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Lima LF. Influéncia da solucdo irrigadora no tempo de presa de cimentos bioceramicos
obturadores: estudo in vitro [Tese de Doutorado]. Curitiba: Universidade Positivo; 2023.

RESUMO

O objetivo deste estudo foi avaliar como solugdes irrigadoras afetam o tempo de presa
dos cimentos Bio-C Sealer® (Bio-C) e BioRoot RCS® (BioRoot), além de analisar as
caracteristicas da superficie e a composi¢do quimica ap6s a presa final. Quatro solucdes
foram adicionadas aos cimentos, incluindo agua destilada, hipoclorito de sédio 2,5%,
clorexidina 2% e EDTA 17%. O grupo controle ndo recebeu a adicdo de nenhuma
solucdo. O tempo de presa inicial e final dos cimentos foi avaliado seguindo a norma
ASTM C266. A caracterizacdo superficial e composicdo quimica dos cimentos foi
realizada por microscopia eletronica de varredura de alta resolucdo associado a
espectroscopia de energia dispersiva de raios-x e espectroscopia Raman. Os dados do
tempo de presa foram submetidos a analise estatistica, ANOVA a dois fatores (cimento e
solucéo) e teste de Tukey (=0,05). Os resultados indicaram diferenga estatisticamente
significante entre as solucgdes e entre 0s cimentos, bem como para a interagéo entre esses
fatores (p<0,001) tanto no tempo de presa inicial quanto final. O Bio-C apresentou tempos
maiores em comparagdo com o BioRoot, e a adi¢do de solugfes aumentou o tempo de
presa em ambos 0s cimentos. Observou-se variacdo nas bandas de 6xido de zirconia e
carbonato de calcio para os cimentos, com bandas de amplitude maiores para BioRoot e
Bio-C, respectivamente. A analise da superficie demonstrou que o Bio-C apresentou uma
matriz mais uniforme, quando comparado ao BioRoot. A andlise EDS demonstrou
maiores niveis de calcio para BioRoot em todos os grupos. Concluiu-se que a adi¢ao de
solucdes irrigadoras aos cimentos Bio-C e BioRoot aumentou o tempo de presa e alterou
a concentracao de elementos quimicos e a superficie desses cimentos.

Palavras-chave: Cimentos Dentarios, Endodontia, Fendmenos Quimicos, Materiais
Biocompativeis, Silicato de célcio.



Lima LF. Influéncia da solucéo irrigadora no tempo de presa de cimentos bioceramicos
obturadores: Estudo in vitro [Tese de Doutorado]. Curitiba: Universidade Positivo; 2023.

ABSTRACT

The aim of this study was to evaluate how irrigation solutions affect the setting time of
Bio-C Sealer® (Bio-C) and BioRoot RCS® (BioRoot), as well as to analyzing the
characteristics of the surface and chemical composition after the final setting. Four
solutions were added to the sealers, including distilled water, 2.5% sodium hypochlorite,
2% chlorhexidine, and 17% EDTA. The control group did not receive the addition of any
solution. The sealers' initial and final setting time was evaluated following the ASTM
C266 standard. Surface characterization and chemical composition of the sealers were
performed by high-resolution scanning electron microscopy associated with energy-
dispersive X-ray spectroscopy and Raman spectroscopy. Setting time data were submitted
to statistical analysis, two-way ANOVA (sealers and solution) and Tukey's test (0=0.05).
The results indicated a statistically significant difference between the solutions and
between the sealers, as well as for the interaction between these factors (p<0.001) both in
initial and final setting time. Bio-C showed longer times compared to BioRoot, and the
addition of solutions increased the setting time in both cements. Variation in the zirconia
oxide and calcium carbonate bands was observed for the sealers, with larger amplitude
bands for BioRoot and Bio-C, respectively. Surface analysis showed that Bio-C presented
a more uniform matrix compared to BioRoot. EDS analysis demonstrated higher levels
of calcium for BioRoot in all groups. It was concluded that the addition of irrigating
solutions to Bio-C and BioRoot sealers increased the setting time and altered the
concentration of chemical elements and the surface of these sealers.

Keywords: Dental sealers, Endodontics, Chemical Phenomena, Biocompatible Materials,
Calcium silicate.
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Manuscrito 1

INFLUENCIA DA SOLUCAO IRRIGADORA NO TEMPO DE PRESA DOS
CIMENTOS BIOCERAMICOS OBTURADORES: ESTUDO IN VITRO?

O objetivo deste estudo foi avaliar como solucdes irrigadoras afetam o tempo de presa
dos cimentos Bio-C Sealer® (Bio-C) e BioRoot RCS® (BioRoot), além de analisar as
caracteristicas da superficie e a composicdo quimica apos a presa final. Quatro solugdes
foram adicionadas aos cimentos, incluindo agua destilada, hipoclorito de sédio 2,5%,
clorexidina 2% e EDTA 17%. O grupo controle ndo recebeu a adicdo de nenhuma
solugédo. O tempo de presa inicial e final dos cimentos foi avaliado seguindo a norma
ASTM C266. A caracterizacdo superficial e composicdo quimica dos cimentos foi
realizada por microscopia eletrénica de varredura de alta resolucdo associado a
espectroscopia de energia dispersiva de raios-x e espectroscopia Raman. Os dados do
tempo de presa foram submetidos a anélise estatistica, ANOVA a dois fatores (cimento e
solucéo) e teste de Tukey (=0,05). Os resultados indicaram diferenga estatisticamente
significante entre as solucgdes e entre 0s cimentos, bem como para a interagdo entre esses
fatores (p<0,001) tanto no tempo de presa inicial quanto final. O Bio-C apresentou tempos
maiores em comparagdo com o BioRoot, e a adi¢do de solugdes aumentou o tempo de
presa em ambos 0s cimentos. Observou-se variacdo nas bandas de oxido de zirconia e
carbonato de calcio para os cimentos, com bandas de amplitude maiores para BioRoot e
Bio-C, respectivamente. A analise da superficie demonstrou que o Bio-C apresentou uma
matriz mais uniforme, quando comparado ao BioRoot. A andlise EDS demonstrou
maiores niveis de calcio para BioRoot em todos o0s grupos. Concluiu-se que a adicao de
solucdes irrigadoras aos cimentos Bio-C e BioRoot aumentou o tempo de presa e alterou
a concentracao de elementos quimicos e a superficie desses cimentos.

Palavras-chave: Cimentos Dentarios, Endodontia, Fendmenos Quimicos, Materiais
Biocompativeis, Silicato de célcio.

Introducéo

A terapia endodontica tem o objetivo de promover a desinfec¢do do sistema de
canais radiculares por meio da eliminacao de bactérias, tecido pulpar vivo ou degenerado
e debris dentinarios contaminados, criando um leito sanificado para a obturacdo do

sistema de canais radiculares (Siqueira et al., 2005). Esta por sua vez, é realizada

associando cimento endodéntico e guta-percha com o objetivo de impedir a infiltracéo de

! Manuscrito sera submetido ao periddico: Journal of Endodontics. Manuscrito formatado

de acordo com as normas especificas do periddico (acessado em: 25/02/2023).



fluidos e consequente proliferacdo bacteriana, evitando a reinfeccdo endodontica
(Guttmann, 1993).

Os cimentos obturadores séo classificados de acordo com sua composi¢do quimica
e estrutura: a base de dxido de zinco e eugenol, de resina, ionémero de vidro, silicone,
hidroxido de célcio e, mais recentemente, os bioceramicos. Um cimento endoddntico
ideal deve oferecer estabilidade dimensional, tempo de presa suficiente para garantir o
tempo de trabalho, ser insoltvel aos fluidos teciduais, ter adesdo adequada as paredes do
canal radicular e ser biocompativel (Grossman, 1958; Sfeir et al., 2021).

