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RESUMO

Na década de noventa foi introduzido no campo de pesquisa de biomateriais o
agregado trioxido mineral (MTA). E um derivado do cimento Portland com propriedades
quimicas similares e foi inicialmente desenvolvido como um material de enchimento de
raiz dentario. Este material tem apresentado caracteristicas de propriedades mecéanicas,
fisicas e biolégicas significativas quando aplicado em meio bioldgico. Foi utilizado na
pesquisa um MTA comercial manipulado com &gua destilada e propilenoglicol com o
objetivo de verificar composicdo quimica, bandas de absor¢éo no infravermelho e fases
presente nas amostras. O MTA foi caracterizado por FRX, FTIR e DRX. Na fluorescéncia
de raios X foi verificado que o MTA apresenta composi¢do caracteristica de um cimento
hidraulico. Por meio do FTIR o MTA manipulado com agua apresenta um alargamento
nas bandas de absorgéo na regido 1467 e 873 cm-1. Por meio do DRX verificou-se que
néo existe presenca de materiais toxicos nas fases majoritarias e secundarias.

Palavras — chaves: Difracdo de raios X, Fluorescéncia de raios X, Agregado trioxido
mineral.

INTRODUCAO

O MTA é um cimento endodbéntico tem como indica¢fes clinicas: o capeamento
pulpar, pulpotomia (em dentes com apice radiculares ndo formados), polpas necrosadas
(na forma de “plug” apical), reparagdo de perfuragbes radiculares, reabsorgéo interna,
intracanal ou por meio de intervengao cirdrgica, como material retroobturador, tratamento
de trepanacg0es radiculares e de furca, indutor de apicificacdo e apicigénese, material para
barreira intracoronéria prévia ao clareamento dental, além de estimular a deposicao de
cemento radicular 2.

O sucesso deste cimento no processo de reparo tecidual pode estar relacionado
com o pH alcalino o que torna o meio inadequado para proliferagdo bacteriana. O MTA

quando em meio aquoso libera fons Ca** e fons OH e a presenca destes fons no liquido
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tissular parece ter relagdo direta com a acdo antimicrobiana e formacao de barreira de
tecido mineralizado ©.

Um cimento hidraulico pode ser definido como um material que tem o seguinte
comportamento: o componente sélido pode formar uma pasta plastica quando misturado
com agua ou uma solucdo aquosa, e ao mesmo tempo resiste a esses liquidos. A pasta
perde a sua plasticidade passando um tempo, sua resisténcia mecanica aumenta
progressivamente, alcancando seu valor maximo depois de um periodo de tempo que
pode ser de horas a dias. O cimento Portland e o cimento aluminoso sao exemplos tipicos
desta classe. O gesso, mesmo endurecendo quando misturado com agua, ndo pertence a
essa classe devido a sua ndo-resisténcia a agdo prolongada neste liquido, no qual é
solavel.

Wucherpfening e colaboradores @ afirmaram, através de dados de difracéo de raios
X, que o MTA era semelhante ao cimento Portland. Outros trabalhos como de Holland e
colaboradores ) Estrela e colaboradores ® vieram reforcar esta afirmacéo.

48 analisando os veiculos usados na

Entretanto, Holland e colaboradores
manipulacdo do MTA constataram que quando manipulado com veiculo aguoso o MTA
apresentava dificuldades no preenchimento do canal radicular. Baseado nesse estudo
prop6s o emprego do propilenoglicol como veiculo de manipulagdo, obtendo no final do
experimento comportamento biolégico semelhante ao preparado com é&gua destilada,
independente do nivel de obturacdo do canal ). Estudo in vitro em retrobturag&o
comprovou a eficicia do propilenoglicol como veiculo de manipulagcdo e preenchimento
das retrocavidades com o MTA @,

Cimentos de silicato de célcio tais como MTA (Agregado tribxido mineral) e derivados
de materiais portland, sdo cimentos hidraulicos composto principalmente de silicato
tricalcio, aluminato tricalcio e gesso. Quando hidratado estes componentes hidrofilicos
passa por uma série de reagfes fisico-quimicas, resultando na formacao de um gel nano-
poroso de silicato de célcio hidratado, com uma fracdo soltvel de portland ou hidroxido de
calcio e aluminato de célcio de fases hidratadas. Uma importante propriedade é que este
pode ser utilizado em ambientes Umidos e molhado, tais como &gua, sangue e outros
fluidos, portanto sendo (til para cirurgia ortopédica e odontolégica © .

Este artigo se atém a verificar a estrutura e composi¢cédo quimica do MTA, utilizando
as técnicas: difracdo de raios X, fluorescéncia de raios X e espectroscopia na regido do

infravermelho.
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MATERIAIS E METODOS
Materiais

»  Agregado Triéxido Mineral, MTA.
> Agua destilada.
»  Solucéo de propilenoglicol (Phytofarmaco).

