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Rodrigues HMS. Anélise das propriedades fisico-quimicas de um novo cimento
obturador bioceramico [Tese de Doutorado]. Curitiba: Universidade Positivo; 2023.

RESUMO

O objetivo deste estudo foi comparar as propriedades fisico-quimicas do cimento Bio-C
Sealer lon® (Bio-C+) com os cimentos MTA Fillapex® (MTA-Fi), Bio-C® Sealer (Bio-
C), BioRoot® RCS (BioRoot) e AH Plus Jet® (AH Plus). Os testes realizados seguiram a
norma ISO 6876/2012 e incluiram analises de fluidez, solubilidade, tempo de presa,
espessura do filme, radiopacidade e pH. O pH foi analisado ap6s uma hora; um, dois, trés
e quatro dias; e uma, duas e quatro semanas. Os resultados do tempo de presa e espessura
de filme foram avaliados com o teste de Kruskal-Wallis, enquanto a fluidez e solubilidade
foram avaliados com o teste ANOVA e o pH foi avaliado com o teste ANOVA a dois
fatores («<0,05). Todos os cimentos atenderam as especificacfes da norma 1SO 6876. O
Bio-C+ apresentou solubilidade maior do que os demais cimentos (p<0,001). O BioRoot
apresentou valores maiores para a fluidez (p<0,001) e menores para o tempo de presa do
que os outros cimentos (p<0,05). Todos 0s cimentos apresentaram um aumento
significativo no pH durante o periodo avaliado (p<0,001), com excecao do AH Plus, que
se manteve constante. O MTA-Fi e o AH Plus apresentaram os menores valores de pH
em todos 0os momentos avaliados. Ndo houve diferencas significativas na espessura do
filme entre os cimentos (p>0,05). Em relacdo a radiopacidade, o0 AH Plus apresentou
escala acima de 9, enquanto o Bio-C, Bio-C+ e BioRoot apresentaram uma escala de 9 e
0 MTA-Fi obteve uma escala entre 6-7. Pode-se concluir que todos os cimentos
apresentaram propriedades fisico-quimicas aceitaveis de acordo com a norma ISO 6876.
O Bio-C+ apresentou fluidez semelhante ao AH Plus, pH, tempo de presa e radiopacidade
comparavel ao Bio-C e espessura de filme similar aos demais cimentos, porém maior
solubilidade.

Palavras-chave: Cimentos Dentarios, Endodontia, Materiais Biocompativeis,
Propriedades fisico-quimicas.



Rodrigues HMS. Anélise das propriedades fisico-quimicas de um novo cimento
obturador bioceramico [Tese de Doutorado]. Curitiba: Universidade Positivo; 2023.

ABSTRACT

The aim of this study was to compare the physicochemical properties of Bio-C Sealer
lon® (Bio-C+) with MTA Fillapex® (MTA-Fi), Bio-C Sealer® (Bio-C), BioRoot RCS®
(BioRoot) and AH Plus Jet® (AH Plus). The tests carried out followed the ISO 6876/2012
standard and included analysis of flow, solubility, setting time, film thickness, radiopacity
and pH. The pH was analyzed after one hour; one, two, three and four days; and one, two,
and four weeks. The results of setting time and film thickness were evaluated with the
Kruskal-Wallis test, while flow and solubility were evaluated with the ANOVA test. To
determine whether there were differences in pH values, the two-way ANOVA test was
applied (0<0.05). All sealers met the specifications of the ISO 6876 standard. Bio-C+
showed greater solubility than the other sealers (p<0.001). BioRoot presented higher
values for fluidity (p<0.001) and lower values for setting time than the other sealers
(p<0.05). All sealers showed a significant increase in pH during the evaluated period (p
=<0.001), with the exception of AH Plus, which remained constant. MTA-Fi and AH Plus
had the lowest pH values at all times evaluated. There were no significant differences in
film thickness between sealers (p<0.05). Regarding radiopacity, AH Plus presented a
scale above 9, while Bio-C, Bio-C+ and BioRoot presented a scale of 9 and MTA-Fi
obtained a scale between 6-7. It can be concluded that all sealers had acceptable
physicochemical properties according to 1SO 6876. Bio-C+ presented fluidity like AH
Plus, pH, setting time and radiopacity comparable to Bio-C and film thickness similar to
other sealers, but greater solubility.

Keywords: Calcium silicate sealers, Endodontics, Biocompatible materials, physical-
chemical properties.
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MANUSCRITO
MANUSCRITO 1

ANALISE DAS PROPRIEDADES FTSICO-QUTMJCAS DE UM
NOVO CIMENTO OBTURADOR BIOCERAMICO!

Resumo

O objetivo deste estudo foi comparar as propriedades fisico-quimicas do cimento Bio-C
Sealer lon® (Bio-C+) com os cimentos MTA Fillapex® (MTA-Fi), Bio-C® Sealer (Bio-
C), BioRoot® RCS (BioRoot) e AH Plus Jet® (AH Plus). Os testes realizados seguiram a
norma 1SO 6876/2012 e incluiram analises de fluidez, solubilidade, tempo de presa,
espessura do filme, radiopacidade e pH. O pH foi analisado ap6s uma hora; um, dois, trés
e quatro dias; e uma, duas e quatro semanas. Os resultados do tempo de presa e espessura
de filme foram avaliados com o teste de Kruskal-Wallis, enquanto a fluidez e solubilidade
foram avaliados com o teste ANOVA e o pH foi avaliado com o teste ANOVA a dois
fatores («<0,05). Todos os cimentos atenderam as especificaces da norma 1SO 6876. O
Bio-C+ apresentou solubilidade maior do que os demais cimentos (p<0,001). O BioRoot
apresentou valores maiores para a fluidez (p<0,001) e menores para o tempo de presa do
que os outros cimentos (p<0,05). Todos 0s cimentos apresentaram um aumento
significativo no pH durante o periodo avaliado (p<0,001), com exce¢do do AH Plus, que
se manteve constante. O MTA-Fi e 0 AH Plus apresentaram 0s menores valores de pH
em todos 0os momentos avaliados. Nao houve diferencas significativas na espessura do
filme entre os cimentos (p>0,05). Em relacdo a radiopacidade, o AH Plus apresentou
escala acima de 9, enquanto o Bio-C, Bio-C+ e BioRoot apresentaram uma escala de 9 e
0 MTA-Fi obteve uma escala entre 6-7. Pode-se concluir que todos os cimentos
apresentaram propriedades fisico-quimicas aceitaveis de acordo com a norma ISO 6876.
O Bio-C+ apresentou fluidez semelhante ao AH Plus, pH, tempo de presa e radiopacidade
comparavel ao Bio-C e espessura de filme similar aos demais cimentos, porém maior
solubilidade.

