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Resumo
Palavras-chave:
Endodontia; hipoclorito Introducao: Para o sucesso do tratamento endodontico, € necessario
de sédio; titulometria. remocao de material organico e/ou contaminacao presente no interior

do sistema de canais radiculares. As substancias quimicas auxiliares
utilizadas precisam estar nos padroes quimicamente aceitaveis, e a
variacao da concentracao de seus principios ativos nao deve oscilar
mais que 10% da titulacao base. O hipoclorito de sédio € a solucao
de escolha e pode ser encontrado em diferentes concentragoes (0,5%,
1%, 2,5% e 5,25%). Possui atividade bactericida e capacidade de
dissolugao de material organico do canal radicular. Sua eficacia
quimica depende do teor de cloro ativo, e este é influenciado pela
concentracao, tempo de exposicao, pH, temperatura e relacao com
substancias organicas e inorganicas presentes no canal radicular.
Objetivo: Avaliar a concentragao de férmulas comerciais de hipoclorito
de sédio (1% e 2,5%), a porcentagem de cloro total em cada produto
e seu pH, em relacao as variaveis tempo e armazenamento. Material
e métodos: Trata-se de um estudo laboratorial quantitativo em que
as solucdes de hipoclorito de sédio (NaClO) nas concentracoes de
1% e 2,5% foram testadas por intermédio do método de titulometria
(iodometria), a fim de mensurar o teor de cloro ativo e o pH por meio
de um peagdmetro. Foram verificadas as especificagdes presentes
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no rétulo, como concentragao de cloro ativo descrito na embalagem
e presenca de dados como lote, data de fabricacao e validade.
Avaliaram-se as medidas de teor de cloro ativo e pH nas solucoes
em tempo zero (T1) e apdés 30 dias (T2), com amostras armazenadas
na geladeira, ao abrigo da luz e exposta a luminosidade. Resultados:
Houve diferenca estatisticamente de acordo com as diferentes formas
de armazenamento, tendo a exposicao a luz maior modificacdo no
nivel de teor de cloro. A mensuracao do pH nao sofreu alteracao
significativa. Os valores de cloro ativo inicialmente estavam conforme
as especificacoes do rétulo, e o pH também estava nos padroes
recomendados. O rétulo apresentou auséncia de informacoes quanto
aos agentes quimicos que foram atribuidos na solucao. As solugoes
comerciais de hipoclorito 1% e 2,5% testadas evidenciaram teor de
cloro ativo e pH adequados e em conformidade com os respectivos
réotulos. Conclusao: As condi¢oes de armazenamento influenciam
diretamente na concentracao de cloro ativo.

Abstract

Introduction: For successful endodontic treatment it is necessary
to remove organic material and/or contamination present inside the
root canal system. The auxiliary chemical substances used must
be within chemically acceptable standards and the variation in the
concentration of their active principles must not fluctuate more than
10% of the base titration. Sodium hypochlorite is the solution of
choice and is found in different concentrations such as 0.5%, 1%,
2.5%, and 5.25%. They have bactericidal activity and capacity to
dissolve organic material from the root canal, their chemical efficacy
depends on the active chlorine content, and this is influenced by
the concentration, exposure time, pH, temperature, and relationship
with organic and inorganic substances present in the root canal.
Objective: The aim of this study is to evaluate the concentration
of commercial formulas of sodium hypochlorite (1% and 2.5%), the
percentage of total chlorine in each product, and its pH, in relation
to the time and storage variables. Material and methods: This is a
quantitative laboratory study in which Sodium Hypochlorite (NaClO)
solutions at the concentrations of 1% and 2.5% were tested using the
titration method (iodometry) to measure the chlorine content active
and pH by means of a pH meter. The specifications on the label were
verified, such as the concentration of active chlorine described on the
packaging and the presence of data such as batch, manufacturing
date, and expiration date. Measures of active chlorine content and
pH in the solutions at time zero (T1), and after 30 days (T2) were
evaluated, with samples stored in the refrigerator, protected from
light, and exposed to light. Results: We proved that there was a
statistically significant difference according to the different forms of
storage, with exposure to light having a greater change in the level of
chlorine content. The pH measurement did not change significantly.
Active chlorine values initially were within label specifications, and
pH was also within recommended standards. The label showed a lack
of information regarding the chemical agents that were assigned in
the solution. The commercial solutions of 1% and 2.5% commercial
hypochlorite tested, had adequate active chlorine content and pH
and were in accordance with the respective labels. Conclusion: We
can observe that the storage conditions directly influence the active
chlorine concentration.
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Introducao

Na busca pelo sucesso do tratamento
endodontico, a remog¢ao de material organico e
microrganismos, que estao presentes no interior do
sistema de canais radiculares, se faz necessaria.
Apesar do surgimento de novos materiais e sistemas
mecanizados, sabe-se que ainda nao ha nenhuma
técnica de preparo que promova a adequada
sanificacao dos sistemas de canais radiculares
sem que haja o imprescindivel contato com uma
substancia quimica auxiliar. Assim, por mais flexivel
que seja o instrumental, este nao atua em areas
de dificil acesso, como istmos e reentrancias [9].
Logo, tal papel cabe as substancias irrigadoras.

