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Bronzel CLZ. Desenvolvimento e avaliação de cimentos endodônticos à base de 
silicatos de cálcio [dissertação de mestrado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia 
da UNESP; 2018. 
 
RESUMO 
Novos cimentos endodônticos à base de silicatos de cálcio são propostos na busca 
de materiais com potencial bioativo. Publicação 1: Desenvolvimento e avaliação 
físico-química de dois cimentos endodônticos experimentais compostos por silicato 
tricálcico, silicato dicálcico, fosfato de cálcio monobásico, hidróxido de cálcio, óxido 
de zircônio e tungstato de cálcio; manipulados com polietilenoglicol - Experimental 1 
(EXP1) ou com polietilenoglicol e hidrogel de quitosana - Experimental 2 (EXP2). 
TotalFill BC sealer (TF) e AH Plus (AHP) foram usados para comparação. Tempo de 
presa, escoamento e radiopacidade foram avaliados com base nas normas ISO 
6876. Avaliou-se pH por um pHmetro digital, nos períodos de 3 e 12 horas, 1, 7, 14 e 
21 dias. Avaliou-se solubilidade pela perda de massa após imersão em água 
destilada por 7 e 30 dias. Os dados obtidos foram submetidos aos testes ANOVA e 
Tukey (α=0,05). EXP2 e EXP1 apresentaram maior tempo de presa (P<0,05). 
Radiopacidade e escoamento de EXP1 e EXP2 atendem às normas da ISO 6876. 
EXP1 apresentou radiopacidade semelhante à TF (P>0,05) e maior que EXP2 
(P<0,05). EXP1 apresentou escoamento semelhante à AHP (P>0,05) e maior que 
EXP2 (P<0,05).  EXP1 e EXP2 apresentaram maior solubilidade após 7 dias 
(P<0,05). Após 30 dias de imersão, solubilidade de EXP1 foi semelhante à TF 
(P>0,05). EXP1, EXP2 e TF apresentaram pH alcalino em todos os períodos 
experimentais. Conclui-se que EXP1 apresenta tempo de presa, radiopacidade, 
escoamento, solubilidade e pH adequados, e potencial para utilização como cimento 
endodôntico. Publicação 2: Avaliação das propriedades biológicas e 
antimicrobianas do cimento Experimental (EXP1), que apresentou melhores 
resultados em avaliação de propriedades físico-químicas, agora denominado EXP. 
AHP e TF foram usados para comparação. Citocompatibilidade foi avaliada pelos 
ensaios de metil tetrazólio (MTT) e vermelho neutro (NR), após exposição de Saos-2 
aos extratos dos cimentos por 24 h. Bioatividade celular foi analisada pela atividade 
de fosfatase alcalina (ALP). Ensaio coloração vermelho de alizarina (ARS) foi 
realizado para avaliação do potencial de mineralização. Atividade antimicrobiana foi 
avaliada por testes de contato direto sobre células planctônicas (TCDCP) e de 
contato direto modificado (TCDM). Dados obtidos em MTT, NR e ALP foram 
analisados por Two Way ANOVA e Bonferroni, os obtidos por ARS pelos testes 
ANOVA e Tukey, e os microbiológicos pelos testes Kruskall-Wallis e Dunn (α=0,05). 
EXP, TF e AHP não apresentaram citotoxicidade para Saos-2 nos ensaios MTT e 
NR, e foram similares ao controle negativo (P>0,05). Maior ALP foi observada após 
sete dias de exposição de Saos-2 ao extrato de AHP e EXP. Maior formação de 
nódulos de mineralização ocorreu para TF e EXP (P<0,05). EXP e TF, no TCDCP, 
reduziram mais UFC de Enterecoccus faecalis em comparação a AHP e controle 
(P<0,05), e eliminaram Candida albicans. No TCDM, EXP e TF apresentaram maior 
redução de UFC de E. faecalis em comparação a AHP e controle (P<0,05). Conclui-
se que EXP apresenta biocompatibilidade, bioatividade celular, induz a formação de 
nódulos de mineralização e apresenta atividade antimicrobiana sobre E. faecalis e C. 
albicans. EXP apresenta potencial para uso clínico em endodontia.   
 
