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RESUMO

Objetivos: O cimento Portland tem sido amplamente pesquisado devido a sua
similaridade ao MTA e ao seu menor custo. Este estudo teve como objetivos avaliar a
influéncia da adicdo de diferentes concentragbes de carbonato de célcio
nanoparticulado (NPCC)no tempo de presa (TP), resisténcia a compressdo (RC),
estabilidade dimensional (ALT), solubilidade (SOL) e pH do cimento Portland(CP) tipo
branco. Materiais e Métodos: o Cimento Portland (1g) foi manipulado com agua
destilada (0,330ml) e NPCC de acordo com o especificado para cada grupo: G1
(controle - sem NPCC); G2 (0,5% de NPCC), G3 (1% de NPCC), G4 (2% de NPCC)
e G5 (5% de NPCC). TP foi medido através de uma agulha tipo Gillmore. As médias
de RC e ALT foram medidas com o uso de 6 espécimes para cada grupo/periodo (24h
e 30d), através da Instron e especimetro digital, respectivamente. Para a SOL, anéis
de teflon preenchidos com cimento foram pesados hidratados e desidratados, apés
24 horas e 30 dias. A medicdo do pH foi realizada na dgua onde os epécimes foram
armazenados no teste ALT. A analise estatistica foi obtida pelos testes ANOVA e
Tukey (0=5%). Resultados: Os grupos G2, G3, G4 e G5 apresentaram reducdo
significativa (p<0,05) no TP em relacdo ao grupo controle (G1). A RC ap6s 24h em
G1 foi similar aos grupos G2 e G3, e superior aos grupos G4 e G5 (p<0,01). Apés 30
dias foi observada reducéo dos valores médios de RC nas amostras do G1, G2, G3 e
G4 (p<0,0001). ALT e SOL nao apresentaram diferenca estatistica significativa entre
0s grupos (p>0,05). Na avaliacdo do pH, apés 30 dias foi observada reducao
significativa nas amostras do G3 (p<0,05), com valores similares ao G1 e G4.
Conclusao: A adicdo do NPCC ao CP influenciou em algumas propriedades do
cimento, TP e a RC diminuiram, o pH apresentou reducéao significativa no G3 em 30

dias. SOL e ALT néo apresentaram diferenca significativa entre os grupos.

Palavras - chave: Carbonato de calcio nanoparticulado. Cimento Portland.
Nanoparticulas.



ABSTRACT

Objectives: Portland cement has been extensively researched due to its similarity to
MTA and lower cost. The aim of this study was to evaluate the addiction of different
concentrations of calcium carbonate nanoparticles to Portland cement (PC) and its
influence on setting time (ST), dimensional change (DC), compressive strength (CS),
solubility (SOL) and pH. Materials and Methods: Portland cement (1g) was handled
with distilled water (0.330ml) and NPCC as specified for each group: G1 (PC — no
additive); G2 (PC + NPCC 0,5%), G3 (PC + NPCC 1%), G4 (PC + NPCC 2%) e G5
(PC + NPCC 5%). ST was measured using a Gillmore needle. CS and DC mean values
were obtained by the measurement of 6 specimens for each group / period using the
Instron and digital caliper, respectively. For the SOL test, cement filled teflon rings were
weighed hydrated and dehydrated after 24 hours and 30 days. pH was measured in
the water where the samples were stored in the DC test. Statistical analysis was
obtained by ANOVA and Tukey tests (a = 5%). Results: Groups G2, G3, G4 and G5
presented significant reduction (p < 0.05) in the ST in relation to the control group (G1).
The CS after 24h in G1 was similar to the G2 and G3 groups, and superior to the G4
and G5 groups (p < 0.01). After 30 days, a reduction of the mean values of CS was
observed in the G1, G2, G3 and G4 samples (p<0.0001). DC and SOL did not present
significant statistical difference between the groups (p>0.05). In the pH test, a
significant reduction in G3 samples (p<0.05) was observed after 30 days, with similar
values to G1 and G4. Conclusion: The addition of NPCC to PC influenced on some
of the cement’s properties. ST and CS decreased, and pH reduced on G3 in 30 days,

SOL and DC had no significant difference between groups.

Key-words: Portland cement. Nanoparticulate Calcium Carbonate. Nanoparticles.
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1 INTRODUCAO

O desenvolvimento de cimentos para uso em Odontologia tem sido tema de
diversos estudos, a fim de se obter um material que apresente boas caracteristicas
fisico-quimicas, mecanicas e bioldgicas, além de um custo razoavel, que permita seu
uso em diferentes niveis de salde, e que contenha todas as propriedades desejaveis
para uso clinico. Os cimentos que endurecem por umidade pertencem a classe dos
materiais chamados aglomerantes hidraulicos. Esses materiais sdo também
resistentes a umidade, e tém como exemplos o cimento Portland (CP), utilizado na
construcao civil, e o Agregado de Tridéxido Mineral (MTA), com composi¢do similar ao
Portland e que tem sido aplicado na Odontologia (TAVARES; LUIZ, 1997; OLIVEIRA
et al., 2007).

