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Resumo  

O MTA e cimento Portland (PC) são cimentos de silicato de cálcio. O óxido de 

bismuto presente na MTA pode afetar as propriedades físico-químicas e 

biológicas do material. Novos radiopacificadores como óxido de itérbio (Yb2O3) 

e o tungstato de cálcio (CaWO4) podem melhorar propriedades do 

material. No capítulo 1, foram realizadas avalições de propriedades físico-

químicas, citotoxicidade e potencial bioativo do MTA Angelus (MTA), cimento 

de silicato de cálcio (CSC) e CSC com 30% de óxido de Itérbio (CSC/Yb2O3). O 

tempo de presa inicial e final foi avaliado com agulhas Gilmore. A resistência à 

compressão foi analisada em máquina de ensaios mecânicos. A radiopacidade 

foi verificada com radiografias dos materiais e escala de alumínio. O teste de 

solubilidade e escoamento foram realizados de acordo com ISO 6876/2002. Os 

dados foram submetidos ao teste ANOVA e Tukey (5% de significância). A 

viabilidade celular foi avaliada por meio do ensaio MTT e corante Vermelho 

Neutro, enquanto o potencial de mineralização por meio da atividade de 

fosfatase alcalina e vermelho de Alizarina. Os dados foram submetidos aos 

testes Anova e Tukey e Bonferroni (5% de significância). O potencial bioativo 

foi avaliado em microcopia eletrônica de varredura.  

No capítulo 2, materiais à base de sil icato tricálcico (TSC) associado 

ao tungstato de cálcio (CaWO4) e Yb2O3 foram avaliados em 

comparação ao MTA (Angelus, Londrina, Brasi l) e ao TSC. O tempo 

de presa inicial e final foi avaliado com agulhas Gilmore. A solubil idade foi  

analisada após imersão em água desti lada. A radiopacidade foi 

avaliada por meio de radiograf ias dos materiais com escala de 

alumínio. O tempo de presa foi mensurado por agulhas de Gilmore. 

O pH foi avaliado por peagâmetro digital. A bioatividade foi 

avaliada por Microscopia Eletrônica de Varredura após imersão em 



 

 

PBS. A alteração volumétrica (em mm 3) foi avaliada em cavidades 

preenchidas com os materiais experimentais e escaneadas em 

Micro-CT (SkyScan 1176, Bruker, Kontich, Bélgica) após 7 e 30 

dias de imersão em água destilada. Os dados foram submetidos à 

análise de variância e teste de Tukey, com 5% de signif icância. 

Conclui-se que o Yb2O3 associado ao cimento de silicato de cálcio promove 

radiopacidade adequada é citocompatível e apresenta potencial bioativo. Além 

disso, a associação do cimento de sil icato tr icálci co ao CaWO4 e ao 

Yb2O3 promove radiopacidade, solubil idade , capacidade de 

alcal inização e baixa alteração dimensional,  sugerindo seu uso como 

radiopacificador de materiais à base de silicato de cálcio. 

 

Palavras-chave: Materiais dentários. Propriedades físicas e químicas. Cimento 

de silicato. 
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Abstract 

The MTA and Portland cement (PC) are calcium silicate cements. Bismuth 

oxide in the MTA composition may affect physicochemical and biological 

properties. The ytterbium oxide (Yb2O3) and calcium tungstate CaWO4 amy 

improve the performance of the material. In Chapter 1, it were evaluated some 

physicochemical properties, bioactive potential and cytotoxicity of MTA Angelus 

(MTA), calcium silicate cement (CSC) CSC and 30% ytterbium oxide (CSC / 

Yb2O3). The setting time initial and final was evaluated with Gilmore needles. 

Compressive strength was analyzed on a mechanical testing machine. The 

radiopacity was observed with X-rays of the materials and aluminum scale. 

solubility and flow tests were conducted based on ISO 6876/2002. The data 

were submitted to ANOVA and Tukey test (5% significance). Cell viability was 

assessed by MTT assay and Neutral Red dye, while the mineralization potential 

were avaluated by alkaline phosphatase activity and alizarin red. The data were 

submitted to tests One and Two Way ANOVA and Tukey and Bonferroni (5% 

significance). The bioactive potential was evaluated in scanning electron 

microscopy. In chapter 2, tricalcium silicate based (TSC) associated with 

calcium tungstate (CaWO4) and Yb2O3 were evaluated in comparison to the 

MTA (Angelus, Londrina, Brazil) and pure TSC. The setting time initial and final 

was evaluated with Gilmore needles. Solubility was assessed after immersion in 

distilled water. The radiopacity was assessed by radiographs of materials with 

aluminum scale. The pH was measured by digital pH meter. The bioactivity was 

assessed by scanning electron microscopy after immersion in PBS. The 

volumetric change (in mm3) was evaluated in cavities filled with experimental 

materials and scanned in Micro-CT (SkyScan 1176, Bruker, Kontich, Belgium) 

after 7 and 30 days of immersion in distilled water. The data were submitted to 

ANOVA and Tukey's test at 5% significance. We concluded  that Yb2O3 



 

 

combined with calcium silicate cement provides adequate radiopacity is 

citocompatível and presents bioactive potential. Furthermore, the combination 

of tricalcium silicate cement to CaWO4 and Yb2O3 promotes radiopacity, 

solubility, alkalinizing ability and low dimensional change suggesting its use as 

radiopacifier calcium silicate based materials.  

Keywords: Dental materials. Physical and chemical properties. Silicate cement. 
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1 INTRODUÇÃO  

O Mineral Trióxido Agregado (MTA) é um cimento de silicato de cálcio 

indicado para tratamento de perfurações (Juarez Broon et al.29, 2006), 

pulpotomia (Bortoluzzi et al.3, 2009), capeamento pulpar direto (Nair et al.34, 

2009), rizogênese incompleta (de Lima et al.14, 2007; Orosco et al.35, 2010) e 

apicificações (Floratos et al.15, 2013), sendo composto por cimento Portland 

(CP) associado ao radiopacificador óxido de bismuto (Hwang et al.27, 2009). 

Considerando-se que o principal componente do MTA é o CP, vários 

estudos têm demonstrado que as propriedades físico-químicas, mecânicas e 

biológicas destes materiais são semelhantes. Assim, MTA e CP são cimentos 

de silicato de cálcio (CSC) com propriedades semelhantes (Holland et al.24, 

2001; Islam et al.28, 2006; Saidon et al.38, 2003).  

O silicato tricálcico (53,1%), silicato dicálcico (22,5%), óxido de bismuto 

Bi2O3 (21,6%) e traços de sulfato de cálcio são os principais componentes do 

MTA (Gandolfi et al.17, 2010; Saidon et al.38, 2003). Desta forma, cimentos à 

base de silicato tricálcico são propostos como materiais alternativos ao MTA 

(Camilleri et al.8, 2013; Grech et al.21, 2013) uma vez que o silicato tricálcico é 

responsável pela bioatividade do material (Camilleriet al.8, 2013). Após a 

reação com água, ocorre a hidratação do silicato tricálcico e, 

consequentemente a formação do silicato de cálcio hidratado e do hidróxido de 

cálcio (Camilleri et al.7, 2011). 

O mecanismo de ação biológica para o MTA, CP e hidróxido de cálcio foi 

semelhante em tecido subcutâneo de ratos (Holland et al.24, 2001). A 

citotoxicidade in vitro e biocompatiblidade in vivo também são semelhante para 

MTA e CP (Saidon et al.38, 2003). Propriedades físicas e mecânicas do MTA e 

CP apresentam semelhança, exceto para a radiopacidade, onde o CP 

apresenta resultados inferiores (Islam et al.28, 2006) 

A radiopacidade é uma propriedade essencial de um material 

retrobturador. A radiopacidade do MTA corresponde a 7,17 mm de alumínio 

(Torabinejad et al.42, 1995). O CP contendo 20% de Bi2O3 apresenta 

radiopacidade aceitável (Kim et al.30, 2008). Porém a presença de Bi2O3 no 

MTA reduz a liberação de hidróxido de cálcio, aumenta a solubilidade e causa 

deterioração na estabilidade dimensional do material (Cutajar et al.12, 2011). 
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Além disso, menor viabilidade celular foi demonstrada para a associação do 

CSC ao Bi2O3 em relação ao óxido de zircônio e tungstato de cálcio (Gomes 

Cornelio et al.19, 2011). Desta forma, novos radiopacificadores têm sido 

propostos como alternativa ao Bi2O3. 

O Bi2O3 presente no MTA, pode ser substituído por várias concentrações 

de óxido de zircônio (ZrO2) no CP (Camilleri et al.7, 2011). Essa combinação na 

proporção de 30% deste radiopacificador demonstra radiopacidade, resistência 

à compressão, tempo de presa, absorção de água e solubilidade similar ao 

ProRoot MTA (Cutajar et al.12, 2011). A associação CP + 30 % de Bi2O3 e o 

MTA branco apresentaram radiopacidade (5,88 e 5,72 mm de Al, 

respectivamente), seguido por CP + óxido de zircônio ZrO2 (3,87 mm de Al) e 

CP + iodofórmio (3,50 mm de Al) (Bortoluzzi et al.3, 2009). 

O Itérbio (Yb) é um elemento macio, maleável e bastante dúctil que exibe 

um brilho prateado e reage lentamente com a água. O Yb nanoparticulado em 

solução de NaYbF4, usado como contraste em tomografias computadorizadas, 

demonstrando baixa citotoxidade, além de ser, facilmente, excretado sem 

remanescentes detectáveis nos corpos de animais (Xing et al.44, 2012). 

O trifluoreto de itérbio (YbF3) foi incorporado ao cimento ionômero de 

vidro (CIV) e demonstrou um aumento de 1% para 2% na dureza superficial do 

material, além da redução do tempo de presa e do tempo de trabalho (Prentice 

et al.36, 2006). Em outro estudo a radiopacidade do YbF3 foi comparada ao 

dióxido de titânio, quartzo, zircônia, Bi2O3, sulfato de bário, demosntrando que 

pelo menos 30% de YbF3 foram suficientes para se conseguir uma 

radiopacidade satisfatória, sem alterar as propriedades do cimento 

experimental (Collares et al.10, 2010). 

