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Influéncia da solucdo de imerséo e da interacdo com a dentina na solubilidade de

cimentos endodoénticos bioceramicos pronto para uso ou pé-liquido

Influence of immersion solution and dentin interaction on the solubility of ready-to-use or powder-
liquid bioceramic endodontic sealers
Influencia de la solucién de inmersion y la interaccidon con la dentina en la solubilidad de cementos
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Resumo

O objetivo deste estudo foi avaliar o efeito da solucdo de imersdo e da interacdo com a dentina na solubilidade de
cimento bioceramico pronto para uso NeoSEALER® Flo (NSF) ou po6-liquido BioRoot RCS (BR). Moldes com
diametro interno de 5 mm e 1,5 mm de altura foram confeccionados em polietileno ou dentina bovina. Apds
preenchimento com NSF ou BR, foram mantidos em estufa por 24h. Apds determinacdo da massa inicial em balanca
de preciséo, os espécimes foram imersos em 7,5 mL de dgua destilada (AD) ou solugdo salina tamponada com fosfato
(PBS) (n=8) por 7 ou 14 dias. A massa final foi obtida apds pesagem até estabilizacdo da massa. A solubilidade foi
avaliada de acordo com a diferenca entre a massa inicial e final em porcentagem. Teste ANOVA de duas vias,
Bonferroni e teste t ndo pareado foram utilizados (0=0,05). Apdés 7 dias, ambos materiais apresentaram menor
solubilidade em PBS que em AD (p<0,05). Modelo de preenchimento ndo influenciou a solubilidade (p>0,05), exceto
para polietileno/NSF em AD ap6s 7 dias (p<0,05). NSF apresentou menor solubilidade que BR em AD (dentina) ou
PBS (polietileno) apos 14 dias (p<0,05). Conclui-se que PBS proporciona menor solubilidade que AD para NSF e BR
apos 7 dias. Modelo de preenchimento de polietileno influencia a solubilidade de NSF ap6s 7 dias. A solugdo de
imersdo nao influencia a alteracdo de massa ap6s 14 dias. Novas abordagens metodolégicas podem representar
alternativas importantes para avaliacdo de solubilidade de cimentos biocerdmicos.

Palavras-chave: Calcarea silicata; Endodontia; Solubilidade.

Abstract

The aim of this study was to evaluate the effect of immersion solution and interaction with dentin on the solubility of
ready-to-use bioceramic NeoSEALER® Flo (NSF) or powder-liquid BioRoot RCS (BR). Molds with an internal
diameter of 5 mm and a length of 1.5 mm were made of polyethylene or bovine dentin. After filling with NSF or BR,
they were kept in an oven for 24 hours. After determining the initial mass on a precision scale, the specimens were
immersed in 7.5 mL of distilled water (DW) or phosphate buffered saline solution (PBS) (n=8) for 7 or 14 days. The
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final mass was obtained after weighing until mass stabilization occurred. Solubility was evaluated according to the
difference between the initial and final mass in percentage. Two-way ANOVA, Bonferroni and unpaired t-tests were
used (0=0.05). After 7 days, both materials showed lower solubility in PBS than DW (p<0.05). Filling mold did not
influence solubility (p>0.05), except for polyethylene/NSF in DW after 7 days (p<0.05). NSF showed lower solubility
than BR in DW (dentin) or PBS (polyethylene) after 14 days (p<0.05). It is concluded that PBS provides lower
solubility than DW for NSF and BR after 7 days. Polyethylene mold influences NSF solubility after 7 days. The
immersion solution does not influence the mass change after 14 days. New methodological approaches may represent
important alternatives for evaluating the solubility of bioceramic sealers.

Keywords: Calcarea silicata; Endodontics; Solubility.

