UNIVERSIDADE FEDERAL DO MARANHAO
CENTRO DE CIENCIAS BIOLOGICAS E DA SAUDE
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM ODONTOLOGIA

Cimentos endodonticos experimentais contendo vidros
bioativos 45S5 ou niobofosfato: Biocompatibilidade
bioatividade, propriedades fisicas quimicas e bioldgicas

Sao Luis
2021



Olinto Santos Cardoso

Cimentos endodonticos experimentais contendo vidros
bioativos 45S5 ou niobofosfato: Biocompatibilidade
bioatividade, propriedades fisicas quimicas e bioldgicas

Tese apresentada ao Programa de Pds-
Graduacao em Odontologia como parte dos
requisitos para obtencéo do titulo de Doutor
em Odontologia.

Orientador: José Roberto de Oliveira Bauer
Co-Orientadora: Ceci Nunes Carvalho

Este exemplar corresponde a versao final da tese defendida por Olinto Santos Cardoso,
e orientda pelos professores Dr. José Roberto de Oliveira Bauer e Ceci Nunes Carvalho

José Roberto de Oliveira Bauer Ceci Nunes Carvalho

Sao Luis
2021



Ficha gerada por meio do SIGAA/Biblioteca com dados fornecidos pelo(a) autor(a).
Nucleo Integrado de Bibliotecas/UFMA

Cardoso, Olinto Santos.

Cimentos endodénticos experimentais contendo vidros

bioativos 4555 ou niobofosfato: Biocompatibilidade
bioatividade, propriedades fisicas quimicas e biolégicas /
Olinto Santos Cardoso. - 2021.

67 p.

Coorientador(a): Ceci Nunes Carvalho.
Orientador(a): José Roberto Bauer.

Tese (Doutorado) - Programa de Pds-graduacdo em

Odontologia/ccbs, Universidade Federal do Maranhdo, S&o
Luis, 2021.

1. Bioatividade. 2. Biocompatibilidade. 3. Cimentos
endodénticos. 4. Particulas bioativas.. I. Bauer, José
Roberto. II. Carvalho, Ceci Nunes. III. Titulo.




OLINTO SANTOS CARDOSO

(Cimentos endoddnticos experimentais contendo vidros bioativos 45S5 ou niobofosfato:
Biocompatibilidade bioatividade, propriedades fisicas quimicas e bioldgicas)

A Comisséo julgadora da Defesa da tese de Doutorado em Odontologia, em sessdo virtual
realizada no dia 08 / 03 /2021, com inicio as 09:00hs considerou o candidato.

(X) APROVADO () REPROVADO

1° Examinador Prof. Dr. Edilausson Moreno Carvalho

2° Examinador Prof. Dr. Rudys Rodolfo de Jesus Tavares

3° Examinador Profa. Dra. Ceci Nunes Carvalho

4° Examinador Profa. Dra. Soraia de Fatima Carvalho de Souza

5° Presidente (Orientador) Prof. Dr. José Roberto de Oliveira Bauer



Dedicatoria

Dedico esta vida académica aos meus queridos pais José Olinto Cardoso de Oliveira e Leosete
Santos Cardoso (in-memorian), que tudo fizeram ao seu modo na vereda de suas vidas, pelo
meu engrandecimento, incentivando-me a combater o bom combate pelo alcance dos meus
sonhos e mostrando-me a importancia de servir a todos com a dignidade que a mée vida nos
oferta.

O seu exemplo de ver a vida de forma simples me d& muita forga para continuar sempre
lutando de forma incansavel. A eles sou de todo grato, pois me legaram seus ensinamentos de
bondade e honradez como principal heranga. O tempo passa, a cada dia vem o sol
prenunciando um novo dia, mas a presenca fica ndo se apaga e torna-se maior e mais nitida.
Muitas saudades.

Quero tambeém dedicar o fruto deste precioso e memoravel tempo, a meus familiares Ana
Cristina Lima Cardoso, Daniel Lima Cardoso e Livia Lima Cardoso pela compreenséo de
minhas frequentes auséncias. A eles fraternamente ofere¢co meu melhor reconhecimento na
forma mais primaria de tentar preencher esta lacuna fraternal. A vocés meus eternos
agradecimentos

Dedico a meus irmdos e irmas que muito me ajudaram nas dificeis escolhas e com suas

experiéncias me ajudaram a galgar os dificeis e tortuoso caminho que a mae vida me ofertou.



"A gloria da amizade ndo € a mdo estendida, nem o sorriso carinhoso, nem mesmo a
delicia da companhia. E a inspiracao espiritual que vem quando vocé descobre que
alguém acredita e confia em vocé”

Ralph Emerson

“O homem sabio edifica sua vida sobre a areia, para ndo descansar
nunca”

(Autor desconhecido)



AGRADECIMENTOS

Primeiro a Deus (este ser supremo), por todas as gracas especiais que me foram
concedidas guiando-me sempre. Agradeco pela oportunidade de ter posto em meu caminho
pessoas iluminadas, agradeco pelas amizades conquistadas e estabelecidas pelas palavras e
pelos gestos, agradeco pelo seu amparo nos momentos de quedas, por tudo que me enviaste
através de forcas de luzes em meus momentos dificeis de solidao.

Agradeco do fundo da alma por esta oportunidade t&o especial.

Agradeco o valor da conquista e celebro o momento do encontro, sou ternamente grato
pelo carinho da convivéncia e da paciéncia de meus colegas de turma Carol, Camila, Sangela,
Heloisa, e Christyann, a todos sem distingdo os meus melhores e maiores sentimentos, foi
muito bom ser acolhido por todos.

As lembrancas haverdo de se eternizar no tecido ténue da vida.

Também agradeco e celebro o encontro no Laboratorio de Materiais Dentarios (Catedral
do saber), com o icone doutor Edilausson Moreno Carvalho trazido que fui pelo meu
orientador Professor Dr. Jose de Oliveira Bauer. Agradeco a paciéncia do meu novo amigo
(Edi), por sua enorme ajuda e preciosa orientacao.

Sou eternamente grato por tudo amigao, Deus ndo lhe falte nunca.

Aqui fago uma pausa para reverenciar a dadiva das oportunidades, sou profundamente
grato por ter conhecido muita gente: Operacionais, funcionarios, graduandos, mestrandos,
doutorandos, professores da casa, visitantes, muita gente que de alguma maneira ajudaram a
forjar em fogo sagrado a matéria prima da minha vida. Neste templo sagrado despido de
vaidades bebi no santo graal, e de pés descal¢co maravilhado pisei em terra santa e ai, contemplei
0 virtuoso milagre do dom da amizade.

Agradeco a paciéncia que os técnicos de laboratério de Bioquimica e Microbiologia
dispensaram, ensinando-me 0s primeiros passos naquele mundo magico e sagrado. As
lembrancas de Ivaldo Silva Alves Filho acompanhadas pelas da Thais Frazdo Pinto sempre
estardo vivas na minha mente atraves da bonita e sincera acolhida. Peco sempre a Deus que 0s
proteja. L& convivi com muitas pessoas, a todos e a todas as minhas melhores lembrancas com
votos de reencontros. Ali sorvi do néctar sincero das boas praticas.

Agradeco a Profa. Cecilia Claudia Costa Ribeiro de Almeida pela confianca e acima
de tudo por acreditar no meu difuso potencial. Suas palavras de incentivo muito me ajudaram
e deram-me noc¢ao exata da grandeza da jornada.

Muito obrigada professora, Deus a proteja sempre.



Agradeco a oportunidade da convivéncia salutar e sincera dos professores da clinica
laboratorio de materiais dentéarios professores: José Ferreira Costa, Breno Mont Alverne
Haddade Silva, agradeco a oportunidade de partilhar tardes maravilhosas.

Obrigado amigos pelo apoio e dedicagéo.

Agradeco a dedicacdo e a presteza da Profa. Dra. Karina Kato que muito colaborou
incansavelmente para a realizacdo dos testes de radiopacidade desta pesquisa. Muito obrigado
(Japona como carinhosamente eu a chamo), vocé foi muito importante neste processo, Deus a
guarde e proteja sempre.

Agradeco a Profa. Claudia e ao Prof. Etevaldo por prontamente cederem suas
instalagdes para realizarmos inimeras radiografias digitais para o nosso teste de radiopacidade.

Muito obrigado, foi de muita valia suas colaboragges.

Por fim, muitas foram as pessoas que contribuiram para a elaboracdo deste trabalho,
sem elas esta jornada teria sido muito mais dificil de ser concluida. Pe¢co a Deus meio para
saudar esta divida.

Obrigado ao Programa de Pés-Graduacgao em Odontologia da Universidade Federal
do Maranh&o na pessoa de todos seus professores e colaboradores. Minhas sinceras gratiddes.

A FAPEMA que possibilitou que tudo isso se tornasse possivel, atraveés do apoio

financeiro.



AGRADECIMENTOS ESPECIAIS

Ao meu amavel, venerdvel e sincero orientador Prof. Dr. José Roberto de Oliveira
Bauer, antes de tudo, obrigado por sua escolha, ser seu orientado como aluno de doutorado de
certo muito me envaidece, agradeco o privilégio de compartilhar vosso precioso tempo comigo
na forma de todos os seus ensinamentos tanto cientifico como de costumes, esta deferéncia me
é muito cara, que talvez jamais consiga quita-la. Mas devé-la ndo me envergonha. Sabe
professor € dificil se portar a frente de um monstro sagrado, de um ser de muitas luzes, de um
semideus, de um poco de &guas cristalinas, que vocé mesmo sedento, ndo sabe se mata a sede
e vai, ou se ndo sacia a sede para ndo ter que partir. Agora que se aproxima o0 ocaso desta quadra
sinto-me entristecido, mais a0 mesmo tempo alegre, pois sei que outros haverao de sorver deste
precioso néctar exarado na forma de conhecimentos, verdades, lealdades, ombro amigo.
Agradecer o seu paciente trabalho de mestre lapidador seria muito pouco diante da matéria sem
forma que eu me encontrava. Render homenagens por seu perseverante trabalho como um dos
doze de Hércules seria a melhor e mais digna forma de reverencias sua pessoa. Obrigado por
me fazer entender a ciéncia, pois agora vejo que uma mente quando se abre jamais volta a ficar
do mesmo tamanho. A vocé todo merecimento do mundo, que as pessoas percebam que nesta
nacao tdo sofrida, desigual, carente, abalada brutalmente por esta pandemia do COVID19, ainda
existam pessoas como vocé que faz da catedra instrumento de fé, fomentando amor, progresso
e civilizagéo.