Tungstato de cálcio (CaWO4)  têm sido empregado como  radiopacificador 

em cimentos para uso na Endodontia. Recentemente, esse composto foi 

incorporado ao cimento MTA HP (Angelus, Londrina, Brasil). O MTA HP, em 

lançamento pela Angelus (Brasil). O material apresenta as mesmas indicações 

que o cimento MTA. (Silva et al.40, 2016; Camilleri et al.8, 2013) 

 Em recente estudo, foi demonstrado que um cimento à base de silicato 

de cálcio o associado ao radiopacificador CaWO4 apresenta propriedades 

físico-químicos semelhantes ao MTA Angelus, como tempo de presa, baixa 

solubilidade, pH alcalino e ainda libera íons cálcio (Bosso-Martelo et al.4, 2016). 
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Além disso, essa associação apresenta potencial bioativo e composição 

semelhante ao MTA Angelus (Collares et al.10, 2010). 

O potencial bioativo dos CSC tem sido demonstrado. Após imersão de 

dois cimentos à base de silicato de cálcio e o ProRoot MTA branco em PBS, 

precipitados de cristais de apatita na interface material-dentina foram 

observados aumentando de acordo com o tempo de imersão. (Shokouhinejad 

et al.39, 2012). 

A estrutura e composição química do precipitado formado após a imersão 

do ProRoot MTA branco é formada de carbonato de cálcio e hidróxido de cálcio 

quando imerso em água destilada e de fosfato de cálcio quando imerso em 

PBS (Han et al.23, 2010). Alguns autores observaram que o MTA em contato 

com soluções de fosfato, resultava na formação de cristais de apatita (Martin et 

al.32, 2007; Reyes-Carmona et al.37, 2009). Os íons de cálcio liberado pelo MTA 

reagem com o fosfato do PBS, resultando na formação de hidroxiapatita ou 

apatita carbonada (Bozeman et al.5, 2006; Gandolfiet al.17, 2010). Os cimentos 

à base de silicato de calcio são descritos como materiais bioativos, estáveis e 

capazes de promover formação de cristais de hidróxiapatita (Han et al.23, 2010) 

A microtomografia computadorizada (micro CT) representa um importante 

meio de para avaliação de propriedades de materiais, apresentando 

características não destrutiva e tridimensional. Este método tem sido usado 

para análise de diversas propriedades, como alterações volumétricas de 

materias, presença de falhas em obturações, forma e limpeza do canal 

radicular, entre outras (Hammad et al.22, 2009; Metzger et al.33, 2010; Somma 

et al.41, 2011). A alta resolução proporcionada pela microtomografia pode ser 

usada para análise de materiais e técnicas em endodôntia, aperfeiçoando a 

avaliação de materiais (De-Deus13, 2012). 

Dentre algumas propriedades, a solubilidade apresentada pelo material 

retrobturador deve seguir normas da American National Standar Institut / 

American Dental Association,/ American Dental Association (ANSI/ADA) sendo 

inferior a 3% (ANSI/ADA Specification no. 571, 2000; Hungaro Duarte et al.26, 

2012). 

A microtomografia computadorizada tem sido proposta para análise da 

solubilidade de forma alternativa, o uso da por meio da quantificação da 

alteração volumétrica (Cavenago et al.9, 2014).  
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Novos radiopacificadores como óxido de itérbio (Yb2O3) e tungstato de 

cálcio (CaWO4) podem ser associados aos cimentos de silicato de cálcio e ao 

silicato de tricálcico. Propriedades fisico-químicas e biológicas destas novas 

associações devem ser avaliadas visando o desenvolvimento de uma novas 

propostas de biomateriais.  
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2 PROPOSIÇÃO  

 

Os objet ivos deste estudo foram: 

1-  Investigar o tempo de presa, solubilidade, resistência à compressão, 

radiopacidade, escoamento, citotoxicidade e potencial bioativo do MTA 

Angelus (MTA), cimento de silicato de cálcio (CSC) e CSC associado ao 

radiopacificador óxido de itérbio (CSC/Yb2O3) em concentração de 30% - 

publicação 1. 

2- Avaliar as propriedades de solubilidade, radiopacidade,  

tempo de presa, pH, além do potencial bioativo e alteração 

volumétrica em Micro-CT de materiais à base de sil icato 

tricálcico (STC) associado aos radiopacif icadores tungstato 

de cálcio (CaWO4) e o óxido de itérbio (Yb 2O3) em 

comparação ao MTA (Angelus, Londrina, Brasil) e ao STC – 

publicação 2.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



20 

 

 

3 PUBLICAÇÃO  1 

Óxido de Itérbio como radiopacificador de cimentos à base de silicato de cálcio. 

Propriedades físico-químicas e biológicas* 

Resumo  

Objetivo Avaliar propriedades físico-químicas, citotoxicidade e potencial bioativo do MTA 

Angelus (MTA), cimento de silicato de cálcio (CSC) e CSC com 30% de óxido de Itérbio 

(CSC/Yb2O3). 

Materiais e métodos O tempo de presa inicial e final foi avaliado com agulhas Gilmore. A 

resistência à compressão foi analisada em máquina de ensaios mecânicos. A radiopacidade foi 

verificada com radiografias dos materiais e escala de alumínio. Os testes de solubilidade e 

escoamento foram realizados baseados na ISO 6876/2002. Os dados foram submetidos ao teste 

ANOVA e Tukey (5% de significância). A viabilidade celular foi avaliada por meio do ensaio 

MTT e corante vermelho neutro, e o potencial de mineralização por meio da atividade de 

fosfatase alcalina e vermelho de alizarina. Os dados foram submetidos aos testes Anova e Tukey 

e Bonferroni (5% de significância). O potencial bioativo foi avaliado em microscopia eletrônica 

de varredura. 

Resultados Os materiais apresentaram tempo de presa inicial e escoamento semelhantes. O 

CSC/Yb2O3 apresentou menor solubilidade. MTA apresentou menor resistência à compressão e 

radiopacidade semelhante ao CSC/Yb2O3. Todos os materiais promoveram viabilidade celular e 

a atividade da enzima fosfatase alcalina foi semelhante. A análise em MEV mostrou estruturas 

sugerindo a presença de depósitos de fosfato de cálcio na superfície dos materiais, 

demonstrando potencial bioativo. 

Conclusão O Yb2O3 associado ao cimento de silicato de cálcio apresenta propriedades físico-

químicas adequadas, é citocompatível e demonstra potencial bioativo, sugerindo seu uso como 

radiopacificador de materiais à base de silicato de cálcio. 

Relevância clínica CSC/Yb2O3  apresenta potencial para uso como radiopacificador de de 

materiais de silicato de cálcio.. 

Palavras-chave Cimento Portland. Radiopacidade. Cimento de silicato de cálcio. Agente 

radiopacificador. 

 

 

 

* Artigo submetido para publicação no periódico Clinical Oral Investigation 



21 

 

 

Introdução 

O Mineral Trióxido Agregado (MTA) é um material à base de cimento Portland (CP), composto 

por silicato tricálcico, aluminato tricálcico, óxido tricálcico, silicato de calcio [1] associado ao 

óxido de bismuto como radiopacificador [2]. O MTA apresenta várias indicações clínicas como 

tratamento de perfurações [3], pulpotomias [4], capeamento pulpar direto [5], rizogênese 

incompleta [6, 7] e apicificações [8]. O CP é um cimento de silicato de cálcio (CSC) com 

propriedades físico-químicas, mecânicas e biológicas semelhantes ao MTA [9-11]. 

O óxido de bismuto (Bi2O3) presente no MTA reduz a liberação de hidróxido de cálcio, 

aumenta a solubilidade e causa deterioração na estabilidade dimensional do material [12]. Além 

disso, menor viabilidade celular foi demonstrada para a associação do CSC ao Bi2O3 em relação 

ao óxido de zircônio (ZrO2) e tungstato de cálcio (CaWO4) [13]. O Bi2O3 tem sido responsável 

pela descoloração dos dentes por interagir com o colágeno dos tecidos dentais duros [14] além 

de reagir com o hipoclorito de sódio usado no tratamento endodôntico [15]. Desta forma, novos 

radiopacificadores têm sido estudados como alternativa ao Bi2O3.  

Substâncias contendo Itérbio (Yb) são empregadas em exames por imagem [16].O Yb é um 

metal macio, maleável e bastante dúctil que reage lentamente com a água. Nanopartículas de Yb 

(NaYbF4) apresentam baixa citotoxidade e não causam dano tecidual [17]. A incorporação do 

trifluoreto de Itérbio (YbF3) ao cimento ionômero de vidro promoveu aumento da dureza do 

material, além da redução do tempo de presa e de trabalho [18]. A utilização do YbF3 na 

concentração de 30%  foi suficiente para promover radiopacidade satisfatória, sem alterar as 

propriedades de um cimento experimental [19]. 

A associação do CP ao YbF3 demonstrou radiopacidade superior a 4 mm/Al e aumento na 

resistência à compressão do material [20]. A natureza deste metal não é crítica para ligação do 

DNA, clivagem do DNA e não apresentarem citotoxicidade [21].  

Os cimentos à base de CSC são descritos como materiais bioativos, estáveis e capazes de 

promover formação de cristais de hidróxiapatita [22]. A análise da estrutura e composição 

química desses materiais mostrou a formação de carbonato de cálcio e hidróxido de cálcio 

quando imerso em água destilada e a formação de fosfato de cálcio quando imerso em PBS [23]. 

O MTA em contato com soluções fosfatadas promove a formação de cristais de apatita [24-26]. 

Os íons cálcio liberados pelo MTA reagem com o fosfato do PBS, resultando na formação de 

hidroxiapatita ou apatita carbonada [27, 28]. 

O objetivo deste estudo foi avaliar propriedades físico-químicas e biológicas da associação 

do Yb2O3 ao cimento à base de silicato de cálcio.  