Palavras-chave: Cimentos Dentarios, Endodontia, Materiais Biocompativeis,
Propriedades fisico-quimicas.

! Manuscrito sera submetido ao periddico: Clinical Oral Investigations. Manuscrito

formatado de acordo com as normas especificas do periddico (acessado em: 04/08/2023).



INTRODUCAO

A obturacdo do sistema de canais radiculares é essencial para o sucesso a longo
prazo do tratamento endoddntico. Portanto, os cimentos endodonticos obturadores devem
possuir propriedades fisicas e quimicas adequadas a fim de obter um selamento
tridimensional [1,2]

Um cimento endoddntico ideal deve ter certas caracteristicas como estabilidade
dimensional, tempo de presa suficiente para garantir o tempo de trabalho, ser insoltvel
aos fluidos teciduais, aderir as paredes do canal radicular e ser biocompativel [3-5].0s
cimentos endodénticos sdo classificados com base em seus componentes quimicos como
cimento a base de éxido de zinco e eugenol, hidréxido de calcio, ionbmero de vidro,
silicone, resina e silicato de calcio [5].

Dentre os cimentos endodonticos, o AH Plus® (Dentsply DeTrey, Konstanz,
Alemanha) se destaca como um cimento resinoso, considerado o padrdo-ouro devido as
suas caracteristicas fisico-quimicas, promovendo alta resisténcia de unido a dentina,
minima contracdo de polimerizacdo e baixa solubilidade [6,7]. No entanto este cimento
ndo apresenta propriedades quimicas desejaveis como a bioatividade ou potencial
osteogénico [8].

Os cimentos & base de silicato de célcio, também conhecidos como cimentos
biocerdmicos ou cimentos hidraulicos, tém sido cada vez mais utilizados na Endodontia
como reparadores [9] ou obturadores [10]. Sua crescente popularidade é atribuida as
propriedades  fisico-bioldgicas  [10-13], poder antimicrobiano, hidrofilia,
biocompatibilidade e bioatividade [14-17], com desempenho fisico-quimico semelhante
aos cimentos resinosos de acordo com uma revisdo sistematica realizada com estudos in

vitro [8].



Sabe-se que as propriedades fisico-quimicas dos cimentos endoddnticos tém
impacto direto na qualidade final da obturacdo [1]. Além disso, essas propriedades podem
influenciar no nivel citotoxico e genotdxico em tecido humano a longo prazo [18].

Foi recentemente lancado o cimento Bio-C Sealer lon® (Bio-C+, Angelus,
Londrina, Brasil), este cimento apresenta-se como uma pasta pronta para uso. Embora a
literatura disponivel mostre poucos estudos avaliando suas propriedades fisico-quimicas
e bioldgicas, este cimento apresentou citocompatibilidade adequada e alta formacédo de
tecido mineralizado [19], fluidez, tempo de presa e radiopacidade adequadas [20], além
de sucesso clinico [21].

Devido a relevancia de avaliar as propriedades fisico-quimicas dos cimentos
endodénticos e considerando que o Bio-C+ é um cimento promissor, o objetivo deste
estudo foi comparar suas propriedades fisico-quimicas com trés cimentos bioceramicos e
um cimento resinoso. As propriedades avaliadas incluiram fluidez, solubilidade, tempo
de presa, espessura do filme, pH e radiopacidade. A hipdtese nula estabelecida para o
estudo foi que ndo héa diferenca significativa entre as propriedades fisico-quimicas dos

cimentos avaliados.

MATERIAIS E METODOS

Quatro cimentos a base de silicato de calcio, MTA Fillapex® (MTA-Fi, Angelus,
Londrina, Brasil), Bio-C® Sealer (Bio-C, Angelus, Londrina, Brasil), Bio-C+ e BioRoot®
RCS (BioRoot, Septodont, Saint-Maur-des-Fossés, Franga) e um cimento resinoso, AH

Plus Jet® (AH Plus) foram utilizados como materiais experimentais (Tabela 1).



Tabela 1 - Composicéo e o lote dos cimentos utilizados de acordo com o fabricante.

Cimento Lote Composicao
Silicato de calcio, aluminato de calcio, 6xido de célcio,
Bio-C 64247 oxido de zirconio, 6xido de ferro, dioxido de silicio e

polietilenoglicol.
Silicato de célcio, silicato de magnésio,
. polietilenoglicol, 6xido de zircdnio, nanoparticulas de
Bio-C+ 64359 diéxido de silicio, sulfato de potéssio, sulfato de calcio
hemi-hidratado.
Pasta Base: Resina Salicilato, Resina Natural,
Tungstato de Célcio, Silica Nanoparticulada,
MTA-Fi 64550 Pigmentos;
Pasta Catalisadora: Resina Diluente, Mineral Trioxido
Agregado, Silica Nanoparticulada, Pigmentos.
BioRoot B28857 Po: §i|i_cat9 Fricélcico, diéxidq dg zircén_io e poyidona;
Liquido: &gua, cloreto de célcio e policarboxilato.
Pasta A: Resina epoxi Bisphenol-A e Bisphenol-F,
Tungstato de célcio, Oxido de zirconio, Silica e
pigmentos de 6xido de ferro.
AH Plus 2203000461 Pasta B: dibenzildiamina, aminoadamantano,
triciclodecano diamino, tungstato de calcio, 6xido de
zirconio, silica e 6leo de silicone.

As propriedades fisico-quimicas dos cimentos, incluindo fluidez, solubilidade,
tempo de presa, espessura de filme e radiopacidade foram examinadas de acordo com a
norma ISO 6876 [22] (Tabela 2). Além disso, a variacdo de pH também foi avaliada [23].
Os experimentos foram feitos em triplicata, exceto a radiopacidade que foi teste Unico,
conforme 1SO 6876.

