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RESUMO
Objetivo: O objetivo do presente estudo foi de analisar a influéncia do pH na
solubilidade de cimentos endodénticos a base de silicato de célcio (AH Plus
Bioceramic e o Bio-C Sealer).
Metodologia: Corpos de prova dos cimentos AH Plus Bioceramic e Bio-C Sealer
foram preparados e escaneados em um micro-CT. Posteriormente, os corpos de
prova foram imersos individualmente em frascos plasticos e armazenados a 37°C em
agua destilada com pHs 5 ou 7, por 24 horas e 7 dias. Ap0s imersdo em agua
destilada os corpos de prova foram novamente escaneados e a solubilidade foi
calculada como porcentagens da massa original. O teste de Lilliefors revelou que os
dados foram normalmente distribuidos; assim, a andlise estatistica foi realizada
usando o teste t independente assumindo um erro alfa de 5%.
Resultados: Nao foram observadas diferengas na variagdo volumétrica entre o AH
Plus Bioceramic e o Bio-C Sealer para ambos os valores de pH (P>.05). Além disso,
nao foram observadas diferencas para um mesmo cimento quando os diferentes
valores de pH foram comparados (P>.05).
Concluséo: A solubilidade do AH Plus Bioceramic e do Bio-C Sealer foram similares.
O pH néo influenciou diretamente a solubilidade dos cimentos endodénticos testados.

Palavras-chave: pH, solubilidade, silicato de célcio, endodontia



ABSTRACT
Objective: The aim of this study was to analyze the influence of pH on the solubility
of calcium silicate-based endodontic cements (AH Plus Bioceramic and Bio-C Sealer).
Methodology: Specimens of AH Plus Bioceramic and Bio-C Sealer cements were
prepared and scanned in a micro-CT. Subsequently, the specimens were individually
immersed in plastic bottles and stored at 37°C in distilled water with pH 5 or 7 for 24
hours and 7 days. After immersion in distilled water the specimens were scanned
again and the solubility was calculated as percentages of the original mass. Lilliefors'
test revealed that the data were normally distributed; thus, statistical analysis was
performed using the independent t-test assuming an alpha error of 5%.
Results: No differences in volumetric change were observed between AH Plus
Bioceramic and Bio-C Sealer for both pH values (P>.05). Furthermore, no differences
were observed for the same cement when the different pH values were compared
(P>.05).
Conclusion: The solubility of AH Plus Bioceramic and Bio-C Sealer were similar. The
pH did not influence directly the solubility of the tested endodontic cements.

Keywords: pH, solubility, calcium silicate, endodontics
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1. INTRODUCAO

Os materiais reparadores radiculares a base de silicato de calcio tém sido
amplamente utilizados na Endodontia devido ao seu potencial bioativo bem
documentado e alta biocompatibilidade!3. Essas propriedades biolégicas favoraveis
promoveram o desenvolvimento de cimentos endoddnticos a base de silicato de calcio
mediante alteragbes em sua composicdo. Apesar de serem biocompativeis e
bioativos, os materiais obturadores de canal radicular & base de silicato de calcio
atualmente disponiveis tém apresentado algumas propriedades fisico-quimicas
criticas com resultados ndo adequados, como a alta solubilidade e incapacidade de
endurecer em algumas condi¢des, mesmo apds longos periodos.

A solubilidade é a capacidade de uma substancia se dissolver quando em
contato com outra*, e a estabilidade dimensional é a propriedade de um material em
manter seu tamanho e forma ®. Os cimentos endoddnticos devem apresentar baixa
solubilidade, a fim de evitar a dissolucdo por fluidos teciduais e liberacdo de
componentes irritantes aos tecidos adjacentes®. Metodologias utilizando micro-
tomografia computadorizada (micro-CT) tém sido indicadas para permitir uma melhor
avaliacdo do comportamento dimensional dos materiais testados, complementando
os testes convencionais de solubilidade e estabilidade dimensional através de uma
andlise tridimensional de alta precisdo’-2. No entanto, sdo escassos os estudos que
avaliaram a influéncia da variacdo de pH nas propriedades dos cimentos
endodonticos a base de silicato de célcio®. A semelhanca entre as formulagées dos
materiais reparadores e dos cimentos endodonticos a base de silicato de calcio pode
indicar que o pH pode ter também alguma influéncia nas propriedades desses
cimentos 319,

Os materiais obturadores tém como principal objetivo o selamento de toda a
extensdo da cavidade endodéntica, proporcionando um preenchimento integro e
impermeavel entre as paredes dos canais radiculares e a guta percha. Para tanto, as
propriedades fisico-quimicas desses materiais sdo de suma importancia, ja que
alguns fatores como solubilidade, endurecimento e alteracdo dimensional, séo
caracteristicas inerentes que interferem diretamente no selamento hermético dos

canais radiculares e, de modo consequente na manutencao de desinfeccoes.