Palavras-chave: Materiais biocompatíveis. Endodontia. Enterococcus faecalis.  
 



 

Bronzel CLZ. Development and evaluation of calcium silicate-based endodontic 
sealers [dissertação de mestrado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da 
UNESP; 2018. 
 
ABSTRACT 
New calcium silicate-based endodontic cements are proposed in the search for 
materials with bioactive potential. Publication 1: Development and physical-chemical 
evaluation of two experimental endodontic cements composed of tricalcium silicate, 
dicalcium silicate, monobasic calcium phosphate, calcium hydroxide, zirconium oxide 
and calcium tungstate; handled with polyethylene glycol - Experimental 1 (EXP1) or 
with polyethylene glycol and chitosan hydrogel - Experimental 2 (EXP2). TotalFill BC 
sealer (TF) and AH Plus (AHP) were used for comparison. Setting time, flow and 
radiopacity were evaluated based on ISO 6876. pH was evaluated with a digital pH 
meter, in the periods 3 and 12 hours, 1, 7, 14 and 21 days. Solubility was evaluated 
by mass loss after immersion in distilled water for 7 and 30 days. Data were 
submitted to ANOVA and Tukey tests (α=0.05). EXP2 and EXP1 presented higher 
setting time (P<0.05). Radiopacity and flow of EXP 1 and EXP2 meet ISO 6876 
standards. EXP1 presented radiopacity similar to TF (P>0.05) and higher than EXP2 
(P<0.05). EXP1 presented similar flow to AHP (P>0.05) and higher than EXP2 
(P<0.05). EXP1 and EXP2 presented higher solubility after 7 days (P<0.05). After 30 
days of immersion, solubility of EXP1 was similar to TF (P>0.05). EXP1, EXP2 and 
TF presented alkaline pH in all experimental periods. It is concluded that EXP1 
presents proper setting time, radiopacity, flow, solubility and pH, and it has potential 
for use as endodontic cement. Publication 2: Evaluation of the biological and 
antimicrobial properties of Experimental cement (EXP1) that presented better results 
in the evaluation of physicochemical properties, and now denominated EXP. AHP 
and TF were used for comparison. Cytocompatibility was evaluated by the methyl 
tetrazolium (MTT) and neutral red (NR) assays, after exposure of SAOS-2 to the 
extracts of the cements for 24 h. Cell bioactivity was analyzed by alkaline 
phosphatase activity (ALP). Red alizarin staining test (ARS) was performed to 
evaluate the mineralization potential. Antimicrobial activity was evaluated by modified 
direct contact tests (TCDM) and direct contact with planktonic cells (TCDCP). Data 
obtained in MTT, NR and ALP were analyzed by Two Way ANOVA and Bonferroni, 
and those obtained by ARS by the ANOVA and Tukey tests, and the microbiological 
ones by the Kruskall-Wallis and Dunn tests (α=0.05). EXP, TF and AHP showed no 
cytotoxicity for Saos-2 in the MTT and NR assays, and were similar to the negative 
control (P>0.05). Higher ALP was observed after seven days of exposure of Saos-2 
to the extract of AHP and EXP. Greater formation of mineralization nodules occurred 
for TF and EXP (P<0.05). EXP and TF, in the TCDCP, reduced more CFU of 
Enterococcus faecalis compared to AHP and control (P<0.05), and eliminated 
Candida albicans. In the TCDM, EXP and TF showed greater reduction of CFU of E. 
faecalis compared to AHP and control (P<0.05). It is concluded that EXP presents 
biocompatibility, cellular bioactivity, induces the formation of mineralization nodules 
and presents antimicrobial activity on E. faecalis and C. albicans. EXP has potential 
for clinical use in endodontics. 
 
Keywords: Biocompatible materials. Endodontics. Enterococcus faecalis. 
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 1 INTRODUÇÃO  

Os cimentos à base de silicatos de cálcio foram introduzidos na odontologia 

como materiais reparadores (MTA)1, sendo atualmente empregados também como 

materiais obturadores de canais radiculares2, 3. As principais vantagens dos 

materiais de silicato de cálcio em endodontia decorrem de suas propriedades físico-

químicas e biológicas2.   

