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RESUMO

O cimento Portland tem sido utilizado em experimentos no desenvolvimento de materiais
odontoldgicos por ter composicao similar ao MTA e menor custo. O objetivo deste estudo foi
avaliar os efeitos da adicdo de nanoparticulas de carbonato de célcio (NPCC) e da variagdo de
agua no tempo de presa, alteracdo dimensional (ALT), resisténcia a compressdo (RC),
solubilidade (SOL) e pH do cimento Portland branco (CP). Os grupos foram compostos por 1
g de CP, puro ou com uma pasta composta por 5% de NPCC e 0,050mL de propilenoglicol
usado como dispersante, variando a quantidade de dgua como segue: G1 (CP/0,33 mL), G2
(CP/NPCC/0,33 mL), G3 (CP/0,29 mL), G4 (CP/NPCC/0,29 mL), G5 (CP/0,26 mL) e G6
(CP/NPCC/0,26 mL). Os testes seguiram as especificacbes ISO 7668 e ADA 57. As amostras
dos testes de ALT e RC foram mensuradas apés a presa, 24h e 30 dias. No teste de SOL, anéis
foram preenchidos com os cimentos, pesados apds a presa e apds 30 dias em &gua. O pH foi
medido apos 24h e 30 dias. Os dados foram analisados por ANOVA e Tukey (a.=5%). O tempo
de presa foi menor (p < 0,05) nas amostras com NPCC (G2, G4 e G6) do que nos grupos com
cimento puro, e proporcional a quantidade de agua. A ALT foi similar em todos os grupos,
independente do periodo (24 h ou 30 dias). Apds 24h, a RC no G1 e G3 foi maior (p < 0,001)
do que nos grupos com NPCC e no grupo G5. Depois de 30 dias houve reducdo dos valores
médios de RC em todos os grupos. Nos testes de SOL nédo foram observadas diferencas (p >
0,05) entre os grupos apds 24h ou 30 dias. Na avaliacdo do pH apds 24 h ndo houve diferenca
estatistica, porém ap6s 30 dias no G6 houve reducdo significativa do pH. A adicdo de NPCC
ao cimento Portland branco acelerou o tempo de presa, diminuiu a RC ap6s 24h e 30 dias, e
reduziu o pH ap6s 30 dias no grupo com menor quantidade de agua.

Palavras-chave: Agregado Trioxido Mineral; alteragdo dimensional; cimento Portland;
nanoparticula de carbonato de calcio; pH; resisténcia a compressédo; solubilidade; tempo de

presa.



ABSTRACT
Portland cement has been used in experiments on developing dental materials because of its
composition, similar to MTA, and low cost. The objective of this study was to evaluate the
addition nanoparticulate calcium carbonate (NPCC) and varying the water proportion and its
effects on physical and chemical properties through testing of setting time, dimensional change
after setting (DC), compressive strength (CS), solubility (SOL) and pH of white Portland
cement (CP). The groups were composed by 1g of CP, pure or with 5% NPCC, with the
proportion of water varying: G1 (CP/0.33 mL), G2 (CP/NPCC/0.33 mL), G3 (CP/0.29 mL), G4
(CP/NPCC/0.29 mL), G5 (CP/0.26 mL) e G6 (CP/NPCC/0.26 mL). The tests followed ISO
7668 and ADA 57 specifications. The samples of DC and CS were measured after setting, 24h
and 30 days. On the SOL tests, rings were filled with cement, weighted after setting and after
30 days in water. The pH was measured after 24h and 30 days. The data were verified through
ANOVA and Tukey (o = 5%). Setting time was smaller (p < 0.05) on samples with NPCC (G2,
G4, and G6) compared to pure cement, and proportional to the water quantity. The DC was
similar in all groups regardless of the period (24h or 30 days). After 24h, CS on G1 and G3
were bigger (p < 0,001) than the other groups with NPCC and group G5. After 30 days there
was a reduction of the average values of CS in all groups. On SOL tests no differences were
observed (p > 0.05) between groups after 24h or 30 days. On pH evaluation after 24 hours there
was no statistical difference, however, after 30 days on G6 there was significant reduction of
the pH. The addition of NPCC to white Portland cement accelerated setting time, reduced CS
after 24h and 30 days and reduced the pH after 30 days on the group with the smallest quantity

of water.

Keywords: Mineral Trioxide Aggregate. Cimento Portland. nanoparticulate calcium carbonate.

Setting time. Dimensional change after setting. Compressive strength. Solubility. pH.
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1 INTRODUCAO

Os biomateriais sdo utilizados na Odontologia para o reparo ou substituicdo dos tecidos
dentais e 6sseos, e durante seu emprego devem estimular resposta adequada dos tecidos vivos
e ndo induzir a inflamacdo (BADHURI; BADHURI, 2009). Entre as vantagens apresentadas
no uso dos biomateriais estd o estimulo a formagdo de tecidos dentarios, num processo
decorrente da bioatividade. Registros histoldgicos indicam que cemento novo pode ser formado
adjacentemente a alguns materiais dentarios quando colocados em contato com tecidos
periodontais (THOMSON et al., 2003). Um desses materiais € o Agregado de Trioxido Mineral
(MTA).