Portanto o objetivo do presente estudo foi de analisar a influéncia do pH na
estabilidade dimensional de cimentos endododnticos a base de silicato de calcio (AH

Plus Bioceramic e o Bio-C Sealer).
2. PROCEDIMENTOS METODOLOGICOS

Os cimentos endodonticos utilizados no presente trabalho foram o AH Plus
Bioceramic (Dentsply-Sirona, Suica) e o Bio-C Sealer (Angelus, Londrina, Brasil),
ilustrados na figura 1. Os mesmos foram preparados de acordo com as instrucdes de
seus fabricantes. Na Tabela 1 encontram-se 0s respectivos fabricantes, nimeros de

lote, composicles e proporcdes de cada material.

Figura 1. Cimentos endoddnticos utilizados

A B

J
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Legenda: (A) - AH Plus Bioceramic (Dentsply-Sirona, Suica); (B) - Bio-C Sealer
(Angelus, Londrina, Brasil).
Fonte: https://www.dentalcremer.com.br/kit-cimento-endodontico-ah-plus-
bioceramico-starter-dentsply-
133207.html?gclid=EAlalQobChMIhigBiojE_wIVLTrUAR3KAgMNEAQYASABEgKTh
D BwWE;
https://www.dentalecia.com.br/cimentoendodonticobiocsealerangelus/p?idsku=5848
&gad=1&gclid=EAlalQobChMIzoaylpnE_wIVSDjUAR2sWwhbEAQYAIABEgJif D _B
wE


https://www.dentalcremer.com.br/kit-cimento-endodontico-ah-plus-bioceramico-starter-dentsply-133207.html?gclid=EAIaIQobChMIhIqBiojE_wIVLTrUAR3kAgmnEAQYASABEgKTh_D_BwE
https://www.dentalcremer.com.br/kit-cimento-endodontico-ah-plus-bioceramico-starter-dentsply-133207.html?gclid=EAIaIQobChMIhIqBiojE_wIVLTrUAR3kAgmnEAQYASABEgKTh_D_BwE
https://www.dentalcremer.com.br/kit-cimento-endodontico-ah-plus-bioceramico-starter-dentsply-133207.html?gclid=EAIaIQobChMIhIqBiojE_wIVLTrUAR3kAgmnEAQYASABEgKTh_D_BwE
https://www.dentalcremer.com.br/kit-cimento-endodontico-ah-plus-bioceramico-starter-dentsply-133207.html?gclid=EAIaIQobChMIhIqBiojE_wIVLTrUAR3kAgmnEAQYASABEgKTh_D_BwE
https://www.dentalecia.com.br/cimentoendodonticobiocsealerangelus/p?idsku=5848&gad=1&gclid=EAIaIQobChMIzoaylpnE_wIVSDjUAR2sWwhbEAQYAiABEgJif_D_BwE
https://www.dentalecia.com.br/cimentoendodonticobiocsealerangelus/p?idsku=5848&gad=1&gclid=EAIaIQobChMIzoaylpnE_wIVSDjUAR2sWwhbEAQYAiABEgJif_D_BwE
https://www.dentalecia.com.br/cimentoendodonticobiocsealerangelus/p?idsku=5848&gad=1&gclid=EAIaIQobChMIzoaylpnE_wIVSDjUAR2sWwhbEAQYAiABEgJif_D_BwE

Tabela 1. Cimentos endododnticos e seus respectivos lotes, fabricantes, composi¢ao
e proporcao.

Cimento/ Fabricante Composicao Proporcao
Numero do
lote
AH Plus Dentsply- Didxido de zircénio, Silicato Pronto
Bioceramic Sirona, tricalcico, Dimetil sulfoxido, para uso
(K1220616) Baillagues, Carbonato de litio, Agentes

Suica espessantes
Bio-C Sealer Angelus, Silicato de calcio, aluminato de Pronto
(12203823 Londrina, célcio, oxido de calcio, 6xido de para uso
0213052021) Brasil zircénio, oxido de ferro, diéxido de

silicio e agente de dispersao.

Fonte: O autor, 2023.