O MTA apresenta na sua composição 80% de cimento Portland e 20%  de 

óxido de bismuto como agente radiopacificador4. Cimento Portland é composto por 

silicato tricálcico, silicato dicálcico e aluminato tricálcico5. O silicato tricálcico puro, 

principal componente do Cimento Portland, é utilizado no desenvolvimento de 

biomateriais reparadores e cimentos endodônticos4, com a vantagem de não 

apresentar metais pesados que podem estar presentes no cimento Portland6. O 

silicato tricálcico, demonstra bioatividade7 e capacidade de promover formação de 

hidroxiapatita8, 9. O silicato dicálcico, também presente no MTA, apresenta 

biocompatibilidade, bioatividade, e também é usado na composição de cimentos 

endodônticos10. 

As excelentes propriedades físico-químicas e biológicas dos silicatos de cálcio 

levam ao desenvolvimento de cimentos endodônticos para obturação de canais 

radiculares11. Como exemplos destes materiais, o Neo MTA Plus (Avalon Biomed 

Inc, New York, USA), o iRoot SP (Inovate BioCeramix, Inc., Vancouver, Canadá), o 

Sealer Plus BC – Cimento Biocerâmico (MK Life, Porto Alegre, RS, Brasil), além dos 

cimentos EndoSequence BC Sealer (Brasseler USA, Savannah, GA) e o TotalFill BC 

Sealer (FKG, La Chaux‐de‐Fonds, Switzerland; Brasseler, Savannah, Georgia, 

USA). Deste modo, estes materiais servem de base para o desenvolvimento de 

novos materiais de silicato de cálcio. 

Os cimentos à base de silicatos de cálcio podem apresentar dificuldade de 

manipulação e escoamento12. Assim, diferentes veículos são utilizados no 

desenvolvimento de cimentos endodônticos à base de silicato de cálcio. De acordo 

com o fabricante, o veículo do Neo MTA Plus é um gel que contém agente 

espessante e polímeros solúveis em água. O Sealer Plus BC apresenta como 

veículo o propilenoglicol. O polietilenoglicol é amplamente utilizado como veículo em 

pastas de hidróxido de cálcio, utilizadas como medicação intracanal13.  Até o 
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momento, não existem estudos utilizando polietilenoglicol como veículo de cimentos 

endodônticos à base de silicato de cálcio. 

A quitosana tem merecido atenção, por apresentar  ação antibacteriana, 

citocompatibilidade, e a capacidade de se ligar a fatores de crescimento 

microbiano14. A incorporação de quitosana em cimentos endodônticos pode 

promover a inibição da penetração e a colonização bacteriana na interface cimento-

dentina após o tratamento endodôntico15. Esta propriedade da quitosana pode 

dificultar a persistência de microrganismos no sistema de canais radiculares, em 

áreas inacessíveis como no interior dos túbulos dentinários, favorecendo o sucesso 

do tratamento endodôntico16. 

Enterococcus faecalis estão frequentemente associadas aos casos de fracasso 

do tratamento endodôntico e lesões periapicais persistentes17, 18. Estes 

microrganismos são resistentes19, apresentam a capacidade de invadir os túbulos 

dentinários, mantendo-se viáveis no interior dos mesmos, além de aderir ao 

colágeno20 e se organizarem em biofilme aderido à dentina21. Deste modo, este é o 

microrganismo mais comumente utilizado em estudos in vitro para avaliar a eficácia 

antimicrobiana de cimentos endodônticos22. 

Candida albicans são fungos encontrados em infecções endodônticas, que 

apresentam capacidade de penetração na dentina e túbulos dentinários23. Estes 

microrganismos apresentam resistência à antibióticos e soluções irrigadoras 

utilizadas durante o tratamento endodôntico, estando também relacionados aos 

casos de insucesso do tratamento endodôntico24.   

Os microrganismos acima citados podem permanecer em áreas inacessíveis 

do sistema de canais radiculares, mesmo após a irrigação, instrumentação e 

utilização de medicação intracanal. Portanto, o uso de um cimento endodôntico com 

atividade antimicrobiana pode auxiliar no combate à infeção endodôntica 

residual25, 26, associada aos casos de fracasso na terapia endodôntica16.  