O CP foi patenteado em 1824, por Joseph Aspdin, um construtor inglés que
desenvolveu o produto a partir da calcinagéo da mistura de rochas calcéarias derivadas
da localidade de Portland, na Inglaterra, e de materiais silico- argilosos. (TAVARES,;
LUIZ, 1997). De acordo com a Associacao Brasileira do Cimento Portland (ABCP,
2002), o CP é composto de clinquer, que esta presente em todos 0s cimentos, e de
adicoes, que sao os componentes que permitem a fabricacdo dos diferentes tipos de
cimentos existentes. Ja ha alguns anos, o cimento Portland (CP) tem sido apresentado
como um material de composicdo quimica e propriedades fisicas similares ao
Agregado de Tridéxido Mineral (MTA), com comportamento biolégico e tecidual
semelhante quando estudado em modelos animais, porém com menor custo
(ESTRELA et al., 2000). Esse cimento pode ser uma alternativa mais econémica ao
uso do MTA (OLIVEIRA et al., 2007).

O MTA possui varias indicacbes em endodontia devido a sua excelente
capacidade de selamento apical e biocompatibilidade (BROON et al., 2006). Pode ser
empregado na obturacdo de canais radiculares, reparo de perfuragdes, terapia
endododntica em dentes vitais, como tampé&o apical em dentes despolpados e com
rizogénese incompleta (BOGEN et al., 2008; PARIROKH; TORABINEJAD, 2010).
Além disso, tem sido utilizado em pulpotomias de dentes permanentes e deciduos
(PIVA et al., 2014). Porém, apesar de suas excelentes caracteristicas e resultados

apresentados nesses estudos, 0 MTA apresenta algumas desvantagens tais como:
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descoloracéo dentaria; dificuldade de insercdo em cavidades e perfuracdes devido a
sua textura arenosa; e elevado tempo de presa, que pode ocasionar solubilidade e
desintegracédo do material, aumentando as chances de que o0 mesmo se desloque da
cavidade onde foi inserido (BORTOLUZZI et al., 2007; KIM et al., 2015).

O MTA e o CP sao materiais muito semelhantes microscopicamente e
macroscopicamente, além de apresentarem biocompatibilidade
(WUCHERPFENNING; GREEN, 1999). Broon et al. (2006) avaliaram o reparo de
perfuracdes, em dentes de caes, tratadas com ProRoot MTA, MTA Angelus e cimento
Portland branco. Esses autores concluiram que os trés materiais propiciaram o
selamento da perfuragéo com tecido mineralizado. Em outro estudo, Silva et al. (2015)
verificaram o reparo de lesdes perirradiculares em pacientes submetidos ao
tratamento endodéntico utilizando o MTA e o cimento Portland. Concluiu-se que
ambos 0s materiais permitiram o0 sucesso do tratamento, ndo havendo diferencas
significativas quanto a formacédo 6ssea comparando os dois materiais. Borges et al.
(2014) fizeram um acompanhamento por aproximadamente dez anos de dois casos
clinicos de dentes que apresentavam perfuracées e que foram selados com CP. Em
ambos 0s casos, o reparo tecidual foi observado radiograficamente e, clinicamente,
foi constatada a auséncia de dor, edema, fistulas ou bolsas periodontais. Melo Janior
et al. (2015) avaliaram a atividade antimicrobiana do cimento Portland e do MTA contra
algumas bactérias cariogéncias: Streptococcus mutans, Enterococcus faecalis,
Lactobacillus acidophilus e Lactobacillus casei. Os materiais demonstraram
propriedades antimicrobianas semelhantes, apresentando halos de inibicdo contra
todas as bactérias testadas, exceto contra o Enterococcus faecalis.

Dos 15 elementos presentes no MTA, 14 sdo também encontrados no cimento
Portland, sem diferencas quantitativas significantes entre eles, com excec¢éo do 6xido
de bismuto, um radiopacificador presente apenas no MTA (FUNTEAS et al., 2003;
CAMILLERI et al., 2005). Devido a essas similaridades alguns aditivos utilizados para
melhorar as caracteristicas do MTA podem ser testados no CP e vice-versa
(BORTOLUZZI et al., 2007; VIOLA et al., 2011).

Alguns estudos avaliaram a influéncia da adicdo de diferentes
radiopacificadores ao Cimento Portland e apresentaram resultados semelhantes,

concluindo que o acréscimo de 6xido de bismuto proporciona maior radiopacidade ao



11

Cimento Portland, semelhante a proporcionada ao MTA Angelus (SILVA et al., 2015).
Esta radiopacidade é maior que a da dentina (DUARTE et al., 2009) e similar a da
guta-percha (BODANEZI et al., 2009). Camilleri et al. (2010) avaliaram o Cimento
Portland quando acrescido de diferentes radiopacificadores e concluiram que a adi¢éao
da liga de prata/estanho resultou em propriedades fisicas, quimicas e mecanicas
similares ao ProRoot MTA. Ginebra et al. (2003) testaram o efeito do tamanho das
particulas do cimento de fosfato de célcio na reacdo de presa do material, concluindo
gue a dimenséo das particulas é um fator chave que interfere significativamente nas
propriedades fisico-quimicas do cimento, influenciando na rea¢do quimica e mecanica
de consolidagdo do mesmo.