Os cimentos foram preparados de acordo com as instrucfes do fabricante: Bio-C
e Bio-C+ sdo cimentos pronto para uso, sem manipulacdo; MTA-Fi e AH Plus, mesma
guantidade da pasta A e B manipuladas até obter um cimento homogéneo e o BioRoot,
uma colher de pé e cinco gotas de liqguido manipulados por um minuto em placa de vidro.

Todo o estudo foi realizado por um Unico operador.



Tabela 2 - Valores referenciais e as propriedades fisico-quimicas de acordo com a norma 1SO
6876.

Propriedade Referéncia norma ISO 6876
Fluidez > 20 mm
Solubilidade < 3% para 24 horas
Tempo de presa Quando < 30 min, < 110% declarado pelo fabricante
Quando > 30 min, < 72 horas
Espessura do filme <50 um
Radiopacidade > 3 mm de espessura de aluminio

Fluidez

Foram depositados 0,05 mL de cada cimento em uma placa de vidro e, apds trés
minutos, uma segunda placa de vidro com um peso de 20 g foi colocada sobre cada
cimento, com um peso adicional de 100 g em cima da placa. Apés 10 minutos do inicio
da mistura, o peso total de 120 g foi removido. Os didmetros minimo e maximo dos
cimentos foram medidos com um paquimetro digital (Mitutoyo Sul Americana Ltda,

Suzano, Brasil), e a média foi calculada.

Solubilidade

Foram utilizados moldes de metal com diametro de 20 mm e altura de 1,5 mm
para produzir os corpos de prova dos cimentos. Os moldes foram fixados em placas de
vidro e preenchidos com os cimentos. Em seguida, uma outra placa de vidro foi inserida
sobre 0 molde e o conjunto foi armazenado em estufa por 24h. Apo6s esse periodo, 0s
cimentos foram removidos do molde e sua massa inicial foi determinada. Cada amostra
foi entdo colocada em um Becker com agua e armazenada em estufa por mais 24h. Apos
este periodo, as amostras foram filtradas e secas em estufa a 110 °C por 24 h. Em seguida,

foi realizado pesagem das amostras e determinada a sua perda de massa.

Tempo de presa



Anéis metalicos com didmetro interno de 10 mm e altura de 2 mm foram
preenchidos com cimento AH Plus. Moldes de gesso Umido com diametro interno de 10
mm e altura de 1 mm foram preenchidos com cimentos a base de silicato de célcio, que
necessitavam de umidade para tomar presa (Bio-C, Bio-C+, BioRoot e MTA-Fi). Apds
60 segundos, uma agulha Gilmore de 113,4 g com ponta de 2 mm foi colocada
verticalmente na superficie da amostra, repetindo este processo a cada 10 minutos até que
0 instrumento ndo deixasse mais marcas na superficie das amostras. O tempo necessario

para a presa foi registrado em minutos com o auxilio de cronémetro digital.

Espessura de filme

Foram sobrepostas duas placas de vidro e medida a espessura total com um
paquimetro digital. Posteriormente, 0,05 mL de cimento foi depositado no centro de uma
das placas de vidro. Imediatamente, a outra placa de vidro foi colocada sobre o cimento
e uma carga vertical de 150 g foi aplicada na placa superior. Apds 10 minutos, a espessura
das duas placas de vidro e do cimento foram medidas com o paquimetro digital, e a

espessura de filme foi determinada pela diferenca entre as medidas.

Radiopacidade

Anéis metalicos com diametro interno de 10 mm e espessura de 1 mm foram
preenchidos com cimento e armazenados em estufa por um dia. Em seguida, as amostras
foram radiografadas usando um sensor digital de raios-X (Elite, Schick, NY, EUA) e uma
cunha de aluminio graduada de 1 mm a 10 mm (em incrementos de 1 mm), com
exposicdes definidas em 60 kV, 2 mA, 0,08 segundos e uma distancia focal de 10 cm. A

espessura equivalente em milimetros de aluminio (mm Al) de cada amostra foi analisada



usando o software Photoshop (Adobe Photoshop 7.0; Adobe Systems Incorporated, San

Jose, EUA). A analise de radiopacidade foi realizada por um operador cego ao estudo.

Variacao de pH

A analise de variacdo de pH dos cimentos foi realizada seguindo estudo prévio
[23], no qual 0,09 g de cada um foi adicionado a 1,5 mL de agua destilada em um
Eppendorf. Foram realizadas andlises do pH ap6s uma hora; um, dois, trés e quatro dias;
e uma, duas e quatro semanas. Antes de cada analise, as amostras foram centrifugadas a
1.400 rpm por 3 minutos, e inseridas em um pHmetro digital (Thermo Fisher Scientific,

Waltham, EUA). Cada cimento teve trés amostras analisadas.

Anélise estatistica

Os dados coletados foram submetidos a anélise estatistica no software SigmaPlot
versdo 11 (Systat Software, Inc., San Jose, CA, EUA). Antes da comparacao das amostras
foi realizada uma analise preliminar da normalidade dos dados com o teste de Shapiro-
Wilk, o qual indicou uma distribuicdo ndo-normal do tempo de presa e espessura de filme,
utilizou-se o teste de Kruskal-Wallis seguido do teste de Dunn. Para avaliar os dados de
fluidez e solubilidade, os quais apresentaram uma distribuicdo normal, foi utilizado o teste
ANOVA seguido do teste de Tukey. O teste ANOVA a dois fatores seguido de Tukey foi
empregado para verificar se existiam diferencgas significativas nos valores de pH entre os
diferentes cimentos e periodos avaliados. O nivel de significancia estatistica foi de a =

0,05.

RESULTADOS

Os resultados das propriedades fisico-quimicas dos cimentos avaliados estdo

apresentados na tabela 3 e 4.



Embora todos os cimentos testados atendam ao requisito minimo de fluidez
estabelecido pela norma ISO 6876 (maior que 20 mm), houve diferenca significativa entre
os cimentos (p<0,001). O BioRoot apresentou valores significativamente maiores de
fluidez em comparagdo aos outros cimentos avaliados (p<0,001). O cimento Bio-C+
apresentou fluidez semelhante ao AH Plus e menor que os demais cimentos avaliados.

