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Resumo

Introducao: Cimentos endodoénticos a base de silicato de calcio demonstram maior solubilidade em agua
destilada. Emprego de metodologias alternativas pode auxiliar em melhor compreensio sobre a solubilidade
desses materiais. Objetivo: Avaliar o efeito da solugdo de imersdo e do tipo de modelo experimental na
solubilidade de cimento pronto para uso Bio-C Sealer. Material e método: Modelos circulares de polietileno
ou dentina bovina (n = 16) foram confeccionados. Apos inser¢io do cimento, os espécimes foram mantidos em
estufa a 37 °C por 48 horas. Posteriormente, as amostras foram pesadas em balan¢a de precisdo para
determina¢do da massa inicial. Na sequéncia, os espécimes foram imersos em 7,5 mL de dgua destilada (pH
6,5) ou PBS (pH 7,0) (n = 8) por 28 dias. Apds isso, as amostras foram removidas das solu¢des e pesadas a cada
24 horas até a estabilizacdo da massa final (0,001g). Corpos de prova confeccionados com Bio-C Sealer foram
empregados como controle. A solubilidade foi avaliada de acordo com a diferenca entre a massa inicial e final
em porcentagem. Teste ANOVA Two-Way e teste post-hoc de Tukey foram realizados (a = 0,05). Resultado:
Imersdo em agua destilada proporcionou maior solubilidade em comparacdo com PBS, independentemente
do modelo experimental (p < 0,05). Corpos de prova apresentaram maior solubilidade, seguidos dos modelos
de polietileno e dentina imersos em agua destilada (p < 0,05). Nao houve diferenca entre os modelos
experimentais imersos em PBS (p > 0,05). Conclusao: Bio-C Sealer apresenta solubilidade significativamente
maior em 4gua destilada do que em PBS em todas condi¢des. Modelo experimental empregando dentina
bovina e PBS como solugio de imersdo demonstra diminuir a perda de massa de Bio-C Sealer e pode ser uma
alternativa valiosa para avaliar a solubilidade de cimentos bioceramicos.

Descritores: Endodontia; propriedades fisicas; solubilidade.

Abstract

Introduction: Calcium silicate-based sealers demonstrate greater solubility in distilled water. The use of
alternative methodologies can help at better understanding the solubility of these materials. Objective: To
evaluate the effect of the immersion solution and the type of experimental model on the solubility of ready-
to-use Bio-C Sealer. Material and method: Circular models of polyethylene or bovine dentin (n = 16) were
made. After insertion of the sealer, the specimens were kept in an oven at 37°C and 95% humidity for 48h.
Subsequently, the samples were weighed on a precision balance to determine the initial mass. Next, the
specimens were immersed in 7.5 mL of distilled water (pH 6.5) or PBS (pH 7.0) (n = 8) for 28 days. After
that, the samples were removed from the solutions and weighed every 24 hours until the final mass
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stabilized (0.001g). Test specimens made with Bio-C Sealer were used as a control. Solubility was evaluated
according to the difference between the initial and final mass in percentage. Two-Way ANOVA test and
Tukey post-hoc tests were performed («x=0.05). Result: Immersion in distilled water provided greater
solubility compared to PBS regardless of the experimental model (p<0.05). The test specimens showed
greater solubility, followed by polyethylene and dentin models immersed in distilled water (p<0.05). There
was no difference between the experimental models immersed in PBS (p>0.05). Conclusion: Bio-C Sealer
presents significantly greater solubility in distilled water than in PBS under all conditions. Experimental
model using bovine dentin and PBS as an immersion solution demonstrates reduction in the mass loss of
Bio-C Sealer and can be a valuable alternative for evaluating the solubility of bioceramic sealers.

Descriptors: Endodontics; physical properties; solubility.

INTRODUGCAO

Materiais a base de silicatos de calcio sdo desenvolvidos como cimentos endoddnticos ou
materiais reparadores!. Adequadas propriedades fisico-quimicas sdo essenciais para cimentos
endodonticos?, incluindo baixa solubilidade e estabilidade volumétrica3#4, contribuindo com
menor possibilidade de infiltracdo bacteriana®.