Os cimentos bioceramicos tem ganhado espaco no mercado odontoldgico pelas
excelentes propriedades fisico-bioldgicas (Lee et al., 2017), destacando-se pela liberacdo
de ions calcio, fato que estimula a formacao de tecido mineralizado (Reyes-Carmona et
al., 2009).

Os cimentos Bio-C Sealer® (Bio-C) (Angelus, Londrina, Brasil) e BioRoot RCS®
(BioRoot) (Septodont, Saint-Maur-des-Fossés, Franga) se situam neste contexto, sendo
indicados para a obturacdo dos canais radiculares. Uma das diferencas entre eles esta na
forma como é obtida a umidade para iniciar sua presa. De acordo com o fabricante, o Bio-
C é uma pasta que necessita da umidade residual dos canais radiculares apresentando
tempo de presa de 120 minutos, segundo norma ISO 6876, enquanto o BioRoot inicia sua
reacao logo ap6s mistura do pé ao liquido com tempo de presa inferior a 240 minutos
seguindo a mesma norma (Al-Haddad & Che Ab Aziz, 2016).

A reacdo de presa dos biocerdmicos ocorre na presenca de umidade. Esta, por sua
vez, pode influenciar a microdureza e no tempo de presa dos cimentos bioceramicos
(Loushine et al., 2011). Essa umidade é proveniente dos canaliculos dentinarios, tecidos
periapicais (Lim et al., 2020) e o residual das solugdes irrigadoras utilizadas durante o

preparo biomecanico dos canais radiculares (Donfrancesco et al., 2021).



Clinicamente, um tempo de presa rapido dificulta o trabalho do operador, ao passo
que uma presa lenta ou incompleta pode levar a falha no vedamento dos canais radiculares
(Silva et al., 2021). Ndo ha um padrao estipulado sobre a quantidade de umidade ideal
para que ocorra o inicio da reacdo de presa dos bioceramicos. Sabe-se que a umidade
presente nos canaliculos dentinarios é variavel, sendo menor em canais com esclerose
dentinaria e com presenca de smear layer (Pashley, 1996) e que as soluc@es irrigadoras
sdo capazes de interferir na reacdo de presa dos bioceramicos (Loushine et al., 2011;
Freitas et al., 2020).

Devido a falta de consenso acerca da acdo do residuo de diferentes solucbes
irrigadoras nas propriedades fisico-quimicas dos cimentos bioceramicos, este estudo teve
como objetivo avaliar a influéncia da solucéo irrigadora no tempo de presa de dois
cimentos bioceramicos, bem como analisar as caracteristicas da superficie e componentes
quimicos apds a presa final. A hipotese nula € que o tipo de solucdo irrigadora nédo
influencia no tempo de presa e ndo alteram as caracteristicas quimicas e topograficas dos

cimentos avaliados.

Materiais e Métodos

Este estudo seguiu as diretrizes para relato de estudos laboratoriais em Endodontia
PRILE (Nagendrababu et al., 2021) e foi conduzido por um Unico operador (Figura 1).
Célculo amostral

O tamanho da amostra para analise do tempo de presa foi determinado com base
em estudo anterior (Antunes et al., 2021), utilizando um poder de teste de 80%, nivel de
significancia de 0,05 e tamanho do efeito de 0,80 no software G-Power 3.1, resultando

cinco amostras por grupo (n =5).



JUSTIFICATIVA
Falta de consenso da acdo de diferentes solucdes irrigadoras no tempo de presa dos cimentos
bioceramicos.

OBJETIVO/HIPOTESE
Avaliar a influéncia da solucdo irrigadora no tempo de presa de dois cimentos bioceramicos,
bem como analisar as caracteristicas da superficie e componentes auimicos apds a presa final.

AMOSTRAS
Anéis de gesso com diametro interno de 10 mm e altura uniforme de 1 mm.

GRUPQOS EXPERIMENTAIS E CONTROLE
As amostras foram divididas aleatoriamente em cinco grupos (n=>5).
AD: Agua destilada;
NaOCl: Hipoclorito de sédio 2,5%
CHX: Solucdo de clorexidina 2%
EDTA: Acido etilenodiaminotetracético trissédico 17%
C: controle, cimento sem adicdo de solucdo

RESULTADOS AVALIADOS
Alteracdo do tempo de presa, modificacdo na superficie e concentracdo de elementos quimicos
apo6s contato com solucdes irrigadoras nos cimentos bioceramicos.

METODOLOGIA UTILIZADA PARA AVALIAR OS RESULTADOS
Norma ASTM C266 para avaliar tempo de presa inicial e final. Espectroscopia Raman para
verificar a presenca das bandas de compostos quimicos formados. MEV-FEG e EDS para analisar
a morfologia da superficie e a composicdo dos elementos quimicos, respectivamente. Analise
estatistica teste ANOVA dois fatores, seguido do teste de Tukey para tempo de presa.

RESULTADOS
O Bio-C apresentou tempos de presa maiores em compara¢do com o BioRoot e a adi¢do de
solugdes aumentou o tempo de presa em ambos os cimentos. O hipoclorito de sédio 2,5%
apresentou menor tempo de presa em ambos os cimentos. Variagcdo nas bandas de éxido de
zircOnia e carbonato de calcio para os cimentos, com bandas de amplitudes maiores para
BioRoot e Bio-C, respectivamente. A anélise da superficie demonstrou que o Bio-C apresentou
uma matriz mais uniforme, quando comparado ao BioRoot. A analise EDS demonstrou maiores
niveis de calcio para BioRoot em todos 0s grupos.

CONCLUSOES
A adicdo de solucdes irrigadoras aos cimentos bioceramicos aumentou o tempo de presa inicial
e final e alterou a concentracdo de elementos quimicos e a superficie desses cimentos.

FINANCIAMENTO
Nenhum.

CONFLITO DE INTERESSE
Nenhum.

Figura 1. Fluxograma PRILE



Confeccao dos corpos de prova
Os corpos de prova foram confeccionados com o uso de anéis de gesso
Durastone® tipo IV (Everstone, Sydney, Australia) com diametro interno de 10 mm e
altura uniforme de 1 mm, mantidos em estufa a 37 °C com umidade relativa do ar de 95%
durante 24 horas, conforme norma ASTM C266. Estes anéis foram fixados em laminas
de microscépio (Kasvi, S0 José dos Pinhais, Brasil) com auxilio de cera utilidade
(Lysanda® Produtos Odontoldgicos, Séo Paulo, SP, Brasil).
O interior do anel foi preenchido com 0,350 g de cada cimento. A composic¢éo e
o lote de cada cimento e das solugdes utilizadas estdo descritos na Tabela 1. Os cimentos
foram preparados de acordo com as instru¢des do fabricante. Os conjuntos anel-cimento
foram divididos aleatoriamente em cinco grupos (n=5). Para cada grupo, adicionou-se um
tipo de solucédo, exceto no controle, conforme a seguir:
e AD: Agua destilada;
e NaOCI: Hipoclorito de sodio 2,5% (Rioquimica, Sdo José do Rio Preto,
Brasil);
e CHX: Solucdo de clorexidina 2% (Rioguimica, Sdo José do Rio Preto,
Brasil);
e EDTA: Acido etilenodiaminotetracético trissodico 17% (KDent, Joinville,

Brasil);

C: controle, cimento sem adicédo de solucéo.

