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físico-químicas de materiais retrobturadores e cimentos endodônticos [Dissertação de 
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RESUMO 

Materiais endodônticos devem apresentar propriedades físico-químicas segundo ISO e ADA. 

Novas metodologias empregando Microtomografia Computadorizada (Micro-CT) podem ser 

utilizadas. Este estudo foi dividido em quatro capítulos: Capítulo 1: avaliou MTA Angelus 

(MTA), Biodentine (BIO) e óxido de zinco e eugenol (OZE) utilizando testes convencionais e 

com Micro-CT. Solubilidade e alteração dimensional basearam-se em Carvalho-Junior et al. 

(2007). Capacidade de preenchimento e alteração volumétrica foram avaliadas por Micro-CT. 

Foram realizados os testes ANOVA e Tukey com 5% de significância. BIO e MTA 

apresentaram maior estabilidade dimensional. OZE e BIO mostraram maior capacidade de 

preenchimento. Aos 7 dias a solubilidade foi maior para BIO e a alteração volumétrica foi 

semelhante para os materiais. Aos 30 dias, a solubilidade foi semelhante para os materiais, 

porém a alteração volumétrica foi maior para BIO que MTA.  BIO apresenta capacidade de 

preenchimento, porém maior alteração volumétrica. Micro-CT pode complementar testes 

convencionais. Capítulo 2: Nova técnica para avaliação do escoamento foi proposta com 

Micro-CT. MTA, OZE e BIO foram avaliados segundo ISO 6876/2002 e pela técnica 

proposta. Placa de vidro com cavidade central e 4 canaletas foi confeccionada. Cada material 

foi colocado sobre a cavidade central e nova placa de vidro posicionada. O conjunto foi 

escaneado por meio de Micro-CT. O escoamento foi calculado pela mensuração linear (mm) 

em cada canaleta. O preenchimento volumétrico central (PVC) em mm³ foi calculado na 

cavidade central e o preenchimento volumétrico lateral (PVL) pela média do preenchimento 

nas canaletas laterais até 2 mm. Os resultados foram submetidos à ANOVA e Tukey, com 

nível de 5%. OZE foi o material com maior escoamento pela metodologia ISO. Em Micro-CT 

MTA e OZE apresentaram maior escoamento linear. PVC foi similar para os materiais. 

Porém, PVL foi maior para Biodentine em relação ao OZE. Conclui-se que MTA e OZE 

apresentam melhor escoamento linear, MTA e Biodentine melhor preenchimento volumétrico. 

Micro-CT pode complementar testes convencionais. Capítulo 3: Avaliou solubilidade, Fluid 

uptake e porosidade de MTA, BIO e OZE. A solubilidade foi avaliada baseada em Carvalho-

Junior et al. (2007). A porosidade foi avaliada por microscópio e Micro-CT. Foram realizados 

ANOVA e Tukey, com 5% de significância. Após 7 dias BIO foi o material mais solúvel, 

enquanto após 30 dias os materiais froam semelhantes. Em microscopia, a porosidade foi 

maior para MTA e semelhante para BIO e OZE. Em Micro-CT, a porosidade total foi maior 

para MTA. MTA e BIO mostraram valores semelhantes, maiores que OZE. Maiores valores 

de fluid uptake foram observados para MTA. A absorção foi semelhante entre os materiais e a 

solubilidade e porosidade foram maiores para MTA. Conclui-se que MTA apresenta maior 

porosidade total pela microscopia, Fluid-uptake e Micro-CT no período inicial e os testes 

utilizados são complementares. Capítulo 4: Avaliou alteração dimensional, solubilidade, 

porosidade e alteração volumétrica de AHPlus, MTA Fillapex e Endofill. Alteração 

dimensional e solubilidade foram avaliadas segundo Carvalho-Junior et al. (2007). Porosidade 

e alteração volumétrica utilizaram Micro-CT. Foram realizados os testes ANOVA e Tukey, 

com nível de 5%. Solubilidade, alteração dimensional, alteração volumétrica e porosidade 

foram maiores para MTA Fillapex. Micro-CT é uma ferramenta importante para 

complementar a aperfeiçoar testes convencionais. 

Palavras-chave: Endodontia. Microtomografia por Raio-X. Propriedades físicas. 
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ABSTRACT 

Endodontic materials have to present physicochemical properties according to ISO and ADA. 