A nanotectnologia € um dos campos mais estudados e em maior
desenvolvimento atualmente, envolvendo estruturas medindo entre 1 e 100
nandmetros e que podem ser integradas a outras maiores, criando novos e melhores
materiais. Devido ao seu menor tamanho, o uso das nanoparticulas pode aperfeicoar
a biocompatibilidade dos materiais aos quais sao adicionadas (HAMOUDA et al.,
2012). Na odontologia, as nanoparticulas estdo sendo utilizadas para aprimorar o
brilho, aumentar a resisténcia ao desgaste e melhorar a resisténcia dos materiais
restauradores e cimenticios (SUBRAMANI, 2012). Entre as adi¢Bes utilizadas no
processo de fabricacdo do Cimento Portland estdo os materiais carbonaticos, que
apresentam carbonato de célcio convencional ou nanoparticulado em sua
composicdo. Este componente melhora a trabalhabilidade do material e serve como
filler calcério, ja que as particulas desse aditivo possuem dimensdes adequadas para
se alojarem entre as demais particulas constituintes do cimento (ABCP, 2002).

O carbonato de calcio nanoparticulado (NPCC) pode ser utilizado para
aprimorar os cimentos de uso odontoldgico. No estudo de Bernardi et al. (2017) os
autores avaliaram o tempo de presa, alteracdo dimensional, solubilidade, pH, e
resisténcia a compressdao do MTA Angelus apos adicdo de NPCC. A mesma
guantidade de agua foi utilizada durante a manipulacédo da substancia nos diferentes
testes, enquanto a quantidade das nanoparticulas adicionadas ao MTA variou nas
concentracdes de 5% e 10%, com a finalidade de verificar a influéncia dessa variacao
nas propriedades finais do material. Os resultados mostraram uma reducao

significativa no tempo de presa do MTA com o aditivo, enquanto a resisténcia a
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compressdo diminuiu. Segundo os autores, isso pode ser explicado pela elevada
concentracdo de nanoparticulas utilizada, o que leva a substituicdo de parte do
cimento por um material inerte, resultando em uma estrutura mais fragil (BONAVETTI
et al., 2003). A solubilidade variou em todos 0s grupos, mas se manteve de acordo ao
padrao estabelecido pela ISO. Nos quesitos alteracdo dimensional e pH, nas primeiras
24 horas nado houve diferencgas significativas entre os grupos, mas no periodo de 30
dias, o MTA com adi¢cdo de nanoparticulas obteve um pH maior que o MTA sem
aditivos, sendo que entre os trés grupos, o do MTA com adicdo de 5% de
nanoparticulas obteve a menor alteracdo dimensional.

Diante do exposto, percebe-se a necessidade de realizacdo de novos estudos,
principalmente para observar os efeitos da adicdo de menores concentragdes de
nanoparticulas aos cimentos Portland e ao MTA, a fim de aprimorar as propriedades

desses cimentos.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Avaliar a influéncia da adicdo de carbonato de calcio nanoparticulado (NPCC)
ao cimento Portland (CP) com relacdo as suas propriedades fisicas, quimicas e

mecanicas.

2.2 Objetivos Especificos

Avaliar a adicdo de diferentes concentragbes de NPCC ao cimento Portland

quanto a (ao):

" Tempo de presa;

" Estabilidade dimensional,

" Solubilidade e desintegracao;
. Resisténcia a compressao;

. Analise do pH.
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3 MATERIAIS E METODOS

Nesta pesquisa foi utilizado o Cimento Portland branco, composto, nao
estrutural (Certa Argamassas, Itajai, Brasil) e uma pasta de carbonato de calcio
nanoparticulado (NPCC) obtida a partir da mistura do p6 de NPCC manipulado com o
dispersante propilenoglicol.

Para a execucdo do experimento, o Cimento Portland (1g) foi manipulado
conforme as orientagcbes do fabricante (G1), ou com a adicdo de NPCC nos
percentuais de 0,5% (G2) , 1% (G3), 2% (G4) e 5% (G5) conforme consta na Tabela
1.

Tabela 1 — Proporc¢des utilizadas na manipulacdo dos materiais

GRUPOS CIMENTO + ADITIVO AGUA +PROPILENOGLICOL*
Gl Cimento Portland (19) 0,33 mL
G2 Cimento Portland + 0,5 % NPCC 0,32 mL + 0,01 mL
G3 Cimento Portland + 1 % NPCC 0,32 mL + 0,01 mL
G4 Cimento Portland + 2% NPCC 0,31 mL + 0,02 mL
G5 Cimento Portland + 5 % NPCC 0,28 mL + 0,05 mL

*A quantidade de agua acrescida foi calculada de acordo com a quantidade de propilenoglicol
utilizado na manipulacéo da pasta de NPCC, o que resultou na mesma quantidade de liquido
nos diversos grupos.