As solucGes foram adicionadas utilizando uma micropipeta de 200 pm
(LaborCruz, Campinas, Brasil) e misturadas de maneira suave com espatula, conforme
descrito por Freitas et al. (2020). A quantidade dos liquidos adicionados foi determinada

com base em um estudo prévio (Loushine et al., 2011) e em estudo piloto, verificando-se



que a quantidade de solucdo que apresentou menor interferéncia no tempo de presa dos
cimentos foi equivalente a 0,0087 mL, correspondendo a 2,5% da massa de cimento.
Em seguida, os espécimes foram inseridos em estufa a 37 °C com umidade relativa

do ar de 95% até o final do experimento, sendo removido apenas para as analises.

Tabela 1. Composicéo, fabricante e o lote dos materiais utilizados.

Material Fabricante Lote Composicéo
Silicato de calcio, aluminato de célcio,
Bio-C Angelus 59158 Oxido de célcio, 6xido de zirconio, 6xido

de ferro, dioxido de silicio e
polietilenoglicol.
Pé: silicato tricalcico, didxido de zircénio e
BioRoot Septodont B28857 povidona;
Liquido: &gua, cloreto de célcio e
policarboxilato.

Produzida
Agua destilada no Agua purificada
laboratério
de pesquisa
Hipoclorito de  Rioquimica 2201273 Hipoclorito de sodio, cloreto de s6dio e
sodio 2,5% agua purificada
Digliconato de Clorexidina a 2%, glicerina,
Clorexidina Rioguimica 563521 oxido de alquil dimetil amina, alcool
2% etilico, hidroxietilcelulose, esséncia floral,
corante amarelo (C119140+16.255) e agua
purificada.
EDTA 17% KDent 120422 Acido etilenodiaminotetracético trissédico,

hidréxido de sodio e dgua purificada.

Analise do tempo de presa (TP)

A avaliacdo do TP seguiu a norma ASTM C266 e foi registrado em minutos com
0 auxilio de cronémetro digital. O tempo de presa inicial foi determinado inserindo-se
uma agulha tipo Gilmore (Odeme Dental Research, Joinville, Brasil) de 113,5 g e ponta
com 2 mm de diametro verticalmente na superficie dos cimentos em intervalos de 10
minutos até que a agulha encostasse e ndo houvesse mais marcagdes. Em seguida, o tempo
de presa final foi avaliado com uma agulha tipo Gilmore (Odeme Dental Research) de

453,5 g e ponta com 1,06 mm de didametro em intervalo de 10 minutos nas primeiras 10



horas e, posteriormente, em intervalos de 30 minutos até que o instrumento encostasse e
ndo marcasse mais a superficie das amostras. Os tempos de presa inicial e final foram

determinados como a média de cinco afericGes.

Espectroscopia Raman

Apos 30 dias da presa final em estufa, um espécime de cada grupo, escolhido
aleatoriamente, foi submetido a analise em um espectrdmetro Raman (Xplora Plus,
Horiba, Montpellier, France), utilizando-se um feixe de laser de 532 nm e objetiva de 50x
LWD Vis (Horiba, Montpellier, France). O intervalo espectral foi de 100 a 1.200 cm™, o
tempo de integracdo foi de 30 segundos e a resolucdo espectral foi de aproximadamente
2 cmt. Todos os espectros apresentados corresponderam a média de cinco aferigGes. A

analise Raman avaliou a presenca das bandas de compostos quimicos formados em cada

grupo.

Microscopia eletrdnica de varredura de feixe eletrdnico por emissdo de campo (MEV-
FEG) e espectroscopia por energia dispersiva (EDS)

Decorridos 30 dias da presa final em estufa, um espécime de cada grupo, escolhido
aleatoriamente e que nao foi utilizado na espectroscopia Raman, foi submetido a MEV-
FEG e EDS. Este espécime foi montado em um tubo de aluminio, colocado em frasco de
vidro selado com silica. Em seguida, o frasco foi colocado em uma camara de vacuo e
revestido com uma fina camada de ouro de 300 A por pulverizagio. A analise superficial
foi realizada utilizando um MEV-FEG (Mira3 Tescan, Brno, Republica Tcheca) com
ampliacdo de 10.000x direcionado para o centro da amostra. Os elementos quimicos
foram identificados com o auxilio de um EDS (X-Act Oxford, High Wycombe, Reino

Unido) na ampliag&o de 3.000x. Todos os resultados apresentados foram a média de cinco



afericbes. A analise MEV-FEG e EDS avaliaram a morfologia da superficie e a

composicao dos elementos quimicos, respectivamente.

Analise estatistica
Para a andlise dos dados foi empregado o SPSS® versdo 23.0 (IBM® SPSS®

Statistics v. 23.0, SPSS Inc, Chicago, IL, EUA), com adoc¢do de um nivel de significancia
de 5%. O teste ANOVA dois fatores (Cimentos e solugdes), sequido do teste de Tukey

foram utilizados para avaliar o tempo de presa.

Resultados

Tempo de presa

Foi observada uma diferenca estatisticamente significativa entre os fatores
individuais, solucdes irrigadoras e cimentos, bem como entre a interacdo destes fatores,
tanto para presa inicial quanto para a presa final (p<0,001).

A Tabela 2 apresenta os valores do tempo de presa inicial e final para as diferentes
solucdes e cimentos.

Na presa inicial, ndo foi observada diferenca significativa entre os cimentos
BioRoot e Bio-C no grupo C, mas houve diferenca nos demais grupos. Ao avaliar a
influéncia da solucdo irrigadora, 0 BioRoot apresentou tempo de presa inicial
estatisticamente maior nos grupos CHX e EDTA em comparac¢édo aos demais grupos. Para
o0 cimento Bio-C, o tempo de presa inicial variou entre as solu¢des. No grupo AD, o tempo
de presa inicial foi estatisticamente maior do que nas demais solugdes.

O tempo de presa final do BioRoot foi significativamente menor do que o do Bio-
C. Ao avaliar a influéncia da solugéo irrigadora no tempo de presa final, tanto no grupo
BioRoot quanto no Bio-C, o grupo controle apresentou um tempo de presa final

significativamente menor em comparagdo com o0s demais grupos.



Tabela 2. Média e desvio padrdo do tempo de presa inicial e final para as diferentes
solucdes e cimentos avaliados.

Tempo de Presa Inicial (min) Tempo de Presa Final (min)
Grupos
BioRoot Bio-C BioRoot Bio-C
C 106 + 5,48%A 92 +4,473A 140 + 0,002A 1740 + 0,00%B
AD 134 + 8,943bA 280 + 0,00%8 216 +13,40%A 2220 + 0,00%B
NaOCI 134 + 8,942bA 210 +0,00°8 170 + 0,00°A 1770 + 0,00°8
CHX 142 + 11,0004 246 + 40,40%B 210 +0,00%4 1980 + 0,00%8
EDTA 150 + 0,00°4 274 +21,90%48 222 + 16,4054 1800 + 0,00%B

Letras minusculas diferentes indicam diferenca estatistica na mesma coluna, enquanto as letras
maiusculas diferentes indicam diferenca estatistica entre os cimentos no mesmo tempo avaliado.
O teste de Tukey foi utilizado e apresentou um nivel de significancia de p<0,001.

Caracterizacdo superficial e quimica

A analise com a espectroscopia Raman indicou que os resultados dos espectros
dos cimentos Bio-C e BioRoot estavam de acordo com as composic¢des fornecidas pelos
fabricantes (Figura 2). Em ambos os cimentos, foram identificadas bandas de zirconia
(ZrO2) na faixa de 147 a 639 cm™ dissilicato e trissilicato de calcio (C2S/CsS) de 815 a
887 cm, além de carbonato de calcio (CaCO) a 1088 cm™.