Alguns materiais à base de silicatos de cálcio como o MTA e o MTA Plus27 

apresentam em sua composição óxido de bismuto como agente radiopacificador. No 

entanto, há evidências de que este agente radiopacificador inibe a proliferação 

celular(28), diminui a estabilidade mecânica29 e aumenta a porosidade do cimento30, 

além de causar manchamento dental27. O óxido de bismuto é substituído por óxido 

de tântalo no Neo MTA Plus, promovendo radiopacidade satisfatória, não 

interferindo no processo de hidratação, além de não causar descoloração dental27. O 
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tungstato de cálcio proporciona radiopacidade adequada31. O óxido de zircônio e o 

tungstato de cálcio são os agentes radiopacificadores do AH Plus, que apresenta 

radiopacidade satisfatória2, 32, 33. Alguns cimentos endodônticos à base de silicatos 

de cálcio, como o Endosequence BC sealer2 e o TotalFill BC sealer, apresentam o 

agente radiopacificador óxido de zircônio, e adequada radiopacidade32.  

O BC Sealer, que é um material hidrofílico, demonstrou capacidade seladora 

maior que dos sistemas de obturação guta-percha e cimentos hidrofóbicos34, e pode 

promover maior resistência à fratura35-37. O BC Sealer apresenta maior 

citocompatibilidade e bioatividade celular em relação aos cimentos AH Plus e MTA 

Fillapex38. Suas propriedades físico-químicas atendem as especificações ISO 

6876/200139, é biocompatível11, 40, promove formação de fase fosfato de cálcio 

quando em contato com solução fisiológica41, proporciona pH alcalino e liberação 

íons cálcio2, além de apresentar ação antimicrobiana sobre E. faecalis que continua 

mesmo após a presa do material26.  

As propriedades físico-químicas dos cimentos obturadores podem ser 

caracterizadas por meio de testes como tempo de presa, escoamento e 

solubilidade42. Outra propriedade importante é a radiopacidade, que permite a 

observação do cimento endodôntico em relação às estruturas anatômicas43, 44. A 

citotoxicidade de novos cimentos endodônticos deve ser avaliada45, uma vez que 

seu efeito tóxico sobre os tecidos periapicais pode interferir no sucesso do 

tratamento endodôntico40, 46. A atividade antimicrobiana de um cimento endodôntico 

é uma propriedade importante podendo favorecer a eliminação de microrganismos 

residuais após obturação dos canais radiculares19.   

Os materiais à base de silicatos de cálcio, devido às suas propriedades físico-

químicas e biológicas, apresentam papel importante como material reparador e 

obturador dos canais radiculares, substituindo muitos materiais utilizados em 

diversas aplicações clínicas12. Estes materiais apresentam ainda ação alcalinizante47 

e  contínua difusão de hidróxido de cálcio, que contribuem para sua ação 

antimicrobiana por longos períodos26. 

Diante do exposto, este estudo visa o desenvolvimento e avaliação das 

propriedades físico-químicas, biológicas e antimicrobianas de cimentos endodônticos 

experimentais compostos por silicato tricálcico, silicato dicálcico, hidróxido de cálcio, 

fosfato de cálcio monobásico, óxido de zircônio e tugstato de cálcio. Serão avaliados 

como agentes espessantes, o polietilenoglicol, e associação de hidrogel de 
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quitosana e polietilenoglicol, com o intuito de obter um cimento endodôntico com 

aplicabilidade clínica.  
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5 CONCLUSÃO  

Os cimentos EXP1 e EXP2 apresentam pH alcalino em todos os períodos 

experimentais, além de tempo de presa, radiopacidade e escoamento de acordo 

com a ISO 6876. No entanto, EXP1 apresentou melhores resultados quanto ao 

tempo de presa, radiopacidade, escoamento e solubilidade que EXP2, o que o 

confere maior potencial para aplicabilidade clínica. 

O cimento EXP1 apresenta citocompatibilidade, bioatividade celular, potencial 

de induzir mineralização, além de atividade antimicrobiana sobre E. faecalis e 

C. albicans.  

Portanto, EXP1 apresenta propriedades físico-químicas, biológicas e atividades 

antimicrobiana e antibiofilme, proporcionando-lhe potencial para aplicabilidade 

clínica na obturação do sistema canais radiculares. 
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