Tempo de Presa

Foram confeccionadas matrizes de gesso com cavidades em forma de disco,
com diametro interno de 10 mm e altura de 1 mm. As matrizes foram armazenadas a
37°C e umidade relativa de 95%. Apds 24 h, as cavidades foram preenchidas com os
cimentos manipulados de acordo com o especificado para cada grupo (TABELA 1).

Uma agulha tipo Gillmore, de 100 £ 0,5 g e ponta cilindrica com 2,0 £ 0,1 mm

de diametro, incidiu verticalmente na superficie horizontal do cimento, marcando
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inicialmente uma indentacdo, que foi repetida algumas vezes, em intervalos
alternados e em diferentes areas, até a marcacdo ndo ser mais visivel. Foram
realizadas afericbes em 3 corpos de prova para cada grupo. O tempo de presa do
cimento foi considerado do inicio da mistura até o momento em que a marca da agulha

ndo promovia mais identagdes visiveis.

Estabilidade Dimensional

Para cada grupo foram confeccionadas 6 amostras cilindricas para o periodo
de 24 h e 6 amostras para o periodo de 30 dias, totalizando 12 amostras. Estas foram
confeccionadas a partir de moldes de teflon com dimensdes 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 em uma fina
lamina de papel transparéncia. Em seguida, os moldes foram preenchidos com os
cimentos manipulados, de tal modo que ficasse um ligeiro excesso de material sobre
a extremidade superior dos mesmos. Entdo uma lamina de microscépio envolvida em
outra lamina de papel transparéncia foi posicionada sobre a superficie superior do
molde. Todo o conjunto formado pela lamina de microscépio, lamina de transparéncia
e, no meio, o0 molde contendo o material, foi unido por um grampo em forma de C.
Apds 5 min do inicio da mistura, o conjunto foi transferido para uma estufa a 37 °C +
1 °C, com umidade relativa de 95% por 24 h. Entdo, a superficie dos cimentos foi
regularizada com lixa d’agua 600 (3M, Sao Paulo, SP, Brasil) sob irrigagdo com agua
destilada. As amostras de cada grupo foram removidas de seus moldes e 0s seus
comprimentos apos presa (C) medidos com um espessimetro mecanico (Mitutoyo,
modelo 7360, RS, Brasil). Logo apds, foram colocadas em recipientes individuais
contendo 20 mL de agua destilada, identificadas pelo grupo e nimero da amostra e
mantidas em estufa a 37 £ 1 °C, por 24 h (Gz4n) ou 30 dias (Gsodias) (ADA). Passados
os periodos experimentais (24 h ou 30 dias), as amostras foram removidas dos
recipientes, o excesso de agua retirado com auxilio de papel absorvente e uma nova

medic&o dos comprimentos foi realizada.
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A alteracéo dimensional (ALT) foi calculada pela seguinte formula:

Cfinal— C x 100
C

Onde Cfinal dias equivale ao comprimento da amostra ap6s decorrido o periodo
de 24 horas ou 30 dias, nas condicdes do experimento, e C corresponde ao
comprimento inicial da amostra. A alteracdo dimensional do cimento testado foi a

meédia aritmética das seis repeticdes realizadas.

Solubilidade

Para cada grupo, foram utilizados 3 anéis de teflon medindo 1,5 mm de
espessura e 7,75 mm de diametro interno, seguindo metodologia descrita por
Carvalho-Junior et al. (2007). Em cada anel, foi realizada uma perfuracdo com broca
esférica carbide n° 2 para passagem de um fio de nylon, que serviu para a sua
suspensdao. Os anéis foram preenchidos com os cimentos manipulados e 0s conjuntos
levados a estufa a 37 °C e umidade relativa de 95% por tempo igual a trés vezes o
tempo de presa de cada cimento (verificados em teste anterior). Foi realizada a
remocgao dos residuos com uma lixa d’agua 600 (3M, Brasil) e os anéis pesados (PHo)
em uma balanca de precisdo (METTLER modelo PE 160, SP, Brasil). Decorridas 24h
em dessecador com silica, cada anel foi submetido a nova pesagem (Ppo). Em
seguida, cada anel foi suspenso por fio de nylon, colocados no interior de recipientes
plasticos individualizados contendo 30 mL de AD e reconduzidos a estufa a 37 °C.
Apos trinta dias, os anéis foram retirados dos recipientes plasticos e, depois da
remocao do excesso de agua, foram pesados (Prsod). Depois, voltaram ao dessecador
por 24 h e, apds este tempo, foram novamente pesados (Pbsod). A solubilidade dos
cimentos foi a perda de peso de cada amostra, expressa como percentual do peso

perdido em comparacéo ao peso original.
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Resisténcia a compressao