O MTA é um derivado do cimento Portland com propriedades quimicas similares e foi
inicialmente desenvolvido pela Universidade de Loma Linda (Califérnia, EUA) com o intuito
de selar as comunicagOes existentes entre as porcdes internas e externas do elemento dental
(TORABINEJAD; WATSON; PITT FORD, 1993; CAMILLERI, 2008). Esse material
apresenta-se sob a forma de um pé cinza ou branco, que se mistura com agua destilada na
proporcdo aproximada de 3:1. O p6 do MTA é constituido por finas particulas hidrofilicas
compostas principalmente por silicatos de célcio, éxidos de calcio e 6xido de bismuto (ISLAM;
CHNG; YAP, 2006). Recentemente, em 2016, a empresa Angelus, lancou o0 MTA Repair HP
(High Plasticity)®, que na sua composi¢do substituiu o radiopacificador utilizado
anteriormente, o 6xido de bismuto, pelo tungstato de célcio (CaWQ4) com o intuito de ndo

causar manchamento da raiz ou da coroa dental.

Considerado um biomaterial bioceramico, o MTA possui acdo em procedimentos
clinicos tanto reparadores quanto conservadores da polpa dental e canal radicular (ASGARY et
al., 2005; SINHORET]; VITTI; CORRER-SOBRINHO, 2013). Por estimular o reparo e induzir
deposicéo de tecido dentinario, cementario e 6sseo, 0 MTA tem sido indicado no tratamento de
perfuracdes radiculares (TORABINEJAD; WATSON; PITT FORD, 1993, BORTOLUZZI et
al., 2009), como material retro-obturador (BORTOLUZZI, E. A. etal., 2006; TORABINEJAD,
2010), no selamento de comunicagOes existentes entre o sistema de canais radiculares e o
periodonto (BORTOLUZZI et al., 2009.), e como tampdo apical nos casos de rizogénese
incompleta (MENEZES et al., 2004; RIBEIRO et al.,, 2006; BRAMANTE et al., 2013).
Contudo, devido ao seu alto custo, tém-se buscado materiais alternativos que possam ser
utilizados em experimentos laboratoriais e que tenham propriedades fisicas e composi¢do

quimica semelhantes ao MTA.
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O cimento Portland (CP) tem composigédo similar ao MTA, exceto quanto aos materiais
radiopacificadores que estdo presentes apenas no MTA (ISLAM; CHNG; YAP, 2006). Estudos
comprovaram que nos 15 elementos quimicos testados do MTA, 14 se revelaram idénticos aos
do CP, em parte por milhdo e peso (ESTRELA et al., 2000; FUNTEAS; WALLACE;
FOCHTMAN, 2003). Ademais, estudos in vitro tém mostrado que o CP apresenta acdo
antimicrobiana e biocompatibilidade semelhantes ao MTA (ESTRELA et al., 2000; BERNABE
et al., 2007). Em contrapartida, seu custo € bastante inferior.

Material amplamente utilizado na Engenharia Civil, o CP é composto por um pé fino
com propriedades aglutinantes e ligantes. Esse material pertence a classe dos aglomerantes
hidraulicos, que compreende substancias que endurecem quando misturadas com agua e que
possuem resisténcia a mesma. Apds presa, mesmo que seja submetido a acdo da agua, o CP
conserva sua estrutura sem sofrer alteragdes significativas (BARBOSA et al., 2007).

Porém, tanto 0o MTA quanto o CP possuem inconvenientes relacionados a manipulacéo
e aplicacdo clinica dos mesmos. Em procedimentos de obturacdo retrograda, a contaminacao
do MTA com sangue antes do tempo de presa pode afetar as propriedades fisicas do material,
como a resisténcia ao deslocamento e a compressdo (OLOOMI et al., 2009). Além disso, esses
cimentos apresentam consisténcia arenosa ap6s a manipulacdo, dificultando o seu manejo e
assentamento no local a ser preenchido (KOGAN et al., 2006).

Para solucionar os problemas supracitados, aditivos tém sido incorporados a esses
cimentos com o intuito de melhorar as propriedades fisico-quimicas dos mesmos. Dentre 0s
aditivos existentes podemos citar os materiais carbonéticos, que quando adicionados aos
cimentos e concretos tornam as argamassas mais trabalhdveis, com melhora na densidade,
permeabilidade, exsudacdo e capilaridade (NEVILLE, 1995). J& a adicdo de cloreto de célcio
(CaClz) na concentracdo de 10% ao MTA reduz o tempo de presa desse cimento
(BORTOLUZZI et al., 2009).

Nos ultimos anos, materiais em escala nanométrica tém sido sugeridos para uso como
aditivos, por proporcionarem resultados similares ou superiores aos seus equivalentes, macro e
micrométricos, mesmo quando adicionados em proporgdes significativamente menores (BRAU
etal., 2012; LIU etal., 2012; CAMILETTI et al., 2013).

