico de aumentar a qualidade do
selamento apical e obter um preenchimento hermético e tridimensional do
sistema de canais radiculares.

As técnicas de obturaééo fazem uso de cones de guta-percha a frio ou
aquecido sendo utilizadas de acordo com a anatomia interna do dente e o
preparo do canal.

As técnicas que fazem uso de cones de guta-percha a frio sao as mais
utilizadas pela facilidade de execugao. Nesta técnica os cones de guta-percha
e o cimento endodontico sdo justapostos contra as paredes internas do canal
radicular. No entanto andlises feitas por microscopia eletronica de varredura
comprovaram gue esta técnica permite a formagdo de espagos vazios, cones
de guta-percha retorcidos na massa obturadora e a obturagao nao resuita
numa massa homogénea do material levantando questdes quanto a
capacidade de selamento satisfatério do sistema de canais radiculares, ja que
a guta-percha em estado sdlido dificilmente molda-se as irregularidades
internas do canal, o que torna a técnica insatisfatdria, pois esses espacos
podem ser habitados por microorganismos, contribuindo para o aumento dos
insucessos dos tratamentos endoddnticos (GURGEL FILHO, 2002;
FERREIRA et al., 2007; AGUIAR et al., 2007).

Para tentar minimizar estes efeitos indesejaveis, técnicas de obturagao
com guta-percha termoplastificada ou aquecida e guta-percha fluida, tem sido
investigadas e modificadas com o objetivo de conseguir redugac do tempo de

trabalho operatério na fase de obturagZo e uma melhor adaptagao da guta-
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percha as paredes dos canais radiculares, bem como homogeneidade da
material obturador (SCHILDER, 1967; DE DEUS et al., 2006; FERREIRA et
al.,, 2007).

Essas técnicas, entretanto, exigem um maior controle longitudinal, pois
existe maijor probabilidade de ocorrer extravasamento de material além do
comprimento de trabalho, trazendo como conseqléncia agressdes aos tecidos
periapicais pela presenca fisica do material obturador, influenciando na
reparagao pds-tratamento endodontico, em virtude do desencadeamento de
intensas reag¢des inflamatdrias em curto prazo e posteriormente reagoes
cronicas como resposta a presenga de corpo estranho. Estas reagdes
promovem atraso ou impedem a reparagao dos tecidos adjacentes ac material
extravasado, podendo provocar em casos mais graves, danos quimicos e
mecanicos em estruturas anatbmicas adjacentes ao apice dos dentes
envolvidos (STREFEZZA, 1999; BAISCH, 2006).

3.7. GUTA-PERCHA
3.7.1. Historico

Segundo Goodman, Schilder e Aldrich, (1974) a histéria primitiva da
guta-percha é obscura, Os maias e chineses ja a utlizavam 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
Moniogmerie Queoca, empregando-o na fabricagao de suportes de juntas
fraturadas, catéteres, conirole de hemorragias e até em doengas da pele
(FRIEDMAN et al., 1975; BROSCO, 2002).

Na Odontologia a guta-percha & conhecida ha aproximadamente cento
e cingilenta anos e fol introduzida na Endodontia em 1867, por Bowman,

participando da composicao do material utilizado para obturacdo dos canais
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radiculares na proporgdo de aproximadamente 20% (FRIEDMAN et al., 1975;
COLETO, 2006).

3.7.2. Caracteristicas

A verdadeira quta-percha é uma substancia vegetal que pode ser obtida
pela coagulagdo do latex de arvores da familia das sapotaceas do género
Palaquium, existente principalmente no Borneo, Nova Guiné e Malasia
(SCHILDER et al., 1975; LEONARDO ¢ LEAL, 1985; GURGEL FILHO et al,,
2002; HARPE e PETRIE, 2003).

A guta-percha é bem tolerada pelos tecidos vivos, insolavel em agua,
solugdes salinas ou alcalinas e nos fluidos organicos, pouco solivel em
eucaliptel, soluvel em éter cloroférmio e xilol. Sofre degradagao lenta quando
exposta a luz, calor e umidade, apresentando grande resisténcia a
biodegradagido (MONDRAGON, 2002; WARNEKE et al., 2007). E rigida na
temperatura ambiente, tornando-se flexivel entre 25 a 30°C, plastifica-se a
60°C e sofre degradagao parcial a 100°C (GURGEL FILHO et al., 2002).

E derivada do mondémero isopreno, polimerizado na posicdo 1,4 e cuja
molécula & formada por uma cadeia de atomos unidos por ligagdes covalentes
(FRIEDMAN et al.,, 1975). As ligagbes quimicas ocorrem em unidades
paquenas ¢ simples, formando cadeias maiores com aito peso molecular,
denominadas polimeros. Os polimeros podem sofrer mudangas na disposigao
espacial ou nas ligagbes dos seus atomos, sendo esse processo chamado de
isomerismo (DE DEUS, 1992; BROSCO, 2002). A guta-percha e a borracha
natural sao exemplos de isomerismo, ambas sao polimeros de alto peso
molecular, apresentando a mesma unidade constitucional de repeticao,
diferindo apenas na localizacdo do grupo CH; no monbmero isoprenc. Na
borracha natural, os grupos CH, enconiram-se no mesmo lado em relagao a
dupla ligacéo, cis-poliisopreno, enquanto na guta-percha esses grupos estao
em lados opostos ou posigdo transversal, em relagao a dupla ligagao, trans-
poliisopreno. Conforme ilustrado na Figura 5. Esta mudancga estrutural causa
grandes diferengas nas propriedades medénicas, volumetricas e térmicas do

polimero, principalmente quanto a sua cristalinidade, bem como em suas
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aplicagées (FRIEDMAN et al.,, 1975; DE DEUS, 1992; SIRCAR, 1997;
BROWMICK, 2002).