Materiais e métodos 

Para avaliação das propriedades fisico-quimicas e biológicas dos materiais experimentais 

(Tabela 1), serão realizados os seguintes ensaios. 
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Avaliação das propriedades físico-químicas 

Tempo de presa 

O teste de tempo de presa foi realizado segundo a ISO 6876/2002. Foram confeccionados 6 

corpos-de-prova para cada material com 10 mm de diâmetro e 1 mm de altura. Uma agulha de 

Gilmore com massa de 100 ± 0,5 g e 2 ± 0,1 mm de diâmetro de ponta foi utilizada para o 

tempo de presa inicial e uma outra agulha de Gilmore com massa de 456 ± 0,5 g e 2 ± 0,1 mm 

de diâmetro de ponta foi utilizada para o tempo de presa final, segundo a ASTM C-266-03 

(2007). Os materiais foram mantidos na estufa a 37°C durante o experimento. O tempo de presa 

foi determinado como a média de tempo entre o início da manipulação e o tempo transcorrido 

até que a agulha não promovesse marcas na superfície dos cimentos. 

Solubilidade 

Moldes circulares foram confeccionados tendo como base as medidas preconizadas por 

Carvalho-Júnior et al. [29], apresentando 1,5 mm de espessura e 7,75 mm de diâmetro interno. 

Cada molde foi posicionado sobre lamínula de vidro recoberta por uma película de papel 

celofane e preenchido com o material a ser avaliado (n=6). Um fio de nylon foi incluído na 

massa dos cimentos. O conjunto foi armazenado em estufa com temperatura de 37° C por 15 

horas, até a completa presa do material. Os corpos de prova foram removidos dos moldes, 

pesados em balança de precisão HM-200 (A & D Enginnering, Inc., Bradford, MA, EUA) até 

estabilização da massa (massa inicial) e suspensos por meio da fixação dos fios de nylon no 

interior de recipientes plásticos com tampa contendo 7,5 ml de água destilada e deionizada. Os 

recipientes permaneceram em estufa a 37°C por sete dias, quando os corpos de prova foram 

removidos da água destilada, enxaguados e colocados em desumidificador para assim serem 

pesados novamente até estabilização da massa, obtendo-se a massa final. A perda de massa foi 

expressa em porcentagem da massa original. As pesagens foram repetidas três vezes para cada 

amostra. 

Resistência à compressão 

Para o teste de resistência à compressão, os corpos de prova (n=6) foram confeccionados de 

acordo com Islam et al. [10].  Os cimentos foram colocados dentro de um molde de forma 

cilíndrica com 12 mm de altura e 6 mm de diâmetro. O conjunto foi colocado na estufa. Após 3 

horas as amostras foram removidas do molde e a superfície plana de cada amostra foi 

delicadamente lixada com uma lixa de papel de granulometria 600. As amostras ficaram na 

estufa (37ºC e 95% umidade) até o período de 24 horas e 21 dias, as quais foram submetidas ao 

teste de compressão em uma máquina de ensaios Emic DL (Emic Equipamentos e Sistemas de 

Ensaio, São José dos Pinhais – PR, Brasil) com uma célula de carga de 5KN a uma velocidade 
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de 0,5mm/minuto. A tensão máxima suportada em MPa foi calculada (MPa) usando a força 

máxima suportada e o diâmetro dos cilindros (1Pa=1N/1m2). 

Radiopacidade 

O teste de radiopacidade foi realizado segundo Tanomaru-Filho et al. [30]. Foram utilizados 

anéis metálicos com diâmetro interno de 10 mm e altura de 1 mm, sendo confeccionados 6 

corpos de prova para cada material. Após a manipulação, os materiais foram colocados nos 

anéis preenchendo-os. Esses anéis foram mantidos a 37°C e 100% de umidade, por 48 horas, 

para que tomassem presa. Após esse período de tempo, foi posicionado um disco de cada 

material e uma escala de alumínio sobre um filme oclusal onde foram radiografados. As 

radiografias foram realizadas com um aparelho de Raios-X GE 1000 (General Eletric, 

Milwaukee, WI) operando a 50 kV, 10 mA e 18 pulsos por segundo, com distância focal de 33 

cm, em filme oclusal (Insight – Kodak Comp, Rochester, NY). Os filmes foram revelados com 

solução nova em uma reveladora automática, digitalizados com escâner e avaliados usando o 

software UTHSCSA ImageTool for Windows version 3.00, onde foram selecionadas as áreas de 

cada degrau da escala de alumínio e dos cimentos para determinar a equivalência da 

radiopacidade dos cimentos em milímetros de alumínio. 

Escoamento 

O teste de escoamento foi realizado de acordo com a norma ISO 6876:2002. Após a 

manipulação dos materiais, 0,05 mL de cimento foi colocado no centro de uma placa de vidro. 

Outra placa de vidro (20 g) foi posicionada sobre o cimento e um peso de 100 gramas sobre a 

placa superior, totalizando 120 g mantidos por 10 minutos. A média entre o maior e menor 

diâmetro do cimento entre as placas de vidro foi mensurada. A diferença entre os valores do 

maior e menor diâmetro foi menor que 1 mm para todas as amostras. Para cada material 

avaliado foram realizadas 6 amostras. A área ocupada pelo cimento também foi utilizada para 

análise do escoamento. Para isso, os corpos de prova foram fotografados ao lado de uma régua 

milimetrada e as imagens foram avaliadas no programa UTHSCSA Image Tool for Windows 

Versão 3.00 (http://ddsdx.uthscsa.edu/dig/download.html) para cálculo a área do cimento em 

mm
2
. 

Avaliação das propriedades biológicas 

Cultura de células e preparação dos extratos dos materiais  

As células Saos-2 (ATCC HTB-85) foram cultivadas em frascos T-75 (Jetbiofil, Elgin, SR, 

EUA), contendo o meio D-MEM (Sigma-Aldrich, St. Louis, MO, EUA), suplementado com 

10% de soro fetal de bovino (FBS, Gibco, Life Technologies, Grand Island, NY, EUA), 
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penicilina (100 IU / mL) (Sigma-Aldrich), estreptomicina (100 ug / mL) (Sigma-Aldrich) em 

95% de atmosfera húmida, 5% de CO2 e 37 ° C até confluência.  

 Para o preparo dos materiais, um grama de pó foi pesado e manipulado com água destilada 

sobre uma placa de vidro estéril. Após a preparação, o material foi adaptado no fundo do poço 

de uma placa de 12 poços e hidratada com gaze umidificado. As placas foram então mantidas a 

37°C durante 15 horas para permitir a reação de presa completa dos materiais. Após este tempo, 

as placas foram expostas à luz ultravioleta durante 30 minutos, para desinfecção e 5 mL de meio 

de cultura DMEM, sem FBS, foi colocado em cada poço das placas, e mantido durante 24 horas 

(37°C, 95% umidade e 5% de CO2. Após 24 horas, para observar dose-resposta de cada material 

foram realizadas diluições dos extratos (1:1, 1:2, 1:4 e 1:8) em D-EMEM sem PBS. 

Ensaio MTT 

A viabilidade celular foi determinada pelo ensaio de MTT. Este ensaio baseia-se na capacidade 

da enzima desidrogenase mitocondrial em converter o tetrazólio amarelo, solúvel em água 3-

(4,5-dimetil-tiazoil)-2,5-difenil-tetrazólio (MTT; Sigma-Aldrich) em compostos coloridos de 

formazam, cuja absorbância é proporcional à quantidade de células vivas. Após a contagem e 

plaqueamento das células osteoblásticas Saos-2 (1x10
5
 células / ml) em placas de 96 poços com 

meio de cultura D-MEM com FBS a 10%, as células foram expostas durante 24 horas aos 

extratos dos cimentos (200 ul/ poço) em diluições de 1:1; 1:2; 1:4; 1:8 e controle (células não 

expostas aos extratos). Após 24 horas, o meio de cultura foi substituído por 100 uL de MTT 

(0,55 mg/ml) com incubação de 3 horas. Em seguida, cada poço foi lavado com 200 ul de 

tampão de fosfato 1X (PBS 1X, Sigma-Aldrich), e 100 uL de álcool isopropílico (HCl 0.04N 

álcool isopropílico, Sigma-Aldrich) foi adicionado em cada poço para solubilizar o formazan. A 

densidade óptica (OD = 570 nm) foi medida utilizando um leitor de microplacas automatizado. 

Três experimentos independentes foram realizados (n=12 por grupo). 

Ensaio de vermelho neutro (NR) 

Vermelho neutro é um corante vital que é incorporado por endocitose e acumula-se nos 

lisossomos de células que têm as suas membranas intactas. Para esse ensaio, 1x10
5
 células/ml 

foram plaqueadas em placas de 96 poços com meio D-MEM com FBS a 10%, as quais foram 

incubadas por 24 horas. Após esse período, as células foram expostas durante 24 horas aos 

extratos dos cimentos (200 ul/ poço) que foram substituídos por 100 uL de solução de 50 ug de 

NR / ml (Sigma-Aldrich), seguido por incubação a 37ºC, 95% de humidade e 5% de CO2 

durante 3 horas. Em seguida, a solubilização foi realizada com 100 uL da solução (50% etanol e 

1% de ácido acético) (Sigma-Aldrich). As densidades ópticas foram medidas em 

espectrofotómetro (Elx800) a 570 nm de comprimento de onda [31]. Três experimentos 
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independentes foram realizados (n=12 por grupo). De acordo com os resultados de MTT e 

vermelho neutro, a diluição de cimento selecionada para as análises subsequentes foi de 1: 8. 

