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Rodrigues GB. Propriedades fisico-quimicas e antibiofilme de materiais endodénticos
bioceramicos obturadores e reparadores e associagdes com cetramida [dissertacdo
de mestrado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 2022.

RESUMO

Objetivo: Materiais bioceramicos devem apresentar propriedades fisico-quimicas e
antibiofilme adequadas. Foram avaliados (Publicacdo 1): cimentos bioceramicos
reparadores: NeoPutty (Nusmile, EUA) e MTA Repair HP (Angelus, Brasil)
(Publicacdo 2): e os cimentos endodonticos bioceramicos Neo-MTA 2 (Nusmile,
EUA) e BioRoot RCS (Septodont, Franca) associados ou ndo a cetramida (CTR) 1%.
Metodologia: Tempo de presa (TP) foi avaliado segundo norma 1SO-6876
empregando agulha Gilmore. Tubos de polietilieno preenchidos com os cimentos
foram utilizados para avaliacdo do pH nos periodos de 1, 3, 7, 14, 21 e 28 dias da
imersdo em &gua deionizada. Tubos de dentina bovina foram imersos em agua
destilada por 24 h a 37C, preenchidos com os cimentos, e depois foi realizado
escaneamento em Microtomografia computadorizada (Micro-CT. SkyScan 1176.
Bruker, Bélgica) a 9 um. Apds imerséo dos cimentos reparadores em PBS por 7 dias
e dos cimentos obturadoes por 7 e 28 dias, novo escaneamento foi realizado para
avaliacao da alteracao volumétrica e porosidade. A reconstrucdo (NRecon - V1.6.4,7;
SkyScan, Bélgica), sobreposicao (Data Viewer - V1.5.2.4; SkyScan, Bélgica) e analise
(CTAnN - V1.15.4.0; SkyScan, Bélgica) das imagens obtidas com os escaneamentos
foi realizada. Modelos 3D das cavidades foram obtidos por meio do programa CTVol
(V2.3.1.0). A atividade antibiofilme, foi avaliada pelo teste de contato direto modificado
com biofilme (TCDM). Os dados obtidos foram submetidos aos testes estatisticos
adequados para cada experimento com nivel de significancia de 5%. Publicacédo 1 —
Resultados: NeoPutty apresentou maior TP que MTA Repair HP (p<0,05). MTA
Repair HP apresentou maiores valores de pH (p<0,05). Em todos os periodos, os dois
cimentos apresentaram pH alcalino. NeoPutty demonstrou maior solubilidade (p<0.05)
que MTA-HP. Porém, ambos materiais apresentaram menos que 3% de solubilidade.
A alteracdo volumétrica e porosidade apresentaram valores menores que 1%, sem
diferenca significativa entre materiais (p>0.05). Ambos 0s cimentos apresentaram
acao antibiofilme em comparacédo ao grupo controle, sem diferenca estatistica entre
si (p>0.05). Conclusdes: NeoPutty e MTA Repair HP apresentam pH alcalino, baixa
solubilidade, baixa porosidade e estabilidade dimensional, além de acao antibiofilme,
sugerindo a aplicacdo clinica. Publicacdo 2 - Resultados: BR e BR+CTR
apresentaram menor TP que NMTA2 e NMTA2+CTR (p < 0,05). Em todos os
periodos, os cimentos avaliados e associa¢des apresentaram pH alcalino. Nao houve
diferenca significativa na alteracdo volumétrica entre a extremidade e a parte interna
dos espécimes (p>0.05). Os grupos que apresentaram diferenca estatistica entre os
periodos de 7 e 28 dias (p<0.05) sdo NEO MTA2 na andlise da extremidade e
NEO+CTR na analise da parte interna do espécime, sendo que apoés 28 dias 0s
materiais apresentam diminui¢do do volume. As associa¢cdes com CTR demonstraram
maior atividade antibiofilme (p<0,5) quando comparados com 0s cimentos sem
associacdo. Conclusdes: Os materiais apresentaram adequados tempo de presa e
pH, atividade antibiofilme e baixa alteracdo volumétrica. A associacdo com CTR nao
prejudicou as propriedades fisico-quimicas, além de aumentar a atividade antibiofilme
de Neo-MTA 2 e BioRoot RCS.

Palavras-chave: Materiais dentarios. Propriedades fisicas e quimicas. Biofilmes.
Microtomografia por raio-X. Endodontia.



Rodrigues GB. Physicochemical and antibiofilm properties of endodontic and repair
bioceramic materials and associations with cetrimide [dissertacdo de mestrado].
Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 2022.