2.1 AVALIACAO DA SOLUBILIDADE

As andlises de solubilidade foram realizadas com base nas normas ISO 6876:
2012 e de acordo com as modificacdes propostas por Carvalho-Junior et al. (2007).
Moldes de plastico partidos ao meio (7,75 £ 0,10 mm de didametro; 1,50 + 0,10 mm de
altura) foram fixados, colocados em uma placa de vidro e preenchidos com os
materiais obturadores (Figura 2). Como o AH Plus Bioceramic e o BioC Repair
requerem umidade para tomar presa, dois pedacos de pano umido foram colocados
entre o molde e as placas de vidro, conforme descrito anteriormente!l. Os materiais
obturadores (n = 5, para cada material) foram armazenados a 37 °C e umidade
relativa de 95% por um periodo 50% maior do que o tempo de presa determinado
pelo fabricante (de acordo com a ISO 6876: 2012) e entdo foram removidos dos
moldes. ApGs esse periodo, as amostras foram escaneadas no aparelho de micro-CT
SkyScan 1174 com os seguintes parametros: 800mA e 50KV, filtro de aluminio de 0,5
mm de espessura, passo de rotacédo de 0,7 ° sobre 360° de rotacado em torno do eixo
vertical, tempo de exposicdo da camera de 5200 milissegundos por rotacdo e uma
resolucao isotropica de 16 ym. As imagens foram reconstruidas utilizando o software
NRecon (v1.6.1.0; Bruker) com os seguintes parametros: correcao de endurecimento
do feixe de 35%, correcao de artefato de anel de 3 e suavizacéo de 9 para todas as
imagens, resultando na aquisicdo de 450 a 500 cortes axiais por amostra. Em
seguida, o volume inicial (mm3) do cimento endodéntico foi calculado com o software
CTAnN (v. 1.6.6.0, Bruker).



Posteriormente, os corpos-de-prova foram imersos individualmente em frascos
plasticos fechados contendo 7,5 mL de meio de imersao (Figura 2) e armazenados a
37 °C por 24 h (n=5) e 7 dias (n =5). Os corpos-de-prova foram suspensos e imersos
no meio do frasco. As seguintes condi¢Ges de exposicao foram investigadas:

1. 4gua destilada (pH 5,0 £ 0,1);
2. 4gua destilada (pH 7,0 £ 0,1);

O pH foi medido por pHmetro (Kasvi, Sdo José do Pinhais, PR, Brasil)
previamente calibrado com solucdes tampéo (pH 4, 7 e 10) e ajustado a cada 48 horas
com solucéo de NaOH 0,5 mol L-1 (Sigma-Aldrich, St Louis, MO, EUA) e solugéo de
HCI 12 mol L-1 (Sigma-Aldrich). A temperatura ambiente durante a medicgéo foi de 25
°C. Apos o periodo de imersédo, os corpos-de-prova foram retirados dos frascos
plasticos, lavados com 2 mL de agua destilada, cuidadosamente secos em papel
absorvente por 1 min para retirada do excesso de umidade e foi realizado um novo
escaneamento em microCT. Ao final de cada periodo experimental, o procedimento
foi repetido para cada corpo de prova. As amostras foram armazenadas novamente
a 37 °C até que o periodo seguinte fosse concluido, e as avaliacées de solubilidade

em 7 dias fossem realizadas cumulativamente.

Figura 2. Confeccédo dos corpos de prova

(a) (b)

Legenda: (A) - Moldes de plastico partidos ao meio (7,75 = 0,10 mm de diametro; 1,50
+ 0,10 mm de altura); (B) - Corpo de prova imerso individualmente em frasco de
plastico fechado contendo 7,5 mL de meio de imerséao.
Fonte: O autor, 2023.

O processamento e a andlise das imagens foram realizados por um avaliador
blindado com relacdo ao grupo das amostras usando os softwares ImageJ, CTVol e

CTAn (v. 1.6.6.0, Bruker). Os limites dos valores de cinza usados para identificar cada



cimento foram determinados em um histograma de densidade usando um método de
segmentacéao por limiar, para obter uma imagem formada apenas por pixels em preto
e branco. Comparacdes entre as imagens originais e segmentadas foram realizadas
para garantir a precisdo da segmentacdo. Apds o procedimento de segmentacao, o
volume (mm3) dos cimentos em cada imagem do corpo de prova foi calculado usando
o plugin de andlise tridimensional do software Image J. A alteracdo volumétrica AV
(AV =[1- (VF / VI) x 100]) foi representada pela variacdo percentual entre o volume
inicial (V1) e final (VF) dos cimentos. Os softwares CTan e CTVol foram usados para

criar e visualizar imagens tridimensionais dos materiais obturadores.

2.2 ANALISE ESTATISTICA

A normalidade dos dados foi confirmada utilizando o teste de Lilliefors (P > .05).
O teste t independente foi realizado para verificar a influéncia do pH na variagao
volumétrica dos cimentos obturadores e comparar os diferentes cimentos sob o
mesmo valor experimental de pH. Todos os procedimentos estatisticos foram
realizados com um nivel de significAncia de 5% utilizando o software SPSS (Statistical
Package for the Social Sciences) (IBM, Armonk, EUA) (P < .05).