Deus o0 guarde meu amigo, obrigado sempre...

A Professora Dra. Ceci Nunes Carvalho co-orientadora, agradeco sua amizade
entendendo que a gldria dela, ndo € a mao estendida, o sorriso, ou o privar da agradavel
companhia, mas algo muito mais sublime, que se traduz em uma inspiracéo divina materializada
na revelacdo de ser distinguido entre tantos. De certo vocé encontrou na sublime comédia da
vida humana a matéria que a tornou uma mulher tdo do presente, e que a histdria escreve a cada
dia em versos e prosas no livro imaterial do tempo a bonita historia de sua vida. Agradeco a

todo dia esta distin¢cdo. Muito obrigado!



Cimentos endodonticos experimentais contendo vidros bioativos 45S5 ou niobofosfato:
Biocompatibilidade bioatividade, propriedades fisicas quimicas e bioldgicas

RESUMO

Avaliar a influéncia de particulas bioativas de vidro niobofosfato (NbG) ou 45S5 nas
propriedades fisicoquimicas e bioldgicas de dois cimentos endoddnticos experimentais por
intermédio dos testes: Tempo de presa (inicial e final), radiopacidade, escoamento, alteracao de
pH em ambiente &cido (pH=4) e neutro (pH=7), alteracdo de massa (sorcéo e solubilidade),
bioatividade por (MEV/EDS, FTIR/ATR e DR-X); e biocompatibilidade por viabilidade
celular. Os resultados foram comparados entre si e com diferentes cimentos comerciais a base
de resina epoxi (AH Plus), OZE (Endofill), bioceramicos (MTA Fillapex, EndoSequence). Os
dados foram analisados por testes (one-way ANOVA) e pos-teste de Holm-Sidak (a=5%), teste
Kruskal-Wallis e pds-teste Students-Newman-Keuls (a=5%). Os cimentos experimentais
contendo 45S5 e NbG em suas propriedades fisicoquimicas apresentaram grande perda e
alteracdo de massa. O cimento composto de 45S5 ndo apresentou radiopacidade. O AH Plus
apresentou 0s maiores valores de viabilidade celular seguido dos 45S5; NbG; MTA; BC Sealer
e Endofill. A analise em MEV/EDS identificou precipitados com altas concentracdes de Ca/P
nos cimentos de 45S5 e NbG, bem como no MTA Fillapex, BC Sealer, com exce¢do do AH
plus e Endofill. As analises de FTIR/ATR e DRX mostraram que o0s dois cimentos
experimentais e os comerciais MTA Fillapex e BC Sealer apresentaram picos precursores de
hidroxiapatita. Os grupos bioativos demostraram alcalinizar o meio. Com base nas evidéncias,
conclui-se ser promissor o0 uso de cargas bioativas em cimentos endodénticos uma vez que elas
ndo influenciaram de forma negativa as propriedades fisicoquimas e biologicas dos cimentos
endodbnticos experimentais.

Palavras-Chave: bioatividade; biocompatibilidade; cimentos endoddnticos; particulas

bioativas.
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1. INTRODUCAO

Cimentos endodonticos biocerdmicos de silicatos de calcio possuem pH alcalino,
biocompatibilidade e bioatividade (Parirokh et al., 2018), que podem modular o ambiente dos
tecidos apicais por meio do contato direto via apical ou indiretamente por difusdo dos tdbulos
dentinarios, canais acessorios, deltas apicais (Giacomino et al., 2019%). Estes cimentos
endoddnticos possuem a capacidade de liberar ions de calcio/fésforo, os quais podem melhorar
0 processo de reparo dssea (Giacomino et al., 2019%; Bortoluzzi et al., 20153%; Yasukawa et al.,
20174 Sultana et al., 2018°). Além disso, também sdo biocompativeis, e ndo apresentam
contracdo de presa. Outra vantagem € sua capacidade de formar hidroxiapatita na interface
dente-material durante o processo de presa propiciando a interacéo entre o substrato e o material
endoddntico (Loushine et al., 2011°). Isto, de alguma maneira aponta que o uso destes materiais
pode ser determinante em algumas situagcdes clinicas, onde estes materiais interajam e
estimulem os tecidos periapicais, contribuindo na neoformacao de tecido 6sseo. Assim, estes
biomateriais podem ter indicacdo para os casos de dentes com reabsorc¢des internas ou externas,
com apices abertos e em casos de lesbes periapicais extensas.

Por outro lado, esses cimentos apresentam, longos tempo de presa, e alta solubilidade o
que leva a uma alta degradacéo ao longo do tempo (Setbon et al., 20147; Hosoya et al., 20198).
Uma alternativa aos cimentos bioceramicos de silicato de calcio, seria a incorporacdo de
particulas de vidros bioativos no cimento. O primeiro vidro bioativo e talvez o vidro mais
conhecido na literatura foi sintetizado por Hench (Hench, 1991°): biovidro 45S5 (45% SiO».
24,5% CaO, 24,5% Na.O, 6% P207). Este caracteriza-se por ser um fosfossilicato de
calcio/sodio bioativo que estimula a formacao de hidroxiapatita, a remineralizacdo dos tecidos
dentais e, a osteogénese (Hench, 1991% Sepulveda et al., 20011%; Ryou et al., 2011*%; Sauro et

al., 2011'). Essa capacidade de formar novos tecidos vem de sua caracteristica de liberar
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rapidamente e em grandes volumes ions, como por exemplo: PO43, Ca*?, Si*4, Na*!, os quais
podem estimular a formac&o de tecido mineralizado (Sepulveda et al., 20019).

Esse fenbmeno é em razdo da formacdo de ligagdes de silanol (Si-O-Si-O-Si) na
superficie da particula do vidro (45S5) que permite essa troca idnica intensa. Em razdo disso, 0
vidro 45S5 assim como os cimentos (silicatos de célcio) apresentam o mesmo problema de
instabilidade quimica, resultando em grande solubilidade.

Embora a bioatividade tenha sido a propriedade que caracterizou os biovidros em um
primeiro momento, outras publicacBes atribuem também capacidade para aumentar a
osteogénese (por intermédio de um controle direto sobre os gens que regulam a inducédo e
progressdo do ciclo celular (Alno et al, 2010*%; Hopp et al., 2011'%). Para Silver (Silver et al.,
2001%) este efeito benéfico dos biovidros (osteogénese) pode ser devido, a uma alcalinizagéo
controlda, que por sua vez aumenta a sintese e reticulagdo do coldgeno, bem como também a
formacdo de hidroxiapatita.

Em razdo das adequadas propriedades que vem sido demonstradas, vidros bioativos com
diferentes composicdes (e objetivando substituir a silica) tém sido desenvolvidos. Por exemplo,
0s vidros bioativos fosfatos a base de nidbio (Nb) parecem ser uma alternativa viavel em razéo
de sua alta estabilidade quimica causada pela camada didxido de nidbio (Nb-O-Nb-O) em sua
superficie; (Samuneva et al., 1991'°; Pittman et al., 1993'; Sene et al., 20028; Karlinsey et
al.,2006%°; Chenu et a., 2012%; Leitune et al., 20132!; Viapiana et a., 2013%?; Pradhan et al.,
2015%%; Balbinot et al., 2020%%) conferindo, maior estabilidade quimica e melhores propriedades
mecanicas (Carvalho et al., 2016%°; Bauer et al., 2016%°). Além de induzir a formacéo de
precipitados bioativos, de maneira semelhante aos vidros a base de silica 45S5 (Carneiro et al,
2017%": Lee et al., 2002%%). Recentemente, inimeros estudos vém mostrando que o vidro
experimental (fosfatos a base de niébio) denominado niobofosfato (NbG) apresentam bons

resultados no controle do pH, capacidade antimicrobiana, liberam ions e apresentam alta
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estabilidade quimica (Sene et al., 2002*8), bem como adequada radiopacidade e resisténcia
mecanica.

Desta forma acredita-se na capacidade e na eficacia das particulas bioativas de vidro
45S5 ou nionofosfato (NbG) como melhoria das propriedades fisicoquimicas e biolégicas dos
cimentos endodonticos.

A utilizacdo de vidros bioativos fosfatos a base de nidbio (Nb) na Odontologia ainda é
recente, mas ja hd bons resultados nas propriedades de alguns materiais odontoldgicos
experimentais como: guta-percha, sistemas adesivos convencionais, autocondicionates, resina
usadas para a colagem de brackets ortodonticos, e pastas para o tratamento da hipersensibilidade
(Carvalho et al., 2016°; Bauer et al., 2016%%; Carneiro et al, 2017%").

Desta forma, o objetivo deste estudo foi desenvolver cimentos experimentais a base de
vidros bioativos, e avaliar a sua influéncia por intermédio de testes: bioatividade (viabilidade
celular), biocompatibilidade (viabilidade celular) e caracterizar algumas propriedades
fisicoquimicas, afim de proporcionar uma comparagdo com cimentos endoddnticos disponiveis
no mercado a base de resina epdxi (AH Plus), 6xido de zinco e eugenol (Endofill), bioceramicos

(MTA Fillapex e BC Sealaer).
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2. Referencial Tedrico

A obturacdo endoddntica tradicional com guta-percha e cimento obturador
convencional ndo adere idealmente a dentina e a guta-percha, e esse sistema ndo se comporta
mecanicamente como uma unidade homogénea em relacdo a dentina radicular (Lee et al.,
2002%8). Um dos objetivos da endodontia é encontrar o material ideal com propriedades fisico-
quimicas e bioldgicas para obturar o sistema de canais radiculares e desenvolver um selamento
impermeavel (Giacomino et al., 2019?).