Moldes de teflon foram confeccionados, de acordo com Carvalho-Junior et al.
(2007), com dimensodes de 3,58 mm de altura por 3 mm de diametro. O material foi
espatulado, inserido no interior do molde e mantido em estufa a 37 °C e umidade
relativa de 95 %, durante trés vezes o tempo de presa. Para cada grupo de cimento
foram confeccionadas 6 amostras cilindricas para o periodo de 24 h e 6 amostras para
o periodo de 30 dias, resultando em um total de 12 amostras. Apds a remocao dos
moldes, 0s espécimes tiveram as superficies superior e inferior regularizadas com lixa
de granulacao 600 sob irrigacdo. Foram entdo medidos com paquimetro digital, e em
seguida estes foram recolocados na estufa a 37 °C e umidade relativa de 95 %, onde
permaneceram pelos tempos de 24 h ou 30 dias.

A resisténcia a compressao dos materiais foi medida na Maquina de Ensaio
Universal (Instron 4444, Instron Corp., Canton, MA, USA) com velocidade de cruzeta
de 1 mm min 1. A forca maxima aplicada para a fratura de cada amostra foi expressa
em Mpa (N/mm?), o célculo foi realizado considerando as cargas maximas (F) em
relacdo ao diametro dos espécimes para calculo da area superficial (A) de aplicacéo

da forga.

Analise do pH

A 4gua na qual as amostras do teste de alteracdo dimensional ficaram imersas
foi utilizada para medicdo do pH através de um pHmetro (Micronal, PH-1700, Séo
Paulo, Brasil) previamente calibrado de acordo com solug¢des tampéao (Ph4,0 e 7,0) e
temperatura de 25+ 2 °C, mantida constante por ar condicionado. As medi¢cfes foram
feitas ap6s 24 h (C24h), e 30 dias (C30d ). O pH da agua deionizada foi medido

previamente ao armazenamento das amostras, sendo igual a 7,2.

Analise estatistica



18

A andlise estatistica foi realizada pelos testes de ANOVA e de comparacgdes
multiplas de Tukey com nivel de confiabilidade de 95% e de significancia de 5%
(a=0,05) A normalidade e a homogeneidade foram verificados pelos teste de

Kolmogorov-Smirnov e Levenne’s respectivamente.

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 na
FIGURA 1.

A analise dos dados mostrou que a adicdo de NPCC ao cimento Portland
promoveu diminuicdo significativa do tempo de presa do cimento em todos as
proporc¢des avaliadas (G2: 0,5%; G3: 1%; G4: 2% e G5: 5%) em relacdo ao grupo
controle (G1, Portland puro) (ANOVA e Tukey, p < 0,0001). O percentual de 5% de
NPPC apresentou o menor tempo de presa do cimento, sendo significativamente
diferente dos demais grupos (p < 0,0001).

A RC ap06s 24 h das amostras manipuladas com CP puro e agua (0,330 mL,
G1) foi estatisticamente similar ao grupo manipulado com 0,5% de NPCC (TABELA 1,
ANOVA 2-vias, p > 0,05) e diferente dos demais grupos acrescidos de NPCC. Apos
30 dias foi observado reducao estatistica significativa (p < 0,0001) dos valores médios
de RC nos grupos controle e acrescidos de 0,5%, 1% e 2%. O valor médio de RC do
grupo acrescido de 5% NPCC ap6s 30 dias foi estatisticamente similar ao obtido apés
24 h.

Na avaliacdo da Alteracdo Dimensional, independentemente do cimento
testado (puro ou com adicdo de NPCC), ou da proporgcdo de NPCC utilizado, nao
houve diferenca estatistica significativa entre os grupos (ANOVA, 2-vias, p > 0,05).
Contudo, os grupos 1 e 2 tiveram resultados ndo compativeis com as normas da
ANSI/ADA (2012). Sendo que 0 G1 obteve como resultado expansdo maior do que 0,1%
e 0 G2 apresentou contragcdo maior que 1% em 30 dias. Os demais resultados ficaram
dentro do estabelecido pela norma ANSI/ADA (2012). As médias dos percentuais de
alteracdo dimensional em cada grupo analisado ficaram dentro do padréao
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recomendado pela ADA (American National Standards Institute/American Dental
Association (ANSI/ADA, 2012).

Na avaliacdo do pH, as leituras mostraram que no periodo de 24 h n&o houve
diferenca entre os grupos. Porém, apos 30 dias foi observada reducao significativa (p
< 0,05) no pH do grupo que utilizou aditivo na concentracdo de 1%. Nos demais
grupos, apesar dos valores terem reduzido, ndo houve diferengas significativas dentro
de cada grupo.

