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Cimentos endodônticos experimentais contendo vidros bioativos 45S5 ou niobofosfato: 

Biocompatibilidade bioatividade, propriedades físicas químicas e biológicas 

 

RESUMO 

Avaliar a influência de partículas bioativas de vidro niobofosfato (NbG) ou 45S5 nas 

propriedades fisicoquímicas e biológicas de dois cimentos endodônticos experimentais por 

intermédio dos testes: Tempo de presa (inicial e final), radiopacidade, escoamento, alteração de 

pH em ambiente ácido (pH=4) e neutro (pH=7), alteração de massa (sorção e solubilidade), 

bioatividade por (MEV/EDS, FTIR/ATR e DR-X); e biocompatibilidade por viabilidade 

celular. Os resultados foram comparados entre si e com diferentes cimentos comerciais à base 

de resina epóxi (AH Plus), OZE (Endofill), biocerâmicos (MTA Fillapex, EndoSequence). Os 

dados foram analisados por testes (one-way ANOVA) e pós-teste de Holm-Sidak (α=5%), teste 

Kruskal-Wallis e pós-teste Students-Newman-Keuls (α=5%). Os cimentos experimentais 

contendo 45S5 e NbG em suas propriedades fisicoquímicas apresentaram grande perda e 

alteração de massa. O cimento composto de 45S5 não apresentou radiopacidade. O AH Plus 

apresentou os maiores valores de viabilidade celular seguido dos 45S5; NbG; MTA; BC Sealer 

e Endofill. A análise em MEV/EDS identificou precipitados com altas concentrações de Ca/P 

nos cimentos de 45S5 e NbG, bem como no MTA Fillapex, BC Sealer, com exceção do AH 

plus e Endofill. As análises de FTIR/ATR e DRX mostraram que os dois cimentos 

experimentais e os comerciais MTA Fillapex e BC Sealer apresentaram picos precursores de 

hidroxiapatita. Os grupos bioativos demostraram alcalinizar o meio. Com base nas evidências, 

conclui-se ser promissor o uso de cargas bioativas em cimentos endodônticos uma vez que elas 

não influenciaram de forma negativa as propriedades físicoquímas e biológicas dos cimentos 

endodônticos experimentais.  

Palavras-Chave: bioatividade; biocompatibilidade; cimentos endodônticos; partículas 

bioativas.  
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1. INTRODUÇÃO 

Cimentos endodônticos biocerâmicos de silicatos de cálcio possuem pH alcalino, 

biocompatibilidade e bioatividade (Parirokh et al., 20181), que podem modular o ambiente dos 

tecidos apicais por meio do contato direto via apical ou indiretamente por difusão dos túbulos 

dentinários, canais acessórios, deltas apicais (Giacomino et al., 20192). Estes cimentos 

endodônticos possuem a capacidade de liberar íons de cálcio/fósforo, os quais podem melhorar 

o processo de reparo óssea (Giacomino et al., 20192; Bortoluzzi et al., 20153; Yasukawa et al., 

20174; Sultana et al., 20185). Além disso, também são biocompatíveis, e não apresentam 

contração de presa. Outra vantagem é sua capacidade de formar hidroxiapatita na interface 

dente-material durante o processo de presa propiciando a interação entre o substrato e o material 

endodôntico (Loushine et al., 20116). Isto, de alguma maneira aponta que o uso destes materiais 

pode ser determinante em algumas situações clinicas, onde estes materiais interajam e 

estimulem os tecidos periapicais, contribuindo na neoformação de tecido ósseo. Assim, estes 

biomateriais podem ter indicação para os casos de dentes com reabsorções internas ou externas, 

com ápices abertos e em casos de lesões periapicais extensas. 

Por outro lado, esses cimentos apresentam, longos tempo de presa, e alta solubilidade o 

que leva a uma alta degradação ao longo do tempo (Setbon et al., 20147; Hosoya et al., 20198). 

Uma alternativa aos cimentos biocerâmicos de silicato de cálcio, seria a incorporação de 

partículas de vidros bioativos no cimento. O primeiro vidro bioativo e talvez o vidro mais 

conhecido na literatura foi sintetizado por Hench (Hench, 19919): biovidro 45S5 (45% SiO2; 

24,5% CaO, 24,5% Na2O, 6% P2O7). Este caracteriza-se por ser um fosfossilicato de 

cálcio/sódio bioativo que estimula a formação de hidroxiapatita, a remineralização dos tecidos 

dentais e, a osteogênese (Hench, 19919; Sepulveda et al., 200110; Ryou et al., 201111; Sauro et 

al., 201112). Essa capacidade de formar novos tecidos vem de sua característica de liberar 
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rapidamente e em grandes volumes íons, como por exemplo: PO4
-3, Ca+2, Si+4, Na+1, os quais 

podem estimular a formação de tecido mineralizado (Sepulveda et al., 200110). 