Alta solubilidade para cimentos obturadores pode diminuir o sucesso*6. De acordo com as
diretrizes da International Organization for Standardization (1SO)7, American National Standards
Institute e American Dental Association (ANSI/ADA)8, a solubilidade de cimentos endoddnticos
nao deve exceder 3,0% de perda de massa. A avaliagdo da solubilidade é realizada pela diferenca
de massa, em gramas, antes e ap0s imersao em agua destilada por 24 horas. No entanto, periodos
maiores de avaliagdo podem ser empregados para observar o comportamento dos materiais ao
longo do tempo®9-11. Embora cimentos a base de silicato de calcio apresentem propriedades
fisico-quimicas adequadas, alta solubilidade apds imersdo em &gua destilada tem sido
relatada*611. Teste de solubilidade ISO 6876 apresenta limitagdes para avaliar materiais
hidrofilicos, como cimentos a base de silicato de calcio!?13, Por outro lado, o uso de fluidos
corporais simulados, tais como solucio salina tamponada com fosfato (PBS), proporciona maior
semelhanc¢a com condigdes clinicas e demonstra menores valores de solubilidade para cimentos
bioceramicos em comparacdo com imersdo em agua destilada*1114, A menor solubilidade pode
estar relacionada com a precipitacdo de estruturas minerais nas superficies de materiais
bioceramicos apds imersdo em solugdes contendo fosfato*11,

A solubilidade de materiais endoddnticos pode ser alternativamente avaliada através de corpos
de prova com menores dimensdes!>16, Carvalho-Junior et al.1> propuseram modelos cilindricos de
teflon com diferentes dimensdes para avaliar a solubilidade de cimentos endoddnticos e concluiram
que a reducdo de material nos espécimes nao afeta a precisio do método. Ainda, amostras
confeccionadas a partir de moldes plasticos circulares com diferentes didmetros mostraram nao
influenciar o comportamento volumétrico de materiais endoddnticos'é. Por outro lado, modelos
circulares de polietileno mostraram promover menor solubilidade para cimento pronto para uso
NeoSEALER® Flo (Avalon Biomed, Houston, TX, Estados Unidos) em comparagdo com modelos
circulares de dentina ap6s imersao em agua destilada por sete dias*.

Bio-C Sealer (Angelus, Londrina, Parand, Brasil) é um cimento endodontico bioceramico
disponibilizado na apresentacdao pronto para uso. Esta apresentacdo proporciona maior
facilidade de manuseio e diminui a influéncia do operador?’. Bio-C Sealer apresenta satisfatérias
propriedades biologicas!819 e capacidade antimicrobiana?®. Adequada radiopacidade, tempo de
presa e escoamento também sio descritos, além de capacidade de alcaliniza¢io3, boa capacidade
de preenchimento?! e baixa alteracdo volumétrica em avaliagdes usando microtomografia
computadorizada3. Ainda, Bio-C Sealer apresenta maior penetragdo tubular quando comparado
ao AH Plus?2. No entanto, esse material ndo estad em conformidade com os valores de solubilidade
estabelecidos pelas normativas ISO 6876:20123423, Assim, o desenvolvimento de estudos que
avaliem a perda de massa de Bio-C Sealer usando modelos experimentais alternativos em
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polietileno ou dentina bovina apés imersdao em PBS ou 4gua destilada pode permitir melhor
compreensao para avaliacdo da solubilidade de materiais a base de silicato de calcio.

Portanto, o objetivo deste estudo foi avaliar o efeito do ambiente de imersao (4gua destilada ou
PBS) e do tipo de modelo experimental (modelo circular de polietileno, dentina bovina ou corpos
de prova) na solubilidade de cimento pronto para uso Bio-C Sealer. A hip6tese nula era que os meios
de imersao e os modelos experimentais ndo influenciariam na solubilidade desse material.

MATERIAL E METODO

A Tabela 1 descreve as informacgdes do cimento endododntico e das varidveis que foram
testadas no presente estudo.

