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“O que sabemos é uma gota; o que ignoramos é um oceano.” *

* |Isaac Newton.
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de cimento experimental hidrulico a base de silicatos de calcio e novos cimentos
endodoénticos bioceramicos em associacdo a agente antimicrobiano [tese de
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RESUMO

Foram analisados novos cimentos bioceramicos disponiveis no mercado. Avaliou-se
ainda, a associacdo de hipoclorito de calcio a um cimento experimental a base de
silicatos de calcio e ao Bio-C Sealer. Publicacéo 1 - avaliacao das propriedades fisico-
quimicas do Bio-C Sealer (BCS), em comparacdo ao TotalFill BC Sealer (TF) e AH
Plus (AHP). Avaliou-se tempo de presa (n=6), escoamento (n=10), pH (n=10),
radiopacidade (n=6), solubilidade (n=6) e alteracdo volumétrica (n=6). Os dados
obtidos foram analisados pelos testes ANOVA e Tukey (a=0,05). BCS e TF
apresentaram valores similares de pH, radiopacidade e alteracdo volumétrica. BCS
apresentou 0 menor tempo de presa, e maior escoamento e solubilidade. AHP
demonstrou maior radiopacidade, e menor escoamento, pH, solubilidade e alteracéo
volumétrica. Embora BCS tenha demonstrado elevada solubilidade, ele apresentou
baixa alteracao volumétrica, pH alcalino, além de escoamento, radiopacidade e tempo
de presa adequados. Publicacdo 2 — avaliagcdo das propriedades fisico-quimicas,
citocompatibilidade e atividade antimicrobiana do Sealer Plus BC (SPBC), em
comparacao ao TotalFill BC Sealer (TF) e AH Plus (AHP). Avaliou-se tempo de presa
(n=6), escoamento (n=10), pH (n=10), radiopacidade (n=6), solubilidade (n=6),
alteracéo volumétrica (n=6), citocompatibilidade (n=6), e atividade antibiofilme contra
Enterococcus faecalis e Candida albicans a partir do teste de contato direto modificado
(TCDM) (n=6) e ensaio cristal violeta (CV) (n=8). Os dados foram submetidos aos
testes ANOVA/Tukey (testes fisico-quimicos), ANOVA/Bonferroni (testes de
citocompatibilidade), e Kruskal-Wallis e Dunn (testes microbiolégicos) (a=0.05). SPBC
apresentou tempo de presa, radiopacidade, escoamento e pH adequados.
Solubilidade do SPBC foi maior que a do AHP. Os trés materiais apresentaram
alteracéo volumétrica semelhante. SPBC demonstrou citocompatibilidade e atividade
antibiofilme. Apesar de o SPBC ter apresentado maior solubilidade, as demais
propriedades  fisico-quimicas foram  satisfatorias, além de apresentar
citocompatibildade e atividade antibiofiime. Publicacdo 3 - avaliacdo das
propriedades fisico-quimicas, atividade antimicrobiana e citocompatibilidade de um
cimento endodontico experimental a base de silicatos de célcio (ECS) e do Bio-C
Sealer (BCS), com ou sem associacdo a 2% de hipoclorito de calcio (CH), em
comparacao ao AH Plus (AHP). Foram analisados tempo de presa (n=6), escoamento
(n=10), radiopacidade (n=6), alteracdo volumétrica (n=6), solubilidade (n=6), pH
(n=10), citocompatibilidade (n=6) e atividade antimicrobiana por TCDM (n=6), frente
aos biofilmes de E. faecalis e/ou C. albicans. ANOVA e Tukey, Kruskal-Wallis e Dunn;
e ANOVA e Bonferroni foram aplicados (a=0.05). Tempo de presa de ESC-CH foi
menor que de ESC, e do BCS-CH foi semelhante ao BCS. A solubilidade de ESC-CH
foi menor que do ESC, e a do BCS-CH foi menor que do BCS em 7 dias. ESC, BCS,
ESC-CH e BCS-CH apresentaram radiopacidade e escoamento adequados, além de
pH alcalino e baixa alteracéo volumétrica. ECS, ECS-CH, BCS, BCS-CH e AHP nédo
demonstraram efeito citotdéxico para Saos-2. BCS-CH apresentou maior efeito contra
o biofilme de E. faecalis que BCS. A associacdo ao hipoclorito de calcio diminuiu o
tempo de presa e solubilidade do ESC, mantendo atividade antimicrobiana e



citocompatibilidade. CH proporcionou maior atividade antibiofilme ao cimento BCS,
sem prejudicar as demais propriedades avaliadas.