ABSTRACT

Objective: Bioceramic materials must have physicochemical and antibiofilm properties.
We evaluated (Publication 1): bioceramic repair materials: NeoPutty (Nusmile, USA)
and MTA Repair HP (Angelus, Brazil) and the bioceramic endodontic cements
(Publication 2): Neo-MTA 2 (Nusmile, USA) and BioRoot RCS (Septodont, France)
associated or not with 1% cetrimide (CTR). Methodology: Setting time (ST) was
evaluated according to 1ISO-6876 using Gilmore needle. Polyethylene tubes filled with
cement were used to evaluate the pH in the periods of 1, 3, 7, 14, 21 and 28 days of
immersion in deionized water. Bovine dentin tubes were immersed in distilled water for
24 h at 37°C, filled with cements, and then scanned in Computerized Microtomography
(Micro-CT. SkyScan 1176. Bruker, Belgium) at 9 pm. After immersion of the repair
cements in PBS for 7 days and the endodontics cements for 7 and 28 days, a new
scan was performed to evaluate the volumetric change and porosity. The
reconstruction (NRecon - V1.6.4.7; SkyScan, Belgium), overlay (Data Viewer -
V1.5.2.4; SkyScan, Belgium) and analysis (CTAn - V1.15.4.0; SkyScan, Belgium) of
the images obtained with scans were performed. 3D models of the cavities were
obtained using the CTVol program (V2.3.1.0). Antibiofilm activity was evaluated by the
modified direct contact test with biofilm. The data obtained were submitted to the
appropriate statistical tests for each experiment with a significance level of 5%.
Publication 1 — Results: NeoPutty presented higher ST than MTA Repair HP
(p<0.05). MTA Repair HP showed higher pH values (p<0.05). In all periods, the two
cements presented alkaline pH. NeoPutty demonstrated greater solubility (p<0.05)
than MTA-HP. However, both materials showed less than 3% solubility. The volumetric
change and porosity presented values lower than 1%, with no significant difference
between materials (p>0.05). Both cements showed antibiofilm action compared to the
control group, with no statistical difference between them (p>0.05). Conclusions:
NeoPutty and MTA Repair HP have alkaline pH, low solubility, low porosity and
dimensional stability, in addition to antibiofilm action, suggesting clinical application.
Publication 2 — Results: BR and BR+CTR showed lower ST than NMTA2 and
NMTA2+CTR (p < 0.05). In all periods, the evaluated cements and associations
presented alkaline pH. There was no significant difference in volumetric change
between the tip and the inside of the specimens (p>0.05). The groups that presented
statistical difference between the periods of 7 and 28 days (p<0.05) are NEO MTAZ2 in
the analysis of the extremity and NEO+CTR in the analysis of the internal part of the
specimen, and after 28 days the materials show a decrease in volume. Associations
with CTR showed greater antibiofilm activity (p<0.5) when compared with cements
without association. Conclusions: The materials showed adequate setting time and
pH, antibiofilm activity and low volumetric change. The association with CTR did not
impair the physicochemical properties, in addition to increasing the antibiofilm activity
of Neo-MTA 2 and BioRoot RCS.

Keywords: Dental materials. Physical and Chemical Properties. Biofilms. X-Ray
Microtomography. Endodontics.
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1 INTRODUCAO

Materiais endodonticos devem seguir normas ISO (International Organization
for Standardization - ISO 6876)! e ADA (American Institute/American Dental
Association - n° 57)2 que determinam parametros para propriedades como
solubilidade, pH, tempo de presa e escoamento. Alteracdo volumétrica e porosidade
podem ser avaliadas por microtomografia computadorizada (Micro-CT)34,
complementando testes da ISO. Outra propriedade importante dos materiais
endoddnticos € a agcdo antimicrobiana, que pode contribuir para o controle da infec¢cédo
persistente no sistema de canais radiculares.

Estabilidade dimensional e baixa solubilidade sdo desejadas para um material
endodontico, uma vez que a contracdo ou dissolugcdo do mesmo pode comprometer o
sucesso do tratamento®®. Segundo especificacdes da ANSI/ADA n° 572 e 1ISO 68761,
a alteracéo dimensional ndo deve exceder 1,0% em contracao ou 0,1% em expansao.
A metodologia convencional de solubilidade preconizada pelas normas ISO/ADA
apresenta limitacGes para avaliacdo de cimentos bioceramicos uma vez que esta
baseada na perda de massa ap0s imersdo em agua destilada seguida por
desidratacdo. A imersao em solucao fisioldgica tamponada (PBS) demonstra menor
solubilidade dos bioceramicos quando comparados a imersdo em agua destilada*”.
Valores de solubilidade mais baixos apds imersdo em PBS podem ser encontrados
devido a precipitacdo da hidroxiapatita de calcio na superficie dos materiais a base de
silicato de calcio®.

Outra propriedade importante para materiais € a porosidade, que pode ser
relacionada ao selamento. A presenca de poros pode ocorrer pelo processo de
mistura no momento da manipulacdo do cimento®. Para diminuir a influéncia da
manipulacdo e facilitar o emprego clinico, novos materiais prontos para uso foram
desenvolvidos. Para avaliar a porosidade de um material, novas metodologias estao
sendo propostas, como a analise em microtomografia computadorizada (Micro-
CT)0.11,

Micro-CT € uma ferramenta ndo destrutiva que permite avaliar a microestrutura
interna de materiais endodonticos, além da adaptacdo marginal de cimentos'?. Além
disso, a Micro-CT pode ser utilizada para avaliagdo da alteracdo volumétrica de

cimentos endodoénticos apds imersdo em diversos fluidos*. Com a analise volumétrica
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(em mms3), podemos relacionar a propriedade de solubilidade com a alteracéo
dimensional dos materiais*.

