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 RESUMO 

Os cimentos odontológicos a base de Cimento Portland, vêm desde a década 

passada sendo exaustivamente analisados em pesquisas científicas. 

Comercialmente como exemplo, temos o  ProRoot MTA (Tulsa Dental, Oklahoma – 

USA) e o MTA-Angelus (Angelus Soluções Odontológicas, Londrina – Brazil).  

Ambos possuem inúmeras qualidades, porém tem inadequado tempo de presa e 

uma consistência que dificulta o seu manuseio por parte dos clínicos. O Grupo 

Vidros e Cerâmicas da UNESP - Ilha Solteira desenvolveu um cimento com as 

mesmas aplicações clínicas do MTA. Estudos recentes mostram que este material 

(denominado CER), possui propriedades físico-químicas semelhantes àquelas 

apresentadas pelo MTA. Atualmente tem-se tentado utilizar o cimento MTA como 

cimento obturador endodôntico, porém, características físicas dificultam seu uso 

para este fim. A proposta deste trabalho foi mostrar o desenvolvimento de um novo 

cimento obturador endodôntico, partindo da formulação do CER e testar algumas 

propriedades físico químicas deste material, tendo como comparação o cimento 

endodôntico comercial  Sealer 26® (Dentsply Ind. E Com. Ltda, Petrópolis – Brazil). 

Os resultados obtidos mostraram que o cimento CEOE comparado com o Sealer 

26®, tem um tempo de presa menor, maior liberação de íons, maior dureza e 

semelhante adesividade, solubilidade e selabilidade.  
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ABSTRACT 

 

In the last decade, the dental cements based on Portland cement have been 

exhaustively investigated scientifically. Commercially is available the ProRoot MTA 

(Tulsa Dental, Oklahoma - USA) and MTA-Angelus (Angelus Soluções Dental, 

Londrina - Brazil) cements. In spite of the excellent physical, chemical and biological 

properties, one of the main disadvantages with using MTA ís its extended setting 

time and difficult handling. Recently, the Glass and Ceramics group developed an 

experimental cement with the same clinical applications of MTA. Recent 

investigations showed that this material (entitled CER) it has physico-chemical 

properties similar those of the MTA. At present its biological properties are being 

investigated. One of the principal functions of the MTA is to seal the communications 

between the root and extern surface of the teeth. Recent studies have been showing 

that the physical characteristics of the MTA make difficult his use as root-filling 

cement. The purpose of this study was to develop new endodontic cement based on 

the formulation of the CER material. The properties evaluate in this study were: 

setting time, ions release, adhesion, hardness, solubility and sealing ability.  The 

obtained results were compared with the Sealer 26 ® (Dentsply Ind. e Com Ltda, 

Petrópolis - Brazil). 
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1 – INTRODUÇÃO 

 

A história da odontologia é muito antiga, achados arqueológicos datados do 

século III aC mostram que os fenícios já tentavam  resolver problemas dentários. 

Foram encontrados em sarcófagos e escavações dentes de animais presos a dentes 

humanos com fios e anéis de ouro. A odontologia moderna somente começou a 

tomar forma com o livro "Le Chirurgien Dentiste", publicado em 1728. Seu autor 

Pierre Fauchard é considerado o pai da odontologia moderna, pois, a partir de sua 

obra a odontologia passou a ser melhor compreendida.   Atualmente, com o avanço 

técnico e científico, a odontologia abrange uma série de especialidades e uma das 

mais complexas e fascinantes é a endodontia. “Endodontia é a ciência que envolve a 

etiologia, prevenção, diagnóstico e tratamento das alterações patológicas da polpa 

dentária e de suas repercussões na região periapical e consequentemente no 

organismo” (Mario Roberto Leonardo). Esta especialidade começou a se organizar 

em 1943 quando profissionais de Chicago formaram a Americam Association of 

Endodontics. Porém, somente em 1963 foi reconhecida como especialidade 

odontológica pela Associação Americana de Odontologia. No Brasil, sua 

regulamentação pelo Conselho Federal de Odontologia só aconteceu em 1975.  

Durante toda a história da evolução da odontologia, vários materiais e 

técnicas foram usados na tentativa de resolver problemas endodônticos. No século I, 

Arquigenes sugere a extirpação da polpa dental para preservar o dente. Serapion, 

no século X, usava ópio sobre a cárie dental para aliviar a dor, até insetos, ratazanas 

e patas de animais foram usadas para solucionar estes problemas. Ambroise de 

Paré, no século XVI, sugere o uso de óleo de cravo nas afecções endodônticas. Em 

1756, Phillip Pfaff menciona pela primeira vez o uso de folhas de ouro sobre a polpa 



11 
 

dental. Durante os vários anos que se seguiram muitos materiais foram empregados 

na tentativa de se encontrar o material ideal para as complicações endodônticas. 

Atualmente, diante das várias patologias e acidentes (por exemplo 

reabsorções externas e internas, pulpites, exposições pulpares, perfurações 

radiculares e de furca, lesões periapicais, necrose pulpar, entre outros que ocorrem 

na endodontia) uma gama enorme de materiais é indicado para cada situação. Dia a 

dia novos produtos surgem no mercado ampliando o arsenal farmacológico usado 

pelos profissionais que trabalham nesta especialidade. O aprimoramento dos 

compostos comerciais, bem como o desenvolvimento de novos materiais vem de 

encontro às necessidades clinicas destes profissionais, e cabe aos pesquisadores 

além do desenvolvimento, um estudo profundo das suas propriedades físicas 

químicas e biológicas.  

Na década passada, surgiu um novo cimento endodôntico à base de silicato 

de cálcio denominado mineral trioxide aggregate (MTA) que causou grande impacto 

na endodontia. Seu idealizador foi Mohamed Torabinejad da Universidade de Loma 

Linda – Califórnia – USA e foi lançado comercialmente em 1998 pela Dentsply com o 

nome de Pro-Root. O cimento foi indicado inicialmente como material retro-

obturador1 e como reparador de perfurações2. Desde então, muitos trabalhos 

atestam seu uso em várias outras ocorrências endodônticas3,4,5,6,7,8. O sucesso 

deste material esta relacionado ao fato dele contemplar várias propriedades 

físicas1,9,10,11, químicas1,9,10,11 e biológicas10,12,13,14,15. Dentre estas propriedades 

estão: biocompatibilidade, baixa solubilidade, pH alcalino, estabilidade dimensional, 

boa radiopacidade e induzir o reparo tecidual. O ótimo desempenho no processo de 

reparo tecidual é uma das principais propriedades do MTA e é um dos fatores que 

faz com que ele tenha grande aceitação no meio endodôntico. Este processo esta 
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relacionado com a presença do hidróxido de cálcio (Ca(OH)2) na pasta deste 

cimento80. O Ca(OH)2 ao entrar em contato com meio aquoso dissocia-se em íons 

Ca2+ e íons OH-. A presença destes íons no líquido tissular promove ação 

antimicrobiana e esta parece estar associada à formação de barreira de tecido 

mineralizado. Estes processos associados podem estar relacionados ao processo de 

reparo tecidual.  

Apesar das inúmeras qualidades do cimento MTA, trabalhos reportam a 

dificuldade de seu manuseio clinico16,17, além de possuir um tempo de presa 

inadequado16,17,18.  Buscando solucionar estas dificuldades, foi sintetizado em 2003, 

pelo Grupo Vidros e Cerâmicas da UNESP de Ilha Solteira, um cimento selador 

endodôntico denominado CER (PI 0500213-3)19. Este cimento é constituído 

basicamente de clínquer (matéria prima utilizada na fabricação do cimento Portland), 

sulfato de bário e uma emulsão que tem a função de dar à mistura uma melhor 

consistência de trabalho e adequar seu tempo de presa às necessidades clínicas.  

Algumas propriedades físico-químicas do CER já foram estudadas20,21 e os 

resultados mostraram que ele possui propriedades semelhantes àquelas 

apresentadas pelo MTA, com as vantagens de ter um tempo de presa menor (7 min 

contra 15 min do MTA-Angelus e 3 h do Pro-Root MTA) e uma consistência de 

trabalho que facilita suas aplicações clínicas. Estudos de propriedades biológicas 

estão em andamento com outros grupos de pesquisa da UNESP. 

Devido às excelentes vantagens do cimento MTA, atualmente tem-se 

tentando utilizá-lo como cimento obturador endodôntico22,6,23,24,25,26. Os cimentos 

obturadores tem  como funções: promover aderência entre o cone de guta-percha e 

as paredes do canal radicular, ser lubrificante auxiliando o ajuste do cone principal e, 

além disso, preencher os espaços anatômicos de difícil acesso27. Porém, para que 
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isso seja possível é imperativo que este material apresente algumas das 

propriedades essenciais para um selamento hermético dos canais radiculares. Estas 

propriedades podem ser dividias em biológicas e físico-químicas. Como 

propriedades biológicas temos: boa tolerância tecidual, ser reabsorvido no periápice, 

estimular ou permitir deposição de tecido mineralizado, ter ação antimicrobiana. 

Como físico-químicas temos: facilidade de inserção, ser plástica no momento da 

inserção e posteriormente se solidificar, possuir bom tempo de trabalho, ter 

estabilidade dimensional, ser impermeável, possuir bom escoamento, ser pouco 

solúvel e possuir boa viscosidade e aderência. 

 Buscando aproveitar as excelentes propriedades do MTA e resolver as 

dificuldades de seu uso como cimento obturador endodôntico, nossa proposta neste 

trabalho foi o desenvolvimento de um novo cimento obturador a partir do cimento 

CER (neste trabalho este cimento experimental será denominado somente por: 

Cimento Endodôntico Obturador Experimental - CEOE). Além disso, estudar a 

seguintes propriedades físico-químicas: tempo de presa, liberação de íons cálcio e 

hidroxila, adesividade, solubilidade, dureza e selabilidade.  Os resultados destes 

estudos serão comparados com aqueles obtidos com o cimento obturador 

endodôntico Sealer 26®.  
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2 - MTA: EVOLUÇÃO E REVISÃO DA LITERATURA 

 

O cimento MTA é composto basicamente por um pó, branco ou acinzentado, 

que quando misturado à água produz uma pasta hidrofílica. O pó é composto 

principalmente de silicato tricálcio, silicato dicálcio, aluminato tricálcio, ferroaluminato 

tetracálcio, óxido de bismuto e sulfato de cálcio dihidratado. Segundo o fabricante, o 

MTA pode ainda conter sílica cristalina e óxidos de cálcio e magnésio. O pó quando 

misturado à água destilada forma uma pasta, iniciando assim a cinética de 

cristalização do material. Este produto foi aprovado em 1998 pela FDA (Food and 

Drugs Administration) e lançado comercialmente em 1999, pela Dentsply Tulsa 

Dental, Oklahoma – USA, com o nome comercial de Pro-Root MTA.  No Brasil, um 

produto com as mesmas características e de formulação química semelhante é 

produzido pela empresa Angelus Ciência e Tecnologia, Londrina-PR, com o nome 

comercial de MTA-Angelus.  

O MTA foi reportado pela primeira vez na literatura cientifica por Lee et al2. 

Desde então, muitos trabalhos mostraram suas vantagens sobre os outros materiais 

usados para selar comunicações entre o meio interno e externo dos dentes.  

Wucherpfenning e Green28 mostraram por difração de raios-X que o Pro-Root 

MTA possuía uma composição química semelhante ao cimento Portland. 

Posteriormente, outros trabalhos ratificaram esta semelhança.  

Estrela et al.29 fizeram um estudo comparativo entre a ação antibacteriana dos 

cimentos MTA, cimento Portland, pasta de hidróxido de cálcio, Sealapex e Dycal. 

Além disso, analisaram a composição química dos cimentos MTA e Portland usando 

a espectroscopia de fluorescência com raios-X. Os resultados mostraram que o 
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cimento Portland tem os mesmos elementos químicos do MTA, exceto que o MTA 

possui oxido de bismuto, que confere radiopacidade ao material. 

 Islam et al.30, por meio de difração de raios-X fizeram uma análise da 

composição química dos cimentos Pro-Root MTA e Portland, com os pós cinza e 

branco de ambos os cimentos. Os resultados mostraram que os componentes mais 

encontrados nos cimentos testados foram C3S (silicado tricálcio), C3A (aluminato 

tricálcio), C2S (silicato dicálcio) e C4AF (ferroaluminato tetracálcio). Assim, os 

cimentos têm basicamente a mesma constituição, exceto pela presença de óxido de 

bismuto nos cimentos MTA cinza e branco. Eles sugeriram que devido à similaridade 

entre os materiais, o conhecimento do cimento Portland pode ajudar a melhorar 

algumas das características físicas do MTA e com isso expandir suas aplicações 

clínicas. 

Oliveira et al.31 fizeram um estudo comparativo da composição química dos 

cimentos Pro-Root MTA, MTA-Angelus e Cimento Portland Votoran usando a 

espectroscopia de energia dispersiva de raios-X (EDAX). Os resultados mostraram 

uma similaridade muito grande entre os três cimentos. Uma diferença observada é 

que o cimento Portland não possui oxido de bismuto, que é usado no MTA como 

radiopacificador.  Além disso, o MTA-Angelus não apresentou quantidade 

significante de ferro e o Pro-Root MTA não possuía índices relevantes de alumínio. 

Os autores concluíram que diante da similaridade dos materiais, o cimento Portland 

pode no futuro ser usado como uma alternativa clinica ao cimento MTA. 

Camilleri et al.32 estudaram a constituição e a morfologia superficial do Pro-

Root MTA cinza e branco e do Ordinary Portland cement (Central Cement, Italy). Os 

componentes presentes nos materiais foram avaliados antes e depois da mistura 

com água destilada. O pó foi analisado por EDAX, microscopia eletrônica de 
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varredura (SEM) e difração de raios-X (XRD). A morfologia das superfícies dos 

materiais foi avaliada em amostras curadas em diferentes condições: 100% de 

umidade, imersas em água e imersão em solução de fosfato. Os resultados 

mostraram que o MTA branco é composto basicamente por cálcio, sílica, bismuto e 

oxigênio; o MTA cinza é composto por silicato dicálcio e silicato tricálcio, além de 

apresentar pequena quantidade de ferro e alumínio. Com relação à morfologia da 

superfície, elas diferem de acordo com as condições estudadas. Os autores também 

colocam que a versão comercial do MTA, é muito similar a do cimento Portland, 

exceto pela presença de bismuto no MTA.  

Song et al.33 avaliaram a composição química e a estrutura cristalina dos 

cimentos: Portland, Pro-Root MTA cinza e branco e o MTA-Angelus cinza. A 

estrutura dos materiais foi analisada por meio de XRD e a composição química pela 

técnica EDAX. O pó e a pasta endurecida de todos os materiais foram analisados. 