Atividade da Fosfatase Alcalina 

A atividade da fosfatase alcalina foi determinada pelo kit comercial Labtest (Labtest, Lagoa 

Santa, MG, Brasil). O princípio do método é a hidrólise de monofosfato de timolftaleína por 

fosfatase alcalina produzida pelas células, o que irá liberar a cor azul da timolftaleína em meios 

alcalinos. Após 24 horas do plaqueamento (1x10
5
 células / mL em placas de 96 poços), células 

Saos-2 foram expostas ao extrato dos cimentos na diluição de 1: 8, ao longo do período de 1, 3 e 

7 dias. Os materiais eluídos foram renovados a cada dois dias durante todos os 7 dias de 

exposição das amostras. Depois de cada período experimental, todos os extratos de cimento 

foram removidos e as células lavadas com 200 μL de PBS 1X, seguido pela adição de 200μL de 

uma solução de sulfato de lauril e sódio (1% em água destilada, Sigma-Aldrich) a cada poço. As 

amostras passaram por um período de repouso de 30 minutos à temperatura ambiente. De 

acordo com a recomendação do fabricante, 5 μL de cada amostra foi transferido em solução de 

sulfato de lauril e para microtubos (Eppendorf, Hamburgo, Alemanha), contendo substrato e o 

tampão de enzima. Os sistemas foram incubadas a 37 ° C durante 10 min e adicionou-se 500 ul 

de reagente de cor. A densidade óptica foi avaliada em leitor de microplacas automático 

(ELx800, Bio-Tek Instruments, Winooski, VT, EUA) a 590 nm. O ensaio foi realizado em 

sextuplicata e repetida três vezes de forma independente (N = 18 / grupo). Os dados foram 

expressos como a atividade de ALP normalizada pelo número de células viáveis no respectivo 

período de cultura (DO = 570 nm) [32]. 

Coloração vermelho de Alizarina (ARS) 

O corante vermelho de alizarina é usado para identificar os depósitos de cálcio em culturas de 

células. A fim de avaliar a quantidade de cálcio depositado pelas células expostas aos diferentes 

materiais à base de silicato de cálcio, células Saos-2 foram contadas e plaqueadas (1x10
4
 

células/ml) em placas de cultura de 12 poços. Para este experimento o meio de cultura foi 

suplementado com 50µg/mL de ácido L-ascórbico (Sigma-Aldrich) e 10 mM de β-

glicerofosfato (Sigma-Aldrich). Durante 21 dias, o meio D-MEM, com e sem os extratos de 

cimento (diluição 1:8), foi renovado a cada dois dias.  

 Após este período o meio foi aspirado, os poços foram lavados com PBS e as células fixadas 

com paraformaldeído a 10% (Sigma-Aldrich) à temperatura ambiente durante 15 minutos. As 

monocamadas foram então lavadas duas vezes com água destilada antes de se adicionar 1 mL 

do corante vermelho de alizarina (2% - pH 4,1 da Sigma-Aldrich) e, assim, mantida à 

temperatura ambiente durante 20 minutos. Após este período, o corante foi aspirado e os poços 

lavados 4 vezes com água destilada (1 mL). As placas foram então, ligeiramente inclinadas para 
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favorecer a aspiração e deixadas por 2 minutos para facilitar a remoção do excesso de água, e 

foram imediatamente fotografadas (Canon EOS-1D, a Canon Inc, Tóquio, Japão) e analisadas 

com o programa ImageTool (Faculdade de Odontologia da Universidade do Texas Health 

Science Center, San Antonio, TX, EUA). Três experimentos independentes foram realizados 

(n=12 por grupo). 

Análise estatística 

Os dados foram submetidos ao teste ANOVA e Tukey com 5% de significância para os testes 

físico-químicos e mecânicos. Comparações da viabilidade celular, atividade da ALP foram 

analisadas por Two-way análise de variância (ANOVA) com pós-teste Bonferroni. 

Comparações de vermelho de alisarina foram realizadas por ANOVA one-way seguido por teste 

de Tukey. O nível de significância foi de 5%. 

Potencial bioativo 

Os materiais foram manipulados e adaptados em moldes cilíndricos medindo 1 mm de altura x 

7,5 mm de diâmetro, permanecendo em estufa a 100% de umidade e 37° C. Após esse período 

de presa, as amostras ficaram completamente imersas numa solução de PBS (para 500ml de 

água destilada; NaCl anidro - 90g, Na2HPO4 – 13,65g, Na2H2PO2H2O – 2,42g). Os corpos de 

prova permaneceram imersos no PBS e acomodados numa incubadora a 37°C durante 28 dias. 

Após esse período, foi colocada sílica gel e soda lima em um recipiente, próximo às amostras, e 

mantidas na estufa por 12 horas para remoção do excesso de umidade dos materiais, que, 

posteriormente, foram revestidas de carbono para que houvesse condutividade elétrica. A 

avaliação microestrutural da superfície dos cimentos foi realizada por meio da visualização em 

microscópio eletrônico de varredura MEV (JEDL, JSM-6610LV Scanning Electron 

Microscope, USA) no modo de elétrons secundários. 

Resultados 

Avaliação das propriedades físico-químicas 

Avaliando o tempo de presa, a associação CSC/Yb2O3, CSC puro e o MTA foram semelhantes 

quanto ao TPI (p>0,05). O CSC puro e a associação CSC/Yb2O3 apresentaram menores valores 

de TPF que o MTA (p<0,05). No teste de solubilidade, todos os materiais apresentaram valores 

abaixo de 3%, preconizados pela norma ISO 6876. O MTA e CSC/Yb2O3 foram semelhantes 

(p>0,05). 

A associação de CSC/Yb2O3 e CSC puro foram semelhantes (p>0,05) quanto à resistência à 

compressão do CSC puro nos dois períodos experimentais (24 horas e 21 dias). MTA 

apresentou menor resistência à compressão (p<0,05). Em relação ao teste de radiopacidade, a 

associação CSC/Yb2O3 foi semelhante ao MTA (p>0,05) como mostra a tabela 2. Exceto o CSC 
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puro, todos os materiais apresentaram uma radiopacidade superior a 3 mm/Al, como sugerido 

pela ISO 6876.  

O escoamento foi similar para o MTA, CSC/Yb2O3 e CSC puro (6,87 mm, 6,11 mm e 6,53 

mm, respectivamente), quanto ao diâmetro. Porém, CSC/Yb2O3 apresentou o maior escoamento 

na análise de área (40,40 mm
2
). 

Avaliação das propriedades biológicas 

Ensaio MTT 

O teste de viabilidade celular mostrou que o MTA, CSC e CSC/Yb2O3 não apresentaram efeito 

citotóxico, uma vez que a viabilidade celular foi superior (p<0,05) ou semelhante ao do grupo 

controle (p>0,05) em todas as diluições. (Fig. 1A). 

Ensaio de vermelho neutro (NR) 

O ensaio NR mostrou também que o MTA, CSC e CSC/Yb2O3 não apresenaram efeito 

citotóxico, uma vez que a viabilidade celular foi superior (p<0,05) ou semelhante ao grupo 

controle (p>0,05), exceto para a diluição de 1:1, onde houve menor viabilidade celular para os 

materiais em relação ao grupo controle. Na diluição de 1:8, a proliferação celular foi 

significativamente mais elevada para o material CSC/Yb2O3 em comparação aos demais 

(p<0,05). Foi observada na diluição 1:8, maior viabilidade celular em relação ao grupo controle 

para o grupo CSC/Yb2O3. Assim, a diluição 1:8 foi selecionada para os experimentos 

subsequentes (Fig. 1B). 

Atividade da fosfatase alcalina (ALP) 

A menor viabilidade celular e atividade da fosfatase alcalina foi observada no primeiro dia de 

exposição (Fig 2A e 2B). A atividade de ALP, para todos os grupos, foi aumentada após esse 

período (Fig. 2B). No terceiro dia de exposição observou-se uma maior atividade de ALP para 

os grupos MTA e CSC quando comparados ao grupo controle (p>0,05). No sétimo dia de 

exposição, todos os grupos foram semelhantes ao controle para a atividade de fosfatase alcalina 

(p>0,05). 

Coloração do vermelho de alisarina (ARS) 

Todos os materiais induziram a uma maior produção de nódulos mineralizados quando 

comparados ao grupo controle (p<0,05) (Fig. 2D). Os grupos MTA e CSC produziram mais 

nódulos mineralizados entre os materiais avaliados (p<0,05) (Fig. 2C). 

Potencial bioativo 

Foram observadas estruturas que sugerem a presença de depósitos de fosfato de cálcio na 

superfície dos materiais, demonstrando seu potencial bioativo (Figura 3). 
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Discussão 

O radiopacificador presente no MTA (Bi2O3) aumenta a porosidade do material e diminui a 

longevidade do cimento [33]. O Yb é um metal com grande potencial radiopacificador devido 

ao seu elevado número atômico (Z=70). Em relação ao tempo de presa inicial, todos os 

materiais foram semelhantes (p<0,05). O CSC puro e CSC/Yb2O3 apresentaram menores valores 

de tempo de presa final que o MTA. Antonijevic et al. [20] observaram menor tempo de presa 

inicial para a associação de CSC com YbF3, quando comparado ao CSC puro [20]. 

A escolha de um radiopacificador é fundamental para diferenciação do material das áreas 

adjacentes [34]. Neste estudo, a associação CSC/Yb2O3 apresentou radiopacidade semelhante ao 

MTA, (5,02 e 5,34 mm/Al respectivamente) (p>0,05) e superior ao CSC puro (1,60 mm/Al). 

Exceto o CSC puro, todos os materiais apresentaram uma radiopacidade superior a 3mm/Al, 

conforme sugerido pela ISO 6876 [35]. O MTA contém cerca de 25% de óxido de bismuto e o 

CSC foi associado a 30% de óxido de itérbio, proporcionando adequada radiopacidade ao 

material. 

Para o presente estudo foi acrescentado 30% do radiopacificador óxido de Itérbio, em 

percentual de massa, ao CSC (CSC/Yb2O3). Essa porcentagem de 30% está em acordo com 

valores descritos no trabalho de Collares et al. [19] e próxima a quantidade de Bi2O3 encontrada 

no MTA [36]. Os resultados deste estudo mostraram que a associação do CSC/Yb2O3 e o MTA 

apresentaram radiopacidade superior a 3 mm/Al, conforme recomenda a especificação 57 da 

ANSI/ADA [37]. 