Os resultados do teste de Solubilidade estdo expostos na TABELA 2. Nao foram
observadas diferencas significativas na ocorréncia de solubilidade entre os grupos
apos 30 dias, tanto na pesagem dos espécimes hidratados quanto desidratados
(TABELA 2, ANOVA 2-vias, p > 0,5).



Tabela 2. Média (X) e desvios padrdo (DP) dos valores do tempo de presa (em min), resisténcia a compressao (RC) em N, alteracdo dimensional (ALT)

em percentual médio (%), e pH observados nos diferentes grupos.*

Grupos G1 G2 G3 G4 G5

X DP X DP X DP X DP X DP
Tempo de Presa
Minutos 19,57 £2,16 A 14,51 £ 0,59 B 9,63 +0,409 ¢ 10,23+0,11 ¢ 6,26 + 0,07 P

RC
24h
30 dias

Alteracéo
Dimensional (%)
24h

30 dias

pH
24h
30 dias

38,50 + 6,67 A2
12,57 + 6,75 A0

-0,29 £1,18*2
0,75+2,1642

10,48 £ 0,54 A2
9,03+1,23B2

36,37 + 4,464 8.2
12,44 +2,25Ab

-0,69 £ 0,27Aa
-1,58 £1,29Aa

10,88 £ 0,01~ 2
10,86 + 00,4842

30,15 + 3,38ABC.a
8,76 + 5,00n°

-0,29 £ 0,954
-0,73+£0,71A2

10,76 £ 0,094
8,78 +1,408.°

26,81 +4,728¢.a
9,02 +6,12A°b

-0,24 £ 0,71A2
-0,92£0,61A2

10,66 + 0,634 2
9,84 + 1,29 8.2

22,89 + 8,68 C2
14,29 £ 6,92 A2

-0,08 £ 0,75A 2
-0,74 £1,20A 2

10,36 £ 0,93A.2
8,86 +1,19B2

* Letras mailsculas sobrescritas representam diferenca estatisticamente significativa entre os grupos e letras mindsculas entre as linhas, dentro de cada
grupo e teste (ANOVA, Tukey test, a = 0,05). G1 = cimento Portland puro; G2 = Portland + 0,5% NPCC; G3 = Portland + 1% NPCC; G4 = Portland + 2%
NPCC; G5 = Portland + 5% NPCC. Valores negativos representam contracdo do espécime. A quantidade de agua, ou agua e propileno glycol (grupos
acrescidos de NPCC) foi padronizada em 0,330mL para cada 1 g de cimento.

20
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Tabela 3. Percentual médio (X) e desvios padrdo (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).

G1 G2 G3 G4 G5
X DP X DP X DP X DP X DP
Solubilidade
Hidratado 0,89 + 0,43 -0,26 + 0,08 0,18 + 0,24 -0,62 + 1,01 -0,35+0,13
Desidratado 0,31+1,31 1,79 +£2,18 -0,55 + 0,09 -0,51 + 0,05 0,99+ 2,18

*G1 = cimento Portland puro; G2 = Portland + 0,5% NPCC; G3 = Portland + 1% NPCC; G4 = Portland
+ 2% NPCC; G5 = Portland + 5% NPCC. A quantidade de agua, ou agua e propilenoglicolcol (grupos
acrescidos de NPCC) foi padronizada em 0,330mL para cada 1 g de cimento.

Figura 1. Grafico do tempo de presa (min) e da concentracdo de nanoparticulas (%) utilizada nos
diferentes grupos. Observa-se relacdo inversamente proporcional entre a concentragdo de NPCC e o
tempo de presa.

Concentracdo de Nanoparticulas X Tempo de Presa

(%) (Min)
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5 DISCUSSAO

Este estudo avaliou as alteracdes ocorridas nas propriedades fisico-quimicas
do Cimento Portland quando acrescido de carbonato de calcio nanoparticulado
(NPCC). O cimento Portland foi utilizado por ter composi¢do quimica semelhante ao
MTA, além de propriedades equivalentes e menor custo (FUNTEAS et al., 2003;
BROON et al., 2006; BORGES et al., 2014; MELO JUNIOR et al., 2015). O NPCC foi
escolhido pois estudos mostraram que sua adicdo acelera o processo de hidratacdo
do cimento Portland, ocasionando uma melhora em suas propriedades mecanicas
(SATO; BEAUDOIN, 2011; XU et al., 2011; LIU et al., 2012, BOST et al., 2016).
Camiletti et al. (2013) relataram que altas doses de microparticulas de carbonato de
calcio podem aumentar os efeitos adversos do concreto, sendo entdo preferivel a
utilizacdo de nanoparticulas, j& que pequenas quantidades produziriam efeitos
similares ou até melhores do que os obtidos pelas microparticulas.