3. RESULTADOS

A Tabela 2 mostra a variagdo volumétrica de cada cimento obturador expressa
como uma porcentagem do volume inicial apds os experimentos. Nao foram
observadas diferencas na variacdo volumétrica entre o AH Plus Bioceramic e o Bio-
C Sealer para ambos os valores de pH (P>.05). Além disso, ndo foram observadas
diferencas para um mesmo cimento quando os diferentes valores de pH foram
comparados (P>.05). A Figura 3 apresenta exemplos do volume do cimento

endodoéntico apoés a realizacao dos testes.

Tabela 2. Alteracdo volumétrica (%) dos cimentos endodonticos apos o0s
experimentos em diferentes pHs (Média e desvio padrao).

Cimento pH 7 pH 5
AH Plus Bioceramic 4.1 (+ 10.6)A 7.0 (x7.9%
Bio-C Sealer 10.0 (+ 4.6)* 4.2 (+ 5.8)°

Fonte: O autor, 2023.



Figura 3. Imagens de micro-CT representativas da alteracdo volumeétrica dos
cimentos obturadores apds o experimento.
AH PLUS pH 5 BIOCpH5

AHPLUS pH7 BIOCpH7

Legenda: A seguinte imagem representa a sobreposicado do cimento apds 24 horas
(na cor branca) e depois de 7 dias (na cor cinza).
Fonte: O autor, 2023.

4. DISCUSSAO

A presente pesquisa avaliou a influéncia das mudancas de pH na solubilidade
do AH Plus Bioceramic em comparag¢do com o Bio-C Sealer, apds imersdo em agua
destilada (pH 5,0 £ 0,1) e (pH 7,0 £ 0,1), em diversos momentos. Com relacado aos
resultados, ndo foram observadas diferencas na variagdo volumétrica entre o AH Plus
Bioceramic e o Bio-C Sealer para ambos os valores de pH (P>.05). Além disso, ndao
foram observadas diferencas para um mesmo cimento quando os diferentes valores
de pH foram comparados (P>.05).

O AH Plus Bioceramic é um cimento obturador bioativo a base de silicato de
célcio. E apresentado em forma de seringa pré-carregada e auto misturada de
pequeno calibre 24. De acordo com seu fabricante, € dimensionalmente estavel com
baixa solubilidade de 0,11 %. Ja o Bio-C Sealer é um cimento pronto para uso, com
boa biocompatibilidade e hidrossoluvel. O silicato de célcio, que esta presente na
composicdo deste cimento, apresenta boas propriedades fisicas, quimicas e
bioldgicas, além de promover um 6timo comportamento bioativo??.

Para avaliar a alteracdo volumétrica em um ambiente mais aproximado do

clinico, os cimentos endodoénticos avaliados no presente estudo foram expostos a dois



ambientes com diferentes valores de pH (pH =5 e 7). A influéncia do pH na alteracéo
volumétrica dos cimentos endoddnticos foi observada no periodo experimental de 7
dias. Os dois ambientes, acido (pH = 5) e basico (pH=7), ndo influenciaram na
alteracao volumeétrica dos cimentos AH Plus Bioceramic e Bio-C Sealer. No entanto,
estes testes apresentam limitacdes, pois os materiais podem apresentar degradacéo
durante o armazenamento ou absorver dgua3. Além disso, em periodos mais longos
de armazenamento, a estabilidade dimensional dos cimentos endoddnticos poderia
ser aumentada. Futuros estudos devem ser realizados com periodos de teste
maiores.

Levando em conta o fato de que as metodologias padronizadas internacionais
nao preconizam uma analise tridimensional para avaliar a alteracdo dimensional dos
cimentos endodonticos, a metodologia do presente estudo ndo seguiu as diretrizes
dessas normas. Portanto, a alteragdo dimensional foi avaliada volumetricamente por
meio de imagens de microCT, uma metodologia baseada na analise de imagens
tridimensionais digitais de alta precisdo. A partir dos resultados, observou-se que o
AH Plus Bioceramic e o Bio-C Sealer apresentaram estabilidade dimensional e
volumétrica sob o efeito da imersdo em agua destilada em diferentes pHs por um
periodo maximo de avaliagdo de 7 dias.

Os presentes resultados revelaram que o pH e 0 meio de imersdo nao
influenciaram diretamente a solubilidade dos cimentos endoddnticos em modelo
laboratorial. Novos estudos com metodologias que possam chegar o mais proximo
das condig¢bes clinicas com maior autenticidade devem ser realizados para melhor
conhecimento das propriedades fisicas e quimicas dos cimentos reparadores a base

de silicato de calcio.

5. CONCLUSAO

A solubilidade do AH Plus Bioceramic e do Bio-C Sealer foram similares. O pH néo

influenciou diretamente a solubilidade dos cimentos endoddénticos testados.
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