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Abstract

Aim: The purpose of this study was to evaluate the effect of methyl
salicylate and silicon oil addition on setting time, flow and film
thickness of a salicylate resin-based cement. Materials and
Methods: A experimental cement based on 70% of a glycerol
salicylate resin and 30% of calcium hydroxide had its viscosity
adjusted by methyl salicylate (MS) and silicon oil SO). SM and SO
were added on the following concentrations: 10% MS, 15% MS, 20%
MS, 10% SO, 15% SO, 20% SO, 5% MS + 15%S0, 10% MS + 10%
SO e 15% MS + 5% SO. Setting time, flow and film thickness were
assessed as described by 1ISO 6876. Results: Setting time ranged
from 1.33h (20% MS) to 14.42h (10% SO), increasing with methyl
salicylate concentration and decreasing with silicon oil addition. The
highest flow values were found to 15% MS, 5% MS + 15% SO e 10%
MS + 10% SO, reaching to 29.29+12.86mm. Film thickness ranged
from 70.00+26.46 to 216.67+80.21mm, with the lowest value
measured for 5% SM + 15% group. Conclusion: Setting time, flow
and film thickness of glycerol salicylate based cement were influenced
by methyl salicylate and silicon oil concentration.

Keywords: Calcium hydroxide. Root canal obturation. Silicone oils.
Viscosity.

Resumo

Objetivo: O objetivo desse estudo é avaliar o efeito a adicdo de
salicilato de metila e 6leo de silicone no tempo de presa, escoamento
e espessura de pelicula de um cimento a base de resina de salicilato
e hidroxido de calcio. Materiais e Métodos: Um cimento
experimental base constituido de 70% de uma resina de glicerol
salicilato e 30% de hidroxido de calcio teve sua viscosidade ajustada
a partir da adigdo de salicilato de metila (SM) e/ou 6leo de silicone
(OS) em diferentes concentragdes: 10% SM, 15% SM, 20% SM, 10%
0S, 15% OS, 20% OS, 5% SM + 15% OS, 10% SM + 10%0S e 15%
SM + 5% OS. Tempo de presa, escoamento e espessura de pelicula
dos cimentos foram aferidos conforme a ISO 6876. Resultados: O
tempo de presa variou de 1,33h (20% SM) a 14,42h (10% OS),
observando-se que a adigédo de salicilato de metila acelera a reagéo
de presa e o acréscimo de 6leo de silicone leva a um maior tempo de
presa. Os maiores valores de escoamento e que atenderam aos
20mm minimos requeridos pela 1SO 6876, foram encontrados para
0s grupos 15% SM, 5% SM + 15% OS e 10% SM + 10% OS,
chegando a 29,29+12,86mm. A espessura de pelicula variou de
70,00£26,46 a 216,67+80,21um, sendo o menor valor verificado para
0 grupo 5% SM + 15%. Conclusé&o: Tempo de presa, escoamento e
espessura de pelicula do cimento a base de resina de glicerol
salicilato e hidréxido de calcio sao influenciados pela incorporagéo de
salicilato de metila e 6leo de silicone.

Descritores: Hidroxido de célcio. Obturacdo do canal radicular. Oleos
de silicone. Viscosidade.
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Introducéo

Um dos principais requisitos dos biomateriais é que esses ndo sejam
téxicos aos tecidos (GATEWOOD, 2007). Da mesma forma, no
desenvolvimento dos materiais odontoldgicos, busca-se empregar
reagentes biocompativeis, e que, preferencialmente, estimulem
reparo tecidual. Esse reparo pode ser observado quando cimentos
contendo hidréxido de célcio sao utilizados para obturacéo de canais
radiculares ou capeamento pulpar (WALTIMO et al., 2001).