MTA Repair HP (MTA HP. Angelus, PR, Brasil) € um cimento reparador a base
de silicato tricélcico desenvolvido para melhorar caracteristicas do MTA, como a
consisténcia e manipulacdo. Apresentado na forma de pé-liquido, seu pé contém
silicato tricalcico, silicato dicalcico, aluminato tricalcico, 6xido de célcio e tungstato de
célcio e o liquido &gua e plastificante para melhorar a manipulacdo®®. A
biocompatibilidade e capacidade de induzir biomineralizacdo do MTA Repair HP é
comprovada®®**®, Além disso, apresenta propriedades fisico-quimicas satisfatérias,
como baixa solubilidade, escoamento, radiopacidade!® e resisténcia a compressao?®.
Até o momento, nenhum estudo foi desenvolvido avaliando a estabilidade volumétrica
do MTA Repair HP.

NeoPutty € um novo cimento reparador pronto para uso e segundo o fabricante
(Nusmile, Houston, TX USA) é constituido por um pé inorganico extremamente fino
de silicato tricalcico/dicalcico em meio orgéanico. Segundo o fabricante, NeoPutty
apresenta propriedades biol6gicas como bioatividade e biocompatibilidade, além de
radiopacidade, estabilidade dimensional, pH elevado, consisténcia adequada para
insercao na cavidade, tempo de trabalho de 1h e de presa de 4 horas, além de néao
causar escurecimento dentario. Sua indicacdo abrange varios procedimentos, como
por exemplo: pulpotomias, selamento de perfuracdes, retrobturacdo, reabsorcao
radicular, etc. Ainda existem poucos estudos na literatura sobre esse material e suas
propriedades.

BioRoot RCS (Septodont, Saint Maur des Fossés, Franca) é um cimento
obturador bioceramico composto por silicato tricélcico, 6xido de zircénio e povidona
no pé e cloreto de calcio dihidratado e agua no liquido. BioRoot demonstrou ser
biocompativel e bioativol’, além de apresentar adequadas propriedades fisico-
guimicas'® e antimicrobianas contra Enterococcus faecalis!®?°. Porém, por ser a base
de silicato de calcio, alguns estudos mostram alta solubilidade!® e maior porosidade
quando comparado a um cimento de resina epéxi AH-Plus (Dentsply)?1-22.

Neo-MTA 2 é um novo cimento na apresentacdo poé-liquido e segundo o
fabricante (Nusmile, Houston, TX USA) é composto por um pdé inorganico
extremamente fino de silicato tricélcico e dicalcico e um gel a base de agua para ser
utiizado como material reparador (selamento de perfuracbes, retrobturacao,

pulpotomia) ou obturador de canais radiculares, dependendo da quantidade de gel
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incorporada. Ainda, segundo o fabricante, o NeoMTA 2 foi produzido para facilitar a
manipulacdo em comparacdo ao NeoMTA com maior radiopacidade (O0xido de
tantalo). Na consisténcia putty (utilizado como reparador), seu tempo de presa é de
14 minutos. Quando adicionado mais gel (utilizado como obturador) apresenta em
torno de 1 hora e 10 minutos para a presa final. Ainda ndo ha estudos sobre as
propriedades desse novo cimento endoddntico.

Acao antimicrobiana € desejavel aos materiais reparadores, ja que essa
propriedade pode colaborar para a desinfecgéo da dentina adjacente, aumentando as
chances de sucesso do tratamento. Os materiais a base de silicato tricalcico ja
mostraram apresentar acdo antimicrobiana devido ao pH alcalino?3. Esta propriedade
pode ser associada com a liberacdo de ions hidroxila durante o processo de
hidratacdo do material®#?%. Substancias como a cetramida (CTR)?® podem ser
adicionadas ao material, visando aumentar a atividade antimicrobiana e contribuindo
para o sucesso do tratamento. A CTR ou brometo de cetil-trimetil-amoénio € um
surfactante catibnico que apresenta efetividade antimicrobiana e antibiofilme sobre
E.faecalis?”-?8 e tem sido associado as solucdes irrigadoras como clorexidina (CHX)?8,
solucbes quelantes (EDTA)?"2° e a cimentos obturadores?6%0, Desta maneira, a
incorporacdo de agentes amonio quaternarios aos materiais endodonticos tem sido

relatada, demonstrando potencial para melhorar a acédo antimicrobiana.
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5 CONCLUSAO

De acordo com os resultados do presente estudo, pode-se concluir:

O novo cimento pronto para uso NeoPutty demonstra propriedades fisico-
quimicas favoraveis como adequado tempo de presa, pH alcalino, baixa solubilidade,
estabilidade dimensional, baixa porosidade e atividade antibiofilme;

Novo cimento obturador NeoMTA 2, BioRoot e associacdes apresentaram
adequados tempo de presa, pH alcalino, baixa alteracdo volumétrica e atividade
antibiofilme, sendo que a associagcdo com a CTR nao prejudicou as propriedades

fisico-quimicas testadas e aumentou a atividade antibiofilme.
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