Ao comparar os cimentos, foi notado bandas com picos de ZrO> apresentando
maior amplitude no BioRoot. Porém, para CaCO, o Bio-C apresentou bandas com
amplitudes maiores. Quando comparadas as solucdes dentro do mesmo cimento, o Bio-C
teve bandas com maior amplitude de CaCO nos grupos C, AD e NaOCI. Ja o BioRoot
apresentou bandas com maior amplitude de ZrO. no grupo AD; maiores picos de C,S e
C3S nos grupos C, AD e NaOCI. Adicionalmente, os grupos C e CHX apresentaram

bandas com maiores amplitudes de CaCO.
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Figura 2. Média dos espectros Raman obtidos para os cimentos BioRoot e Bio-C nas diferentes
solucdes. As bandas foram atribuiveis a 6xido de zirconia (ZrO), trissilicato e dissilicato de célcio
CsS/C,S e carbonato de célcio (CaCO).

A Tabela 3 apresenta a composi¢do quimica dos cimentos analisados e suas
concentragdes. De acordo com a analise EDS, os elementos carbono, oxigénio, célcio,
zirconio, silicio foram encontrados em ambos os cimentos. Além disso, a presenca de
pequenas concentragcdes de aluminio foi detectada no Bio-C, enquanto o BioRoot

continha tragos de cloro e enxofre. Quando se trata do Bio-C, a quantidade de carbono,

10



oxigénio e calcio variou entre os grupos. Grupos como C, NaOCl e EDTA apresentaram
maiores niveis de carbono e menores de calcio, enquanto os grupos AD e CHX
apresentaram maiores concentracdes de oxigénio. No caso do BioRoot, a quantidade de
carbono, oxigénio, célcio e cloro variou entre os grupos. O grupo NaOCI apresentou
niveis mais baixos de carbono e oxigénio, mas maiores concentracdes de calcio. Além

disso, os grupos NaOCl e EDTA apresentaram maior presenca de cloro.

Tabela 3. Concentracdo dos elementos quimicos expressos em peso (%) para 0s cimentos
avaliados nas diferentes soluc@es irrigadoras.

CIMENTOS

Grupos C AD NaOClI CHX EDTA C AD NaOClI CHX EDTA
Elementos
Carbono | 44,09 15,34 32,50 18,86 43,14 | 12,54 13,89 8,50 12,22 11,58
Oxigénio | 33,59 40,76 32,68 39,72 30,34 | 50,31 50,34 44,17 52,45 49,65
Célcio 587 22,72 12,79 18,87 6,73 34,62 3150 43,70 32,21 35,04
Zirconio | 14,67 18,38 19,43 20,24 17,73 | 0,26 2,15 0,02 0 1,03
Silicio 1,46 2,26 2,09 1,86 1,65 0,29 0,78 0,05 0,03 0,14
Aluminio | 0,32 0,55 0,51 0,45 0,40 -- -- -- -- --
Cloro -- -- -- -- -- 1,80 1,31 3,34 1,75 2,50

Enxofre - -- -- -- -- 0,18 0,03 0,22 1,35 0,05

A Figura 3 mostra os resultados da microscopia eletrdnica de varredura nos
cimentos avaliados. Observa-se uma distribuigéo regular de cristais redondos no Bio-C
com a presenca de particulas semelhantes entre os grupos C, EDTA e NaOCl e dentro dos
grupos AD e CHX. Por outro lado, o BioRoot apresentou cristais com formatos e
tamanhos variados em todos os grupos avaliados, com alguns cristais em forma de

agulhas nas superficies para NaOCl e EDTA.
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BioRoot
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Figura 3. Imagens representativas de MEV-FEG para 0s cimentos avaliados apds contato com
AD, NaOCI, CHX e EDTA e sem contato com irrigantes para C. Aumento de 10.000x.

Discussao

O objetivo deste estudo foi avaliar o efeito da solugéo irrigadora no tempo de presa
e nas caracteristicas superficiais e composicao quimica dos cimentos Bio-C e BioRoot. A
hipotese nula foi rejeitada, uma vez que foi observada uma alteracdo significativa no
tempo de presa, composicao quimica e caracteristicas superficiais dos cimentos avaliados.
Estes resultados séo relevantes para compreender como a presenc¢a de umidade e a solugéo
irrigadora afetam o tempo de presa e as caracteristicas quimicas e topogréficas dos
cimentos bioceramicos.

O tempo de presa € uma caracteristica importante dos cimentos endoddnticos, pois
eles devem apresentar tempo de trabalho adequado e endurecerem ap0s sua presa
(Grossman, 1958). No entanto, um tempo de presa prolongado pode afetar as
propriedades fisicas e bioldgicas dos cimentos bioceramicos (Cavenago et al., 2014).
Neste estudo, foi observado que a adicéo de agua destilada aos cimentos Bio-C e BioRoot
aumentou o tempo de presa inicial e final. E importante notar que, apesar de os cimentos

bioceramicos serem hidrofilicos e necessitarem de agua para endurecer, 0 excesso de
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umidade pode prejudicar suas propriedades fisicas, como tempo de presa, dureza e
solubilidade (Loushine et al., 2013; Cavenago et al., 2014).

Além disso, o tempo de presa dos cimentos avaliados foi afetado pela adicao de
solugdes irrigadoras, como NaOCI, CHX e EDTA. O BioRoot apresentou um tempo de
presa inicial e final menor, possivelmente devido a sua formulagdo como um cimento em
po/liquido e a presenca de cloreto na sua composicao, que atua como um acelerador de
presa (Altan & Tosun 2016).

O NaOCI foi a solucéo irrigadora que resultou em tempos de presa menores para
ambos 0s cimentos. Isso pode ser explicado pela rapida dissociacdo do hidroxido de
calcio, presente nos cimentos, ao entrar em contato com o irrigante (Alamoudi & Zeid,
2019), o que pode acelerar 0 processo de presa.

A CHX prolongou o tempo de presa, 0 que pode ser atribuido a presenca de dgua
em sua composicao (Kapralos et al., 2020). O excesso de dgua pode afetar a reacdo de
presa dos cimentos bioceramicos (Loushine et al., 2013).

Ja o EDTA é um é&cido fraco que, em um ambiente pouco &cido, pode reduzir a
liberacdo de calcio, inibindo a cristalizacdo na superficie e, assim, retardando o tempo de
presa (Natale et al., 2015).

O Bio-C levou 29,5, 33 e 30 horas para atingir a presa final quando solugdes de
NaOCI, CHX e EDTA foram adicionadas, respectivamente. Enquanto o BioRoot levou
170, 210 e 222 minutos para atingir a presa final nos grupos NaOCIl, CHX e EDTA,
respectivamente. Poucos estudos avaliaram a influéncia de substancias irrigadoras no
tempo de presa de cimentos bioceramicos e, apesar de utilizarem métodos diferentes, a
adicéo de solugdes retardou a presa (Freitas et al., 2020; Kapralos et al., 2020).

No grupo controle, os cimentos Bio-C e BioRoot apresentaram um tempo de presa

inicial e final de 92 minutos e 29 horas e 106 e 140 minutos, respectivamente, seguindo
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anorma ASTM C266. Seguindo a mesma norma, Antunes et al. (2021) mediram o tempo
de presa inicial do Bio-C e do BioRoot, encontrando valores de 41,66 minutos e 172,50
minutos, respectivamente. Por outro lado, utilizando a norma ISO 6876, Silva et al.
(2021) observaram que o Bio-C levou mais de sete dias para atingir a presa, enquanto
Kapralos et al. (2021) afirmaram que o BioRoot levou 87 min para atingir a presa.