A nanotecnologia tem experimentado rapido crescimento com muitas aplicacfes e
potencial para o desenvolvimento de materiais na Odontologia (HANNIG; HANNIG, 2012). O
fundamento da nanotecnologia estd na capacidade de se trabalhar com materiais em niveis

atdbmicos e moleculares com a finalidade de aprimorar suas propriedades e aplicacbes
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(FERREIRA; RANGEL, 2009). As nanoparticulas (NPs) apresentam dimensdes de no maximo
100 nanometros de diametro (MOHAMED HAMOUDA, 2012). De modo geral, as principais
propriedades dos materiais nanoparticulados sdo devidas a pequena dimensdo de suas
particulas, que determinam o comportamento dos atomos e elétrons (efeito quantico), e
ocasionam o aumento da razdo do numero de atomos que estdo na superficie das particulas com
relacdo aos dispersos no volume das mesmas (efeito de superficie). Ou seja, a pequena
dimensdo da particula confere ao material maior area de superficie, o que o faz altamente
reagente, com fortes ligacdes com outras NPs ou outros materiais, bem como tendéncia a
aglomeracédo (PAL et al., 2007).

Tem sido verificado efeitos positivos com a adicdo de NPs na microestrutura e
propriedades de materiais cimenticios, pois promovem melhorias na trabalhabilidade, no
preenchimento dos vazios entre os graos de cimento (efeito filler) e na aceleracdo do processo
de hidratacdo e de presa (LI et al., 2004). Como exemplo, estudos recentes tém usado a
nanoparticula de carbonato de calcio (NPCC) como aditivo do CP e observado aceleracdo da
fase inicial de hidratacdo do cimento e melhora nas propriedades mecénicas do mesmo (SATO;
BEAUDOIN, 2011; CAMILETTI et al., 2013; SUPIT; SHAIKH, 2014).

As NPCCs apresentam-se como p6 branco, composto por particulas de tamanho entre
15 a 60 nm, e necessitam eficiente dispersdo do material antes de sua utilizagdo, a fim de evitar
aglomeracéo das mesmas no produto final (LAGOS, 2013). O estudo de Bernardi et al. (2017)
avaliou o tempo de presa, alteracdo dimensional, solubilidade, resisténcia a compressdo e pH
do MTA Angelus, ap6s a adicdo de NPCC nas concentracdes de 5 e 10%. A mesma quantidade
de &gua foi utilizada em todos os grupos. Os autores observaram significativa redu¢do no tempo
de presa do MTA com o uso do aditivo, porém a resisténcia a compressdo diminuiu. De acordo
com o0s autores, a reducdo da resisténcia compressiva pode ter ocorrido pela elevada
concentragdo de nanoparticula adicionada, o que pode acarretar uma estrutura mais fragil,
devido a substituicdo de parte do cimento por material inerte.

Cimentos classificados como aglomerantes hidraulicos tem suas propriedades fisico-
quimicas influenciadas por diversos fatores tais como: quantidade de agua utilizada na mistura;
0 processo de mistura propriamente dito; a pressao utilizada para a compactagéo; a umidade do
ambiente e a temperatura (HUANG et al., 2015). Alguns desses fatores ndo sdo faceis de
controlar, dificultando uma padronizacdo de métodos para determinar as propriedades do
cimento. Um fator que pode ser controlado € a quantidade de agua utilizada na mistura. Como

aadicdo de NPCC ocasiona diminuicdo da &gua requerida no processo de hidratacdo do cimento
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(L1 et al., 2015) é importante que a proporcao de agua seja melhor estudada quando do uso de
NPs nos materiais cimenticios.

Diante do exposto, observa-se que novos estudos sdo necessarios para avaliar a adi¢ao
de NPCC aos cimentos MTA e ao CP, principalmente com relacdo a proporcao de agua utilizada
na mistura, a fim de obter um cimento com propriedades fisico-quimicas, mecénicas e

bioldgicas adequadas.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

O principal objetivo deste estudo foi avaliar a incorporacdo de nanoparticulas de
carbonato de calcio (NPCC) ao cimento Portland variando a concentracdo de agua utilizada na

manipulacdo do material.

2.2 Objetivos Especificos

Verificar a influéncia do uso de diferentes concentracdes de agua no cimento Portland
adicionado de NPCC quanto a (ao):
a) Tempo de presa;
b) Estabilidade dimensional;
c) Solubilidade e desintegracéo;
d) Resisténcia a compressao;
e) Analise do pH.
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3 MATERIAIS E METODOS

Para a execucdo do experimento foi utilizado o cimento Portland branco (CP) (Arga
Certa®, Itajai, Brasil) ndo estrutural acrescido de uma pasta contendo 5% NPCC (Lagos
Industria Quimica, Minas Gerais, Brasil) obtida a partir da manipula¢do do pé de NPCC e
dispersante propilenoglicol, e agua destilada (AD), de acordo com o estabelecido na TABELA
1.