Tabela 1. Grupos experimentais, material com seu respectivo fabricante, tipo de amostra, solugéo de
imersdo e periodo de avaliagédo da solubilidade

Grupos Material/ fabricante Tipo de amostra Solucdo de imersao Periodo
BCS/MCP/AD Bio-C Sealer ) Agua destilada (n = 8)
Modelo circular de
Angelus, Londrina, PR, . 28 dias
BCS/MCP/PBS . polietileno (n = 16) PBS (n =8)
Brasil
BCS/MCD/AD Bio-C Sealer . Agua destilada (n = 8)
Modelo circular de
Angelus, Londrina, PR, . 28 dias
BCS/MCD/PBS . dentina (n = 16) PBS (n=8)
Brasil
Grupo controle BCS/CP/AD Bio-C Sealer Agua destilada (n = 8)
Angelus, Londrina, PR,  Corpos de prova (n = 16) 28 dias
Grupo controle BCS/CP/PBS el PBS (n =8)
rasi

BCS: Bio-C Sealer, MCP: Modelo Circular de Polietileno, MCD: Modelo Circular de Dentina, CP: Corpos de Prova, AD: Agua
destilada, PBS: Solugdo salina tamponada com fosfato.

Calculo do Tamanho da Amostra

O programa G* Power 3.1.7 para Windows (Heinrich-Heine-Universitat Dusseldorf,
Dusseldorf, Alemanha) foi usado para realizar o calculo amostral. O teste ANOVA foi empregado
com um erro tipo Alpha de 0,05 e poder Beta de 0,80. Estudo prévio* foi utilizado para
determinar o tamanho do efeito especifico para variavel de solubilidade, 0,62. Um total de sete
espécimes foi indicado como sendo o tamanho ideal necessario. Um n = 8 foi empregado.

Selec¢ao dos Dentes Bovinos e Confecg¢ao dos Modelos Circulares de Dentina ou
Polietileno

Dentes incisivos bovinos extraidos foram radiografados por meio de sistema digital (Kodak
RVG 6100, Marne-la-Vallée, France) para confirmagao dos critérios de inclusao, e posteriormente
as coroas foram seccionadas empregando disco de carborundum (Fabras, Sdo Paulo, SP, Brasil).
As raizes bovinas foram seccionadas transversalmente empregando maquina de corte Isomet
1000 (Buehler Ltda, Lake Bluff, IL, Estados Unidos), obtendo espécimes com 1,5 mm de altura
(n =16). Posteriormente, as amostras foram inseridas em silicone de condensacao (pasta pesada)
(Zetaplus; Zhermark SpA, Badia Polesine, Itdlia) para fixacdo das amostras. Apos isso, os
espécimes foram alocados em furadeira de bancada FSB 16 Pratika (Schulz, Joinville, SC, Brasil)
e, com o auxilio de uma broca para vidro com didmetro interno de 5 mm (Dinser, Sdo Paulo, SP,
Brasil), foi padronizado o diametro interno das amostras (Figura 1).
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Figura 1. Figura esquematica da confec¢dao dos modelos circulares de dentina. (A) Raizes de dentes
bovinos foram seccionadas em maquina de corte Isomet 1000; (B) Perfuragdo dos modelos de dentina foi
realizada usando broca acoplada a furadeira de bancada FSB 16 Pratika; (C) Modelos circulares de dentina
com 5 mm de didametro interno e 1,5 mm de espessura foram obtidos.

Tubos de polietileno com didmetro interno de 5 mm e 1,5 mm de altura foram seccionados
transversalmente usando disco de carborundum, e em seguida lixas de gramatura 100 e 200
foram utilizadas para lixar e polir cada espécime. A confirmag¢do do comprimento de cada modelo
circular de polietileno (n = 16) foi realizada por meio de paquimetro digital (Mitutoyo, Sao Paulo,
SP, Brasil) (Figura 2).

1.5mm

Figura 2. Figura esquematica da confec¢cao dos modelos circulares de polietileno. (A) Tubos de
polietileno foram seccionados transversalmente em maquina de corte Isomet 1000; (B) Obtengao de
modelos circulares de polietileno com 5 mm de didmetro interno e 1,5 mm de espessura.