New methodologies using microcomputed tomography (Micro-CT) can be used. This study 

was divided into four chapters: Chapter 1: evaluated MTA Angelus (MTA), Biodentine 

(BIO) and zinc oxide and eugenol (ZOE) using conventional and Micro-CT tests. Solubility 

and dimensional stability based on Carvalho-Junior et al. (2007). Filling ability and 

volumetric change were evaluated by Micro-CT. ANOVA and Tukey test with 5% 

significance were performed. BIO and MTA had greater dimensional stability. ZOE and BIO 

showed greater filling ability. At 7 days solubility was greater for BIO and volumetric change 

was similar for materials. At 30 days, the solubility was similar to the materials, but the 

volumetric change was greater for BIO than MTA. BIO presents filling ability, but higher 

volumetric change. Micro-CT can complement conventional tests. Chapter 2: New technique 

to assess the flow was proposed using Micro-CT. MTA, ZOE and BIO were evaluated 

according to ISO 6876/2002 and the proposal method. A glass device with a central cavity 

and four grooves was made. Each material was placed over the central cavity and a new glass 

device was positioned. The set was scanned by Micro-CT. The flow was calculated by linear 

measurement (mm) on each groove. The central volumetric filling (CVF) in mm³ was 

calculated in the central cavity and the lateral volumetric filling (LVF) was measured by the 

average filling in the side grooves up to 2 mm. The results were submitted to ANOVA and 

Tukey, with 5% level. ZOE was the material with higher flow by ISO methodology. Using 

Micro-CT, MTA and ZOE showed higher linear flow. CVF was similar to materials. 

However, LVF was higher to Biodentine than ZOE. It is concluded that MTA and ZOE have 

better linear flow, MTA and Biodentine better volumetric filling. Micro-CT can complement 

conventional tests. Chapter 3: Evaluated solubility, Fluid uptake and porosity of MTA, BIO 

and ZOE. The solubility was evaluated based on Carvalho-Junior et al. (2007). Porosity was 

evaluated by microscope and Micro-CT. ANOVA and Tukey were performed, with 5% 

significance. After 7 days BIO was the most soluble material, while after 30 days the 

materials were similar. In microscopy, the porosity was higher for MTA and similar to BIO 

and ZOE. In Micro-CT, total porosity was higher for MTA. MTA and BIO showed similar 

values greater than ZOE. Higher fluid uptake values were observed for MTA. The absorption 

was similar between the materials and the porosity and solubility was greater for MTA. In 

conclusion, MTA has a higher porosity by microscopy, Fluid-uptake and Micro-CT in the 

initial period and the used tests are complementary. Chapter 4: Evaluated dimensional 

stability, solubility, porosity and volumetric change of AHPlus, MTA Fillapex and Endofill. 

Dimensional stability and solubility were evaluated according to Carvalho-Junior et al. 

(2007). Porosity and volumetric change used Micro-CT. The ANOVA and Tukey tests were 

conducted with the 5% level. Solubility, dimensional change, volume change and porosity 

were higher for MTA Fillapex. Micro-CT is an important tool to complement and improve 

conventional tests. 

Key words: Endodontics. X-Ray Microtomography. Physical properties.  
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1 INTRODUÇÃO    

O selamento do sistema de canais radiculares após a limpeza e instrumentação visa 

impedir a reinfecção do sistema de canais radiculares (Flores et al.
17

, 2011). O cimento 

endodôntico tem grande importância no preenchimento de irregularidades do canal radicular, 

ramificações e deltas apicais (Kontakiotis et al.
25

, 2007).  

AH Plus® (Dentsply, DeTrey GmbH, Konstanz, Alemanha) é um cimento à base de 

resina epóxica que tem sido usado como padrão ouro para comparações com cimentos 

endodônticos (Garrido et al.
20

, 2010). Análises segundo métodos ISO 6876
23

/ADA
1 

demonstram que AH Plus apresenta baixa solubilidade (Amoroso-Silva et al.
2
, 2014; Cañadas 

et al.
 10

, 2014; Borges et al.
8
, 2014; Viapiana et al.

50
, 2014; Barros et al.

6
, 2014; Sonntag et 

al.
43

, 2015; Schäfer et al.
41

, 2015; Arias-Moliz et al.
4
, 2015) e alteração dimensional (Marin-

Bauza et al.
31

, 2010; Zhou et al.
54

, 2013; Barros et al.
6
, 2014),  adequado  tempo de presa 

(Amoroso-Silva et al.
2
, 2014; Arias-Moliz et al.

4
, 2015; Sonntag et al.

43
, 2015; Schäfer et al.

41
, 

2015) , bom escoamento (Amoroso-Silva et al.
2
, 2014; Barros et al.

6
, 2014; Viapiana et al.