Para tornar possivel a aplicacdo de determinados materiais
e aproveitar seu potencial maximo, em muitas vezes é incorporado
um componente bioativo em uma matriz resinosa, que o carreie até o
sitio onde desempenhara sua acgdo. Isso acontece para 0s cimentos a
base de hidréxido de célcio e, mais recentemente, & base de
agregado trioxido mineral, que s@o compostos de uma matriz de
resina de salicilato (MTA Fillapex - Scientific Profile; VIAPIANA et al.,
2014), com capacidade de interagir com ions célcio e dessa forma
obter-se um cimento de cura quimica (PORTELLA et al., 2014).
Contudo, para tornar possivel a aplicacdo desses cimentos para o0s
fins propostos, como obturacao de canais radiculares e capeamento
pulpar, aditivos devem ser adicionados para se adequar o tempo de
presa, radiopacidade e propriedades reoldgicas.

Os cimentos contendo resinas de salicilato apresentam-se
na forma de pasta-pasta, estando a resina de salicilato em uma das
pastas e o composto contendo calcio na outra (VIAPIANA et al.,
2014). Quando misturadas as pastas déa-se inicio a reagdo entre a
resina de salicilato e os ions célcio. Para que se obtenha a pasta
contendo o hidroxido de célcio, que puro apresenta-se em forma de
pé, é necessario que este seja solubilizado em um veiculo.
Geralmente, utiliza-se como veiculo uma tolueno sulfonamida (MTA
Fillapex - Scientific Profile; VIAPIANA et al., 2014), um plastificante
utilizado na industria de plasticos (DE GROOTE et al., 2002), que
influencia na viscosidade dos cimentos. No entanto, o emprego da
tolueno sulfonamida em produtos cosméticos ja mostrou efeito
alergénico (YOKOTA et al., 2007), expressado em 18% dos sujeitos
com suspeita de sensibilidade ao esmalte para unhas, os quais
geralmente apresentam a tolueno sulfonamida em sua composi¢éo
(FUCHS et al.,, 1996). Esse efeito alergénico também poderia
manifestar-se nos tecidos periapicais, quando cimentos contendo a
sulfonamida forem utilizados para obturacdo do sistema de canais
radiculares. A possivel toxicidade das sulfonamidas utilizadas em
cimentos a base de resina de salicilato encoraja a busca por novos
aditivos para ajuste das propriedades reoldgicas desses cimentos.

Diferentes aditivos séo utilizados na formulagéo de cimentos
comerciais para ajuste das propriedades reologicas (GUIOTTI et al.



2014; TANOMARU-FILHO et al. 2013). Alguns deles ndo interagem
com os demais componentes, ndo participando das reac¢des de presa,
como o 6leo de silicone, um composto pouco reativo; enguanto outros
podem reagir, influenciando propriedades como tempo de presa e
escoamento, como o salicilato de metila adicionado em cimentos a
base de resina de salicilato. Assim, o objetivo desse estudo é avaliar
o efeito a adi¢éo de salicilato de metila e 6leo de silicone no tempo de
presa, escoamento e espessura de pelicula de um cimento & base de
resina de salicilato e hidréxido de calcio.

Materiais e Métodos

Um cimento experimental base constituido de 70% em peso
de uma resina de glicerol salicilato, sintetizada de acordo com
Portella et al. (PORTELLA et al., 2014), e 30% em peso de hidroxido
de célcio (Ca(OH); p.a., Biodinamica, lbipord, PR, Brasil), foi
formulado e teve sua viscosidade ajustada a partir da adicdo de
salicilato de metila (Vetec Quimica Fina Ltda, Duque de Caxias, RJ,
Brazil) e/ou 6leo de silicone (Vetec Quimica Fina Ltda, Duque de
Caxias, RJ, Brazil). Salicilato de metila (SM) e éleo de silicone (OS)
foram adicionados nas concentragfes de 10, 15 e 20% em relagdo a
massa de cimento, ainda, outros trés grupos foram formulados
adicionando-se ao cimento uma mistura de 5% SM e 15% OS, 10%
SM e 10% OS, 15% SM e 5% OS, e um grupo controle sem a adi¢éo
de nenhum dos reagentes.

Os reagentes foram proporcionados sobre uma placa de
vidro em uma balanga analitica de precisdo e misturados
manualmente por 60s. Os cimentos foram caracterizados quanto ao
tempo de presa, escoamento e espessura de pelicula, de acordo com
a ISO 6876, conforme descrito a seguir.