Os resultados mostraram que a estrutura cristalina e a composição química dos 

cimentos MTA branco e cinza são similares, exceto pela presença de ferro nos 

cimentos MTA cinza. Além disso, ambos apresentaram na sua composição óxido de 

bismuto e silicatos de cálcio. O cimento Portland mostrou como principais 

componentes os silicatos de cálcio, porém na sua composição não contém óxido de 

bismuto. O cimento MTA-Angelus apresentou menor quantidade de óxido de 

bismuto quando comparado ao Pro-Root MTA. Os autores ainda relataram que não 

houve diferença na estrutura cristalina e na composição química dos materiais na 

forma de pó e após o endurecimento.  

Asgary et al.34  determinaram e compararam a composição química do MTA 

(White MTA, Dentsply, Tulsa Dental Products)  e duas diferentes marcas de cimento 

Portland. Os resultados mostraram que a composição dos materiais são similares, 
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exceto pela ausência de óxido de bismuto no cimento Portland. Outra diferença 

encontrada neste estudo diz respeito ao tamanho dos cristais, no WMTA; as 

partículas são mais uniformes que os encontrados nas amostras de Cimento 

Portand.  

Funteas et al.35  compararam a composição química dos cimentos MTA 

(Dentsply;Tulsa Dental Products) e Cimento Portland. Quinze elementos foram 

analisados por inductively coupled plasma emission spectrometry (ICP-ES��� � ���
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������ ��� �
��  estudaram a composição química, radiopacidade e 

biocompatibilidade do Cimento Portland acrescido de óxido de bismuto comparando 

com Cimento Portland convencional e com MTA. A composição química foi 

anlalisada por meio de MEV e DRX. Os resultados mostraram que os materiais são 

similares e que as partículas do MTA são mais regulares que as do Cimento 

Portland. 

Além dos estudos que comprovaram a similaridade na constituição química 

dos cimentos MTA e Portland, vários autores também analisaram as propriedades 

físicas, químicas e biológicas do MTA, em alguns casos, tendo como modelo 

comparativo o cimento Portland. 

Torabinejad et al.37 avaliaram o tempo necessário para que uma cepa de 

bactérias (staphylovovus epidermis) penetrasse em 3 mm de espessura no 

amálgama, super-EBA, IRM ou Pro-Root MTA, quando usados como cimentos retro-

obturadores. Os seguintes resultados foram obtidos: amálgama 28,5 dias, super-

EBA 34,5 dias, IRM 15 dias e MTA 90 dias, mostrando que, estatisticamente, o MTA 

teve um melhor desempenho que os outros materiais. 
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 Adamo et al.38 analisaram a infiltração marginal dos cimentos MTA, super-

EBA, resina composta e amálgama como retro-oturadores endodônticos, utilizando 

bactérias. Os resultados mostraram que, após 4 semanas, 10% das amostras de 

cada material apresentavam infiltração e, após 8 semanas, 20% das amostras de 

amálgama sem agente adesivo, super-EBA e MTA apresentavam infiltração. Os 

autores concluíram que após 12 semanas não houve diferença estatística entre os 

grupos estudados. 

Danesh et al.39 fizeram um estudo comparativo da solubilidade, microdureza e 

radiopacidade do cimento Pro-Root MTA e de dois tipos diferentes de cimento 

Portland (CI: Teutonia Portlandzement, Teuton ia Zementwerk, Nannover, Germany; 

C2: Felsenfest Portlandkalksandsteinzement, Spenner Zement, Erwitte, Germany). 

As medidas de solubilidade foram realizadas usando a norma ISO 6876 de 2006 e a 

radiopacidade de acordo com a norma ISO 6876 de 2001. Os resultados mostraram 

que após 28 dias o Pro-Root MTA teve menor solubilidade (0,78%) quando 

comparado com os dois cimentos Portland (31,38% e 33,33% para os cimentos CI e 

CII, respectivamente). A microdureza do cimento Pro-Root MTA (39,99 HV) foi 

significantemente maior que a dos Portland CI e CII (16,32 HV e 13,51 HV, 

respectivamente). O cimento Pro-Root MTA mostrou-se mais radiopaco que os 

outros dois cimentos. Os autores concluiram que o cimento Pro-Root MTA 

apresentou melhores propriedades que os cimentos Portland estudados. 

Hachmeister et al.40 testaram a selabilidade do Pro-Root MTA em dentes com 

ápice aberto em um modelo in vitro. Os testes foram realizados por meio de 

infiltração de bactérias e testes de deslocamento. Os dentes foram preparados de 

modo que seus ápices tivessem as mesmas características de dentes imaturos. O 

cimento MTA foi usado como barreira apical com espessuras de 1 e 4 mm, com e 



19 
 

sem aplicação prévia de hidróxido de cálcio. Os resultados mostraram que, após 70 

dias, 100% das amostras sofreram infiltração de bactérias. Quanto ao deslocamento, 

as amostras que possuíam barreiras com 4 mm mostraram maior resistência à força 

de deslocamento, independentemente do uso do hidróxido de cálcio. Os autores 

concluíram que: a infiltração foi motivada pela técnica aplicada e não por deficiência 

do cimento, o uso do MTA como opção de tratamento de dente imaturo é promissor 

se a selabilidade for melhorada com o uso de uma técnica mais apropriada. 

 Fridland e Rosado41 testaram a solubilidade e a porosidade do cimento Pro-

Root MTA com diferentes proporções pó/líquido. A solubilidade foi determinada 

usando as normas ISO 6876 -ADA no30 e a porosidade pelo método de Arquimedes. 

Neste estudo também foi determinada a composição química do material dissolvido. 

A análise química do sal dissolvido foi feita por espectroscopia de absorção atômica 

e apresentou o cálcio (Ca2+) como principal componente e, em concentrações 

menores, foi encontrado potássio (K-), sódio (Na+) e ferro (Fe3-). Este estudo também 

mostrou que a água em contato com o cimento tem um pH altamente alcalino (de 

11,94 a 11,99). Os resultados de solubilidade e porosidade mostraram que o grau de 

solubilidade aumenta com o aumento da quantidade de água da mistura. O produto 

de solubilização na sua maior parte é o hidróxido de cálcio, sugerindo que este 

material pode induzir o processo de remineralização. 

Islan et al.42 avaliaram a radiopacidade, pH, tempo de presa, solubilidade e 

estabilidade dimensional dos cimentos Pro-Root MTA e Portland, ambos nas 

versões branco e cinza. As medidas de radiopacidade, tempo de endurecimento e 

estabilidade dimensional foram feitas de acordo com a norma ISO 6876:2001. A 

medida de resistência à compressão foi feita de acordo com a BSI (British Standard 

instituition). Os resultados mostraram que o pH do cimento Portand (cinza e branco) 
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tiveram valores superiores aos do MTA (cinza e branco). A radiopacidade do MTA foi 

maior do que a do cimento Portland. Ambos os cimentos brancos tiveram tempos de 

presa menores do que os cimentos cinza, eles são mais solúveis, apresentaram uma 

melhor estabilidade dimensional e uma maior resistência à compressão após 28 

dias.  

Luketic et al.43 avaliaram a selabilidade  dos materiais MTA (Pro-Root; 

Dentsplay/Maileffer, Konstanz,Germany) e amálgama (Vivadent, Schaan, 

Liechtenstein), quando usados como retroobturadores. Os testes foram conduzidos 

com uma suspensão de bactérias composta de Streptococcus mutans, 

Streptococcus mitis, Lactobacilus, Staphyloccocus aureus, e Enterococcus faecalis.  

A infiltração foi analisada por 90 dias e mostrou que o MTA teve melhores resultados 

que o amálgama. 

Gancedo-Caravia et al.44 avaliaram como a umidade do ambiente pode afetar 

a adesividade do cimento MTA (Pro-Root MTA, Dentsply-Maillefer). As amostras 

foram divididas em 2 grupos: W – cimento mantido em ambiente úmido durante o 

endurecimento  e D – cimentos mantido em ambiente seco. A retenção foi testada 

pele técnica de push-out e os resultados mostraram que as condições de umidade 

afetam os resultados de retenção do material à parede de dentina. As amostras do 

grupo W (ambiente úmido) mostraram maiores valores de retenção que as amostras 

do grupo D (ambiente seco). 

De-Deus et al.45 fizeram um estudo comparativo de infiltração com cultura de 

bactérias dos cimentos MTA (Pro-Root MTA®) e Cimento Portland (Mauá CP32-Kind 

II, Lafarge). Para o testes 36 primeiros molares inferiores foram divididos em 2 

grupos; perfurações no centro do assoalho da câmara pulpar foram confeccionadas 

e então seladas com os cimentos a serem estudados. Para o teste foi usada saliva 
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humana e BHI broth na proporção 1:1. Após o estudo, os autores concluíram que os 

cimentos mostraram resultados similares para infiltração de bactérias. 

Bidar et al.46 avaliaram com Microscopia Eletrônica de Varredura a adaptação 

marginal de três materiais: MTA grey e white (Pro-Root MTA, Dentsply, Tulsa Dental, 

OK, USA) e Cimento Portland (Mashad Cement Co., Iran). O estudo foi feito com 75 

dentes humanos que foram divididos em 3 grupos (n=25) e retroobturados com os 

cimentos propostos. Os resultados mostraram que não houve diferença estatística 

significante entre os materiais estudados. 

Maltezos et al.47 compararam o selamento de retrobturações feitas com 3 

materiais diferentes: Resilon, Super Eba e Pro-Root MTA. Foram  usados 15 dentes 

humanos para cada grupo e o estudo foi feito com infiltração de bactérias 

(Streptococcus salivarius). Com os resultados os autores concluiram que Resilon 

pode ser uma boa alternativa como cimento retroobturador, visto que não 

apresentou diferença significativa dos resultados do MTA. Os dois cimentos (Resilon 

e MTA) apresentaram melhores resultados que o Super Eba. 

Tanumaru-Filho et al.48 avaliaram  histologicamente o processo de reparo 

tecidual em dentes de cães retrobturados após lesão periapical induzida. Neste 

estudo foram utilizados os materiais: Sealer 26® (Dentsply, Petrópolis, Brazil); 

Sealapex (Kerr Corporation, Romulus, Mich); Pro-Root MTA (Dentsply–Tulsa Dental, 

Tulsa, Okla). Os resultados mostraram que os três materiais apresentaram reparo 

tecidual satisfatório, não havendo diferenças histológicas nas amostras estudadas. 

Santos et al.20,21 estudaram  o tempo de presa, expansão térmica, 

condutividade, liberação de íons cálcio e hidroxila do cimento MTA Angelus, e do 

cimento experimental CER. Os resultados mostraram que ambos têm tempo de 

presa compatível com seu uso, expansão térmica muito próxima dos valores  da 
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dentina, além disso mostraram que tem potencial para promover reparo tecidual 

devido a liberação de íons cálcio e hidroxila.  

Storm et al.49 avaliaram a expansão de presa dos cimentos Grey MTA, White 

MTA e Cimento Portland. As amostras foram imersas em água esterilizada e em 

HBSS (Hank's balanced salt solution), as quais foram analisadas após 24h. Os 

resultados mostraram que a maior taxa de expansão foi apresentada pelo Grey MTA 

imerso em água, o mesmo comportamento foi observado para a imersão em HBSS. 

Camilleri et al.50 analisaram a biocampatibilidade dos cimentos Grey MTA e 

White MTA e, os resultados mostraram que os materiais apresentam boa 

biocompatibilidade nas primeiras 24h; após 28 dias os materiais se mostraram 

menos biocompatíveis. 

Poggio et al.51 testaram a solubilidade de 3 cimentos comumente usados 

como retrobturadores: IRM (Dentsply, Johnson City, TN), MTA (Dentsply, Johnson 

City, TN) e Supersel (Ogna, Milano, Italy), usando o cimento Argoseal (Ogna, Milano, 

Italy) como controle.  A solubilidade foi testada de acordo com a norma ISO no 6876 

e pela especificação no 30 da ADA. Os resultados mostraram que todos os materiais 

têm valores de solubilidade muito baixos, adequados para o uso como 

retroobturadores. 

Atualmente, o cimento MTA tem grande aceitação e múltiplos usos na 

odontologia: pulpotomia, capemento pulpar, apicificação, retroobturação, reparo de 

reabsorções e selamento de perfurações. Para os endodontistas, o surgimento deste 

material veio ao encontro de suas necessidades clínicas, que careciam de um 

material reparador eficiente para estas ocorrências endodônticas. Apesar das suas 

excelentes vantagens clinicas e das boas propriedades físicas, químicas e 

biológicas, vários pesquisadores vem trabalhando para tentar melhorar algumas de 
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suas propriedades, principalmente a sua consistência de trabalho e seu tempo de 

presa.  

Wiltbank et al.52, tentando diminuir o tempo de presa do MTA, fizeram testes 

comparativos adicionando aceleradores ao Pro-Root MTA cinza (GMTA), Pro-Root 

MTA branco (WMTA) e cimento Portland (PC).  Os compostos usados foram cloreto 

de cálcio, nitrato e nitrito de cálcio e formiato de cálcio, que são aceleradores 

clássicos do cimento Portland. Além do tempo de presa, foram avaliadas a 

estabilidade dimensional, pH e a temperatura, durante o processo de 

endurecimento. Os resultados mostraram que os tempos de presa após o uso dos 

aceleradores diminuíram substancialmente, exceto para o WMTA com o nitrato/nitrito 

de cálcio. Os melhores resultados foram obtidos com o acelerador formiato de cálcio, 

reduzindo de 70 min em média para 8 min. Nos testes de estabilidade dimensional, 

apenas o WMTA e o GMTA com adição do nitrato/nitrito de cálcio sofreram 

contração; os outros grupos apresentaram expansão semelhante ao grupo controle 

(sem aceleradores). Variações consideráveis de temperatura foram observadas no 

GMTA com nitrato/nitrito de cálcio. Foi observado aumento de pH com o uso de 

formiato de cálcio, diminuição com nitrato/nitrito de cálcio e, com o cloreto de cálcio, 

não houve variação do pH. 

 Ber et al.53 fizeram modificações químicas nos cimentos Pro-Root MTA e 

Portland para melhorar sua trabalhabilidade e diminuir seu tempo de presa, usando 

na mistura metilcelulose (1% a 3%) e cloreto da cálcio (2%). Estes agentes são 

comumente usados na construção civil para melhorar a plasticidade do cimento 

Portland. Foram avaliados o tempo de presa e a resistência à compressão. Os 

resultados obtidos com o MTA modificado mostraram que ele apresenta consistência 
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similar a do cimento de óxido de zinco e eugenol, uma resistência a compressão 

igual a do MTA puro e tempo de presa de aproximadamente 57 minutos. 

Bortoluzzi et al.54 adicionaram 10% de cloreto de cálcio ao cimento Pro-Root 

MTA, MTA-Angelus e ao cimento Portland, todos brancos. Ao cimento Portland foi 

também adicionado 20% de óxido de bismuto. Os autores estudaram a influência 

deste aditivo no pH e na liberação de íons cálcio. Os resultados mostraram que o 

acelerador promove um aumento imediato no pH e na liberação de íons cálcio e 

concluíram que a adição de cloreto de cálcio melhora as propriedades físico-

quimicas do cimento MTA. 