A solubilidade foi avaliada pela porcentagem de perda de massa nas primeiras 24
h, que de acordo com a norma ISO 6876 deve ser < 3%. Todos os cimentos avaliados
atenderam a esse requisito, porém, houve diferencas significativas entre eles (p<0,001).
O Bio-C+ apresentou uma solubilidade maior em comparacdo aos outros cimentos

avaliados (p<0,001).

Tabela 3 — Média e desvio padrdo da fluidez (mm) e da
solubilidade (%) dos cimentos endoddnticos avaliados.

Cimentos Fluidez Solubilidade
Bio-C 29,3+0,67¢ 0,27+0,32°
Bio-C+ 23,3+1,01° 1,32+0,18°
MTA-Fi 28,4+2,09°¢ 0,02+0,01%
BioRoot 34,0+1,49¢ 0,81+0,08°
AH Plus 24,7+1,173° 0,01+0,00?

Letras diferentes sobrescritas na mesma coluna indicam
diferenca estatisticamente significativa. Teste de Tukey
(p<0,05).

Os resultados obtidos para o tempo de presa dos cimentos avaliados atenderam as
exigéncias da norma ISO 6876. No entanto, foi encontrada diferenca estatisticamente
significativa entre os cimentos (p=0,009). O BioRoot apresentou tempo de presa menor
que o AH Plus (p<0,05), ndo houve diferenga estatistica entre os demais cimentos
(p>0,05).

Com relacdo a espessura do filme, a norma ISO 6876 recomenda que seja < 50
pum. Todos os cimentos avaliados atenderam a esse critério, e ndo houve diferenca

estatisticamente significativa entre os cimentos avaliados (p=0,802).



Tabela 4 — Mediana (distancia interquartil) do tempo de presa
(min) e da espessura do filme (um) dos cimentos
endodonticos avaliados.

Cimentos Tempo de presa Espessura do filme

Bio-C 77,0 (0,50)" 38,0 (3,00)?
Bio-C+ 90,0 (1,50)2° 38,0 (5,50)°
MTA-Fi 257,0 (5,50)2° 33,0 (5,50)%
BioRoot 32,0 (1,50)* 33,0 (11,5)°
AH Plus 688,0 (7,50)° 38,0 (1,00)%

Letras diferentes sobrescritas na mesma coluna indicam

diferenca estatisticamente significante. Teste de Dunn

(p<0,05).

Para avaliar a radiopacidade dos cimentos endodonticos, a norma 1ISO 6876 requer

uma espessura de aluminio de pelo menos 3 mm. Durante a analise, foi constatado que o
cimento AH Plus apresentou uma escala superior a 9, enquanto os cimentos Bio-C, Bio-
C+ e BioRoot alcangcaram uma escala de 9. J& o MTA-Fi obteve uma escala entre 6-7.
Assim, todos os cimentos avaliados cumpriram os requisitos estabelecidos pela norma.

Apds quatro semanas, o pH de todos os cimentos apresentaram um aumento
significativo (p<0,001), exceto para 0 AH Plus. Além disso, quando comparados entre si,
houve diferencas estatisticamente significativas no pH dos cimentos durante 0 mesmo
periodo. O MTA-Fi e 0 AH Plus apresentaram 0s menores valores de pH em todos 0s

tempos avaliados (Tabela 5).



Tabela 5 — Média e desvio padrdo do pH dos cimentos endoddnticos avaliados em diferentes periodos (h, horas e s,

semanas).
1h 12,09+0,09*¢ 12,39+0,06%:C 9,75+0,32%A 12,37+0,04¢ 10,44+0,51%B
24h 12,45+0,03208 12,55+0,06%0c8 10,85+0,39"¢A 12,73+0,112bcB 10,61+0,46%0A
48h 12,53+0,07"8 12,29+0,13%B 10,63+0,31P¢A 12,51+0,05%0B 10,33+0,25%*
72h 12,92+0,08%48 12,64+0,07204B 10,49+0,41°A 12,95+0,16°4B 10,61+0,3120A
96h 12,95+0,03¢48 12,61+0,13204B 10,92+0,53%A 12,98+0,16°4B 10,850,304
1s 12,64+0,14°¢B 12,97+0,14°48 10,79+0,370¢A 13,10+0,08% 10,69+0,36%>A
2s 12,98+0,03¢48 12,74+0,06"¢B 10,78+0,48"¢A 12,85+0,06"48 10,60+0,36%>4
4s 13,02+0,03%8 12,78+0,03¢48 10,88+0,33%4 12,91+0,13¢48 10,58+0,33%bA

Letras minusculas diferentes sobrescritas indicam diferenca estatisticamente significativa na mesma coluna e
letras maiusculas diferentes sobrescritas indicam diferenca estatisticamente significativa na mesma linha. Teste
de Tukey (p<0,05).

DISCUSSAO

O objetivo deste estudo foi comparar as propriedades fisico-quimicas do cimento
Bio-C+ a outros cimentos bioceramicos (MTA-Fi, Bio-C e BioRoot) e ao cimento AH
Plus. Com base nos resultados obtidos, a hipotese nula foi rejeitada, indicando diferencas
nas propriedades fisico-quimicas de fluidez, solubilidade, tempo de presa e pH dos
cimentos avaliados.

A compreensdo do comportamento dos cimentos endodonticos em laboratério € o
primeiro passo para determinar seu potencial futuro. Os meétodos de analise utilizados

neste estudo foram selecionados para compreender as propriedades in vitro desses
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materiais, seguindo os testes especificados pela norma 1SO 6876. Estudos anteriores
realizaram comparacdes semelhantes entre cimentos de silicato de célcio e cimentos a
base de resina [15, 18, 20, 24-26], o que apoia a validade dessa comparacdo. Além disso,
é fundamental ter conhecimento das propriedades dos cimentos endodénticos para um
correto uso e indicacdo desses materiais.

Um cimento com fluidez e espessura de filme adequadas é capaz de selar as
complexidades anatdmicas do canal radicular e preencher os micros espagos entre o cone
principal e acessorios. No entanto, uma fluidez excessiva pode resultar em extrusao apical
podendo ser irritante aos tecidos periapicais devido a citotoxicidade e baixa
biocompatibilidade de alguns cimentos, principalmente no estagio inicial de presa [5].