Preenchimento dos Espécimes

0Os modelos circulares de dentina e polietileno foram preenchidos com cimento Bio-C Sealer e
armazenados em estufa a 37 °C e umidade de 95% por 48 horas.

Confecgao dos Corpos de Prova

Corpos de prova confeccionados a partir de Bio-C Sealer com 1,5 de altura e 5 mm de didmetro
(n =16) foram empregados como grupo controle (Figura 3). Modelos feitos a partir de silicone de
condensacdo foram empregados para aloca¢do do cimento e posterior armazenamento em estufa
a 37 °C e umidade de 95% por 48 horas.

A B
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Figura 3. Figura esquematica da confecgao dos corpos de prova. (A) Corpos de prova produzidos
usando o cimento Bio-C Sealer e alocados em silicone de condensagéo; (B) Corpos de prova de Bio-C
Sealer com 5 mm de diametro interno e 1,5 mm de espessura.
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Analise da Massa Inicial e Imersao dos Espécimes

Apo6s dois dias em estufa, as amostras foram pesadas em balanga de precisio HM-200 (A & D
Enginnering, Inc., Bradford, MA, Estados Unidos) para determinagio da massa inicial. Na sequéncia,
os modelos circulares de polietileno, dentina bovina ou corpos de prova foram imersos em 7,5 mL
de agua destilada ou PBS (n = 8) e acondicionados em estufa a 37 2C e umidade 95% por 28 dias.

Analise da Massa Final dos Espécimes

Apds periodo experimental, os espécimes foram removidos das solu¢des de imersao e pesados
em balanca de precisdo a cada 24 horas até a estabilizacdo da massa final (0,001 g). Durante esse
periodo, as amostras foram armazenadas em dessecador com silica. A Figura 4 ilustra a
metodologia em relagdo a determinacdo da massa inicial, imersdo nas solug¢des e definicdo da
massa final dos espécimes usando diferentes modelos experimentais.

Modelo Circularde Dentina Modelo Circularde Polietileno Corpo de Prova
AD ou PBES AD ou PBS
- b aD
——— .
Modelo Circularde Dentina Modelo Circularde Polietileno Corpo de Prova
“b > S et
3 | st ———— ,,_‘\l

\ e X s : \ —7%‘

Figura 4. Figura esquematica ilustrando o processo de avaliagdo da solubilidade de Bio-C Sealer.
(A) Determinac&o da massa inicial em balanga de precisédo e imersédo dos espécimes nas diferentes
solugdes pelo periodo de 28 dias; (B) Determinacao da massa final das amostras em balanga de preciséo
para os diferentes modelos experimentais.

Analise Estatistica

Os dados foram submetidos ao teste de Shapiro-Wilk e apresentaram distribuicdo normal.
Teste ANOVA Two-Way com post-hoc de Tukey foram utilizados para comparar os efeitos das
variaveis (meios de imersao e modelos de preenchimento). O nivel de significancia adotado foi de
5% para todas as analises.

RESULTADO

Agua destilada proporcionou maior solubilidade em comparagdo ao PBS independentemente
do modelo de preenchimento (p < 0,05). Corpos de prova apresentaram maior solubilidade,
seguidos dos modelos circulares de polietileno e dentina quando imersos em agua destilada (p <

0,05). Nao houve diferenca significativa entre os modelos de preenchimento quando imersos em
PBS (p > 0,05) (Tabela 2).
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Tabela 2. Média e * desvio padrdo da solubilidade de cimento pronto para uso Bio-C Sealer apds imersao
em agua destilada ou PBS em diferentes modelos de preenchimento pelo periodo de 28 dias.

Modelo de preenchimento

. . ~ Modelo circular de Modelo circular de
Meio de imersao . . Corpos de prova
polietileno dentina
Agua destilada* 17,36 (2,52)8 13,07 (4,24)¢ 24,68 (5,64)A
PBS 7,52 (1,32)A 9,05 (0,82)A 10,83 (3,27)A

*Indica diferenca estatisticamente significante (p < 0.05) entre os meios (Agua destilada versus PBS) independentemente do
modelo utilizado. Letras maidsculas diferentes significam diferenca estatisticamente significante (p < 0.05) entre os modelos
testados dentro de cada meio utilizado.