A forma “cis” (borracha natural) é retorcida ou enrodilhada, com
aiinhamento complexo permitindo a mobilidade de uma cadeia em relagédo &
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 ligagbes secundarias mantendo-se constante o dngulo enire as
ligagbes, o que torna a guta-percha mais dura, mais fragil, brithante e menos
eldstica que a borracha natural (RABELO, 1989; GURGEL FILHO et al., 2002;
MAIA, 2006; SCHMAILZ e BINDSLEV, 2009).

\ / cis - BN
C—=——— C
CH3 H
aVaVataVyl CHy H
C——= C trans QP
’ Figura 5. Configuragdes da unidade monomérica do isopreno.

Fonte: Oliveira, 2004,

O isdmero “rans” (guta-percha) pode existir de duas formas cristalinas

(alfa e beta), possuinds a mesma composigdo quimica, diferindo apenas na
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configuragdo em relagdo a localizagdo do grupo metila (CHj) e,
consequentemente, na disténcia intermolecular (Figura 6). A forma mais
estavel é a alfa, encontrada na natureza. A forma beta se estabiliza apés
adicao de componentes inorganicos. Além destas existe a forma amorfa onde
ndo ha ordenagido nas cadeias poliméricas. A mudanga de fase ocorre com
alteragdes na temperatura, que geram modificacdo estruturais na cadeia de
carbonos podendo ser reversiveis ou ndo (SCHILDER et al., 1974; HOOTARE
e POWERS, 1977). A guta-percha na forma pura (alfa) & temperatura
ambiente, é dura tornando-se quando aquecida pegajosa, aderente e com
maior escoamento nao podendo ser compactada nem alongada. Sua
temperatura de amolecimento € em torno de 65°C. Acima deste valor torna-se
amorfa e derretida (CURT HUMANN et al, 2002; BHOWMICK, 2002;
RIBEIRO, 2008; SILVA Jr., 2006). 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 (GOODMAN et al., 1974; BROSCO,
2002).

O peso molecular e o tamanho da cadeia da guta-percha determinam
suas propriedades fisicas. Durante o processo de fabricagdo, através de
procedimentos de moagem ou tratamento térmico, as longas cadeias da guta-
percha sao quebradas em cadeias menores, conferindo ao material
caracteristicas de flexibilidade. Apds 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 plastificagdo e melhor adesividade. A maior
adesividade, porém, é proporcionada pela presenga de radicais livres
provenientes da quebra das cadeias fazendo com que os mesmos procurem
se unir a alguma coisa. Entdo, pode-se concluir que o mais importante é o
peso molecular e ndao se a guta-percha é alfa ou beta (WEALTHERS Jr.,
1991). |

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
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59°C, enquanto que a guta-percha na fase alfa apresenta apenas um pico
(COMBE, GOHEN, CUMMINGS, 2001).

As mudancas de fase da guta-percha também podem provocar
alteragbes em seu comportamento volumétrico. Quando aquecida da forma
beta para alfa ou amorfa se expande como resultado da excitagio de suas
moléculas. Apos resfriamento répido retorna a fase beta sofrendo contragado
maior que a expansao sofrida anteriormente. Para compensar a diferenca
entre a expansao e contragdo, € necessaria a realizagdo de uma condensacgéo
prevenindo a formagdo de fendas entre o material. Quanto maior for a
temperatura de aquecimento, maior sera a contragdo apds resfriamento
(BROSCO, 2002).

As temperaturas de transigao de fase dependem da proporgao entre os
componrentes organicos e inorganicos da pureza da substancia, peso e
distribuicdo molecular, processamento, entre outros fatores (GOODMAN, et
al., 1974; MARCIANO et al.,1993).

Os cones de guta-percha apds serem adicionados componentes
organicos e inorganicos, encontram-se na fase beta e quando aquecidos
passam para fase alfa. (SCHILDER et al.,1974). Os cones, com a guta-percha
na fase alfa, transformam-se em material amorfo quando submetidos a
temperaturas superiores a 65°C Sofrendo degradagao parcial acima de 100°C.
(GOODMAN et al.,, 1993; GURGEL FILHO, 2002; MARCIANO et al.,1998). As
condi¢bes de armazenamento ou estocagem dos cones de guta-percha
podem alterar suas propriedades fisicas e quimicas ja que 0s mesmos com o
tempo, vdo se tornando ressecados e quebradigos, indicando que pode
ocorrer degradagdo parcial dos seus componentes (CURT HUMANN et al,,
2002; LISA, MIRAGLIA, ARANGUREN, 2006; FERREIRA et al., 2007)

A guta-percha na forma pura (alfa) e a temperatura ambiente, é 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 (CURT HUMANN et al., 2002; BHOWMICK, 2002; RIBEIRO, 2008;
SILVA JR., 2006). Se este material amorfo for resfriado lentamente, abaixo de
5°C por hora, recristaliza novamente na forma alfa, porém se sofrer

recfriamznto rapido, como acontece rotineiramente, recristaliza na forma beta
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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) (GOODMAN et al. 1974; BROSCO, 2002).

[ —cn, |

. H i

1? N |

LN\ |
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| cn, CH—CH, H |

;a N # |

af CH, CH,— CH, H |
%

‘ c=—0

I / \
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1 Guta-percha — fase beta

' —CH, H  CH, CH,—CH H |

N\ /7 N N /|

| =< /TN RN

‘i‘ cuz/ \CHZ —CH, H CH;,/ cH— |

I Guta-percha — fase alfa

Figura 6. Guta-percha nas formas alfa e beta.
Fonte: LOPES, 2004.
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3.7. MATERIAIS OBTURADORES EM ESTADO SOLIDO

O emprego de materiais em estado sélido contribuiu, indiscutivelmente,
para o éxito do tratamento endodéntico, esses materiais sao representados
pelos cones de guta-percha, cones de prata e cones de resina sintética a base
de polimeros de poliéster (Resilon), sendo os cones de guta-percha os mais
utilizados e universalmente aceitos nas obturacoes do sistema de canais
radiculares (FRIEDMAN et al., 1975; LOPES, 2004; MAIA, 2006).