Segundo o fabricante, o tempo de presa do Bio-C é de 120 minutos e o0 BioRoot €
menor do que 240 minutos, seguindo a norma ISO 6876. A norma ASTM C266 foi
utilizada neste estudo e tem sido empregada para avaliar tanto a presa inicial quanto a
final de cimentos que necessitam de agua para tomar presa (Loushine et al., 2011,
Cavenago et al., 2014; Hoshino et al., 2020). Diversos estudos utilizam a norma ISO 6876
ou ANSI/ADA 57, entretanto esta norma avalia somente o tempo de presa inicial
(Camilleri & Mallia, 2011; Alves et al., 2021; Donnermeyer et al., 2021; Kapralos et al.,
2020), sem avaliar a presa final dos cimentos endodénticos. Um tempo de presa
prolongado ou presa final incompleta de um cimento pode resultar em maior irritacdo
tecidual e aumento da solubilidade, possivelmente levando a falhas no selamento do canal
radicular, podendo comprometer sua aplicacdo clinica (Hoshino et al., 2020; Silva et al.,
2021).

Ainda que estas normas mencionem a utilizacdo do molde de gesso para cimentos
gue necessitam de umidade para a presa, elas ndo especificam a espessura do molde, o
que pode afetar a quantidade de agua disponivel para o cimento e, consequentemente, o
tempo de presa (Zizka et al., 2021). Além disso, alguns estudos fizeram uso de anéis
metalicos (Loushine et al., 2011; Alves et al., 2021). O uso de diferentes métodos/normas
para avaliar o tempo de presa dificulta a comparacdo dos resultados entre os estudos.
Ainda, a agulha de Gilmore avalia o tempo de presa por meio de marcacéo da superficie,

ndo sendo possivel verificar se a presa ocorreu em sua massa interna (Li et al., 2014).
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Além disso, o tempo de presa pode ser avaliado por teste reoldgico. O redmetro é um
método utilizado para avaliar a viscosidade e monitorar as mudancas nas propriedades
reoldgicas durante o endurecimento de um material, demonstrando ser mais sensivel do
que o método de marcacao de superficie para determinar o tempo de presa de cimentos
endodoénticos (Chang et al., 2014; Freitas et al., 2020).

Além de avaliar o tempo de presa, este estudo buscou avaliar as caracteristicas
superficiais e composicdo quimica dos cimentos Bio-C e BioRoot na presenca de
diferentes solugdes. Os cimentos bioceramicos continuam a hidratar mesmo apés o tempo
final de presa, podendo se estender até um més (Siboni et al., 2017), por isso a
caracterizacdo destes materiais foi feita apds 30 dias.

As imagens do MEV-FEG mostraram uma superficie mais uniforme para o Bio-
C em comparacdo com o BioRoot. A precipitacdo de fosfato de calcio esta relacionada a
concentracdo de ions calcio disponiveis (Reyes-Carmona et al., 2009) e foi maior no
BioRoot, sugerindo uma formacdo mais intensa de cristais nesse cimento. O CaCO pode
precipitar na superficie do cimento, formando uma camada protetora que reduz a difusao
ibnica e sua degradacdo (Gandolfi et al., 2010). No presente estudo, como 0s picos de
CaCO foram maiores para 0 Bio-C, essa camada pode estar associada a uma superficie
mais homogénea e menor tamanho de particulas. A lixiviacao do hidréxido de célcio varia
dependendo do meio em que 0 material esta em contato, liberando mais ions de calcio em
solucgéo aquosa (Camilleri et al., 2013), confirmando os resultados encontrados para Bio-
C, quando em contato com AD, NaOCl e CHX.

Os resultados obtidos pela espectroscopia Raman para ambos 0s cimentos foram
predominados pelas bandas de CaCO e ZrOy, tal como foi reportado no estudo de

Zamparini et al. (2022). Foi possivel observar em ambos os cimentos a banda de ZrO; na
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faixa de 147 4 639 cm™ e C2S/C3S de 815 a 887 cm™* conforme relatado por Antunes et
al. (2021), além de CaCO a 1088 cm™, como descrito por Gandolfi et al. (2010).
Embora os estudos in vitro possam ser bem conduzidos, existem varios metodos
para avaliar do tempo de presa, gerando diferentes resultados para um mesmo cimento
(Loushine et al., 2011; Freitas et al., 2020; Alves et al., 2021; Silva et al., 2021). No
entanto, alguns estudos destacam a interacdo entre bioceramicos e solugdes irrigadoras
(Camilleri et al., 2013; Freitas et al., 2020; Donfrancesco et al.,2021; Jose et al., 2022).
Do ponto de vista clinico, um tempo de presa prolongado pode comprometer a
estabilidade da obturacdo a longo prazo (Camilleri et al., 2013), além de ser dificil
quantificar a umidade residual no canal radicular. Portanto, seria prudente aguardar a
presa final dos cimentos antes de realizar a reconstrucdo dentaria. Desta forma, é
necessario realizar estudos que estabelecam um protocolo seguro e reprodutivel para

ambientes clinicos.

Concluséao

Considerando as condicGes deste estudo, a inclusdo de solu¢bes como agua
destilada, hipoclorito de sédio 2,5%, clorexidina 2% e EDTA 17% aos cimentos
bioceramicos Bio-C e BioRoot resultou em aumento do tempo de presa, assim como
modificacdo da concentracdo de elementos quimicos e da superficie dos cimentos
analisados. O hipoclorito de sddio 2,5% foi a solucdo que apresentou menores tempos de

presa.
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ANEXO 1

Norma ASTM C266/2012

Standard Test Method for

Time of Setting of Hydraulic-Cement Paste by Gillmore

Needles’

Thus sandand 15 issued wsder S fived desgnaren C D66; mm:nﬂu{yﬁﬂmlhedmwlmn-iumu:uur

ongimal adopion o, in the case of pevisios, S vear of las revision. A

the year of b reappeoval. A

superecripl cpstlon (€] indecarcs i edicnal chesge since the la@ revisios o -ﬂppmul

1. Scope

1.1 This test methed covers the determination of the time of
setting of hydraulic-cement paste by means of the Gillmore
needles.

1.2 The values stated in 51 units are to be regarded as the
gtandard. The values given in parentheses are for information
oinaly.

1.3 This standard does med purporm o address all of the
safety concerns, [ any, assocloted with s use. I is the
responrsibiliny of the nier of this standard o establish appro-
priare safery and health procrices and derermine the applica-
hility of regulafory limifations prior fo wse

Warning: Fresh hydraulic cementitions mixiunes are caustic
and meay cause chemical burms to skin and tissue upon
prolonged cxposure. The use of gloves, protective clothing,
and eye protection s recommended. Wash contact arca with
copious amounts of water after contact. Wash eyes for a
minimum of 15 min. Avoid exposure of the body to clothing
saturated with the liguid phase of the unhardened material.
Remove contaminated clothing immediately after exposure.