50
, 

2014; Sonntag et al.
43

, 2015; Arias-Moliz et al.
4
, 2015)  e ótima radiopacidade (Borges et al.

8
, 

2014; Cañadas et al.
10

, 2014; Viapiana et al.
50

, 2014; Schäfer et al.
41

, 2015). 

MTA Fillapex® é um cimento endodôntico à base de MTA (Londrina, PR, Brasil), 

composto de resina salicilato, resina diluente, óxido de bismuto, nanopartículas de sílica, 

MTA e pigmentos. O material apresenta biocompatibilidade (Assmann et al.
5
, 2015), 

entretanto, alta solubilidade é observada para este cimento (Amoroso-Silva et al.
2
, 2014; 

Viapiana et al.
50

, 2014).  

Cimentos à base de óxido de zinco e eugenol foram introduzidos na endodontia por 

Grossman, em 1936. O Endofill (Dentsply-Mallefer, Dentsply Indústria e Comércio Ltda., 

Petrópolis, RJ, Brasil) é um cimento à base de óxido de zinco e eugenol baseado na 

formulação de Grossman. Cimentos à base de óxido de zinco e eugenol apresentam tempo de 

presa e escoamento aceitáveis (Marín-Bauza et al.
30

,2012; Weckwerth et al.
51

, 2015),  

pequena alteração dimensional (Carvalho-Junior et al.
12

, 2003; Garrido et al.
20

, 2010), 

radiopacidade (Guerreiro-Tanomaru et al.
22

, 2009; Garrido et al.
20

, 2010; Grech et al.
21

, 2013), 

espessura de filme adequada (Garrido et al.
20

, 2010) além de efeito antimicrobiano (Tanomaru 

et al.
45

, 2008). Todavia, a solubilidade deste cimento mostra valores acima do recomendado 

(Carvalho-Junior et al.
12

, 2003; Garrido et al.
20

, 2010). 
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O Mineral Trióxido Agregado (MTA) é considerado um material ideal para selamento 

de perfurações, obturação retrógrada, além de outras indicações, como capeamento pulpar e 

apicificação, por apresentar excelente propriedade biológica e satisfatória propriedade físico-

química (Tsurumachi
49

, 2013; Massi et al.
32

, 2011; Nekoofar et al.
35

, 2011). MTA é um 

biomaterial à base de silicato de cálcio desenvolvido por Torabinejad et al.
47

 (1993) para o 

tratamento de perfurações radiculares e como material retrobturador (Tsurumachi
49

, 2013; 

Massi et al.
32

, 2011; Nekoofar et al.
35

, 2011; Santos et al.
40

, 2005; Jacobovitz et al.
24

, 2009) 

que apresenta biocompatibilidade e capacidade de induzir a formação de tecido mineralizado 

(Tanomaru et al.
45

, 2008, Tanomaru-Filho et al.
46

, 2006).  

Biodentine (Septodont, Saint Maur des Fossés, France) é um biomaterial à base de 

silicato de cálcio com propriedades mecânicas semelhantes à dentina, que pode ser utilizado 

como um substituto da dentina, e que apresenta indicações similares ao MTA (Laurent et 

al.
28,29

, 2008, 2012; Zanini et al.
53

, 2012; Raskin et al.
38

, 2012; Tran et al.
48

, 2012; Koubi et 

al.
26,27

, 2012, 2013). Biodentine consiste de um pó e um líquido. O pó contém principalmente 

silicato tricálcico e dicálcico (3CaO SiO2 e 2CaO SiO2), o principal componente do cimento 

Portland, bem como carbonato de cálcio (CaCO3), apresenta também dióxido de zircônio 

(ZrO2), que serve como radiopacificador. O líquido é constituído por cloreto de cálcio (CaCl2 

. 2H2O), que é utilizado como um acelerador de presa e agente redutor de água, em solução 

aquosa com uma mistura de policarboxilato (um agente superplastificante) (Laurent et al.
29

, 

2012; Tran et al.
48

, 2012). 

Prati e Gandolfi
37

 (2015) examinaram o progresso da pesquisa e da investigação sobre 

cimentos de silicato de cálcio e observaram que tais cimentos apresentam propriedades tais 

como capacidade de presa e selamento em ambientes úmidos e contaminados com sangue, 

biocompatibilidade, além de propriedades mecânicas adequadas. A respeito da expansão e 

capacidade de selamento, os cimentos de silicato de cálcio expandem de 0,2 a 6% do volume 

inicial, o que contribui para a capacidade de selamento e retenção do material nas paredes do 

canal (Gandolfi et al.
18

, 2009) e a solubilidade dos mesmos varia aproximadamente de 12 a 

38% (Gandolfi et al.
19

, 2015).  

