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Pradelli JA. Propriedades fisico-quimica, resisténcia de unido e atividade antibiofilme
de novos cimentos obturadores a base de silicato de tricalcio [tese de doutorado].
Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 2024.

RESUMO

Tempo de presa (n=6), escoamento (n=6), pH (n=10), solubilidade (n=6) e
radiopacidade (n=4) de cimentos endoddnticos bioceramicos foram avaliados de
acordo com a norma ISO 6876. Resisténcia de unido (foi avaliada pelo teste de Push-
Out) e atividade antibiofilme contra E. faecalis associado ou ndo a C. albicans pelo
teste de contato direto modificado com eluido do cimento fresco e cimento apos 24
horas de presa do cimento. Os dados obtidos foram analisados pelos testes ANOVA
e Tukey (0=0,05). Publicagao 1 — Sealer Plus BC (SPBC) foi comparado ao Bio-C
Sealer (BCS) e ao AH Plus Jet (AHP). SPBC apresentou maior tempo de presa que
BCS e menor que AHP, menor escoamento que BCS e maior que AHP (p<0,05).
SPBC apresenta a menor radiopacidade (p<0,05), e maior resisténcia de unidao em
relagdo ao BCS e ao AHP (p<0,05). SPBC e BCS demonstraram pH alcalino e
atividade antibiofilme contra E. faecalis associado ou ndo a C. albicans no eluido e
corpo de prova (p<0,05). No entanto, SPBC e BCS mostraram solubilidade maior que
3%. SPBC apresenta adequados tempo de presa, escoamento e radiopacidade, maior
resisténcia de unido, pH alcalino, atividade antibiofilme, mas solubilidade acima do
recomendado pela I1SO. Publicagdo 2 - AH Plus Biocerédmico (AHPB) em
comparacgao aos cimentos Bio-C Sealer (BCS) e AH Plus Jet (AHP). AHPB apresentou
menor tempo de presa e resisténcia de unido que BCS e AHP (p<0,05).
Radiopacidade foi menor que AHP e maior que BCS (p<0,05). AHPB apresentou
escoamento maior que AHP e menor que BCS (p<0,05). AHPB e BCS demonstraram
pH alcalino e atividade antibiofilme contra E. faecalis associado ou n&o a C. albicans
no eluido (p<0,05). Conclui-se que AHPB apresenta tempo de presa, escoamento e
radiopacidade de acordo com as normas ISO 6876, a menor resisténcia de unido, pH
alcalino e atividade antibiofilme com eluido do cimento. No entanto AHPBC e BCS,
excedem 3% de solubilidade. Publicagao 3 — Comparacgao entre NeoSealer Flo (NSF)
e NeoMTA2 (NMTA2) com o Bio-C Sealer (BCS) e AH Plus Jet (AHP). AHP
apresentou o maior tempo de presa, seguido por NMTA2 e NSF (p<0,05). NSF e BCS
excederam a solubilidade recomendada, enquanto NMTA2 e AHP atenderam aos
padrdes (p<0,05). NSF e NMTAZ2 apresentaram os menores valores de radiopacidade
(p<0,05). NMTA2 teve o menor escoamento, inferior ao recomendado pela ISO
(p<0,05). NSF obteve a maior resisténcia de unido, seguido pelos demais cimentos
(p<0,05). Os bioceramicos promoveram pH alcalino (p<0,05). Todos os cimentos
exibiram maior atividade antibiofiime com eluido. Conclui-se que NSF e NMTA2
apresentam propriedades fisico-quimicas e mecanicas adequadas, pH alcalino e
atividade antibiofilme contra Enterococcus faecalis. No entanto, NSF mostrou maior
solubilidade e NMTA2 menor escoamento do que o recomendado pelas normas ISO.