Camilleri55 testou as propriedades físico-químicas (tempo de presa, 

resistência a compressão, pH e solubilidade) do cimento Portland, removendo o 

gesso do processo de produção e adicionando óxido de bismuto. Dos resultados ele 

concluiu que a remoção de gesso reduz o tempo de endurecimento do material sem 

alterar suas propriedades físicas. A adição de óxido de bismuto reduz a resistência à 

compressão e aumenta a absorção de água. 

Hong et al.56 analisaram a microinfiltração do Pro-Root MTA e do cimento 

Portland com e sem cloreto de cálcio. O estudo foi feito pela análise porosimetria em 

um modelo de apixificação in vitro. Seus resultados mostraram que a presença do 

acelerador reduz o diâmetro dos poros no MTA e no cimento Portland, somente na 

fase inicial de endurecimento dos materiais (até 90 min). Não houve diferença 

estatística no tamanho dos poros do MTA e do cimento Portland nas medidas de 90 

min e de 48 h. Diante destes resultados eles acreditam que a adição do cloreto de 

cálcio aos cimentos estudados pode promover uma redução na infiltração marginal. 

Gandolfi et al.57 testou a biocompatibilidade de 4 formulações à base de 

Cimento Portland, (TC, TC 1%, TCf e TCf 1%), os quais possuem na sua 
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composição cloreto de cálcio para acelerar o tempo de presa e um plastificante. Os 

testes foram feitos com odontoblastos humanos Saos-2 em cultura por 72 h,   os 

materiais foram usados na forma sólida e com extrato dos materias preparados em 

cultura. Os resultados mostraram que estes novos materiais têm adequada 

biocompatibilidade e concluíram que estes materiais têm potencial para ser usado 

como cimento endodontico. 

Gandolfi et al.58 compararam um novo cimento experimental com o  MTA 

(Pro-Root) usados como retroobturadores. Foram feitos testes de selabilidade por 

meio da técnica de filtração de fluído e a adaptação dos cimentos à parede de 

dentina foi feita por análise de réplicas em MEV. As técnicas de DRX e 

Espectroscopia por fuorescência de raios X (XRF) foram usadas para avaliar a 

estrutura do material. Não foram encontradas diferenças entre os cimentos, ambos 

mostraram reduzida selabilidade e boa adesividade às paredes de dentina, 

mostrando-se adequados para o uso como retrobturador. 

De Moraes et al.59 investigaram a biocompatibilidade do Cimento Portland 

associado a iodofórmio (20% wt/wt) comparando-o com MTA Pro-Root. Tubos de 

polietileno foram preenchidos com os materiais a serem testados e então foram 

implantados em subcutâneo de ratos; tubos vazios foram usados como controle.  

Após 7, 30 e 60 dias os tubos foram removidos juntamente com os tecidos 

adjacentes e analisados quanto a sanidade dos tecidos. Após 7 e 30 dias não 

houveram diferenças significativas entre os materiais, porém após  60 dias as 

amostras que continham cimento MTA e Portland, apresentaram maior reação 

inflamatória comparados ao grupo controle. 

Santos et al.20,21 apresentaram um novo cimento experimental com as 

mesmas funções do cimento MTA, também sintetizado a partir do Cimento Portland. 
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Neste cimento é usado um gel que dá maior plasticidade ao material.  Foram 

estudados o tempo de presa, a expansão térmica, liberação de íons cálcio e 

hidroxila. Os resultados mostraram que o cimento experimental tem um tempo de 

presa menor que o MTA, expansão térmica próximo aos valores da dentina e, como 

o MTA, o cimento experimental também  libera íons cálcio e hidroxila, sugerindo 

participação no processo de reparo tecidual. 

Camilleri60 testou dois cimentos experimentais (CSA e CFA) com composição 

química similar a do MTA. O cimento CSA era composto por 3 partes de cálcio 

aluminato (Lafarge Special Cements, Nottingham, UK) mais 8 parte de Cimento  

Portland Branco (Lafarge Asland, Valencia, Spain) e 1 parte de  anidrido sintético 

(Lafarge Asland, Valencia, Spain). O cimento CFA era composto de cálcio flúor-

aluminato (Italcementi SPA, Bergamo, Italy).  Um superplastificante foi adicionado 

aos cimentos para melhorar a trabalhabilidade (Degussa Construction Chemicals, 

Manchester, UK). Foram testadas propriedades físicas e mecânicas destes 

cimentos, tendo como comparativo o cimento de ionômero de vidro (Ketac Molar, 3M 

Seefeld, Germany). Os resultados mostraram que os ambos os cimentos têm 

adequado tempo de endurecimento e resistência à compressão quando comparados 

ao cimento de ionômero de vidro, sugerindo que podem ser promissores cimentos 

endodônticos.  

Kao et al.61 examinaram as propriedades físico-químicas de um cimento 

experimental similar ao cimento MTA, a matriz deste cimento foi preparada com  

SiO2 (High Pure Chemicals, Saitama, Japan), CaO (Riedel-deHaen, Steinheim, 

Germany) e Al2O3 (Sigma-Aldrich, St Louis, MO). Como aditivos foram usados MgO 

(Sigma-Aldrich), ZnO (Wako, Osaka, Japan), e Fe2O3 (Showa, Tokyo, Japan). O 

Cimento WMTA foi usado como controle. Eles testaram o tempo de endurecimento, 
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variação de pH e DTS (diametral tensile strength). Os resultados mostraram uma 

queda no tempo de endurecimento que os valores de pH foram semelhantes ao do 

WMTA. Os autores concluíram que novos testes devem ser feitos com este novo 

material.  

Como foi visto, desde o primeiro trabalho científico apresentado sobre o MTA 

até os dias atuais, muito foi estudado e discutido sobre as suas propriedades e 

aplicações.  Atualmente, o MTA tem sido usado em várias ocorrências endodônticas, 

desde apixificação até pulpotomia.  Entretanto, o seu uso como obturador 

endodôntico ainda apresenta algumas dificuldades principalmente no que diz 

respeito a sua viscosidade e fluidez. Este tema vem sendo muito discutido e alguns 

trabalhos reportam o uso deste cimento como obturador endodôntico. 

Holland et al.6 testaram a reação apical em dentes de cães depois de 

obturados com guta-percha mais Pro-Root MTA e com ionômero de vidro Ketac-

Endo (ESPE Co., Seefeld, Oberbay, Germany). Os resultados do estudo mostraram 

que os dentes obturados com Pro-Root MTA não apresentaram reação inflamatória 

nos ligamentos periodontais. Nos canais principais e nos canais acessórios (são 

canais secundários) foi observado total fechamento do ápice por deposição de 

cemento. Já os obturado com Ketac-Endo apresentaram selamento parcial dos 

forames apicais em 40% dos casos e em 60% não houve nenhuma deposição de 

cemento. Os autores concluíram que ambos os materiais são biocompatíveis e que 

o cimento Pro-Root MTA apresentou melhores resultados na formação de tecido 

mineralizado.  

Holland et al.8 estudaram a influência do tipo de veículo e do limite das 

obturações nos tecidos periapicais de cães obturados com Pro-Root MTA. Os 

veículos utilizados foram água destilada e o propilenoglicol. Um grupo de dentes foi 
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obturado no limite do canal cementário e outro grupo foi sobreobturado. Os 

resultados mostraram que o MTA com água e com o propilenoglicol tiveram o 

mesmo comportamento biológico. Os canais obturados no limite do canal cementário 

tiveram resultados melhores que os sobreobturados e, o MTA com o veículo 

propilenoglicol apresentou melhor trabalhabilidade. 

Vizgirda et al.22 avaliaram a selabilidade do Pro-Root MTA quando usado 

como cimento obturador endodôntico, comparando-o com Roth 801 Sealer mais 

guta-percha termoplastificada e guta-percha termoplastificada sem cimento. Foram 

usados dentes incisivos de bovinos para o experimento. Os dentes foram obturados 

e pemaneceram três dias imersos em uma solução de 1% de azul de metileno. Os 

resultados mostraram que não houve diferença estatística entre os dentes obturados 

com guta-percha termoplastificada e o grupo obturado com Roth 801 Sealer com 

guta-percha. Estes dois grupos apresentaram melhores resultados que os dentes 

obturados com MTA. O autor sugere que outras técnicas de aplicações do material 

no interior do conduto devem ser testadas para o MTA, pois inúmeros outros 

trabalhos mostraram melhor desempenho deste material. 

Maroto et al.5 utilizaram o Pro-Root MTA como cimento obturador endodôntico 

em incisivo permanente de paciente jovem (9 anos), com ápice aberto. O tratamento 

com hidróxido de cálcio não havia surtido o efeito desejado e decidiu-se então usar o 

MTA. Após 12 meses o dente estava assintomático e radiograficamente mostrava 

início de reparo da lesão apical. 

Yeung et al.23 avaliaram a densidade de obturações endodônticas usando 

MTA (Tulsa Dentsply, Tulsa, OK). Foram usados 60 blocos de acrílico, simulando 

canais endodonticamente preparados , os mesmos foram divididos em dois grupos, 

um obturado com MTA e condensação manual, o outro obturado com MTA 
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condensado indiretamente com ultrassom. Por meio de análise das massas das 

obturações os autores mostraram que neste teste a condensação com ultrasom  é 

mais eficiente que a manual.  

Al-Hezaimi et al.26 avaliaram a selabilidade de dois tipos de MTA: MTA cinza 

(Pro-Root MTA, batch #01081581, Dentsply/Tulsa Dental) (grupo A), MTA branco 

(Pro-Root MTA, batch #02083090, Dentsply/Tulsa Dental) (grupo B), usados neste 

experimento como cimento obturador endodôntico e como comparativo foi usada a 

guta-percha condensada com cimento Kerr (Canal Sealer EWT (Kerr, Romulus, MI). 

O teste de penetração foi feito com saliva humana e os resultados mostram que, nas 

condições estudadas, ambos cimentos MTA podem ser mais resistentes à 

penetração de saliva que a guta-percha condensada com o cimento Canal Sealer. 

Boutsioukis et al.24 avaliaram a remoção do cimento MTA do interior de canais 

radiculares usados como obturador endodôntico. Um grupo foi obturado com MTA 

condensado verticalmente e outro foi com MTA e guta-percha. Dois métodos de 

remoção foram testados: ultrassom e/ou instrumento rotatório de níquel-titânio. Os 

resultados sugerem que o MTA não pode ser completamente removido dos canais 

radiculares por nenhum dos métodos aqui avaliados.  
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3 – CONSIDERAÇÕES GERAIS 

 

3.1 - Cimento Portland 
 

O cimento Portland é basicamente um pó composto por silicatos e aluminatos, 

este material é obtido a partir da calcinação de argila e calcário,  quando misturado 

com água forma uma pasta que endurece e adquire elevada resistência mecânica. O 

uso de materiais calcinados em construções é muito antigo. No Egito antigo já se 

usava uma liga constituída por uma mistura de gesso calcinado. As grandes obras 

gregas e romanas como o Panteão e o Coliseu foram construídas com o uso de 

terras de origem vulcânica com propriedades de endurecimento sob a ação da água. 

De certa forma, esses produtos podem ter sido os precursores do cimento Portland. 

A palavra cimento parece ter origem na Roma antiga onde os homens, a 

procura de segurança e durabilidade para as edificações, criavam diversos materiais 

aglomerantes que levavam o nome de “caementum”. 

A origem do cimento Portland como conhecemos hoje vem da Inglaterra no 

ano de 1756. Durante a reconstrução do Farol de Edystone, o engenheiro John 

Smeaton procurava um aglomerante que endurecesse mesmo em presença de 

água. Em suas tentativas verificou que a mistura calcinada de calcário e argila 

tornava-se, depois de seca, tão resistente quanto às pedras utilizadas nas 

construções. Entretanto, coube ao construtor Joseph Aspdin, em 1824, patentear a 

descoberta, batizando-a de cimento Portland numa referência a um tipo de pedra 

arenosa (Portlandstone) muita usada em construções na região da Ilha de Portland, 

situada no sul da Inglaterra. No pedido de patente constava que o calcário era moído 

com argila em meio úmido até se transformar em pó impalpável. A água era 
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evaporada pela exposição ao sol ou por irradiação de calor através de tubos com 

vapor. Os blocos da mistura seca eram calcinados em fornos e depois moídos 

transformando-se em um pó muito fino. Em 1918, o francês Vicat obtém  resultados 

semelhantes aos de Smeaton com a mistura de componentes argilosos e calcários. 

Ele é considerado o inventor do cimento artificial. Este produto ainda estava longe 

do cimento Portland que atualmente se conhece. Hoje ele possui proporções 

adequadas da mistura, do teor de seus componentes, tratamento térmico adequado 

e conhecimento da natureza química dos constituintes. 

O cimento Portland desencadeou uma verdadeira revolução na construção 

civil pelo conjunto inédito de suas propriedades de moldabilidade, hidraulicidade 

(endurecer tanto na presença do ar como da água), elevada resistência aos esforços 

e por ser obtido a partir de matérias-primas relativamente abundantes e disponíveis 

na natureza. No Brasil, a primeira tentativa de fabricação do cimento Portland 

aconteceu em 1888, quando o Comendador Antônio Proost Rodovalho instalou em 

sua fazenda, na cidade de Santo Antônio interior de São Paulo, uma pequena 

indústria. A Usina Rodovalho operou de 1888 a 1904 e foi extinta definitivamente em 

1918. 

O cimento é um material existente na forma de um pó fino com dimensões 

médias da ordem de 50 μm, que resulta da mistura de clínquer com outras 

substâncias como o gesso ou escórias siliciosas, em quantidades que dependem do 

tipo de aplicação e das características procuradas para o cimento. O cimento 

Portland convencional é formado por aproximadamente 96% de clínquer e 4% de 

gesso. O clínquer, principal constituinte do cimento, é produzido por transformação 

térmica, a elevada temperatura, de uma mistura de material rochoso contendo 

aproximadamente 80% de carbonato de cálcio (CaCO3), 15% de dióxido de silício 
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(SiO2), 3% de óxido de alumínio (Al2O3), e quantidades menores de outros 

constituintes, tais como o ferro e enxofre. Esses materiais são normalmente 

extraídos de pedreiras de calcário e argila.  

Atualmente existem vários tipos de Cimento Portland, cujas variações 

originaram-se das necessidades da construção civil e, para consegui-las, são 

usados aditivos que são matérias primas adicionadas ao clínquer no momento da 

moagem. Os aditivos são basicamente: escórias de alto forno, gesso, materiais 

pozolônicos e materiais carbonáticos. 

Escória de alto forno: É obtida durante a produção de ferro-gusa nas 

siderúrgicas e dá ao Cimento Portland uma melhoria em algumas propriedades 

como maior durabilidade e maior resistência final. 

Gesso: O gesso tem como função o controle do tempo de endurecimento, 

sem o qual o clinker em contato com a água endureceria quase que 

instantaneamente. A quantidade de gesso adicionada é por volta de 3%. 