Esse fenômeno é em razão da formação de ligações de silanol (Si-O-Si-O-Si) na 

superfície da partícula do vidro (45S5) que permite essa troca iônica intensa. Em razão disso, o 

vidro 45S5 assim como os cimentos (silicatos de cálcio) apresentam o mesmo problema de 

instabilidade química, resultando em grande solubilidade. 

Embora a bioatividade tenha sido a propriedade que caracterizou os biovidros em um 

primeiro momento, outras publicações atribuem também capacidade para aumentar a 

osteogênese (por intermédio de um controle direto sobre os gens que regulam a indução e 

progressão do ciclo celular (Alno et al, 201013; Hopp et al., 201114). Para Silver (Silver et al., 

200115) este efeito benéfico dos biovidros (osteogênese) pode ser devido, à uma alcalinização 

controlda, que por sua vez aumenta a síntese e reticulação do colágeno, bem como também a 

formação de hidroxiapatita. 

Em razão das adequadas propriedades que vem sido demonstradas, vidros bioativos com 

diferentes composições (e objetivando substituir a sílica) têm sido desenvolvidos. Por exemplo, 

os vidros bioativos fosfatos à base de nióbio (Nb) parecem ser uma alternativa viável em razão 

de sua alta estabilidade química causada pela camada dióxido de nióbio (Nb-O-Nb-O) em sua 

superfície; (Samuneva et al., 199116; Pittman et al., 199317; Sene et al., 200218; Karlinsey et 

al.,200619; Chenu et a., 201220; Leitune et al., 201321; Viapiana et a., 201322; Pradhan et al., 

201523; Balbinot et al., 202024) conferindo, maior estabilidade química e melhores propriedades 

mecânicas (Carvalho et al., 201625; Bauer et al., 201626). Além de induzir a formação de 

precipitados bioativos, de maneira semelhante aos vidros à base de sílica 45S5 (Carneiro et al, 

201727; Lee et al., 200228). Recentemente, inúmeros estudos vêm mostrando que o vidro 

experimental (fosfatos à base de nióbio) denominado niobofosfato (NbG) apresentam bons 

resultados no controle do pH, capacidade antimicrobiana, liberam íons e apresentam alta 
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estabilidade química (Sene et al., 200218), bem como adequada radiopacidade e resistência 

mecânica.  

Desta forma acredita-se na capacidade e na eficácia das partículas bioativas de vidro 

45S5 ou nionofosfato (NbG) como melhoria das propriedades fisicoquímicas e biológicas dos 

cimentos endodônticos. 

A utilização de vidros bioativos fosfatos à base de nióbio (Nb) na Odontologia ainda é 

recente, mas já há bons resultados nas propriedades de alguns materiais odontológicos 

experimentais como: guta-percha, sistemas adesivos convencionais, autocondicionates, resina 

usadas para a colagem de brackets ortodônticos, e pastas para o tratamento da hipersensibilidade 

(Carvalho et al., 201625; Bauer et al., 201626; Carneiro et al, 201727).  

Desta forma, o objetivo deste estudo foi desenvolver cimentos experimentais à base de 

vidros bioativos, e avaliar a sua influência por intermédio de testes: bioatividade (viabilidade 

celular), biocompatibilidade (viabilidade celular) e caracterizar algumas propriedades 

fisicoquímicas, afim de proporcionar uma comparação com cimentos endodônticos disponíveis 

no mercado à base de resina epóxi (AH Plus), óxido de zinco e eugenol (Endofill), biocerâmicos 

(MTA Fillapex e BC Sealaer). 
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2. Referencial Teórico 

A obturação endodôntica tradicional com guta-percha e cimento obturador 

convencional não adere idealmente à dentina e a guta-percha, e esse sistema não se comporta 

mecanicamente como uma unidade homogênea em relação à dentina radicular (Lee et al., 

200228). Um dos objetivos da endodontia é encontrar o material ideal com propriedades físico-

químicas e biológicas para obturar o sistema de canais radiculares e desenvolver um selamento 

impermeável (Giacomino et al., 20192). 

Os cimentos de óxido de zinco e eugenol foram introduzidos por Grossman em 1958, a 

grande vantagem destes cimentos é o fato de não sofrerem contração, preencherem 

adequadamente todos os espaços, apresentarem baixo custo, facilidade de manipulação e boa 

radiopacidade. A solubilidade apresentada nos fluidos teciduais e alguma toxicidade associada, 

são desvantagens atribuídas a estes cimentos. A sua presa dá-se por reação de ácido-base, em 

que o óxido de zinco atua como base e o eugenol como ácido, formando um sal quelato de 

eugenelato de zinco e água (Guigand et al., 199929).  