Os cimentos de 6xido de zinco e eugenol foram introduzidos por Grossman em 1958, a
grande vantagem destes cimentos é o fato de ndo sofrerem contracdo, preencherem
adequadamente todos 0s espacgos, apresentarem baixo custo, facilidade de manipulacéo e boa
radiopacidade. A solubilidade apresentada nos fluidos teciduais e alguma toxicidade associada,
sdo desvantagens atribuidas a estes cimentos. A sua presa da-se por reacdo de acido-base, em
que o 6xido de zinco atua como base e o eugenol como acido, formando um sal quelato de
eugenelato de zinco e gua (Guigand et al., 1999%°).

Os cimentos a base de resina epoxi (AH Plus) surgiram como alternativa aos cimentos
existentes no mercado em funcdo das suas caracteristicas como uma boa adesdo a estrutura
dentaria, longo tempo de trabalho, facilidade de manipulacdo e boa penetracdo em canais
laterais. O cimento AH Plus € um cimento composto por duas pastas, cuja polimerizacéo resulta
da reacdo resina epoxi-amina. Segundo a literatura, este cimento tem efeito antimicrobiano
moderado (Kayaoglu et al., 2005%°), apresenta baixa solubilidade e adequada estabilidade
dimensional, conferindo maior imbricacdo nos tdbulos dentinarios e melhor infiltracdo
marginal (Timpawat et al., 20013)

A literatura tem mostrado que particulas bioativas, quando incorporadas em materiais
odontolégicos, resultam em melhora no uso clinico, como por exemplo: em compdsitos

resinosos, pastas para combater a hipersensibilidade, cimento de ionémero de vidro, sistemas
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adesivos, cimento para protecdo pulpar, cimentos endodonticos, guta-percha etc. Esta
incorporacdo de particulas agrega todos o0s beneficios de suas propriedades:
biocompatibilidade, controle de pH, liberacdo de ions precursores da hidroxiapatita, além de
inibir a formagdo de biofilmes microbianos (Zhang et al., 2009 Loushine et al., 20115;
Candeiro et al., 20123%; Carvalho et al., 2016%; Giacomino et al., 2019?).

Em virtude das adequadas propriedades, estudos reportaram a aplicabilidade clinica de
cimentos endoddnticos contendo diferentes inclusdes de particulas bioativas (silicato de célcio,
por exemplo) (Gandolfi et al., 2010%).

Com esta proposta surgiu o agregado trioxido mineral (MTA), inicialmente
recomendado como biomaterial alternativo para preenchimento radicular. Originalmente o
ProRoot MTA tinha como base o cimento Portland, composto de silicato tricalcico e bicalcico,
aluminato tricdlcico e aluminoferrito tetracalcico, sendo classificado como um cimento
hidraulico (necessita umidade para tomar presa).

Estudos ja mostraram que o MTA original (bem como o0s outros cimentos
desenvolvidos, a base de MTA) apresentam as seguintes propriedades: biocompatibilidade,
bioatividade e capacidade de formacgdo de apatita (Gandolfi et al., 2013%; Gandolfi et al.,
2015%), selam o sistema de canis impedindo a comunicacdo com o periodonto (Weldon et al.,
2002%; Pelliccioni et al., 2007%7)

No entanto, o MTA original, por ser refinado direto do cimento Portland (Malhotra et
al., 2013%), traz consigo aluminio e uma quantidade substancial de metais pesados como
arsénio (As), chumbo (Pb), caddmo (Cd), cobre (Cu), Ferro (Fe), Manganés (Mn), niquel (Ni), e
zinco (Zn) (Demirkaya et al., 2016°°). O aluminio é um metal altamente toxico, mais conhecido
por sua neurotoxicidade (Exley et al., 2014%°), genotoxicidade (Lukiw et al., 2007%!), e sua
relacdo com a patogénese da doenca de Alzheimer, deméncia, hiperatividade, distdrbio de

aprendizagem em criancas, doenca de Parkinson, esclerose lateral amiotréfica, além de doencas
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esqueléticas e hematoldgicas (Crapper et al., 1973, Cooke et al., 1991*, Yasui et al., 19924,
Forbes et al., 1995*°, Han et al., 2013)

Além disso, o 6xido de bismuto, radiopacificador presente no cimento original (em
alguns outros, como por exemplo o primeiro MTA Angelus) (Camilleri et al., 2008*"), pode n&o
participar do processo de bioatividade, e pode afetar a coloragéo da dentina principalmente em
contato com o hipoclorito de sodio (Vallés et al., 20138, Camilleri et al., 2014*°, Shokouhinejad
et al., 2016°%).e também diminuir a estabilidade mecénica (por atraso na hidratacdo das
particulas, prolongando o tempo de presa), induzir falhas e aumentar a porosidade e
solubilidade, provavelmente devido a redugdo da sua estabilidade molecular (Coomaraswamy
et al., 2007°%).que parece afetar a resisténcia e a durabilidade do material (Li et al., 2013%).

Recentemente o mercado tem sido invadido com diversos cimentos bioativos (chamados
de cimentos de silicato de célcio ou de cimentos biocerdmicos), dentre eles, o cimento
EndoSequence BC Sealer (Brasseler, Savannah, GA, EUA), que se apresenta como destaque.
Esse material possui em sua composicdo particulas de vidro a base de silicato. Em torno de
2017, estudos demonstraram que o Endosequence BC Sealer indicava bioatividade, pois a
hidroxiapatita foi formada apds a fixagdo do material (Carvalho et al., 2017°%). Giacomino et
al., (2019%) comparou o cimento endoddntico bioceramico BC Sealer com o resinoso AH Plus
e encontrou propriedades de biocompatibilidade e potencialidade osteogénica, as quais ndo
foram encontradas no cimento AH Plus.

Outros estudos publicados também demostraram diversas caracteristicas que
reforcavam a aplicabilidade clinica dos cimentos bioceramicos. Por exemplo, Emara et al.,
(2018°%), em uma revisdo sistematica, concluiu que os cimentos a base de silicato de calcio
eram biocompativeis, osteogénicos e angiogénicos caracteristicas que foram encontradas
também por Giacomino et al., (2019?). Ao contrario, algumas desvantagens desse tipo de

cimento também ja foram demonstradas. Borges et al., (2012%°), usando um ensaio de
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solubilidade, mostraram que os cimentos bioceramicos tem sua porosidade aumentada,
permitindo a formacdo de fendas dentro do material e na interface material-parede do canal
radicular, tornando mais susceptiveis a infiltracdo bacteriana.

Considerando algumas desvantagens dos cimentos bioceramicos, € possivel dizer que
sempre h4 espaco para o desenvolvimento de novos materiais. A incorporacdo de diferentes
particulas/compostos é uma alternativa que vem sendo testada. Por exemplo, os vidros de
silicato, conhecidos cuja composicao basica € 45%Si02, 24.5%Naz0, 24.5%Ca0, 6%P,0s (em
mol%), encontraram amplo uso em aplicaces de biomateriais devido a sua capacidade em
depodsito de apatita, que contribui para a osseointegracdo (Hench, 2006°%), indicando ser o
biovidro capaz de induzir a mineralizacéo de superficies e tecidos (Hench,2006°¢; Vollenweider
et al., 2007°"). Estudos in vivo provaram que os biovidros estabelecem ligagdo com 0sso mais
rapidamente do que qualquer outro composto bioceramico (Jones et al., 2015°€) mas, no
entanto, apresentam durabilidade quimica muito pequena (Bertolini et al., 2008°), alta taxa de
dissolucéo e fragilidade. Assim, o controle das reacdes da biodegradacéo e bioatividade pode
ser alcangado através das modificacdes das composicdes dos biovidros (Vallet-Regi et al.,
2001°9).

Outro elemento com potencial para estimular a deposicdo mineral é o Niobio. Sua
utilizacdo na area odontoldgica é recente, contudo, ja demonstrou melhora nas propriedades
quando aplicado a diferentes materiais odontoldgicos (Carvalho et al., 2016%°, Bauer et al.,
201625, Carneiro et al., 2017%7).

A adicdo de nidbio na composicdo dos vidros bioativos foi proposta para substituir a
silica, obtendo vidro bioativo de niobofosfato (NbG). A presenca de nidbio em ambiente imido
atua como formador de estruturas vitreas em cadeias que apresentam ligacdes do tipo O-P-Nb-
O-P-0 e Nb-O-Nb, substituindo grupos fosfatos em coordenacgdes tetraédricas resultando em

melhor durabilidade quimica (Sene et al., 2002'%), melhorando sua biocompatibilidade e
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aumentando a radiopacidade do material (Carvalho et al., 20162°, Han et al., 2013%). O nidbio
é um Oxido metalico que manifesta propriedades de cristalinidade e automontagem, e funciona
como um eficiente nucleador de hidroxiapatita e regulam positivamente (upregulate) os gens
que controlam a diferenciacio das células envolvidas na osteogénese (Kushwaha et al., 2012%¢,
Obata et al., 20125; Sene et al., 2004%; Chenu et al., 2012?° Viapiana et al., 20132?). Miyazaki
et al., (200154 estudaram géis de 6xido de nidbio e constataram que os grupos Nb-OH podem
atuar como centros de nucleacdo para apatita, semelhante os grupos silandis Si-OH. Outros
estudos indicam reduzida citotoxicidade (Silva MHP et al., 2011%°%), promocéo significativa da
calcificacdo de osteoblastos, além de apresentar potencial de promover a atividade de
fosfatatase alcalina, um marcador importante para o processo de geracdo de 0sso novo (Tamai
et al., 2007%). As hipGteses que a literatura testou foram que, em contraste com a silica, o Nb
participaria efetivamente da reacdo de osseointegracdo devido a sua alta biocompatibilidade
com outros minerais Ca-P (Viapiana et al., 2013?2).