TABELA 1. Proporcdes de pé do CP, de NPCC e de agua destilada utilizados na manipulagéo
do cimento de acordo com cada um dos grupos experimentais (G1, G2, G3, G4, G5 e G6):

GRUPOS CIMENTOS MANIPULACAO

Cimento Portland )
1 Misturado com 0,33 mL de H20

Cimento Portland +
2 5% NPCC-RV + 0,05 Misturado com 0,28 mL de H20
Propilenoglicol

Cimento Portland _
3 Misturado com 0,29 mL de H20

Cimento Portland +
4 5% NPCC-RV + 0,05 Misturado com 0,25 mL de H20

Propilenoglicol

Cimento Portland _
5 Misturado com 0,26 mL de H20

Cimento Portland +
6 5% NPCC-RV + 0,05 Misturado com 0,21 mL de H20
Propilenoglicol

Apo0s a preparacdo do cimento conforme a Tabela 1, as propriedades fisico-quimicas

foram avaliadas conforme os testes descritos a seguir:
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Tempo de presa

Para este teste, matrizes de gesso foram confeccionadas com cavidades em forma de
cilindro, com diametro interno de 10 mm e altura de 1 mm. Depois da confec¢do das matrizes,
elas foram armazenadas a 37°C e umidade relativa de 95% por 24h. Apds o preenchimento das
cavidades com os cimentos manipulados de acordo com o determinado para cada grupo, uma
agulha tipo Gillmore, de 100 + 0,5 g de ponta cilindrica com 2,0 £ 0,1 mm de didmetro, foi
incidida verticalmente na superficie horizontal do cimento, somente com a for¢a do seu peso,
marcando inicialmente uma endentagdo. Esta manobra foi repetida algumas vezes, em
intervalos alternados e em diferentes areas, até que a marcacao ndo fosse mais visivel. Foram
realizadas afericbes em 3 matrizes diferentes para cada grupo. O tempo de presa do cimento foi
cronometrado desde o inicio da manipulacdo do cimento até 0 momento em que a marca da

agulha ndo fosse mais visivel.

Teste da alteracdo dimensional apos presa

Foram confeccionadas 12 amostras cilindricas para cada grupo, 6 para o periodo de 24h
e 6 para o periodo de 30 dias. Cada espécime foi confeccionado a partir de moldes de teflon
com dimensodes de 3,58 mm de altura por 3 mm de diametro, de acordo com Carvalho-Junior
et al. (2007). Os moldes foram colocados sobre uma lamina de vidro medindo 1 mm de
espessura por 25 mm de largura e 75 mm de comprimento, envolta de um papel transparéncia
com as mesmas medidas de largura e comprimento da lamina de vidro. Os moldes, ent&o, foram
preenchidos com os cimentos manipulados, de uma maneira que um pequeno excesso de
material ficasse sobre a superficie dos moldes. Em seguida, uma lamina de microscopio
envolvida em outra lamina de papel transparéncia foi posicionada sobre a superficie superior
do molde. Esse conjunto formado pela ldamina de microscopio, lamina de papel transparéncia e,
no meio, o molde contendo o material, foi mantido unido firmemente por um grampo de metal
em forma de C. Passados 5 min do inicio da mistura, o conjunto foi transportado para uma
estufa a 37 + 1 °C, com umidade relativa de 95% por 24 h. Realizada esta etapa, a superficie
dos cimentos foi regularizada com lixa d’agua 600 (3M, Sao Paulo, SP, Brasil) sob irrigacao
com AD de modo que ndo houvesse mais excessos no molde. Em seguida, os espécimes de
cada grupo foram removidos delicadamente de seus moldes e 0s seus comprimentos foram

medidos com um paquimetro mecéanico (Mitutoyo, modelo 7360, RS, Brasil)
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Depois as amostras foram inseridas em recipientes individuais contendo 20 mL de AD,
identificadas pelo grupo e nimero da amostra e mantidas em estufa a 37 + 1 °C, por 24 h e 30
dias. Apos esse tempo, os espécimes foram removidos dos recipientes, 0 excesso de agua foi

retirado com auxilio de papel absorvente e uma nova medi¢do dos comprimentos foi realizada.

A alteracdo dimensional (ALT) foi calculada pela seguinte formula:
[ (C FINAL - C)/ C] x 100, onde C FINAL = comprimento das amostras decorridos

os periodos experimentais de 24h e 30 dias e C = comprimento inicial da amostra apds presa.

Ensaio mecanico de resisténcia a compressao

Para cada grupo foram confeccionados 12 espécimes, 6 para o periodo de 24 h e 6 para
0 periodo de 30 dias. A confeccdo e dimensGes das amostras foram idénticas ao realizado no
teste anterior. Passado 24 h e 30 dias, os espécimes foram retirados dos moldes de teflon. Em
seguida, com papel absorvente o excesso de agua foi removido e a resisténcia a compressao
(RC) foi medida por uma Maquina de Testes Universal (Instron, Model 4444, Instron Corp.,
Canton, MA, EUA), com velocidade de 1 mm/min. A carga maxima necessaria para a fratura
de cada espécime foi obtida e anotada. A RC foi calculada em megapascal (MPa) de acordo
com a seguinte formula: C= 4P / aD?, onde “P” representa a carga maxima registrada pela
méaquina em Newtons (N), “D” o diametro da amostra em milimetros (mm) e “C” a carga

maxima em Mpa.