Contudo, para que a substancia quimica auxiliar
a ser utilizada desempenhe adequadamente suas
funcées, alguns padroes quimicamente aceitaveis
devem estar presentes e a diminuicao de seus
principios ativos nao pode exceder 10% da titulacao
base [1, 4].

A solucao de hipoclorito de sédio, a mais
usada dentre as solugoes irrigadoras endodonticas
para o preparo quimico, pode ser encontrada em
diferentes concentracoes, como 0,5%, 1%, 2,5%
e 5,25% — conhecidas, respectivamente, como
liquido de Darkin, solucao de Milton, soda clorada
(ou Labarraque) e solucao de Grossman. Tais
substancias sao importantes, principalmente em
razao de sua atividade bactericida e capacidade de
dissolucdo de material organico no canal radicular,
além de apresentarem uma funcao coadjuvante a
instrumentacao [8].

A sua eficacia quimica depende do teor de
cloro ativo, cuja influéncia se da pela concentracao,
tempo de exposicao, pH, temperatura e relacao
com substancias organicas e inorganicas presentes
no canal radicular [3, 10], podendo haver uma
instabilidade do cloro nessas solucoes, o que
compromete o sucesso do tratamento endodoéntico
(1, 12].

Diante do exposto, o objetivo deste estudo é
avaliar a concentragao efetiva de diferentes férmulas
comerciais de hipoclorito de sédio (1% e 2,5%),
investigando a porcentagem de cloro total em cada
produto e seu pH, em relacao as variaveis tempo
€ armazenamento.

Material e métodos

Trata-se de um estudo laboratorial, quantitativo,
sem envolvimento de seres humanos e animais.
Assim, a respectiva aprovacao do Comité de Etica
em Pesquisa ou do Comité de Etica no Uso de
Animais nao se fez necessaria.

As solucoes de hipoclorito de s6dio (NaClO)
foram testadas por meio do método de titulometria
(iodometria) para mensurar o teor de cloro ativo.
E as analises foram realizadas nas dependéncias
do laboratério de Automontagem Supramolecular
Quimica da Universidade Federal do Piaui (UFPI)
— campus Ministro Petrénio Portela —, na cidade
de Teresina (PI, Brasil).

Assim, foram analisados 18 frascos de NaClO
(nas concentracoes de 1% e 2,5%), disponiveis
em lojas de materiais odontolégicos na cidade de
Teresina (PI), de duas marcas diferentes — Asfer
(Sao Caetano do Sul, Sao Paulo, Brasil) e lodontosul
(Porto Alegre, Rio Grande do Sul, Brasil) — e de
trés lotes distintos sem as informacoes especificas
em relacao aos aspectos envolvidos no transporte
dos recipientes de seus locais de fabricacao.

Em seguida, as solucées de hipoclorito de cada
frasco foram colocadas em tudos de ensaios de
plastico de 15 ml para serem avaliadas conforme
quatro variaveis do presente estudo (condicao
inicial, exposi¢ao a luz, no escuro e armazenamento
na geladeira), o que resultou em 72 amostras
analisadas.

Foram também verificadas as especificacoes
presentes no rétulo, como concentracao de cloro
ativo descrito na embalagem e presenca de dados
como lote, data de fabricacao e validade.

Por conseguinte, as medidas de teor de cloro
ativo e pH nas solucoes, em tempo zero (T1) e
ap6s 30 dias (T2), com base no estudo feito por
Ferraz et al. [7], foram avaliadas com as amostras
armazenadas na geladeira, no escuro e expostas
a luminosidade.

Realizou a titutolometria com base nas seguintes
equacoes:

Equacao 1: Titulacao iodométrica
vl xnl xMegCl2 x 100

V alig x V dil

04 cloro ativo =

Em que:

MegCl2 = 35,5x10°

V1 = volume de tiossulfato gasto

N1 = concentracao de tiossulfato (0,1)

V aliq = volume da aliquota para diluicao
(10x10®)V dil = volume final da diminuicao (100)

Assim, substituindo na equacao 1, teremos:
v1x 0,1 x35,5x 1073x 100
10 x 1073 x 100

04 cloro ative =
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Mensuracdao pH

Para as medidas de pH, transferiram-se 10 ml da solugao de hipoclorito a ser testada para um béquer
de 50 ml, no qual se fez a medida de pH utilizando um peagdémetro (marca Kasvi) até o aparecimento
de pH constante. O peagbémetro foi calibrado com tampao 4,01 e 6,86. Todas as andalises ocorreram
em triplicadas e temperatura em 25°C, com variacao de = 2°C.