Assim, sistemas vitreos contendo niobio podem melhorar a durabilidade quimica,
radiopacidade e biocompatibilidade de cimentos endodénticos, podendo substituir éxidos
radiopacificadores, (lembrando que 6xidos podem afetar negativamente o material). Ainda, a
resisténcia quimica dos vidros de silicato pode ser aumentada pela adicdo do nidbio que exerce
um efeito favoravel sobre véarias propriedades fisicas e quimicas em sistemas de silicato
(Pradhan et al., 2015%). Em ambiente imido aumenta sua durabilidade quimica (Samuneva et
al., 1991%; Karlinsey et al., 2006*°) e mecéanica, e apresenta citotoxicidade reduzida (Samuneva
et al., 1991'°; Pradhan et al., 2015%).

A presenca do ion Nb®" na rede vitrea promove melhorias na resisténcia mecanica e
confere ainda, mddulo de elasticidade proximo ao osso cortical (Carvalho et al, 2017%).
Carvalho et al. (20162°) propuseram com sucesso a inclusio de particulas de niobio a guta-

percha (a fim de melhorar sua adesdo a dentina radicular) e Sene et al., (200218); Vallittu et al.,
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(2018°%7) aos cimentos endoddnticos (objetivando melhorar a radiopacidade e a capacidade de
selamento da regido apical do canal radicular).

Sabe-se que um cimento endodoéntico ideal deve ser capaz de garantir a vedagéo
impermeavel de todo o comprimento do espaco do canal radicular tratado. Uma resposta
benéfica adicional dos vidros bioativos esté relacionada a sua comprovada alcalinidade, que
pode provocar um efeito antibacteriano colaborando com o processo de cicatrizacéo
(osteogénico) (Setbon et al., 20147), e, assim, inibir a formacao de biofilme no espaco do canal
radicular (Carvalho et al., 2016%). Neste contexto, sistemas vitreos baseados em nidbio tém

sido de grande interesse devido a sua versatilidade estrutural e aplicacdes Uteis.
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2. MATERIAIS E METODOS

2.1 Grupos comerciais

Os cimentos comerciais utilizados no presente estudo foram: AH Plus (Dentsply De
Trey, Konstanz, Germany), Endofill (Dentsply, Petropolis, Brasil), MTA Fillapex (Angelus,
Londrina, PR, Brasil), EndoSequence (BC Sealer, Brasseler USA, Savannah, GA, EUA).
Composicdes, lote, fabricante e manipulacdo dos materiais estdo descritos na Tabela 1

2.2 Grupos experimentais

Dois vidros bioativos foram utilizados: um vidro comercial (45S5 Sylc, OSspray Ltd,
Londres, Reino Unido) e um vidro experimental a base de niobofosfato (NbG). A composicéao
e forma de sintese detalhadas do NbG foram descritas em estudos prévios (Carvalho et al.,
2015°%8; Carvalho et al., 20162%). Antes da preparacio dos cimentos, os vidros foram moidos em
um moinho do tipo planetario (Pulverisette 5, Fritsch GmbH, Idar-Oberstein, Alemanha). Os
materiais foram inseridos em jarros ceramicos com esferas de carbeto de tungsténio (5 mm) e
submetidos ao processo de moagem a seco.

2.3 Metodos

As propriedades fisicoquimicas foram avaliadas por intermédio dos testes: Tempo de
presa (inicial e final), radiopacidade, escoamento, alteragdo de pH em ambiente &cido (pH=4)
e neutro (pH=7), alteracdo de massa (sorcao e solubilidade), a bioatividade por (MEV/EDS,
FTIR/ATR e DR-X); e a biocompatibilidade por viabilidade celular, os resultados foram

comparados entre si e com diferentes cimentos endodonticos comerciais



Tabela 1 — Fabricante, lote, composicao e a manipulagao dos cimentos endodonticos utilizados.
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Material
(Fabricante, Lote)

Composicgao

Manipulagéo

Cimento bioativo 45S5
(Experimental)

Pasta A: Particulas bioativas 50%
Pasta B: silicato de sddio, glicerina e outros componentes

Pasta base e pasta catalisadora foram dispersas em
uma placa de vidro em uma proporgéo de 3:1

Cimento bioativo niobofosfato
(Experimental)

Pasta A: Particulas bioativas 50%
Pasta B: silicato de sddio, glicerina e outros componentes

Pasta base e pasta catalisadora foram dispersas em
uma placa de vidro em uma proporgéo de 3:1

Endofill (Dentsply, Petrépolis, Brasil)
(334427))

Pé: 6xido de zinco, resina hidrogenada, subcarbonato de
bismuto, sulfato de bario, borato de sddio anidro.
Liquido: eugenol, 6leo de améndoas doce.

Foram dispersas 3 gotas do liquido em uma placa
de vidro e agulutinado de forma gradativa.

MTA Fillapex (Angelus, Londrina,
PR, Brasil) (42503)

Pasta 1: resina salicilato, silica pirogenada e trioxido de
bismuto como agente radiopaco

Pasta 2: resina de MTA (40%), silica pirogenada, dioxido
de titanio e resina desalicilato de 1,3-butileno glicol

Pasta base e pasta catalisadora foram dispersas em
um bloco de papel impermeével na proporgéo de
1:1.

AH Plus (Dentsply De Trey,
Konstanz, Germany) (2672011)

Pasta A: éter de bisfenol A, diglicidil, tungsteanato de
calcio, 6xido de zirconio, aerosil e 6xido de ferro.

Pasta B: amina adamantana, n-dibenzil-5-oxanonano-
diamina, tungsteanato de célcio, 6xido de zircénio e 6leo
de silicone.

Pasta base e pasta catalisadora foram dispersas em
um bloco de papel impermeavel na proporc¢éo de
1:1.

(EndoSequence BC (Brasseler USA,
Savannah, GA, EUA (10)16004SP)

Oxido de zirconio, silicatos de calcio, fosfato de calcio
monobasico, hidréxido de célcio, agentes de carga e de
espessamento

Pasta Unica previamente manipulada
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2.2 Propriedades fisicogquimicas

2.2.1 Tempo de presa

Para o ensaio do tempo de presa, os cimentos foram manipulados e inseridos em uma
matriz de silicone em forma de disco (@: 10x2mm), passados 1min do inicio da manipulacdo
uma agulha de Gillmore de didmetro de 2,12mm com um peso de 113,4g foi usada para a
obtencdo do tempo de presa inicial. Esse tempo foi determinado até a agulha ndo conseguir
deixar marcas na superficie do espécime. Nesse momento, foi registrado o tempo de presa
inicial, apds esse periodo partiu-se para a determinacdo do tempo de presa final. Para a
determinacgéo do tempo de presa final foi utilizada uma agulha de Gillmore com uma ponta de
didmetro de 1,06mm e um peso de 453,69 (ASTM: C266-18) (Figura 1). Para cada material
foram confeccionados cinco corpos de prova (n=5) as leituras foram realizadas em triplicata e

uma media foi tirada para cada corpo de prova.

C 1))

Figura 1 - Leitura do tempo de presa inicial e final dos cimentos testados. (A): Confec¢do do corpo de
prova; (B): Agulha de Gillmore utilizada para a determinacdo dos tempos de presa; (C): Tempo de presa
inicial;(D): Tempo de presa final.
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2.2.2 Radiopacidade

Cada cimento foi manipulado e inserido em uma matriz metélica circular (&: 5x1mm).
Apos a presa final, os corpos de prova dos cimentos foram colocados em um sensor digital
(Kodak RVG100 Digital Radiography sistema; Modulo Xray2Go Ex) com uma escala de
aluminio. Uma fatia de um dente pré-molar humano sadio com esmalte e dentina (&:1mm) foi
utilizada para a comparagéo. Esse conjunto foi posicionado a 25cm de distancia de um aparelho
radiografico (Gnatus XR 6010, Ribeirao Preto, Brasil) com parametros de exposi¢do de 0,20s
a 70 KVp e 8 mA (ISO 6876: 2012). As imagens radiograficas obtidas foram levadas a um
software (software Image Tool - versdo 3.00. The University of Texas Health Science Center,
San Antonio, USA) para a determinacao da radiopacidade atraves da densidade radiografica, a
qual foi convertida em milimetros de aluminio (mmAl) (Figura 2). Para cada material foram

confeccionados cinco corpos de prova (n=5) que foram lidos em triplicata.

ﬂe Edit Image Process Analyze Plugins Window Help
Oolg|o|~&l:uN|Ala|a|0 Qloy 4| 8|~ | »
x=385, y=262, w=12, h=12

A
0 25

Figura 2 - (A): Esquema ilustrando a confec¢do dos CP; (B): Disposicdo no sensor dos CP, fatia
do pré-molar e escala de aluminio, (C): Digitalizacdo, (D): histograma de opacidade.
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2.2.3 Escoamento

Para a determinacdo do escoamento, os cimentos foram manipulados e 0,05mL de cada
material foi depositado no centro de uma placa de vidro (50x50x4mm) com o auxilio de uma
seringa tuberculina de mL. Apo6s 180 + 5seg da mistura dos cimentos, uma segunda placa de
vidro (50x50x4mm) foi colocada sobre o material, e sobre esse conjunto um peso de 94g foi
posicionado na superficie da placa perfazendo um peso final de 120g.

Apbs 10min o peso foi removido e com um paquimetro digital (Mitutoyo, Toquio,
Japdo) foi realizada a mensuracdo maxima e minima do didmetro do disco formado pelo
escoamento do material (1ISO 6876: 2012). Para cada material foram confeccionados cinco

corpos de prova (n=5) que foram lidos em triplicata. (Figura 3).

Figura 3 - (A): Esquema ilustrando a confeccdo dos CP, (B): Sobre peso (94g) sobre a segunda placa,
(C): Registro do maior eixo, (D): Registro do menor eixo.
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2.2.4 Atividade alcalinizante (pH), perda e alteracdo de massa

A atividade alcalinizante foi conduzida em solucgdes contendo diferentes pHg iniciais
(4 e 7) e nos tempos de 24h, 48h, 7dias, 14dias e 28dias. Dez espécimes de cada cimento foram
confeccionados em forma de disco (@15x2mm) e divididos nos dois pH testados (n=5).