Métodos
Manipulacéo dos veiculos

Para preparagédo do cimento mistura-se o MTA e a solucao de propilenoglicol na
proporgcdo 1:1 e MTA e &gua destilada na proporgcdo 1:2. Em seguida foi realizada a
manipulacdo do MTA com os veiculos dgua destilada e solugéo de propilenoglicol. No G1
a proporcao po liquido, da mistura homogeneizada apresenta um aspecto viscoso e fluido,
observa-se que G2 a mistura apresenta um aspecto arenoso semelhante a massa de
vidraceiro. E logo apos foram colocados individualmente em placas de petri e levado a

estufa a 37 °C e UR 95% durante 24 horas. Os sistemas foram desaglomerados e

passado em peneira de malha 200 mesh.

Figura 1: (G1) MTA manipulado com propilenoglicol, (G2) MTA manipulado com &gua destilada.

Difracéo de raios X (DRX)

As analises de DRX foram conduzidas em aparelho XRD-6000 Shimadzu,

utilizando-se radiagédo Ka do cobre, tensdo de 40KV, corrente de 30mA, varredura entre
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20 de 2° a 30° e velocidade de varredura de 2°/min. Estas andlises serdo realizadas no

Laboratorio de Engenharia de Materiais/ CCT/UFCG.

Fluorescéncia de raios X (FRX)

As andlises quimicas do agregado tribxido mineral foram realizadas por
fluorescéncia de raios-X pelo método semiquantitativo, em forma de p6, sob atmosfera de
nitrogénio. O equipamento utilizado sera o modelo EDX 700 da marca SHIMADZU
pertencente ao Laboratério de Caracterizagdo de Materiais/ CCT/UFCG. Esta técnica foi

utilizada para verificar as fases majoritarias presente na amostra.

Espectroscopia de infravermelho (FTIR)

As andlises de FTIR do cimento endodéntico foram realizadas em um
espectrometro de infravermelho de marca AVATAR TM 360ESP Nicolet e com varredura
de 4000 a 400 cm' pertencente ao Laboratério de Engenharia de Materiais/CCT/UFCG.

Esta técnica foi utilizada para identificar a presenca das bandas caracteristicas do MTA.

RESULTADOS E DISCUSSAO

O método de difratometria de raios X foi realizado para identificar as fases do
cimento agregado tribxido mineral (MTA) presente nas amostras manipulada com solucéao
de propilenoglicol e 4gua destilada. Os difratogramas apresentados foram comparados
com o padréo do banco de dados do JCPDS. O resultado de DRX (Figura 2) apresenta

fases majoritarias e secundarias do cimento endodontico.
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Figura 2: Difratograma de DRX do MTA/H20 e MTA/Propilenoglicol.

Através da andlise por difracdo de raios X as amostras de MTA branco manipulada
com propilenoglicol e 4gua destilada apresenta aspecto cristalino, as fases majoritarias
séo o silicato de célcio [Cas(SiO4)0] correspondente a ficha cristalografica 73-2077 e a
fase alfa do 6xido de bismuto [a-Bi,O3] de ficha 76-1730. Como fase secundaria foi
identificada tracos de aluminio [Al] ficha 1-1180. As demais fases cristalinas presentes em
menor porcentagem, ndo puderam ser identificadas com maior precisdo na associa¢éo
dos minerais devido a presenca de picos de difragdo na regido da fase amorfa.

Percebe que por meio da técnica de DRX aparentemente ndo existem diferencas
entre as fases do cimento MTA manipulado com &gua destilada e o manipulado com
solucéo de propilenoglicol apenas que no MTA com &gua destilada apresenta picos mais
intensos.

A Tabela 1 apresenta a composicdo quimica de 0xidos normalizada a 100% para o
MTA branco manipulado conforme o fabricante e o0 MTA manipulado com solugdo de

propilenoglicol.
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Tabela 1: Andlise quimica por fluorescéncia de raios X do MTA branco e MTA branco
manipulado com &gua destilada (MTA+H,0) e MTA branco manipulado com solucdo de

propilenoglicol.

Componentes Teores nas amostra de MTA branco (%)
I e MTA MTA+H,0 MTA+PPG
CaO 60,546 64,942 59,855
SiO, 18,596 15,850 15,899
Bi,O3 14,963 15,643 18,756
Al,O3 5,001 3,000 4,285
Fe.O3 0,301 0,033 0,363
K20 0,264 - 0,345
SrO 0,183 0,211 0,305
PtO, 0,146 0,321 0,192

Ao observa a Tabela 1 verifica-se que a manipulacdo do MTA tanto com agua
destilada quanto com a solugéo de propilenoglicol modifica o percentual dos elementos
quimicos calcio (CaO), silicio (SiOy), aluminio (Al,O3), ferro (Fe,O3), potassio (K;0),
estroncio (SrO) e platina (PtO,). Se a variagdo do percentual for bastante significativa,
provavelmente interfira na propriedade do material. Como por exemplo, o teor de bismuto
(Bi,O3) no MTA branco puro é 14,963%, no MTA manipulado com agua destilada é
15,643% e no MTA manipulado com solugdo de propilenoglicol € 18,756%. Logo se
percebe que a solugcdo de propilenoglicol aumenta o teor de bismuto, aumentando a
radiopacidade do material.