Tempo de presa

Os cimentos foram manipulados e inseridos em matrizes
cilindricas de 6mm de diametro e 2mm de profundidade. Apds 120s
do inicio da manipulacdo, indentagbes foram realizadas
periodicamente na superficie dos materiais até que ndo pudessem
mais ser observadas marcacdes na superficie do espécime. Utilizou-
se um indentador de 100+0,5g e 2+0,1mm de diametro. O teste foi
realizado em triplicata.

Escoamento

Utilizando-se uma seringa graduada, 0,05ml do cimento foi
dispensado sobre uma placa de vidro de 40x40mm e uma massa de
20+2g. Uma placa com as mesmas dimens6es foi colocada sobre o
cimento, e sobre o conjunto foi aplicada uma carga de 100g. A carga
foi mantida até completar 10min do inicio da manipulacdo dos
materiais e entdo o maior e 0 menor didmetro formados pelo cimento
foram aferidos com paquimetro digital (Digimess 100.174BL,
Digimess Instrumentos de Precisdo Ltda, Sdo Paulo, SP, Brazil). O
didmetro médio foi determinado para cada amostra. O teste foi
repetido trés vezes, sendo o valor médio o escoamento para cada
grupo (COLLARES et al., 2013).

Espessura de pelicula

Imediatamente apds a manipulagdo, 0,05ml do cimento foi
dispensado no centro de uma placa de vidro de 200+10mm?2 de area
de superficie e uma segunda placa colocada sobre o cimento. Sobre
0 conjunto foi aplicada uma carga de 150N. Apds 10min do inicio da
manipulagdo do cimento, a carga foi removida e aferiu-se a
espessura do conjunto placa-cimento-placa com paquimetro digital
(Digimess 100.174BL, Digimess Instrumentos de Precis&o Ltda, S&o
Paulo, SP, Brazil). Subtraindo-se a espessura do conjunto da
espessura das placas obteve-se a espessura de pelicula para cada
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amostra. A espessura de pelicula de cada material foi dada pela
média de trés amostras (COLLARES et al., 2013).

Andlise dos dados

Os valores aferidos foram comparados com os parametros
definidos na norma ISO 6876 (escoamento minimo de 20mm;
espessura de pelicula maxima de 50um), e as diferengas entre o
escoamento e a espessura de pelicula para os diferentes grupos
foram verificadas utilizando-se ANOVA de uma via e teste de
comparagdes multiplas de Tukey. Todas as analises foram realizadas
utilizando-se um nivel de significancia de 5%.

Resultados

A tabela 1 apresenta os valores médios para o tempo de
presa, escoamento e espessura de pelicula dos cimentos
experimentais. O tempo de presa variou de 1,33h (20% SM) a 14,42h
(10% OS). Os maiores valores de escoamento, e que atenderam aos
20mm minimos requeridos pela ISO 6876, foram encontrados para
0s grupos 15% SM, 5% SM + 15% OS e 10% SM + 10% OS. A
espessura de pelicula variou de 70,00+26,46 a 216,67+80,21um.

Tabela 1. Média + desvio padrdo do tempo de presa, escoamento e
espessura
de pelicula dos cimentos experimentais.

Grupo Tempo de Escoamento Espessura de
presa (h) (mm) pelicula (um)
Controle 5 * *
10% SM 8,75 17,39+0,15%8  183,33+32,15"8
15% SM 6,25 24,67+2,82%%  216,67+80,21*
20% SM 1,33 * **
10% OS 14,42 17,83+0,26"®  86,67+15,285C
15% OS 14,00 18,89+0,82°8  96,67+15,285C
20% OS 13,83 18,49+0,23*8  96,67+25,175C
5% SM + 15% OS 10,82 29,29+12,86"%  70,00+26,46°
10% SM + 10% OS 6,8 25,97+0,66"%  116,67+35,1248
15% SM + 5% OS 4,83 9,68+0,658 73,33%5,74°