Previamente a hidratacdo os corpos de prova foram pesados para obter a sua massa
inicial (M1) em balanca analitica de precisdo de 0,0001g para obtencdo da massa inicial (M1)
(Ohaus Corporation, New Jersey, NJ, EUA) e em seguida inseridos em frascos contendo 6mL
de solugdo e mantidos em estufa a 37°C até o momento da leitura (Figura 5).

Apos periodos de armazenamento (24h, 48h, 7dias, 14dias e 28dias) as amostras foram
removidas das solucdes, lavadas e secadas em papel absorvente para a obtencdo da massa dos
discos (M2). Em seguida, os materiais foram posicionados em novos frascos com as mesmas
quantidades das solucbes frescas. Apos 28 dias, as amostras foram dessecadas novamente por
30 dias e pesadas até a obtencdo de uma massa estavel final (Ms). A sor¢éo e solubilidade dos
materiais foi determinada através das seguintes equacoes:

Massa 2 — Massa 3

Sorcio =
orgao Volume

Massa 1l — Massa 3
Solubilidade =

Volume

Apos a determinacdo da massa das amostras e substituicdo dos frascos e solucGes em
cada periodo de avaliacdo, as solucbes em que 0s espécimes estavam armazenados
anteriormente foram utilizadas para a mensuracdo do pH. A mensuracdo do pH foi realizada
com um eletrodo posicionado diretamente nos frascos contendo as solugdes (QM-A338,

Quimis, Sao Paulo, Brasil).
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_» A. Leitura do pH pH 4.0

24 h pH 7.0
Ne 1 24h
Ne 1

B——

B. Perda e alteracao de
massa

C. Repeticdo do ciclo: 48horas, 7dias, 14dias, 28dias

Figura 4 - (A): Esquema ilustrando o ensaio de atividade alcalinizante. (B): Ensaio de alteragéo
de massa dos materiais testados.

2.2.5 Bioatividade (MEV/EDS, FTIR-ATR e DRX)

Dois espécimes em formato de disco (@10x1mm) foram confeccionados para cada
material. As amostras foram hidratadas em frascos plasticos individuais contendo 5mL de
solucéo de fluido corporal simulado (SBF) e armazenados em estufa por 30 dias a 37 °C. Apds
0 periodo de hidratacdo, foram retiradas da solucdo e desidratadas em dessecador por 24 h.

Imagens de MEV/EDS (TM3030, Hitachi, Téquio, Japdo) em magnificacGes de 1000x
e 5000x foram obtidas antes e ap0s a hidratagdo em SBF para caracterizagdo morfologica dos
precipitados depositados na superficie. Posteriormente, espectros de FTIR/ATR foram
coletados (IRTracer-100, Shimadzu, Quioto, Japdo) para identificacdo de bandas caracteristicas
de precipitados de calcio e fosfato (Kokubo et al., 1990%°). Os espectros foram obtidos em modo
de transmitancia, com 60 varreduras em resolucdo de 4 cm™ e range de 400 a 2000 cm?,
utilizando pastilhas de Brometo de potassio (KBr).

Caracterizacdo adicional dos precipitados foi realizada através de medidas de difracao

de Raios-X em um difratdmetro (D8 Advance, Bruker, Alemanha) com radiacdo Cu-Ko (40
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kV, 40 mA), detector linear e fenda de 0,6 mm. Todas as medidas foram feitas a 25 °C, com

passo angular (260) de 0,02° e intervalo de medida de 4 a 94°.

A — MEV/EDS, FTIR-ATR, DRX B - SBF (30d) C - DESSECADO (24h)

Ne-2

,_
1

D - LEITURA

Figura 5 - Esquema ilustrando a bioatividade dos CP. (A): Leitura em MEV/EDS, (B): Imerséo
em SBF por 30dias, (C): Dessecacdo por (7d), (D): Leitura da formacgdo de precipitados
(MEVIEDS, FTIR/ATR e DRX).

2.2.6 Biocompatibilidade

As celulas de fibroblastos gengivais humanos HGF (American Type Culture Collection
- ATCC® CRL-2014™), foram mantidas em estufa a 37°C e 5% CO, em atmosfera (imida, e
cultivada em meio de cultura Dulbecco’s Modified Eagle Medium (DMEM; Gibco)
enriquecido com 10% de soro fetal bovino (SFB; Atlanta biologicals®), 100 U mL* de
penicilina, 100 pg mL™ de estreptomicina e 250 mg mL™* Fungizone (anfotericina B; Gibco) e
armazenadas a 37°C em 5% de CO> até o momento do uso. Para avaliar seus efeitos bioldgicos,
0 meio condicionado foi produzido por imerséo dos corpos de prova (N=45, @ 5mmx1mm h/

esterilizados / luz ultravioleta / 30min), ao meio de cultura a 37°C por 24h (Figura 6).
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A — Cultura ( fibroblastos gengivais) B - Meio condicionado (24 h)

Figura 6 - Esquema ilustrando. (A): Cultura dos fibroblastos gengivais, (B): Condicionamento
do meio com os cimentos endodonticos.

A viabilidade celular relativa das amostras foi avaliada usando solu¢do de MTT (3-(4,5-
dimetil-2-tiazolil)-2,5difenil-tetrazolio brometo 0,5% + DMEM/SFB). As placas foram
incubadas por 24 horas (37°C, umidade 98%, 5% de CO.) protegidas da luz. Depois desse
periodo, o meio foi trocado por dodecil sulfato de sodio (SDS) a 10% (100 pL/poco) e incubada
por 30min a 37°C e o valor de absorbancia foi registrado em leitura espectrofotométrica a um
comprimento de onda de 550nm (Synergy H1, Bio Tek Instruments, Winooski, VT, EUA). A
partir dos valores de absorbancia obtidos foram calculadas as porcentagens de viabilidade
celular. O célculo considerou: % Viabilidade = TA/T1 x100. Onde: TA = media da absorbancia
da célula tratada — absorbancia do branco da amostra / T1 = absorbancia da suspensao celular
sem tratamento. Foram gerados graficos comparativos entre as concentracdes testadas e as
porcentagens de crescimento e viabilidade celulares utilizando-se o programa GraphPad Prism.
(GraphPad Software, LLC, 2365 Northside Dr., Suite 560, San Diego, CA 92108, EUA) Figura

7.
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Figura 7 - Esquema ilustrando a atividade de citotoxicidade celular. (A): Cimentos + meio de
cultura, (B): Fibroblastos gengivais imersos em meio condicionado, (C): Placas armazenadas,
(D): Meio de cultura + MTT incubadas e protegidas da luz, (E): Meio contendo SDS, (F):
Leitura espectrofotometrica.
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2.3 Anélise estatistica

A analise estatistica foi realizada utilizando o software SigmaPlot (SigmaPlot 13.0,
Systat Software Inc., San Jose, CA, USA). Todos os dados foram submetidos ao teste de
normalidade de Shapiro-Wilk (a=0,05).

Os dados de tempo de presa inicial, tempo de presa final e escoamento foram submetidos
ao teste de analise de variancia para um fator (one-way ANOVA) e pés-teste de Holm-Sidak
(a=0,05) para contraste de média.

Para os testes de radiopacidade, perda de massa e viabilidade celular os dados foram
submetidos ao teste Kruskal-Wallis (One-way) e pés teste Students-Newman-Keuls (0=0,05).
Os dados de pH, alteracdo de massa e bioatividade (MEV/EDS, FTIR/ATR e DRX) foram

apresentados de forma descritiva.
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3. RESULTADOS

3.1 - Tempo de presa

A média e os desvios-padréo para o teste do tempo de presa estdo apresentados na Figura
8. De acordo com a analise estatistica realizada, observa-se uma diferenca significativa entre os
grupos testados (p<0,05). A maior média de tempo de presa inicial foi obtido para 0 45S5 e a
menor para o Endofill (p<0,05). Ja para o tempo de presa final a maior média foi obtida para o

BC Sealer e a menor para o Endofill (p<0,05).
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Figura 8 - Média e desvios-padréo dos resultados de tempo de presa inicial e final dos materiais
testados*.

*Diferentes letras mailscula indicam diferenca estatistica dos valores de tempo de presa inicial (p<0,05).
**etras minusculas diferentes indicam diferenca estatistica dos valores de tempo de presa final (p<0,05).

3.2 - Radiopacidade

A média e os desvios-padrao para o teste da radiopacidade estdo apresentados na Figura
9. De acordo com a analise estatistica realizada, pode-se observar diferenca significativa de
radiopacidade entre os grupos tratados (p <0,001), sendo que a maior média de radiopacidade
foi obtida para o AH Plus, seguido do Endofill, BC Sealer, MTA Fillapex, esmalte, NbG,

dentina e, 45S5. Todos os grupos apresentaram radiopacidade superior a dentina (p<0,05),
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exceto o experimental 45S5. O grupo MTA Fillapex foi semelhante ao esmalte dentério

(p>0,05).
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Figura 9 - Média e os desvios-padréao dos resultados da radiopacidade dos materiais testados™.
*Diferentes letras maiusculas representam diferenca estatistica (p<0,05).

3.3 - Escoamento

A média e o desvio-padrao para o teste do escoamento estdo apresentados na Figura 10.
De acordo com a analise estatistica realizada, pode-se observar que ndo houve diferenca

significante entre os grupos de tratamento (p=0,051).



32

40

[ [ } 1 J

HH
I —
S

Escoamento (mm)
N N
o o

-
w

05

00 299%26 30134 316£3,8 35105 34,0129 33939

AH Plus Endofill MTA Filapex BC Sealer 4585 NbG

Figura 10 - Média e os desvios-padréo dos resultados do escoamento dos materiais testados
(p=0,051).

3.4 — Atividade alcalinizante

Na Figura 11 esta a representacao grafica dos valores do pH dos materiais testados em

diferentes periodos (24 h, 48 h, 7 dias, 14 dias e 28 dias) com pH inicial igual a 4.