Todos os cimentos avaliados neste estudo apresentaram fluidez em conformidade
com a norma I1SO 6876, corroborando estudos anteriores [24, 27]. O cimento BioRoot
apresentou a maior fluidez diferindo dos resultados de Antunes et al. [26], o qual
apresentou resultados inferiores ao AH Plus e Bio-C. O cimento Bio-C+ apresentou
fluidez semelhante ao AH Plus e menor que os demais cimentos avaliados. Esses
resultados sdo consistentes com os observados por Janini et al. [20]. No presente estudo,
0 cimento Bio-C+ exibiu uma reducéo significativamente na fluidez (23,3+1,01 mm) em
comparacao com o Bio-C (29,3+0,67 mm), o que pode ser atribuido as diferencas em suas
composicdes, lote de materiais e matérias-primas utilizadas na fabricacdo desses cimentos
[20].

Além do mais, todos os cimentos atenderam as especificacfes 1SO quanto a
espesura de filme e os resultados foram préximos aos relatados pelos fabricantes. Os
cimentos AH Plus, Bio-C e Bio-C+ apresentaram valores maiores, porém a formacéo de

um filme mais espesso para cimentos bioceramicos pode ndo comprometer a capacidade



11

de vedacao dos canais radiculares, visto que apresentam adesao a dentina e bioatividade
[28].

Um cimento endodontico precisa ser estavel dimensionalmente e insoltivel aos
fluidos teciduais, a fim de prevenir a infiltracdo bacteriana e assegurar o sucesso do
tratamento endodéntico [3,4]. A norma ISO 6876 estabelece um limite de até 3% de perda
de massa nas primeiras 24h para a solubilidade do cimento endoddntico. No presente
estudo, todos os cimentos avaliados atenderam a essa norma. No entanto, o cimento Bio-
C+ apresentou maior solubilidade (1,32+0,18%), diferindo estatisticamente dos demais
cimentos avaliados. Esse resultado contrasta com o estudo de Janini et al. [20], onde o
Bio-C+ e 0 Bio-C demonstraram solubilidade semelhante. Por outro lado, o cimento AH
Plus apresentou menor solubilidade, corroborando os estudos anteriores [13, 20, 23, 24,
29].

A solubilidade dos cimentos pode variar de acordo com as metodologias utilizadas
para avaliacdo. Ainda, estudos anteriores relataram que os cimentos a base de silicato de
calcio tém maior solubilidade do que os cimentos resinosos [20, 27, 30]. A alta
solubilidade dos cimentos a base de silicato de célcio é atribuida a presenca de particulas
hidrofilicas, que aumentam a area total de superficie do cimento e permitem maior
hidratacdo por moléculas de agua [4]. Mas é importante ressaltar que a solubilidade in
vitro é diferente das situacgdes clinicas, visto que a exposicdo a umidade é diferente nestas
condicBes. Um cimento que estd em contato com uma placa de vidro/molde possui uma
grande area de superficie exposta a umidade, diferentemente quando esta dentro do canal
radicular [18].

No presente estudo, o tempo de presa foi avaliado utilizando diferentes condigoes:
molde metalico para o cimento resinoso e moldes de gesso para 0s cimentos de silicato

de célcio. De acordo com a recomendacao da norma ISO 6876, os materiais hidraulicos,
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que necessitam de umidade para a presa, devem ser testados com moldes de gesso imidos.
Foi observado que o cimento BioRoot apresentou um tempo de presa menor,
corroborando os achados de Siboni et al. [23]. Os demais cimentos avaliados neste estudo
apresentaram tempos de presa estatisticamente semelhante entre si, corroborando os
resultados de Antunes et al. [26].

A divergéncia dos resultados encontrados na literatura em relagdo ao tempo de
presa dos cimentos a base de silicato de célcio em estudos in vitro € uma preocupacao
que pode ser extrapolada para a clinica. Um tempo de presa prolongado pode afetar as
propriedades fisicas dos cimentos biocerdmicos e comprometer a estabilidade da
obturacdo a longo prazo [18, 26]. Esse receio é ainda maior nos cimentos bioceramicos
prontos para uso, uma vez que a reacao de presa, depende da umidade presente no interior
do canal radicular [31]. No entanto, ndo ha uma orientacdo clara na literatura sobre a
quantidade de umidade necessaria para a presa desses cimentos, apresentando diversos
comportamentos em condicGes in vitro e in vivo [18].

Um pH alcalino é uma caracteristica desejavel nos cimentos endoddnticos, pois
promove uma maior liberacdo de ions calcio e ativa a fosfatase alcalina que € uma enzima
envolvida na estimulacdo de deposicdo de tecido duro além de aumentar o efeito
antimicrobiano [4, 32]. No presente estudo, todos os cimentos endoddnticos avaliados
mantiveram um pH alcalino ao longo de todo o periodo observado. O MTA-Fi e AH Plus
apresentaram menores valores de pH neste estudo, que foram semelhantes aos achados
de Borges et al. [32]. Os cimentos bioceramicos apresentam pH maiores quando
comparados aqueles que apresentam resina em sua composicao [15, 23, 25, 26], isto pode
ser atribuido a presenca de ions célcio que aumentam o pH da solucéo [33].

Uma radiopacidade adequada € uma caracteristica altamente desejavel aos

cimentos endodénticos, a fim de tornad-los visiveis em exames radiograficos e
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tomograficos, bem como distinguiveis da guta percha e de estruturas circundantes [34].
Os cimentos avaliados apresentaram uma radiopacidade superior a6 mm Al, 0 que excede
0 requisito minimo da norma 1SO 6876 de 3mm. O cimento AH Plus apresentou a maior
radiopacidade convergindo com os trabalhos de Borges et al. [32], Siboni et al. [23],
Tanomaru-Filho et al. [24], Zamparini et al. [13] e Janini et al. [20]. Por conter tungstato
de calcio e oxido de zirconio como agentes radiopacificadores, esta associacdo produz
uma radiopacidade superior [23, 32]. Por outro lado, o cimento Bio-C+ apresentou uma
radiopacidade semelhante ao Bio-C e BioRoot pois apresentam o mesmo radiopacificador
a base de zirconia, e o MTA-Fi apresentou a menor radiopacidade sendo seu
radiopacificador o tungstato de célcio. Essas diferencas na radiopacidade entre o0s
materiais também pode ser explicada, além das composicdes, pela quantidade de agente
radiopacificador utilizado. No entanto, ndo ha informacdes precisas fornecidas pelos
fabricantes sobre a porcentagem exata de componentes adicionados como agentes
radiopacificadores [20].