1. Referenced Documents

2.1 ASTM Siandards: =

C 15] Test Method for Autoclave Expansion of Postland
Cement

C 183 Practice for Sampling and the Amount of Testing of
Hydraulic Cement

C 187 Test Method for Mormal Consistency of Hydraulic
Cement

C 219 Terminology Relating to Hydraulic Cement

C 305 Practice for Mechanical Mixing of Hydraulic Cement
Pastes and Mortars of Plastic Consistency

C 511 Specification for Moist Cabinets, Modst Rooms, and
Water Storage Tanks Used in the Testing of Hydraulic

' Tt methooad b wsader the jusisdietion of ASTM Cominmes O os Cestest
aiid s the dirset responsibadity of Subsosssames C0] 30 o& Tune of Sl

Curseal elitson appeoved Mov. I 2000, Publabel Detessbes J003. Orgisally
approved in 1951 Lasi prevesss eduios appeoved in 1999 as O Jih - 99,

*For referenced ASTM stssdards, visit the ASTM websile, wwwasim o, of
conact ASTM Cursester Service al servicelilammong. For dnssad Bood of ASTM
Sromanty volame sf Fifer o o dard "= T = Y paps om
the ASTR websile.

Cements and Coneretes

C 670 Practice for Preparing Procision and Bias Staterments
for Test Methods for Construction Materials

C 15 Specification for Reference Masses and Devices for
Determining Mass and Volume for Use i the Physical
Testing of Hydraulic Cements

D 1193 Specification for Reagent Water

3. Terminology
1.1 Refer to Terminology C 219 for definitions of terms.

4. Summary of Test Method

4.1 Sufficient water 5 added to the coment that is being
tested to produce a paste of norisal congstency. A specime is
molded from this paste and is tested for time of setting by
means of the Gillmore initial and final needles. The initial time
of setting is the time required for the test specimen to bear the
initial Gillmose needle withowt appreciable indentation, while
the i pequired for the test specinen to bear the final
Gilliwore needle without appreciable indentation is the final
time of seifing.

5 Significance and Use

5.1 The purpose of this test method is to establish whether
a cement complies with a specification limit on Gillmore thme
of setting.

6. Apparatus

6.1 Trowel, having a stee] blade 100 1o 150 o (4 to 6 in)
in lengih, with a shaspened straight edge.

6.2 Mixer, Bowl, Paddale, and Scraper, conforming to the
requirements of Practice C 305,

6.3 Glass Graduates, conforming o the requirements of
Practice C 1003

6.4 Mass Derermining Devices, conforming to the require-
ments of Specification C 135,

6.5 Plane Nor-afsorpiive Plares, 102 mm = 3 oo (4 in. =
0.125 in.)y square.

6.6 Gillmore Needles, conforming to the following require-
mienls:

Copynght & ASTM international, 100 Bar Hastor Deve, PO Bae CH00, Wl Comhohocken, PR 19428-2958, United Sleles.
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.l The initial setting-time needle shall have a weight of
113.4 £ 0.5 g (0.250 = 0.00] Ib) and a tip diameter of 2.12 =
0.05 pm (0084 = 0,002 Gn).

662 The final setting timse needle shall have a weight of
4536 £ 0.5 g (100 = 0001 Ib) and a tip diameter of 106 =
005 pn (0042 = 0,002 Gs.)

663 The needle tips shall be cylindrical for a distance of
48 = 0.5 mm (0189 = 0.020 in ). The needle ends shall be
plane and at right angles o the axis of the rod and shall be
maintained in a clean condition. The Gillmore needles should
preferably be mounted as shown in Fig. 1 (b

7. Reagenis

T Mixing Wirer—Potable water is satisfactory for routine
tests. For all referee and cooperative tests, reagent water
conforming to the requirements of Specification D 1193 for
Type 11 or Type IV grade of reagent water shall be used.

8. Sampling

Bl When the test is part of acceptance testing, sample the
cement in accordance with Practice C 183,

9. Conditioning

9.1 Maintain the temperature of the reom, dry materials,
paddle, bowl, and plane non-absorptive plates at 230 = 3.0°C.
Maintain the temperature of the mixing water at 23.0 = 2.0°C.

9.2 Maintain the relative humidity of the laboratory at not
less than 50%.

9.3 The moist cabinet or moist room shall conform to the
requiremenis of Specification C 511,

10, Procedure

10,1 Preparation of Cemenr Pasre!

Obtain the cement paste used for determination of the time
of setting from one of the following methods:

10.1.1 Prepare a new batch of paste by mixing 650 g of
cement with the percentage of mixing water reguired for
normal consistency (Test Method C 18T, following the proce-
dure described in Practice C 305,

10,12 At the option of the tester, use the paste remaining
from the batch used for the autoclave expansion specimen { Test
Method C 151) or from the normal consistency determination
(Test Method C 1ET).

10.2 Molding Test Spectmen—From the cement paste pre-
paned as described in 101, make a pat with a fat top and the
sidles tapering 1o a thin edge on a plane non-absorpiive plate,
conforming to the dimensions and tolerances in Fig. 1 (a). In
molding the pat, flatten the cement paste first on the plate and
then form the pat by drawing the trowel from the outer edge
toward the center, then flattening the top. After making, place
the pat in the modst cabinet or moist reem and allow it to
rerain there except when the determinations of time of setting
are being made.

103 Time of Sertmg Dererminaiion—In determining the
time of setting, hold the needles in a vertical position and apply
lightly to the surface of the pat. Consider the cement pasie to
have acquired its initial set when the pat will bear the initial
Gillmore needle without appreciable indentation. The clapsed
tinee, in minwtes, between the time of contact of cement and
mixing water and the time the cement paste acquires its initial
set is the Gillmore initial time of setting. Consider the cement
paste o have acquired its final set when the pat will bear the
final Gillmore needle without appreciable indentation. The
clapsed time, in minwtes, beteeen the time of contact of cement
and mixing water and the time the cement pasie acquires its
final set is the Gillmore final time of seting.

11. Report
11.1 Report the time of seiting, to the mearest 5 min, as
follows:
Infal Time of Setiirg, Gilmone
Final Time of Setiirg, Gllmone
12. Precision and Bias

12.1 Precision, Gillmoee Initial Time of Setting on samples
testing between 100 and 341 min. (See Note 1)

12.1.1 The single-operator (within laboratory) standand de-
viation has been found to be 16 min {1s), therefore, results of
two properly conducted tests by the same operator on samples
of the same cement should not differ from cach other by more
than 44 min (d2s) (15 and d2s are defined in Practice C 6700

12.1.2 The mult-laboratory standard deviation has been
found to be 28 min (1), therefore, resulis of two properly
conducted tests from two different laboratories should not
diffier from cach other by more than 78 min (d2s).

12.2 Precision, Gillmore Final Time of Setting on samples
testing between 239 and 561 min. (See Note 1)

1221 The single-operator (within laboratory) standard de-
viation has been found to be 22 min {1s), therefore, results of
two properly conducted tests by the same operator on samples
of the same cement should not differ from cach other by more
than 62 min (d2s)

1222 The multi-laboratory standard dewviation has been
found to be 46 min (1s), thenefore, resulis of two properly
conducted tests from two different laboratorics on samples of
the same cement should not differ by more than 129 min (d2s).

123 Bias

1231 Since an acceptable reference material suitable for
determining any bias of this method does not exist, #o
statement on bias is being made.