Atividade Alcalinizante pH 4
---AH Plus  -=-MTA Fillapex  -«Endofill 4555 ®NbG  -e-BC Sealer

13

12 s e
11 -/\ =
10 [ o ‘. “ |
%_ = & m &
8
—
7 \A
6
5
4 @
pH Inicial 24h 48h 7d 14d 28d
Tempo

Figura 11 - Analise do pH dos cimentos nos diferentes periodos na condicdo de pH; 4.
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E possivel observar que no pHi(4) os cimentos AH Plus e Endofill ndo conseguiriam
neutralizar o pH &cido, o grupo AH Plus apresentou um pH < do que 5, e o Endofill < do que
7. Também, é possivel observar que 0s cimentos contendo particulas bioativas mantiveram os
valores de pH acima de 7, o grupo NbG apresentou um pH< do que 9, o MTA Fillapes < do
que 9, 0 45S5=a 11 e 0 BC Sealer>do que 12.

Na Figura 12 esté a representacdo grafica dos valores do pH dos materiais testados em

diferentes periodos (24 h, 48 h, 7 dias, 14 dias e 28 dias) com pH inicial igual a 7.

Atividade Alcalinizante PH 7

-o-Endofill  ®-AH Plus  -+NbG  ®MTA Fillapex  4®BC Sealer = --45S5
13

12
11
10

pH

O N 00 O

pH Inicial 24h 48h 7d 14d 28d
Tempo

Figura 12 - Analise do pH dos cimentos nos diferentes periodos na condi¢édo de pHg 7.

E possivel observar que no pHi(7) os cimentos AH Plus e o Endofill acidificaram
levemente o meio, o grupo Endofill apresentou pH < do que 6, 0 AH Plus< do que 7. Por outro
lado, é possivel observar que os cimentos contendo particulas bioativas alcalinizaram o meio,
0 grupo NbG apresentou pH< do que 9, o0 MTA Fillapex<do que 10 o0 45S5< do que 12 e BC

Sealer> do que 12.
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3.5 — Perda e alteracdo de massa

Na Figura 13 esté a representacao grafica dos valores da perda de massa dos materiais
testados ao final de 28 dias com pH; 4. De acordo com a analise estatistica realizada, pode-se
observar diferenca significativa da perda de massa entre os grupos tratados (p <0,001), onde a
menor média foi para AH Plus, e a maior para o NbG, seguido do 45S5; MTA Fillapex; BC

Sealer; Endofill. Os grupos experimentais NbG e 45S5 sdo semelhantes (p=0,676).
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AN Pryg E"dofi” MT4 FmapexBC Seafe’, 4585 Nbg

Figura 13 - Andlise de perda de massa final do pH4 dos cimentos testados*.
Letras diferentes representam diferenca estatistica (p<0,05).

Na Figura 14 esta a representacdo grafica dos valores da perda de massa dos materiais
testados ao final de 28 dias com pHj 7. De acordo com a analise estatistica realizada, pode-se

observar diferenca significativa da perda de massa entre os grupos tratados (p <0,001), onde a
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maior média foi para o 45S5 e a menor para o0 AH Plus (p<0,001). Os grupos BC Sealer e

Endofill s&o semelhantes (p=0,295).
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Figura 14 — Analise de perda de massa final do pH7 dos cimentos testados*.
* Letras diferentes representam diferenca estatistica (p<0,05).

Na figura 15 e 16 observa-se 0 comportamento (alteracdo de massa) dos cimentos nos
diferentes periodos testados em imersdes (pH ¢ 4 € pH ¢ 7).

Em qualquer das imers6es observa-se um comportamento similar, o grupo experimental
(NbG e 45S5) e o grupo MTA Fillapex apresentaram grande alteracdo de massa (%), enquanto

que, 0 grupo a base de resina epoxi (AH Plus) e o de éxido de zinco e eugenol (Endofill) o



36

comportamento foi quase nulo. Altos valores de ganho de massa foram observados para o grupo

BC Sealer.

ALTERACAO DE M

ALTERACAO DE MASSA %

Alteracdo de Massa pH 4
~~AH Plus Endofill -+~MTA Fillapex -=BC Sealer -#45S5 -0-NbG

Inicial 24 horas 48 horas 7 dias 14 dias 28 dias
Tempo

Alteracdo de Massa pH 7

~~AH Plus TEndofill -+~MTA Fillapex +BC Sealer ®45S5 O-NbG
120,0
1150

110,0
105,0
100,0

95,0
90,0

85,0
80,0
75,0

70,0
65,0
60,0

Inicial 24 horas 48 horas 7 dias 14 dias 28 dias
Tempo

Figura 15 e 16 — Alteracdo de massa (%) em diferentes periodos na condi¢do de pH ¢ 4, pH )

7.
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3.6 — Bioatividade

Apos 30 dias de hidratacdo em SBF foi possivel observar uma formacéo de precipitados
nas superficies de todos os grupos, com excecdo do AH Plus. A analise de EDS dos cimentos:
AH Plus (Figura 17) Zr (zircénio); Si (silicio); e Ca (célcio), Endofill (Figura 18) P (fésforo),
Ca (célcio), Zn (zinco), Ba (bario) e Bi (bismuto), MTA Fillapex (Figura 19) Ca (célcio) e P
(fésforo), BC Sealer (Figura 20) Ca (célcio), P (fésforo), Zr (zirconio) e Ta (tantalo), os
experimentais (45S5 e NbG) (Figura 21) e (Figura 22) apresentaram Ca (célcio), P (fosforo).
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3.6 Bioatividade

AH Plus 28d HL D4.8 x1.0k 100 pum AH Plus 28d HL D5.1 x5.0k 20 um

Figura 17 - (AH Plus) - Analises MEV/EDS dos grupos tratados. Fotomicrografia das amostras imersas em SBF ap06s 30 dias, mostrando
auséncia de aglomerado de particulas precipitadas.
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3.6 Bioatividade Endofill

Endofill 28d NL D49 x1.0k 100 um Endofill 28d NL D49 x5.0k 20 um

Figura 18 - (Endofill) - Analises MEV/EDS dos grupos tratados. Fotomicrografia de amostras imersas em SBF apds 30 dias, mostrando aglomerado
de particulas precipitadas.
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3.6 Bioatividade
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MTA-Fil28d N D54 x1.0k 100 um MTA-Fil28d NL D5.0 x1.0k 100 um

Figura 19 - (MTA Fillapex) - Analises MEV/EDS dos grupos tratados. Fotomicrografia de amostras imersas em SBF ap6s 30 dias, mostrando
aglomerado de particulas precipitadas. A andlise de energia dispersiva por Raio-X revelou altos picos de Ca e P.
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3.6 Bioatividade

BC Sealer

BC Sealer 28d D4.7 x1.0k 100 um BC Sealer 28d D4.7 x5.0k 20 um

Figura 20 - (BC Sealer) Analises MEV/EDS dos grupos tratados. Fotomicrografia de amostras imersas em SBF apds 30 dias, mostrando aglomerado
de particulas precipitadas. A analise de energia dispersiva por raio — x revelou altos picos de Ca e P.
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3.6 Bioatividade
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4585 28d NL D52 x1.0k 100 um 4585 28d NL D52 x5.0k 20 um

Figura 21 - (45S5) Analises MEV/EDS dos grupos tratados. Fotomicrografia de amostras imersas em SBF apds 30 dias, mostrando aglomerado de
particulas precipitadas. A analise de energia dispersiva por Raio — x revelou altos picos de Ca e P.
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3.6 Bioatividade

NL D5.7 x1.0k 100um NbG 28d

Figura 22 - (NbG) Analises MEV/EDS dos grupos tratados. Fotomicrografia de amostras imersas em SBF apds 30 dias, mostrando aglomerado de
particulas precipitadas. A analise de energia dispersiva por Raio — X revelou picos Niobio, Calcio e Fésforo.
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As analises de FTIR/ATR e DRX mostraram 0s seguintes resultados para cada um dos cimentos analisados:

1) AH Plus: FTIR/ATR mostrou auséncia de picos precursores de bioatividade. Os picos localizados nas bandas de 500cm™ e 820cm™ (a), 1.183cm™
1 (b) e 1510cm™ (c) foram correspondentes a silica, componentes da silica e a compostos aromaticos, respectivamente. Sob os espectros de DRX,
o cimento AH apresentou 6xido de zircénio (ou zircbnia) (ICDD card #00-037-1484) e tungstato de célcio) (ICDD card #01-085-0443) (Figura
23).

2) Endofill: FTIR/ATR mostrou auséncia de picos precursores de bioatividade. Os picos localizados nas bandas de 925 cm™* e 1200~ (a), 1000 *
(b), 1510~ % (c) e 1680 * (d) foram correspondentes a compostos do eugenol (a), compostos aromaticos (b, ¢) e hidroxila (d). Sob os espectros de
DRX, o cimento Endofill apresentou 6xido de zinco (ICDD card #01-080-0075), 6xido de bismuto carbonatado (ICDD card #00-041-1488), e
sulfato de bario (ICDD card #00-024-1035) (Figura 24).

3) MTA Fillapex: FTIR/ATR mostrou picos precursores de bioatividade. Os picos localizados nas bandas de 560 cm™* e 600~ ! (a) corresponderam
a apatita carbonatada; os picos localizados nas bandas de 700cm™?*, 710°%, 108071, 1415 ' e 1460~ ! (b) corresponderam ao carbonato de calcio e
o pico localizado em 940~ * (c) correspondeu ao silicato de célcio hidratado. Sob os espectros de DRX, o cimento MTA Fillapex apresentou
tungstato de calcio (ICDD card #001-085-0443) e carbonato de célcio (ICDD card #01-081-2027) (Figura 25).

4) BC Sealer: FTIR/ATR mostrou picos precursores de bioatividade. Os picos localizados nas bandas de 560 %, 870" %, 960 %, 1025 (a)
corresponderam a apatita carbonatada e os picos localizados em 1415~ e 1460~ ! (b) corresponderam ao carbonato de célcio. Sob os espectros de
DRX, o cimento BC Sealer apresentou carbonato de calcio (ICDD card #00-005-0586) (Figura 26).