A associação do CSC/Yb2O3 não modificou a resistência mecânica do CSC (p>0,05), 

provavelmente por não causar alteração no mecanismo de hidratação do CSC. No entanto, a 

resistência à compressão desses materiais foi superior à do MTA nos dois períodos 

experimentais (p<0,05). Prentice et al. [18] utilizaram o Fluoreto de Itérbio (YbF3) e observaram 

uma modificação positiva nas características do cimento de ionômero de vidro, aumentando sua 

superfície de dureza [18]. Todos os materiais apresentaram aumento dos valores de resistência à 

compressão no período de 24 horas para 21 dias.  De acordo com o Islam et al. [10], isto ocorre 

devido a presa contínua dos materiais, o que resulta em maior estabilidade ao longo do tempo 

[10]. O MTA apresentou os menores valores para a resistência à compressão, causada talvez 

pela presença do radiopacificador Bi2O3, que aumenta a porosidade do CP [33], diminuindo sua 

resistência á compressão. 

Nesse estudo, o escoamento foi similar para os materiais quando analisados pelo diâmetro. 

Porém, a associação de CSC/Yb2O3 apresentou o maior escoamento na análise por área 

(p<0,05). Estes resultados sugerem que a associação de Yb2O3 ao CSC pode promover maior 

facilidade para aplicação clínica.  

O Potencial bioativo do MTA é, parcialmente atribuída à capacidade de mineralização de 

componentes do CP [24]. A hidratação do CP resulta na deposição de hidróxido de cálcio na 
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superfície do material, que por sua vez produz hidroxiapatita, na presença de fluidos contendo 

fosfato [27, 38]. No presente estudo, foram observadas estruturas que sugerem a presença de 

depósitos de fosfato de cálcio na superfície de todos os materiais. Estes resultados sugerem 

potencial biológico para o CSC e sua associação CSC/Yb2O3. A interação dos materiais 

reparadores com as células osteogénicas apresenta importância fundamental para os processos 

de reparo [39]. 

MTA, CSC e CSC/Yb2O3 não apresentaram efeito citotóxico em células da linhagem humana 

de osteoblastos Saos-2. Mestieri et al. [40] observaram em células da polpa dental humana 

(hDPC) que a associação de CP com óxido de nióbio Nb2O5 apresentou menor viabilidade 

celular no primeiro dia de exposição, que foi aumentando com o tempo [41]. Resultados 

semelhantes também foram encontrados por Cornélio-Gomes et al. [42] que avaliaram nas 

mesmas diluições e mesma linhagem celular o Biodentine (Septodont), MTA Plus (Avalon) e 

cimentos experimentais de silicato de cálcio (CSC) com resina associados com óxido nióbio 

(Nb2O5) como radiopacificadores [42]. 

 Antonijevic et al. [20]  avaliaram a biocompatibilidade de 3 cimentos bioativos 

endodônticos (MTA, Dentsply, Tulsa, OK), Bioaggregate (BA; Innovative 

Bioceramix,Vancouver, BC, Canadá), e Biodentine (BD; Septodont,St Maur des Fosses, 

França]), investigando o efeito de cimentos e associações na diferenciação de células 

mesenquimais e mostraram  que o YbF3 não alterou a integridade das células retiradas de ossos 

longos (fêmur e tíbia) de ratos [20]. 

Foi observada na diluição 1:8, maior viabilidade celular em relação ao grupo controle para o 

grupo CSC/Yb2O3. Assim, uma vez que não foi observada diferença estatística significante entre 

os materiais MTA e CSC, a diluição 1:8 foi selecionada para os experimentos de bioatividade 

(Fig. 1B). 

O ensaio NR complementou os resultados do ensaio de MTT, demonstrando que os extratos 

dos materiais MTA, CSC e CSC/Yb2O3 não apresentaram efeito citotóxico na mesma linhagem 

celular avaliada, exceto para a diluição 1:1, onde foi observada menor viabilidade celular em 

relação ao grupo controle. Foi observada na diluição de 1:8 maior viabilidade celular para o 

CSC/Yb2O3 em reação aos outros grupos. 

ALP é uma das principais enzimas expressas durante a maturação precoce de osteoblastos e 

desempenha um papel importante na deposição mineral [43]. Após três dias de exposição aos 

extratos de cimentos, a atividade da ALP aumentou para as células Saos-2 especialmente para 

os grupos MTA e CSC, os quais mostraram diferença significante comparados ao controle. No 

sétimo dia, todos os materiais foram semelhantes ao controle (p> 0,05). A capacidade do MTA 

para induzir a deposição de cálcio além de sua bioatividade e potencial para induzir a 

diferenciação osteogénica tem sido demonstrada [44, 45].  
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O vermelho de alizarina é um corante que identifica a deposição de cálcio em cultura de 

células. No presente estudo, todos os materiais e controle produziram nódulos mineralizados 

após 21 dias de cultura de células em meio osteogênico (p<0,05) (Fig. 2D). A associação 

CSC/Yb2O3 apresentou a menor atividade de mineralização, mas superior ao grupo controle (p< 

0,05). 

Com base nos resultados, o Yb2O3 pode ser considerado um potencial agente 

radiopacificador para ser utilizado em associação com CSC, pois apresentou propriedades 

físico-químicas adequadas. Ainda, demonstra biocompatibilidade e bioatividade. Estudos 

adicionais devem ser realizados a respeito da análise química dos cimentos incluídos neste 

estudo. 

Concluí-se que o Yb2O3 associado ao cimento de silicato de cálcio apresenta propriedades 

físico-químicas adequadas, é citocompatível e demonstra potencial bioativo, sugerindo seu uso 

como radiopacificador de materiais à base de silicato de cálcio. 
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Tabela 1 Materiais experimentais, procedência e proporções empregadas 

Material Fabricante 

Cimento Silicato de cálcio  (CSC) 

CPB-40 estrutural Votoran, Votorantin cimentos, Camargo 

Correa Cimentos S.A., Pedro Leopoldo, MG, Brasil), 

Proporção: 1g pó: 330 µL água destilada 

CSC + 30% Óxido de Itérbio* 

(CSC/Yb2O3) 

*Sigma-Aldrich Brasil Ltda., São Paulo, SP, Brasil 

Proporção: 1g pó: 330 µL água destilada 

MTA Angelus (MTA) 
MTA, Angelus, Londrina, Brasil 

Proporção: 1g pó: 330 µL água destilada 

 

 

Tabela 2 Valores médios e desvio-padrão dos testes de tempo de presa, solubilidade e 

resistência à compressão. 

Testes CSC CSC / Yb2O3 MTA 

Tempo de presa inicial (min) 
25,60ª 

(±1,34) 

25,60ª 

(±2,60) 

25,00
a
 

(±2,82) 

Tempo de presa final (min) 
93,40ª 

(±5,41) 

97,20ª 

(±1,35) 

209,0
b
 

(±1,58) 

Solubilidade 
1,14

b 

(±1,11) 

0,05
a 

(±0,06) 

0,03
a 

(±0,05) 

Resistência à compressão 

24 horas (MPa) 

47.96ª 

(±7,45) 

39,46ª 

(±5,78) 

16,13
b
 

(±3,95) 

Resistência à compressão 

21dias (MPa) 

56,73ª 

(±19,83) 

59,64ª 

(±14,60) 

32,01
b
 

(±7,76) 

 Letras diferentes, na mesma linha, indicam diferença estatística significante (p>0,05) 

 

Tabela 3 - Valores médios e desvio-padrão dos testes de radiopacidade e escoamento. 

Testes CSC CSC / Yb2O3 MTA 

Radiopacidade (mm/Al) 
1,60

b
 

(±0,27) 

5,02ª 

(±0,43) 

5,34ª 

(±0,50) 

Escoamento (mm) 
6,53ª 

(±0,69) 

6,11ª 

(±0,66) 

6,87ª 

(±0,40) 

Escoamento (mm
2
) 

31,47
b
 

(±8,08) 

40,40
a
 

(±9,82) 

30,98
b
 

(±5,11) 

Letras iguais, na mesma linha, indicam semelhança estatística (p>0,05) 
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Legenda das figuras 

 

Fig. 1 Viabilidade das células osteoblásticas humanas (Saos-2) avaliada pelos ensaios de MTT 

(A) e NR (B) após 24 horas de exposição a diferentes diluições dos cimentos (1:1, 1:2; 1:4 e 

1:8) CSC, CSC/Yb2O3 e MTA, ao meio de cultura sem SFB  (controle). Barras com diferentes 

letras representam diferença estatística significativa entre os extratos dos cimentos e grupo 

controle. ANOVA e Bonferroni (p<0.05). CSC = cimento silicato de cálcio, CSC+30%Yb2O3 + 

CSC mais 30% de radiopacificador óxido de itérbio e MTA = Mineral Trióxido Agregado e C = 

controle. 

 



37 

 

 

 

 

Fig. 2  (A) Viabilidade celular da linhagem celular Saos-2 e (B) Atividade da fosfatase alcalina 

(ALP) avaliadas após exposição aos extratos de cimentos CSC, CSC/Yb2O3 e MTA na 

diluição de 1:8, e meio de cultura (controle) nos períodos de 1, 3 e 7 dias. Barras com diferentes 

letras representam diferença estatística significativa entre os extratos dos cimentos e grupo 

controle. ANOVA e Bonferroni (p<0.05). (C) Análise estatística da área mineralizada formada 

após exposição da linhagem Saos-2 aos extratos de cimentos CSC, CSC/Yb2O3 e MTA na 

diluição de 1:8, e meio de cultura osteogênico (controle). (D) Imagens da área mineralizada 

corada pelo vermelho de alisarina 2%. Barras com diferentes letras representam diferença 

estatística significativa entre os extratos dos cimentos e controle. ANOVA e Tukey (p<0,05). 

CSC = cimento silicato de cálcio, CSC+30%Yb2O3 + CSC mais 30% de radiopacificador óxido 

de itérbio e MTA = Mineral Trióxido Agregado e C = controle. 
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Fig 3  Estruturas esféricas, sugerindo a presença de depósitos de fosfato de cálcio. 
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4 PUBLICAÇÃO 2 

Propriedades físico-químicas e potencial bioativo de cimentos à base  

de silicato tricálcico associado ao tungstato de cálcio e óxido de 

itérbio* 

 

Resumo  

Objetivo :  Avaliar materiais à base de silicato tricálcico (STC)  associado 

aos radiopacificadores tungstato de cálcio (CaWO4) e o óxido de itérbio 

(Yb2O3) em comparação ao  MTA (Angelus, Londrina, Brasil)  e ao STC.  