Resumen

El objetivo de este estudio fue evaluar el efecto del medio de inmersion y la interaccién con la dentina en la
solubilidad del cemento biocerdmico listo para uso NeoSEALER® Flo (NSF) o polvo liquido BioRoot RCS (BR).
Moldes con diametro de 5 mm y 1,5 mm de altura se fabricaron en polietileno o dentina bovina. Después del sellado
con NSF o BR, fueron llevados a la estufa por 24h. Después de la determinacion de la masa inicial en la balanza de
precision, las muestras fueron inmersas en 7,5 mL de agua destilada (AD) o solucién salina tamponada con fosfato
(PBS) (n=8) durante 7 o0 14 dias. La masa final se obtuvo después del pesaje hasta la estabilizacién de la masa. La
solubilidad se evalu6 segln la diferencia entre la masa inicial y final en porcentaje. Se utilizaron ANOVA de dos vias,
Bonferroni y pruebas t no pareadas (a = 0,05). Después de 7 dias, ambos materiales mostraron menor solubilidad en
PBS que en AD (p<0.05). El molde para relleno no influyé en la solubilidad (p>0,05), excepto para polietileno/NSF
en AD después de 7 dias (p<0,05). NSF mostré menor solubilidad que BR en AD (dentina) o PBS (polietileno)
después de 14 dias (p<0.05). Se concluye que PBS proporciona menor solubilidad que AD para NSF y BR después de
7 dias. EI molde para relleno de polietileno influye en la solubilidad NSF después de 7 dias. La solucion de inmersion
no influye en la alteracién de masa después de 14 dias. Nuevos enfoques metodoldgicos pueden representar
importantes alternativas para evaluar la solubilidad de los cementos bioceramicos.

Palabras clave: Calcarea silicata; Endodoncia; Solubilidad.

1. Introducéo

A obturacéo dos canais radiculares deve promover adequado selamento (Kikly et al., 2020). Dentre as propriedades
dos materiais obturadores, baixa solubilidade favorece o selamento (Cavenago et al., 2014; Urban et al., 2018; Bastos et al.,
2021). Cimentos endoddnticos a base de silicato de célcio apresentam adequadas propriedades bioldgicas (L6pez-Garcia et al.,
2020; Alves Silva et al., 2020; Silva et al., 2020) e fisico-quimicas (Zordan-Bronzel et al., 2019; Torres et al., 2020; Amaral et
al., 2020; Tavares et al., 2021). No entanto, alta solubilidade € observada nas avaliagdes realizadas para estes materiais (Torres
et al., 2020; Bastos et al., 2021).

A solubilidade de cimentos endodénticos deve ser inferior a 3%, segundo as normas da International Organization for
Standardization (ISO), bem como da American National Standards Institute e American Dental Association (ANSI/ADA). A
avaliacdo da solubilidade é realizada pela diferenca de massa antes e ap0s a imersao em agua destilada por 24 horas. No
entanto, o teste de solubilidade convencional apresenta limitacfes para avaliar materiais hidrofilicos (Gandolfi et al., 2015).
Dentre elas, a captacdo de fluidos do meio, bem como a desidratacdo das amostras durante o processo de secagem podem
influenciar os resultados (Gandolfi et al., 2015; Elyassi et al., 2019). Dessa forma, o uso de fluidos corporais simulados, tais
como solucgdo salina tamponada com fosfato (PBS), proporciona maior semelhanga com condig¢des clinicas e demonstra menor
solubilidade para cimentos bioceramicos em comparacdo com a imersdo em agua destilada (Torres et al., 2020; Silva et al.,
2021). Além disso, a interacdo do material com a dentina e PBS estimula a deposicdo de apatita carbonatada na interface
material/dentina proporcionando maior capacidade de preenchimento e resisténcia de unido (Reyes-Carmona et al., 2010). No
entanto, a avaliacdo da solubilidade de cimentos endoddnticos biocerdmicos empregando modelos de tubos de dentina bovina
ou polietileno imersos em PBS ou dgua destilada ainda ndo foi alvo de estudos na literatura.

NeoSEALER® Flo (NSF, Avalon Biomed, Houston, TX, Estados Unidos) é um novo cimento endoddntico
bioceramico pré-misturado e pronto para uso, composto por silicato tricalcico/dicélcico e O0xido de tantalo como agente

radiopacificador. NSF demonstra radiopacidade, escoamento e espessura de filme de acordo com os valores preconizados pela
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ISO 6876:2012 (Zamparini et al., 2022). No entanto, maior solubilidade foi relatada para este material em compara¢do ao
cimento resinoso AH Plus (Dentsply Sirona, Charlotte, NC, USA) (Zamparini et al., 2022). Além disso, maior infiltracdo
cervical e apical em canais radiculares obturados pela técnica de cone Unico foi demonstrada para NSF em comparagao ao AH
Plus e Pulp Canal Sealer (Kerr, Brea, CA, USA) (Vo et al., 2022).

BioRoot RCS (BR, Septodont, St. Maur-des-Fossés, Franca) é um cimento endoddntico composto por um pé a base
de silicato tricélcico e 6xido de zircbnio, que deve ser misturado com um liquido a base de agua contendo cloreto de célcio e
policarboxilato (Kim et al., 2019). BR apresenta biocompatibilidade, citocompatibilidade (Jung et al., 2018; Gaudin et al.,
2020), bioatividade (Loison-Robert et al., 2018), além de atividade antimicrobiana (Long et al., 2020). Em relacdo as
propriedades fisicas, esse material apresenta pH alcalino, escoamento superior a 20 mm de acordo com as normas 1SO 6876
(Katakidis et al., 2020) e adequada penetrabilidade nos tdbulos dentinarios (Kim et al., 2019). No entanto, valores de
solubilidade acima do recomendado pelas normas ISO 6876:2012 sdo relatados para BR (Elyassi et al., 2019).