5) Cimento experimental contendo 45S5: FTIR/ATR mostrou picos precursores de bioatividade. Os picos localizados nas bandas de 5601 e 870~
1 (@) corresponderam a apatita carbonatada e os picos das bandas 710~ %, 1080 e 14151

(b) ao carbonato de calcio. Sob DRX, cimento experimental contendo 45S5 apresentou carbonato de sodio e célcio hidratado (ICDD card #00-
024-1065), e carbonato de célcio (ICDD card #01-072-1937) (Figura 27).
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6) Cimento experimental contendo NbG: FTIR/ATR mostrou picos precursores de bioatividade. Os picos localizados nas bandas de 560! (a),
940! (b) e 1460 * (c) corresponderam a apatita carbonatata, ao silicato de calcio hidratado e ao carbonato de calcio, respectivamente. Sob DRX,
o cimento experimental contendo NbG apresentou fosfato de sodio e célcio hidratado (ICDD card #00-038-0410) (Figura 28).



AH Plus

(a) (a) (b) (

TR D

Transmittance (%)

AHPIug (a) Silica
(b) Silicon compounds
(c) Aromatic ring

T T T
1000 1500

=
<}

Wavenumber (cm'1 )

2000

Intensity (a.u)

CcT

CcT

20 (degree)

AH Plus

46

CT: Calcium Tungsten Oxide
ZO: Zirconium Oxide

Figura 23 - (AH) - Andlises de FTIR/ATR DRX para o cimento AH Plus apds 30 dias de imersdo em SBF. O lado esquerdo da imagem mostra 0s

resultados de FTIR/ATR e o lado direito mostra os resultados de DRX. Os espectros evidenciaram auséncia de picos relativos a componentes que

pudessem ser precursores de bioatividade.
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Figura 24 - (Endofill) - Analises de FTIR/ATR e DRX para o cimento Endofill apds 30 dias de imersdo em SBF. O lado esquerdo da imagem

mostra os resultados de FTIR/ATR e o lado direito mostra os resultados de DRX. Os espectros evidenciaram auséncia de picos relativos a

componentes que pudessem ser precursores de bioatividade.
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Figura 25 - (MTA Fillapex) - Analises de FTIR/ATR e DRX para o cimento MTA Fillapex ap6s 30 dias de imersdo em SBF. O lado esquerdo da

imagem mostra os resultados de FTIR/ATR e o lado direito mostra os resultados de DRX. Os espectros evidenciaram picos relativos a componentes

precursores de bioatividade.
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Figura 26 - (BC Sealer) - Anélises de FTIR/ATR e DRX para o cimento BC Sealer ap6s 30 dias de imersdo em SBF. O lado esquerdo da imagem

mostra os resultados de FTIR/ATR e o lado direito mostra os resultados de DRX. Os espectros evidenciaram picos relativos a componentes

precursores de bioatividade.
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Figura 27 - (Cimento experimental contendo 45S5) Analises de FTIR/ATR e DRX para o cimento contendo 45S5 ap6s 30 dias de imersdo em SBF.

O lado esquerdo da imagem mostra os resultados de FTIR/ATR e o lado direito mostra os resultados de DRX. Os espectros evidenciaram picos

relativos a componentes precursores de bioatividade.
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3.7 Biocompatibilidade
Na figura 29 observa-se diferencas entre os valores médios da viabilidade celular entre
0s grupos tratados (p=0,006), evidenciando o maior valor para 0 AH Plus e o menor para o

Endofill. Os grupos BC Sealer e Endofill sdo semelhantes (p=0,127).
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Figura 29 - Viabilidade celular de fibroblastos gengivais humanos (HGF) em contato com
materiais testados, apos cultura de 24 horas.
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4. Discusséo

Os cimentos endoddnticos podem ser inertes ou capazes de induzir a deposicédo de tecido
duro. Em geral, a bioatividade de um cimento endodéntico esta diretamente relacionada a
constituicdo quimica e depende da interacdo entre ele e 0 ambiente circundante (Collares et al.,
201159).

Os nossos achados mostraram em testes biolégicos que 0s cimentos experimentais
contendo 45S5 e NbG aglomeraram precipitados de Ca e P em sua superficie (mais
especificamente, esses precipitados eram compostos de hidroxiapatita carbonatada e carbonato
de célcio); o que indica a potencial bioatividade do material. Além disso, mostraram viabilidade
celular e os testes fisicoquimicos mostraram, que os cimentos experimentais elevaram o pH dos
meios; demostraram propriedades adequadas de escoamento e tempo de presa. Porém, a
radiopacidade esperada conforme as normas internacionais so foram alcangadas pelo NbG. No
entanto, em relacdo a perda e a alteragdo de massa 0s cimentos experimentais ndo alcangaram
0s parametros sugeridos pela norma 1SO 6876-2002.

Desta forma, o objetivo deste estudo foi desenvolver cimentos experimentais a base de
vidros bioativos, testar a bioatividade (viabilidade celular), avaliar a biocompatibilidade
(viabilidade celular) e caracterizar algumas propriedades fisicogquimicas como tempo de presa
(inicial e final), radiopacidade, escoamento, capacidade alcalinizante em meio &cido e neutro e,
alteracdo de massa (sorcdo e solubilidade), afim de proporcionar uma comparacdo com
cimentos endoddnticos disponiveis no mercado (AH Plus — Dentsply De Trey, Konstanz,
Germany, Endofill - Dentsply, Petropolis, Brasil, MTA Fillapex - Angelus, Londrina, PR,
Brasil, EndoSequence BC - Brasseler USA, Savannah, GA, EUA).

A bioatividade é uma propriedade desejavel para cimentos endoddnticos, no entanto a
adicdo de particulas visando ganho de melhorias em suas propriedades, podem vir a interferir

no seu arranjo estrutural, alem de afetar a reatividade de sua superficie.
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Desta forma, o tempo de presa de um cimento também depende de seus constituintes,
além do tamanho das particulas, temperatura ambiente e umidade (McMichen et al., 20037;
Donnelly et al., 2006’!; Marin-Bauza et al., 20107%). O maior tempo de presa produz a
porosidade, podendo resultar na lixiviagdo de subprodutos citotoxicos (Loushine et al., 2011°;
Silva et al., 2013"%) além de permitir infiltragdo de microorganismos nocivos ao ambiente. De
acordo com a norma I1SO (6876:2012), o tempo de presa médio deve estar dentro da faixa
estabelecida pelo fabricante. Neste estudo os dois cimentos experimentais preencheram este
critério, mostrando que mesmo com a possibilidade de os constituintes influenciarem as
propriedades, as particulas adicionadas (quantidade e tipo) ndo afetaram o tempo de presa dos
cimentos.

O nidbio é um metal que apresentou boa radiopacidade em varios estudos (Carvalho et
al., 2016%; Bauer et al., 2016%°%; Carneiro et al., 2017%"). No presente estudo apresentou
resultados de radiopacidade superiores a dentina, talvez isso tenha ocorrido em virtude da sua
dissolucdo na rede do vidro ou de sua lixiviacio (Balbinot et al., 2020?*). Nos cimentos
bioceramicos como o MTA Fillapex e BC Sealer, os estudos apontam que radiopacificadores
como 6xido de bismuto (MTA Fillapex) utilizado afeta a cinética de hidratadacao (Camilleri et
al., 201174, e é citotoxico (Abudayyak et al., 2016°), o 6xido de zirconio (BC Sealer) é inerte
e, ndo participa da reacio de hidratacdo (Camilleri et al., 201174).

Por intermédio do escoamento o cimento une dente-material propicia a interacao entre
0 substrato, embrica-se mecanicamente aos tibulos e adere quimicamente a rede de colagenos
da matriz dentinaria. (Siqueira et al., 19957), ou seja, 0 cimento deve se colar a dentina das
pareses do canal e selar o sistema de canais radiculares. Neste estudo, Todos 0s materiais
testados apresentaram escoamento superior aos exigidos pela norma ISO 6876:2012.

O aumento do pH dos meios (4 e7) foi observado em todos os grupos, especialmente

nas primeiras 24h. Analisando o comportamento dos biovidros experimentais € possivel
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observar um comportamento alcalinizante similar em suas curvas de pHs estudadas.
Inicialmente, as curvas de pHs exibem um aumento acentuado de pH na primeira hora, e depois
tende a uma estabilizagdo. Estudos indicam que deve ocorrer uma intensa liberacdo de ions e
dissolucdo da matriz (troca de fons hidroxila) entre as particulas bioativas ricas em Ca?* e/ou
Na* pelos ions H3O" da solucédo), seguido de uma estabilizacdo em virtude da formacdo da
camada de silica-gel que reduz a liberacdo de ions provenientes da estrutura do material.
(Cerrutiet al., 2005"7; Lopes et al., 20147®), esta alcalinidade além de proporcionar bioatividade,
também ajuda na osteogénese formando tecido novo na regido apical.

Os grupos bioceramicos (BC Sealer; MTA Fillapex) elevaram o pH das solugdes iniciais
4 e 7 para patamares alcalinos (contribuindo para o potencial osteogénico, biocompatibilidade
e acdo antibacteriana) e se mantiveram apos 28 dias. O silicato dicalcio e o silicicatotricalcio
produzem hidréxido de calcio ao reagir com a agua, proporcionando uma forte alcalinidade
absorve didxido de carbono, impedindo a sobrevivéncia das bactérias anaerdbicas (Maréo et
al., 20117%; Koch et al., 200987).