SM: salicilato de metila. OS: dleo de silicone. *Cimento apresentou
escoamento muito baixo, ndo permitindo a sua insergéo na seringa e
execucao do ensaio. **Cimentos apresentaram presa inicial dentro da
seringa, ndo sendo possivel executar 0 ensaio de escoamento e
espessura de pelicula. ¥: indica que o os valores estdo de acordo
com o requerido pela ISO 6876 (um minimo de 20mm para o
escoamento e uma espessura de pelicula de no maximo 50um).
Médias seguidas de letras diferentes indicam diferenca estatistica
entre os grupos (p<0,05).

Discussao

Os cimentos obturadores tém a finalidade de preencher os
espacos deixados pelos materiais de corpo e as regides anatdmicas
pequenas, tais como canais acessorios, incapazes de serem
preenchidas pelos materiais solidos de corpo (TYAGI et al., 2013).
Para isso, os cimentos devem apresentar uma viscosidade adequada
gue permita 0 seu escoamento até regides anatdbmicas de dificil
acesso, bem como formar peliculas finas (GATEWOOD, 2007).
Ainda, devem apresentar um tempo de presa minimo, que permita a
insercdo e condensagdo dos materiais obturadores nos condutos
radiculares, mas que nédo seja tdo longo, que impeca a realizagéo dos
procedimentos restauradores, como o preparo/desobturacdo do



conduto previamente a cimentacdo de um retentor radicular, sem
deslocar a massa obturadora e comprometer o selamento (PAPPEN
et al., 2005). Nesse estudo foi comparado o efeito da adicdo de
salicilato de metila e 6leo de silicone, em diferentes concentragdes,
nas propriedades reol6gicas de um cimento endoddntico a base de
resina de salicilato e hidréxido de calcio. Verificou-se que com a
adicdo de ambos os reagentes é possivel ajustar o tempo de presa,
escoamento e espessura de pelicula para obtengdo de um cimento
obturador.

O salicilato de metila, que pode participar da reacdo de

presa do cimento, e o o6leo de silicone, que é inerte, foram
adicionados em até 20% em relacdo a massa do cimento, com o
intuito de ajustar a viscosidade. Ambos os componentes podem ser
utilizados para reduzir o conteddo de tolueno sulfonamida, utilizado
na composicdo dos cimentos a base de resina de salicilato
(TANOMARU-FILHO et al. 2013). Diversos tipos de tolueno
sulfonamida estdo presentes nos cimentos comerciais contendo
resinas de salicilato, tais como os isdbmeros orto e para da tolueno
sulfonamida, etil tolueno sulfonamida e butil bezeno sulfonamida,
contudo muitas vezes os fabricantes ndo informam precisamente qual
a estrutura quimica do plastificante empregado. As tolueno
sulfonamidas sao utilizadas em produtos cosméticos, como esmalte
para unhas, e estudos apontam um potencial efeito alergénico para a
substancia, que pode variar desde uma dermatite de contato
(YOKOTA et al., 2007) até uma gengivite descamativa (STAINES et
al., 1998). Essa resposta dos tecidos quando em contato com o
material contendo a tolueno sulfonamida pode contribuir para a maior
citotoxicidade apresentada pelos cimentos endoddnticos a base de
resina de salicilato em comparagdo com os materiais de base
aquosa, ou mesmo 0s resinosos a base de mondmeros acrilicos e
resina epoxi (SILVA et al., 2013; SILVA et al., 2013; YOSHINO et al.,
2013). Até o momento, 0s autores apontam as resinas de salicilato
como responsaveis pela redugdo da viabilidade celular nos estudos in
vitro de cimentos contendo salicilatos (SILVA et al., 2013; SILVA et
al., 2013). No entanto, esse fato pode ter como coadjuvante, ou
mesmo causa principal, a o plastificante adicionado.
A adicao de salicilato de metila promoveu uma redugdo do tempo de
presa dos cimentos, enquanto a adicdo de 6leo de silicone elevou o
tempo necessario para que a presa ocorresse. O salicilato de metila
possui 0 mesmo grupamento salicilato presente nas moléculas da
resina de glicerol salicilato utilizada, podendo dessa forma reagir com
o célcio proveniente do hidréxido de célcio, por meio de uma
quelagao do célcio livre. Teoricamente, para o0 ajuste estequiométrico
da reacao de presa seria necessaria uma relacédo de 5:1, em peso, da
resina de glicerol salicilato em relagdo ao contetdo de hidréxido de
calcio (PORTELLA et al., 2014). Os cimentos experimentais avaliados
apresentavam uma relacdo de 7:3, e dessa forma espera-se que
mesmo com a adigdo de salicilato de metila, ainda existam ions calcio
disponiveis para atuar nos tecidos periapicais, quando aplicado
clinicamente. O 6leo de silicone, que € inerte, age diluindo o cimento,
reduzindo o célcio livre capaz de reagir com 0s grupamentos
salicilato. Contudo, a adi¢cdo de 20% de salicilato de metila acelerou a
reacdo de presa, de forma que durante a manipulagdo do cimento se
observou a formacao de grumos no interior da massa de cimento, que
guando inserido na seringa para a execu¢do dos ensaios de
escoamento e espessura de pelicula, j& ndo apresentava escoamento
adequado para ser expelido da seringa. A rapida reacédo de presa do
grupo contendo 15% de salicilato de metila acompanhada da
formagdo de grumos ja no inicio da manipulagdo faz com que a
pelicula formada seja mais espessa que a dos escoamento superior a
20mm, que é o valor minimo estabelecido cimentos contendo 6leo de
silicone.