Palavras-Chave: Endodontia. Materiais dentarios. Calcarea silicata. Fenbmenos
quimicos. Enterococcus faecalis. Candida albicans.
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ABSTRACT

Setting time (n=6), flow (n=6), pH (n=10), solubility (n=6), and radiopacity (n=4) of
bioceramic endodontic sealers were evaluated according to ISO 6876 standard. Bond
strength (evaluated by Push-Out test) and antimicrobial activity against E. faecalis
alone or combined with C. albicans were assessed by modified direct contact test with
eluate from fresh sealer and sealer after 24 hours of setting. Data were analyzed by
ANOVA and Tukey tests (a=0.05). Publication 1 — Sealer Plus BC (SPBC) was
compared to Bio-C Sealer (BCS) and AH Plus Jet (AHP). SPBC showed longer setting
time than BCS and shorter than AHP, lower flow than BCS and higher than AHP
(p<0.05). SPBC exhibited lower radiopacity (p<0.05) and higher bond strength
compared to BCS and AHP (p<0.05). SPBC and BCS showed alkaline pH and
antibiofilm activity against E. faecalis alone or combined with C. albicans in eluate and
specimen (p<0.05). However, SPBC and BCS demonstrated solubility higher than 3%.
SPBC showed adequate setting time, flow, and radiopacity, higher bond strength,
alkaline pH, antibiofilm activity, but solubility above ISO recommendation. Publication
2 — AH Plus Bioceramic (AHPB) compared to Bio-C Sealer (BCS) and AH Plus Jet
(AHP). AHPB exhibited shorter setting time and lower bond strength than BCS and
AHP (p<0.05). Radiopacity was lower than AHP and higher than BCS (p<0.05). AHPB
showed higher flow than AHP and lower than BCS (p<0.05). AHPB and BCS
demonstrated alkaline pH and antibiofilm activity against E. faecalis alone or combined
with C. albicans in eluate (p<0.05). It is concluded that AHPB shows setting time, flow,
and radiopacity according to ISO 6876 standards, lower bond strength, alkaline pH,
and antibiofilm activity with sealer eluate. However, AHPBC and BCS exceed 3%
solubility. Publication 3 — Comparison between NeoSealer Flo (NSF) and NeoMTA2
(NMTAZ2) with Bio-C Sealer (BCS) and AH Plus Jet (AHP). AHP presented the longest
setting time, followed by NMTA2 and NSF (p<0.05). NSF and BCS exceeded
recommended solubility, while NMTA2 and AHP met the standards (p<0.05). NSF and
NMTAZ2 showed the lowest radiopacity values (p<0.05). NMTA2 had the lowest flow,
below ISO recommendations (p<0.05). NSF obtained the highest bond strength,
followed by the other sealer (p<0.05). Bioceramics promoted alkaline pH (p<0.05). All
sealers exhibited higher antibiofilm activity with eluate. It is concluded that NSF and
NMTAZ2 present suitable physicochemical and mechanical properties, alkaline pH, and
antibiofilm activity against Enterococcus faecalis. However, NSF showed higher
solubility and NMTAZ2 lower flow than recommended by ISO standards.

Keywords: Endodontics. Dental materials. Calcarea silicata. Chemical phenomena.
Enterococcus faecalis. Candida albicans.
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1 INTRODUGAO

Mineral Trioxido Agregado (MTA) representa a introdugcdo dos cimentos de
silicato de célcio na odontologia na década de 1990". As primeiras aplicagdes clinicas
do MTA foram para selamento de perfuragdes, obturagéo retrograda e apicificagao?.
Posteriormente, foram desenvolvidos cimentos endoddnticos a base de silicatos de
calcio ou bioceramicos em diferentes composigoes?.

Os cimentos endodénticos bioceramicos sdo compostos por silicato dicalcico e
tricalcico®, juntamente com aditivos e veiculos para proporcionar manipulagdo e
escoamento®. Radiopacificadores alternativos, como o6xido de zircénio, 6xido de
tantalo ou tungstato de calcio, séo hoje utilizados em substituigdo ao 6xido de bismuto.
Os cimentos a base de silicato de calcio s&o classificados como cimentos hidraulicos,
pois dependem da agua para a reagdo de presa e hidratagao®®7. O silicato de calcio,
durante o processo de hidratagdo, libera ions calcio e hidroxilas, os quais interagem
com o fosfato presente no fluido dos tecidos periapicais, resultando na deposi¢ao de
um precipitado semelhante a apatita na superficie do material, denominado fosfato de
calcio apatita®. A formacao de apatita precipitada melhora a adaptagéo e o selamento
dos materiais, devido a sua estrutura analoga ao componente mineral da dentina®, e
serve como um indicativo da bioatividade desses materiais'®. Além da bioatividade, os
materiais bioceramicos exibem propriedades bioldgicas'!, biocompatibilidade e
citocompatibilidade®.