A literatura ja relatou que o pH alcalino dos cimentos endodonticos poderia neutralizar
0 acido latico dos osteoclastos e impedir a dissolucdo dos componentes mineralizado dos
dentes, ativando a fosfatase alcalina (Stock et al., 198581), além de criar um ambiente adverso
para maioria das bactérias que podem sobreviver apds o tratamento endodéntico (Stuart et al.,
2006%2). Embora o aumento do pH esteja relacionado a uma maior lixiviacio de ions (Na* e
Ca2** por troca com ions H3O"), a liberacdo dos ions Ca?** sdo de maior importancia para a
bioatividade de cimentos endod6nticos mesmo sabendo que uma rapida liberacdo de ions
seguida por um esgotamento ocasiona um desequilibrio entre suas propriedades mecanicas e
bioativas (ganho ou perda de massa e morte celular) (Lopes et al., 2014’8; Odermatt et al.,
2020%%), como bem foi demonstrado nos grupos BC Sealer e cimento experimental contendo

4585.
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Por padrdo, a perda de massa de um material deve estar proxima de 0,1% e ndo exceder
3% da massa inicial (ISO 6876:2012). Neste estudo a perda e alteragdo de massa foi baseada
na pesagem inicial (antes da hidratacdo em agua destilada contendo pH @4 ou 7, 28 dias de
hidratacdo e ap6s a dessecacdo por 30 dias). A alcalinizacdo do pH pode estar ligada a
dissolucéo de alguns componentes reativos dos cimentos, desta forma, perdas e alteracdes de
massas volumosas foram observadas para 0s cimentos experimentais 45S5 e NbG, que pode
estar relacionado a alta reatividade do vidro 45S5 em meio aquoso. O biovidro inicialmente
perde ions sodio e calcio por troca com ions HsO" da solugdo, (essa lixiviagdo promove um
aumento local do pH) ou, ao fato dos materiais hidrofilicos terem algumas de suas
caracteristicas alteradas em funcio da umidade (Al-Haddad et al., 2016%4).

Neste estudo o cimento experimental NbG em meio &cido (pH=4) apresentou
aproximadamente 40% de perda de massa enquanto que em pH neutro (pH=7) apresentou
aproximadamente 15%. Este encontrado esta de acordo com estudos (Zerlim , 2008%) onde o
NbG tem sua taxa de lixiviagdo aumentada significativamente em ambiente &cido por conta da
ruputura das ligagdes idnicas “cross-links,”onde ocorre uma hidratagdo rapida promovendo
uma dissolucéo uniforme, ja no meio basico, o processo ocorre com taxas menores. No entanto,
a perda e alteracdo de massa (dissolucdo) culmina na formacdo de uma camada rica de silica
hidratada que reagido com os flaidos forma uma camada de fosfato de calcio que evolui
gradualmente e cristaliza-se formando hidroxiapatita carbonatada durante seu processo de
hidratagdo continua (Bodanezi et al., 2008%). O que foi observado no teste de bioatividade.

A presenca lixiviada de ni6bio como produto de dissolucdo € positiva para a
bioatividade do vidro (Balbinot et al., 2018%7), em virtude do conhecimento de que 6xidos
podem promover o crescimento de cristais e a mineralizacdo biomimétrica dos tecidos
circundantes (Karlinsey et al., 2006°). Os grupos Endofill, AH Plus e, MTA Fillapex, sofreram

pouca perda e alteracdo de massa, talvez em virtude de seus elos cruzados em polimeros nao
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reativos da resina hidrogenada (Endofill) ou de resina epdxi e pastas poliaminas que formam
ligagBes covalentes (rigidas e fortes no AH Plus), que afetam a hidratacdo agindo como uma
barreira, impedindo a interacdo da d&gua com a matriz dos cimentos desfavorecendo sua maior
dissolugdo (Borges et al., 2012°°; Viapiana et al., 2014%), e no MTA Fillapex a matriz insol(ivel
de silica cristalina resinosa, o trioxido de bismuto, relacionado a baixa estabilidade molecular
do material (Fridland et al., 2003%°), o que pode explicar sua baixa solubilidade.

Por outro lado, ganho de massa foi observado para o cimento bioceramico BC Sealer
nas primeiras 24 horas e se manteve constante até os 28 dias. Estudos indicam que pode haver
alta taxa de liberacdo de ions célcio reagindo formando cristais de carbonato de célcio (Duarte
et al., 2012%). O componente silicato tricalcico (CasSiOs) s e silicato bicalcico (CazSiOs)
reagem com a agua induzindo a formacéo de géis e cristais amorfos de hidrato de silicato de
calcio (CSH) e hidroxido de calcio (Camilleri et al., 2007°%; YImén et al., 2009°?; Bergold et
al., 2015%; Choi et al., 2019%), além da agua que ficou retida nos poros e capilares durante a
reacao de presa em virtude da reacdo do hidroxido de célcio com os ions fosfatos (Hirschberg
et al., 2013%). Isso de alguma forma foi observado pois o cimento BC Sealar apresentou uma
grande formacdo de precipitados em sua superficie.

Os corpos de provas dos cimentos endodonticos foram caracterizados usando
FTIR/ATR e DRX. Os resultados dos cimentos bioativos mostraram algumas semelhancas
entre si em termos. No teste de bioatividade os resultados (MEV) mostraram formacdo de
precipitados minerais nas superficies de todos 0s grupos, com excecdo ao AH Plus. A anélise
elementar (EDS) revelou que os precipitados formados eram compostos principalmente por
picos de energia de P e Ca, o cimento Endofill apresentou altos picos de P (fésforo); Ca (calcio);
Zn (zinco); Ba (béario) e Bi (bismuto), MTA Fillapex P (fosforo); Ca (calcio), BC Sealer P

(fésforo); Ca (célcio); Zr (zirconio) e Ta (tantalo), 45S5 P (fésforo); e Ca (célcio), NbG P
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(fésforo); Ca (célcio) e Nb (ni6bio), esse indicativo de bioatividade, evoca a formacdo de
hidroxiapatita ou apatita carbonatada composta principalmente de Ca e P.

A formacdo desses compostos precursores de bioatividade pode ser observada nas
analises de FTIR/ATR e DRX para os dois cimentos experimentais (45S5 e NbG) e para 0s
comerciais MTA Fillapex e BC Sealer. Estudos (Shokouhinejad et al., 2012%) indicam que nos
vidros bioativos a presenca lixiviavel dos (ions como Ca?*, Si?*, PO4>, e Nb?") podem entrar
em contato com os fluidos e favorecer a regeneracdo dos tecidos periapicais danificados,
principalmente no terco apical (Gupta et al., 2010%; Jung et al., 2010%; Jones et al., 2015°).

Da mesma forma foi demonstrado que a precipitacdo de fosfato de célcio pode ocorrer
na superficie de varios materiais a base de polimeros bioativos quando imersos em solucao
supersaturada como SBF (Kokubo et al., 1990%) e mais, os produtos de dissolugdo dos
biovidros demonstraram propriedades osteogénicas, estimulando células osteoprogenitoras ao
nivel genético (esse comportamento tem sido atribuido, a reatividade de sua superficie com
fluidos corporeos que alcalinizam o Ph do meio aumentando a sintese e reticulacdo do coldgeno
(Silver et al , 2001%), além, do brotamento de vasos sanguineos a partir de vasos vizinhos (Leu
et al., 2009'%). O cimento AH Plus ndo mostrou precipitados talvez porque a maior parte do
calcio presente ndo esteja na forma ionizada (Viapiana et al., 2014%8).

O teste de viabilidade celular (biocompatibilidade/MTT) demonstrou resultados com
diferencas significantes entre os grupos tratados (p=0,006). O grupo AH Plus mostrou maior
resultado de sobrevivéncia celular seguido em ordem decrescente do 45S5; NbG; MTA
Fillapex; BC Sealer; Endofill. Essa sobrevivéncia celular pode ser explicada em virtude da
diminuicdo na lixiviacdo de substancias toxicas presentes em sua formulacdo apds presa final
(Silva et al., 20137). Nossos ensaios foram feitos com os materiais em sua presa final.

O elevado pH dos grupos bioativos (presenca de silicatos e hidréxido de célcio em suas

composicdes, elevada liberacdo de ions sodio) pode ter causado uma maior toxicidade no teste
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de viabilidade celular, no entanto os cimentos experimentais apresentaram maior diferenga na
taxa de sobrevivéncia celular em relagdo aos cimentos comerciais: bioceramicos (MTA
Fillapex) e a base de 6xido de zinco e eugenol (Endofill). Uma possivel explicacéo talvez a
presenca de componentes toxicos como resina salicilato, resina diluidora e silica no grupo MTA
Fillapex (Silva et 1., 20137), e continua liberacdo de eugenol da matriz do cimento (por
hidrolise), ions de zinco, resina diluidora no Endofill (Guigand et al., 1999%°).

O biovidro niobofosfato (NbG) derivado do bioglass 45S5 a modificacdo do bulk foi
feita pela substituicdo do silicio (Si) pelo nidbio (Nb). Os resultados mostraram que as
modificagdes na composic¢ao do biovidro 45S5 proporcionaram grandes efeitos sobre todas as
suas propriedades principalmente na velocidade e na quantidade de ions lixiviados, tendo-se
em vista que a concentracdo do produto idnico do biovidro tem relacdo estreita com a
bioatividade. Vale ressaltar que a presenca do NbG no vidro deve ter alterado a velocidade e a
lixiviacdo de ions contribuindo com sua menor solubilidade.

Assim apresentamos o vidro de niébio como particulas de carga para cimentos
endoddnticos bioativos, com o conhecimento de que demonstraram viabilidade as células de
fibroblastos gengivais humanos e, ndo influenciaram de forma negativa as propriedades
fisicoquimas e bioldgicas dos cimentos endoddnticos experimentais. Além disso, os resultados
foram superiores ao MTA Fillapex e ao BC Sealer, indicando que a microparticula de ni6bio
tem potencial para uso clinico, corroborando com estudos de Dsouki et al, (2014Y) e Mestieri
et al., (201719?),

A perda de massa observada para 0s cimentos experimentais constituiu um ponto fraco
neste estudo. No entanto a combinacdo de diferentes metodologias de analise, tais como,
identificacdo dos precipitados bioativos por meio de MEV/EDS, FTIR/ATR e DRX,
forneceram fortes fundamentos para o detalhamento e esclarecimentos dos resultados obtidos,

tanto para os cimentos experimentais quanto para 0s comerciais
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5. Concluséao

Os cimentos experimentais contendo 45S5 e NbG apresentaram 6timos resultados de
bioatividade, indicando potencialidade para uso clinico, no entanto, as investigaces devem
prosseguir visando entender o mecanismo do nidbio na matriz do cimento endoddntico

experimental.
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