Dessa forma, o objetivo deste estudo foi avaliar o efeito da solugdo de imersdo (dgua destilada ou PBS) e da interacéo
com a dentina na avaliagdo da solubilidade do cimento bioceramico pronto para uso NSF ou p6-liquido BR. A hipétese nula

testada era que 0s meios de imersdo e modelos de preenchimento ndo influenciariam a solubilidade dos cimentos avaliados.

2. Metodologia

Os cimentos endoddnticos que foram utilizados no presente estudo e 0s grupos experimentais estdo descritos na
Tabela 1.

Tabela 1 - Grupos experimentais, materiais com seus respectivos fabricantes, composi¢do, proporcao, tipo de amostra, meio de

imerséo e periodos de avaliacéo da solubilidade.

Grupos Material Fabricante Composi¢ado Proporcéo Tipo de Meio de Periodos
amostra Imersdo
NSF NeoSEALER® Avalon Silicato tricélcico, Pronto para Modelo Agua
Flo Biomed, Texas, Silicato dicélcico, uso circular de  destilada ou
Estados Unidos Aluminato de célcio, polietileno PBS

aluminato tricélcico,
Qulfato de célcio,
Oxido de tantalo

7o0ul4
NSF NeoSEALER® Avalon Silicato tricalcico, Pronto para Modelo Agua dias
Flo Biomed, Texas, Silicato dicélcico, uso circularde  destilada ou
Estados Unidos Aluminato de célcio, dentina PBS
aluminato tricélcico,
Sulfato de célcio,
Oxido de tantalo
BR BioRoot RCS Septodont, St. Pé: Silicato tricalcico, 1 scoop de Modelo Agua
Maur-des- oxido de zirconio, po: circularde  destilada ou
Fossés, Franca povidona 5gotasde  polietileno PBS
Liquido: solugéo liquido
aquosa de cloreto de
calcio e policarboxilato
BR BioRoot RCS Septodont, St. Pé: Silicato tricalcico, 1 scoop de Modelo Agua 7oul4
Maur-des- oxido de zirconio, po: circularde  destilada ou dias
Fossés, Franca povidona 5 gotas de dentina PBS
Liquido: solugéo liquido

aquosa de cloreto de
calcio e policarboxilato

NSF: NeoSEALER® Flo, BR: BioRoot RCS. Fonte: Elaboragéo propria.
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Célculo do tamanho da amostra

O programa G* Power 3.1.7 para Windows (Heinrich-Heine-Universitat Dusseldorf, Dusseldorf, Alemanha) foi
utilizado para o calculo amostral. O teste ANOVA foi utilizado com um erro tipo alpha de 0.05 e poder beta de 0.99 para todas
as varidveis. Estudo anterior foi utilizado para determinar o tamanho do efeito especifico para solubilidade, 0,62 (Torres et al.,

2017). Um total de 7 espécimes foi indicado como sendo o tamanho ideal necessario. Um n=8 foi utilizado.

Preparo e preenchimento dos espécimes

Modelos circulares foram confeccionados em polietileno ou dentina bovina com 1,5 mm de altura e 5 mm de
diametro interno. Dentes bovinos extraidos foram utilizados para confeccéo dos tubos de dentina. Posteriormente, os modelos
circulares de dentina ou polietileno foram preenchidos com os cimentos NSF ou BR e armazenados em estufa a 37°C e

umidade de 95% por 24 horas.

Analise de massa inicial e final dos espécimes

Apo6s 24h em estufa, as amostras foram pesadas em balanga de precisdéo HM-200 (A & D Enginnering, Inc., Bradford,
MA, EUA) para determinacdo da massa inicial. Na sequéncia, os modelos circulares de polietileno ou dentina bovina foram
imersos em 7,5 mL de &gua destilada ou PBS (n=8) e acondicionados em estufa a 37°C e umidade 95% por 7 ou 14 dias. Apos
cada periodo experimental, os espécimes foram removidos das solucbes de imersdo e pesados em balanca de precisdo a cada

24h até a estabiliza¢do da massa final (0,001g).