Teste de solubilidade

Seguindo metodologia descrita por Carvalho-Junior et al. (2007) foram utilizados 3
anéis de teflon para cada grupo medindo 1,5 mm de espessura e 7,75 mm de diametro interno.
Nesses anéis, foi realizada uma perfuracdo com broca esférica carbide n® 2 para passagem de
um fio de nylon, que em seguida foi usado para a sua suspensdo. Apds a manipulagdo dos
cimentos de acordo com cada grupo, os anéis foram preenchidos e transferidos a estufa a 37 °C
e umidade relativa de 95% por 24 h. Apos a remocao do excesso de cimento com uma lixa
d’agua 600 (3M, Brasil) os anéis foram pesados em uma balanga de precisao (Mettler modelo

PE 160, SP, Brasil.). Esses anéis, entdo, foram transferidos novamente para um dessecador com
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silica por 24h e outra vez os anéis foram pesados. Apés esse passo, cada anel foi suspenso pelo
fio de nylon preso a tampa do recipiente pléstico, onde foram colocados individualizados
contendo 30 mL de AD e reconduzidos a estufa a 37 °C. Decorrido os 30 dias, os anéis foram
retirados dos recipientes plasticos e depois de ser removido 0s excessos de agua foram
novamente pesados. Em seguida, os anéis foram inseridos mais uma vez ao dessecador por 24h,
para depois desse tempo serem pesados uma ultima vez. A solubilidade dos cimentos
corresponde a perda de peso de cada amostra, expressa como percentual do peso perdido em

comparacdo ao peso original.

Anélise do pH

Para o teste de pH, foi utilizado a agua na qual as amostras ficaram imersas no teste de
alteracdo dimensional e foi analisado no periodo de 24 h e 30 dias. As medi¢des foram
realizadas por meio de um de pHmetro (Micronal, PH- 1700, S&o Paulo, Brasil) calibrado de
acordo com solucgdes tampéo (pH 7,0 e 4,0) e temperatura de 25 + 2 °C, mantida constante por

ar condicionado.
Andlise Estatistica
A analise estatistica foi realizada pelos testes de ANOVA e de comparac¢Bes maltiplas

de Tukey com nivel de confiabilidade de 95%. A normalidade e a dos dados foi verificada pelo

teste de Kolmogorov-Smirnov (p > 0,05).
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4 RESULTADOS

A normalidade dos dados foi verificada pelo teste de Kolmogorov-Smirnov (p > 0,05).
Os resultados do presente estudo estdo expostos nas TABELAS 2 e 3 e nas Figuras 1,2 e 3.

Com relagéo ao tempo de presa, os resultados mostraram que a adi¢do de NPCC ao
cimento Portland promoveu diminuicdo significativa do tempo de presa do cimento (ANOVA
e Tukey, p <0,0001). A diminuicdo da quantidade de agua utilizada na manipulacao do cimento
puro também afetou o tempo de presa (TABELA 2, FIGURA 1, p < 0,05).

Os valores médios de RC ap6s 24h das amostras manipuladas com CP puro e 4gua nas
quantidades de 0,330 mL (G1) ou 0,290 mL (G3) foram estatisticamente superiores (TABELA
2, ANOVA 2-vias, p <0,0001) aos grupos acrescidos de 5% NPCC (G2, G4 e G6). Ja o grupo
G5, (CP acrescido de 0,260 mL de agua) mostrou-se similar a estes grupos (p > 0,05). Apés 30
dias, de modo geral, observou-se reducdo dos valores médios de RC nos grupos avaliados,
independentemente da quantidade de &gua utilizada, com diferencas significativas (FIGURA 2,
p <0,0001) na RC obtida apds 24h ou 30d nos grupos onde o CP foi utilizado sem aditivo (G1,
G3 e G5).

A andlise dos dados resultantes do teste de Alteracdo Dimensional (TABELA 2)
mostrou que, independentemente do cimento testado (com ou sem 5% de NPCC), ou da
quantidade de agua utilizada na manipulacao (0,330mL; 0,290mL ou 0,260mL), ndo houve
diferenca estatistica significativa entre os grupos (ANOVA, 2-vias, p > 0,05). A alteracdo
dimensional ndo deve exceder em 1,0% de contracdo ou 0,1% em expansdo dentro do padrdo
recomendado pela ISO (International Organization for Standardization) (ISO, 2012). Tosas as
médias dos percentuais de alteracdo dimensional em cada grupo analisado no quesito contracéo
ficaram dentro desse padréo, porém nos grupos G1 (ap6s 30 dias), G4 (ap6s 30 dias) e G5 (apds
24 horas e 30 dias) apresentaram resultados superiores a 0,1%. Sendo assim, no quesito
expansdo o cimento nao obedeceu as normas.