Materiais e métodos :  A solubilidade foi analisada após imersão em água 

destilada. A radiopacidade foi avaliada por meio de radiografias dos 

materiais com escala de alumínio. O tempo de presa foi mensurado por 

agulhas de Gilmore e o pH por meio de peagômetro digital. O potencial 

bioativo foi avaliado por Microscopia Eletrônica de  Varredura após 

imersão em PBS. A alteração volumétrica (em mm
3
) foi avaliada por 

meio de Micro-CT (SkyScan 1176, Bruker, Kontich, Bélgica ) após 7 e 30 

dias de imersão dos materiais em água destilada. Os dados foram 

submetidos à análise de variância e teste de Tukey, com 5% de 

significância.  

Resultados:  A solubilidade foi similar entre os materiais (p>0,05). MTA 

e associações do STC apresentaram radiopacidade superior a 3 mm Al.  

MTA apresentou menor tempo de presa inicial  (p<0,05) e STC+30% 

CaWO4  menor tempo de presa final  (p<0,05). Todos os materiais 

promoveram alcalinização do meio e apresentaram potencial bioativo.  

 

* Artigo será submetido para publicação no periódico International Endodontic Journal 

e está formatado de acordo com as normas da revista 
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Quanto à análise da alteração volumétrica, os materiais apresentaram 

aumento de volume, com exceção do MTA após 7 dias e MTA e 

STC+30%Yb2O3  após 30 dias  

 

Conclusão :  O cimento de silicato tricálcico associado aos 

radiopacificadores CaWO4  e Yb2O3  apresentam potencial bioativo, boa 

radiopacidade, solubilidade, capac idade de alcalinização do meio e baixa 

alteração dimensional, apresentando  potencial uso clínico como 

radiopacificador quando associado ao STC.  

Palavras Chaves : Silicato Tricálcico, Micro -CT, Propriedades Físico-

químicas 
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Introdução  

Mineral trióxido agregado (MTA) é um material reparador 

composto por silicato tricálcico (53,1%), silicato dicálcico (22,5%) e 

óxido de bismuto Bi 2O3  (21,6%) (Camilleri 2007; Gandolfi et al.,  2010) .  

Cimentos à base de silicato tricálcico são desenvolvidos  como materiais 

alternativos ao MTA (Camilleri et al. 2013; Grech et al . 2013)  uma vez 

que, o silicato tricálcico é responsável pela bioatividade do material 

(Camilleri  et al. 2013) .   

Cimentos à base de silicato tricálcico são descritos como materiais 

bioativos, capazes de promover formação de cristais de hidróxiapati ta 

(Han & Okiji 2013). Tay et al.  2007 e Reyes-Carmona et al. 2009 

observaram a formação de cristais de apatita após contato do MTA com 

soluções fosfatadas (Martin et  al.,  2007; Reyes -Carmona et al . 2009).  

O radiopacificador Bi2O3  presente no MTA reduz a liberação de 

hidróxido de cálcio,  aumenta a solubilidade e causa deterioração na sua 

estabil idade dimensional  (Camilleri et  al. 2011). Além disso, este 

radiopacificador tem sido responsável pela descoloração dental por 

interagir tanto com o colágeno dos tecidos (Marciano et al.  2014)  como 

com o hipoclorito de sódio (Camilleri 2014). Cimentos de silicato tricálcico 

com óxido de zircônio (ZrO2) como agente radiopacificador demonstra potencial 

bioativo (Grech et al. 2013, Camilleri, 2014) e radiopacidade superior a 3 mm de 

alumínio (Camilleri et al. 2013). 

O óxido de Itérbio (YbF3) é um radiopacificador com alto poder de 

contraste e baixa toxicidade (Antonijevic et al . 2014). O Itérbio (Yb) tem 
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sido usado como contraste em exames de tomografia computadorizada 

devido a sua biocompatibilidade (Liu et al.  2012).  

          Tungstato de cálcio (CaWO4) têm sido empregado como  radiopacificador de 

cimentos reparadores como o cimento MTA-Caps (Acteon, Merignac, France) e MTA 

HP (Angelus, Londrina, Brasil) (Setbon et al. 2014; Silva et al. 2016). O 

radiopacificador CaWO4  associado a um cimento de silicato de cálcio  

apresenta propriedades físico-químicos semelhantes ao MTA Angelus 

(Bosso-Martelo et al. 2016) e potencial  bioativo (Bosso-Martelo et al.  

2015).   

   Métodos alternativos  como o Micro-CT são usados para análise 

físico-química de cimentos de silicato de cálcio  (Cavenago et al.  2014 e 

Gandolfi et al. 2013).  Cavenago et al.  (2014) propuseram o uso da 

microtomografia computadorizada (Micro -CT) para quantificar a 

alteração volumétrica do MTA em obturações retrógradas (Cavenago et 

al. 2014). Gandolfi et al.  2013 analisaram propriedades físico -químicas 

de cimentos endodônticos empregando Micro-CT. 

            O objetivo deste estudo foi  avaliar o pH,  tempo de presa, 

radiopacidade, solubilidade, potencial  bioativo com análise em 

microscópio eletrônico de varredura (MEV), e a alteração volumétrica  

por Micro-CT do silicato tricálcico quando associado ao 

radiopacificadores tungstato de cálcio e o óxido de itérbio .  A hipótese 

nula é a de que o acréscimo dos radiopacificadores não altera as  

propriedades do cimento de silicato tricálcico.  
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MATERIAL E MÉTODOS  

Materiais  

Os materiais disponíveis no mercado e os cimentos experimentais 

avaliados nesse estudo foram espatulados conforme descrito na Tabela 1.  

Métodos 

Solubilidade 

Moldes circulares foram confeccionados segundo Carvalho-Júnior et al. (Carvalho-Junior 

et al. 2007) com 1,5 mm de espessura e 7,75 mm de diâmetro interno (n=6). Um fio de nylon foi 

incluído na massa dos cimentos. O conjunto foi armazenado em estufa com temperatura de 37° 

C por período superior a 3 vezes o seu tempo de presa (15 horas). Os corpos de prova foram 

removidos dos moldes, pesados em balança de precisão HM-200 (A & D Enginnering, Inc., 

Bradford, MA, EUA) até estabilização da massa (massa inicial) e suspensos por meio da fixação 

dos fios de nylon no interior de recipientes plásticos com tampa contendo 7,5 ml de água 

destilada e deionizada. Os recipientes permaneceram em estufa a 37°C por sete dias, quando os 

corpos de prova foram removidos da água destilada, enxaguados e colocados em 

desumidificador para assim serem pesados novamente até estabilização da massa, obtendo-se a 

massa final. A perda de massa foi expressa em porcentagem da massa original. As pesagens 

foram repetidas três vezes para cada amostra. 

Radiopacidade  

A radiopacidade foi avaliada segundo as normas ISO 6876:2002. Anéis de teflon com 10 mm de 

diâmetro e 1 mm de altura foram utilizados para confecção de corpos de prova de cada material. 

Os materiais foram mantidos a 37 ° C e umidade 100% durante 48 h. Após este período, foram 

colocados sobre um filme oclusal (insight-Kodak Comp, Rochester, NY, EUA), ao lado de um 

escala de alumínio com uma espessura variando de 2 a 16 mm. As radiografias foram realizadas 

em aparelho de raios-X GE 1000 (General Electric, Milwaukee, WI, EUA), programado com 50 

kV, 10 mA, 18 pulsos por segundo a uma distância foco filme de 33 cm. Os filmes foram 
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processados em um revelador automático (A/T 2000®XR, Ar Techniques Inc., Hicksville, NY, 

EUA). Depois da digitalização da radiografia, a equivalência de alumínio para cada amostra foi 

determinada em milímetros, usando o UTHSCSA software ImageTool para Windows versão 

3.0. 

Tempo de presa  

O tempo de presa foi avaliado empregando corpos de prova de 10 mm de diâmetro e 1 

mm de altura. Uma agulha Gilmore ter 100 ± 0,5 g e uma ponta diâmetro de 2 ± 0,1 

milímetros foi utilizada para determinar o tempo de presa inicial, conforme estabelecido 

pela ISO 6876: 2002 e foi usada uma agulha Gilmore de 456 ± 0,5 g com um diâmetro 

da ponta de 1 ± 0,1 milímetros para determinar o tempo de presa final, tal como 

estabelecido pela norma ASTM C-266-03. Os materiais foram mantidos numa estufa a 

37 ° C e 95% de humidade durante o período de análise. O tempo de presa dos cimentos 

foi estabelecido calculando o tempo médio desde a espatulação dos materiais, até não 

mais ocorrer alteração da superfície do material pela agulha Gillmore. 

pH  

Para análise de pH, tubos de polietileno com 10 mm de 

comprimento e 1 mm de diâmetro foram preenchidos com cada material 

(n=10).  Cada tubo foi imerso em 10 ml de água destilada e mantido na 

estufa durante o período experimental,  sendo que a cada período, os 

tubos foram retirados dos frascos e acondicionados em um novo frasco 

com 10 ml de água destilada. As mensurações de pH foram realizadas 

após 3, 12, 24 horas, 7, 14 e 21 dias de imersão dos discos com o 

peagômetro Digimed (Digimed, Brasil) previamente calibrado. Após cada 

mensuração em triplicata, a média do pH de cada grupo em cada período 

experimental foi calculada. Os dados obtidos foram submetidos aos 
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testes ANOVA e Tukey, com nível de significância de 5%  ou por teste 

indicado segundo os dados obtidos.  

Potencial  bioativo  

Os materiais foram manipulados e adaptados em moldes com 1 mm de altura X 7,5 mm 

de diâmetro, permanecendo em estufa a 100% de umidade e 37° C. Após um período de três 

vezes o tempo de presa final, cerca de 6 horas, as amostras ficaram completamente imersas 

numa solução de PBS (para 500ml de água destilada; NaCl anidro - 90g, Na2HPO4 – 13,65g, 

Na2H2PO2H2O – 2,42g). Os corpos de prova permaneceram imersos no PBS a 37°C durante 28 

dias. Após esse período, foi colocada sílica gel e soda lima em um recipiente  mantido na estufa 

por 12 horas para remoção do excesso de umidade dos materiais. Posteriormente, as amostras 

foram revestidas de carbono e a avaliação microestrutural da superfície dos cimentos foi 

realizada por meio da visualização em microscópio eletrônico de varredura MEV (JEDL, JSM-

6610LV Scanning Electron Microscope, USA) no modo de elétrons secundários. 