Figura 1 - Figura esquematica representando a metodologia aplicada no presente estudo.
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Fonte: Arquivos pessoais dos autores.
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A Figura 1 ilustra a metodologia da presente investigacdo: A. Pardmetros para confeccdo dos modelos circulares de
polietileno ou dentina bovina, B. Preenchimento das amostras com NeoSEALER® Flo ou BioRoot RCS e armazenamento em
estufa por 24h, C. Determinacdo da massa inicial das amostras em balanca de precisdo e imersdo em agua destilada (AD) ou

PBS por 7 e 14 dias, D. Determinacdo da massa final das amostras em balanga de preciséo apds cada periodo experimental.

Andlise Estatistica

Os dados foram submetidos ao teste de Shapiro-Wilk e apresentaram distribuicdo normal. Testes ANOVA de duas
vias e Bonferroni foram utilizados para comparar os efeitos das variaveis (meios de imersédo e modelos de preenchimento). O
teste t ndo pareado foi utilizado para comparagdes entre os cimentos dentro de cada condigdo especifica. O nivel de

significancia adotado foi de 5% para todas as analises.

3. Resultados

Ambos 0s materiais apresentaram menor solubilidade ap6s 7 dias de imersdo em PBS que em &gua destilada
(p<0,05). Modelos de polietileno ou dentina ndo influenciaram a solubilidade (p>0,05), exceto para polietileno com NSF em
agua destilada apds 7 dias (p<0,05) (Tabela 2).

Tabela 2 - Média e + desvio padrdo da solubilidade de cimentos bioceramicos imersos em agua destilada ou PBS em

diferentes modelos de preenchimento pelo periodo de 7 dias.

Agua Destilada PBS
Modelos Circulares de 13,197 + 11,2208 7.526 + 2,215PA
NeoSEALER® Flo Dentina
Modelos Circulares de 11,008 + 0,844 8,006 + 2,618
Polietileno
BioRoot RCS Modelos Circulares de 12,283 + 3,289% 8,540 + 1,429bA
Dentina
Modelos Circulares de 10,912 +1,382%4 7,598 + 1,305
Polietileno

Diferentes letras minGsculas sobrescritas na mesma linha indicam diferenga significativa entre os meios de imersdo (p<0,05). Diferentes
letras maiUsculas sobrescritas na mesma coluna indicam diferenca significativa entre os modelos de preenchimento (p<0,05). Nao houve
diferenca significativa entre os cimentos em todas as condigdes testadas (p>0,05). Fonte: Elaboracéo propria.
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NSF apresentou menor solubilidade que BR em agua destilada (dentina) ou PBS (polietileno) apés 14 dias (p<0,05).

Néo houve diferenca significativa entre os meios de imersdo e modelos de preenchimento apds 14 dias (p>0,05) (Tabela 3).

Tabela 3 - Média e + desvio padrdo da solubilidade de cimentos bioceramicos imersos em &gua destilada ou PBS em

diferentes modelos de preenchimento pelo periodo de 14 dias.

Agua Destilada PBS
Modelos Circulares de 7,708 +1,876° 7,826 +2,6332
NeoSEALER® Flo Dentina
Modelos Circulares de 8,602 + 1,052 7,475 +1,743b
Polietileno
BioRoot RCS Modelos Circulares de 11,246 + 3,4512 9,213 +1,7822
Dentina
Modelos Circulares de 10,622 + 3,6812 10,135 +2,9022
Polietileno

Diferentes letras minUsculas sobrescritas na mesma coluna indicam diferenga significativa entre os cimentos na mesma condicdo (p<0,05).
N&o houve diferenca significativa entre os meios de imerséo e modelos de preenchimento (p>0,05). Fonte: Elaborag&o propria.

4. Discussao

Testes padronizados pela ISO e ANSI/ADA sdo empregados para avaliar as propriedades fisico-quimicas de cimentos
endodoénticos. No entanto, teste de solubilidade convencional apresenta limitacBes para avaliar cimentos bioceramicos
(Gandolfi et al., 2015; Elyassi et al., 2019). Dessa forma, o objetivo deste estudo foi avaliar o efeito do meio de imerséo e a
interacdo com a dentina na avaliacdo da solubilidade do cimento pronto para uso NSF ou pé-liquido BR. A hipétese nula foi
parcialmente rejeitada, uma vez que alguns resultados entre 0os meios de imersdo e modelos de preenchimento mostraram
influenciar a solubilidade dos materiais.