DISCUSSAO

Altos valores de solubilidade sdo relatados para cimentos bioceramicos com base nas
recomendacdes ISO 68763411.232526, No entanto, as condi¢des de teste sdo limitadas para avaliacdo
de cimentos a base de silicato de calcio usando modelo ISO!L. Assim, este estudo foi conduzido para
testar alternativas metodolégicas na avaliacdo da solubilidade de um cimento pré-misturado e
pronto para uso Bio-C Sealer apds imersdo em agua destilada ou PBS usando diferentes modelos de
preenchimento. A hipétese nula foi rejeitada, considerando que alguns resultados entre os meios de
imersdo e modelos de preenchimento mostraram influenciar a solubilidade deste material.

Os presentes achados revelam que a imersdo em PBS proporcionou menor perda de massa
para Bio-C Sealer usando qualquer um dos modelos de preenchimento quando comparada a
imersdo em agua destilada. Essa descoberta é corroborada por outros estudos que também
reportaram menor solubilidade para cimentos bioceramicos apds imersio em PBS#11, A
deposicdo de cristais de apatita na superficie dos materiais a base de silicato de calcio em contato
com solugdes fosfatadas possibilita a diminui¢do da solubilidade ao longo do tempo62627, No
entanto, nossos resultados também demonstram que, mesmo ap6s imersao em PBS, os valores de
solubilidade de Bio-C Sealer continuavam acima daqueles recomendados pela ISO 6876.

Ao avaliarmos o impacto do modelo de preenchimento na solubilidade de Bio-C Sealer, nossos
resultados indicam que os espécimes confeccionados em dentina apresentaram a menor perda
de massa ap6s imersdo em agua destilada por 28 dias, seguidos pelos modelos de polietileno e
corpos de prova. A interacdo da dentina com o material induz a formacdo de uma camada
mineralizada, mostrando diminuir a solubilidade e porosidade!12829 Além disso, a umidade e a
capacidade tampao da dentina representam condi¢des favoraveis para correta avaliacdo da
propriedade de solubilidade de materiais com caracteristica hidrofilica, como cimentos a base de
silicato de calcio30. Por outro lado, corpos de prova confeccionados com Bio-C Sealer
demonstraram sofrer a maior perda de massa em comparagdo com todos os modelos testados. A
alta resisténcia a 4gua do polietileno pode ter contribuido positivamente para o menor percentual
de solubilidade ao compara-lo com os corpos de prova. No entanto, indo em desencontro com os
resultados da presente investigacdo, modelos circulares de polietileno preenchidos com o
cimento pronto para uso NeoSEALER® Flo (Avalon) mostraram menor perda de massa em
comparacdo com modelos de dentina apo6s imersdo por sete dias em agua destiladal*. Neste
estudo, todos os modelos de preenchimento foram avaliados por periodo prolongado (28 dias)
apos imersdo em agua destilada, podendo essa diferenca entre os estudos explicar os atuais
achados. A literatura tem atribuido grande importancia para o estabelecimento de estudos que
avaliem a solubilidade de materiais endodonticos em periodos prolongados®1, considerando que
o processo de hidratacdo desses cimentos ocorre mesmo ap6s tempo de presa finalZ2e.

Com base nas atuais descobertas, este estudo revelou que o emprego de modelo de preenchimento
usando dentina bovina e PBS como meio de imersdo demonstrou diminuir significativamente a perda
de massa para cimento bioceramico Bio-C Sealer. Tomados em conjunto, esses achados podem
representar alternativas metodoldgicas importantes para correta avaliacdo e determinacdo da
solubilidade de cimentos a base de silicato de calcio, aproximando-se de um cendrio clinico.
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CONCLUSAO

Imersdo em agua destilada proporcionou alta solubilidade para Bio-C Sealer em todas as
condi¢des testadas. Modelo de preenchimento usando dentina bovina e PBS como meio de
imersdo representa alternativa reprodutivel e adequada para avaliacdo da solubilidade de
cimentos a base de silicato de calcio.
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