Alteração volumétrica  

Cavidades medindo 1 mm de diâmetro e 3 mm de profundidade 

foram confeccionadas em modelos de resina de poliéster (Maxi Rubber, 

Industria química LTDA, Diadema, São Paulo, Brasil)  a partir de uma 

matriz metálica. As cavidades foram preenchidas com cada um dos 

materiais experimentais logo após sua manipulação e mantidas em estufa 

por 24 horas a 37ºC e 95% de umidade e escaneadas posteriormente. 

Após esse primeiro  de escaneamento, os moldes de resina com as 

cavidades preenchidas com os materiais permaneceram imersas em água 

destilada pelos períodos de 7 e 30 dias em estufa a 37ºC. O segundo 

escaneamento foi realizado no período de 7 dias. Após 30 dias do 

espatulamento, foi realizado o terceiro escaneamento, a mbos, utilizando 
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o microtomógrafo 1176 (Bruker -microCT, Kontich, Bélgica). Os 

parâmetros de escaneamento foram: voltagem de 50 kv, corrente de 500 

μA, 18 μm de tamanho de voxel, filtro de alumínio com 0,5 mm de 

espessura e rotação de 360°.   

A reconstrução das imagens foi realizada no programa NRecon 

(V1.6.9,8; Bruker-MicroCT, Kontich, Bélgica). Foi feita a sobreposição das 

amostras equivalentes (mesmo mate rial), porém em períodos diferentes 

através do programa Dataviewer (V1.5.1.2;  Bruker-MicroCT, Kontich, 

Bélgica) e a análise das imagens reconstruídas em 3D , foi realizada, 

utilizando o programa CTAn (V1.14.4.1; Bruker-MicroCT, Kontich, Bélgica).  

A alteração sofrida pela material foi analisada pelo aumento ou 

diminuição de volume nos períodos de 7 e 30 dias, comparado ao 

escaneamento inicial, por meio de sobreposição de im agem, realizada 

pelo programa Dataviewer (V1.5.1.2;  Bruker-MicroCT, Kontich, Bélgica) . O 

formato da região de interesse selecionada foi circular (Round). A parte 

inferior (Botton) e superior (Top) do ROI foi  estabelecida a partir do 

ponto de maior nitidez da imagem. Deste modo, avaliou-se uma extensão 

completa da cavidade preenchida pelo material com 3 milímetros.  O 

cálculo para avaliar o percentual de alteração volumétrica foi realizado 

pela diferença em volume do valor de 7 e 30 dias subtraído do valor 

inicial .   
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Resultados 

Solubilidade 

Para o teste de solubilidade, não houve diferença estatística 

significante entre os grupos (p>0,05), conforme Tabela 2.  

Radiopacidade 

STC+ 30% CaWO4 ,  STC+30% Yb2O3  e MTA apresentaram valores 

de radiopacidade superiores ao STC puro (p<0,05),  conforme Tabela 2.  

Tempo de presa 

 A adição do Yb2O3  ao STC diminuiu o tempo de presa inicial do 

STC puro (p˂0,05). STC+30% Yb2O3 ,  STC+ 30% CaWO4  apresentaram 

menor tempo de presa final que o STC puro (p˂0,05),  conforme Tabela 2.  

pH 

De acordo com a tabela 3, todos os materiais promoveram 

alcalinização do meio nos diferentes períodos de análise.  

Potencial  bioativo  

A microscopia eletrônica de varredura mostrou depósitos de fosfato de cálcio na 

superfície de todos os materiais. O EDS mostrou altos picos de Ca e P, comprovando o 

potencial bioativo dos materiais após 28 dias de imersão em PBS, conforme Figura 1. 

Alteração volumétrica  

Os cimentos apresentaram aumento de volume, com exceção do 

MTA no período de 7 dias e MTA e STC+30% Yb2O3  no período de 30 

dias, conforme Tabela 2.  
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Discussão  

A solubil idade de um material retrobturador pode favorecer a infiltração 

bacteriana, comprometendo o sucesso do tratamento.  (Wu et  al.  1995).  

Modificações nas normas ISO 6876 (Fridland & Rosado 2005)  e 

ANSI/ADA n
o
57 foram propostas (Carvalho-Junior et al . 2007) para a 

avaliação da solubi lidade. O presente estudo utilizou espécimes de 7,75 

mm de diâmetro após imersão em água destilada por 7 dias. Todos os 

materiais estão em acordo com as normas (ANSI/ADA), apresentando 

perda de massa menor que 3%.  A baixa solubilidade observada para os 

materiais avaliados difere dos achados de Gandolfi  et al. 2014 que 

encontraram alto valor de solubilidade para  os cimentos de silicato 

tricálcico MTA Plus (Prevest Denpro Limited, Jammu, India, for Avalon Biomed Inc) 

e ProRoot MTA (Dentsply Tulsa Specialties, Tulsa, OK). No entanto, nesse 

estudo, os cimentos foram imersos após um período de três vezes o 

tempo de presa, enquanto que Gandolfi et al. 2014 avaliaram as amostras 

após 70% do período de presa dos cimentos, o que pode justificar a 

diferença dos resultados. Os cimentos avaliados no presente estudo 

apresentaram solubil idade semelhante e o STC apresentou aumento de 

massa. Marciano et al. 2016 observaram que cimentos à base de silicato de 

cálcio associados ao CaWO 4  ou OZr2  apresentam hidratação adequada e 

aumento de massa.  

No presente estudo, STC+30% CaWO4 ,  STC+30% Yb2O3  e MTA 

apresentaram valores de radiopacidade superiores a 3 mm de alumínio, 

conforme estabelecido pela ISO 6876/2002. Radiopacidade superior a 3 

mm de alumínio foi observada para a associação de 30% de CaWO4  a um 
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cimento à base de si licato de cálcio (Bosso -Martelo et al . 2016) e 30% 

de YbF3  ao cimento Port land (Antonijevic et al . 2014). Cimento 

experimental com 30% de YbF 3  apresentou radiopacidade satisfatória 

(Collares et al.  2010).  

O radiopacificador Yb2O3  reduziu o tempo de presa inicial e final  

do STC, e o radiopacificador CaWO4  diminuiu significativamente o 

tempo de presa final do STC. Estes resultados sugerem que o Yb2O3  e 

CaWO4  participam do mecanismo de hidratação do TSC, de forma mais 

instensa que o óxido de bismuto, presente no MTA, que não contribui 

com o processo de reação de hidratação do material  (Camilleri 2007).  A 

adição do CaWO4  ao cimento Portland resultou no aumento significativo 

da resistência à compressão desse cimento (Tanomaru-Filho et al. 2012), 

além de reduzir seu tempo de presa (Bosso -Martelo et  al. 2016).  

Enquanto que a adição do YbF3 ao cimento Portland não alterou 

significativamente seu tempo de presa e sua resistência à compressão (Antonijevic et 

al.  2014).  

O pH alcalino dos cimentos pode favorecer a atividade biológica 

de indução de mineralização (Danesh et al . 2006) . Além disso, a 

liberação de íons hidroxila propicia um ambiente desfavorável para a 

proliferação e sobrevivência bacteriana (Gandolfi et al. 2012) . Todos os 

materiais avaliados no presente estudo foram capazes de alcalinizar o 

meio. Valores de pH alcalino foram encontrados quando 20% de CaWO 4 ,   

30% de CaWO4  e 30% YbF3  foi adicionado a cimentos à base de silicato 

de cálcio (Húngaro Duarte et al. 2012, Bosso-Martelo et al. 2016. e 

Antonijevic et al . 2015).  



50 

 

 

Os cimentos à base de CSC e STC são descritos como materiais bioativos, 

estáveis e capazes de promover formação de cristais de hidróxiapatita (Han et al. 2010). 

A análise da estrutura e composição química desses materiais mostrou a formação de 

carbonato de cálcio e hidróxido de cálcio quando imerso em água destilada e a formação 

de fosfato de cálcio quando imerso em PBS (Shokouhinejad et al. 2012). O MTA em 

contato com soluções fosfatadas promove a formação de cristais de apatita. Os 

resultados do presente estudo demonstram por  microscopia eletrônica de 

varredura depósitos de fosfato de cálcio na superfície de todos os materiais. O EDS 

mostrou altos picos de Ca e P, comprovando o potencial bioativo dos materiais após 28 

dias de imersão em PBS. 

 Os resultados encontrados no presente estudo sugerem que os 

radiopacificadores não prejudicaram a capacidade de formação de depósitos de apatita 

na superfície do cimento, ou seja, não prejudicam seu potencial bioativo. A bioatividade 

avaliada por meio da medição da produção do hidróxido de cálcio e formação de fosfato 

de cálcio, quando em contato com fluidos corporais simulados demonstra que  cimentos 

de silicato tricálcico são mais bioativos que o cimento Portland (Formosa et al. 2012). 

A hidratação do silicato tricálcico resulta na formação de silicato de cálcio 

hidratado e hidróxido de cálcio, que na presença de fluidos fisiológicos, reagem e 

produzem principalmente hidroxiapatita (Camilleri 2011). As características de 

hidratação e o potencial bioativo do STC com 20% de ZrO2 demonstra formação de 

hidroxiapatita na superfície do material, sem insterferência do radiopacificador ZrO2  na 

hidratação do STC (Camilleri et al. 2013).  