Teste estatistico

Como programa estatistico SPSS, em sua versao 25, foram efetuadas analises comparativas entre
grupos com amostras pequenas. A fim de atingir os objetivos, realizaram-se os testes Kruskal-Wallis
e Mann-Whitney, considerando o nivel de significancia de erro ao acaso de 5% (p < 0,05).

Resultados

A fim de conhecer se a condicao de armazenamento das solucdes de hipoclorito interfere na
concentracao de seu cloro ativo, elas foram alocadas em diferentes condicoes de armazenamento:
condicao 1 (inicial), condicdo 2 (exposicao a luz), condicao 3 (escuro) e condicao 4 (geladeira). Feito isso,
as solucgoes foram testadas mediante a titulacdo iodométrica, que fornece a quantidade de tiossulfato
necessaria para completar a reacao (equacao 1), permitindo avaliar diferencas estatisticas de teor de
cloro ativo nas amostras testadas. Outro parametro analisado foi o pH dessas solugées.

Tabela | - Teor de cloro ativo nas amostras analisadas com diferentes armazenamentos

Marca Amostra Condicao inicial Exposicao a luz Escuro Geladeira
Asfer 1% 1,562 1,491 1,562 1,562
Asfer 1% 1,562 1,5265 1,562 1,562
Asfer 1% 1,988 1,775 1,8815 1,846
Asfer 1% 1,633 1,491 1,5975 1,562
Asfer 1% 1,5265 1,491 1,5265 1,5265
Iodontosul 1% 1,6685 1,562 1,633 1,562
Iodontosul 1% 2,3785 2,3075 2,769 2,3075
Iodontosul 1% 1,562 1,491 1,5975 1,562
Iodontosul 1% 1,5975 1,5265 1,562 1,562
Asfer 2,5% 2,556 2,272 2,4495 2,3785
Asfer 2,5% 3,0175 2,698 2,6625 2,8755
Asfer 2,5% 2,627 2,343 2,556 2,485
Asfer 2,5% 3,763 1,5975 2,4495 2,6625
Asfer 2,5% 2,485 2,343 2,4495 2,3785
Iodontosul 2,5% 3,7275 2,627 2,6625 2,698
Iodontosul 2,5% 2,556 2,3075 2,4495 2,414
Iodontosul 2,5% 2,698 2,485 2,627 2,5915

Iodontosul 2,5% 2,414 2,272 2,3785 2,343
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Grafico 1 - Andlise pH amostras analisadas com diferentes armazenamentos

Consideraram-se as caracteristicas amostrais,
tamanho reduzido e nao normalidade da distribuicao,
e foram realizados os testes estatisticos Anova
Kruskal-Wallis, considerando as condicoes de
armazenamento.

Na tabela II € possivel verificar que ha diferencas
estatisticamente significativas quanto aos valores
da reducao da porcentagem do cloro ativo e do pH.
Os resultados demonstram um %2 (chi-quadrado) de
11,36, com um valor de probabilidade associada de
0,01 para reducao da porcentagem do cloro ativo,
e um %2 (chi-quadrado) de 57,13, com um valor de
probabilidade associada de 0,01 para pH.

Tabela Il - Média dos postos e valores do calculo
Kruskal-Wallis

Armazenamento

Média dos postos

Reducao
Condicoes porcentagem PH
do cloro ativo

1 — Inicial - 25,56
2 — Exposicao a luz 36,89 12,61
3 — Escuro 19,36 48,86
4 - Geladeira 26,25 58,97
X2 11,36 57,13

gl 2 3
p 0,01* 0,01*

Nota: %2 = qui-quadrado; gl = graus de liberdade; *p < ou igual
a 0,05

A fim de realizar a comparagao entre os grupos
especificos com base nos testes Mann-Whitney, €
possivel complementar a informacao quanto as
condicoes de armazenamento na comparacao dos
valores de reducdo da porcentagem de cloro ativo
(tabela III).

Tabela Il - Valor de p (significancia estatistica) na
comparacao entre pares de grupos quanto ao valor da
reducdo da porcentagem do cloro ativo nas condicbes

Marcas 3 4
2 — Exposicao a luz 0,01* 0,02*
3 — Escuro - 0,12

4 — Geladeira -
Nota: *p < ou igual a 0,05

Por fim, a comparacao entre os grupos
especificos com base nos testes Mann-Whitney foi
feita para complementar a informacao no tocante
as condicoes e a comparacao dos valores de
pH (tabela 1V). Foi possivel observar que houve
diferenca estatisticamente significativa (p < 0,05)
em todas as comparacoes.