Os cimentos contendo 15% de salicilato de metila e as
combinacgBes de 5% de salicilato de metila e 15% de 6leo de silicone
e 10% de salicilato de metila e 10% de 6leo de silicone, apresentaram
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pela ISO 6876 e esta de acordo com materiais comerciais (ALMEIDA
et al., 2007). Ja para a espessura de pelicula, nenhum dos grupos
atingiu a espessura maxima de 50um, preconizada pela norma. No
entanto, deve-se considerar que o0s parametros utlizados como
referéncia séo destinados a cimentos obturadores de base aquosa,
ndo havendo, até o momento, uma atualizacdo ou mesmo novas
diretrizes, que encampem as propriedades desejadas para cimentos
de base resinosa.

O cimento em que foram combinados 5% de salicilato de

metila e 15% de 6leo de silicone apresentou o maior valor de
escoamento e a menor espessura de pelicula, valores esses
comparaveis a cimentos comerciais (MARCIANO et al., 2011). O
maior valor (29,29+12,86mm) de escoamento obtido para os cimentos
experimentais foi superior ao dos cimentos comercial Sealapex
(19mm) (ALMEIDA et al.,, 2007) e MTA Fillapex (24,90+0,54mm)
(ZHOU et al., 2013), ambos materiais a base de resina de salicilato, e
testados de acordo com os métodos descritos na ISO 6876, como o
presente estudo. Essa diferenca pode ser explicada pelo emprego do
Oleo de silicone em combinagdo com o salicilato de metila, ao invés
da tolueno sulfonamida dos materiais comerciais.
A adicdo de uma mistura de 5% de salicilato de metila e 15% de 6leo
de silicone produziu um cimento com tempo de presa, escoamento e
espessura de pelicula adequados para obturagdo de canais
radiculares. Assim, uma combinagdo de dleo de silicone e salicilato
de metila pode ser utilizada para o desenvolvimento de novos
cimentos obturadores. No entanto, ndo foram incorporadas aos
cimentos testados cargas radiopacas. Dessa forma, ainda é
necessaria uma avaliagdo da concentracdo adequada de agente
radiopacificante, que confira a radiopacidade requerida e n&o
influencie negativamente a viscosidade do cimento.

Conclusodes

Tempo de presa, escoamento e espessura de pelicula do
cimento a base de resina de glicerol salicilato e hidréxido de célcio
sao influenciados pela incorporacao de salicilato de metila e éleo de
silicone.
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