Cones de guta-percha

Cones de Resilon
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3.8.1. Cones do sistema Resilon

Em 2003, na sessdo anual da América Dental Association (ADA) foi
langado no mercado um sistema adesivo de obturag@o de canais radicuiares,
o sistema Resilon, desenvolvido como alternativa aos cones de guta-percha e
cimentos endoddnticos convencionais. Este sistema consiste em uma resina
sintética a base de um polimero, disponivel na forma de cones de tamanhos e
conicidades variadas, usados nas técnicas de obturacdo classicas e
termoplastficadas associado a um cimento dual, uma resina fluida e um primer
autocondicionante. Os cones de Resilon apresentam-se como cones principais
e secundarios e contém em sua foérmula vidro bicativo, oxicloreto de bismuto
sulfato de bario, tendo sua termoplasticidade atribuida a incorporagac do
policaprolactama, sendo semelhantes acs cones de guta-percha na forma e
na imagem radiografica. Porém os cones de Resilon, apresentam uma
biodegradagdo por enzimas enconiradas na saliva e Dbactérias
endodonticamente relevante, necessitando de maior investigacdo (LISA,
MIRAGLIA, ARANGUREN, 2006; CURT HUMANN et al., 2002; MAIA, 2006).

3.8.2. Cones de Prata

Os cones de prata foram introduzidos na Endodontia em 1929 como
uma opg¢ao de cones menos flexiveis em relagdo aos cones de guta-percha.
Fabricados de acordo com a numeragdo dos instrumentos endoddnticos,
tiveram uma grande aceitacdo por possuirem boa rigidez associada a
flexibilidade, facilitando a obturagdo de canais acentuadamente curvos e
atrésicos. Embora tenham sido usados com algumas vantagens, varios
estudos comprovaram alteragées quando em contato com os fluidos teciduais,
produzindo corrosdo. (LEONARDO e LEAL, 1998). Os subprodutos da
corrosao sao considerados toxicos aos tecidos vivos, tornando seu uso contra
indicado, apresentando outras desvantagens como a falta de adaptacé@o as

imegularidade das paredes intemas do canal radicular, dificuldades de
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3.8.1. Cones do sistema Resilon

Em 2003, na sessdo anual da América Dental Association (ADA) foi
langado no mercado um sistema adesivo de obturacio de canais radiculares,
o sistema Resilon, desenvolvido como alternativa aos cones de guta-percha e
cimentos endoddnticos convencionais. Este sistema consiste em uma resina
sintética & base de um polimero, disponivel na forma de cones de tamanhos e
conicidades variadas, usados nas técnicas de obturagdo classicas e
termopiastficadas associado a um cimento dual, uma resina fluida e um primer
autocondicionante. Os cones de Resilon apresentam-se como cones principais
e secundarios e contém em sua férmula vidro bioativo, oxicloreto de bismuto
sulfato de baric, tendo sua termoplasticidade atribuida a incorporagéo do
policaprolactama, sendo semelhantes aocs cones de guta-percha na forma e
na imagem radiografica. Porém os cones de Resilon, apresentam uma
biodegradacdo por enzimas encontradas na saliva e bactérias
endodonticamente relevante, necessitando de maior investigacdo (LISA,
MIRAGLIA, ARANGUREN, 2006; CURT HUMANN et al., 2002, MAIA, 2006).

3.8.2. Cones de Prata

Os cones de prata foram introduzidos na Endodontia em 1929 como
uma opg¢ac de cones menos flexiveis em relagdo aos cones de guta-percha.
Fabricados de acordo com a numeragdo dos instrumentos endoddnticos,
tiveram uma grande aceitagdo por possuirem boa rigidez associada a
flexibilidade, facilitando a obturagdo de canais acentuadamente curvos e
atrésicos. Embora tenham sido usados com algumas vantagens, varios
estudos comprovaram alteragdes quando em contato com os fluidos teciduais,
produzindo corrosdo. (LEONARDO e LEAL, 1998). Os subprodutos da
corrosdo sdo considerados toxicos aos tecidos vivos, tornando seu uso contra
indicado, apresentando outras desvantagens como a falta de adaptacdo as

iregularidade das paredes internas do canal radicular, dificuldades de
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(6xidos e sulfatos), contribuindo em média com 77% em massa (FERREIRA,
et al., 2005). A contribui¢do do polimero (guta-percha) € em torno de 20% e o
restante sdo componentes minoritarios graxas, resinas, corantes e agentes
antioxidantes. Se a composi¢cdo dos cones difere de acordo com a marca
comercial, as propriedades fisicas, comportamento térmico e efeito biologico
também podem ser diferentes (GURGEL FILHO et al.,, 2003; SCHMALZ e
BINDSLEV, 2009).

A presenga do 6xido de zinco altera a plasticidade conferindo maior
rigidez e fragilidade, atividade antimicrobiana, e radiopacidade e o sulfato de
bario também confere radiopacidade aos cones de guta-percha, porém as
diferencas encontradas nas propriedades mecanicas das diversas marcas de
cones disponiveis no mercado estdo em fungdo principalmente, da
concentracdo de guta-percha e Oxido de zinco (FRIEDMAN, 1975;
MARCIANO, et al., 1989; COLETTO, 2006; COMBE, COHEN, CUMMINGS,
2001; CAMOES, et al., 2006).
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4. MATERIAIS E METODOS

4.1. MATERIAIS

Para a obtengdo das amostras foram selecionadas trés diferentes
marcas de cones de guta percha disponiveis no mercado brasileiro nas
diferentes apresentagdes (estandardizados e nao estandardizados). A Tabela
1 apresenta os tipos de cones selecionados e seus respectivos fabricantes.

