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RESUMO

O objetivo deste trabalho foi avaliar duas propostas de cimento endodontico a
base de hidroxiapatita, originalmente em forma sintética e a base de casca de
ovos.Foram divididos em quatro grupos de cimentos : Ah plus Bioceramic(HB), Ah plus
Jet(HJ), Cimento Endodontico a Base de Hidroxiapatita Obtida da casca de Ovos
(CO), Cimento Endodéntico a Base de Hidroxiapatita Sintética(CS). A metodologia de
analise incluiu 4 avaliacdes: teste de viabilidade celular, capacidade antimicrobiana,
escoamento e tempo de presa. Todas estas avaliagOes e testes foram realizados
dentro da norma ISO 6876:2012, a fim de verificar a eficacia do cimento endoddntico
frente a todas essas propriedades. Os resultados obtidos foram analisados pelo teste
de normalidade D’Agostino. Apenas o resultado “teste de escoamento” demonstrou
distribuicdo normal (p>0,05) e foram submetidos ao teste de ANOVA complementado
por Tukey.As demais variaveis “viabilidade celular (MTT)”, “atividade antimicrobiana”
e “tempo de presa’ mostraram distribuicdo ndo normal e dessa maneira, foi aplicado o
teste de Kruskal —Wallis. complementado por Dunn. O cimento que demonstrou
melhor condicéo de viabilidade celular, comparado ao controle DMEM foi o AH-Plus
Bioceramic, seguido pelo AH-Plus Jet. Na diluicdo de 1:2,1:4 e 1:8 n&o houve
diferenca significativa entre os grupos quando comparado ao Ah-Plus Jet. Frente a
atividade antimicrobiana ao E.Faecalis ndo houve diferenca significativa entre o
cimento de hidroxiapatita a base da casca de ovo e controle positivo, 0 que mostra um
perfil interessante do cimento. Frente ao microrganismo C.Albicans o grupo controle
positivo diferiu estatisticamente de todos o0s grupos, com exce¢do ao Ah Plus Jet
(Dentsply). O cimento Ah Plus Jet (HJ) demonstrou 0 maior escoamento comparado
aos outros cimentos. Na analise de tempo de presa inicial e final o cimento HJ
demonstrou o maior tempo despendido em ambas as situagdes. O cimento Hb foi 0
gue demonstrou menor tempo de presa inicial e final. Conclui-se que mais estudos
sobre as propriedades dos cimentos testes sdo necessarios, mediante o alcance do

seu potencial associado ao seu ineditismo.

Palavras-chave: Cimento de canal radicular, Endodontia, Hidroxiapatita.



ABSTRACT

The objective of this study was to evaluate two proposals for endodontic
cements based on hydroxyapatite, originally in synthetic form and based on eggshell.
They were divided into four groups of cements: Ah plus Bioceramic (HB), Ah plus Jet
(HJ), Endodontic Cement Based on Hydroxyapatite Obtained from Eggshells (CO),
Endodontic Cement Based on Synthetic Hydroxyapatite (CS). The analysis
methodology included four evaluations: cell viability test, antimicrobial capacity, flow
and setting time. All these evaluations and tests were performed within the ISO
6876:2012 standard, in order to verify the effectiveness of the endodontic cement in
relation to all these properties. The results obtained were analyzed by the D'Agostino
normality test. Only the “flow test” result showed normal distribution (p>0.05) and was
submitted to the ANOVA test complemented by Tukey. The other variables “cell
viability (MTT)”, “antimicrobial activity” and “setting time” showed non-normal
distribution and thus, the Kruskal-Wallis test was applied, complemented by Dunn. The
cement that showed the best cell viability condition, compared to the DMEM control,
was AH-Plus Bioceramic, followed by AH-Plus Jet. In the dilution of 1:2, 1:4 and 1:8,
there was no significant difference between the groups when compared to Ah-Plus Jet.
Regarding the antimicrobial activity against E. Faecalis, there was no significant
difference between the eggshell-based hydroxyapatite cement and the positive control,
which shows an interesting profile of the cement. Against the microorganism C.
Albicans, the positive control group differed statistically from all groups, with the
exception of Ah Plus Jet (Dentsply). The Ah Plus Jet (HJ) cement demonstrated the
highest flow rate compared to the other cements. In the analysis of initial and final
setting time, the HJ cement demonstrated the longest time spent in both situations.
The Hb cement demonstrated the shortest initial and final setting time. It is concluded
that further studies on the properties of the test cements are necessary, given the

scope of their potential associated with their novelty.

Key words: Root canal cement, Endodontics, Hydroxyapatite.
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1. INTRODUCAO

O objetivo do tratamento dos canais radiculares é consentir a permanéncia dos dentes
na cavidade bucal, de forma que restabeleca a saude do paciente. Para o sucesso deste
tratamento € essencial que o preparo quimico mecanico favoreca a penetracdo das substancias
irrigadoras, tornando possivel a limpeza, ampliacéo, e a instrumentacdo do sistema de canais
radiculares, possibilitando que ao final do tratamento, a obturacdo propicie condicbes
necessarias para o restabelecimento da satude dentéria (LOPES et. al., 2010)

A obturacdo tem como objetivo isolar o sistema de canais radiculares do periodonto
apical,impedindo a entrada de fluidos e contaminantes. Para isso, € determinante um conjunto
de procedimentos para alcan¢ar um selamento hermético do sistema de canais radiculares (AL-
HADLAQ et al., 2013; BALLULLAYA et al.,2017; KOCAK et al., 2013; SIQUEIRA 2003).

Os cimentos endodonticos séo utilizados com o intuito de eliminar a interface existente
entre 0s cones de gutta-percha e entre as paredes do canal radicular,tornando a obturacdo mais
homogénea e diminuindo o risco de infiltracdo. Este desempenha uma importante funcéo
preenchendo areas que sdo de dificil acesso, como ramificagBes, deltas apicais, canais
acesso0rios e espacos em que a guta-percha € incapaz de ser adaptada (Aradjo et al., Almeida
et al., cit in. Marques et al., 2011).

Os cimentos mais conhecidos atualmente classificam-se em cimentos com a base de
oxido de zinco-eugenol, contendo hidréxido de célcio, resinosos, a base de silicone, ionémero
de vidro e silicato de calcio (ou bioceramico). Para que o mesmo consiga alcan¢ar um selamento
adequado, varias propriedades desses materiais tém relacao direta na efetividade e potencial
guando falamos de resultado de tratamento, principalmente frente as propriedades
de:biocompatibilidade, capacidade de escoamento , tempo de presa e atividade
antimicrobiana.(AMOROSO et al., 2023).

Os minerais naturais tém sido usados continuamente em aplica¢cdes biomédicas devido
as suas propriedades fisico-quimicas e biocompativeis Unicas. Minerais e metais de origem
natural sdo amplamente utilizados em aplicacdes de regeneracédo de tecidos. Neste aspecto, a
hidroxiapatita (HA) € um mineral ceramico bem conhecido, composto principalmente de fosfato
e calcio que é amplamente utilizado na regeneracgdo e reparacdo de tecidos 0sseos e dentarios
(ELANGO et al., 2022).