Na avaliacdo do pH, as leituras mostraram que no periodo de 24 h ndo houve diferenca
estatistica significativa entre os grupos (TABELA 2, p > 0,05). Porém, apds 30 dias foi
observada redugéo significativa no pH (FIGURA 3, p < 0,05) do grupo que utilizou aditivo e a
menor quantidade de agua na manipulacéo do cimento (G6).
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TABELA 2. Média (X) e desvios padréo (DP) dos valores do tempo de presa (em min), resisténcia a compressao (RC) em Mega Pascal , alteragdo
dimensional (ALT) em percentual médio (%), e pH observados nos diferentes grupos. Valores negativos indicam diminuicdo da dimensao do
corpo-de-prova (ALT). *

GRUPOS

Tempo de
presa
Minutos

RC
24h
30 dias

Alteracao
dimensional
24h

30 dias

pH
24h

30 dias

Gl

CP + 0,33 mL H20

X + DP

19,57 + 2,16%

38,50+ 6,672
1257 +6,75 AP

-0,29+1,18A2
0,36 + 2,16 A2

10,48 + 0,55 A2
9,03+1,24A2

G2

CP +0,28 mL H.0 +

5% NPCC-RV
X + DP

6,26 + 0,07 P

2289+86952
14,30 + 6,92 A2

-0,08 + 0,75 A2
-0,74 1,20 A2

10,36 £0,93 A2
8,86 + 1,20 A2

G3

CP + 0,29 mL H.0

X + DP

16,09 + 0,14 ®

36,28 + 8,49 A2
12,70 + 8,12 AP

0,08 +1,0342
-0,07 £0,92 A2

10,18 + 0,766 A2
9,50 +1,084 A2

G4

CP +0,24 mL H0 +

5% NPCC-RV
X + DP

12,58 £0,30°¢

2337 +5,13B4
15,41 +5,88 A2

0,04 + 1,27 A2
0,35+ 0,94 A2

10,86 + 0,04 A2
9,75+ 1,43 A2

G5

CP + 0,26 mL H.O

X + DP

14,36 £ 0,578 ¢

32,44+ 166~ B2
11,27 + 3,844 b

0,61+ 1,24~
0,83 +£1,04 A2

10,20 £ 0,88 A2
8,56 + 1,14 A2

G6

CP+0,21 mL H20 +

5% NPCC-RV

X + DP

6,00 £ 0,13P

2261 +4,6452
15,41 + 5,372

-0,18 + 0,49 A2
-0,58 1,78 A2

10,65+ 0,34 A2
8,16 + 0,55 AP

* Letras maiusculas sobre escritas representam diferenca estatistica significativa entre os grupos e letras minusculas entre os periodos dentro de
cada grupo (Testes de Anova e Tukey, a = 0,05
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Os resultados do teste de Solubilidade estdo expostos na TABELA 3. Nédo foram

observadas diferencas significativas na ocorréncia de solubilidade entre os grupos apds 30 dias,

tanto na pesagem dos espécimes hidratados quanto desidratados (TABELA 3, ANOVA 2-vias,

p>0,5).

TABELA 3. Percentual médio (X) e desvios padréo (DP) dos valores de solubilidade, para cada
grupo em 30 dias, em meio hidratado e desidratado. Valores negativos representam perda de

peso (ANOVA, a = 0,05).

Grupo G1 G2 G3 G4 G5 G6
DP DP DP DP DP DP
Solubili-
Dade
Hidratado 0,90+ 0,43 -0,35+0,14 0,65+ 3,14 -0,15+£0,13 1,90+0,20 0,11 +0,01
Desidratado -0,42 +£0,11 -0,28 £ 0,08 0,51+1,36 -0,36 £ 0,18 -0,63 £ 0,30 0,50 + 0,04

FIGURA 1. Tempo de presa dos grupos em minutos.

Tempo de presa

25,00

20,00

Minutqs

o
o)
S

- .

0,00
G1 G2 G3

Grupos

G4
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FIGURA 2. Resisténcia a Compressao expressa em Mega Pascal. Comparacao dos grupos em
24 horas e 30 dias.

Resisténcia a Compressao (MPa)

24h =30 dias

FIGURA 3. Valores de pH dos grupos comparando os resultados de 24 horas e 30 dias.

pH
12,00
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6,00
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5 DISCUSSAO

Neste estudo a pesquisa foi realizada com o Cimento Portland Branco por este
apresentar mecanismo de acdo e composicdo semelhantes ao MTA, aliados ao menor custo
(ESTRELA et al., 2000; SAIDON et al., 2000; BERNABE et al., 2007). O uso de aditivos nos
cimentos MTA e Portland tém sido propostos por diversos estudos a fim de aprimorar as
propriedades fisico-quimicas dos mesmos. No presente experimento, a nanoparticula de
carbonato de calcio (NPCC) foi adicionada ao cimento Portland branco variando a proporgéo
da agua na manipulacdo do cimento. Camiletti et al. (2013) e Kakali et al. (2000) relataram
beneficios na incorporacdo do CaCO3 nanoparticulado ao CP na construcdo civil, como a
melhora no seu processo de hidratacdo e a redu¢do do tempo de presa do cimento.