Materiais pozolônicos: São rochas vulcânicas, alguns tipos de argila 

queimadas a elevadas temperaturas e derivados da queima de carvão mineral nas 

usinas termoelétricas. Estes materiais quando pulverizados e associados ao clínquer 

apresentam propriedades de ligante hidráulico, esta reação ocorre porque, durante o 

as reações de hidratação, o clínquer libera hidróxido de cálcio que reage com a 

pozolana. A adição da pozolana promove uma melhor impermeabilidade ao Cimento 

Portland. Outros materiais pozolônicos como a cinza de casca de arroz e a sílica 

ativa vem sendo estudados. 

Materiais carbonáticos: Estes materiais são basicamente rochas moídas 

constituídas de carbonato de cálcio; os grãos destas rochas ocupam espaços vazios 

no material, tornando o concreto mais trabalhável. 
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Devido à adição destes componentes, vários tipos de cimento são produzidos 

no Brasil atualmente: 

• Cimento Portland comum; 

• Cimento Portland composto; 

• Cimento Portland de alto-forno; 

• Cimento Portland de alta resistência inicial; 

• Cimento Portland resistente aos sulfatos; 

• Cimento Portland branco; 

• Cimento Portland de baixo calor de hidratação; 

• Cimento Portland para poços petrolíferos. 

A qualidade e normas de processamento destes cimentos são regidos pela 

Associação Brasileira de Normas técnicas (ANBT). 

 

         3.2 -  Clínquer. Composição e processo de produção 
 

O clínquer (figuras 1a e 1b) é  um material com propriedades hidráulicas que 

se apresenta na forma de pelotas acinzentadas ou brancas de tamanho variado, 

obtidas a partir de jazidas de cálcário e argila. 

Ele é composto basicamente por silicato dicálcio (2CaO-SiO2), silicato tricálcio 

(3CaO-SiO2), aluminato tricálcio (3CaO-Al2O3) e ferroaluminato tetracálcio (4CaO-

Al2O3-Fe2O3).  
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                 Figura 1a-clínquer cinza                                          Figura 1b-clínquer branco           

 

 

Os calcários presentes na composição do clínquer são constituídos 

basicamente de carbonato de cálcio (CaCO3) e, dependendo da sua origem 

geológica, podem conter várias impurezas como magnésio, silício, alumínio ou ferro. 

O carbonato de cálcio é conhecido desde épocas muito remotas sob a forma de 

minerais, como a greda, o calcário e o mármore. O calcário é uma rocha sedimentar, 

sendo a terceira rocha mais abundante na crosta terrestre, perdendo somente para o 

xisto e o arenito. O elemento cálcio que abrange 40% de todo o calcário é o quinto 

mais abundante na crosta terrestre, após o oxigênio, silício, alumínio e ferro. 

De acordo com o teor de Magnésio o calcário se classifica em: 

- Calcário calcítico (CaCO3). 

O teor de MgO varia de 0 a 4%. Devido à maior quantidade de cálcio a pedra 

se quebra com maior facilidade. Este calcário, também por ter menor quantidade de 

carbonato de magnésio, exige maior temperatura para descarbonatar. 

- Calcário magnesiano (MgCO3) 

O teor de MgO varia de 4 a 18%. A presença de quantidade maior de 

carbonato de magnésio faz com que este calcário tenha características bem 

diferentes do calcítico. O calcário magnesiano necessita de menos calor e uma 
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temperatura menor para descarbonatar do que o calcítico. Ele é ideal para 

fabricação de cal. 

- Calcário dolomítico (CaMg(CO3)2) 

O teor de MgO é acima de 18% e por isso possui uma temperatura de 

descarbonatação ainda menor do que o calcário magnesiano. O uso de calcário com 

alto teor de MgO causa desvantagens na hidratação do cimento por provocar o 

aumento de volume e formação de sais solúveis que enfraquecem o concreto 

quando exposto a lixiviação (perda de substâncias pelo processo de lavagem). 

Quanto às argilas, são silicatos complexos contendo alumínio e ferro como 

cátions principais, além de potássio, magnésio, sódio, cálcio, titânio e outros. A 

escolha da argila envolve disponibilidade e relação sílica/alumínio/ferro 

(SiO2/Al2O3/Fe2O3). Em caso de necessidade, a relação entre esses componentes 

pode ser corrigida empregando-se respectivamente os seguintes produtos: areia, 

bauxita e minério de ferro. 

Para a produção industrial do clínquer, o calcário e a argila são extraídos de 

jazidas naturais e conduzidos até a fábrica onde sofrem o processo de britagem que 

reduz o tamanho das pedras. Esta pedra britada vai para a fase de mistura 

conhecida como pré-homogeneização. Nela, o calcário e argila são misturados 

numa proporção aproximada de 90% de calcário e 10% de argila, que são moídos a 

fim de se obter uma mistura crua para descarbonatação e clínquerização. O material 

cru moído passa por um processo de granulometria em peneira ABNT no. 100 

(0,150mm). A moagem é feita em moinhos de bola, onde por atrito e impacto o 

material é transformado em pó. Nesta fase, o pó recebe uma corrente de ar ou gás 

quente (~220°C), propiciando a sua secagem. O pó entra com uma umidade em 

torno de 5% e sai com umidade em torno de 0,9%, a uma temperatura final de 80oC. 
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Após este processo este material finíssimo conhecido como farinha crua é 

estocado em silos onde é feita a homogeneização. Posteriormente este material é 

lançado numa torre de ciclones onde em fluxo contrário, correm gases quentes 

proveniente da combustão de óleo pesado e carvão mineral ou vegetal. Neste 

processo a temperatura chega a aproximadamente 1400°C. Nos ciclones ocorre a 

separação dos gases e material sólido. Os gases são lançados na atmosfera após 

passarem por um filtro eletrostático onde partículas presentes no gás são 

precipitadas, retornando ao processo. Após passagem pelos ciclones o material 

entra no forno rotativo onde ocorrem as reações de clínquerização. Depois desta 

etapa o clínquer formado é bruscamente resfriado com ar e estocado em silos para a 

produção do cimento. A Figura 2 mostra resumidamente o processo de produção do 

clínquer. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
                                        Figura 2 - Processo de produção do clínquer 

 

Para melhor entender o processo de clínquerização descreve-se a seguir 

todas suas etapas. 

 O processo de clínquerização segue as seguintes etapas:  
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a) Evaporação da água livre 

Ocorre em temperaturas abaixo de 100°C e no primeiro estágio de ciclones. 

( ) ( )vOHlOH 22 ⎯→⎯  

b) Decomposição do carbonato de magnésio 

A decomposição da dolomita em MgO e CO2 tem início em 340°C e a medida 

que o teor de cálcio aumenta também se eleva a temperatura de decomposição.  

)()()( 23 gCOsMgOsMgCO +⎯→⎯  

c) Desidroxilação das argilas 

As primeiras reações de formação do clínquer iniciam-se em 550°C, com a 

desidroxilação da fração argilosa da farinha crua. A argila perde a água combinada 

que oscila entre 5% e 7%, dando origem a silicatos de alumínio e ferro altamente 

reativos com o CaO que está sendo liberado pela decomposição do calcário. A 

reação entre os óxidos liberados da argila e o calcário é lenta e, a princípio, os 

compostos formados contêm pouco CaO fixado. Com o aumento da temperatura a 

velocidade da reação aumenta e os compostos se enriquecem em CaO. 

d) Decomposição do carbonato de Cálcio  

Esta reação tem início em temperatura acima de 805°C, sendo que a 894°C e 

1 atm de pressão ocorre a dissociação do carbonato de cálcio puro. 

( ) ( ) ( )gCOsCaOsCaCo 23 +⎯→⎯  

Esta reação de descarbonatação é uma das principais para obtenção do 

clínquer e nela há um grande consumo de energia. É imprescindível que a 

descarbonatação esteja completa para que o material penetre na zona de alta 

temperatura do forno (zona de clínquerização). 

e) Formação do 2CaO-SiO2 (silicato dicálcico) 
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A formação do 2CaO-SiO2 tem início em temperatura de 900°C onde sílica 

livre e CaO reagem lentamente. Na presença de Ferro e Alumínio esta reação é 

acelerada. 

22 22 SiOCaOSiOCaO −⎯→⎯+  

f) Formação do 3CaO-SiO2 (silicato tricálcico) 

O silicato tricálcico inicia sua formação entre 1200°C e 1400°C, cujos 

produtos de reação são 3CaO-SiO2, 2CaO-SiO2, 3CaO-Al2O3 e 4CaO-Al2O3-Fe2O3 e 

o restante de CaO não combinado. 

22 32 SiOCaOCaOSiOCaO −⎯→⎯+−  

g) Resfriamento 

A complementação das reações de clínquerização pode ser afetada pelo 

resfriamento sofrido pelo clínquer. Um resfriamento lento leva a um cimento de baixa 

qualidade. O primeiro resfriamento ocorre dentro do forno, após o clínquer passar 

pela zona de máxima temperatura. Nesta etapa pode ocorrer a decomposição do 

3CaO-SiO2 segundo a reação: 

livreCaOSiOCaoSiOCa +−⎯→⎯− 22 23  

O segundo resfriamento é lento e ocorre abaixo de 1200°C, já no resfriador.  

 

 3.3 - Importância do hidróxido de cálcio nos cimentos 

endodônticos 

 
Algumas das propriedades dos cimentos seladores endodônticos, como poder 

antimicrobiano e formação de tecido mineralizado parecem ter relação direta com a 

presença de hidróxido de cálcio na sua composição. No clínquer a presença de 

hidróxido de cálcio está relacionada ao seu processo de hidratação.  Os compostos 
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anidros do clínquer reagem com a água por hidrólise dando origem a numerosos 

compostos hidratados, dentre eles o hidróxido de cálcio. De forma abreviada são 

indicadas algumas das principais reações de hidratação: 

O 3CaO-Al2O3 é o primeiro a reagir: 

OHCaOAlOHCaOOAlCaO 22232 124123 −−⎯→⎯++−  

Em seguida reage o 3CaO-SiO2:   

( )22222 25,25,43 OHCaOHCaOSiOOHSiOCaO +−−⎯→⎯+−  

O 2CaO-SiO2 reage muito mais tarde: 

( )22222 5,25,32 OHCaOHCaOSiOOHSiOCaO +−−⎯→⎯+−  

O hidróxido de cálcio vem sendo utilizado na odontologia desde muito tempo. 

O hidróxido de cálcio tornou-se mais conhecido na década de 3062 através dos 

trabalhos pioneiros de Hermann63,64,65. Ele introduziu uma fórmula de hidróxido de 

cálcio denominada Calxyl® que, apesar do pH alcalino, revelou boa tolerância 

tecidual. Entretanto, alguns documentos mais antigos fazem referência ao uso deste 

produto na odontologia, como por exemplo, Nygren66 em 1838 que o utilizou no 

tratamento de “fístulas dentais”.  

O hidróxido de cálcio foi introduzido nos Estados Unidos através dos 

trabalhos de Teuscher & Zander67, em 1938, e Zander68, em 1939, que 

demonstraram que o hidróxido de cálcio estimulava a formação de ponte de tecido 

duro sobre a exposição pulpar. Após a segunda Guerra Mundial, as indicações 

clínicas deste material foram expandidas. Este produto químico foi considerado por 

Garcia69, em 1983, como o melhor medicamento para se induzir a deposição de 

tecido duro e promover a cicatrização da polpa vital e tecidos periapicais. 

Desde seu surgimento na odontologia muito tem se estudado e discutido a 

respeito de suas propriedades, funções e mecanismo de ação. 
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O hidróxido de cálcio apresenta-se como um pó branco e inodoro; é uma base 

forte de pH alcalino (~13), peso molecular de 74,08 g/mol e pouca solubilidade (1,2 

g/litro de água, à temperatura de 25º C).  

As propriedades do hidróxido de cálcio derivam de sua dissociação iônica em 

íons cálcio e íons hidroxila, sendo que a ação destes íons sobre os tecidos e as 

bactérias explica as propriedades biológicas e antimicrobianas desta substância. 

Vários trabalhos relatam a importância do hidróxido de cálcio no combate às 

bactérias que infectam os canais radiculares durante um processo endodôntico 

infeccioso. Tamburic et al.70 narraram que o poder antimicrobiano do hidróxido de 

cálcio tem relação com seu alto valor de pH. Estrela et al.71  reportaram que o poder 

antimicrobiano do hidróxido de cálcio é devido aos altos valores de pH, que 

influenciam sobremaneira no transporte de nutrientes e componentes orgânicos 

através da membrana citoplasmática das bactérias, inibindo atividades enzimáticas 

necessárias a vida destes organismos. Siqueira et al.72 relataram em seu estudo a 

influência de diferentes veículos no efeito antimicrobiano do hidróxido de cálcio e o 

elevado poder bactericida que este composto confere aos medicamentos usados 

como curativo intracanal. Estrela et al.29 mostraram que o hidróxido de cálcio tem 

maior poder antimicrobiano quando comparado ao MTA, Cimento Portland, 

Sealapex e Dycal. Vários outros trabalhos, como exemplo Fisher73, DiFore et al.74, 

Forsten e Soderling75, Lado et al.76, MacComb e Ericson77, também investigaram a 

ação antimicrobiana do hidróxido de cálcio. 

Com relação à propriedade que o hidróxido de cálcio possui de induzir a 

formação de tecido mineralizado, Da Silva et al.78 relataram que uma das 

propriedades importantes dos cimentos endodônticos é induzir um selamento 
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biológico e a tendência de uso dos cimentos que possuam hidróxido de cálcio para 

se obter melhores resultados. 

Segundo Holland et al.79, do ponto de vista histológico, o reparo ideal de uma 

comunicação entre o meio interno e externo dos dentes seria a formação de um 

tecido mineralizado promovendo um selamento biológico. O hidróxido de cálcio em 

contato direto com os tecidos pulpares ou periapicais teria participação ativa neste 

processo, pois, a partir dos íons cálcio liberados por ele, ocorreria a formação de 

granulações de calcita, as quais iniciariam o processo de indução à formação de 

tecido mineralizado. 

Holland et al.80 reportaram que após se implantar tubos de dentina contendo 

MTA e hidróxido de cálcio no tecido subcutâneo de ratos, observou-se 

histologicamente que em ambos os casos ocorreu o aparecimento de granulações 

de calcita e formação de ponte de tecido mineralizado nos tecidos adjacentes aos 

implantes. Com isso concluiram que o mecanismo de ação do cimento MTA e do 

hidróxido de cálcio são os mesmo com relação ao aparecimento de calcita e, 

consequentemente, a formação de ponte de tecido mineralizado seria devido à 

presença de hidróxido de cálcio no cimento MTA. 