Palavras-chave: Endodontia. Materiais dentarios. Propriedades fisicas e quimicas.
Enterococcus faecalis. Candida albicans



Bronzel CLZ. Evaluation of physicochemical, biological and microbiological properties
of hydraulic calcium silicate-based experimental sealer and new bioceramic
endodontic sealers in association with an antimicrobial agent [tese de doutorado].
Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 2021.

ABSTRACT

New bioceramic sealers available on the market were analyzed. The association of
calcium hypochlorite with a calcium silicate-based experimental sealer and with Bio-C
Sealer was also evaluated. Publication 1 - evaluation of the physicochemical
properties of Bio-C Sealer (BCS) compared to TotalFill BC Sealer (TF) and AH Plus
(AHP). Setting time (n=6), flow (n=10), pH (n=10), radiopacity (n=6), solubility (n=6)
and volumetric change (n=6) were evaluated. The obtained data were analyzed by
ANOVA and Tukey tests (0=0.05). BCS and TF showed similar values of pH,
radiopacity and volumetric change. BCS had the shortest setting time, and the highest
flow and solubility. AHP showed higher radiopacity, and lower flow, pH, solubility, and
volumetric change. Although BCS showed high solubility, it showed low volumetric
change, alkaline pH, in addition to adequate flow, radiopacity and setting time.
Publication 2 - evaluation of physicochemical properties, cytocompatibility and
antimicrobial activity of Sealer Plus BC (SPBC), in comparison to TotalFill BC (TF)
Sealer and AH Plus (AHP). Setting time (n=6), flow (n=10), pH (n=10), radiopacity
(n=6), solubility (n=6), volumetric change (n=6), cytocompatibility (n=6), and antibiofilm
activity against Enterococcus faecalis and Candida albicans from the modified direct
contact test (TCDM) (n=6) and crystal violet test (CV) (n=8) were evaluated. The data
were submitted to ANOVA/Tukey tests (physical-chemical tests), ANOVA/Bonferroni
(cytocompatibility tests), and Kruskal-Wallis and Dunn (microbiological tests) (a=0.05).
SPBC showed adequate setting time, radiopacity, flow and pH. The solubility of SPBC
was greater than that of AHP. The three materials showed a similar volumetric change.
SPBC demonstrated cytocompatibility and antibiofilm activity. Although SPBC showed
higher solubility, the other physicochemical properties were satisfactory, in addition to
presenting cytocompatibility and antibiofilm activity. Publication 3 - evaluation of the
physicochemical properties, antimicrobial activity and cytocompatibility of a calcium
silicate-based experimental sealer (ECS) and Bio-C Sealer (BCS), with or without
association with calcium hypochlorite (CH) 2% compared to AH Plus (AHP). Were
analyzed setting time (n=6), flow (n=10), radiopacity (n=6), volumetric change (n=6),
solubility (n=6), pH (n=10), cytocompatibility (n=6) and antimicrobial activity, by TCDM
(n=6), against E. faecalis and / or C. albicans biofilms. ANOVA and Tukey, Kruskal-
Wallis and Dunn; and ANOVA and Bonferroni were applied (a = 0.05). ESC-CH setting
time was shorter than ESC, and BCS-CH was similar to BCS. The solubility of ESC-
CH was lower than that of ESC, and that of BCS-CH was lower than that of BCS in 7
days. ESC, BCS, ESC-CH and BCS-CH showed adequate radiopacity and flow, in
addition to alkaline pH and low volumetric change. ECS, ECS-CH, BCS, BCS-CH and
AHP did not demonstrate cytotoxic effect for Saos-2. BCS-CH had a greater effect
against E. faecalis biofilm than BCS. The association with calcium hypochlorite
decreased the setting time and solubility of ESC, maintaining antimicrobial activity and
cytocompatibility. CH provided greater antibiofilm activity to BCS cement, without
harming the other properties evaluated.