A hidroxiapatita é o constituinte mineral natural encontrado no osso representando de 30
a 70% da massa dos ossos e dentes. A sua versdo sintética possui propriedades de
biocompatibilidade e osteointegracédo, o que a torna amplamente utilizada como material de
suporte ou complemento em implantes e proteses para regeneragédo 0ssea (MORENO, 2015;
NING et al., 2015; YUNOKI et al., 2006), dai o grande interesse em sua producdo. Estas
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propriedades somadas a sua alta capacidade de adsorver e/ou absorver moléculas, fazem da

hidroxiapatita um excelente suporte para acdo prolongada de drogas anticancerigenas no
tratamento de tumores 6sseos (NING et al., 2015; YUNOKI et al., 2006). O desenvolvimento de
hidroxiapatita granulada € de grande interesse devido a sua ampla utilizacdo na area ortopédica

e traumatoldgica (medicina e odontologia).

Devido a boa bioatividade, osteocondutividade e boas propriedades mecanicas, 0s
compositos poliméricos HAP sao frequentemente usados como carga em biomateriais
dentérios, em cimentos 6sseos, processamento de produtos odontolégicos e engenharia de
tecido 6sseo (Mohammadzadeh Rad et al., 2022).

Os primeiros estudos sobre a utilizacdo de materiais ceramicos como biomateriais
comecaram com Albee, em 1930, utilizando uma ceramica de fosfato tricalcico para regenerar
um defeito ésseo e para a formacdo de o0sso novo. Entretanto, somente 50 anos depois
comecaram a aparecer diferentes tipos de ceramicas de fosfato de calcio como materiais
implantaveis para aplicacdo em medicina e odontologia (COSTA et al., 2009).

De acordo com Costa et al. (2009), a grande aceitacdo das bioceramicas a base de sais
de fosfato de calcio deve-se, principalmente, ao seu alto grau de biocompatibilidade, que esta
relacionada com a sua similaridade quimica a dos materiais hormalmente encontrados, ja o
grande interesse pela hidroxiapatita como biomaterial, esta relacionado com o fato desta ser a
principal fase mineral encontrada no tecido 0sseo e ter alta biocompatibilidade.

Dentre os fosfatos de célcio, a hidroxiapatita (HAP) vem se destacando por conta de
aplicacdes para tratamentos de doenca do tecido 0sseo e este destaque pode ser explicado
pela sua alta similaridade com o tecido 6sseo humano, biocompatibilidade, e de suas
caracteristicas de osteoconducdo e osteoinducdo, que aceleram a cicatrizacdo de tecidos
minerais (SADAT-SHOJAI, KHORASANI, et al., 2013).

A hidroxiapatita € composta de fosfato de calcio e tem uma estrutura cristalina Gnica que
Ihe confere resisténcia e dureza excepcionais. Embora a hidroxiapatita possa ser sintetizada
artificialmente em um laboratdrio, ela também pode ser encontrada em fontes naturais, como o
dente e a casca de ovo. Confere-se ao seu uso complementar a capacidade de reduzir a
hipersensibilidade e potencialmente aumentar a remineralizacdo de tecidos (FONTANA et al.,
2023) ( HILLER et al., 2018).

Na area odontoldgica a hidroxiapatita é utilizada para evitar perda 6ssea em regides de
alvéolo apos extracdo de um ou varios elementos dentarios, como também, recuperacéo de
areas com reabsorcédo Ossea. Pinos de titanio revestidos com hidroxiapatita sédo usados no
implante para a substituicdo da raiz e vem sendo pesquisado em outras areas como a

endodontia. (COSTA et al., 2009). Outras especialidades odontoldgicas podem ser beneficiadas



pelo uso desse biomaterial a base de hidroxiapatita, como € o caso da endodontia.

Os beneficios conferidos pelo uso da hidroxiapatita na endodontia se da ao seu baixo
custo, propriedade de biocompatibilidade e possibilidade de melhorar as propriedades
mecanicas do cimento tornando-o um material promissor para uso (FONTANA et al., 2023).

Tendo conhecimento das propriedades da hidroxiapatita como uma grande possibilidade
de biomaterial, justifica-se mencionar uma técnica de obtencdo e extracdo da mesma
proveniente de dentes extraidos, que seriam descartados em lixos hospitalares, como também
residuos de cascas de ovos. Esses materiais sdo ricos em carbonato de calcio como também
em hidroxiapatita, como no caso propriamente dos dentes. A técnica a ser apresentada nao
depende de um alto custo com relacdo aos equipamentos e substancias envolvidas no
processo, e principalmente, a material prima é adquirida gratuitamente, além de proporcionar a
producdo de um biomaterial com grandes caracteristicas e possibilidades.

. Mediante isso, pesquisadores tém se dedicado a desenvolver cimentos endodonticos
capazes de oferecer propriedades necessarias ou até superiores com objetivo de alcancar uma
melhor terapia endodéntica. Se formulado o cimento endoddntico o diferencial esperado € a sua
bioatividade, ou seja, a capacidade interagir com tecidos vivos, resultando na formacao de uma

camada de apatita e mineralizacao na interface material-tecido.



2. PROPOSICAO

Este estudo teve o objetivo primério de testar as propriedades fisicas e
biolégicas de um novo cimento endodoéntico a base de hidroxiapatita, extraida da
casca de ovos, de modo que ele atenda as propriedades necessarias para ser
caracterizado um bom cimento endodontico.

Além disso, o presente trabalho também teve como objetivo secundario: Avaliar
o comportamento do cimento endodbntico frente a sua propriedade de
biocompatibilidade;Comparar as propriedades do novo cimento ao cimentos AH Plus
Jet e AH Plus Bioceramic frente as suas propriedades de escoamento, capacidade
antimicrobiana e tempo de presa.

A hipétese nula deste trabalho seria a similaridade entre os grupos
representados pelos cimentos e formula¢des quanto a biocompatibilidade, tempo de

presa, escoamento e atividade antimicrobiana.



3. METODOLOGIA

3.1. Divisdo dos Grupos

Tabela 1: Divisdo de Grupos de Cimentos para testes metodoldgicos.

MATERIAL COMPOSIQAO FABRICAN
TE
Ah Plus (HJ) Pasta catalizadora: hexametil etileno tetramina,
oxido de zircdnia, silicone e siloxanos, hidroxido
de célcio e tungstato de calcio. MK Life AH Plus Dentsply
Pasta A: Resina epo6xi de Bisfenol-A, resina Sirona
epoxi de bisfenol-F, tungstato de calcio, silicio,
oxido de ferro. Pasta B: Dibenzil Diamina, (Charlotte,
aminoadamantano, Tricyclodecanediamine, Carolina do
tungstato de célcio, oxido de zircbnia, silica e Norte, EUA)
6leo de silicone
AH Plus Pasta catalizadora: hexametil etileno tetramina,
Bioceramic(HB) oxido de zircnia, silicone e siloxanos, hidréxido Dentsply
de caélcio e tungstato de calcio. MK Life AH Plus Sirona
Pasta A: Resina epdxi de Bisfenol-A, resina
epoxi de bisfenol-F, tungstato de calcio, silicio, (Charlotte,
oxido de ferro. Pasta B: Dibenzil Diamina, amino Carolina do
adamantano, Tricyclodecanediamine, tungstato Norte, EUA)
de célcio, 6xido de zircdnia, silica e oOleo de
silicone
Cimento Hidroxiapatita obtida através da casca de ovos+ Material
Hidroxiapatita a Acido poliacrilico 25% Experimental
Base da Casca
de Ovos(CO)
Clmento Hidroxiapatita Sintética + Acido Poliacrilico 25% Material
Hidroxiapatita Experimental
Sintética (CS)

Descrigdo componentes utilizado em cada cimento utilizado no estudo.