A presença destas granulações de calcita também foi observada por Holland 

et al.81 quando implantaram em subcutâneo de ratos tubos de dentina preenchidos 

com diversos materiais que possuem hidróxido de cálcio na sua composição (MTA, 

Sealapex, CRCS, Sealer 26® e Sealer plus). Após o tempo pré-determinado, os 

animais foram sacrificados e a região do implante foi analisada histologicamente, 

mostrando a presença de granulações de calcita e ponte de tecido mineralizado; 

somente o cimento CRCS não apresentou este processo de reparo. Este cimento 
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apesar de liberar íons cálcio, não promoveria formação de barreira porque seus íons 

reagiriam imediatamente com o eugenol do material, formando eugenolato de cálcio. 

Os trabalhos de Souza et al.82 e de Holland et al.83,84,85 também mostraram a 

presença de granulações de calcita em tecido conjuntivo subcutâneo de ratos em 

experimentos utilizando materiais à base de hidróxido de cálcio. Aeinehchi. et al.86, 

notaram a presença de ponte de tecido mineralizado utilizando MTA e hidróxido de 

cálcio em capeamento pulpar de dentes humanos. 

3.4 - Mecanismo de ação do hidróxido de cálcio 

O mecanismo de ação do hidróxido de cálcio no processo de reparo tecidual 

ainda é um pouco controverso, tudo indica que se inicia quando este composto em 

contato com meio aquoso se dissocia em íons Ca2+ e íons OH-.  

A ação antimicrobina é promovida pela elevação do pH, causada pela 

liberação dos íons hidroxila71. Segundo Estrela C.87, os íons hidroxila são radicais 

livres altamente oxidantes e extremamente reativos, que se ligam a biomoléculas 

próximas de onde o hidróxido de cálcio foi aplicado. Seu poder antimicrobiano se dá 

devido à indução da perda de integridade da membrana citoplasmática, inativação 

das enzimas envolvidas no metabolismo e ao dano n DNA das bactérias. A 

membrana citoplasmática está relacionada com o metabolismo, crescimento e 

divisão celular, além de participar da formação da parede celular, produção de 

lipídeos, transporte de elétrons, etc. Com a elevação do pH, pode ocorrer uma 

inativação das enzimas que participam dos processos do metabolismo desta 

membrana. Além disso, este aumento pode atuar na ionização de grupos de 

proteínas, desconfigurando e alterando suas atividades. Esta série de fatores faz 

com que o aumento de pH seja extremamente letal às bactérias presentes nas 

infecções endodônticas. 
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Com relação à formação de tecido mineralizado, Holland et al.83 acreditam 

que esta propriedade está relacionada à liberação de íons cálcio do hidróxido de 

cálcio. Estes íons em contato com o gás carbônico e ácido carbônico, oriundos dos 

tecidos, reagiriam quimicamente produzindo grânulos de calcita. Junto a estas 

granulações ocorre o acúmulo de fibronectina que é uma glicoproteína encontrada 

nos tecidos. Ela é sintetizada pelos fibroblastos e células endoteliais e está 

envolvida com a adesão, migração, diferenciação e crescimento celular. Esta 

glicoproteína permitiria a adesão e diferenciação celular, promovendo então a 

formação de tecido duro. O dióxido de carbono, que se solubiliza e é difundido no 

sangue e líquidos intersticiais, é resultado do catabolismo de nossas células,  

Quando um material que possui hidróxido de cálcio entra em contato com os 

tecidos, ocorre um aumento do pH devido à liberação dos íons hidroxila. Para que 

ocorra um reequilibrio deste pH, o dióxido de carbono (CO2) e o ácido carbônico 

(H2CO3), presentes no meio, reagem com os íons hidroxila, aumentando a 

concentração de íons CO3
-2, que reagirão com os íons cálcio (Ca+2), dando origem 

ao carbonato de cálcio (CaCO3), que são as granulações de calcita83.  

Confirmando os estudos anteriores, Seaux et al.88 mostraram in vitro a 

tendência de afinidade entre a fibronectina e as granulações de calcita. A 

fibronectina promoveria a diferenciação de células pulpares em odontoblastos e 

células do periodonto em cementoblastos, promovendo assim deposição de tecido 

mineralizado. A Figura 3 mostra esquematicamente o mecanismo de ação do 

hidróxido de cálcio. 
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Figura 3 - Diagrama esquemático do mecanismo de ação do Ca (OH)2 

 

 

Segundo Holland et al.79, quando se aplica hidróxido de cálcio sobre o tecido 

pulpar ocorre a formação de algumas áreas distintas: zona de necrose, causada 

pela desnaturação das proteínas do tecido pulpar; zona granulosa superficial, 

constituída por granulações de carbonato de cálcio; zona granulosa profunda, onde 

aparecem finas granulações de sais de cálcio. Com o passar do tempo, entre 2 h e 

48 h, as granulações de carbonato de cálcio aumentam em número e tamanho. 

Acredita-se que com a desnaturação protéica ocorra uma liberação de radicais 

ativos que atrairiam, eletrostaticamente, sais de cálcio para a região, precipitando-os 

na zona granulosa profunda. Devido ao aumento da densidade nesta área o 

metabolismo dos elementos celulares ali presentes ficaria comprometido e a massa 

calcificada os englobaria. Abaixo da zona granulosa profunda, também aparecem 
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numerosas células jovens em proliferação. Após uma semana percebe-se a 

presença de odontoblastos jovens e, ao trigésimo dia, o reparo está completo, com a 

presença de dentina, pré-dentina e camada odontoblástica organizada. A ponte de 

tecido duro é formada por três camadas distintas: granulação de carbonato de 

cálcio, área de calcificação distrófica e no caso de tecido pulpar, dentina. 

 

3.5 - Tempo de presa 

 
Tempo de presa é o tempo que o material odontológico leva desde a sua 

espatulação até o endurecimento; é um parâmetro importante na odontologia, pois 

fornece dados que  indicam o intervalo de tempo que o clínico terá disponível para 

realizar uma intervenção. Fatores como temperatura, relação pó/líquido e 

granulometria podem alterar o tempo de presa de um material, estudos atuais sobre 

tempo de endurecimento mostram que o meio ambiente e pH também  podem 

alterar esta propriedade 89,90,91. 

 Cada material deve ter um tempo de presa adequado à sua  aplicação, não 

devendo ser tão longo que prejudique a conclusão da conduta clínica e nem tão 

curto que não permita finalizar o trabalho adequadamente. 

No caso de cimentos obturadores endodônticos, um tempo de presa longo 

pode ser uma vantagem por facilitar a aplicação do material no interior do canal e se 

necessário sua remoção logo após a aplicação. Por outro lado, com um 

endurecimento lento pode ocorrer deterioração do cimento favorecendo a 

penetração de agentes irritantes e liberação de possíveis produtos tóxicos.   
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3.6 - Adesividade 

 
 

Um dos principais fatores que pautam o sucesso do tratamento endodôntico é 

o selamento hermético do sistema de canais radiculares.  

Leonardo et al92 relataram que a obturação endodôntica deve preencher toda 

a extensão do canal radicular com um material inerte e anti-séptico obtendo um 

selamento hermético. Para que atinja seus objetivos estes materiais devem 

apresentar uma boa adesividade às paredes do canal.  Portanto, durante a 

caracterização de um material a análise da adesividade se faz imprescindível.  

A adesividade é uma propriedade importante porque promove a união da 

dentina à guta-percha, além disso, a aderência do material às paredes de dentina 

minimiza os riscos de falhas na obturação onde microorganismos poderiam se 

instalar. Outro ponto importante é que adesividade dos cimentos obturadores diminui 

os riscos de movimentação da obturação durante os procedimentos restauradores93. 

Existem metodologias diversas para se avaliar a adesividade94,95, neste 

trabalho, a adesão foi investigada através de ensaios mecânicos pela técnica de 

push-out96.  

Este método foi introduzido na odontologia em 197097 e testa, por meio  de 

cisalhamento por extrusão, a adesividade de um material. Nele, uma força é 

aplicada no sentido do longo eixo da amostra, promovendo a ruptura da união entre 

o material e a dentina, como mostra a Figura 4. 

Uma das características deste método é que ele promove o deslizamento do 

material a ser testado paralelamente à dentina, promovendo verdadeiramente uma 

ruptura por cisalhamento.  Por outro lado, uma das dificuldades do método é garantir 

o paralelismo das paredes de dentina de forma que a força seja aplicada na direção 
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do longo eixo, ou seja, na direção paralela à interface dentina-material. Neste 

sentido, nós desenvolvemos um dispositivo cujos detalhes serão apresentados no 

capítulo 4. 

 

 

                                        Figura 4- Dispositivo usado para metodologia push-out 

 

3.7 -  Solubilidade 
  

O uso clinico dos cimentos obturadores endodônticos, promove um íntimo 

contato destes materiais com líquidos, podendo os mesmos sofrer solubilização. 

A solubilidade pode ser conceituada como a capacidade de um composto 

dissolver-se num liquido. Alguns fatores como temperatura, pressão e pH  podem 

interferir na solubilidade de um material.  

Durante a solubilização pode ocorrer a formação de poros prejudicando a 

selabilidade destes compostos, além disso pode haver  liberação de produtos 

tóxicos  ao organismo, portanto a baixa solubilidade é uma das características  que 

estes  materiais devem apresentar. Por outro lado, um material que possua hidróxido 

de cálcio na sua composição pode liberar este composto durante a solubilização41. 
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Isto nos leva a crer que a solubilidade de um obturador endodôntico, quando este 

possui Ca(OH)2, pode estar relacionada com sua participação no processo de reparo 

tecidual. Como reportado anteriormente, os cimentos liberam íons cálcio e hidroxila 

quando em contato com meio aquoso88, podendo promover as reações a seguir:  

 

 

 

 

 

O ácido carbônico e gás carbônico, provenientes dos tecidos, reagiriam com o 

íon hidroxila proveniente da dissociação do hidróxido de cálcio. O produto desta 

reação seria o íon carbonato que formaria o carbonato de cálcio (responsável pela 

formação de tecido mineralizado) a partir da reação com o íon cálcio proveniente da 

dissociação do hidróxido de cálcio. 

Diante disso, podemos concluir que quanto mais solúvel for um cimento 

obturador (a base de hidróxido de cálcio), maior concentração de íons Ca++ e OH-, 

serão liberados, auxiliando assim o processo de reparo, porém, esta solubilização 

deve ser controlada pois poderia prejudicar o selamento apical. 

Pela norma 57 da ANSI/ADA a solubilidade de um cimento odontológico é 

calculada em porcentagem, não podendo exceder a 3% em massa e a amostra não 

deve apresentar sinais de desintegração. 

Desta forma, o estudo da solubilidade é fundamental para a caracterização 

dos materiais por fornecer um indicativo da quantidade e por permitir, através da 

análise química, a determinação dos  produtos de solubilização. 
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3.8 - Filtração de fluido 
 

O sucesso do tratamento endodôntico se deve entre outros fatores ao 

selamento hermético do sistema de canais radiculares. Este selamento esta 

relacionado às propriedades de selabilidade do material escolhido. Deficiências no 

selamento podem promover o surgimento de gaps, poros e capilares, os quais 

podem facilitar o transporte de bactérias e toxinas do meio bucal para a região 

periapical, promovendo o insucesso clínico. 

Vários métodos são utilizados para testes de selabilidade entre eles 

penetração de corante98, análise com microscopia eletrônica de varredura MEV99, 

penetração com cepas de bactérias100, entre outros. Neste trabalho foi utilizada a 

técnica de filtração de fluído. 

 Este método é um sistema hidráulico de medição de permeabilidade e foi 

primeiramente descrito por Pashley et al101. Uma das vantagens do método é a 

preservação da amostra por não ser um método destrutivo. Nele um sistema de 

capilares é montado e acoplado à amostra, um fluido sob pressão provocando o 

deslocamento de uma bolha; a permeabilidade do material é determinada a partir do 

deslocamento desta bolha. Este método foi primeiramente sugerido para se estudar 

a permeabilidade da dentina, posteriormente em 1993 Wu et al102 utilizaram o 

método para testes com cimentos endodônticos. 

3.9 - Espectroscopia de absorção atômica 

A técnica de absorção atômica fundamenta-se na medida da intensidade de 

radiação absorvida por átomos de um elemento, no estado fundamental em altas 

temperaturas e no comprimento de onda da linha de ressonância.  
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Sabe-se que todo elemento tem um número específico de elétrons 

associados ao núcleo atômico. No estado fundamental estes elétrons ocupam 

estados de menor energia (configuração mais estável). Quando estes elétrons 

recebem energia, tendem a “saltar” para camadas mais externas. Nesta nova 

configuração diz-se que o átomo está no estado excitado. Para que um elétron 

“salte” de uma camada mais interna para uma mais externa, é necessário que o 

átomo absorva um fóton de comprimento de onda específico. É neste processo de 

absorção que a técnica de medidas de absorção atômica se baseia. A seletividade é 

uma das principais vantagens desta técnica, pois, com a especificidade de cada 

elemento com relação ao comprimento de onda para sua excitação, é possível 

quantificar um elemento químico em uma amostra medindo-se a quantidade de 

absorção ocorrida.  

A fonte de radiação mais comumente empregada em espectrofotometria de 

absorção atômica é a lâmpada de cátodo oco (LCO). A LCO tem um cátodo emissor 

do mesmo elemento químico que aquele que se deseja determinar e quantificar. O 

cátodo tem a forma de um cilindro e os eletrodos estão num bulbo de vidro de 

borossilicato ou quartzo, com um gás inerte (neônio ou argônio), na pressão 

aproximada de 5 Torr. A aplicação de um potencial elevado entre os eletrodos 

provoca uma descarga que forma íons do gás nobre. Estes íons são acelerados em 

direção ao cátodo e na colisão excitam os átomos do cátodo provocando emissão de 

fótons de comprimentos de ondas bem definidos.  

A técnica não se restringe apenas a soluções aquosas e, em alguns casos, o 

emprego de solventes orgânicos puros ou misturados com água é bastante 

vantajoso. Além disso, a técnica permite que as medidas sejam efetuadas 

diretamente na solução, eliminando etapas preliminares e demoradas como 
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separações químicas dos constituintes, melhorando com isto a confiabilidade do 

procedimento. 

As montagens básicas de um espectrofotômetro de absorção atômica são 

mostradas na Figura 5, e o seu funcionamento depende de: 

• Uma fonte estável de luz, emitindo linhas de ressonância do elemento 

a ser determinado e quantificado; 

• Um dispositivo onde possa ser gerado o vapor atômico (atomização da 

amostra) que em geral é uma chama ou um dispositivo eletrotérmico; 

• Um monocromador para selecionar uma linha de ressonância 

apropriada; 

• Um elemento de detecção (fotomultiplicadora) para medir a intensidade 

da energia luminosa e, dispositivos para a amplificação e registro do sinal.  

 

Figura 5 - Diagrama esquemático do espectrofotômetro de absorção atômica. 