A avaliação da solubilidade, de acordó com a alteração 

volumétrica analisada por meio de Micro -CT foi proposta por Cavenago 

et al. 2014.  Desta forma, a microtomografia (Micro-CT) 
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computadorizada permitiu a análise da alteração volumétrica apresentada 

pelo material após imersão em água destilada.  Exceto o MTA, todos os 

cimentos de STC apresentaram aumento de volume no período de análise 

de 7 dias.  Não foi observada correlação direta da alteração volumétrica 

com solubil idade, uma vez que nesse período houve aumento na massa 

apenas para o STC puro, enquanto que para os demais materiais, uma 

pequena porcentagem de redução de massa foi identificada.  No presente 

estudo, menor porção de cimento fica em contato com a agua na  

metodologia de alteração volumétrica,  simulando condição clínica, 

diferente do que ocorre no tese de solubil idade.  

No período de 30 dias, os materiais STC+30%  CaWO4  e STC puro 

apresentaram aumento de volume. Nos dois períodos de análise,  o 

cimento MTA apresentou redução de volume. O radiopacificador Bi 2O3  

presente no MTA reduz a liberação de hidróxido de cálcio,  aumenta a 

solubilidade e causa deterioração na sua estabilidade dimensional 

(Camilleri et al. 2011) , podendo contribuir com a diminuição de volume 

do MTA, uma vez que este material  apresenta Bi2O3  em sua composição.  

O cimento de si licato tricálcico associado aos radiopacificadores 

CaWO4  e Yb2O3  apresentam potencial  bioativo, boa radiopacidade, 

solubilidade adequada, capacidade de alcalinização do meio e baixa 

alteração dimensional, apresentando potencial uso clínico como 

radiopacificador quando associado ao STC.  
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Tabelas 

 
Tabela  1-  Grupos exper imenta is  

Grupo Material e proporção Fabricante  

1 

MTA Branco 

Proporção: segundo 

fabricante 

MTA, Angelus, Londrina, Brasil 

2 

Silicato tricálcico* + 30% 

Óxido de Itérbio (Yb 2 O 3 )** 

Proporção: 1 g: 0,39 mL 

*Mineral Research Processing, Meyzieu, França  

**Sigma-Aldrich Brasil Ltda., São Paulo, SP, Brasil 

3 

Silicato tricálcico* + 30% 

Tungstato de cálcio 

(CaWO 4 )** 

Proporção: 1 g: 0,34 mL 

*Mineral Research Processing, Meyzieu, França  

**Sigma-Aldrich Brasil Ltda., São Paulo, SP, Brasil 

4 
Silicato tricálcico 

Proporção: 1g:0,36mL 
Mineral Research Processing, Meyzieu, França 

 

 

 
 

Tabela 2:  Médias e  desvio padrão re ferentes aos testes de tempo de  presa (TP) 

inic ia l  e  final ,  Alteração vo lumétr ica (Alt  vo l) ,  radiopacidade (RAD) e  so lubi l idade  

(SOL).  

Testes STC+ 30 % CaWO 4  STC+30 % Yb2 O 3  STC puro MTA 

TP inicial (min) 
19,00ab 

(1,09) 

16,33a 

(1,50) 

23,00b 

(0,0) 

21,65ab 

(6,89) 

TP final (min) 
128,8a 

(0,98) 

147,0b 

(5,47) 

277,0d 

(0,0) 

209,2c 

(1,47) 

Alt vol 7dias 

(mm3) 

0,5900 a b  

(0 ,49)  

1 ,718 a  

(1 ,71)  

2 ,382 a  

(0 ,85)  

-0 ,486 b  

(1 ,02)  

Alte vol 30dias 

(mm3) 

0,1533 a b  

(0 ,4626)  

-0 ,8917 b  

(1 ,90)  

1 ,975 a  

(0 ,66)  

-0 ,510 b  

(1 ,66)  

RAD (mm/Al) 
4,732b 

(0,32) 

4,638b 

(0,18) 

1,7d 

(0,06) 

5,7a 

(0,5) 

SOL (%) 
0,1343a 

(0,21) 

0,1349a 

(0,78) 

-0,05a 

(1,95) 

0,03a 

(0,07) 

*Letras d i ferentes na mesma l inha ind icam di ferença es ta t í st ica  s igni f icante (p < 0 ,05) .  

 

 

 
Tabela  3:  Média  e  desvio padrão referentes ao  tes te  de  pH .  

Período STC+ 30 % CaWO 4  STC+30 % Yb2 O 3  STC puro MTA Controle 

3 h 
8,689b 

(0,353) 

8,437b 

(0,322) 

9,441a 

(0,449) 

9,028ab 

(0,674) 

6,398c 

(0,399) 

12h 
8,582b 

(0,135) 

8,723ab 

(0,250) 

8,635b 

(0,565) 

9,204a 

(0,280) 

6,469c 

(0,222) 

24h 
7,599bc 

(0,034) 

7,932a 

(0,354) 

7,919ab 

(0,330) 

7,491c 

(0,235) 

6,360d 

(0,233) 

7d 
8,081c 

(0,141) 

8,436b 

(0,075) 

10,96a 

(0,087) 

8,492b 

(0,365) 

6,471d 

(0,225) 

14d 
8,182b 

(0,147) 

8,293b 

(0,137) 

9,111a 

(0,161) 

9,321a 

(0,537) 

6,439c 

(0,251) 

21d 
8,366a 

(0,081) 

8,245ab 

(0,122) 

8,598a 

(0,728) 

7,725b 

(0,237) 

6,629c 

(0,304) 

*Letras d i ferentes na mesma l inha ind icam di ferença es ta t í st ica  s igni f icante (p<0 ,05)  
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Figuras  

 

 

Figura 1: 

 

 
Estruturas esféricas,  sugerindo a presença de depósitos d e fosfato de 

cálcio na associação STC+30% Yb2O3 .  
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5 DISCUSSÃO 

O MTA apresenta propriedade biológica adequada, contudo observa-se 

dificuldade de manipulação do material em função da consistência e 

escoamento (Vivan et al.43, 2010). Associações alternativas têm sido 

analisadas, buscando um material à base de silicato de cálcio que mantenha as 

mesmas propriedades físico-químicas e biológicas (Formosa et al.16, 2012). 

Novas propostas de radiopacificadores associados a materiais à base de 

silicato de cálcio têm sido discutidas. Os prejuízos causados ao MTA, pelo uso 

do Bi2O3 são relatados na literatura (Camilleri et al.6, 2011; Coomaraswamy et 

al.11, 2007). Deste modo, o uso de radiopacifcadores alternativos ao Bi2O3 foi 

uma proposta deste estudo. 

O Yb2O3 e CaWO4  apresentam bons resultados quando associados a 

CSC (Antonijevic et al.2, 2014; Bosso-Martelo et al.4, 2016). Cimentos 

experimentais à base de silicato tricálcico associado ao radiopacificador ZrO2 

demonstram bioatividade e deposição de hidroxiapatita na superfície no 

cimento na presença de fluido corporal simulado (Camilleri et al.8, 2013), além 

disso, apresentam pH alcalino e liberam íons cálcio (Grech et al.20, 2013) . A 

associação do CP ao Zr2O demonstra radiopacidade, resistência à 

compressão, tempo de presa, absorção de água e solubilidade similares ao 

ProRoot MTA (Cutajar et al.12, 2011). Ainda, a hidratação do CP acrescido de 

30% de Zr2O resulta em aumento do pH, liberação de íons cálcio e apresenta 

bioatividade (Camilleriet al.7, 2011). 

 O Yb2O3 tem sido usado como contraste em exames de 

tomografia computadorizada devido a sua biocompatibi l idade 

quando comparado à Prata (Au), Bismuto (BI) e Plat ina (Pt) (Liu et 

al.31 , 2012). Além disso, Um material à base de sil icato de cálcio 

(CSC) associado ao trif luoreto de itérbio (YbF 3) demonstrou 

radiopacidade adequada e aumentou a resistência à compressão 

do material (Antonijevicet al.2, 2014). No presente estudo o Yb2O3 

associado ao cimento de silicato de cálcio apresentou propriedades físico-
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químicas adequadas, citocompatibilidade e potencial bioativo, sugerindo seu 

uso como radiopacificador de materiais à base de silicato de cálcio 

O uso do radiopacificador CaWO4 associado ao CP tem sido estudado 

vem sendo estudado como agente radiopacificador associado ao CP (Hungaro 

Duarte et al 25, 2009). Sua análise se justifica, pois estudos mostram que este 

radiopacificador apresenta adequada biocompatibilidade (Gomes Cornelio et 

al.19, 2011). A análise geral dos resultados obtidas no presente 

trabalho demonstrou que, quando associado ao cimento de si l icato 

tricálcio, os radiopacif icadores Yb 2O3 e CaWO4,  apresentam 

radiopacidade, solubilidade adequada, capacidade de 

alcal inização, baixa alteração dimensional e potencial bioativo.  

Em relação ao potencial  bioativo, formação de uma camada 

de apatita representa ambiente ideal para a diferenciação de 

células e colonização de osteoblastos induzindo um a nova 

formação óssea. A apatita  em conjunto com a libertação de ions Ca 

pode muito bem explicar os excelentes resultados clínicos do TSC, 

como o MTA (Gandolf i et al. 18 2014). 

Além disso, a capacidade de formação de apatita  pode 

proporcionar vantagens clinicas, melhorando o selamento com o 

passar do tempo, graças à deposição de fosfatos de cálcio na 

interface e no interior dos túbulos dentinários do canal radicular 

quando cimentos à base de MTA são usados como materiais de 

obturação de canais em associação com guta -percha. (Gandolf i et 

al.18 2014).  

As metodologias propostas neste estudo são modelos in vitro, que foram 

reproduzidas para avaliar as propriedades físicas, mecânicas e biológicas dos 

cimentos. Estudos adicionais in vivo devem ser conduzidos, buscando o 

desenvolvimento de biomateriais reparadores com propriedades físico-

químicas e biológicas ideais. 
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6 CONCLUSÃO 

O Yb2O3 associado ao cimento de silicato de cálcio apresenta 

propriedades físico-químicas adequadas, é citocompatível e demonstra 

potencial bioativo, sugerindo seu uso como radiopacificador de materiais à 

base de silicato de cálcio. 

Os TSC associados aos radiopacif icadores tungstato de 

cálcio e óxido de itérbio apresentam radiopacidade, solubil idade e 

escoamento adequados, capacidade de alcalinização e 

estabil idade volumétrica.  
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