O presente estudo foi realizado nos laboratorios da Pontificia Universidade Catodlica

de Campinas (PUC-Campinas)



3. 2. Obtencao da Hidroxiapatita da casca de Ovos

Um total de aproximadamente 1231,15g de ovos de galinha foram utilizados para o
processo laboratorial para obtengdo de extracao de hidroxiapatita. Apés a pesagem foi realizada

a trituracdo das cascas de ovos em um almofariz (ABB, Quebec, Canada).

Para imerséao total das amostras foi realizado um procedimento para obtencdo de uma
solucéo hidroalcodlica, onde as amostras foram desidratadas e lavadas em 1076 ml de alcool
etilico absoluto 92.8% (NEON, Sédo Paulo, Brasil) com 924 ml de &gua destilada (PUC
Campinas, Campinas, Sao Paulo, Brasil) . Para que houvesse o processo de remocao residual
e higienizacdo das cascas de ovos as amostras junto com a solucédo foram colocadas em um
liquidificador (Ri2096, Philips Walita).

A separacdo da solucdo e casca de ovos foi realizada através de uma filtragem em
peneira onde o residuo da solucéo foi descartado em becker de vidro. As cascas de ovo foram
inseridas em estufa para que ocorresse a desidratacdo e secagem das mesmas.Com 0

processo de secagem realizado, foi dado inicio ao processo de trituracao das cascas.

Foram sendo colocadas pequenas quantidades das cascas dentro do triturador/mixer
(MARCONI, Piracicaba, Séao Paulo, Brasil) por 40 segundos, sendo 2 ciclos de 20 segundos,
na velocidade 7. O resultado obtido foi um material de granulos superfinos, um pé fino e

uniforme com a coloracdo amarelada

Para que ocorresse reagdo quimica e se decompusesse as cascas de ovos as amostras
precisavam passar por um tratamento térmico. O processo de mudanca de CaCO3 (carbonato
de célcio) para CaO (6xido de calcio) é chamado de calcinacdo e esse processo ocorre em

temperaturas elevadas e inicialmente passou por dois ciclos.

Para que pudéssemos utilizar o 0xido de célcio (CaO) que foi obtido através da
calcinacéo das cascas de ovos de galinhas, primeiro foi necessario fazer a solubilizacdo em 1L
de agua destilada (PUC-Campinas, Campinas, Sao Paulo, Brasil) para a proporcao

estequiométrica estabelecida por 20 minutos.

Para regular a adicdo do acido fosférico na solucdo para que ocorresse a sintese,
foi construido um sistema que permitiu controlar a temperatura da reacdo e o pH. Onde
utilizamos um agitador magnético (FISATOM, modelo 752A, Sao Paulo, Brasil), um pHmetro
(DIGIMED, S&o Paulo, Brasil), uma bureta para controle de adi¢c&o de acido fosférico (EXODO
CIENTIFICA, Sumaré, S&o Paulo, Brasil) no sistema e um suporte metéalico para montagem do

sistema
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Foi realizada a sifonacdo do liquido apds a decantagéo do pd no fundo do Becker.

O periodo que a solucao foi deixada de descanso para que ocorresse a decantacdo foi de 96
horas. ApGs as 96 horas houve a decantacéo, fizemos a sifonacéo do liquido e passamos o po,

ainda umedecido, para placas petri de vidro.

ApoGs a sifonacao, a hidroxiapatita foi levada a estufa por 7 horas e 30 minutos a 50°C
para facilitar a secagem. ApGs a secagem em estufa, a hidroxiapatita foi coloca em cadinhos de
porcelana modelo M-55 (CHIAROTTI, S&o Paulo, Brasil), e foi levada para a mufla (QUIMIS,

Diadema, S&o Paulo, Brasil) por 180 minutos em 1050°C.

Entdo, optou-se por fazer a sifonacéo do liquido ap6s a decantacao do p6 no fundo do
Becker. O periodo que a solucéo foi deixada de descanso para que ocorresse a decantacao foi
de 96 horas. Apoés as 96 horas houve a decantacao, fizemos a sifonacdo do liquido e passamos

0 po, ainda umedecido, para placas petri de vidro

3. 3 Avaliacdo da Viabilidade Celular - MTT

Vérios testes para avaliar a toxicidade de biomateriais foram padronizados utilizando
culturas celulares. Segundo a normativa ISO 10993-5, os protocolos para testes in vitro
compdem-se por métodos de contato direto, indireto e extrato do material em diferentes
diluicbes. A interacdo com diferentes culturas de células permite verificar alteracdes por
mecanismos distintos, como incorporacdo de corantes vitais ou a inibicdo da formacéo de
colénias celulares (SEHNEM et al., 2012; ROGERO et al., 2003.)

O ensaio MTT avalia a atividade da enzima succinato desidrogenase mitocondrial em
células vivas, através da reducdo do corante do sal de brometo difenil tetrazolio (MTT),
formando cristais violetas insollveis de formazan, cuja absorcdo € proporcional a quantidade
de células vivas . Logo, apenas as células vivas, com atividade mitocondrial normal, tém a

capacidade de clivar o sal amarelo e reduzi-lo ao produto violeta

3.3.1 Preparacéao das Células L929

As células L929 (linhagem celular de fibroblastos) estavam congeladas no frasco
via(Figura 1) ( Munan Glass, Shandong Province, China). As mesmas foram descongeladas e
inseridas em frasco de cultura ( Jet Biofil, Minas Gerais, MG, Brasil) com 10% de Soro fetal
bovino( FBS) + 89 ml do Meio Eagle Modificado por Dulbecco (DMEM) + 1% de Anti- Ant(Figura
2). Logo ap6s,0 mesmo foi inserido em microscépio (Figura 3) para verificar a viabilidade celular
e posteriormente colocado em estufa a 37°C, 95% de umidade e 5% de CO2 por 24

horas(Figura 4).



Figura 1: Vial contendo Células L929 congeladas

Fonte: Autoria Propria

Figura 2: Frasco de Cultura com Células

Fonte: Autoria Préopria

Figura 3: Células vivas em Microscopio

Fonte: Autoria Propria



Figura 4: Insergéo Frasco Cultura Celulas L929 em estufa
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Fonte: Autoria Prépria

3.3.2 Confeccéo dos Extratos de Cimento

Os cimentos foram preparados agregando hidroxiapatita(pd) + veiculo de forma
homogénea(Figura 5), de modo em que ficassem na consisténcia de ponto de fio (Figura 6).
Posteriormente, o mesmo foi inserido em placas de vidro estéreis, utilizando uma espatula 24
(Duflex, SSWhite,Rio de Janeiro, RJ, Brasil). Utilizaram-se 8 arruelas estéreis ( Sider
Comercial, ,Sao Paulo, SP, Brasil) para cada grupo de cimento: Cimento obtido através da
casca de ovo (CO); Cimento obtido através da hidroxiapatita sintética (CS); Cimento Ah Plus
Jet (HJ)Dentsply, Tulsa dental, OK, EUA); Ah Plus Bioceramic (HB)(Dentsply, Tulsa dental, OK,
EUA).O intuito de utilizar arruelas se deu a padronizacdo da quantidade inserida posteriormente

em eluato.