 

Para que o processo de medição ocorra, a amostra deve ser atomizada por 

nebulização no atomizador (chama). Esta etapa é a mais crítica do processo, onde a 

amostra é aspirada devido à queda de pressão causada por um fluxo de gás 

oxidante (ar ou N2O), sendo então introduzida em alta velocidade através de um 
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orifício capilar, em uma câmara contendo obstáculos. Isso permite que apenas a 

névoa mais fina (no máximo 10% da amostra aspirada) atinja a chama, eliminando o 

restante por um dreno. 

As linhas atômicas características de cada elemento geradas pelas lâmpadas 

de cátodo oco são na verdade bandas muito estreitas, que precisam ser 

eficientemente selecionadas para que o fenômeno de absorção atômica possa ser 

usado analiticamente. A seleção dessas linhas atômicas, de comprimentos de onda 

bem definidos, é feita pelo monocromador, que contém geralmente uma grade de 

difração como elemento de dispersão da radiação. 

O detector utilizado é uma célula fotomultiplicadora, cujas intensidades  das 

radiações recebidas são  enviadas para o microcomputador, que fornece o valor da 

concentração em ppm. 

3.10 - Dureza 

 
A dureza é uma propriedade mecânica definida como a resistência da 

superfície de um material à penetração de outro material. Os ensaios de dureza são 

amplamente utilizados na caracterização de materiais e no estudo de propriedades 

mecânicas. Dentre as técnicas existentes os ensaios de dureza por penetração ou 

por indentação são os mais utilizados e citados nas especificações técnicas. Estes 

ensaios baseiam-se em produzir deformação permanente na superfície de um 

material usando um penetrador ou indentor, o qual é forçado contra a superfície do 

material testado sob condições controladas de carga e taxa de aplicação.  

A dureza pode ser definida como a razão entre a carga e a área superficial da 

impressão permanente provocada na superfície do material (Equação 1) 
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impressasuoerficieárea

ac
Dureza

−

=
arg

       (1) 

A carga e a forma do penetrador variam para cada tipo de ensaio. 

Consequentemente, cada tipo de ensaio gera uma figura característica, impressa 

pelo penetrador na superfície da amostra. Na odontologia os testes mais utilizados 

são os de micro-dureza Knoop (HK) e o Vickers (HV). A diferença básica entre os 

dois está na ponta do penetrador. No teste de dureza  Knoop, a ponta do penetrador 

tem a forma piramidal de base alongada. O número da dureza Knoop é uma função 

da carga aplicada (P) e da diagonal maior (l) da base da pirâmide alongada 

impressa na superfície do material, conforme a Equação  2 abaixo: 

2

2,14

l

P
HK =

   

Neste trabalho foi usada a dureza Vickers (HV), que tem como penetrador 

uma pirâmide de diamante de base quadrada e com um ângulo de 136° entre faces 

opostas. Durante os ensaios, a carga pode variar de 5 a 100 Kgf e é mantida 

constante por um tempo específico entre 10 e 30 s. O indentor de Vickers, como 

mostra a Figura 6, é pressionado na amostra deixando uma base quadrada em sua 

superfície.  

 

 

 

 

 

 

 

              Figura 6 – Área impressa na superfície do matererial com o identor vickers 

 

(2) 
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O número da dureza Vickers é uma função da carga aplicada (P) e da 

diagonal (d) da base quadrada da impressão na superfície do material, conforme a 

Equação 3 abaixo: 

HV= 
22

854,12

136
2

d

P

d

Psen
=      (3) 

Como a carga é dada em N ou Kgf e a diagonal em mm, a dimensão da 

dureza Vickers é N/mm2 ou Kgf/mm2. 
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4 - MATERIAIS E MÉTODOS 

 

Todas as espécies utilizadas neste trabalho foram preparadas usando as 

seguintes proporções de pó/líquido: 0,35g de pó para 0,21 g de líquido para o Sealer 

26® (conforme orientação do fabricante); 0,25g de pó para 0,30g de líquido para o 

CEOE. 

Os resultados obtidos  foram submetidos análise de variância pelo teste F e 

teste de Tukey a 5% para comparação das médias. 

Todos os dentes utilizados neste trabalho foram cedidos pelo banco de 

dentes da Universidade de são Paulo, sob aprovação do Coordenador do BDH-

FOUSP-SP, Professor Sérgio Brossi Botta (ver carta do anexo no1). Apesar dos 

dentes estarem devidamente armazenados no BDH, antes da utilização dos 

mesmos nos experimentos aqui desenvolvidos, os dentes permaneceram estocados 

por um mês a 4oC. 

4.1 - Tempo de presa. 

As medidas de tempo de presa foram feitas de acordo com a especificação no 

57 da ANSI/ADA103. Portanto, foram preparadas três espécies de cada material 

utilizando-se um anel de aço inoxidável de 10 mm de diâmetro interno e 2 mm de 

espessura. A mistura pó/líquido foi manipulada com espátula de aço inox sobre uma 

placa de vidro. Os anéis de aço foram então preenchidos com os cimentos até a 

borda superior, estando os mesmos sobre uma lâmina de microscópico de 26 X 76 X 

2 mm para obtenção de uma superfície plana (Fig. 7). Todo o preparo das amostras 

foi feito em ambiente com temperatura próxima de 250C. 
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O conjunto formado pela lâmina de vidro e amostra foi então imediatamente 

levado a uma cabine com temperatura de (37±1) oC e umidade relativa (UR) entre 

95% e 100% (Fig. 8), a amostra foi depositada sobre um bloco de metal onde 

permaneceu durante todo o procedimento. 

 

 

 

 

 

 

 

 

                

 

 
             Figura 7 - Preparação de amostras                               Figura 8 - Cabine com (37±1) oC e UR 95-100% 

 

 O controle do processo de endurecimento foi feito com uma agulha de 

Gilmore com massa de 100 gramas e extremidade achatada de 2 mm de diâmetro. 

Como o tempo de presa dos dois cimentos testados é longo, para o CEOE os testes 

se iniciaram após 32 h e para o Sealer 26® após 49 h do início da espatulação. A 

agulha foi então baixada verticalmente sobre a superfície da amostra, repetindo-se 

este procedimento em intervalos de 30 min para ambos os materiais, até que a 

agulha não mais deixasse marcas na superfície (Fig. 9). A agulha foi limpa com 

papel absorvente após cada contato. Os valores médios foram calculados e 

considerados como o tempo de presa do material. 

 Ressalta-se que pela norma basta a preparação somente de três amostras, 

porém os valores do tempo de presa entre elas não podem ultrapassar 5%. 
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                           Figura 9 - Foto ilustrando como se realiza a medida de tempo de presa. 

 

4.2 - Liberação de íons 

 
No estudo de liberação de íons foram  avaliados o pH, condutividade e 

liberação de íons cálcio numa solução aquosa que conteve por determinados 

períodos de tempo as amostras dos dois cimentos obturadores. A condutividade foi 

avaliada para assegurar que os íons cálcio observados na solução aquosa estavam 

na forma iônica. 

A metodologia adotada neste trabalho foi a mesma sugerida por Brandão104, 

com algumas modificações, por entender que ela se aproxima mais do que ocorre 

no meio bucal. 

Nesta metodologia foram utilizados tubos de polietileno com 1 mm de 

diâmetro interno e 10 mm de comprimento, os quais foram preenchidos com os 

cimentos a serem analisados. O preenchimento foi feito com a ajuda de um 

compactador de MacSpaddem adaptado a um motor de baixa rotação (Fig. 10); os 

excessos foram removidos com a ajuda de gaze esterilizada. Para cada cimento 
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foram preparadas dez espécies, preparadas em uma sala climatizada com 

temperatura aproximada de 25oC. 

 

 

                                                          

 

 

 

 

 

 

 

                                      Figura 10 – Preparo das amostras para estudo  

                                                            de liberação de íons 

 

Para controlar a massa inserida, os tubos foram pesados em uma balança 

analítica antes e depois do preenchimento.  Para padronização da massa de 

material incluída no interior do tubo, todos que apresentaram valores muito 

diferentes dos demais foram substituídos.  

Estes corpos de prova foram imersas individualmente em tubos de ensaio de 

tampas rosqueáveis contendo 10 ml de água deionizada. Os valores de pH, 

condutividade e concentração de íons cálcio da água deionizada foram previamente 

medidos confirmando sua neutralidade. O conjunto foi então levado a uma cabine 

com temperatura de 37 ± 1°C e umidade relativa entre 95-100%, onde foram 

mantidos por 24h. 

Após este tempo, cada corpo de prova  foi retirada do frasco que a continha e 

transportada para outro frasco contendo 10 mL de água deionizada. Nesta nova 
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solução, cada amostra foi mantida por mais 24 h,  totalizando 48 h de contato com 

meio aquoso. Este processo foi repetido até o tempo  de 120 h (figura 11).  

Os frascos com água deionizada, antes de receberem as amostras, foram 

mantidos por 24 h nas mesmas condições de temperatura e umidade.     

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

A cada período, previamente estabelecido para as trocas, as soluções 

aquosas foram transferidas para um béquer de 5 mL para medir seu  pH utilizando 

um pHmetro QUIMIS, modelo Q-400. Para a calibração do aparelho foram usadas 

soluções de pH 4.0 e 7.0. Cuidados foram tomados com relação ao eletrodo e aos 

béqueres utilizados na medição. Para cada amostra, ambos eram lavados 

abundantemente com água deionizada e, em seguida, secos com papel absorvente.  

As medidas de condutividade  foram feitas com um condutivímetro DIGIMED, 

modelo CD20, que foi calibrado com um padrão de cálcio de 1.412 mS/cm à 25oC. 

Durante as medidas o béquer e o eletrodo foram cuidadosamente lavados com água 

deionizada e secos com papel absorvente.  

As medidas de liberação de íons cálcio foram realizas em um espectrômetro 

VARIAN, modelo SPECTRAA 55 B, utilizando-se a linha de emissão mais intensa do 

Figura 11 - Metodologia utilizada para 

preparação de soluções para medidas de pH, 

condutividade e liberação de íons Ca104. 
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cálcio, de 422,7 nm. Para eliminar interferências que mascaram a quantidade de 

Ca+2 na solução analisada foram utilizados 19 mL de óxido de Lantânio em 1mL de 

solução.  O combustível usado para a chama foi o ar-acetileno.   

Para que o espectrômetro forneça os valores da concentração de íons cálcio 

na solução, foi levantada uma curva de calibração  utilizando-se padrões de cálcio 

com concentrações de 0, 1, 2, 3, 4, e 5 ppm. Os valores obtidos variam de acordo 

com a concentração e obedecem a lei de Beer, definida pela Equação 4. 

 

klcA =   (4) 

 

onde A é a absorbância, k a absorvidade (para um dado comprimento de 

onda, característico da espécie), l é o percurso ótico, no caso a largura da chama e, 

c é a concentração da espécie. 

A cada dez leituras, uma nova calibração do aparelho era feita com uma 

solução de cálcio de concentração conhecida. 

 

 4.3 - Adesividade 

 
A adesão do material à dentina foi investigada por meio de ensaios 

mecânicos pela metodologia push-out96, para tanto, foram preparadas 10 espécies 

para cada cimento, seguindo a seguinte metodologia: vinte dentes humanos 

incisivos centrais superiores permanentes tiveram suas coroas seccionadas na 

altura da junção cemento-esmalte. Das raízes remanescentes, foram seccionados, 

perpendicurlamente ao eixo longitudinal do dente, fatias de dentina com espessura 

de 2 mm(Figura 12). 
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                                                    Figura 12- Preparação dos anéis de dentina 

 

Estas fatias foram perfuradas na região central com uma broca de 1,57mm de 

diâmetro e posteriormente embutidas com resina acrílica em moldes de PVC de 20 

mm de diâmetro e 12 mm de comprimento (figura 13). 

       Para embutir os anéis nos tubos de PVC, foi usado um dispositivo cuja 

principal função foi assegurar  o paralelismo das paredes de dentina. As paredes de 

dentina foram então lavadas abundantemente com solução fisiológica e as 

perfurações foram  preenchidas com os cimentos a serem testados com o auxílio de 

uma sonda exploradora.  Foi feito um selamento com cera na parte inferior da 

perfuração para evitar o escoamento do material. 
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                                          13 - embutimento dos anéis de dentina. 
 

 

Os corpos de prova foram então levados a cabine com temperatura e 

umidade controlada (370C e 95%, respectivamente), por um tempo 3 vezes superior 

ao seu tempo de presa. Após este período, foram posicionados num dispositivo de 

aço previamente preparado com uma cavidade circular na qual o cilindro de PVC se 

ajustava perfeitamente. No centro deste dispositivo, havia uma perfuração de 12 mm 

de diâmetro que coincidia com a perfuração do anel de dentina. 

Os ensaios foram realizados em uma Máquina de Ensaio Universal EMIC, 

modelo DL 3000, com célula de carga de 200 Kgf, configurada com velocidade de 5 

mm/min. Uma ferramenta de aço, cilíndrica, previamente preparada com 20 mm de 

comprimento e 1,4 mm de diâmetro, foi posicionada sobre o cimento a ser testada 

realizando-se assim o ensaio (Fig. 14). 
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                                                              Figura 14 – Ensaio de push-out 

     

 

Os valores obtidos de força de ruptura em Kgf foram convertidos em 

adesividade (MPa), segundo a seguinte equação: 

rh

Fg
A

π2
=    ( 5 ) 

onde F é a força aplicada em Kgf, r e h são o raio e a altura da amostra, 

respectivamente. O valor da aceleração da gravidade (g) foi adotado como sendo 

9,78 m/s2. 

 

4.4 - Dureza 

 

Para o ensaio de dureza foram utilizadas quatro espécies  de cada material.  

As espécies foram coladas em um cilindro de aço com cera de abelha (Fig. 15a) e 

lixadas com lixa 600 para obtenção de superfícies planas e paralelas. Após o 
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preparo, as amostras foram posicionadas no microdurometro (Fig. 15a e 15b) e 15  

indentações foram feitas em cada espécie, procurando variar as regiões para se 

obter um valor médio levando em conta toda a superfície da espécie. Das quinze 

indentações, foram utilizados os 10 valores mais coerentes (valores das diagonais 

mais próximas) para análise estatísitica.  

O teste foi feito com um micro-durômetro HMV 2000, da marca Shimadzu, 

equipado com um penetrador com ponta  de diamante para teste de dureza Vickers, 

utilizando carga de 1,961N por 15 segundos.   

 

                           

 
 
 
 
 
 
 
 
 

         Figura 15a- Amostra de microdureza                              Figura 15b- amostra posicionada no  
                                                                                                        microdurometro 

 

4.5 - Solubilidade 

 

A solubilidade foi medida de acordo com a especificação no 57 da ANSI/ADA. 

Foram preparadas duas amostras de cada cimento, utilizando anéis de PVC de 1,5 

mm de espessura e 20 mm de diâmetro (Fig. 16 A). Os corpos de prova (anéis 

preenchidos com os cimentos) foram preparadas em ambiente com temperatura em 

torno de 25oC e depois levadas a cabine com temperatura de 37oC e umidade entre 

95% e 100%, onde permaneceram por um tempo superior a três vezes os seus 
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tempos de endurecimento. Após a cura, os corpos de prova foram pesados e 

imersos em um erlemmayer com 50 ml de água deionizada (Fig. 16B). Para que as 

espécies não entrassem em contato com as paredes do frasco um fio foi fixado ao 

anel e preso a tampa do frasco.  