Tabela 1. Cones dentais de guta-percha.

DENTSELY Dentsply Ind. e Comércio
» Estandardizado DE
» Nao-Estandardizado DNE
RSO Endopoints Ind. Ltda
» Estandardizado EE
» Nao-Estandardizado ENE
TANARI Tanariman Ind. Ltda
» Estandardizado TE
» Nao-Estandardizado TNE

| ENI

EEEECRDREGN

Figura 7. Cones de guta-percha comerciais.
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4.2. METODOS

As amostras selecionadas para este estudo foram preparadas mediante
moldagem por compressao em prensa hidraulica uniaxial e sistema de
aquecimento com aplicagao de carga de 1,5 toneladas e temperatura 50°C por
2 minutos. As amostras foram obtidas em forma de filme com espessura de
aproximadamente 1,5 mm.

As técnicas utilizadas foram Difratometria de raios X (DRXj],
Espectroscopia de raigs X, Espectroscopia na regiao do infravermelho com
Transformada de Fourier (FTIR),Calorimetria Diferencial Exploratéria (DSC) e
Andlise Termogravimétrica (TGA) V Microscopia Eletronica de Varredura
(MEV), Espectroscopia por Energia Dispersiva de raios X (EDX).

As caracterizagdes foram realizadas no Laboratério de Engenharia de
Materiais da UAEMA/CCT/UFCG, no Laboratério Institucional de Microscopia
Eletrénica de Varredura (LIMEV) da UFRN e no Laboratério de Combustiveis

e Materiais do Departamento de Quimica da Universidade Federal da Paraiba.

4.2.1. Difracao de raios X (DRX)

A identificagao das fases presentes no material selecionado para este
estudo foi realizada comparando-se os dados obtidos com as fichas padrées
da base de dados mantida pelo JCPDS - International Center for Diffraction
Data (JOINT, 2003).

As analises de DRX foram realizadas em aparelho XRD-6000 Shimadzu
localizado no Laboratério de Engenharia de Materiais da UAEMa/CCT/UFCG.

4.2.2, Espectroscopia por Fluorescéncia de raios X (FRX)
_A anélise por FRX foi realizada para determinar a composigdo quimica

semiquantitativa das amostras dos cones comerciais selecionados para este

estudo. A qualidade dos dados obtidos dependera, entre outros fatores, da
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faixa de concentracao do elemento de interesse na amostra e do limite de
detecgdo da técnica.
A andlise por fluorescéncia de raios X foi realizada em equipamento

Shimazdu (EDX 720) localizado no Laboratério de Engenharia de Materiais da
UAEMA/CCT/UFCG,

4.2.3. Espectroscopia na regido do infravermelho com transformada de
Fourier (FTIR)

O espectro de infravermelho é constituido por bandas de absorgéo que
correspondem as freqléncias de ligagdes dos atomos que compdéem o
material. A intensidade dos picos no espectro € uma indicagdo direta da
guantidade do material presente.

Esta técnica foi utilizada para identificar a composi¢dao quimica através

das bandas caracteristicas dos grupos presentes nos cones de guta-percha

selecionados para este estudo.

As andlises foram realizadas em um espectrometro AVATAR TM 360

ESP Nicolet {UAEMa/ CCT/MJFCG) e com varredura de 4000 a 400 cmd,
regido do infravermelho médio que corresponde a area de interesse de acordo

com as caracteristicas do material a ser analisado.

4.2.4. Calorimeiria Diferencial Exploratéria (DSC)

A calorimetria exploratéria diferencial é a técnica pela qual se mede a
diferenca de energia fornecida a substancia e a um material de referéncia,
termicamente inerte, em fungdo da temperatura, enquanto a substéncia e a
referéncia sdo submetidas a uma programacao controlada de temperatura.

A andlise calorimétrica teve como objetivo analisar os efeitos do
aquecimento sobre 0s cones de guta-percha, bem como explorar a ocorréncia
de picos endotérmicos, que correspondem as transformagdes cristalinas do

polimero (transigdes de fases B para a e a para fase amorfa).
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As curvas DSC dos cones de guta-percha foram obtidas em um
calorimetro exploratério diferencial da marca TA Instruments, Modelo MDSC-
2920, do Laboratdrio de Combustiveis e Materiais do Departamento de
Quimica da Universidade Federal da Paraiba.

As analises foram realizadas em atmosfera de nitrogénio, com fluxo de
50 mL.min™', numa faixa de temperatura da ambiente até 130°C com razao de
aquecimento 1°C.min™". Em seguida, apds resfriamento, as amostras foram
novamente aguecidas. Desta forma, obtiveram-se dois ciclos de aquecimento
para cada amostra. Foram usadas massas de aproximadamente 7,0+0,5 mg
acondicionadas em cadinhos de alumina.

4.2.5. Analise Termogravimetrica {TG)

.A termogravimetria € uma técnica de analise térmica na qual a variagdo
da massa da amositra (perda ou ganho) é determinada em funcéo da
temperatura e/ou tempo, enquanto a amostra é submetida a uma
programagao controlada de temperatura.

A termogravimetria possibilita conhecer as alteragdes que o aquecimento
pode provocar na massa das substancias, permitindo estabelecer a faixa de
temperatura em que elas adguirem composicdo quimica fixa, definida e
constante, a temperatura em que comegam a se decompor, acompanhar o
andamento de reagdes de desidratagao, oxidagdo, combustio, decomposigéo,
etc.