O dispersante utilizado na mistura do cimento Portland com o carbonato de
calcio nanoparticulado foi o propilenoglicol, que é um liquido viscoso e sem cor.
Estudos mostraram que seu uso aumenta a fluidez do MTA facilitando sua
manipulacdo e penetracdo em canais curvos e no selamento de perfuracées (NATU
et al., 2015). Contudo, a utilizacdo de maiores percentuais de propilenoglicol podem
promover o aumento do tempo de presa do material ao qual € acrescido (NATU et al.,
2015; DUARTE et al., 2012). No presente estudo, o propilenoglicol foi utilizado em
pequenas quantidades de acordo com o percentual de NPCC utilizado, e teve como
funcdo evitar o processo de aglomeracdo que comumente ocorre em materiais
nanoparticulados.

Estudos mostram que quanto maior a concentracdo de CaCOs, convencional
ou nanoparticulado, mais rapida € a hidratacdo do cimento (KAKALI et al., 2000;
SATO; BEAUDOIN, 2011). Contudo, Liu et al. (2012) apontaram que a quantidade de
nanoparticulas adicionada ao cimento Portland apresenta uma concentracdo ideal, e
apos essa ocorre um declinio nas propriedades do material. As concentracdes de 1%
e 2% de NPCC apresentaram os melhores resultados nas propriedades mecanicas
do material, aumentando sua resisténcia (XU et al., 2011, LIU et al., 2012), enquanto
que concentracdes maiores do que 3% resultaram em nenhuma melhoria, ou até
mesmo na diminui¢do da resisténcia do cimento, quando comparado ao material sem

aditivos (LIU et al., 2012). Bernardi et al. (2017) sugeriu que fossem realizados novos
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estudos com adicao de percentuais mais baixos de NPCC, a fim de avaliar a influéncia
nas propriedades fisico quimicas do cimento utilizado.

No presente estudo, os testes foram feitos com a prévia manipulacéo, tanto do
NPCC com o dispersante propilenoglicol, quanto do cimento Portland (1g) com a agua.
A pasta, formada pelo NPCC e dispersante, foi adicionada ao cimento ja manipulado.
Notou-se a melhora na trabalhabilidade do cimento com a adi¢do das nanoparticulas.
Estudos anteriores ja haviam verificado que o uso de carbonato de calcio produz um
efeito de preenchimento e de lubrificante nos graos do cimento Portland, aumentando
sua fluidez (PERA et al. 1999 apud ELKHADIRI et al. 2002). Essa caracteristica
também foi relatada por Camiletti et al. (2013) com o uso de nanopatrticulas, cujo
estudo concluiu que o aumento na fluidez do cimento era diretamente proporcional ao
aumento da concentracéo utilizada de NPCC, entre 0,5 e 5%. O aumento na fluidez é
uma vantagem, pois 0s cimentos requerem trabalhabilidade adequada para cada
situacdo especifica. No ambito odontolégico contorna uma das principais
desvantagens dos cimentos Portland e MTA, que € a inser¢cdo desses materiais em
cavidades e perfuracdes devido a textura arenosa de ambos (BORTOLUZZI et al.,
2009; TUTIKIAN; HELENE, 2011; KIM et al., 2015).

Neste trabalho, a adicdo do NPCC resultou na diminuicdo do tempo de presa
do material. O tempo de presa do grupo com maior concentracdo de NPCC (G5) foi
significativamente mais baixo do que no grupo com menor quantidade de
nanoparticulas (G2), mostrando uma relagcéao inversamente proporcional entre o tempo
de presa e a concentracdo de aditivo, conforme representado na FIGURA 1. Os
resultados encontrados no presente estudo corroboram com os do estudo de Camiletti
et al. (2013), onde 0 aumento na concentracdo de NPCC ao cimento Portland também
reduziu o tempo de presa, sendo que com a concentragéo de 5% de NPCC o tempo
de presa foi reduzido em aproximadamente 60%. Resultado semelhante foi
encontrado por Bortoluzzi et al. 2009, com a adi¢do do cloreto de calcio ao cimento
Portland, obtendo a reducgé&o de 68,5% no tempo de presa. O tempo de presa reduzido
€ uma caracteristica desejavel para os cimentos utilizados em odontologia, a fim de
gue nado sejam dissolvidos pela saliva e n&o irritem os tecidos orais (ABDULLAH et
al., 2002).

Quanto a resisténcia a compressao, observou-se a reducao desta propriedade
nos grupos G2, G3 e G4, no periodo de 24 horas e 30 dias, conforme a concentragédo

de nanoparticulas aumentava. De modo similar ao que acontece com a adicdo de
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maiores concentracdes de filler calcario ao cimento Portland (BONAVETTI et al.,
2003), a reducdo na resisténcia a compressdo com o uso de maiores concentracdes
de nanoparticulas pode ser explicada pelo efeito de diluicdo, que ocorre quando parte
do cimento é substituido por um material inerte. Isso resulta em menos produtos de
hidratacao e, portanto, em uma estrutura mais fraca do material. Esse mesmo estudo
também observou que com a concentragdo de 18,1% de calcéario, a resisténcia a
compressao reduziu de 8 a 12% em 28 dias.