As mesmas passaram por um processo de pesagem em balanca analitica(
Shimadzu,Sao Paulo, SP, Brasil) antes e apés a inser¢cao dos cimentos para comparagao e
calculo. Depois de obtido o preparo, os materiais foram inseridos nas arruelas ( Sider Comercial,
,Sao Paulo, SP, Brasil) estéreis de maneira a preencher todo o espac¢o ausente (Figura 7), apos
esse processo foram colocados em estufa a 37°C, 95% de umidade e 5% de CO2 por 24 horas.
Passado esse periodo , realizamos novamente a pesagem em balanca analitica (
Shimadzu,Sao Paulo, SP, Brasil) das arruelas com os cimentos ja solidos para calcular
identificar quais pesos das arruelas que mais se assemelhavam para serem passiveis de

utilizacdo. As arruelas sélidas foram colocadas em luz UV com tempo de dez minutos por face.

Cada cimento foi testado em quantidades iguais por 4 vezes de repeticio como em
Patricia et al.(2014). Sendo 4 diluicbes estabelecidas para teste: 1-2;1-4;1-8;1-16.



Figura 5: Preparagdo dos Cimentos

Fonte: Autoria Propria

Figura 6: Ponto de Fio

Fonte: Autoria Propria

Figura 7: Cimentos Inseridos nas Arruelas

Fonte: Autoria Propria
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3.3.3 Confeccéo dos Eluatos

Para realizagdo do eluato foram selecionadas 8 arruelas de cada grupo que tinham o
peso equivalente. As 8 arruelas pertencentes a cada grupo, foram colocadas em um tubo de
falcon de 50 ml (Synth, Sdo Paulo,SP,Brasil)adicionado um meio de cultura DMEM
(volume/poco 6,30ml)(Figura 8). Acrescemos um tubo de falcon com as arruelas estéreis sem
nenhum cimento(vazia) como forma de controle, totalizando o total de 5 Falcons ao final do
experimento.Os eluatos permaneceram por 48 horas em estufa a 37°C, 9,005% de umidade e
5% de CO2 para que obtivéssemos as solucdes de extratos que foram filtradas antes de serem

utilizadas.

Figura 8: Tubo de Falcon com Eluatos

Fonte: Autoria Préopria

Figura 9: Eluatos em Estufa

Fonte: Autoria Propria
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3.3.4 Plagueamento das Células

As células L929 foram plagueadas na concentracdo de 5x103 células/poco em placas
de 96 pocos (TPP)(n= 10 pocos) para realizagdo dos experimentos. Os ensaios foram
realizados em diluicdes de 10% (extrato diluido em meio de cultura), totalizando 100 uL por
poco.Todos os ensaios foram realizados utilizando meio de cultura DMEM como controle
negativo. As diluicdes que foram estabelecidas séo: 1:2;1:4;1:8 e 1:16.

Como no estudo de Patricia et al.(2014) foram realizadas diluigdes com o intuito de
verificar qual concentracdo ideal teria melhor resultado frente a viabilidade celular e por
conseguinte seria mais biocompativel. As diluicbes que foram estabelecidas séo: 1:2;1:4;1:8 e
1:16.

Os grupos foram divididos em duas placas, tendo 0s grupos controles (0 proprio meio)
DMEM em ambas as placas.

Na placa (1) de 96 pocos ficaram depositados quadruplicatas do Cimento de
hidroxiapatita a base de casca de ovos(CO), quadruplicatas do Cimento de hidroxiapatita
Sintética(CS), e quadruplicatas das Arruelas. O controle das arruelas teve o intuito de verificar
se 0 material teria capacidade de interferir nos resultados, validando o método.

Na placa (2) de 96 pocos ficaram depositados quadruplicatas do Cimento Ah Plus

Jet(HJ), quadruplicatas de Cimento Ah Plus Bioceramic(HB).

Figura 10: Plagueamento de células

Fonte: Autoria Prépria
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Figura 11: Desenho e Planejamento do Plagueamento

Fonte: Autoria Prépria

3.3.5 Filtragem e Colorimetria MTT

A fase de filtragem foi realizada com filtro a vacuo( Jet Biofil, Minas Gerais, MG, Brasil)
em cada grupo de eluato(Figura 12). As células permaneceram incubadas e expostas ao
extratos dos cimentos endoddnticos nos periodos de 24 horas. Apds esse periodo foi
adicionado 10 pL da solugédo de MTT (Sigma-Aldrich) na concentragcdo 5 mg/mL, seguido de
incubacdo de 3h a 37°C, 5% de CO2 e 95% de umidade. Apds o periodo de incubacao, o
conteudo do poco foi removido e o produto colorimétrico formazan foi solubilizado em 100 pL
de isopropanol acidificado 0,04 N (Sigma-Aldrich). As amostras contendo o formazan
solubilizado foi quantificado por espectrofotometria a 570 nm em um leitor de ELISA (Thermo

Fisher Scientific in, Waltham, Massachusetts) .

Figura 12: Filtragem dos eluatos

Fonte: Autoria Propria
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Figura 13: Quantificacdo por Espectrofotometria

Fonte: Autoria Prépria

3.4. Avaliagédo da atividade antimicrobiana

Cada cimento foi testado em quantidades iguais por 3 vezes de repeticao(triplicata)

conforme (Leonardi et al., 2009.)

Nesta parte metodoldgica, investigamos a atividade antimicrobiana da nova proposta
de cimento endodontico. Os dois microrganismos a serem utilizados estéo presentes em lestes
periapicais e frequentemente sdo responsaveis por infectar os canais radiculares, sendo estes:
E. Faecalis e C.Albicans.A bactéria E. Faecalis se encontra e estd associada em possiveis
falhas ao tratamento endodontico, sendo esse no estagio de infeccéo primaria. A C. Albicans é
responsavel pela formacao do biofilme dental podendo estar associado e presente em novas

contaminac¢des primarias e secundarias.

Os materiais de teste AH PLUS(Dentsply, Tulsa dental, OK, EUA), Cimento endoddntico
a base de hidroxiapatita( Pontificia universidade catodlica de Campinas, Campinas, Brasil) e
cimento AH PLUS Bioceramic Sealer (Dentsply,Tulsa dental, OK, EUA)foram manipulados por
profissional habilitado seguindo as normas do fabricante. O método utilizado para avaliagdo da
atividade antimicrobiana foi o0 método de difusdo em agar, e foi utilizada em duas diferentes
concentracbes com duas cepas diferentes: Enterococcus Faecalis(ATCC 29212), Candida
Albicans (ATCC 10231). Cada cimento foi avaliado em concentracdes sugeridas pelo fabricante.
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Figura 14: Gabarito de Orientacdo dos Pogos

Fonte: Autoria Propria

Figura 15: Manipula¢ao dos cimentos

Fonte: Autoria Préopria

Para obtencdo da suspensdo de bactérias diluidas as mesmas permaneceram na
forma 5 x 108 unidades formadoras de colonias/ml ( 0,5 em um nefelébmetro MCFarland) em
TSB (trypticase soy Broth) estéril (Merck, Alemanha). Para confirmacdo das colbnias
bacterianas utilizamos a coloracdo de Gram para que fossem observadas atentamente as
caracteristicas apresentadas na formacdo e crescimento das col6nias. Suspensbes de
Enterococcus Faecalis e Candida Albicans foram inoculadas em cotonetes estéreis em placas
de agar Muller-hinton (Merk).
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Figura 16: Inoculacdo dos Microrganismos com swab

Fonte: Autoria Prépria

Utilizaram-se 5 pocos de 5mm de diametro e 5 mm de profundidade em placas, com
auxilio de um punch. Dentre os 5 pogos tivemos: Clorexidina 2%( Riohex — Rioquimica) sendo
o controle positivo; Agua estéril (controle negativo) ; Ah Plus Bioceramic(Dentsply, Tulsa dental,
OK, EUA);Ah Plus Jet(Dentsply,Tulsa dental, OK, EUA); Cimento endodbéntico a base de
hidroxiapatita sintética e Cimento endodéntico a base de hidroxiapatita extraida da casca de
ovos( Pontificia universidade catolica de Campinas, Campinas, Brasil). Os pocos foram
preenchidos em triplicatas. As placas permaneceram em repouso em temperatura ambiente por
2 horas para difusdo dos cimentos no meio de cultura e em seguida foram incubadas em estufa
bacteriolégica (FANEM®, S&o Paulo, Brasil) a 37°C por 48 horas.