O potéassio ndo foi detectado quando o MTA puro foi manipulado com agua, devido
este ter propriedades adesivas e ser bastante solivel em 4gua, e o seu percentual na

amostra ser menor que 1% em peso.
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A analise por espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)
foi realizada para verificar as bandas de absor¢do de MTA, MTA manipulado com solugéo
de propilenoglicol e agua destilada. E uma anélise complementar a anélise de difracéo de
raios X.

A andlise dos espectros na regido do infravermelho é uma ferramenta importante
para uma avaliagdo qualitativa da presenca de grupos inorganicos e organicos.

A Figura 3 apresenta os espectros de infravermelho com transformada de Fourier

da amostra do MTA branco.
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Figura 3: FTIR do MTA branco puro.

A amostra de MTA branco caracterizada por espectroscopia no infravermelho com
transformada de Fourier (FTIR) apresenta bandas de absorcdo nas regides 1479 cm™
referente a estiramento de silica e em 854 cm™ ocorre ligagcéo da vibracéo fosfato fora do
plano.

A Figura 4 apresenta os espectros de infravermelho com transformada de Fourier
da amostra do MTA branco manipulado com &gua destilada (Figura 4a) e MTA branco

manipulado com solugéo de propilenoglicol (Figura 4Db).
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Figura 4: FTIR do MTA manipulado com agua destilada (a) e

MTA manipulado com propilenoglicol (b).

As bandas de absorgéo referente aos espectros de MTA manipulado com &gua
destilada s&o mais alargadas que as bandas de absor¢cédo do MTA puro, material controle
da pesquisa. O alargamento confirma a presencga H,O em sua constituicdo. Sendo que os
espectros de MTA manipulado com agua destilada apesar do alargamento das bandas,
possuem semelhanga com os espectros do material controle. A amostra apresenta pico
na regido 1467 cm™ referente a estiramento de silica e em e 873 cm™ ocorre ligagdo da
vibragdo P-O fora do plano.

A Figura 4b apresenta dado referente ao espectro do MTA manipulado com
solucdo de propilenoglicol, aparecem bandas de absor¢cédo no infravermelho na regido
1477 e 854 cm™ que sdo bandas caracteristica do préprio material como se pode
observar na Figura 3. Os espectros do MTA manipulado com solugéo de propilenoglicol

também apresentam semelhanga com o material de controle.

CONCLUSOES

Por meio do DRX foi verificado que aparentemente néo existe diferenca
entre os espectros de DRX do MTA branco manipulado com agua destilada e o
manipulado com solugdo de propilenoglicol, com também n&o foi observado nas
amostras a presenca de minerais toxicos que comprometam a sua utilizagdo em
procedimentos médico-odontolégico. Verificou por fluorescéncia de raios X que os
cimentos endodonticos experimentais apresentam composi¢cdes caracteristica de
um cimento hidraudlico. Pode-se comprovar a presenca de elementos especificos

do cimento, como calcio (CaO) e silica (SiO,). Por FTIR percebe-se que as
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amostras de MTA apresentam bandas de absor¢éo referente ao estiramento de

silica e a vibragao de fosfato fora do plano.
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INFRARED SPECTROSCOPY IN THE REGION X-RAY DIFFRACTION AND THE
MINERAL TRIOXIDE AGGREGATE

ABSTRACT

In the nineties was introduced into the search field of biomaterials to mineral
trioxide aggregate (MTA). It is a derivative of Portland cement with similar chemical
properties and was initially developed as a root filling material in dentistry. This
material is presented characteristics of mechanical, physical and biological
meaningful when applied to biological environment. It was used to search a
commercial MTA manipulated with distilled water and propylene glycol in order to
verify chemical composition, infrared absorption bands and stages in the samples.
The MTA has been characterized by XRF, XRD and FTIR. In X-ray fluorescence
was found that the MTA has a characteristic composition of hydraulic cement.
Through FTIR MTA mixed with water presents an enlargement in the absorption
bands in the region 1467 and 873 cm-1. By means of XRD showed that there is no
presence of toxic materials in the majority and secondary phases.

Keywords: X-ray diffraction, X-ray fluorescence, Mineral trioxide aggregate.