Keywords: Endodontics. Dental materials. Physical and chemical properties.
Enterococcus faecalis. Candida albicans.
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1 INTRODUCAO

A obturacdo dos canais radiculares visa 0 melhor selamento possivel do espacgo
endodontico, a fim de evitar a recontaminacdo microbianal?. Os cimentos endoddnticos
com caracteristicas fisico-quimicas e biologicas adequadas podem contribuir
significativamente para o sucesso da terapia endoddnticas. Os materiais a base de
silicatos de calcio merecem destaque pela capacidade de selamento e
biocompatibilidade?.

Os cimentos a base de silicatos de calcio foram introduzidos na odontologia na
década de 1990, apoés os estudos de Torabinejad, que resultaram no desenvolvimento
do MTA (Agregado Triéxido Mineral)>®. Este cimento foi utilizado inicialmente como
material reparador, em casos de perfuracédo radicular’. Suas propriedades hidraulicas,
capacidade de selamento e potencial bioativo, proporcionaram novas aplicacdes
clinicas como protecdo pulpar direta e indireta em dentes deciduos e permanentes,
apicigénese, apicificacdo e obturacdo dos canais radiculares*8.

Os materiais de primeira geracdo eram constituidos basicamente por cimento
Portland (80%) e o agente radiopacificador 6xido de bismuto (20%)2°. No entanto, estes
materiais apresentavam algumas caracteristicas desfavoraveis como possibilidade de
conter metais pesados e contaminantes??, dificuldade de manipulacéo e insercdo?, além
de alteracdo na coloragdo dentaria, causada pelo 6xido de bismuto®.

Novos materiais foram desenvolvidos na segunda geracdo, também denominados
bioceramicos?. Estes cimentos apresentam silicato tricalcico puro como principal
componente, assim como no cimento Portland?*2. O silicato dicalcico, também presente
no cimento Portland, tem sido utilizado no desenvolvimento de novos materiais de
silicatos de calcio'3. O 6xido de bismuto foi substituido por agentes radiopacificadores
alternativos, como 6xido de zirconio, 6xido de tantalo?!* e tungstato de célcio®. Esses
materiais apresentam também aditivos que além de potencializar suas propriedades,
ainda proporcionam maior facilidade de manipulacdo?. Os cimentos endoddnticos
surgiram a partir da segunda geracéo?. Estes materiais a base de silicato tricalcico e/ou
silicato dicéalcico apresentam biocompatibilidade e bioatividade!®17,

Os materiais a base de silicatos de calcio necessitam de umidade para reacao de
hidratacdo e sdo denominados, portanto, cimentos hidraulicos2418. Diversos cimentos
endododnticos, tanto na apresentacdo po-liquido, quanto prontos para uso, foram

desenvolvidos e introduzidos no mercado mundial.
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Desenvolvido a partir de estudos prévios realizados na Faculdade de Odontologia
de Araraquara, Universidade Estadual Paulista, o cimento experimental hidraulico a
base de silicatos de célcio (ECS), € um cimento na forma poé-liquido, composto por
silicato tricélcio, silicato dicalcico, fosfato de calcio monobasico, hidroxido de calcio,
oxido de zircbnio, tungstato de calcio e polietilenoglicol. Este material apresenta
propriedades fisico-quimicas adequadas, como tempo de presa, radiopacidade,
escoamento e pH. Embora, tenha apresentado solubilidade acima do recomendado
pelas normas ISO 6876/2012, o cimento experimental demostrou baixa alteracao
volumétrica em analise por micro-CT?'%, Constatou-se ainda que este cimento obturador
apresentou citocompatibilidade para Saos-2, bioatividade celular, atividade
antimicrobiana sobre E. faecalis e C. albicans?®, histocompatibilidade e potencial
bioativol®.