Antes do inicio do preparo as dos erlemmayers foram verificadas em balança 

analítica com 4 casas decimais.  

 

 

 

 

 

 

 

 

   Figura 16 – (A) Anéis de PVC utilizados no preparo dos corpos de prova e (B) simulação de como o 
corpo de prova são posicionados no frasco com água deionizada. 

 

 

 Decorridas 24 h os corpos de prova foram retirados dos frascos e os 

erlemmeyers foram acondicionados abertos  em uma estufa onde permaneceram 

sob temperatura de 70oC até que toda água fosse evaporada. Após este período, 

foram levados a um dissecador onde permaneceram por um período de 2 h. Após 

este procedimento, os frascos foram então pesados e novamente armazenados na 

estufa, repetindo o processo até que a massa do frasco apresentasse valores 

constantes.  

A solubilidade foi considerada como a porcentagem de massa perdida de 

cada espécies, tendo como base o aumento de massa nos frascos, conforme a 

equação: 

 



66 
 

100×
−

=
i

if

M

MM
S   (6) 

onde Mf e Mi são a massa final e inicial dos frascos, respectivamente. 

 

4.6 - Selabilidade. 

 

Os testes de filtração de fluido  foram realizados na Universidade de Bologna-

Itália, no Laboratório de Endodontia sob orientação dos Professor Carlo Prati e da 

Professora Maria Giovanna Gandolfi. O estudo foi viabilizado pela CAPES ( Estágio 

de Doutorado PDEE). 

Para o experimento foram selecionados vinte e quatro dentes incisivos 

superiores humanos unirradiculados sem fraturas, cáries ou processos de 

reabsorção. Radiografias foram feitas para se analisar a anatomia interna dos 

canais. A coroa dos dentes foram removidas na altura da junção cemento/esmalte 

(JCE) com uma fresa # 701 em alta velocidade sob spray de água, obtendo um 

comprimento remanescente de 14 ± 1 mm.  

A parte coronária de cada canal foi preparada com  brocas de Gates Glidden 

(Dentsply Maillefer, Ballagues, CH) tamanhos #2 e #3, trabalhando em uma 

profundidade de aproximadamente 8 mm do ápice. Os canais foram preparados 

biomecanicamente pelo sistema ProTaper (Dentsply-Maillefer, Suiça) com as pontas 

SX, S1, S2, F1 e F2, de acordo com as instruções do fabricante. O comprimento de 

trabalho utilizado foi de 1 mm aquém do ápice. Durante o preparo, a cada troca de 

instrumento os canais foram irrigados com 3 ml de NaOCl  a  5.25% (Ogna, Maggiò, 

Italia) e 3 ml de EDTA a  10% (Ogna, Maggiò, Italia). A irrigação foi feita com uma 

seringa descartável e agulha  de 27-gauge needle (Molteni, Firenze, Itália). 
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 Ao final da instrumentação,  2 ml de NaOCl (Ogna, Maggiò, Italia) a 

5,25% foi deixado no interior do canal por 3 minutos e,  em seguida os canais foram 

secos com pontas de papel (Dentsply-Maillefer). Depois os dentes foram imersos em 

100 ml de clorexidina a 0,03% (Ghimas – Bologna-Italia) por 30 minutos,  em 

seguida foram armazenados em  água deionizada por 10 minutos e, aapós esta 

imersão foram novamente secos com ponta de papel. Antes da obturação limas tipo 

Kerr (Dentsply-Maillefer) # 10 foram usadas para assegurar a patência. 

 As espécies foram divididas em 2 grupos (n=10) e todos  os canais 

foram obturados com cone de guta-percha  ProTaper F2 e com os respectivos 

cimentos (10 com Sealer 26 e 10 com CEOE),  usando a técnica do cone único. 

Após a obturação as espécies foram imersas em 20 ml de solução de fosfato 

DPBS (Lonza – Verviers-Belgium), onde permaneceram por 24 h, então as raízes 

foram secas e duas camadas de esmalte de unha foram aplicadas em toda a 

superfície externa radicular, exceto na região apical. O controle positivo foi um tubo 

de aço inoxidável inserido a uma placa de acrílico totalmente selado com 

cianocrilato. O controle negativo foi idêntico, porém o tubo estava livre, sem 

selamento. 

No método de filtração de fluido, um segmento de aço inoxidável de 18 gauge 

foi inserido através de um orifício em uma placa de acrílico com 2,1 x 2,1 cm e 0,6 

cm de espessura. O tubo foi fixado à placa com cola cianoacrilato (Rocket DVA - 

Califórnia USA).   

A porção coronária de cada raiz foi fixada à placa com cola cianoacrilato 

(Rocket DVA – Califórnia, USA) de modo que a embocadura do canal coincidisse 

com o tubo de aço. Este tubo de aço foi ligado a um terminal com três saídas, em 

uma delas  foi acoplado um tubo de poiletileno (Fisher Scientific, Pittsburg, PA, 
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USA), ligado a uma microseringa (Gilmont Instruments, Great. Neck, NY, USA). O 

outro terminal é ligado a um capilar de vidro que por sua vez é ligado a uma seringa 

suspense a 70 cm do nível da amostra. A seringa foi preenchida com 60 ml de 

clorexidina a 0.03% que dava ao sistema uma pressão de 1 Psi. O capilar possuía 

um diâmetro de 0,72 μm e foi posicionado sobre uma régua no campo visual do 

microscópio. A Figura 17 mostra esquematicamente o sistema de filtração de fluido. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
                                                Figura 17- Sistema de filtração de fluido. 

 

  

O sistema funciona devido à movimentação da bolha que foi inserida nos 

capilares com o auxílio da microseringa.  Esta bolha se movimenta conforme a maior 

ou menor permeabilidade da espécie. Inicialmente, a bolha fica posicionada no 

centro do capilar de vidro, o movimento linear da bolha foi medido com o auxílio de 

uma escala graduada em 0,5mm  fixada sob o capilar. Antes do inicio das medidas, 

o sistema permaneceu em repouso por 30 min para estabilização da bolha. 
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O período de teste foi de 6 minutos e foram feitas 3 repetições sucessivas 

para cada espécie. O teste de filtração de fluído foi feito com 1, 7, 14 e 30 dias após 

a obturação. 

No intervalo entre as medidas as espécies ficaram imersas em DPBS a 37oC. 

Os controles positivo e negativo foram analisados do mesmo modo. 

 As medidas lineares em mm/min foram convertidas em (�L/min) 

usando a seguinte equação: 

 P = L x 0.407 (7) 

Onde: 

P = permeabilidade (μl/min) 

L = movimemto linear  (mm) da bolha durante 1min. 

0.407 = é o valor do volume de 1 mm do capilar. 

Vol. Capilar (1mm)=  2�r2.1mm= 0.407μl 
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5 – RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

5.1 - Tempo de presa 

 

A Tabela 1 mostra os valores de tempo de presa de cada espécie dos 

cimentos CEOE e Sealer 26®, bem como as médias e o respectivo desvio padrão 

(SD).  

                   Tabela 1- Tempo de presa em horas dos cimentos CEOE e Sealer 26® 

Material Amostra 1 Amostra 2 Amostra 3 Média DP 

CEOE  33,0 34,0 32,0 33,0 1,0 

Sealer 26® 51,0 51,5 50,0 50,83 0,76 

 

Os resultados obtidos neste trabalho  mostram que os valores de tempo de 

presa dos dois cimentos estudados estão dentro dos propostos pela The British 

Standar BS (1988)105, que recomenda valores menores que 72 h a 37oC e UR 100%. 

A análise estatística mostra uma diferença significativa (p = 1,63 x 10-6) entre os 

tempos de presa dos dois cimentos.   Esta discrepância de valores pode ser devido 

à diferença na composição química dos cimentos,  embora os dois materiais utilizem 

resina epóxi na sua formulação, os pós possuem composições diferentes. Outro 

fator que poderia influenciar no tempo de presa é a diferença no tamanho das 

partículas do pó dos cimentos106, porém não podemos fazer essa afirmação por não 

conhecermos a granulometria do Sealer 26®. Ambos os materiais apresentaram 

tempo de presa considerado  longo entre os materiais odontológicos, Grossman107 

considera que um dos problemas relacionado com o longo tempo de presa é a 

possibilidade de liberação de toxinas durante este tempo, provocando assim 
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irritações nos tecidos adjacentes, o cimento CEOE tem um tempo de endurecimento 

55% menor do que o Sealer 26®, que minimizaria os efeitos de liberação de toxinas. 

Por outro lado, este tempo é adequado ao procedimento clínico por permitir a 

remoção do material em casos de falhas durante a obturação.  

O valor do tempo de presa do Sealer 26® obtido neste trabalho não se ajusta 

aos diferentes valores encontrados na literatura, Brandão, C.104, obteve um tempo 

de 7,5 h e Fidel, RAS. et 108 encontrou valor de 41,36 h. De acordo com o fabricante 

o tempo de presa a 37oC seria de 12 h.  

5.2 - Liberação de íons 

O resultado do estudo de liberação de íons está resumido na Tabela 2, que 

apresenta os valores das medidas de pH, concentração de íons cálcio e 

condutividade dos cimentos estudados. Os valores apresentados são os valores 

médios e respectivos desvio padrão obtidos das dez amostras de cada material. Os 

dados correspondentes ao tempo 0h são da solução aquosa antes de receber as 

amostras.  

Tabela 2- Valores médios de pH, concentração de cálcio e condutividade do CEOE e Sealer 26® 

TEMPO 

(h) 

PH 
ÍONS CÁLCIO 

(ppm) 

CONDUTIVIDADE 

(μμμμS/cm) 

CEOE Sealer 26® CEOE Sealer 26® CEOE Sealer 26® 

0 6.5  6.5 0 0 5.5 5.5 
24 9,8 a 8,7 b 5,5 a 3,4 b 55.6 a 28.5 b 

48 7,8 a 7,3 b 3,5 a 1,8 b 24.2 a 15.5 b 

72 8,2 a 7,1 b 1,9 a 2,0 a 19.3 a 6.9 b 

96 7,3 a 7,1 a 1,3 a 1,2 a 10 a 6.2 b 

120 7,0 a 6,7 a 0,6 a 0,5 b 7.3 a 6.6 a 

Obs:  - Médias seguidas de mesma letra minúscula (nas linhas e dentro do  mesmo parâmetro)  

  não diferem entre si pelo teste Tukey a 5% de probabilidade.  

 

A liberação de íons hidroxila proveniente da dissociação do hidróxido de 

cálcio presente em alguns cimentos e pastas utilizados em endodontia promove 
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alcalinização do meio, tornando o ambiente inóspito para bactérias. Estrela et al71 

explicam o mecanismo de ação antimicrobiano dos íons hidroxila, outros autores 

também relacionam a alcalinidade do meio e ação antimicrobiana109,110,111. 

A Figura 18 mostra o gráfico com a variação do pH em função do tempo 

estudado para os cimentos CEOE e Sealer 26®. Podemos observar um aumento no 

pH das soluções de ambos os cimentos nas primeiras 24h, passando de 6,5 para 

9,9 no cimento CEOE e de 6,5 para 8,7 no cimento Sealer 26®  indicando que ambos 

materiais liberam grande quantidade de íons OH− nas primeiras 24h. Estes valores 

permanecem acima dos valores iniciais até o tempo final de análise (120h), 

mostrando que durante todo o período houve liberação de íons hidroxila, 

promovendo alcalinização do meio, indicando que estes cimentos têm poder 

antimicrobiano.  

Embora estatisticamente não se observa diferença significativa após o 

período de 96 h, os resultados  mostram que durante todo o estudo os valores 

médios de pH do CEOE foram superiores aos do Sealer 26® 
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Figura 18 - Valores de pH dos cimentos CEOE e Sealer 26® em função do tempo. 
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A Figura 19 mostra o comportamento da concentração de íons cálcio em função do 

tempo de imersão dos cimentos avaliados.  Nas primeiras 24 h, apesar dos valores 

de Ca2+ do cimento CEOE terem um desvio padrão grande, os resultados mostraram 

que em média este material libera quase o dobro de Ca2+  que o Seler26®. Esta 

diferença permanece até as 48 h de estudo e a partir de 72 h os valores são iguais.  

O gráfico mostra ainda que ambos os cimentos continuam liberando íons Ca2+ e 

OH−, até pelo menos 120 h após a primeira imersão.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 19 – Concentração de Ca++ dos cimentos CEOE e Sealer 26® em função do tempo 

 

A diminuição na liberação de íons observada, principalmente entre 24 h e 72 

h, pode estar relacionada ao tempo de presa destes cimentos. Como estes materiais 

são à base de resina epóxi, quando ocorre o endurecimento total do material a 

dissociação do hidróxido de cálcio tende a diminuir, com isso ocorre queda na 

liberação de íons cálcio e hidroxila. 

Quando se analisa a concentração de íons cálcio por espectroscopia de 

absorção atômica, o resultado nos dá a concentração de todo o cálcio contido na 
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solução, independente de estar no estado iônico ou não. Portanto, o resultado obtido 

com  o estudo da condutividade (Figura20) demonstra que nas soluções analisadas 

de ambos os cimentos  o cálcio estava na forma iônica.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                 Figura 20 – Condutividade  dos cimentos CEOE e Sealer26 em função do tempo. 

O comportamento da condutividade em função do tempo (Fig. 20) foi o 

mesmo da concentração de Ca++, aumentando nas primeiras 24 h e depois 

diminuindo tendendo a um equilíbrio.  Esta semelhança de comportamento reforça a  

afirmação de que o cálcio presente na solução é iônico. A condutividade da solução 

que continha o cimento CEOE tem valores médios superiores às do cimento Sealer 

26®.. 

A metodologia utilizada neste estudo de liberação de íons não permite realizar 

uma comparação  com resultados obtidos com o  Sealer 26® reportados na literatura.  

Da Silva et l78  utilizaram matriz de teflon de 6 mm de diâmetro por 15 mm de 

comprimento e mantiveram as espécies na mesma solução durante todo o período 

de estudo, além disso as espécies foram imersas  na solução após o endurecimento.  

Brandão104 utilizou tubos de plástico com a as mesmas dimensões dos tubos usados 

neste trabalho, porém, os períodos de troca de solução foram diferentes.  Duarte et 
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al112 usaram tubos com dimensões diferentes do corrente estudo (4 mm de diâmetro 

e 10 mm de comprimento)  e períodos de trocas também diferentes. Contudo, 

mesmo com metodologias diferentes, foi possível observar uma concordância nos 

valores de pH, entre os nossos resultados e os trabalhos reportados acima. Em 

relação à liberação de íons cálcio, os autores acima apresentam valores de uma 

ordem de grandeza acima  dos obtidos neste trabalho.  

