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Ferraz DC. Avaliacao das propriedades fisico-quimicas de cimentos bioceramicos
em diferentes modelos experimentais [dissertacdo de mestrado]. Araraquara:
Faculdade de Odontologia da UNESP; 2022.

RESUMO

Modelos experimentais podem influenciar a avaliacdo de propriedades de materiais
bioceramicos. Este estudo avaliou o efeito de meios de imersdo na andlise das
propriedades fisico-quimicas de materiais bioceramicos, além de avaliar um novo
cimento reparador e endodontico. Publicagéo 1: Foram utilizados diferentes meios
de imersédo: agua destilada, solucdo salina tamponada de fosfato (PBS) e método in
vivo (fluido tissular do tecido subcutdneo de ratos). A alteracdo volumétrica dos
cimentos reparadores Bio-C Repair (BCR, Angelus), Biodentine (BD, Septodont) e
IRM (IRM, Dentsply Sirona) foi avaliada em microtomografia computadorizada
(micro-CT). Tubos de PVC (n=7) foram preenchidos e escaneados em micro-CT, em
seguida imersos em 7,5 mL de agua destilada, PBS ou fluido tissular do tecido
subcutéaneo de ratos por 7 dias. IRM apresentou maior alteracdo volumétrica que
BCR e BIO para todos os meios de imersdo. BIO e BCR apresentaram alteracao
volumétrica similar quando imersos em PBS e 4gua destilada. No meio in vivo, BIO e
BCR apresentaram menor alteragdo volumétrica, além de um aumento volumétrico
para BCR. Portanto, o meio de imersédo pode influenciar a alteracdo volumétrica de
cimentos biocerdmicos. Além disso, cimentos reparadores apresentam maior
estabilidade volumétrica quando avaliados em método in vivo. Publicacdo 2: Avaliou
as propriedades fisico-quimicas de alteracao volumétrica, solubilidade e escoamento
do cimento a base de silicato de calcio hibrido NeoMTA 2 (Avalon Biomed) na
proporcao reparadora (NMTA2R) e obturadora (NMTA2S) comparado a BioRoot
RCS (BIR, Septodont) e MTA Repair HP (MTAHP, Angelus). O escoamento foi
realizado conforme normas ISO 6876 e a radiopacidade foi avaliada por analise
radiografica em milimetros de aluminio. Para a andlise volumétrica em micro-CT,
tubos de dentina (4 mm altura x 1,5 mm de didametro, n=5) foram preenchidos com
0s materiais testados. As amostras foram escaneadas ap0s presa e apds imerséo
em agua destilada ou PBS por 7 dias. O escoamento foi melhor para NMTA2S que
para BIR. NMTA2R apresentou a maior radiopacidade entre todos os materiais
testados. Todos os materiais apresentaram radiopacidade e escoamento de acordo
com ISO 6876. Os cimentos apresentaram alteracdo volumétrica diferente entre si.
BIR resultou em ganho de volume, com maior aumento em PBS. NMTA2S, NMTA2R
e MTAHP apresentou perda de volume. NMTA2S apresentou a maior alteragéao
volumétrica, porém abaixo de 1%. Conclui-se NeoMTA 2 reparador e endodéntico
apresentam radiopacidade de acordo com a ISO 6876. NeoMTA 2S apresentou
escoamento adequado. NeoMTA 2 reparador e endoddntico apresentaram perda
volumétrica abaixo de 1%, com propriedades compativeis com a aplicagéo clinica.

Palavras chave: Endodontia. Microtomografia por Raio-X. Propriedades fisicas.



Ferraz DC. Physicochemical properties evaluation of bioceramic cements in different
experimental models [dissertacdo de mestrado]. Araraquara: Faculdade de
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ABSTRACT