Camiletti et al. (2013) concluiu que a adicdo de NPCC ao cimento Portland
comum causava o0 aumento da resisténcia a compressao inicial do mesmo, sendo este
diretamente proporcional & quantidade de aditivo incorporada. Essa divergéncia de
resultados pode ser explicada pela diferenca de metodologia utilizada, jaA que em seu
estudo a resisténcia a compressao obteve os maiores resultados em temperaturas
mais baixas (10°C), enquanto em nosso estudo foi utilizado uma estufa a 37°C para
armazenamento dos espécimes a fim de simular condic¢des clinicas. No periodo de 28
dias, seu estudo concluiu que, na temperatura de 10°C, os grupos com concentracdes
menores que 5% de NPCC tiveram aumento na RC. Contudo na temperatura de 20°C
todos os grupos apresentaram reducéo na RC quando comparado ao grupo controle,
assim como obtido em nosso estudo, indicando uma maior eficiéncia de pequenas
quantidades de nanoparticulas em temperaturas menores, devido a uma taxa de
hidratacdo mais lenta que resulta em uma microestrutura mais homogénea.

A solubilidade é um fator importante ao se avaliar materiais com finalidade
odontoldgica, sendo que a baixa solubilidade € uma caracteristica positiva dos
cimentos obturadores, jA que o extravasamento de componentes para fora do canal
radicular pode ter efeitos biolégicos indesejaveis nos tecidos perirradiculares
(GROSSMAN et al., 1978; KAPLAN et al., 1997). Assim como em outros estudos
(VIAPIANA et al., 2014; HABIB; HABIB, 2016; BERNARDI et al., 2017), no teste de
solubilidade foram utilizados moldes com dimensdes propostas por Carvalho Janior et
al. (2007), que sdo menores do que as sugeridas pelas normas da ISO (2012) e da
ADA (2012). A reducao das dimensbes do molde propicia a utilizacdo de menor
guantidade de material e diminui 0s custos de pesquisas que utilizam materiais mais
onerosos, como 0 MTA. Em nosso estudo, o teste de solubilidade ndo apresentou
diferenca estatisticamente significativa no periodo de 30 dias, e os resultados foram

compativeis com os determinados pela norma da ISO (2012).
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No teste de alteracao dimensional também foram utilizados os moldes descritos
por Carvalho Junior et al. (2007), e ndo foi observada diferenca estatisticamente
significativa entre os grupos. Contudo observou-se expansao maior do que 0,1% no
grupo controle (Portland puro) e contracdo maior do que 1% no grupo adicionado de
0,5% de NPCC, resultados ndo compativeis com as normas da ANSI/ADA (2012).
Islam et al. (2006) concluiram em seu estudo que o cimento Portland apresentava
maior alteracdo dimensional, na forma de expanséo, quando comparado ao MTA,
sendo uma caracteristica desfavoravel, pois pode ocasionar fraturas radiculares. Ja
SHAHI et al. (2016) descreveram uma relagao entre a diminuicdo do tempo de presa
e 0 aumento na contracdo do cimento Portland, com o uso de trés diferentes métodos
de mistura. A contracdo do material também pode ser considerada desvantagem, pois
pode causar a perda da adaptacdo marginal e favorecer infiltracdes.

A importancia de verificar o pH dos materiais endododnticos reside no fato de
que a habilidade em formar tecido mineralizado, bem como a agdo antimicrobiana,
sdo dependentes de um meio alcalino (GUERREIRO-TANOMARU et al., 2012).
Ambientes alcalinos com pH proximo a 12 possuem a capacidade de inibir
microorganismos resistentes como a Enterococcus faecalis (ESTRELA et al., 2000;
MCHUGH et al., 2004). Em outro estudo, Estrela et al. (2000) concluiram que o MTA
e o0 cimento Portland apresentam atividade antimicrobiana muito semelhantes. Em
nosso estudo, para o teste do pH, utilizou-se a agua onde os espécimes foram
armazenados para o teste de alteracdo dimensional. Todas as amostras
apresentaram um valor de pH alcalino, independentemente se a composi¢cao do
espécime era cimento Portland puro ou adicionado de NPCC. De modo geral, o valor
de pH encontrado, em 24h e 30 dias, para o cimento Portland puro, foi semelhante ao
encontrado em outros estudos (BORTOLUZZI et al., 2009; GUERREIRO-TANOMARU
et al., 2012). Apesar de o grupo G3, com a concentracdo de 1% de NPCC, ter
apresentando diminuicdo do pH estatisticamente significativa no periodo de 30 dias,

0 mesmo se manteve alcalino.
6 CONCLUSAO
Com o presente estudo verificou-se que o NPCC influenciou em algumas

propriedades fisico — quimicas do cimento Portland. O tempo de presa e a resisténcia

a compresséao diminuiram, sendo que houve reducéo do pH no grupo com adicéo de
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1% de NPCC em 30 dias. Ja a alteracdo dimensional e a solubilidade ndo foram
semelhantes entre 0s grupos.
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