Nas obras de engenharia, a agua € claramente um dos ingredientes primordiais do
concreto e é essencial para o alcance das propriedades fisicas e quimicas do mesmo. No entanto,
idealmente, o concreto deveria conter agua apenas na proporcao suficiente para o alcance da
resisténcia maxima do composto, a0 mesmo tempo em que promovesse as propriedades
reoldgicas necessarias ao seu uso (AITCIN, P.C., 2000).

A presenca de 4gua em compostos com composi¢do semelhante ao CP também tem se
mostrado fundamental. Sabe-se que a presenca de agua é importante para a liberacdo de
hidréxido de célcio de materiais biocompativeis, como o MTA. O hidréxido de calcio é
considerado o vetor das propriedades benéficas desse cimento quando em contato com tecidos
dentais e periapicais. Portanto, como a liberacdo de hidréxido de calcio € vantajosa, uma maior
proporcao pé/agua pode ser benéfica. Porém, a quantidade de 4gua adicionada na manipulacdo
do cimento é limitada pela perda de consisténcia da mistura na presenca excessiva de liquido.

Neste trabalho, a NPCC utilizada foi constituida por um p6 branco, com particulas de
formato cubico e dimensdes variando entre 15 a 60 nm (BERNARDI et al. 2017). O p6 de
NPCC e revestido com &cido estearico, 0 que faz com que a nanoparticula se torne hidrofobica
e com propriedades lubrificantes. Essas caracteristicas trazem vantagem ao Seu uso
possibilitando grande facilidade de incorporacdo a mistura e baixo prego. Durante a
manipulacdo com o CP e agua, o acido estedrico reage com o hidroxido de célcio presente e
libera a NPCC. Em funcdo da caracteristica hidrofobica do revestimento da nanoparticula
quando em pd, o propilenoglicol foi utilizado como dispersante a fim de evitar a aglomeracao
do aditivo durante a mistura. Duarte et al. (2012) e Natu et al. (2015), em estudos que avaliaram

as propriedades quimico-fisicas do MTA associadas ao propilenoglicol (PG), concluiram que a
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adicdo do PG ao MTA promove a liberacéo de ions célcio e melhora sua fluidez. Segundo esses
autores, uma maior fluidez melhora as caracteristicas manipulativas do cimento. No presente
estudo, a adicdo de NPCC ao CP, independente da proporcao de agua utilizada, contribuiu para
melhorar as caracteristicas manipulativas do CP, propiciando maior trabalhabilidade do
material. Estes resultados corroboram com os achados dos estudos de Camiletti et al. (2013) e
Bernardi et al. (2017). No entanto Natu et al. (2015) verificaram que a adi¢éo de PG ao cimento
MTA resultou num comprometimento da dureza do cimento. Como no presente estudo a
quantidade de PG foi sempre pequena e igual em todos os grupos com NPCC, outros estudos
sdo necessarios a fim de avaliar a influéncia desse composto nas propriedades dos cimentos
quando do uso de aditivos dispersos por PG.

A reacdo de presa do cimento tem como fundamento as rea¢6es dos compostos anidros
do cimento com a agua (BORGES et al. 2010). As particulas do cimento reagem entre si
formando compostos hidratados (CAMILLERI et al., 2007). Na hidratacdo é produzido silicato
de célcio hidratado e hidroxido de calcio (HOLLAND et al., 2001; FRIDLAND; ROSADO,
2003). Analisando os testes de tempo de presa, a adicdo de NPCC ao CP promoveu aceleracao
significativa do tempo, assim como nos estudos de Camiletti et al (2013), Sato; Beaudoin (2011)
e de Bernardi et al. (2017). Segundos esses estudos, a adigdo de NPCC ao CP proporciona
aumento de pontos de contatos dentro do material e estimula o crescimento de silicato de célcio
hidratado em volta da nanoparticula, o que, por consequéncia, acelera o tempo de presa do
cimento.

A diminuicédo da quantidade de agua utilizada na manipulacdo do cimento puro também
afetou o tempo de presa. No grupo com a menor quantidade de agua (G6) utilizada na
manipulagéo do cimento e 5% de NPCC, houve a ocorréncia do menor tempo de presa entre 0s
outros grupos. No estudo de Cavenago et al. (2014) a influéncia da concentracéo de agua foi
testada e concluiu-se que a proporcdo de p6/agua interferiu significativamente nas propriedades
fisicas e quimicas do MTA branco. Com uma proporc¢éo po/liquido de 2:1, o tempo de presa foi
mais longo e o pH e liberacdo de calcio foram maiores. Em outro estudo, Bernardi et al. (2017)
relataram que a adigdo de NPCC proporcionou efeito acelerador no processo de hidratagéo,
favoreceu uma interacdo mais efetiva entre cimento/agua e aumentou os pontos de contato pela
maior quantidade de cimento hidratado.