Figura 17: Escavacao dos po¢cos em capela de anaerobiose

Fonte: Autoria Propria
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Figura 18: Inser¢do Cimentos nos po¢os

Fonte: Autoria Prépria

Figura 19: Aspecto final das placas

Fonte: Autoria Propria

Os valores mensurados foram tabulados e submetidos a estatistica descritiva por média
e desvio-padrdo. Para medicdo da zona de inibicdo microbiana utilizou-se uma régua de
precisdo de 0,5 mm e os resultados foram expressos como meédia e desvio padrdo de trés

experimentos independentes.
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3.5. Avaliacdo do Escoamento

Os cimentos endodénticos avaliados serdo divididos em grupos: Cimento Ah Plus Jet
(HJ)Dentsply,Tulsa dental, OK, EUA) ; Ah Plus Bioceramic (HB)(Dentsply,Tulsa dental, OK,
EUA);Cimento de Hidroxiapatita Sintética ( Pontificia Universidade Catdlica de Campinas,
Brasil) e Cimento de Hidroxiapatita a base da casca de ovos ( Pontificia Universidade Catdlica
de Campinas, Brasil).

A determinacdo do escoamento foi realizada conforme a Especificacdo nimero 57 da
ADA (American Dental Association). Os cimentos foram manipulados na consisténcia ideal,
obtendo-se um volume de 0,5 ml ajustado em seringa Luer de 3 ml, em um ambiente climatizado
a 23 graus.Foi colocado sobre os cimentos outra placa de vidro com as mesmas medidas e
uma carga de 120 gramas.

Cada cimento foi testado em quantidades iguais por trés vezes de repeticdo (Almeida
et al., 2005).

Figura 20: Ah Plus Jet com carga 120 g.

Fonte: Autoria Préopria

Figura 21: Cimento hidroxiapatita Sintética(CS) e Ah Plus Bioceramic (HB)

Fonte: Autoria Prépria
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As medidas foram feitas com o auxilio de um paquimetro manual, nos tempos de 10

min, 30 min, 60 min, 120 min. Para analise estatistica foram realizadas as medidas de tendéncia
central e dispersdo-média e desvio padrdo em cada grupo e cada tempo. Para a comparacao
entre 0s grupos e entre os tempos foi a ANOVA (analise de variancia) e depois o teste de Tukey,

todos com o nivel de seguranca de 95%.

3.6. Avaliacdo do tempo de presa

O tempo de presa foi determinado com base na norma ISO 6876/2012. Os cimentos
recém manipulados de acordo com as recomendagfes do fabricante foram inseridos em
arruelas metalicas de acgo inoxidavel com 3 mm de didmetro interno e 13,7 mm de altura (n = 4)
Para a afericdo do tempo de presa, os pesos das agulhas foram seguidos de acordo com a
norma ASTM 266/2008. Apés passado 180 segundos do inicio da espatulacdo, o foram
submetidos a marcacdo com pressdo vertical utilizando-se agulhas de Gilmore. Para a
determinacdo do tempo de presa inicial foi utilizada a agulha de 113,4 g, posteriormente, a
agulha de 453,6 g para a analise da presa final. Foram anotados os tempos, a cada 10 minutos
decorridos desde o inicio da espatulacdo até o momento em que néo foi possivel a visualizacdo
de marcacédo de cada agulha na superficie das amostras, representando a presa inicial e final
dos cimentos. Os testes foram realizados em quadruplicata.

Cada cimento foi testado em quantidades iguais por quatro vezes de

repeticdo(Nascimento et al., 2022).

Figura 22: Altura da Arruela

Fonte: Autoria Prépria
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Figura 23: Diametro interno arruela

Fonte: Autoria Préopria

Utilizou-se ap6s 30 minutos do inicio da mistura, uma agulha tipo Gillmore de 100 g e
ponta ativa de 2 mm de diametro onde foi colocada verticalmente sobre a superficie do material.
O uso da agulha foi repetido até que ndo provoque mais marcas no cimento testado, o que nos

dird o marco da presa inicial do material.

Figura 24: Ah Plus Jet e Ah Plus Bioceramic - teste presa

Fonte: Autoria Préopria

Figura 25:Cimentos de hidroxiapatita: Casca de ovo(co) Sintética(cs)

Fonte: Autoria Propria

Figura 26: Insergdo Agulha de Gilmore
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Fonte: Autoria Prépria

Figura 27: Insergdo Agulha de Gilmore HB

Fonte: Autoria Prépria



3.7Andlise estatistica

Todos os dados coletados a partir dos grupos de estudo, independente da

varidvel analisada, foram avaliados quanto ao teste de normalidade de D’Agostino.

Apenas os resultados quanto aos testes de escoamento demonstraram uma
condi¢cdo de normalidade e, portanto, foram analisados estatisticamente pelo teste de
ANOVA complementado por Tukey.

Em contrapartida, os dados obtidos frente aos testes de viabilidade celular
(MTT), atividade antimicrobiana e tempo de presa apresentaram uma condicdo néo
paramétrica, e dessa maneira, foi aplicado o teste de Kruskal —Wallis complementado

por Dunn.

O software empregado para avaliagdo estatistica de todos os dados foi o
BioStat verséo 7.0 para Windows.

22
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4. RESULTADOS

4.1. Avaliacéo da Viabilidade Celular

Os resultados obtidos do teste de MTT referente aos cimentos endodénticos testados,

incluindo as diluicbes analisadas entre 0s grupos, encontram-se expressos na tabela .

Tabela 2: Resultados do teste de Kruskal Wallis Complementado por Dunn — MTT

Comparagdo em pares 1:2 (p) 1:4 (p) 1:8(p) 1:16(p)
Postos médios CO e CS ns ns ns ns
Postos médios CO e HJ ns ns ns <0.05
Postos médios CO e HB <0.05 <0.05 <0.05 <0.05
Postos médios CO e DMEM <0.05 <0.05 <0.05 <0.05
Postos médios CS e HJ ns ns ns <0.05
Postos médios CS e HB <0.05 <0.05 <0.05 <0.05
Postos médios CS e DMEM <0.05 <0.05 <0.05 <0.05
Postos médios HJ e HB <0.05 <0.05 ns ns
Postos médios HJ e DMEM <0.05 ns ns ns
Postos médios HB e DMEM ns ns ns ns

Valores de P entre as andlises de grupo / NS — sem diferenca estatistica

Os resultados demonstram uma compatibilidade entre os cimentos de hidroxiapatita oriundos de
cascas de ovos e versdo sintética independentemente da diluicdo.