Os cimentos bioceramicos devem apresentar resisténcia de unido a dentina,
proporcionando melhor adaptacao na interface entre o material obturador e a parede
do canal radicular'?. A resisténcia de unido pode estar relacionada a bioatividade
desses cimentos, que envolve um processo de biomineralizacdo com a dentina’s.
Esse processo permite que o cimento bioceramico interaja com a dentina, formando
uma zona mineral na interface dentina-cimento'*. Um selamento adequado contribui
significantemente para evitar a recolonizagdo de microrganismos no interior dos
canais radiculares™®.

Cimentos a base de silicato de calcio devem apresentar ndo apenas
propriedades mecanicas desejaveis, mas também caracteristicas fisico-quimicas
adequadas?. Sua reagdo de presa € dependente de umidade? e pode variar de acordo
diversos fatores, como a composi¢cdo do material, propor¢ao pé/liquido, tamanho das
particulas e condigdes de temperatura e umidade’-'®'7. Tempo de presa e escoamento
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apropriado sdo essenciais para evitar o extravasamento apical e promover a
penetracdo nos tubulos dentinario, melhorando a adesdo e a capacidade de
selamento’®. Conforme a norma ISO 6876:2012'8, um cimento endodéntico deve
apresentar escoamento superior a 17mm, mas essa medida pode variar dependendo
das proporgdes po/liquido utilizadas'. A radiopacidade minima de 3 milimetros de
aluminio dos materiais obturadores € necessaria para a visualizagdo clara em
radiografias'®. A estabilidade dimensional e baixa solubilidade s&o cruciais para evitar
a contragao ou dissolugdo que posam comprometer o tratamento’®. A solubilidade dos
cimentos bioceramicos pode ultrapassar os 3% recomendados pela norma ISO'8. Isso
ocorre devido a capacidade de alcalinizacdo desses materiais', que criam um
ambiente desfavoravel para microrganismos?°, mantendo um pH elevado mesmo
apos a presa?'.

O fracasso do tratamento endodéntico esta diretamente relacionado a
persisténcia de microrganismos no sistema de canais radiculares ou a reinfec¢ao pos-
obturagao?223. Candida albicans, um fungo também associado a casos de insucesso
no tratamento endodéntico, € capaz de formar biofiimes e resistir as estratégias
tradicionais de desinfecgdo?*. Enterococcus faecalis, uma bactéria gram-positiva
associada a infecgbes periapicais persistentes, apresenta capacidade de invadir
canais radiculares, aderir a dentina, formar biofilme e sobreviver em ambientes com
pH alcalino?®28, E. faecalis € mais resistente na presencga de C. albicans?’. O teste de
contato direto modificado (TCDM) avalia a atividade antibiofiime do material em
contato com biofilme microbiano. O uso de biofilme multiespécie no TCDM reflete a
pratica clinica?®. A atividade antimicrobiana de cimentos endoddénticos contribui para
o controle da infeccdo residual®*?°. A liberacdo de ions calcio e hidroxila pelos
cimentos bioceramicos promove pH alcalino, o que contribui para capacidade de inibir
a persisténcia bacteriana apds o tratamento endodéntico, afetando membrana
citoplasmatica, proteinas e DNA microbiano?®. Os cimentos bioceramicos podem
proporcionar alcalinizagdo do meio mesmo apos a presa?'. No entanto, cimentos
bioceramicos apresentam diferente efetividade antimicrobiana®°.

O Sealer Plus BC pd/liquido (SPBC, MK Life, Porto Alegre, RS, Brasil), € um
novo cimento bioceramico obturador composto por um p6é com o6xido de zircénio,
silicato tricalcico e dicalcico, além de hidroxido de calcio, enquanto o liquido é
composto por propilenoglicol e agua deionizada, uma composigéo similar ao Sealer
Plus BC pronto para uso®'. Os cimentos bioceramicos na forma poé/liquido iniciam a
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reacao de hidratacdo quando manipulados, enquanto os cimentos prontos para uso
dependem da umidade dentinaria’. O fabricante destaca que o cimento demonstra
liberacdo de ions calcio, reacdo de presa inicial em 10 minutos, pH alcalino e
radiopacidade®'. Além disso, o Sealer Plus BC ndo possui uma proporgao pré-
definida, sendo sugerida pelo fabricante a incorporagdo de liquido até alcangar a
consisténcia desejada, seja como material reparador ou cimento endoddntico®'.
Sealer Plus BC apresenta agua deionizada junto com o propilenoglicol no liquido do
cimento pd/liquido®2. No entanto, propriedades como o tempo de presa, escoamento
e radiopacidade podem ser alterados em fungao da proporg¢ao pd/liquido que nao é
definida pelo fabricante’-8.