Tabela IV - Valor de p (significancia estatistica) na
comparacao entre pares de grupos quanto ao valor de
pH nas condicdes

Marcas 2 3 4
1 — Inicial 0,01* 0,01* 0,01*
2 — Exposicao a luz - 0,01* 0,01*
3 — Escuro - 0,01*

4 — Geladeira -
Nota: *p < ou igual a 0,05
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Discussao

A solucao de NaClO é amplamente utilizada
gracas a sua forte acdo antimicrobiana, ocasionada
pela formacao do acido hipocloroso durante
a liberacao do gas cloro. Além disso, possui
a capacidade de dissolver matéria organica,
acao lubrificante, ser disponibilizada a um
custo reduzido e auxiliar a acao mecanica dos
intrumentos endodoénticos, pois facilita o curso do
contetido intrarradicular para a superficie [5, 11].

A literatura sugere que sua acao de desinfeccao
depende diretamente dos valores de pH, uma vez
que estes influenciam nas formas de cloro livre
disponiveis [15], e valores menores do potencial
hidrogeni6énico diminuem a acao de solvéncia
tecidual do hipoclorito de sédio, independentemente
de sua concentracao [16].

Um pH menor que 9 torna a solucao instavel
e toxica para aos tecidos biolégicos; logo, tal
concentracao no hipoclorito de sédio deve ser
superior a esse valor, para, assim, favorecer a
estabilidade da solucao e manter suas propriedades
[4, 12, 14]. Diante disso, pesquisadores tém avaliado
os fatores que interferem na estabilidade quimica
das solucoes cloradas na busca pela manutencao
da sua concentragao, como armazenamento,
luminosidade e temperatura [4].

Apesar das intmeras propriedades, é um
composto instavel e sua efetividade depende do
teor de cloro ativo [11]. Assim, o presente trabalho
foi realizado com base na analise do pH e teor
de cloro ativo em relacdo as variaveis tempo (30
dias) [7] e armazenamento.

Ferraz et al. [7], em andlise de teor de cloro
ativo e pH de solucoes de hipoclorito de s6dio por
meio do método da titulometria com as variaveis
tempo (30 dias) e armazenamento, com € sem
a exposicao a luz, observaram teor de cloro
abaixo das especificacdoes do rétulo. O resultado
corrobora com estudo levado a cabo por Feitosa e
Falcao [6], que em analises de diferentes marcas e
concentracoes de hipoclorito de s6dio concluiram
que estas estavam com o teor de cloro abaixo do
esperado € com o pH alcalino.

Na presente pesquisa, os resultados
demonstram que houve diferencas estatisticamente
significativas de acordo com as diversas formas
de armazenamento; a exposi¢cao a luz teve mais
influéncia em comparagdo ao armazenamento na
geladeira. Isso justifica a importancia de armazenar
longe de luminosidade [4].

Durante a coleta de dados da pesquisa, apds
os 30 dias notou-se permanéncia do pH no nivel
14, nao sofrendo alteracao significativa. O resultado

corrobora com os achados de outro estudo na
literatura [4].

Das amostras analisadas no presente estudo,
todas apresentaram pH acima de 9, concordando
com o trabalho de Borin et al. [4], cuja pesquisa
sugere que o pH da solucao deva ser maior que 9
para que possa ter uma estabilidade e propriedades
efetivas.

A conservacao do teor de cloro ativo das
solucoes de hipoclorito de sédio € um fator
predominante para manter a qualidade do produto.
Em particular, o fator tempo ¢ importante na
estabilidade das solugoes, respeitando as condigoes
de armazenamento [7].

Os valores de cloro ativo inicialmente
estavam conforme as especificacoes do roétulo,
e as concentracoes do pH estavam nos padroes
recomendados. Assim, indo em acordo com Borin
et al. [2], os quais afirmam que as solucoes
de hipoclorito de sé6dio, para apresentarem
propriedades efetivas, devem possuir concentracoes
padronizadas indicadas no rétulo [2].

Por fim, os rétulos apresentaram auséncias de
informacoes quanto aos agentes quimicos que foram
atribuidos nas solucoes das duas empresas (Asfer e
Iodontosul). Esse dado vai ao encontro dos achados
de Borin et al. [3], que ressaltam a importancia da
padronizacao das informacoes rotuladas.

Conclusao

As solucoes comerciais de hipoclorito 1% e
2,5% testadas evidenciaram teor de cloro ativo
e pH adequados e em conformidade com os
respectivos rétulos. Os resultados indicam que
as condicoes de armazenamento influenciam
diretamente na concentracao de cloro ativo, uma
vez que os testes estatisticos mostraram valores
diferentes significantes de acordo com a condicao
de armazenamento avaliada.
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