O cimento que demonstrou com melhor condigdo de viabilidade celular, comparado ao controle
DMEM foi o cimento AH-Plus Bioceramic, seguido pelo cimento AH-Plus Jet.

De qualquer forma, na diluicdo de 1:16 tanto o cimento experimental & base de casca de ovo
como o sintético diferiu do cimento Ah-Plus Jet.

Na diluicdo de 1:2,1:4 e 1:8 tanto o cimento experimental & base de casca de ovo como o
sintético ndo houve diferenca significativa quando comparado ao cimento Ah-Plus Jet.

As duas versdes dos cimentos Ah-Plus ndo demonstraram diferenca quando na andlise de
diluicbes 1:8 e 1:16.

4.2. Avaliacdo da Atividade antimicrobiana

Frente ao microorganismo E.Faecalis o grupo controle positivo diferiu estatisticamente
de todos os grupos, com excec¢ao ao grupo de hidroxiapatita de casca de ovo, o que mostra um
perfil interessante do cimento. O respectivo cimento de hidroxiapatita de casca de ovo também
apresentou uma diferenca estatistica do grupo controle negativo. Entre 0s grupos experimentais

(dos cimentos) ndo houve diferenca entre si.
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Tabela 3: Resultados do teste de Kruskal Wallis Microorganismo E.Faecalis

- <0.05 ns <0.05 <0.05 <0.05
<0.05 - <0.05 ns ns ns
ns <0.05 - ns ns ns
<0.05 ns ns - ns ns
<0.05 ns ns ns - ns
<0.05 ns ns ns ns -

Valores de P entre as analises de grupo / NS — sem diferenca estatistica

Frente ao microrganismo C.Albicans o grupo controle positivo diferiu estatisticamente
de todos os grupos, com excecdo ao grupo de Ah Plus Jet (Dentsply), o que confere a esse
cimento um potencial efeito antimicrobiano contra o respectivo microorganismo. Entre os

grupos experimentais (dos cimentos) ndo houve diferenca entre si.

Tabela 4: Resultados do teste de Kruskal Wallis Microrganismo C.Albicans

CP CN CO CS HJ HB
CcpP - <0.05 <0.05 <0.05 ns <0.05
CN <0.05 - ns ns ns ns
CO <0.05 ns - ns ns ns
CS <0.05 ns ns - ns ns
HJ ns ns ns ns - ns
HB <0.05 ns ns ns ns -

Valores de P entre as analises de grupo / NS — sem diferenca estatistica
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4.3. Avaliagdo do Escoamento

Tempo 10 min:

O cimento Ah Plus Jet (HJ) demonstrou o maior escoamento comparado aos

outros cimentos, que nao apresentaram diferencas entre si.

Tempo 30 min:

No tempo de 30 minutos constatou-se uma unica diferenca entre 0 escoamento
apresentado pelo cimento de hidroxiapatita a base de cascas de ovos foi 0 menor entre

0s outros cimentos avaliados, dentre os quais foram semelhantes entre si.

Tempo 60 min:

Os resultados dentro do tempo de 60 minutos se mantiveram aos observados

com 30 minutos.

Tempo 120 min:

Ao final dos 120 minutos o cimento HJ teve o maior escoamento. Ja entre os
cimentos CS e HB néo se observou diferenca estatistica, tendo o cimento COM o menor

indice de escoamento observado.

Tabela 5: Resultados do teste de Anova e Tukey — Teste de Escoamento

CO CS HJ HB
10 min 41.20 (4.0)" 40.10 (11.3)A 48.70 (0.5) B 44.00 (3.2)A
30 min 42.50 (6.5) A 44.30 (11.5)8 52.50 (0.0) B 46.00 (5.0) B
60 min 42.60 (10.3)A | 44.90 (16.1)® 54.20 (1.1)8 48.10 (6.2) B
120 min 44.60 (9.7)» | 51.80 (18.60)° 59.20 (1.1)8 51.70 (5.1)C

ANOVA complementado por Tukey, valores de média em min e desvio padréo entre parénteses. Letras diferentes

demonstram diferenga entre si dentro do mesmo tempo de analise.
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4.4. Avaliacdo do Tempo de presa

Tanto para analise de tempo de presa inicial e final o cimento HJ demonstrou o maior
tempo despendido em ambas as situagfes, seguido pelos cimentos CO, CS e HB. O cimento

Hb foi o0 que demonstrou menor tempo de presa inicial e final.

Tabela 6: Resultados do teste de Kruskal Wallis e Dunn — Tempo de presa

co cS HJ HB
Inicial 128 (0.7)8 193 (0.8) © 1155 (0.7) P 106 (0.6)A
Final 257 (0.7)B 387 (0.8) € 1440 (0.7)P 212 (0.6) A

Kruskal-Wallis complementado por Dunn, valores de mediana em mm e desvio interquartilico entre parénteses.
Letras diferentes demonstram diferenca entre si dentro do mesmo tempo de analise.
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5. DISCUSSAO

Atualmente existe disponivel comercialmente um cimento endoddntico considerado o
padrdo ouro para comparacdo com os demais cimentos obturadores. O Ah Plus Jet (Dentisply)
apresenta excelentes propriedades fisico -quimicas, resisténcia e estabilidade dimensional.
Entretanto, sua bioatividade dentro dos tecidos ainda € limitada. Com essa questdo a deferir,
os seladores ceramicos vém sendo desenvolvidos na esperanca de que melhorem a resposta
do tecido apical e periapical. O mesmo € composto pode conter alumina,zircénia,vidro bioativo,
vitroceramicas e demais componentes. O Ah Plus Bioceramic(Dentsply) € a atual formulacéo
do mesmo, que promete uma mistura “pronta para uso” e com promessa de boa propriedade
fisico-quimica E o cimento de eleicdo em estudos comparativos de infiltracdo e penetracéo
intratubular quando se fala da avaliagédo de cimentos novos (ARAUJO et al., 2022). (LISBOA et
al., 2017)

Vem sendo empregado em comparacoes e testes de novas formula¢des de cimento. O
presente estudo testou 4 cimentos endddonticos sendo: dois cimentos experimentais e dois
cimentos ja utilizados na endodontia. Ambos os cimentos experimentais sdo a base de
hidroxiapatita sendo um grupo de cimento sintético e outro de cimento hidroxiapatita a base da
casca de ovos. O cimento de hidroxiapatita obtida atraves da casca de ovos se destaca frente
ao termo sustentabilidade, visto que um material que seria descartado sera utilizado para o
tratamento dentario. Milhdes de ovos sdo consumidos globalmente, gerando uma abundéancia
de cascas de ovo. A utilizacdo do CO como biomaterial reduz o desperdicio e oferece uma
alternativa econémica aos materiais endodénticos existentes. Podendo ser um cimento
sustentavel e promissor.

O presente estudo também investigou um cimento promissor para 0 emprego no
tratamento endodontico visando estar dentro da norma 1SO 6876:2012, a fim de verificar a
eficacia do cimento endodéntico frente a todas essas propriedades.Para isso testes in vitro
foram realizados com 4 grupos de cimentos sendo esses: Ah Plus Jet(Dentsply), Ah Plus
Bioceramic(Dentsply), Cimento endodontico a Base de hidroxiapatita extraida da casca de ovos
(PUC-Campinas) e Cimento endododntico a base de hidroxiapatita sintética(PUC-Campinas).
Foram realizados os testes: teste de viabilidade celular(biocompatibilidade),teste de atividade
antimicrobiana,teste de escoamento e tempo de presa( Oliveira et al.,2009).