More |-—This data is based upon CCRL Portland cement round robin
test samples 47 do 128 and OCRL Masonry cement round robin test

samples | 1o d6.
13, Keywords

13.1 gillmore necdles; hydraulic cement paste; time of
setting

__min
__mini
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ANEXO 2

Cruidelines for Publishing Papers in the JOE

General Points on Composition

Authors are strongly encowraged to analyze their final draft with both software {e.g., spelling and grammar
programs) and colleagues who have expertise in English grammar. References listed an the end of this
section provide a more extensive review of rules of English grammsar and guidelines for writing a scientific
article. Abways rememmber that clarity s the most important feature of scientific writing. Scientific articles
must be clear and precise in their content and concise in their delivery sinee their purpose is o inform the
reader. The Editor reserves the right to edit all manuscripts or to rejoct those manuscripis that lack clarty
or precision, of have unaccepiable grammar or syntax. The following list represcnls common Grroes in
manuscripis submitied o the SOE:

The paragraph is the ideal unit of organization. Paragraphs typically start with an introductory sentenoe that
is followed by sentences that deseribe additional detail or examples. The last sentence of the paragraph
provides conclusions and forms a transition 1o the next paragraph. Common problems include one-sentence
paragraphs, sentences that do nol develop the theme of the paragraph {sce also section “¢" below), of
sentences with little o no transition within a paragraph_

Keep to the point. The subject of the sentence should support the subject of the paragraph. For example,
the introduction of authors” names in a sentence changes the subject and lengthens the text. In a paragraph
on sodivm hypochlorite, the sentence, “In 1983, Langeland i al_, reported that sediom hypochlorite acts as
a lubricatimg factor during instrumeniation and helps to flush debeis from the oot canals™ can be edited to:
“Sodium hypochloriie acts as a lubricant during instromentation and as a vehicle for flushing the generated
debris (Langeland er al, 19830 In this example, the paragraph’s subject s sodivm hypochlorite and
septences should focus on this subject.

Scniences ane stronger when writben in the active voice, e, the subject performs the action. Passive
septences are identified by the wse of passive verbs such as “was” “were,” “could,” etc. For example:
“Dexamcthasone was found in this study to be a fctor that was associated with reduced inflammation,”™
can be edited to: “Owr resulis demonsirated that dexamethasone reduced inflammation.™ Sentences written
in a direct and active voice are generally mose powerful and shorier than sentences writben in the passive
VG,

Rieduce verbiage. Short seniences are easier to understand. The inclusion of unnecessary words is often
asgociated with the use of a passive voice, a kack of focus or mn-on seatences. This is nof to imply that all
sentences peed be short or even the same length. Indeed, variation in senicnee structure and bength oficn
helps to maintain reader interest. However, make all words count. A more formal way of stating this point
is that the use of subordinate clauses adds variety and information when constructing a paragraph. (This
seclion was written deliberately with sentences of varying length to illusteate this poeint_)

Use parallel construction to express related ideas. For example, the sentence, “Formerly, endodontics was
taught by hand instramentation, while sow rofary mstrumentation is te common method,” can be edited
o “Formerly, endodontics was taught using hand instrumentation; now it is commonly taught using rotary
instrumentation.” The wse of paralle]l construction in senfences simply means that similar deas are
cxpressed in similar ways, and this helps the reader recognize that the ideas are related.
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Keep modifying plrases close to the word that they modify. This is a common problem in complex
sentences that may confuse the reader. For example, the statement, “ Accordingly, when conclusions are
drawen from the resulis of this siudy, caution must be used,” can be edited to “Caution must be used when
conclusions are drawn from the results of this study.”

To summarize these points, effective sentences are clear and precise, and often are short, simple and focused
on one key point that supports the paragraph's theme.

Awthors should be avware that the JOFE uses iThenticate, plagiariam detection software, to assure orginality
and integrity of material published in the Jowrmal, The use of copied sentences, even when present within
quotation marks, is highly discowraged. Instead, the mformation of the original research should be
expressed by new mamuscript author®s own words, and a proper citation given al the end of the sentence.
Plagiarism will not be olerated and maruseripis will be rejecied, or papers withdrawn afier publication
based on unethical actions by the awthors. [n addition, awthors may be sanctioned for futre publication.
Organization of Original Research Manuseripts

Please Note: Al ahsiracts showld be organized info sections thay sraer with a one-word Hifle (in bold), Le,
Trtrodisetion, Methads, Results, Conclusions, etc, and showld nor excead more than 230 words i lengrk.
Title Page: The Gitle should describe the major emphasis of the paper. It should be as short as possible
without loss of clarity. Remember that the utle is yvour advertising billboard—in represents your major
opportunity o solicit readers to spend the time to read your paper. 11 is best not o wse abbreviations i the
tithe since this may bead to imprecise coding by clectronic citation programs such as PubMed (eg.. use
“sodium hypochloriic™ rather than NaOCl). The author list must conform to published standards on
authorship (sec authorship criteria in the Uniform Requirements for Manuscripis Submitted to Biomedical
Journals at icmjec.org). The manuscript tithe, name and address (including email) of one awthor designated
as the corresponding author. This author will be responsible for editing proofs and order reprints when
applicable. The contribution of each suthor should alse be highlighted in the cover letier.

Absiract: The abstract should concisely describe the purpose of the study, the hypothesis, methods, major
findings. and conclusions. The abstract should deseribe the new contributions made by this sudy. The word
limitations (250 words) and the wide distribution of the absiract (eg.. PubMed) make this section
challenging to write clearly. This section often is written last by many authors since they can draw on the
rest of the manuscript. Write the abstract in past tense since the siudy has been completed. Three o ten
keywords should be listed below the abstract.

Introduction: The introduction should briefly review the pertinent literature in order to identify the gap in
knowledge that the siudy is intended to address and the limitations of previous siodies in the area. The
purpose of the study, the tested hypothesis and its scope should be clearly described. Authors should realize
that this section of the paper i their primary opporfunity o establish communication with the diverse
readership of the JOE. Readers who are not expert in the topic of the manuscript are likely to skip the paper
if the introduction fails to succinctly summarize the gap in knowledge that the study addresses. It is
imporant o note that many successful manuscripts pequine no more than a few paragraphs (o accomplish
these goals. Therefore, authors should sefrain from performing the extensive review or the lierataee, and
discuss the resulis of the study in this section.
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Materiaks and Methods: The objective of the msaterials and meteds section is o permit ofher investigators
o repeal your experiments. The four components of this section are the detailed description of the materials
used and their components, the experimental design, the procedures employed. and the statistical tests used
o analyze the resulis. The vast majority of manuseripis should cite prior studics using similar methods and
succinctly describe the essential aspects used in the present study. Thus, the reader should still be able to
understand the method vsed i the experimental approach and concentration of the main reagents (2.8,
antibodies, drogs, ete) even when citing a previously published method. The inclusion of a “methods
figure”™ will be rejected unless the procedure is novel and requires an illustration for comprebension. I the
method s novel, then the authors should carefully describe the method and include validation experiments.
If the smudy wiilzed acommercial prodoet, the manuscript must state that they either followed
manufaciurer s protocol or specify any changes made o the protocol. If the siudy used an in vigre model to
simulate & clinical outconse, the authors must describe experiments made to validate the model, or previous
literature that peoved the clinical relevance of the model. Studies on humans must conform to the Helsinki
Declaration of 1975 and state that the institutional IRB/equivalent commitice(s) approved the protocol and
that informsed consent was obfained after the risks and benefits of participation were described o the
subjects or patients recruited. Studics involving animals must state that the instintional animal care amd
use commities approved the protocol. The statistical analysis section should describe which tests were used
1o amalyze which dependent measures: p-values should be specified. Additional detsils may include
randomization scheme, stratification {if anv), power analysis as a basis for sample size computation, drop-
outs from clinical trials, the effects of impornant confounding varables, and bivariate versus muoltivariate
analysis,

Results: Only experimental results are appropriate in this section (Le., neither methods, discussion, nor
cotclusions should be in this section). Include only those data that are critical for the study, as defined by
the aimds). Do not include all available data withowt justification; any repetitive findings will be rejected
from publication. All Figures, Charts, and Tables should be described in their order of numbering with a
brief description of the major findings. The awther may consider the use of supplemental figures, tables or
vides clips that will be published online. Supplemental material is ofien used o provide additional
information or conirol experiments that support the resulis section (e.g., microarray data)