Os cimentos endodénticos hidraulicos a base de silicatos de célcio pré-
manipulados e prontos para uso apresentam propriedades fisico-quimicas e biol6gicas
semelhantes ou melhores que os cimentos endodénticos na forma de apresentacao po-
liquido®!. O TotalFill BC Sealer (FKG Dentaire SA, La Chaux-de-Fonds, Suica), além
de dois cimentos de empresas brasileiras, o Bio-C Sealer (Angelus, Londrina, PR,
Brasil) e o Sealer Plus BC (MK Life, Porto Alegre, RS, Brasil) sdo exemplos de cimentos
bioceramicos prontos para uso.

O TotalFill BC Sealer apresenta pH alcalino, radiopacidade e escoamento que
atendem as especificacbes da ISO 687622, além de citocompatibilidade?3,
biocompatibilidade, potencial bioativo'®, e atividade antimicrobiana sobre E. faecalis?*.
Apesar deste cimento ter apresentado solubilidade acima do recomendado pela ISO
6876, a analise por micro-CT demonstrou baixa alteracdo volumétrica apés 7 e 30 dias
de imersdo em Agua destilada?2. E composto por 6xido de zirconio, silicatos de célcio,
fosfato de céalcio monobasico, hidroxido de calcio e agentes espessantes.

O Bio-C Sealer € composto por silicato tricélcico, silicato dicalcico, aluminato
tricélcico, oxido de calcio, 6xido de zirconio, oxido de silicio, 6xido de ferro e
polietilenoglicol. O Bio-C Sealer demonstrou citocompatibilidade, bioatividade celular?®,
histocompatibilidade, potencial de induzir o reparo?, além de atividade antimicrobiana
sobre E. faecalis, Staphylococcus aureus, Pseudomonas aeruginosa e Escherichia
coli’.

O Sealer Plus BC apresenta baixa citotoxicidade sobre L9292, Em estudo

realizado in vivo constatou-se que este material demonstrou biocompatibilidade e
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potencial bioativo?®. Embora tenha apresentado solubilidade acima do que é
recomendado pela I1SO 6876/2012, este cimento demonstrou baixa alteragédo
volumétrica, em analise por micro-CT?°, além de tempo de presa, pH, liberacdo de
calcio, escoamento e radiopacidade de acordo com os padrées exigidos3°. Segundo as
especificacdes do fabricante, o Sealer Plus BC € composto por silicato tricélcico, silicato
dicélcico, hidréxido de célcio, 6xido de zirconio e propilenoglicol.

Composto principalmente por resina epéxi, o cimento endodéntico AH Plus, é
considerado como padrdo-ouro quanto as suas propriedades fisico-quimicas?!. Assim
sendo, este material tem sido utilizado como material de referéncia para avaliagcao de
propriedades fisico-quimicas.

Os casos de insucesso da terapia endoddntica estdo associados a persisténcia
de microrganismos no sistema de canais radiculares, principalmente em &areas
inacessiveis como no interior dos tlbulos dentinarios®!, bem como a reinfeccdo apds
obturacéo®?. Nas ultimas décadas os microrganismos mais comumente associados aos
casos de infeccdo que resistem ao tratamento endoddntico foram C. albicans e E.
faecalis®, sendo estes encontrados com maior frequéncia®*. Tal fato se deve a sua
habilidade de invadir todo o sistema de canais radiculares, e se organizarem em
biofilme34-36.

Devido a complexidade do sistema de canais radiculares e a presenca de biofilme
microbiano, € essencial a realizacdo de preparo biomecanico e desinfeccdo
adequados®’. No entanto, apesar da variedade de solugées irrigadoras e estratégias
mecanicas disponiveis, é impossivel a completa eliminacdo de microrganismos deste
complexo sistema38. Deste modo, a utilizacdo de um cimento endodéntico que
apresente atividade antimicrobiana pode contribuir para o combate da infeccdo
endodontica residual3®-40.