É importante ser relatado que embora um material apresente grandes 

concentrações de cálcio na sua composição  não significa que  ocorrerá formação 

de barreira de tecido mineralizado. Durante o processo de endurecimento, os íons 

cálcio liberados podem reagir com outros elementos ou moléculas do próprio 

material ou com outras moléculas do meio onde o material foi inserido.  Desta forma, 

uma menor quantidade de íons cálcio contribuiria para a formação do carbonato de 

cálcio  e, conseqüentemente para a  formação de tecido mineralizado. Portando, 

somente após estudos biológicos será possível avaliar se a quantidade de íons 

liberados do CEOE, observados neste trabalho, contribuiria para a formação de 

barreira de tecido mineralizado. 

5.3 -  Adesividade 

 
A tabela 3 mostra os valores da adesividade de cada espécie obtidos nos 

testes, bem como a média e o desvio padrão dos cimentos CEOE e Sealer 26®. 

 

Tabela 3- Adesividade dos cimentos CEOE e Sealer 26® em MPa. 

Material A1 A2 A3 A4 A5 A6 A7 A8 A9 A10 Média DP 

CEOE 24,141 14,363 26,034 20,016 23,338 29,028 11,897 14,92 29,901 23,268 21,690 6,232 

Sealer26®  12,749 24,19 13,017 21,464 21,940 21,860 18,698 20,839 19,868 21,811 19,643 3,839 
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Os resultados mostram que o valor médio final de adesividade do cimento 

CEOE foi maior que o Sealer 26®, contudo estatisticamente não foi observada 

diferença significativa (P=0.38820).  

A boa adesividade dos dois cimentos estudados pode estar relacionada à 

presença de resina epóxi na sua composição. Um dos fatores que promovem a 

melhor adesividade dos cimentos à base de resina epóxi nas paredes de dentina é a 

facilidade destes materiais penetrarem nas irregularidades das paredes, 

promovendo uma melhor aderência113. Tagger, M. et al114, relacionam o alto valor de 

adesividade dos cimentos à presença de resina epóxi. 

5.4 - Dureza 

A Tabela 4 apresenta os resultados dos valores de dureza dos cimentos 

Sealer 26® e CEOE. Os valores apresentados são as médias e o desvio padrão das 

dez penetrações produzidas pelo micro-durômetro em cada espécie. 

 

Tabela 4: Valores médios de dureza  (N/mm2) das amostras dos cimentos CEOE e Sealer 26® 

 

 

 

 

 

 

 

       

 

Estatísticamente existe diferença significativa entre os valores de dureza dos 

dois cimentos (P=0,03130). O cimento CEOE apresentou melhores resultados que o 

Sealer 26®. Esta variação pode ser devido à diferença na composição química dos 

materiais e a relação pó/líquido adotada que foi 0,83 para o CEOE e 1,66 para o 

Sealer 26®.  Outro fator que poderia contribuir seria a diferença na granulometria dos 

Material A1 A2 A3 A4 Média DP 

CEOE 28,67 33.24 34.63 35,49 33,00 3,03 

Sealer 26® 27,16 29,85 29,28 26,37 28,57 1,56 
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cimentos, porém não temos informações sobre o tamanho das partículas do Sealer 

26®. 

 

5.5 - Solubilidade 

 
A Tabela 5 mostra os resultados do estudo da solubilidade dos cimentos 

CEOE e Sealer 26®. 

Tabela 5 – Solubilidade dos cimentos CEOE e Sealer 26®. 

Material 
Amostra 1  

(%) 

Amostra 2  

(%) 

Média  

(%) 

DP 

(%) 

CEOE 0,005 0,022 0.013 0.012 

Sealer 26® 0,05 0,082 0.066 0.022 

 
 

Os resultados mostram que a solubilidade dos cimentos estudados está 

dentro das especificações da Norma 57 da ANSI/ADA, a qual exige que a 

solubilidade de um cimento endodôntico não deve ser superior a 3% de sua massa 

original. O desvio padrão elevado observado para os dois cimentos pode ser devido 

ao número limitado de amostras definido pela norma ADA/ANSI.  A análise 

estatística deste teste mostrou que não existe diferença significativa (P= 0,1013) 

entre os valores de solubilidade dos materiais estudados.  

A baixa solubilidade dos cimentos estudados está associada  à presença de 

resina epóxi na sua composição,  conforme foi concluído nos estudos de  

MacMichen et al27,  Verziani et al115  e Carvalho et al116. A baixa solubilidade 

observada em ambos os cimentos pode ser um dos fatores que contribuíram para  a 

excelente selabilidade dos cimentos que será visto no próximo item.  Wu et al117 

reportaram uma correlação entre a selabilidade e a solubilidade de cimentos 

endodonticos.  
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         5.6 -  Selabilidade 
 

Os valores médios e o desvio padrão dos resultados de filtração de fluido em 

μl/min durante o período de estudo são mostrados na Tabela 6, os quais são 

representados na Figura 23. 

                     Tabela 6 – Filtração de fluido (μl/min) dos cimentos CEOE e Sealer26
®

. 
 

Material 1 dia 7 dias 14 dias 30 dias 

CEOE 0.0066±0.0053 0.0028±0.0016 0.0022±0.0014 0.0018± 0.0014 

Sealer 26® 0.0074±0.0041 0.0043±0.0022 0.0043±0.0022 0.0022± 0.0021 

 

Pela tabela observamos que os dois cimentos  apresentaram valores muito 

baixos de filtração de fluido durante o intervalo de tempo analisado, promovendo um 

excelente selamento apical. Observa-se também que após um mês ambos os 

cimentos tiveram uma redução de aproximadamente 70% na filtração de fluido. 

Em média o cimento CEOE apresentou valores de permeabilidade menores 

que os do cimento Sealer 26®, embora estatisticamente não tenha sido observadas 

diferenças significativas (P>0,05). 

Observamos pela Figura 21  que ambos os cimentos têm um comportamento 

semelhante. Nas primeiras 24 h os valores de permeabilidade são mais elevados, 

decaindo até o período  de 14 dias e, a partir dai,  ocorre uma estabilização até o 

final do estudo (30 diais).   

O comportamento observado nos valores da permeabilidade na primeira 

semana (quedas de 57,6% e  41,9%  para os cimentos CEOE e  Sealer 26®, 

respectivamente)  podem estar relacionado ao tempo de endurecimento dos 

materiais. 
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Figura 21 – Permeabilidade em μl/min dos cimentos CEOE e Sealer 26® no período entre zero e 30 

dias. 

Os baixos valores de permeabilidade observados em  ambos os cimentos é 

devido à presença de resina epóxi na  formulação destes materiais, conforme foi 

relatado na discussão anterior,  que contribui para a baixa  solubilidade dos 

cimentos. Além disso, a alta adesividade observada em ambos os cimentos pode 

estar contribuindo para a excelente selabilidade observada, uma vez que a boa 

aderência do cimento à parede de dentina minimiza as infiltrações pela interface 

dentina/cimento, como foi reportado por  Siqueira et al118.  
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6 – CONCLUSÃO 

Através dos estudos realizados neste trabalho, foi possível concluir que: 

1. o cimento CEOE, comparado com o Sealer 26®, tem um tempo de 

endurecimento menor, maior liberação de íons, maior dureza e semelhantes  

adesividade,  solubiidade e selabilidade; 

2. os resultados sugerem uma correlação entre selabilidade, solubilidade e 

liberação de íons.  

3. o cimento CEOE  libera íons cálcio e hidroxila, sugerindo que o mesmo pode 

auxiliar no processo de reparo tecidual quando utilizado como obturador 

endodontico; 

4. os resultados mostram que o cimento experimental CEOE tem potencial par 

ser usado como cimento obturador, e que novos estudos devem ser 

realizados no sentido de caracterizar e aprimorar este material. 
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ABSTRACT: The physico-chemical properties of a widely used root-canal filling cement and 
an experimental material have been studied. The evaluated properties were setting time, 
solubility, bonding strength, and micro-hardness. The setting time and solubility were 
determined in accordance with the American Dental Association (ADA) specification #57. 
The bonding strength was assessed through push-out method and the micro-hardness by 
indentation testing method. There was no significant difference observed in the bonding 
strength of both materials. On the other hand, a smaller setting time, a larger micro-hardness, 
and less solubility was observed for the experimental cement than for the commercial 
material.  
 
INTRODUCTION 
 
 The most common material used to seal the communication between the root canal 
system and the external surface of the tooth is the mineral trioxide aggregate (MTA). MTA is 
a white or gray fine hydrophilic particle powder made up of tricalcium silicate, tricalcium 
oxide, tricalcium aluminate and silicate oxide compounds [1]. It is essentially Portland cement 
with bismuth oxide added for radiopacity. It is commercially available as ProRoot MTA 
(Dentsply Tulsa Dental, Tulsa, OK, USA) and MTA-Angelus (Angelus Soluções 
Odontológicas, Londrina, Brazil). We developed a new root-end filling cement (CER) and the 
first studies were reported recently [2].  
 MTA has been widely investigated both in vivo and in vitro and the results confirm its 
excellent physical [3], chemical [3], and biological [4] properties when used as root-end 
filling. One of its main properties is the ability to stimulate hard tissue formation [4]. Some 
studies using the MTA as root-canal filling material have been accomplished [5-7], 
demonstrating that it exhibited better biological properties when compared to other root filling 
materials. However, some of the MTA cement’s physical properties should be modified in 
order to facilitate its use as such. In this sense, we developed an experimental composite 
(Sealer CER) to be used as root-canal filling cement, with the Portland cement in its 
formulation. 
 The purpose of this study was to evaluate the setting time, solubility, bonding strength, 
and micro-hardness of the experimental cement and to compare them with the well 
established and widely used Sealer 26 cement.  
 
MATERIALS AND METHODS 
 
 Sealer 26 (Dentsply Ind. Com. Ltda, Petrópolis, RJ, Brazil) is a powder-liquid system, 
the liquid is epoxy resin and the powder contains calcium hydroxide, bismuth trioxide, 
titanium dioxide, and hexamethylenetetramine. The material was mixed in accordance with 
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the manufacturer’s recommendations. Sealer CER is also a powder-liquid system and the 
liquid is epoxy resin, while the powder is a mixture of Portland cement, barium sulphate, and 
hexamethylenetetramine. The experimental cement was prepared mixing 0.30 g of liquid to 
0.25 g of powder.  
 The setting time and solubility were performed in accordance with the American 
Dental Association (ADA) specification #57. For the measurement of setting time, three 
samples were prepared using a stainless steel ring of 10 mm internal diameter and 2 mm 
thickness. The assembly, comprising mold and test material, was placed on a metal block in a 
cabinet at 37 oC and a relative humidity (RH) between 95 and 100%. The setting time was 
measured lowering an indentor needle (Gillmore) onto the surface of the sample at every 30 s 
until the needle failed to make a complete circular indentation in the test material. For 
solubility, two samples were prepared using split ring molds of 1.5 mm thickness and 20 mm 
internal diameter. The filled molds were kept in the same cabinet at the same temperature and 
humidity condition for a period of time 50% longer than the setting time. Then, the samples 
were removed from the flask, weighed and placed in Erlenmeyer with 70 mL of distillated 
water such that the surfaces did not touch the flask walls. After 24 h they were removed from 
the flask and washed with a small amount of fresh distilled water, allowing the washings to 
drain back into the flask. The water in the flask was evaporated without boiling and then the 
flask was cooled in a desiccator and reweighed. The weight loss of each sample contained in 
the flask, expressed as percentage of the original mass, was taken as the solubility.  
 The bond strength of the cement to dentin was assessed by the push-out method with 
an EMIC (model DL3000) testing machine. The measurement was performed at a cross-head 
speed of 5 mm/min by using a 200 kgf load cell. The test specimens were prepared following 
the methodology used by Caravia and Barbero [8]. For this, twenty dentine slices, 4 mm 
thick, obtained from the roots of extracted teeth were used and a hole of 1.4 mm was made at 
the center of each slice. The specimens were separated in two groups, from which ten were 
filled with Sealer 26 and ten with sealer CER.   
 For the hardness test, three samples for each cement were prepared using a brass mold 
of 10 mm internal diameter and 2 mm thickness. The filled molds were left to set in the 
cabinet at 37 oC and a RH between 95 and 100%. One side of each sample was polished with 
silicon carbide paper (#200, #400 and #600) to obtain parallelism and surface of adequate 
quality for microscopic investigation. The measurements were performed in a micro-hardness 
tester (Shimadzu, model HMV-2T) using a load of 980.7 mN and 30 s dwell time. A Vickers 
diamond indentor produced one impression with two orthogonal diagonals equal in length. 
The Vickers hardness (HV) is determined as follows:  

21891.0
d
FHV =  

where F is the load in Newtons and d the arithmetic mean of the two diagonals. Ten 
indentations were made in each sample surface resulting in a whole of 60 measurements. 
 
RESULTS AND DISCUSSION 
 
 The results obtained are illustrated in Table 1. Significant difference between the two 
materials was observed for the setting time, solubility, and micro-hardness. The setting time 
for Sealer CER is 35% smaller than Sealer 26. The setting time of both cements is appropriate 
for clinical use and is in agreement with the recommended values (no more than 72 h at 37 oC 
and 100% RH) by the British Standard BS 6934 (1988). The setting time measured for Sealer 
26 disagrees with the value obtained from the manufacturer’s information insert (12 h). 
Although there is significant difference between the solubility of both materials, the obtained 
values are much smaller than that observed in non-resinous cements [9-11].  
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 To express the bond strength in MPa, the load in Newton was divided by the area of 
bonded interface ( rhA π2= ). Significant difference was not observed for the bonding 
strength of materials. Although there are several methodologies to evaluate the adhesion of 
root-canal sealers, none has yet been accepted. Consequently, different values of bonding 
strength for the same material are reported in the literature. For example, Tagger et al. 
evaluated the bonding strength of some sealers using shear method and obtained the Sealer 26 
(4.89 ± 3.24) MPa.  
 The liquid-powder used for Sealer 26 was of 0.6, a smaller value than Sealer CER 
(1.2). This difference could justify the difference observed in the micro-hardness values. 
Another influential factor is the size of the powder particles. As a detailed composition of the 
Sealer 26 powder is unavailable, it is impossible to conduct a comparison to know if the size 
of particles explains the observed difference.  
 
 

Table 1: Setting time, solubility, bonding strength, and micro-hardness of two studied cements  

Material 
Setting time 

(h) 
Solubility 

(%) 
Bonding strength 

(MPa) 
Micro-hardness 

(N/mm2) 
Sealer CER  33.0 ± 0.8 0.01 ± 0.01 23 ± 7 32 ± 3 

Sealer 26 51.0 ± 0.6 0.07 ± 0.02 28 ± 5 26.3 ± 2.3 

 
 The Sealer CER was significantly less soluble, reached more micro-hardness value 
and set more quickly. Theses differences in the analyzed endodontic cements could be 
explained by the differences observed in the chemical composition.  
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