Com base nos resultados apresentados neste estudo, o cimento Bio-C+ atende as
normas estabelecidas pela ISO 6876. No entanto, é importante ressaltar que ha uma
escassez de estudos sobre esse cimento e ainda existem divergéncias na literatura em
relacdo as propriedades fisico-quimicas dos cimentos bioceramicos. Propriedades como
solubilidade e tempo de presa precisam ser mais estudadas porque interferem diretamente
sobre a qualidade da obturacdo a longo prazo.

Para uma melhor compreensdo do comportamento desses cimentos em ambiente
clinico, é necessério realizar investigacdes a fim de determinar o desempenho dos

cimentos biocerdmicos em condices reais, fornecendo recomendacGes mais confiaveis.

CONCLUSAO
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Concluiu-se que todos os cimentos apresentaram propriedades fisico-quimicas

aceitaveis de acordo com a norma 1SO 6876. O Bio-C+ apresentou fluidez semelhante ao

AH Plus, pH, tempo de presa e radiopacidade préximo ao Bio-C e espessura de filme

similar aos demais cimentos, porém maior solubilidade.
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ANEXO 1 - Propriedades fisico-quimicas avaliadas segundo norma I1SO 6876

4.3 Physical and mechanical properties

4.31 Flow

When determined in accordance with 7.2, each disc shall have a diameter not less than 20 mm.

4.3.2 Working time

The minimum working time of a sealer, when determined by the method described in 7.3, shall be not less than 90 %
of the working time stated by the manufacturer.

This test applies only fo sealers having a working time claimed by the manufacturer to be less than 30 min.

4.3.3 Setting time

For sealers having a sefting time of less than 30 min, the setfing time of a sealer, when determined by the method
described in 7.4, shall be no greater than 110 % of that stated by the manufacturer.

For sealers having a setting time greater than 30 min, and up to 72 h, for which the manufacturer quotes a time
range, the setting time measured shall be within the range stated by the manufacturer.

4.3.4 Film thickness

Sealers shall have a film thickness of not more than 50 jum when tested in accordance with 7.5.

4.3.5 Di ional change following setting

The mean dimensional change in length of the sealer, measured in accordance with the method set out in 7.6, shall
not exceed 1,0 % in shrinkage or 0,1 % in expansion.

4.3.6 Solubility
The solubility of the set sealer, when determined in accordance with 7.7, shall not exceed 3 % mass fraction.

The specimens shall show no evidence of disintegration when examined visually.
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437 Radiopacity

The zealer, when tested in accordance with 7.8, shall hawve a radiopacity equivalent to not less than 3 mm of
aluminium.

5 Sampling

The sample shall consist of one or more retsil packages from the same batch, containing sufficient sealer to carry out
the specified tests, plus an sllowance for repeats, if necessary.

6 Test conditions
Unless otherwise stated by the manufacturer, all tests shall be carmied out at (23 4 2) "G and at a relative humidity

of (50 + 5) %. The components shall be conditioned at this temperature and relative humidity for at least 24 h prior
to testing.

7 Test methods

7.1 Extraneous matter

When examined under normal visual acuity, the components of the sealer shall show no evidence of any extraneous
matier.

7.2 Flow

721 Apparatus

7.21.1 Two glass plates, at least 40 mm = 40 mm and approximately 5 mm thick.
NOTE The mass of one glass plate is approximatety 20 g.

7212 Weight, of mass approximately 100 g.

7.2.1.2 Graduated syringe, designed to deliver [0. 05 L 0.005) ml of mized sealer.

7.2.2 Procedure

Manipulate the components of the sealer in accordance with the manufacturer's instructions.

Place (EI,DE 1 0,005) mi of sealer on the centre of one of the glass plates (7.2.1.1) using the graduated syringe
(7.2.1.3). At (180 £ §) s after the commencement of mixing, place the second glass plate centrally on top of the
sealer, followed by the weight (7.2.1.2) 1o make a iotal mass on the plate of [120 J_2) @- Ten minutes sfier the
commencement of mixing remove the weight and measure the maxdmum and minimum diameters of the compressed

disc of sealer. If the diameiers agree to within 1 mm, record the mean of the two diameters. If the two diameters are
not within 1 mm, repeat the test.

7.2.3 Treatment of resulis
7231 Carry out three determinations. The result of each determination shall comply with the requirement in 4.3.1.

7232 In addition for the purposes of 7.2.3, calculate the mean value of the three specimens to the nearest
millirnetre.

7.4 Setting time

7.41 Apparatus

7.41.1 Cabinet, capable of being maintained at a temperature of (3? + 1) “C and a relative humidity of not less
than 95 %.

7.4.1.2 Indenter, having a mass of (100 + 0,5) g and a flat end of diameter (2 + 0,1) mm. The indenter tip shall
be cylindrical over a distance of at least 5 mm. The end of the indenter shall be plane and at right angles to the
longitudinal axis.

7.41.3 Moulds

a) For materials that do not require moisture for setting, a stainless steel ring mould incorporating a cavity of internal
diameter d — 10 mm and a height A — 2 mm.

b} For materials that do reguire moeisture for setting, a dental plaster mould incorporating a cavity of dimensions
(d = 10 mm, i = 1 mm).

NOTE This mould can be made by placing a plastics disc (d — 10 mm, i — 1 mm) on the bottom of a plastic cup (content 1 ml
to 2 ml) and filling the cup with freshly mixed dental plaster. After sefting of the dental plaster, the cup and the disc are removed.

7.41.4 Metal block, having minimum dimensions of 8 mm > 20 mm x 10 mm conditioned at (37 & 1) °C in the
cabinet (7.4.1.1) for at least 1 h.