O pH alcalino apresentado pelos cimentos a base de silicatos de calcio,
proporciona um ambiente desfavoravel a proliferacéo e sobrevivéncia bacteriana®!, e
pode ser associado a liberacdo de ions calcio, a bioatividade e indugéo da formacéo de
tecido mineralizado*>43. No entanto, apesar de poderem apresentar alguma atividade
antimicrobiana, os cimentos a base de silicatos de célcio ndo séo capazes de eliminar
microrganismos, como E. faecalis, C. albicans e Streptococcus aureus**.

Algumas substancias sdo estudadas para serem associadas aos cimentos
endodonticos, a fim de melhorar sua acdo antimicrobiana. Nambu em 198445 avaliou o

efeito da associacdo de dicloridrato de clorexidina & um cimento a base de Oxido de
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zinco e eugenol, e observou maior efetividade na prevencao da propagacao bacteriana.
No entanto, embora a clorexidina apresente significativa atividade antimicrobiana, ela
promove efeito citotdxico*6-47,

O hipoclorito de calcio Ca(OCl)2 pode ser empregado associado a diferentes
materiais, como agente antimicrobiano®. Tradicionalmente utilizado na area industrial
para a esterilizacdo e tratamentos para purificagcdo de &gua, o hipoclorito de calcio
apresenta elevada quantidade de cloro disponivel em sua formulacdo. Seu pH alcalino
e a liberacdo de cloro estdo relacionados a sua atividade antimicrobianal®4é, Em
endodontia, De almeida et.al (2014)*° constataram que a capacidade do Ca(OCl)2 em
eliminar UFC de E. faecalis é estatisticamente semelhante a apresentada pelo
hipoclorito de sddio (NaOCI). No estudo de Sedigh-Shams et al. (2016)%°, os autores
constataram que o Ca(OCl)2 a 5% apresentou citotoxicidade semelhante ao NaOCI a
0,5% e foi mais eficaz que o NaOCI na eliminacédo de biofilme de E. faecalis. O cimento
experimental hidraulico a base de silicatos de célcio (ECS) associado a hipoclorito de
calcio demonstrou biocompatibilidade e potencial bioativo!6. No entanto, ainda néo
existem estudos que tenham avaliado as propriedades fisico-quimicas,
citocompatibilidade e atividade antimicrobiana deste cimento experimental em
associacao ao hipoclorito de célcio (2%).

Considerando o contato de um material endoddntico com os tecidos periapicais,
€ importante que sejam analisadas as propriedades fisico-quimicas, biol6égicas e
microbiolégicas de novos materiais, ou de materiais jA conhecidos que possuam
modificacdes em sua composicdo?>°!. Deste modo, este estudo visa a avaliagdo de
dois cimentos endoddnticos bioceramicos prontos para uso, de empresas brasileiras,
bem como a avaliacdo da associacéo de hipoclorito de célcio a um cimento endodéntico
experimental a base de silicatos de calcio e ao Bio-C Sealer, a fim de aumentar a

atividade antimicrobiana destes.
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5 CONCLUSAO

De acordo com os resultados do presente estudo, podemos concluir que:

1.

3.

O Bio-C Sealer apresentou tempo de presa, escoamento e radiopacidade
satisfatorios, além de capacidade de alcalinizagdo do meio. Embora tenha
apresentado solubilidade acima do que é recomendado pela ISO 6876/212, o

Bio-C Sealer apresentou baixa alteracdo volumétrica.

. O Sealer Plus BC apresentou tempo de presa, radiopacidade, escoamento e

pH adequados, além de citocompatibilidade e atividade antibiofilme. Apesar de
apresentar solubilidade elevada, demonstrou baixa alteracdo volumétrica, em
avaliacao por micro-CT.

A associacdo ao hipoclorito de célcio diminuiu o tempo de presa e a
solubilidade do cimento experimental a base de silicatos de céalcio, mantendo
sua atividade antimicrobiana e citocompatibilidade. Quando associado ao Bio-
C Sealer, o hipoclorito de calcio proporcionou maior atividade antibiofilme, sem

prejudicar as demais propriedades avaliadas.
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