As curvas TG dos cones de guta-percha foram obtidas em um
calorimetro exploratério diferencial da marca SHIMADZU, Simultaneous DTA —
TG Apparatus, Modelo DTG — 60H. As andlises foram realizadas em
atmosfera de nitrogénio, com fluxo de 50 mL.min™', numa faixa de temperatura
da ambiente até 800°C com razdo de aquecimento 10°C.min"'. Foram usadas
massas de aproximadamente 10,0£0,5mg, acondicionadas em cadinhos de
alumina. Estas analises foram realizadas no Laboratdrio de Combustiveis e

Materiais do Departamento de Quimica da Universidade Federal da Paraiba.
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4.2.6. Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) e Espectroscopia por
Energia Dispersiva de Raios X (EDX)

O microscoépio eletrdnico de varredura (MEV) é um dos equipamentos
mais versateis usado na caracterizagdo dos objetos sélidos, sendo capaz de
produzir imagens de alta ampliagao (até 300.000x) e resolugao.

O MEV fornece informagdes necessdarias para o entendimento da
morfologia e topografia de diferentes superficies. Imagens topograficas das
amostras dos cones de guta-percha foram obtidas por microscopia eletrénica
de varredura utilizando um equipamento modelo XL-30-ESEM marca Philips,
localizado no Laboratério Institucional de Microscopia Eletrénica de Varredura
(LIMEV) da UFRN.

A microandlise com microsonda é uma das técnicas mais importantes
no estudo dos materiais organicos e inorganicos. Por meio da analise de EDX,
realizada no microscoépio eletronico de varredura, pode-se obter os elementos
quimicos presentes nas amostras até uma profundidade de 2 um,

determinando a composigdo quimica semiquantitativa.
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4.2.7. Fluxograma da metodologia do trabalho

O fluxograma contido na Figura 8 apresenta a metodologia e descreve

as etapas e a seqgUéncia de desenvolvimento da pesquisa.

Selecao dos cones de
guta-percha

A\ 4

Preparacao das amostras

!

Caracterizacoes

o
« DRX;

* FRX;
 FTIR;
* MEV;
=¥ | < EDX:
* DSC;
e TGA;

|

Figura 8. Fluxograma da metodologia do trabalho.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. DIFRACAO DE RAIOS X

As Figuras 9 e 10 (a e b) apresentam os difratogramas obtidos para os
cones de guta-percha estandardizados e nao-estandardizados e as fichas
padrao do 6xido de zinco e do sulfato de bario, respectivamente.
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Figura 9 (a, b) Difratogramas de raios X de cones guta-percha comerciais (a) estandardizados

(b) ndo-estandardizados, 1 6xido de zinco e 2 sulfato de bario.



Resultados e Discussdo

1200

1000—

800—

600—

400—

200—

1200

24-1035 Bdrite, syn b

1000—
800—
600—

400—

ga N | Y NPTV

0.0 10.0 20.0 30.0 40.0 50.0 60.0 70.0 80.0 90.0

Figura 10. (a, b) Fichas padrao do banco de dados JCPDS, (a) 6xido de zinco e (b) sulfato de

bério.

Por meio da comparagdo com as fichas padrdo do programa JCPDS,
foi possivel identificar a presenga de duas fases cristalinas o 6xido de zinco
(ZnO) e sulfato de bario (BaSOs).

Estes resultados estdo de acordo com pesquisas realizadas por
GURGEL FILHO (2003) e FERREIRA (2005).
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5.2. ESPECTROSCOPIA POR FLUORESCENCIA DE RAIOS X {FRX)

As Tabelas 3 e 4 apresentam o resultado da andlise quimica dos cones
de guta-percha estandardizados e ndo estandardizados obtidos por
fluorescéncia de raios X.

Tabela 2, Composigéo quimica dos cones de guta-percha estandardizados (% em peso).

ey ok e Rt i L AN s G T o Y Sl

CONES  Zn Ba  Si v S Cu Ni S Nd Cr
DE 99,338 - 0,192 0,164 0,130 0,065 0,060 - 0,051
EE 97,562 - 2330 - - 0049 0059 - . -
TE 86,443 9,402 0,454 - 3,167 0042 0,052 0,102 0,336

Tabela 3. Composico quimica dos cones de guta-percha nio estandardizados (% em peso).

CONES  Zn Ba  Si v S Cu Ni St Nd Al
DNE 86,153 9,256 0756 -  3.126 - 0083 - - 0,0646
ENE 95367 - 4516 - - 0058 0059 - - -
TNE 86529 9,248 0353 - 2974 0072 0082 0099 -  0,0864

A bttt ___________________|

A andlise por fluorescéncia de raios X detectou o zinco como elemento
majoritario, em um percentual que variou de 86 a 98% em todas as marcas
analisadas. Os cones DE, EE e ENE apresentaram o maior percentual 899, 97,
e 95% respectivamente. Os cones TE, DNE e TNE mostraram um percentual
em torno de 86%. Na composicdo dos cones com teor de zinco entre 86 e
B7% foi detectado cerca de 9% de bario, e auséncia deste elemento nas
amostras com teores de zinco superiores a 95% (DE, EE e ENE). A presenga
do zinco (éxido e silicato), além de influenciar na plasticidade proporciona
maior cristalinidade e consequentemente maior fragilidade aos cones, também
confere radiopacidade e atividade antimicrobiana (FERREIRA et al., 2007).

Uma grande quantidade do dxido de zinco pode dificultar a etapa clinica da
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obturagdo, principalmente, de canais curvos e atrésicos, uma vez que o
aumento da cristalinidade provocara fragilidade excessiva do cone.

O sulfato de bario usado na composicdo dos cones como fonte de
bario para proporcionar radiopacidade, nao foi detectado, nas marcas DE, EE
e ENE, tendo as mesmas um alto teor de 6xido de zinco, onde o mesmo foi
utilizado como Unico agente radiopaco, apesar de nédo ser ideal do ponto de
vista clinico dos materiais odontologicos. A radiopacidade é um fator
importante no tratamento endodéntico. Um material com pouca radiopacidade
nao proporcionara uma boa visualizagao radiografica o que pode dificultar o
controle da qualidade da obturagao (ALMEIDA e SILVA, 2004).