Os protocolos utilizados para cada etapa realizada neste estudo foram embasados
cientificamente. Deste modo o Teste de Viabilidade Celular teve como embasamento os
estudos de Patricia et al.(2014) e Jeong et al.(2024) , sendo, que um dos estudos também
optou pela utilizacdo de células fibroblasticas para avaliacdo de dois grupos de cimentos
endodonticos.O objetivo de ambos foi avaliar a biocompatibilidade de materiais utilizando a 1ISO

10993-5 que padroniza testes de citotoxicidade in vitro e selecciona os métodos mais
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adequados.

Os dois estudos avaliaram através do ensaio de MTT (3-(4,5-Dimethylthiazol-2-yl)-2,5-
Diphenyltetrazolium Bromide) a atividade metabdlica e atividade das mitocdndrias, que é capaz
de penetrar em células viaveis podendo ser metabolizado em formazan.O MTT é um sal de
coloracdo amarela, que quando é metabolizado em formazan é capaz de clivar e se tornar de
cor purpura sendo considerado como método colorimétrico.Em comparagéo com o estudo,foi
realizado a utilizac&do de duas placas de 96 pocos, o comparativo utilizou apenas uma placa de
96 pocos, pois testaram dois grupos de cimento endoddntico somente.Alguns pontos propostos
pelos colegas foram adaptados nessa pesquisa de acordo com necessidades e limitacoes.

O estudo embasado de Patricia et al.(2014) determinou em seu experimento que houve
a necessidade de diluicdes e que quanto maior a concentra¢do dos meios condicionados ocorria
uma diminuicdo da atividade metabdlica, ou seja um aumento da citotoxicidade.Mediante isso,
se o cimento for exposto as células diretamente o nivel de citotoxicidade causara morte celular.
Sendo o eluato e as diluicdes a melhor abordagem para este teste metodolégico.

Quanto aos resultados do teste de viabilidade celular, o mesmo apresentou
conformidade com a literatura, € possivel observar em Souza et al.(2023) e Sanz et al.(2022),
gue compararam ambos o0s cimentos Ah plus(Dentisply) e Ah Plus Bioceramic que resultaram
em o Ah plus Bioceramic sendo superior ao Ah plus Jet quando refere-se a viabilidade celular,
do mesmo modo em que apresentaram-se neste estudo. O Ah plus Jet foi o segundo destaque
frente a essa propriedade, podendo considerar que ambos podem ser considerados
biocompativeis. Nas diluicdes 1:8 e 1:16 os mesmos nao apresentaram diferenca quanto as
diluicdes.Os cimentos experimentais casca de ovo e sintético ndo tiveram diferenca significativa
independente da diluicao.

A avaliacdo antimicrobiana teve como embasamento os estudos de Piotto et al.(2009)
e Dahinten et al.(2024),que consistiram em avaliar a atividade antimicrobiana de quatro
cimentos endoddnticos pelo método de estudo de difusdo em agar.Em ambos ocorreu avaliagéo
do microorganismo E.Faecalis,mediante sua presenca estd comumente relacionada aos casos
de reincidéncia.

Alguns microrganismos sao resistentes e estdo comumente relacionados a prevaléncia
do insucesso no tratamento endodéntico. O mesmo pode ocorrer devido a falhas do tratamento
ou a uma complexa anatomia e inexperiéncia do operador. A falha do selamento coronario pode
ser também considerada como fator etiologico e facilitador. Tanto a Candida albicans quando
o E.Faecalis, conseguem utilizar a seu favor a exclusdo de outros microorganismos,
conseguindo sobreviver em meio com poucos nutrientes como o canal do dente tratado ou em
uma infeccéo aguda.(Sundgvist et al., 1998).( Araujo et al.,2022)

Estando ambos associados aos casos de insucesso do tratamento endoddntico
(Molander e Dahlén, 2003) e persisténcia das condi¢des patoldgicas perirradiculares (Gomes
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et al., 2004; Récas et al., 2004; Sirén et al., 2004),( Gupta | et al.,2024).

Frente a metodologia, o estudo segue realizando em triplicata e promovendo espécies
de punch nas placas para a introducédo do cimento.Quanto a analise estatistica, seguimos a
mensuracao dos halos e calculo em média e desvio padrao. Alguns pontos pelos colegas foram
adaptados, assim como a avaliagéo de diferentes microorganismos e detalhes técnicos.Dentre
os controles de validagdo apresentados utilizamos a : Clorexidina 2%( Riohex Rioquimica)
sendo o controle positivo e a Agua estéril como controle negativo. O controle positivo foi efetivo
na formacdo de halo de inibicdo, tornando esse experimento valido.Entre os microrganismos
empregados, o cimento de hidroxiapatita a base da casca de ovos(CO) promoveu a formagéo
de halo de inibicdo somente para o microrganismo E.faecalis.

Nesse estudo, frente ao microorganismo E.Faecalis o grupo controle positivo diferiu
estatisticamente de todos 0s grupos, com excecdo ao grupo de hidroxiapatita de casca de ovo
gue mostrou uma caracteristica notavel diante deste microrganismo. O respectivo cimento de
hidroxiapatita de casca de ovo também apresentou uma diferenca estatistica do grupo controle
negativo.Entre 0os demais grupos experimentais dos cimentos endodbnticos ndo houve
diferenca entre si.

Nesse estudo, como em Souza et al.(2023) , diante ao microrganismo C.Albicans ndo
houve diferenca estatistica entre o Ah plus Jet e o controle positivo(clorexidina 2%), conferindo
assim, um potencial antimicrobiano ao respectivo microorganismo. Quanto aos outros grupos
de cimento, o grupo controle positivo diferiu estatisticamente, ndo havendo diferenca entre si.

Segundo Ruiz et al.(2024), que testou a capacidade antimicrobiana do Ah Plus Jet e Ah
plus Bioceramics, observou que a primeiro momento houve erradicagdo imediata do
microrganismo pelo Ah Plus Jet, assim como neste estudo. Entretanto, o Ah Plus Bioceramic
necessitou de maior tempo para que pudesse demonstrar suas propriedades antimicrobianas,
sendo interessante avaliar este cimento mediante as suas propriedades em um intervalo
consideravel de tempo.

O ensaio de escoamento teve como embasamento os estudos de Coelho (2016) e
Bernardes et al.(2010), De acordo com o método proposto pela American Dental Association
(especificacdo ADA n.° 57), os cimentos foram colocados entre 2 placas de vidro sob um peso
de 120 g. Os diametros dos discos formados foram medidos com um paquimetro digital e
mensurados nos tempos de 10 minutos,30 minutos, 60 minutos e 120 minutos.

A analise do escoamento em tempos diferentes se da pela importancia em verificar o
comportamento e o grau de escoamento de acordo com o tempo decorrido. Para que seja
considerado um bom cimento endoddntico, 0 mesmo, deve ter uma taxa de escoamento
moderada, porque o fluxo excessivo aumenta o risco de extravasamento de material ao
peridpice, o que pode acarretar danos ao periodonto, e o escoamento insuficiente reduz a
penetragdo nos canais acessorios.(Quaresma et al.,2024)(Sena,2018).
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Neste estudo o cimento Ah Plus Jet (HJ) demonstrou o maior escoamento comparado

aos outros cimentos, corroborando com Lima et al. (2016), que comparou o escoamento de 5
cimentos utilizados em Endodontia (AH Plus®, Pulp Canal Sealer®, Endomethasone®, Sealer
26® e Endofill®) e que como resultado teve o Ah Plus como maior tempo de escoamento. Os
demais grupos de cimento ndo apresentaram diferencas entre si.