Os materiais endodônticos obturadores e retrobturadores devem apresentar 

propriedades físico-químicas e biológicas adequadas. Normas e testes padronizados de 

avaliação são definidos pela American Institute / American Dental Association (ADA
1
, 2000) 

e International Organization for Standardization 6876 (ISO
23

,2002) que estabelecem 
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metodologias padrão para análise do tempo de presa, escoamento, espessura de filme, 

solubilidade, radiopacidade, estabilidade dimensional e resistência à compressão para 

cimentos.  

A porosidade e defeitos micro estruturais de um material podem reduzir a dureza e 

resistência à tração do material em questão. Esta combinação pode resultar em falhas por 

meio da formação e subsequente propagação de microfissuras no interior dos materiais 

(Dieter
15

, 1988). A formação ou não de microfissuras é importante para o fracasso ou sucesso 

do material obturador ou retrobturador. A porosidade dos materiais endodônticos pode ser 

avaliada por meio de um porosímetro de intrusão de mercúrio de alta pressão (Antonijevic et 

al.
3
, 2013), pelo teste de imersão (princípio de Arquimedes, norma ASTM C830), onde as 

amostras são inicialmente pesadas em condições secas (Wd), molhada após uma hora de 

imersão em água (Wh) e imersa em água (Wi) e a porosidade aparente da amostra é calculada 

a partir da massa de água retida nos seus poros abertos, de acordo com a seguinte fórmula: 

porosidade aparente (%) = [(Wh - Wd) / (Wi - Wd)] x 100 (Barros et al.
6
, 2014) ou por meio 

de microscopia óptica de luz (Camilleri, Mallia
9
, 2011).  

A capacidade de escoamento dos materiais endodônticos é importante para o 

preenchimento das áreas irregulares de um espaço como o canal radicular ou cavidade 

retrógrada (Zicari et al.
55

, 2008; Duarte et al.
16

, 2010). O teste de avaliação determinado pela 

ISO 6876 (ISO
23

, 2002) é realizado por meio da colocação de 0,05 ± 0,005 ml do material no 

centro de uma placa de vidro. Após 180 ± 5 s deve-se colocar uma segunda placa de vidro, 

seguido por um peso proporcionando massa total na placa de 120 ± 2 g. Dez minutos após o 

início da mistura os diâmetros máximo e mínimo do disco de cimento formado é mensurado. 

Se a diferença de diâmetros for menor que 1 mm, a média dos diâmetros é anotada. Esta 

estabelece que cimentos endodônticos devem apresentar diâmetro superior a 20 mm de 

escoamento. 

A solubilidade dos cimentos obturadores é uma propriedade importante uma vez que a 

dissolução do material pode permitir infiltração, comprometendo o sucesso do tratamento 

(Cavenago et al.,
13

 2014). De acordo com os padrões estabelecidos pela ISO 6876 

(ISO
23

,2002) ou ANSI/ADA nº 57 (ADA
1
, 2000), são utilizados corpos de prova com 

diâmetro interno de 20 ± 1mm e altura de 1,5 ± 0,1 mm e os cimentos devem apresentar 

valores inferiores a 3% de solubilidade após o período de 24 horas. 
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A estabilidade dimensional é também uma propriedade físico-química essencial para 

os materiais endodônticos, visto que a contração pode causar falhas proporcionando 

infiltração de microrganismos e seus produtos tóxicos, comprometendo o selamento 

endodôntico (Williamson et al.
52

, 2005). Segundo especificações da ANSI/ADA nº57 (ADA
1
, 

2000) e ISO 6876 (ISO
23

, 2002), a alteração dimensional não deve exceder 1,0% em 

contração ou 0,1% em expansão. O teste utiliza corpos de prova com 12 mm de altura e 6 mm 

de diâmetro, preenchidos com 2 g de cimento posicionados sobre uma placa de e a parte 

superior do corpo de prova pressionada com outra placa de vidro. O conjunto é mantido em 

posição e após 5 minutos transferido para um ambiente com umidade relativa superior a 95% 

e temperatura de 37ºC, por um período 3 vezes maior que o tempo de presa do material. A 

seguir, os corpos de prova são submetidos a acabamento e polimento e cada corpo de prova é 

mensurado e posteriormente acondicionado em frascos com água destilada por 30 dias. Após 

este período de tempo, as amostras são removidas dos recipientes, secas em papel absorvente 

e novamente medidas. 