A presenca freqliente do silicio na composigdao quimica dos cones
pode ser explicada pelo fato do zinco ter sido adicionado nao sé na forma de
6xido de zinco como também na forma de silicato de zinco, ou talvez, este
composto tenha sido adicionado como mais uma carga. Segundo Suely
(2004), o oxido de silicio é normalmente usado como reforgo para
elastdmeros, esta autora acrescenta ainda que o aumento de carga em uma
formulagdo tende a aumentar a estabilidade térmica. Vale acrescentar que
uma grande quantidade da fragdo inorganica na composigao dos cones de
guta-percha dificulta o desempenho de técnicas termoplastificadas.

Peguenas quantidades de V, Cu, Ni, Cr, Nd, Sr e Al foram detectados
em varios pontos do espectro, provavelmente devido as impurezas dos sais de
metais agrupados durante o processo de fabricagdo dos cones. Segundo
Moller, (1984), baixas concentragdes destes metais ndo apresentam nenhuma
implicag@o sob o ponto de vista biolégico.
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5.3. ESPECTROSCOPIA NA REGIAO DO INFRAVERMELHO COM
TRANSFORMADA DE FOURIER (FTIR)

As Figuras 11 e 12 apresentam os resultados da andlise por
espectroscopia no infravermelho dos cones de guta percha comerciais
estandardizados e ndo estandardizados.
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Figura 11. Espectro vibracional de |V dos cones estandardizados
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Figura 12. Espectro vibracional de IV dos cones nédo estandardizados
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A andlise por FTIR apresenta bandas em torno de 500 cm™ que sio
referentes aos modos de estiramento da ligagao ZnQ. A presenga dos grupos
sulfatos pode ser observada na regidao entre 700 a 900 cm™. As bandas em
torno de 1100 cm™ referem-se as vibracdes dos grupos C=O (acidos
carboxilicos). As bandas na regido entre 1300 e 1700 cm™ correspondem as
vibragbes dos grupos C=C (insatura¢ao do carbono) e as bandas na regido
entre 2950 e 2870 cm’ correspondem ao estiramento simétrico do grupo
metila, (CHz). As bandas na regio de 3500 cm™ correspondem ac estiramento
dos grupos N-H e O-H (grupos aminas e hidroxilas).

Através do infravermelho foi possivel confirmar a presenga do ZnQO, em
todas as marcas de cones analisadas, estando de acordo com os resultados
das andlises por DRX e FRX realizadas nesta pesquisa. O cone da marca DE
e TNE apresentaram uma maior intensidade das bandas referentes ao grupo
dos sulfatos em relagao as outras marcas. Os cones da marca DE e DNE
apresentaram uma maior intensidade nas bandas dos grupos N-H
{provenientes dos aditivos e acidos graxos, presentes na composigac dos
cones de guta-percha). Os cones da marca DE, EE e DNE, apresentaram
comportamento similar quanto ao aumento das bandas em torno de 1100 cm’
', que se referem as vibragdes C=0. Os cones das marcas DE, DNE, ENE e
TNE apresentaram comportamento similar nas bandas referentes as vibragdes
C=C (4reas de insaturagio). Na regido em torno de 2900 cm™ as seis marcas
dos cones analisadas mostraram um comportamento similar e caracteristico
quanto a presenga do polimero e/ou dos aditivos. As bandas presentes em
torno de 3500 cm™ correspondem ao estiramento dos grupos N-H e O-H,
provenientes dos aditivos graxos e resinas.

Nota-se que os espectros, tanto aqueles dos materiais estandardizados
quanto ndo-estandardizados, apresentam nitidamente as seguintes diferengas:
aumento da banda entre 3700 e 3100 cm™', acompanhado de aumento do pico
em torno de 1100 ¢cm™, no cone DE em relagdo aos cones EE e TE. Este
comportamento estd relacionado com a maior plasticidade do material.
Segundo Ferreira et al. (2007), o aumento de intensidade destas bandas,
caracteriza materiais que se mostram em processo de degradagao, neste
trabalhio o autor avaliou a degradagdo in vivo dos cones de guta-percha apds

o uso entre 5 e 30 anos utilizando como controle, a guta-percha pura.
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Segundo Alam et al. (2000) estes produtos de degradagio sio alcoois, acidos
carboxilicos, perdxido de hidrogénio, cetonas, aldeidos, éteres e ésteres. Silva
et al. (2006) observou que processo de envelhecimento inclui oxidagdo e que
a guta-percha pode sofrer também um processo de degradacdo durante a
manufatura. O autor destaca que durante o processo de fabricagéo dos cones
de guta-percha, deve-se respeitar um limite de temperatura até 100°C para
evitar a degradacao p]'ematura do material. Cuidados no armazenamento
devem ser observados evitando-se excesso de luz e presenga de umidade.
Qutra questao associada a degradagac diz respeito ao uso de técnicas de
obturagdo utilizando guta-percha aquecida, sem controle da temperatura.
Estes fatores podem comprometer o sucesso do tralamento endodontico ja
gue o mesmo depende fundamentalmente da estabilidade do material

obturador.
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5.4. CALORIMETRIA EXPLORATORIA DIFERENCIAL (DSC)

As Figuras 13 (a, b) e 14 (a, b) apresentam os resultados obtidos a

partir das curvas calorimétricas, 12 e 22 ciclo, para os cones de guta-percha

comerciais estandardizados e nao estandardizados, respectivamente.
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Figura 13. Curvas DSC dos cones de guta-percha comerciais estandardizados
(a) 12 ciclo (b) 22 ciclo, em atmosfera de N, e razao de aquecimento de 1°C/min.
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(a) 1¢ ciclo (b) 2° ciclo, em atmosfera de N, e razao de aquecimento de 1°C/min.
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A Tabela 4 apresenta os valores de temperatura para os picos

endotérmicos, 1? e 2° ciclos dos cones de guta-percha estandardizados.