Quando passaram 30 minutos foi possivel observar que o cimento endoddntico a base
da casca de ovos teve 0 menor escoamento dentre os grupos. Os resultados dentro do tempo
de 60 minutos se igualaram ao obtido no tempo anterior.

Dado 120 minutos, o cimento Ah Plus Jet(HJ)(Dentsply) foi o cimento com maior
escoamento de 59,2 cm e o cimento de hidroxiapatita(CO) 52,4 cm de diametro. Ao final dos
120 minutos o cimento HJ teve o maior escoamento. Ja entre os cimentos CS e HB néo se
observou diferenca estatistica, tendo o cimento de hidroxiapatita a base da casca de ovos 0
menor indice de escoamento observado.

Foi possivel observar no estudo do cimento endoddntico a base de hidroxiapatita,
segundo a literatura de autoridade no assunto, GROSSMAN (1976), que, propriedades fisicas
dos cimentos obturadores, ou seja, 0 tamanho das particulas do p6 pode ser determinante na
gualidade do escoamento, tempo de endurecimento e adesao. Mediante isso, a granulagéo do
cimento endodontico de hidroxiapatita a base da casca de ovos (CO) podendo ser um fator
causal em sua baixa atividade de escoamento quando comparado com o cimento de
hidroxiapatita sintética, devido ao seu maior refinamento. Sugerindo assim, um maior
refinamento para futuros testes com o material experimental, pois a consisténcia do cimento
manipulado ira capacita-lo a penetrar nas pequenas irregularidades da dentina, sendo
fundamental na obturacdo de canais laterais e ou acessorios.

O tempo de presa do material tem grande valia de modo que para sua aplicacao clinica
o profissional devera ter um tempo de trabalho adequado que possibilite o preenchimento dos
condutos radiculares. O mesmo pode sofrer interferéncia nas suas propriedades,os fatores sao:
a temperatura, relacdo de po e liquido, granulometria, meio ambiente e pH. Esse tempo de
presa ndo deve ser longo a ponto de prejudicar a conduta clinica, pois assim pode haver a
deterioracdo do cimento,favorecendo a penetracdo de agentes irritantes a liberacdo de
possiveis produtos toxicos, e ndo deve ser curto, para que o trabalho seja finalizado
adequadamente(Nascimento et al.2022) (Faraoni et al.2013)

Como parametro para o presente estudo a metodologia empregada por Nascimento et
al.(2022) foi utilizada , o qual abordou a determinacédo do tempo de presa através da norma ISO
6876/2012, que tem como padronizacao a utilizacdo de agulha do tipo gilmore com o objetivo
de mensurar o tempo de presa inicial e tempo de presa final do cimento.

Quanto a analise de tempo de presa inicial e final deste estudo, o cimento Ah plus jet
demonstrou o maior tempo despendido em ambas as situac¢des. Segundo o fabricante, o tempo
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de trabalho é de quatro horas (240min) e o tempo de presa final é vinte e quatro horas (1440

min) semelhante & média do tempo de presa encontrado neste estudo. O estudo de Viapiana
et al. (2013), estudou o tempo de presa desse cimento, considerando o valor de 1.345 minutos
semelhante ao encontrado neste estudo.

Existem trabalhos na literatura como Flores et al. (2011), que o tempo de trabalho foi
de 580,6 minutos, um tempo menor de trabalho comparado ao presente estudo, assim como
em Donnelly et al. (2007), que apresentou 579 minutos. Segundo Nascimento et.al (2022), essa
diferenca pode estar relacionada a quantidade utilizada de pasta A que pode ocasionar maiores
tempos de presa devido a auséncia de amina disponivel para a reacdo, presente na pasta B.

Na sequéncia de tempo de trabalho, podemos classificar o cimento de hidroxiapatita a
base da casca de ovos (CO) como segundo melhor tempo e cimento de hidroxiapatita sintética
(CS)em terceiro lugar. O Ah Plus Bioceramic demonstrou menor tempo de presa inicial e final
comparado com todos os cimentos, sendo o esperado baseado no e-book do fabricante que
explica as alteragOes realizadas no mesmo que consistiu na adicdo de componentes bioativos
em sua formulacdo, como o silicato de célcio, uma mistura de Dioxido de Zircénio, Silicato
Tricalcio, Dimetilsulfoxido (DMSO), Carbonato de Litio e agentes espessantes. Dando
caracterizacdes de tempo de presa mais rapido e maior radiopacidade ao cimento que passa
de AH plus para Ah Plus Bioceramica.

Tendo em vista os resultados a hipétese nula foi rejeitada, isso aconteceu devido a uma
diferenca estatistica entre os grupos mediante os testes. Logo, ainda sdo necessarios mais
estudos relacionados a propriedades fisicas e mecéanicas dos cimentos hidroxiapatita a base da
casca de ovos (CO) e cimento de hidroxiapatita sintética (CS). Podendo com seu

desenvolvimento se tornar de grande valia e relevancia.



6. CONCLUSAO

A presente pesquisa teve como objetivo testar as propriedades fisicas e biologicas
de um novo cimento endodéntico a base de hidroxiapatita extraida da casca de ovos (CO),
comparando-o0 com outros cimentos endodonticos amplamente utilizados, como o Ah Plus
Jet (HJ), Ah Plus Bioceramic e o cimento de hidroxiapatita sintética (CS). Os resultados
indicaram que o cimento a base de casca de ovos apresentou caracteristicas promissoras,
especialmente no que se refere a propriedade antimicrobiana frente ao Enterococcus
faecalis, um dos principais microorganismos associados a falha em tratamentos

endodonticos.

Comparativamente, o cimento Ah Plus Jet demonstrou um desempenho superior
em relacdo a propriedade antimicrobiana contra Enterococcus faecalis e Candida
albicans, destacando-se também pelo maior escoamento. No entanto, entre os cimentos
de hidroxiapatita sintética e o Ah Plus Bioceramic, ndo foi observada diferenca
estatisticamente significativa quanto ao escoamento, enquanto o cimento de hidroxiapatita
a base de casca de ovos apresentou o menor indice, sugerindo uma possivel limitagdo

em sua fluidez.

Em relacdo ao tempo de presa, o Ah Plus Jet demonstrou o maior tempo em
ambas as condic¢@es (inicial e final). O cimento a base de hidroxiapatita de casca de ovos
mostrou-se como o segundo melhor em termos de tempo de trabalho, enquanto o cimento
de hidroxiapatita sintética obteve o terceiro lugar. O Ah Plus Bioceramic foi o cimento que
apresentou o menor tempo de presa, 0 que pode ser vantajoso em situacdes clinicas que

exijam rapida manipulacao.

Os resultados indicam que o cimento de hidroxiapatita a base de casca de ovos
(CO) tem um grande potencial, ndo s6 por suas propriedades antimicrobianas, mas
também por seu carater sustentavel e biocompativel, abrindo novas possibilidades para a

utilizag&o de recursos naturais na odontologia.

No entanto, mais estudos s&o necessarios para aprofundar a compreensao das
propriedades deste material, especialmente no que se refere a sua durabilidade a longo
prazo, comportamento em condi¢cdes clinicas mais desafiadoras e sua interagdo com

outros materiais endodonticos.
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