Experimental models can influence the evaluation of properties of bioceramic
materials. This study evaluated the effect of immersion solutions on the analysis of
the physicochemical properties of bioceramic materials, in addition to evaluating a
new reparative and endodontic material. Publication 1: Different immersion solutions
were used: distilled water, phosphate-buffered saline (PBS) and tissue fluid from the
subcutaneous tissue of rats. The volumetric change in micro-CT of the repair
cements Bio-C Repair (BCR, Angelus), Biodentine (BD, Septodont) compared to IRM
(IRM, Dentsply Sirona) was evaluated. PVC tubes (n=7) were filled and scanned in
micro-CT, then immersed in 7.5 mL of distilled water, PBS or tissue fluid from the
subcutaneous tissue of rats for 7 days. IRM showed higher volumetric change than
BCR and BIO in all soaking solutions. BIO and BCR presented similar volumetric
change when immersed in PBS and distilled water. When immersed in vivo tissue
fluid, BIO and BCR showed lower volumetric change, including an increase in volume
for BCR. In conclusion, the soaking media influence the evaluation of the volumetric
change of calcium silicate repair materials. Calcium silicate cements present greater
volumetric stability when in vivo method was used. Publication 2: Were evaluated
the physicochemical properties of volumetric change, solubility and flow of a hybrid
calcium silicate based material: NeoMTA 2 (Avalon Biomed) in the repair (NMTA2R)
and endodontic sealer (NMTA2S) consistencies compared to BioRoot RCS (BIR,
Septodont) and MTA Repair HP (MTAHP, Angelus). Flow was evaluated based on
ISO 6876 standard and radiopacity was evaluated by radiographic analysis in
millimeters of aluminum. Dentin tubes 4 mm high by 1.5 mm in diameter were filled
with the materials for volumetric analysis in micro-CT. Samples were scanned after
materials setting and after immersion in distilled water or PBS for 7 days. Flow was
greater for NMTA2S than BIR. NMTA2R had the highest radiopacity among all
materials. All materials presented flow and radiopacity according to 1ISO 6876
standard. Materials presented different volumetric change. BIR showed volume
increase, with a greater increase in PBS. NMTA2S, NMTA2R and MTAHP presented
volumetric decrease. NMTA2S had the higher volume change, but lower than 1%.
NeoMTA 2 Sealer and Repair presented radiopacity according to ISO 6876. NeoMTA
2 Sealer showed flow higher than BioRoot. NMTA2 Sealer and NMTA2 Repair
showed a volumetric decrease below 1%, with properties compatible with clinical
application.

Keywords: Endodontics. X-Ray Microtomography. Physical Properties.
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1 INTRODUCAO

Cimentos endodénticos devem apresentar propriedades fisico-quimicas de
acordo com normas propostas pela American National Standards Institute (ANSI) /
American Dental Association (ADA)! e International Organization for Standardization
(1ISO)?, que estabelecem metodologias padronizadas para tempo de presa,
escoamento, espessura de filme, solubilidade, radiopacidade e estabilidade
dimensional.

A solubilidade de um cimento ndo deve exceder 3% da perda de massa
segundo a norma ISO 6876:2012%, uma vez que sua solubilizacdo favorece a
infiltracdo bacteriana e insucesso do tratamento endoddntico®. A estabilidade
dimensional determina a alteracéo dimensional do material apds imersdo em solucao
aquosa, e pode sugerir a estabilidade e capacidade de selamento apos aplicacéo
clinica*®. Baseado na normativa 1ISO 6876:2002°, a alteracdo dimensional ndo deve
exceder 1% de contracéo ou 0,1% de expansao.

Materiais a base de silicato tricalcico sao cimentos hidraulicos com indicacao
reparadora ou como cimento endodoéntico’®. Sdo materiais que necessitam da
presenca de agua para reacdo de presa, pelo processo de hidratagdo®. A partir da
hidratacdo, ocorre a liberacdo prolongada de ions calcio e hidroxila no ambiente
Umido em que o cimento interage!®. Os ions hidroxila sdo responsaveis pela
alcalinidade de cimentos a base de silicato de calcio!!, conferindo ao material
potencial antimicrobiano®. Por outro lado, a liberacéo de ions célcio é associada com
a formacdo e deposicdo de apatita carbonatada'?, conferindo sua caracteristica
bioativa que favorece reparo por induzir o organismo a depositar tecido
mineralizado®. Além disso, diferentes terminologias séo utilizadas para se referir a
cimentos a base de silicatos tricalcico, como cimentos hidraulicos e cimentos
bioceramicos®s.

O agregado de triéxido mineral (MTA) deu inicio aos materiais reparadores a
base de silicatos de calcio para selamento de perfuracbes e obturacbes
retrégradas!4. MTA é composto por cimento Portland com adicdo de 6xido de
bismuto, responsavel pela radiopacidade do material'®>. No entanto, escurecimento
dentério pode ocorrer quando utilizados materiais contendo 6xido de bismuto6-18,
Atualmente, o fabricante do MTA (Angelus) substituiu o 6éxido de bismuto por

tungstato de célcio afim de evitar manchamento®. Além disso, MTA foi relacionado
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com a possibilidade de presenca de metais pesados, dificuldade de insercdo e
longo tempo de presa®®.

Novos materiais de silicatos de calcio foram desenvolvidos apos MTA afim de
sanar tais desvantagens. Biodentine (Septodont, Saint Maur des Fossés, Franca) €
um material reparador com indicacées similares ao MTA?°, Biodentine é composto
por p6 com silicato tricélcico e dicalcico, 6xido de zirconio, 6xido de calcio e ferro.
Seu liquido é a base de agua com acelerador de presa (cloreto de calcio) e um
agente plastificador (policarboxilato). Valores maiores para solubilidade de
Biodentine sdo relatados quando imerso em agua destilada®23. Além disso, esse
material também apresenta perda de volume apds imersdo em agua destilada
quando avaliado em microtomografia computadorizada (micro-CT)?425,