Tabela 4. Valores das temperaturas (DSC, 1% e 2° Giclos) dos cones de guta-percha
estandardizados,

1¢, ciclo 22, ciclo
CONES Pico 1 Pico 2 Pico 1 Pico 2
T(°C) T(C) T{C) T(C)
DE 49,15 61,95 61,64 -
EE 46,07 52,22 47,52 -
TE - 58,85 48,18 59,30

Para os cones DE e EE pode-se observar no 12 ciclo, 2 picos
endotérmicos com maximos em 49,15 e 61,95°C, 46,07 e 52,22°C,
respectivamente.

Para o cone TE pode-se observar no 12 ciclo apenas 1 pico
endotérmico com maximo em 58,85°C.

Analisando-se o 2° ciclo destes cones pode-se observar que o DE e EE
apresentaram 1 pico com maximos em 61,64°C e 47,52, respectivamente, Ja

0 cone TE apresentou 2 picos no 2® cicio, com maximos em 48,18 e 53,30°C,

A Tabela 5 apresenta os valores de temperatura dos picos

endotérmicos, 1?2 e 22 ciclos dos cones de guta-percha nao estandardizados.

Tabela 5. Valores das temperaturas (DSC, 1 e 2°. Ciclos) dos cones de guta-percha ndo

estandardizado estandardizados.

o Bt i i iR s b A e b e et}
| B 12, Ciclo 28 ciclo
) " CONES Pico 1 Pico 2 Pico 1
T(°C) T(C) T()
DNE 47.81 61,85 62,76
ENE ‘ 49 66 59,24 52,18
TNE 45 54 61,44 61,85
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Para os cones DNE, ENE e TNE pode-se observar que todos
apresentaram apenas 1 pico no 29 ciclo, com méaximos em: 62,76; 52,18 e
61,85°C, respectivamente,

No geral observa-se que as marcas analisadas apresentaram
comportamento tipico de cones de guta-percha na fase beta, apresentando
dois picos endotérmicos. Apenas o cone da marca TE, observou-se um Unico
pico, 0o gque nao o caracteriza como um polimero trans-1,4 poliisopreno, ou
pede ter ocorrido alteragbes durante o processamentc e armazenagem do
mesmo.

Segundo Ferreira et al. {2007), a guta-percha natural apresenta dois
picos endotérmicos, no intervalo de 42 a 49°C, indicando a passagem da fase
3 para a fase a, e um segundo pico que ocorre no intervalo entre 52 e 59°C,
quando da passagem da fase a para a amorfa, dando inicio a degradagéo do
polimero. No caso dos cones que possuem componentes inorganicos
associados a guta-percha, ja se espera alteragdes dessas temperaturas de
transicdes, porém, o perfil {érmico permanece, ocorrendo dois picos no 1°ciclo
de aguecimenio e um no segundo, este comportamento corrobora com 0s

obtidos neste trabalho.
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5.5. ANALISE TERMOGRAVIMETRICA (TG)

As Figuras 15 e 16 (a, b) apresentam os resultados obtidos a partir das

curvas termogravimétricas para os cones de guta percha comerciais

estandardizados e nao-estandardizados, respectivamente.
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Figura 15. Curvas TG da perda de massa durante o ciclo térmico dos cones de guta-percha

comerciais estandardizados (a), em atmosfera de N, e razdo de aquecimento de 10°C/min.
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Figura 16. Curvas TG da perda de massa durante o ciclo térmico dos cones de guta-percha

comerciais ndo estandardizados (b), em atmosfera de N, e razdo de aquecimento de

102C/min.

42



Resultados e Discussio

As temperaluras caracteristicas das reagdes de decomposi¢ao e as
perdas de massa relativas a estas, estéo listadas na Tabela 6, onde é possivel
observar que os cones estandardizados DE e TE s@o os mais estaveis
termicamente, visto que suas decomposi¢des iniciam-se a 194°C e 147°C,
respectivamente, diferentemente do cone EE que inicia sua decomposicao ja a
139°C.

Dessa forma, pode-se propor a seguinte ordem crescente de
gstabilidade térmica das amostras: EE < TE < DE,

Para os cones ndo estandardizados, observa-se que os TNE e ENE
sao 0s mais estaveis termicamente, visto que suas decomposi¢des iniciam-se
a 199°C e 167°C, respectivamente, diferentemente do cone DNE que inicia
sua decomposigao ja a 132°C,

Dessa forma, pode-se propor a seguinie ordem crescente de
estabilidade térmica das amostras: DNE < ENE < TNE.

Comparando os resultados da estabilidade térmica dos cones
estandardizados e nao estandardizados, pode-se perceber que os cones EE e
TE tiveram sua estabilidade térmica aumentada fato ndao observado para o
cone DE.

A andlise termogravimétrica permitiu a determinacdo das porcentagens
de peso das porcdes orgdnicas dos cones de guta-percha analisados, onde
observou-se uma variagdo de massa total entre 18,4 e 21,8%.

Foram cobservadas diferengas de composigdo quimica que causaram
alteracOes significativas no comportamento térmico, porém, o aquecimento
acima de 132°C causou degradagao do polimerc guta-percha ({trans 1,4-
poliisopreno), gerando a perda de massa molar determinada por TG, o que
compromete as propriedades de estabilidade dimensional do material
obturador.
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Tabela 6. Dados da decomposigéo térmica dos cones de guta-percha estandardizados e néo
estandardizados.