O AH Plus Bioceramico (AHPB, Dentsply, DeTrey GmbH, Konstanz, Alemanha)
€ um cimento obturador pronto para uso composto por diéxido de zircénio, silicato
tricalcico, dimetil sulféxido, carbonato de litio, e agentes espessantes pré-
misturados®3. AH Plus Bioceramico demonstra bioatividade, citocompatibilidade e
adequada penetrabilidade dentinaria®*%’. Possui propriedades fisico-quimicas
adequadas, como tempo de presa, radiopacidade, escoamento, liberagado de ions de
calcio e pH alcalino®%:38-42 Solubilidade maior que 3% foram observadas em testes
conduzidos de acordo com as normas ISO 6876:2001 e 2012, com imersédo de 24
horas®":3940 e 7 dias*2. Por outro lado, valores inferiores a 3% foram registrados em
avaliacdes realizadas ap6s 1, 2, 3, 7, 14, 21 e 28 dias de imers&o, n&o seguindo os
critérios da norma 1SO 6876°%. Quando associado a Rodamina para permitir a
avaliacdo da penetrabilidade do cimento em microscopio confocal a laser, além da
resisténcia de unido, o cimento AHPB demonstrou valores de resisténcia de unido
inferior ao cimento AH Plus JET®”. No entanto a adicdo de Rodamina em cimentos
endoddnticos pode modificar a resisténcia de unido*3. Embora AHPB tenha mostrado
atividade antimicrobiana contra suspensdes bacterianas de Enterococcus faecalis
usando o eluido do cimento fresco®®, a atividade antibiofilme contra biofilmes de
Candida albicans elou E. faecalis ainda n&o foi avaliada.

O Bio-C Sealer (BCS, Angelus, Londrina, Parana, Brasil) € um cimento
obturador a base de silicato de tricalcio pronto para uso. Quando comparado a outros
cimentos, apresenta adequadas propriedades fisico-quimicas, como alteragao
volumétrica, solubilidade, pH, tempo de presa e escoamento'®2%44 O BCS demonstra
adequada resisténcia de unido a dentina radicular*®, maior solubilidade e pequena

alteragédo volumétrica avaliado em microtomografia computadorizada“t. Bio-C Sealer
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é citocompativel*’, bioativo*® e com potencial osteogénico*®. Apresenta atividade
antimicrobiana contra células plancténicas de E. faecalis, E. coli e P. aeruginosa com
cimento fresco e contra S. mutans, apos 48 horas de presa®. Além disso BCS diminui
atividade metabodlica de biofilme poli microbiano ex-vivo derivado de placa dentaria®'.

NeoSealer Flo (NSF, Avalon Biomed, TX, USA) € um novo cimento endoddntico
a base de silicato tricalcio, silicato dicalcico e 6xido de tantalo, descrito pelo fabricante
como bioativo, biocompativel, antimicrobiano, dimensionalmente estavel e livre de
resina®?. O NSF demonstrou adequada penetrabilidade nos tubulos dentinarios®® e
conformidade com as normas ISO 6876:2012 em relagdo ao tempo de presa,
escoamento, radiopacidade e espessura do filme®. Além disso, NSF apresenta
liberagdo de ions e pH alcalino, mostrando atividade alcalinizante®. No entanto,
apresentou solubilidade acima de 3%°%*. A resisténcia de unido com a dentina e a
atividade antibiofilme do cimento NSF n&o foram relatadas.