Por apresentar propriedades biologicas e potencial bioativo, cimentos
obturadores a base de silicatos de calcio foram desenvolvidos para obturacdo do
canal radicular®, na forma pdé/liquido ou prontos para uso. BioRoot RCS é um
cimento endodbntico pd/liquido que apresenta baixa citotoxicidade, potencial
bioativo e atividade antimicrobiana?®?’. Materiais bioceramicos prontos para uso®
apresentam maior facilidade de aplicacdo pois sdo materiais pré-manipulados?®0.
EndoSequence (Brasseler, Gedrgia, Estados Unidos), TotalFill BC Sealer (FKG
Dentaire SA, La Chaux-de-Fonds, Suica) e Bio-C Sealer (Angelus, Londrina, PR,
Brasil) sdo cimentos bioceramicos prontos para uso. A presa de materiais pronto
para uso ocorre apés contato com a umidade presente nos tubulos dentinarios332,
Esses materiais apresentam propriedades fisico-quimicas adequadas de
radiopacidade e escoamento.

NeoMTA Plus foi desenvolvido para uso como material reparador ou cimento
endodéntico de acordo com sua proporcdo poé/gel. NeoMTA Plus apresenta
biocompatibilidade e bioatividade, e apresenta radiopacidade conforme ISO
6876:2012, além de solubilidade acima dos padrées ISO quando imerso em agua
destilada®334. Visando melhorar propriedades do material como escoamento e
capacidade de preenchimento, NeoMTA Plus foi substituido recentemente pelo
NeoMTA 2, composto por pé de silicatos de calcio fino e gel a base de agua. A
composicdo principal do po6 é silicato tricalcico e dicélcico, com radiopacificador a
base de 6xido de tantalo®. De acordo com fabricante, o gel € um composto de >50%

agua e aditivos para melhor manipulacéo, insercao e tempo de trabalho.
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Apesar de apresentarem propriedades fisico-quimicas e preenchimento
adequados®®, cimentos endoddnticos bioceramicos prontos para uso apresentam
valores de solubilidade acima do recomendado pela ISO 6876 em &gua
destilada®’%’. Entretanto, solucdes ricas em fosfato como solugéo salina tamponada
com fosfato (PBS) tém sido utilizadas como meio alternativo de imersao para
materiais de silicatos de calcio, que demonstraram menor solubilidade?338, Além
disso, a imersdo em PBS possibilita a precipitacdo de hidroxiapatita in vitro*3.
Portanto, meios de imersdo podem exercer influéncia direta nos métodos de
avaliacdo de propriedades fisico-quimicas de materiais a base de silicatos de calcio
como alteracdo dimensional e solubilidade?>4°.

Cimentos a base de silicato de célcio demonstram reducéo significativa na
solubilidade quando imersos em PBS#234142_ A tilizacdo de um modelo in vivo pode
contribuir significantemente para o entendimento do processo de hidratacéo e presa,
simulando o comportamento clinico®®. Diversos estudos utilizam implante de
cimentos a base de silicato do célcio no tecido subcutaneo de ratos para avaliacdes
bioldgicas?®4445, Esse modelo, além de representar uma metodologia in vivo,
apresenta efetividade na avaliacdo de bioatividade e resposta inflamatéria®t4’.
Entretanto, ainda ndo ha estudos que avaliam as propriedades volumétricas para
materiais de silicatos de calcio quando implantadas no fluido tissular do tecido
subcutaneo de ratos.

Além disso, os métodos propostos para analise de solubilidade e estabilidade
dimensional pela 1SO 6876 e Associacdo Dental Americana (ADA)? né&o
reproduzem o comportamento tridimensional do material. A microtomografia
computadorizada (micro-CT) € usada para analise das propriedades de materiais
endoddnticos*36:4852 A ferramenta de micro-CT oferece um modelo tridimensional
gue garante maior acuracia de forma ndo destrutiva para esses ensaios fisico-
quimicos®.

Diante disso, torna-se pertinente a avaliacdo das propriedades fisico-quimicas
de materiais a base de silicato de calcio. Essa avaliagdo com o emprego de novas
metodologias pode garantir uma resposta mais proxima do comportamento clinico
desses materiais, como € 0 caso da aplicacdo de micro-CT para analises
volumétricas e um meio de imersao in vivo para entender a interacdo do material

com o fluido tissular do tecido subcutaneo de ratos. Além disso, novos materiais a
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base de silicato de célcio devem ser avaliados, como cimento NeoMTA 2 que pode

ser usado em proporcéo para material reparador ou como cimento endodontico.
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4 CONCLUSAO

Segundo publicacdo 1, o meio de imersdo pode influenciar a avaliacdo de
alteracdo volumétrica de cimentos a base de silicato de calcio. Todos os
materiais apresentaram maior estabilidade volumétrica quando utilizada

metodologia in vivo.

Segundo publicacdo 2, NeoMTA 2 obturador e reparador apresentaram
radiopacidade de acordo com ISO 6876. NeoMTA 2 obturador apresentou
escoamento adequado. NeoMTA 2 obturador e obturador apresentaram perda
volumétrica abaixo de 1%, demonstrando propriedades compativeis para

aplicacéo clinica.
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