Ao analisar os resultados do teste de compressao nos grupos com cimento puro (G1, G3,
Gb5), observa-se que os valores de RC diminuiram. A literatura tem mostrado (AITCIN, P.C.,

2000) que, quando somente cimento e agua sdo usados, maior quantidade de agua é necessaria
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para hidratar por completo todas as particulas do cimento. Essa &gua adicional, a qual nunca
sera ligada a qualquer particula de cimento, resulta na reducdo das propriedades mecénicas do
concreto e diminui sua durabilidade. No presente estudo, nos grupos onde a nanoparticula de
NPCC foi adicionada ao cimento (G2, G4, G6), também ocorreu uma diminuicdo dos valores
de resisténcia.

Castellano et al. (2016) concluiram que, em longo prazo, a RC do CP diminui com o
aumento da temperatura devido ao aumento da porosidade. Nesse estudo, a RC foi testada com
temperaturas de 20, 40 e 60°C. Num primeiro momento, 0 cimento exposto a maiores
temperaturas apresentavam maior resisténcia a compressdo. Porém, ap6s 30 dias, a resisténcia
diminuiu nos grupos submetidos a maior temperatura. Portanto, da mesma forma com o que
ocorreu no presente estudo, a manutencdo das amostras em ambiente umido a 37 °C pode ter
influenciado na RC do cimento.

Outro teste avaliado foi o da Alteracdo dimensional. Os dados do teste mostraram que
ndo houve diferenca estatistica significativa entre os grupos, independentemente da adi¢éo, ou
ndo, de NPCC e das diferentes concentracGes de agua. Porém, em alguns grupos os percentuais
de alteracdo dimensional no quesito expanséo ficaram acima do padrao recomendado pela ISO
(2012), principalmente no Grupo 5, onde foi adicionada menor quantidade de 4gua ao CP. O
cimento Portland ao ser hidratado libera hidréxido de calcio — Ca (OH)2, que é muito sensivel
a ataques quimicos, pois € dissolvido pela agua e € arrastado através de poros. Este processo de
dissolucdo aumenta a porosidade da pasta endurecida e com ela sua permeabilidade o que pode
aumentar a absorcdo de agua pelo cimento e ocasionar sua expansao.

Com relacdo a avaliacdo do pH, ha diversos estudos que apresentam diferentes tipos de
area de contato de materiais e liquido nos testes de pH in vitro, como 0 uso de meios aquosos,
onde podem ser imersos em tubos de polietileno, dentes artificiais ou anéis de Teflon
(Bortoluzzi et al., 2008; Santos et al., 2005; Duarte et al., 2012). Portanto, é possivel encontrar
divergéncias. No presente estudo, a medi¢do do pH foi realizada na agua onde as amostras
ficaram imersas durante o teste de alteracdo dimensional. Desta forma, ndo houve interferéncia
de qualquer material entre a gua e o medidor de pH. As leituras mostraram que no periodo de
24 h n&o houve diferenga entre 0s grupos bem como no estudo de Bernardi et al. (2017), que
também utilizou uma metodologia para analise do pH sem interferéncia entre material, agua e
medidor. Porém, no presente estudo, apos 30 dias foi observada reducéo significativa no pH do
grupo que utilizou aditivo e a menor quantidade de 4gua na manipulacdo do cimento (G6),

diferentemente de Bernardi et al (2017), onde ap6s 30 dias 0s autores observaram aumento do
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pH das amostras nos grupos com 5% ou 10% de NPCC. E sugerido novos teste de pH, RC,
ALT em fluido corporal sintético para uma melhor anélise desses testes.

O grau de solubilidade e a porosidade estdo relacionados com a propor¢do pé/liquido
empregada (FRIDLAND; ROSADO, 2003). O tempo de presa prolongado pode favorecer a
solubilidade (KOGAN et al., 2006; BORTOLUZZI et al., 2009). Porém na analise dos
resultados do teste de Solubilidade foi observado que ndo houveram diferengas significativas
na ocorréncia de solubilidade entre os grupos ap6s 30 dias, tanto na pesagem dos espécimes
hidratados quanto desidratados. Bernardi et al. (2017) sup6s com seu estudo, o qual também
utilizou 5% de adicao de nanoparticula, que essa quantidade de NPCC possa ter gerado espacos
vazios, pela aglomeracdo das NPs, e consequentemente maior absorcdo de &gua e perda
posterior. Entretanto, de forma similar ao estudo supracitado, os resultados de solubilidade do
presente estudo ficaram dentro dos padrBes estabelecidos pela ADA (2012). O estudo de
Torabinejad; Chivian (1999) com o MTA também resultou diferencas minimas no teste de
Solubilidade.

Com a andlise dos resultados obtidos neste estudo, observa-se a necessidade da
realizacdo de novas avaliaces do CP adicionado de NPCC, variando o dispersante e as
temperaturas utilizadas durante e ap6s a manipulacdo do material, com o intuito de analisar as

propriedades fisico-quimicas do mesmo.
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6 CONCLUSAO

A adicdo de NPCC ao cimento Portland acelerou o tempo de presa. Apos 30 dias houve
diminuicdo da RC em todos os grupos e reducao do pH no grupo com nanoparticula e menor
quantidade de agua. Os testes de Alteracdo dimensional e Solubilidade ndo mostraram

diferencas significativas entre as amostras avaliadas.
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