Meios alternativos são propostos para avaliação da solubilidade e estabilidade 

dimensional com menores dimensões dos corpos de prova. Carvalho-Junior et al.
11

 (2007), 

propuseram amostras com dimensões menores para estas análises reduzindo o material 

necessário para o experimento, sem afetar a acurácia do método avaliado. Os autores 

observaram a correlação entre os resultados dos diferentes grupos e concluíram que a redução 

do material necessário para confecção das amostras para a avaliação dessas propriedades 

físico-químicas não afetam a precisão dos métodos testados. 

Além disso, novas metodologias como a microtomografia computadorizada podem ser 

usadas para análise de propriedades físico-químicas de cimentos endodônticos e materiais 

retrobturadores, dentre elas a alteração dimensional. A microtomografia computadorizada 

(Micro-CT) foi desenvolvida na década de 80 e tem sido utilizada em pesquisas na área da 

odontologia (Swain, Xue
44

, 2009). Na Endodontia, Nielsen et al.
36

 (1995) e Rhodes et al.
39

 

(1999) demonstraram o potencial do Micro-CT como ferramenta para estudos in vitro. Eles 

concluíram que a microtomografia computadorizada é uma técnica reproduzível e não 

invasiva, pois utiliza o espécime íntegro, apresentando-se como uma ferramenta inovadora 

para avaliar o sistema de canais radiculares em forma tridimensional (imagem 3D), de forma 

qualitativa ou quantitativa. A morfologia e preparo do canal radicular também podem ser 

avaliadas por meio de micro-CT (Swain, Xue
44

, 2009) assim como a qualidade da obturação 
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de canais radiculares por meio da quantificação (em mm
3
) do volume do canal (Metzger et 

al.
34

, 2010 e Meder-Cowherd et al.
33

, 2011), da obturação e dos espaços vazios (Somma et 

al.
42

, 2011). 

Como meio alternativo para a análise da solubilidade apresentada para materiais 

endodônticos, Cavenago et al.
13

 (2014) propuseram o uso da microtomografia 

computadorizada, por meio da quantificação da alteração volumétrica de amostras de MTA 

em obturações retrógradas após imersão. Os autores observaram maior perda de volume do 

MTA quando foi utilizado um volume maior de água, concluindo que a proporção pó/água 

interfere significativamente com as propriedades físico-químicas do MTA.  

De Souza et al.
14

 (2013) avaliaram por meio de microtomografia computadorizada o 

grau de porosidade de três cimentos endodônticos à base de silicato (iRoot BP Plus, 

Biodentine e Ceramicrete) comparados ao MTA Pro Root. Nenhuma diferença 

estatisticamente significativa na porosidade entre os materiais foi observada.  Basturk et 

al.
7
 (2014) avaliaram o efeito de misturas manuais, mecânicas, além do efeito da agitação 

ultrassônica quanto a resistência à flexão e porosidade do MTA. Um microtomógrafo 

computadorizado foi usado para determinar a porosidade de cada espécime. Uma correlação 

negativa foi encontrada entre os valores de resistência flexural e o percentual de porosidade.  

A importância do estudo das propriedades físico-químicas de materiais endodônticos e 

retrobturadores é conhecida. Assim, torna-se pertinente a avaliação de propriedades físico-

químicas de materiais correlacionando resultados obtidos por meio de testes padrões 

usualmente utilizados, com resultados obtidos por testes empregando novas metodologias, 

como a microtomografia computadorizada. 
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7 CONCLUSÃO 

 Segundo capítulo 1, Biodentine apresenta capacidade de preenchimento volumétrico, 

porém maior alteração volumétrica que MTA após 30 dias.  

 Segundo capítulo 2, embora MTA e OZE apresentem melhor escoamento linear, MTA 

e Biodentine mostram melhor preenchimento volumétrico.  

 Segundo capítulo 3, MTA apresenta maior porosidade total quando avaliado por 

microscopia, Fluid-uptake e no período inicial em Micro-CT. A solubilidade 

convencional de MTA é semelhante a BIO e OZE após 30 dias e maior no Fluid 

uptake. Solubilidade, porosidade e Fluid uptake apresentam resultados 

complementares. 

 Segundo capítulo 4, MTA Fillapex apresenta maior solubilidade, alteração 

dimensional, alteração volumétrica e porosidade quando comparado ao Endofill e AH 

Plus. 

 Micro-CT é uma ferramenta importante para análise de materiais complementando 

testes convencionais e os métodos propostos podem aperfeiçoar a análise de 

propriedades físico-químicas. 
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