Figures: There are two general types of figures. The first type of figures includes photographs, radiographs
or micrographs. Include only essential figures, and even if essential, the we of composite figures containing
several panels of photographs is encouraged. For example, most photes, radio- or micrographs take up one
column-width, or about 183 mm wide X 185 mm tall. I instead, you constroct a two columns-widih figure
(e, about 175 mm wide X 125 min high when published in the JOE), vou would be able to place alsowt
|2 panels of photomicrographs (or radiographs, etc.) as an areay of four columns across and three rows
down (with cach panel about 40 X 40 ). This will require some editing to ecmphasize the most important
feature of each photomicrograph, but it greatly increases the total number of illustrations teat you can
present in your paper. Bemember that each panel must be clearly identified with a leter (e g, “A " “B"
cte. ), in order for the reader to understand cach individual panel. Several nice examples of composite figures
are seen in recent articles by Jeger et al {J Endod 2012:38:884—888 ) Olivieri ot al., () Endod 2002:38: 1007
L0 1): Taai et al (1 Endod 2002;38:905-970). Please note that color figures may be published af no cost o
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the authors and authors are cncouraged to use color 1o enbamce the valoe of the illustration. Please note that
a multi-panel, composite figure only counts a5 one figure when considering the wtal number of figures in
a manuscript (see section 3, below, for the maximum number of allowable figures). The second type of
figures is graphs (Le, line drawings incloding bar graphs) that plot a dependent measure (on the Y -axis) as
a function of an independent measwre (usually plotied on the X axis). Examples include a geaph depicting
pain scores over lime, ebe. Graphs should be used when the overall trend of the resulis are more important
than the exact numerical values of the resulis. For example, a graph is a convenient way of reporting that
an ibuprofen-wreated group reported less pain than a placebo group over the first 24 hours, but was the same
as the placebo group for the pext 96 hours. In this case, the trend of the resulis is the primary finding: the
actual pain scores are not as critical as the relative differences beraneen the NSAID and placebo groups.
Tahles: Tables are appropriate when it is critical to present exact aumerical values. However, not all resulis
need be placed in cither a table or figure. For example, the following table may not be necessany: Instead,,
the results could simply state that there was no inhibition of growth from 00001 -0.03% NaO(Cl and a 100%
inhibition of growth from 0.03-3% NaOCl (M=5/group). Similarly, if the resulis are not significant, then it
is probably not pecessary 1o include the results in cither a table or as a figure. These and many other
suggestions on figure and table construction are described in additioaal detail m Deay ( 1998).

Discussion: This section should be used to interpret and cxplain the resulis. Both the strengths and
weaknesses of the observations should be discussed. How do these findings compare o the published
literature? What are the clinical implications? Although this last section might be tentative given the nanee
of a particular siudy, the authors should realize that even preliminary clinical implications might have value
for the clinical leadership. ldeally, a review of the potential clinical significance is the last section of the
discusaion. What are the major conclusions of the study? How does the data support these concluzions
Acknowledgments: All awthors must affirm that they have so financial affiliation (e.g, emplovisent, direct
payment, stock holdings, retainers, consulianiships, patent licensing arrangements or honoraria), or
involvement with asy commercial organization with direct financial interest in the subject or materials
discussed in this manuscript, nor lave any such srrangements existed in the past three years. Any other
potential conflict of interest should be disclosed. Any awthor for whom this statement is pot troe muost
append a paragraph to the manuscript that fully discloses any financial or other interest that poses a conflict.
Likewise, the sources and correct attributions of all other graniz, contracts or donations that funded the
sfudy must be disclosed

HReferences: The reference style follows Index Medicus and can be casily learned from reading past issues
of the JOE. The MOE wses the Vancouver reference style, which can be found in most citation management
software products. Citations are placed in parentheses at the end of a sentence or at the end of a clanse that
requires a literature citation. Do not use superseript for references. Original reports are limited to 33
references. There are no limits to the number of references for review anticles.

Manuseripis Category Classifications and Requiremenis

Manuscripts submitted to the JOE must fall mvo one of the following categories. The abstracts for all these
categories would have a maximum word count of 250 words:

CONMSORT Randomized Clinical Trial-Manuseripis in this category must sirictly adhere o the
Consolidated Standards of Reporting Trials-COMNSORT- minimom guidelines for the publication of
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randomized clinical wials. These guidelines can be found at consom-statementorg. These manuscripts have
a limin of 3500 words, [including abstract, introduction, materials and methods, results, discussion, and
acknowledgments; excluding figure legends and references). In addition, there is a limit of a total of 4
figures and 4 tables®.

Review Amicle-Manuscripis in this category is either nasrative articles, or systematic reviews'meta-
analyses. Case report'Clinical Technique aricles even when followed by the extensive review of the
literature will be categorized as “Case Report/Clinical Technigue”™. These manuscripts have a limit of 3,500
waornds, [meluding abstract, introduction, discussion, and acknowledgments; excluding figure legends and
references]. In addition, there is a limit of a total of 4 figures and 4 tables®.

Clinical Rescarch (e.g., prospective or retrospective studies on patients or patient records. or research on
biopsics, excluding the use of human tecth for technigue stadies). These manuscripts have a lieit of 3,500
words [including abstract, introduction, materials and methods, resulis, discussion, and acknowledgmenis;
cxcluding figure legends and references). In addition, there is a limit of a total of 4 figures and 4 ables*.
Basic Rescarch Biology {animal or culture studies on biological research on physiology, developmsent, stem
cell differentiation, mflammation or pathology). Manuseripts that have a primary fecus on biology should
b submiitied in this category while manuscripts that have a primary focus on materials should be submined
in the Basic Rescarch Technology catcgory. For example, a study on cytotoxicity of a material shouald be
aubmitied in the Basic Research Technology category, even if it was performed inanimals with histological
analyses. These manuscripts have a limit of 2,500 words [including abstract, introduction, materials and
metheds, results, discussion, and acknowledgments; excluding figure legends and references]. In addition,
there is a limit of a total of 4 figures or 4 tables*.

Basic Rescarch Technology (Manuscripts submitted in this category focus primsarily on research related fo
techniques and materials used, of with potential clinical wse, in endodontics). These manuscripts have a
limit of 2 500 words [including abstract, introduction, materials and methods, resulis, discussion, and
acknowledgments; excluding figure legends and references). In addition, there is a limit of a total of 3
figures and tables *.

Case Report'Clinical Technique (eg., report of an unusual clinical case or the use of cubling-edge
technology in a clinical case). These manuscripis have a limit of 2,300 words [including absiract,
introduction, materials and methods, results, discussion, and acknowledgments; excluding figure legends
and references). In addition, there is a linit of a total of 4 figures or tables® . * Figures, if subminied as molti-
pane] figures must not esxcceed |-page length. Manuseripts submitted with more than the allowed number of
figures or tables will require the approval of the JOE Editor or asseciate editors. If you are not sure whether
your manuscript falls within one of the categories above, or would like to request preappeoval for
submission of additional figures please contac ithe Editor by il
at jendodonticaimuthscaa, cdu Importanily, adhering o the general writing methods described in these
guidelines (and in the resources listed below) will belp w reduce the size of the manuscript while
maintaining its foecus and significance. Authors are encouraged 1o focus on only the essential aspects of the
study and 1o avoid inclusion of extraneous text and figures. The Editor may reject manuseripts that exceed

these limitations.
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