Etapas de Intervalo de Temperatura Perda de Massa total
CONES decomposicdao temperatura de pico (2C) mg (%) (%)
(°C)
1 194 - 293 275 0,089 0,89
2 293 - 464 380 1,737 17,52
DE 3 464 - 656 532 0117 1,44
4 656 - 730 675 0,017 0,22 20,07%
1 139-210 194 0,019 0,19
2 210-529 372 1,701 17,05
EE 3 529 - 681 572 0,069 0,84
4 681 - 800 732 0,023 0,29 18,37%
1 147 - 462 385 1,88 18,87
TE 2 462 - 643 518 0,09 1,16
3 643 - 800 718 0,04 0,52 20,55%
1 132 -315 277 0,18 1,80
2 315 - 489 381 0,804 18,38
DNE 3 489 - 671 564 0,096 1,2
4 671 - 771 730 0,032 04 21,78%
1 167 - 470 377 1,848 18,48
2 470 - 597 523 0,086 1,06
ENE 3 597 - 693 650 0,031 0,39
4 693 - 800 733 0,023 0,29 20,22%
1 199 - 306 217 0,076 0,76
2 306 - 483 386 1,772 17,86
TNE 3 483 - 635 525 0,084 1,04
4 635 - 899 688 0,045 0,57 20,23%
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5.6 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV) E
ESPECTROSCOPIA POR ENERGIA DISPERSIVA DE RAIOS X (EDX)

As Figuras 17 e 18 apresentam os resultados das analises por MEV e
EDX das amostras.
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Figura 17. MEV (5000X) e EDX dos cones DE (a, b), EE (c, d) e TE (e, f).
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Figura 18. MEV (5000X) e EDX dos cones DNE (a, b), ENE (c, d) e TNE (e, f).

As micrografias (Figura 17 a, c e e) dos cones DE, EE e TE mostram as

microestruturas dos diferentes cones de guta percha. Nota-se que existem

particulas submicrométricas para o cone DE e pequenos poros de tamanho

inferior a 1 ym (Figura 17 a). As amostras correspondentes aos cones EE e

TE apresentam particulas submicrométricas e poros de tamanhos que variam
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de 1 a 3 ym. Aparentemente DE e EE mostram teores maiores de elementos
de maior nimero atémico como o zinco, em comparagdo com TE, este
resultado foi confirmado, nesta pesquisa, por EDX.

As micrografias (Figura 18 a, ¢ e e) dos cones DNE, ENE e TNE
mostram morfologias diferentes entre si. Observam-se poros em torno de
1 um para DNE e particulas micrometricas, dentre as quais destacam-se
algumas de intensidade mais clara, que podem estar associadas a presenga
de bario, elemento de maior nimero atdmico, presente no material de acordo
com o EDX. O cone ENE apresenta uma superficie irregular na qual fica
evidente porosidade de forma e tamanho muito distintos, os poros menores {1
um) e outros mais irregulares tém até 20 ym. O cone TNE tem pouca
porosidade com tamanho de 1 pm. A superficie apresenta particulas de
intensidade mais clara que também podem estar associadas a presenga do
bério confirmado por EDX. A analise por EDX também confirmou a presenga
do zinco como o componente majoritario em todas as marcas avaliadas
seguidos dos elementos: bario, carbono, oxigénio, aluminio e enxofre
elementos presentes na composigio dos cones de guta-percha. Com excegéo
do cone DE os resultados da analise obtida por EDX corroboram com os
resultados do FRX, na qua! foi identificada a presenga de enxofre e bario para
as amostras DNE, TE e TNE.
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Foi identificada por DRX a presenga de duas fases cristalinas, éxido de

zinco (fase predominante) e sulfato de bario.

A fase inorgénica dos cones de guta-percha é constituida por ZnO (86-
99%), BaS04, silicatos e/ou éxido metalicos e a fase organica foi observada
atraves de dreas de insaturacao e bandas caracteristicas dos aditivos.

Observou-se di{erenga significativa para os cones estandardizados no
teor cde Oxido de zinco entre as marcas DE e EE, em relagcdo ao cone TE.
Quanto aos ndo estandardizados a diferenca foi entre as marcas ENE e TNE,
em refagdo a DNE

A ordem de cristalinidade fol a seguinte:
EE>ENE>DNE>TNE>DE>TE, porém, independente dos c¢ones serem
estandardizadas ou ndo, observou-se a mesma ordem crescente: Endopoint,

Denisply e Tanari.

A morfologia dos cones apresentou microestrutura superficial
particulada e porosa. Os poros e particulas apresentam maior uniformidade

para os cones estandardizados.

A analise por DSC revelou comportamenio tipico do trans-1.4
poliisopreno (guta-percha na fase beta) para todos os cones, exceto para ©
cone TE. O aquecimento acima de 130°C causou degradagdo do polimero

trans 1,4-poliisopreno, gerando a perda de massa molar determinada por TG.

Q estudo dos parAmetros supra citados é importante do ponto de vista

clinico, uma vez que, a composigdo quimica, estrutura cristalina, morfologia e
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comportamento térmico dos cones de guta-percha, constituem-se num fator
determinante na aplicagao clinica. As propriedades quimicas dos cones
dependem da quantidade entre as porgdes organicas e inorganicas, estando
diretamente relacionadas com a qualidade da obturagao e consequentemente
com o sucesso do tratamento.
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7. SUGESTAO PARA PESQUISA FUTURA

Uma obturagdo hermética e tridimensional do sistema de canais
radiculares, ainda € um objetivo a ser alcangado na Endodontia. A guta-percha
& o material mais utilizado para substituir o tecido pulpar. Para melhorar a
gualidade da obturagao e diminuir a ocorréncia de fendas entre o material
obturador, muitas técnicas utilizam a guta-percha termoplastificada, entretanto
nem sempre esta termoplastificagdo dos cones é realizada com temperatura
controlada, chegando algumas vezes a atingir uma temperatura em torno de
300°C, provocando a degradagdo precoce do material comprometendo o
sucesso do tratamento endodontico. Apesar dos inconvenientes desta pratica
este assunto tem sido pouco estudado. Assim existe a necessidade de mais
estudos nesta area para um melhor entendimento dos processos que

envoivem a degradacao dos cones de guta-percha, in vivo e in vitro.
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