NeoMTA 2 (NMTA 2, Avalon Biomed, TX, USA) € um novo cimento bioceramico
desenvolvido como sucessor do NeoMTA-Plus (NeoMTA-Plus, Avalon Biomed, TX,
USA)®®. O NMTA2 é a base de silicatos de calcio e radiopacificador éxido de tantalo,
0 que evita o manchamento da estrutura dentaria®>. Composto por um pé inorganico
extremamente fino de silicato tricalcico e dicalcico®. A proporgdo po-liquido
empregada é realizada segundo sua indicagdo como cimento endoddntico reparador
ou obturador®®. Apresenta citocompatibilidade e bioatividade®®, adequada resisténcia
de unido e desempenho clinico em pulpotomias®’. No entanto, ndo foram relatadas
atividades antimicrobianas na literatura

AH Plus JET (AHP, Dentsply, DeTrey GmbH, Konstanz, Alemanha) € um
cimento a base de resina epdxi que possui 6timas propriedades fisico-quimicas, como
tempo de presa, radiopacidade, escoamento, baixa alteracdo dimensional e
solubilidade' %44, Por esses motivos esse cimento tem sido utilizado como material
de referéncia para avaliacdo de propriedades fisico-quimicas. Além disso, é
citocompativel e apresenta atividade antimicrobiana somente durante a reagcédo de
presa, devido a presenca de resina epdxi e aminas em sua composig&o'°.

Diante da auséncia ou limitagdo de estudos investigativos sobre os cimentos
Sealer Plus BC pd/liquido, AH Plus Bioceramico, NeoSealer Flo e NeoMTA 2, torna-
se necessario uma avaliagdo abrangente de suas propriedades fisico-quimicas,
mecanica e da atividade antibiofilme, tanto antes quanto apds o processo de presa,
em biofilmes de E. faecalis, bem como em biofilmes de dupla espécie, E. faecalis e C.
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albicans. Esta avaliagdo sera comparativa, incluindo o cimento bioceradmico Bio-C

Sealer e o resinoso AH Plus JET.
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2 PROPOSICAO

O presente estudo tem como objetivo a avaliagado abrangente das propriedades
fisico-quimicas, como tempo de presa, pH, solubilidade, radiopacidade e
escoamento, mecanica, como a resisténcia de unido e antibiofime dos novos
cimentos bioceramicos, Sealer Plus BC po6-liquido, AH Plus Bioceramico, NeoSealer
Flo e NeoMTA 2. A analise antibiofiime sera conduzida em eluidos dos cimentos
frescos e apds um periodo de 24 horas de presa, contra biofilmes mono espécie de
E. faecalis e dual espécie, E. faecalis e C. albicans. A comparacao sera estabelecida

com cimentos ja consolidados, o bioceramico Bio-C Sealer e o resinoso AH Plus JET.

2.1 Proposigoes Especificas

Publicacao 1: Avaliar in vitro, as propriedades fisico-quimicas, mecanica e
antibiofilme do cimento a base de silicato de tricalcio, Sealer Plus BC pd/liquido, em
comparagao com os cimentos Bio-C Sealer e AH Plus JET.

Publicagao 2: Avaliar in vitro, o cimento AH Plus Bioceramico quanto as suas
propriedades fisico-quimicas, mecanica e antibiofiime, comparado com os cimentos
Bio-C Sealer e AH Plus JET.

Publicagao 3: Avaliar in vitro, os novos cimentos a base de silicato de calcio,
NeoSealer Flo e NeoMTA 2, com os cimentos Bio-C Sealer e AH Plus JET, quanto as

suas propriedades fisico-quimicas, mecanica e antibiofilme.
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5 CONCLUSAO

O cimento po-liquido Sealer Plus BC apresenta propriedades fisico-quimicas
de acordo com os padroes ISO 6876, além de resisténcia de unido a dentina e
atividade antibiofilme contra biofilme de Enterococcus faecalis associado ou ndo a
Candida albicans. No entanto, demonstra solubilidade superior a 3%.

AH Plus Bioceramico apresentou tempo de presa, escoamento e radiopacidade
de acordo com a norma ISO 6876, baixa resisténcia de unido, pH alcalino e atividade
antibiofilme contra Enterococcus faecalis associado ou ndo a Candida albicans com
eluido do cimento fresco e apdés 24 horas de presa. No entanto, apresentou
solubilidade acima de 3%.

NeoSealer Flo e NeoMTA 2 apresentam tempo de presa e radiopacidade de
acordo com a norma ISO 6876 e adequada resisténcia de unido. pH alcalino e
atividade antibiofilme contra Enterococcus faecalis, especialmente quando testados
com o eluido fresco dos materiais. NeoMTA 2 também apresenta valores de
solubilidade em conformidade com a ISO 6876, mas o escoamento € inferior a 17mm.
Por outro lado, NeoSealer Flo apresenta solubilidade acima de 3%.
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