Agua destilada é preconizada como meio de imersdo durante o teste de solubilidade 1SO 6876. No entanto, a
solubilidade de cimentos bioceramicos em dgua destilada ndo expressa condicéo in vivo (Sfeir et al., 2021; Silva et al., 2021).
O presente estudo demostrou menor solubilidade para ambos os cimentos quando imersos em PBS em comparagdo com agua
destilada ap6s 7 dias. Estudos prévios também demostraram menor perda de massa para cimentos a base de silicato de calcio
quando imersos em PBS (Torres et al., 2020; Silva et al., 2021; Sfeir et al., 2021). A interacdo do material com os ions de
fosfato do PBS promove a formacao de uma camada superficial de hidroxiapatita (Urban et al., 2018), proporcionando menor
solubilidade para esses cimentos (Prullage et al., 2016), podendo estar relacionada com os resultados obtidos no presente
estudo. No entanto, nossos resultados mostraram que mesmo apés imersdo em PBS, a solubilidade permaneceu acima dos
valores recomendados pela SO 6876.

Teste convencional de solubilidade é realizado pela avaliagdo da alteragdo de massa, ap0s imersao em agua destilada
por 24h. No entanto, periodos maiores de avaliagdo sdo empregados para observar 0 comportamento dos materiais ao longo do
tempo (Urban et al., 2018; Silva et al., 2021; Torres et al., 2021), uma vez que o processo de hidratagdo de cimentos
bioceramicos ocorre mesmo apés o tempo de presa final (Siboni et al., 2017). No presente estudo, NSF apresentou menor
solubilidade que BR em &gua destilada (modelos de polietileno) ou PBS (modelos de dentina) apds o periodo de 14 dias.
Estudo prévio também demonstrou menor perda de massa para o cimento pronto para uso CeraSeal (Meta Biomed Co,
Cheongju, Korea) quando comparado com o cimento p6-liquido BR apés imersdo em agua destilada por 14 dias (Kharouf et

al., 2020). Cimentos prontos para uso apresentam mistura homogénea (Debelian & Trope, 2016). Por outro lado, materiais
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comercializados na apresentacdo pd-liquido demandam manipulagdo manual, o que pode interferir na solubilidade, resisténcia
de unido e compressao (Reyhani et al., 2017; Duque et al., 2018; Bortoluzzi et al., 2019).

Materiais biocerdmicos apresentam processo de biomineralizagcdo em contato com a dentina (Reyes-Carmona et al.,
2010). Desta forma, modelos circulares de dentina ou polietileno foram propostos nesse estudo para avaliar a solubilidade dos
cimentos NSF ou BR. Nossos resultados mostraram que os diferentes modelos de preenchimento ndo influenciaram a
solubilidade dos materiais em ambos os periodos de avaliacdo, exceto para polietileno com NSF em agua destilada apds 7 dias.
Este resultado pode ser atribuido as propriedades do polietileno. Polietileno é um material termoplastico geralmente
comercializado em baixa densidade (Khanam & AlMaadeed, 2015; Bardaji et al., 2020). Esse material apresenta alta
flexibilidade e resisténcia a tensdo (Pramila & Ramesh, 2011), além de alta resisténcia a agua (Zhao et al., 2018), podendo
justificar os resultados do presente estudo em relagdo a menor solubilidade demonstrada para NSF ao empregar modelos de
polietileno. Todavia, este é o primeiro estudo que investigou o efeito de diferentes modelos confeccionados em dentina ou
polietileno para avaliar a solubilidade de materiais hidrofilicos.

Dessa forma, os resultados apresentados no presente estudo poderdo servir de referéncia para futuras investigagdes de
materiais biocerdmicos. Além disso, a metodologia proposta em nosso estudo pode permitir avaliagdes em condi¢es mais
préximas a situacdo clinica, permitindo uma melhor compreenséo da solubilidade de cimentos a base de silicato de calcio em
relacdo a sua aplicacéo clinica.

5. Concluséao

PBS proporciona menor solubilidade que &gua destilada para NSF e BR apds 7 dias. O meio de imersdo nédo
influencia a alteragdo de massa ap6s 14 dias. Modelo de polietileno influencia a avaliacdo de solubilidade de NSF apds 7 dias.
O meio de imersdo ndo influencia a alteracdo de massa apds 14 dias. Novas abordagens metodoldgicas podem representar
alternativas importantes para avaliacdo de solubilidade de cimentos biocerdmicos. Futuras investigacdes devem ser realizadas
comparando metodologias convencionais e segundo as normas ISO com a proposta do presente estudo visandomelhor
entendimento do comportamento de cimentos a base de silicato de calcio e determinacdo de métodos apropriados para

avaliacdo de solubilidade dos materiais bioceramicos.
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