7.4.1.5 Flat glass plate, approximately 1 mm thick, e.g. a microscope slide.
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7.4.2 Sample preparation

Manipulate the components of the sealer in accordance with the manufacturer's instructions.

a) For materials not requiring moisture for setting, place the mould (7.4.1.3) on the glass plate (7.4.1.5) and fill it to
a level surface with mixed sealer. After ('120 + '1{:) 5 from the end of mixing, place this assembly on the metal
block (7.4.1.4) in the cabinet.

b) For materials that do require moisture for setting, store the plaster of Paris mould at 37 *C and 95 % relative
humidity for 24 h. After this time fill the cavity of the preconditioned dental plaster mould with the mixed sealer.

7.4.3 Procedure
When the setting fime stated by the manufacturer approaches, carefully lower the indenter {7.4.1.2) vertically on to

the horizontal surface of the sealer. Clean the indenter fip and repeat this operation until no indentations can be seen.
Record the time, from the end of mixing, at which this occurs.

7.44 Treatment of results

Carry out three determinations. Each determination shall comply with 4.3.3_
7.5 Film thickness

7.51 Apparatus

7.5.1.1 Two optically flat square or circular glass plates, having a minimum uniform thickness of 5 mm and a
contact surface area of approximately (200 £ 10) mm?.

7.5.1.2 Loading device, to apply a load of (150 &+ 3) N.

7.5.1.3 Micrometer or similar measuring instrument, accurate to 1 pm.

7.5.2 Procedure

Manipulate the compaonents of the sealer in accordance with the manufacturer's instructions.

Measure the combined thickness of the two glass plates (7.5.1.1) in contact to an accuracy of 1 pm. Deposit a
portion of sealer onto the centre of one of the glass plates. Place the other glass plate centrally on the sealer. After
(180 L 10} 5 from the start of mixing, carefully apply, by means of the loading device (7.5.1.2), a load of 150 N
vertically on the top plate. Ensure that the sealer completely fills the area between the glass plates. After 10 min from

the start of mixing, measure the thickness of the two glass plates and the film of sealer using the micrometer
(7.5.1.3).

7.5.3 Treatment of results
Calculate the thickness of the film by determining the difference in the thickness of the plates with and without sealer.

Carry out three determinations. Each determination shall comply with 4.3 .4_
7.7 Solubility

7.7.1 Apparatus and materials

7.7.1.1 Two split-ring moulds, having an internal diameter of (20 - 1) mm and a height of (1,5 £ 0,1) mm.
7.7.1.2 Four flat glass plates, having dimensions larger than the maximum dimensions of the split-ring moulds.
7.7.1.3 Plastic sheets impervious to water, such as polyethylene plastic (50 + 30) pm thick.

7.7.1.4 Shallow dish, Petri or of other suitable glass or porcelain having a diameter of approximately 90 mm, with
a minimum volume of 70 ml and of known mass to the nearest 0,001 g.
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7.7.4.5 Cabinet, capable of being maintained at a temperature of (37 L 1) °C and a relative humidity of not less
than 85 3.

T.7.1.6 Water, complying with grade 3 of 150 3686:18E7.
T.7.1.7 Desiccator, confaining phosphorus pentoxide or other suitable desiccant.

7.7.1.8 Heating oven, capable of being maintained at = temperature of (110 4 2) °C.

T7.7.2 Sample Preparation

Prepare three specimens in accordance with one of the following methods.

a) For materials that do not require water for setting, place the mould (7.7.1.1) on a glass plate (7.7.1.2) and fill o
slight excess with sealer mixed in accordance with the manufacturer's instructions. Press another glass plate
faced with a sheet of plastic (7.7.1.3) on top of the sealer and carefully remove the glass plate to leave a flat,
uniform surface. Place the filled mould in the cabinst (7.7.1.5) for a period of time 50 % longer than the sstting
time stated by the manufacturer. Remowve the specimen from the mouwld and determine the mass of sealer to the
nearest J,001 g-

b} For materials that do require moisture for setting, place the mould on a glass plate. Mix 2 g of material according
to the manufacturer's instructions together with 0,02 mlfﬂ,azg of water (7.7.1.8) and fill the mould to slight
expess. Press another glass plate faced with a sheet of plastic on top of the sealer and place the mould in the
cabinet for 24 h. Remove flash and imegularities carefully from the periphery of the specimen. Determine the
mass of the sealer to the nearest 0,001 g.

T.7.3 Procedure

Place two such specimans in the shallow dish (7.7.1.4) so that they do not touch and they remain undisturbed in the
dish. Add (SD 4 ‘1) ml of water and cowver the dish. Flace the dish in the cabinet for 24 h, and then remove the
specimens. Wash the specimens with 2 ml to 3 ml of fresh water, recovering the washings in the shallow dish.
E:xamine the washings in the dish. The presence of particles is evidence of disintegration and such material does not
comply with 4.3.6.

Discard the specimens, evaporate the water from the dish withowt boiling and dry the dish to constant mass at

IGLES 2:] L. cooling the dish in the desiceator (7.7.1.7) to room temperature before each weighing (accurate to the
nearest 0,001 g).

T.7.4 Treatment of results

Record the difference between the original mass of the shallow dish and its final mass, to the nearest 0,001 g, as the
amount of sealer remowved from the specimens. Record this difference in mass, calculated as a percentage of the
ariginal combined mass of the two specimens, to the nearest 0,1 %.

Carry out the test procedure twice and record the mean value as the solubility. To pass the test. the results shall
comply with the reguirement in 4.3.5.

7.8 Radiopacity

7.8.1 Apparatus

7.81.1 Stainless steel ring mould, having an internal diameter of (10 L. 0,1) mm and a height of {1 1L 0,01) mm,
together with covers, made of either plastic, paper or other radiolucent material.

T7.812 Single-phase dental ¥-ray unit, capable of operation at (E-5 €1 5) K\ with suitable accessories.

7.8.1.3 Dental X-ray occlusal film, of speed group D or E as specified in 1S0 3665:1996, developing solution and
fixer.

7.8.1.4 Radiopacity gauge, consisting of an aluminium step wedge (purity at least 98 % aluminium with a
maximum copper content of 0,1 % and maximum iron content of 1 %) 50 mm long » 20 mm wide, having a thickness
from 0,5 mm to 9,0 mm in equally placed steps of 0,5 mm, measured to an accuracy of 10 pum.

7.8.1.5 Optical density instrument, capable of measuring in the range of 0,510 2,5.

7.8.2 Procedure
Manipulate the components of the sealer in accordance with the manufacturer's instructions.

Place the sealer in the mould (7.8.1.1) and press the covers on the top and botiom to make a specimen 1 mm thick.
Position the specimen in the centre of the X-ray film (7.8.1.3) adjacent to the step wedge (7.8.1.4). Place an
equivalent cover under the step wedge.

Irradiate the specimen, step wedge and film with X-rays at (65 + 5) kV at a target-film distance of approximately
300 mm until the exposed and processed film under the 1 mm thick section of the step wedge reaches an optical
density in the region of 0,5 to 2,5, including base and fog.

After developing, fixing and drying the exposed film, compare the density of the image of the specimen with that of
the aluminium step wedge, using the opfical density instrument (7.8.1.5). The radiopacity equivalent of the
specimens is expressed in millimetres of aluminium.

MOTE The optical densities of X-ray film images decrease with increasing radiopacity.

7.8.3 Treatment of results

If the numerical value of the optical density of the image of the specimen is less than the density of the 3 mm
aluminium step, the sealer has a radiopacity equivalent greater than 3 mm aluminium, and complies with the
requirement of 4.3.7.
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APENDICE 1 — Fotos complementares da metodologia do estudo

Materiais e métodos

As propriedades +sico-quimicas dos cimentos, incluindo fluidez, solubilidade, tempo de presa, espessura de filme e radiopacidade, foram
examinadas de acordo com a norma ISO 6876/2012. Além disso, a variagdo de pH também foi avaliada (Siboni et al., 2017).

Fluidez

Foram depositados 0,05 mL de cada cimento em uma placa de vidro e, apds trés minutos, uma segunda placa de vidro com um peso de 20 g foi
colocada sobre cada cimento, (figura 1) com um peso adicional de 100 g (figura 2). Ap6s 10 minutos do inicio da mistura, o peso total de 120 g foi
removido. Os diametros minimo e maximo dos cimentos foram medidos com um paquimetro digital (Mitutoyo Sul Americana Ltda, Suzano, Brasil),
( figuras 3 e 4) e a média foi calculada.

Figura 1 Figura 2 Figura 3 Figura 4

Solubilidade

Foram utilizados moldes de metal com didmetro de 20 mm e altura de 1,5 mm para produzir os corpos de prova dos cimentos. Os moldes
foram fixados em placas de vidro e preenchidos com os cimentos. Em seguida, uma outra placa de vidro foi inserida sobre o molde (figura 5) e o
conjunto foi armazenado em estufa por 24h (figura 6). Apos esse periodo, os cimentos foram removidos do molde e sua massa inicial foi
determinada (figura 7). Cada amostra foi entdo colocada em um Becker com agua e armazenada em estufa por mais 24h (figura 8). Apos este
periodo, as amostras foram filtradas e secas em estufa a 110 °C por 24 h (figura 9). Em seguida, foi realizado pesagem das amostras e determinada
a sua perda de massa (figura 10).

Peso d
oo dapesina
Figura 7 Figura 8

WU
Figura 5

Figura 9 Figura 10
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Tempo de presa

Anéis metalicos com diametro interno de 10 mm e altura de 2 mm foram preenchidos com cimento AH Plus (figura 11). Moldes de gesso umido
com diametro interno de 10 mm e altura de 1 mm foram preenchidos com cimentos a base de silicato de calcio, que necessitavam de umidade para
tomar presa (Bio-C, Bio-C+, BioRoot e MTA-Fi) (figura 12). Apos 60 segundos, uma agulha Gilmore de 113,4 g com ponta de 2 mm foi colocada
verticalmente na superficie da amostra, repetindo este processo a cada 10 minutos até que o instrumento nao deixasse mais marcas na superficie das
amostras. O tempo necessario para a presa foi registrado em minutos com o auxilio de cronometro digital (figura 13).

) ’ ) Figura 13
Figura 11 Figura 12

Radiopacidade

Anéis metalicos com didmetro interno de 10 mm e espessura de 1 mm foram preenchidos com cimento e armazenados em estufa por um dia. Em
seguida, as amostras foram radiografadas usando um sensor digital de raios-X (Elite, Schick, NY, EUA) e uma cunha de aluminio graduada de 1 mm a
10 mm (em incrementos de 1 mm), com exposi¢des definidas em 60 kV, 2 mA, 0,08 segundos e uma distancia focal de 10 cm (figura 18). A espessura
equivalente em milimetros de aluminio (mm Al) de cada amostra foi analisada usando o software Photoshop (Adobe Photoshop 7.0; Adobe Systems
Incorporated, San Jose, EUA) (figura 19). A analise de radiopacidade foi realizada por um operador cego ao estudo.

BioRoot RCS® Bio-C Sealer lon®

Figura 18 Figura 19
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Espessura de filme

Foram sobrepostas duas placas de vidro e medida a espessura total com um paquimetro digital (figura 14). Posteriormente, 0,05 mL de cimento
foi depositado no centro de uma das placas de vidro (figura 15). Imediatamente, a outra placa de vidro foi colocada sobre o cimento e uma carga
vertical de 150 g foi aplicada na placa superior (figural6). Apds 10 minutos, a espessura das duas placas de vidro e do cimento foram medidas com
o paquimetro digital, ¢ a espessura de filme foi determinada pela diferenga entre as medidas (figura 17).

Figura 14 Figura 15 Figura 16 Figura 1‘

pH

A analise de variagdo de pH dos cimentos foi realizada seguindo estudo prévio?3 (Siboni et al., 2017), no qual 0,09 g de cada um (figura 20)
foi adicionado a 1,5 mL de agua destilada em um Eppendorf (Figura 21). Foram realizadas analises do pH apds uma hora; um, dois, trés e
quatro dias; e uma, duas e quatro semanas. Antes de cada analise, as amostras foram centrifugadas a 1.400 rpm por 3 minutos, (figura 22). O
pHmetro digital (Thermo Fisher Scientific, Waltham, EUA) foi previamente calibrado com uma solugdo acida, neutra e basica (figura 23) e
cada analise realizada (figura 24). Cada cimento teve trés amostras analisadas.

Figura 20 Figura 21



Figura 22

Figura 23

Figura 24
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