Os cimentos à base de resina epóxi (AH Plus) surgiram como alternativa aos cimentos 

existentes no mercado em função das suas características como uma boa adesão à estrutura 

dentária, longo tempo de trabalho, facilidade de manipulação e boa penetração em canais 

laterais. O cimento AH Plus é um cimento composto por duas pastas, cuja polimerização resulta 

da reação resina epoxi-amina. Segundo a literatura, este cimento tem efeito antimicrobiano 

moderado (Kayaoglu et al., 200530), apresenta baixa solubilidade e adequada estabilidade 

dimensional, conferindo maior imbricação nos túbulos dentinários e melhor infiltração 

marginal (Timpawat et al., 200131) 

A literatura tem mostrado que partículas bioativas, quando incorporadas em materiais 

odontológicos, resultam em melhora no uso clínico, como por exemplo: em compósitos 

resinosos, pastas para combater a hipersensibilidade, cimento de ionômero de vidro, sistemas 
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adesivos, cimento para proteção pulpar, cimentos endodônticos, guta-percha etc. Esta 

incorporação de partículas agrega todos os benefícios de suas propriedades: 

biocompatibilidade, controle de pH, liberação de íons precursores da hidroxiapatita, além de 

inibir a formação de biofilmes microbianos (Zhang et al., 20092; Loushine et al., 20116; 

Candeiro et al., 201232; Carvalho et al., 201625; Giacomino et al., 20192). 

Em virtude das adequadas propriedades, estudos reportaram a aplicabilidade clínica de 

cimentos endodônticos contendo diferentes inclusões de partículas bioativas (silicato de cálcio, 

por exemplo) (Gandolfi et al., 201033).  

Com esta proposta surgiu o agregado trióxido mineral (MTA), inicialmente 

recomendado como biomaterial alternativo para preenchimento radicular. Originalmente o 

ProRoot MTA tinha como base o cimento Portland, composto de silicato tricálcico e bicálcico, 

aluminato tricálcico e aluminoferrito tetracálcico, sendo classificado como um cimento 

hidráulico (necessita umidade para tomar presa). 

Estudos já mostraram que o MTA original (bem como os outros cimentos 

desenvolvidos, à base de MTA) apresentam as seguintes propriedades: biocompatibilidade, 

bioatividade e capacidade de formação de apatita (Gandolfi et al., 201334; Gandolfi et al., 

201535), selam o sistema de canis impedindo a comunicação com o periodonto (Weldon et al., 

200236; Pelliccioni et al., 200737) 

No entanto, o MTA original, por ser refinado direto do cimento Portland (Malhotra et 

al., 201338), traz consigo alumínio e uma quantidade substancial de metais pesados como 

arsênio (As), chumbo (Pb), cádmo (Cd), cobre (Cu), Ferro (Fe), Manganês (Mn), níquel (Ni), e 

zinco (Zn) (Demirkaya et al., 201639). O alumínio é um metal altamente tóxico, mais conhecido 

por sua neurotoxicidade (Exley et al., 201440), genotoxicidade (Lukiw et al., 200741), e sua 

relação com a patogênese da doença de Alzheimer, demência, hiperatividade, distúrbio de 

aprendizagem em crianças, doença de Parkinson, esclerose lateral amiotrófica, além de doenças 
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esqueléticas e hematológicas (Crapper et al.,197342, Cooke et al., 199143, Yasui et al., 199244, 

Forbes et al., 199545, Han et al., 201346) 

Além disso, o óxido de bismuto, radiopacificador presente no cimento original (em 

alguns outros, como por exemplo o primeiro MTA Angelus) (Camilleri et al., 200847), pode não 

participar do processo de bioatividade, e pode afetar a coloração da dentina principalmente em 

contato com o hipoclorito de sódio (Vallés et al., 201348, Camilleri et al., 201449, Shokouhinejad 

et al., 201650).e também diminuir a estabilidade mecânica (por atraso na hidratação das 

partículas, prolongando o tempo de presa), induzir falhas e aumentar a porosidade e 

solubilidade, provavelmente devido à redução da sua estabilidade molecular (Coomaraswamy 

et al., 200751).que parece afetar a resistência e a durabilidade do material (Li et al., 201352).  

Recentemente o mercado tem sido invadido com diversos cimentos bioativos (chamados 

de cimentos de silicato de cálcio ou de cimentos biocerâmicos), dentre eles, o cimento 

EndoSequence BC Sealer (Brasseler, Savannah, GA, EUA), que se apresenta como destaque. 

Esse material possuí em sua composição partículas de vidro a base de silicato. Em torno de 

2017, estudos demonstraram que o Endosequence BC Sealer indicava bioatividade, pois a 

hidroxiapatita foi formada após a fixação do material (Carvalho et al., 201753). Giacomino et 

al., (20192) comparou o cimento endodôntico biocerâmico BC Sealer com o resinoso AH Plus 

e encontrou propriedades de biocompatibilidade e potencialidade osteogênica, as quais não 

foram encontradas no cimento AH Plus.  

Outros estudos publicados também demostraram diversas características que 

reforçavam a aplicabilidade clínica dos cimentos biocerâmicos. Por exemplo, Emara et al., 

(201854), em uma revisão sistemática, concluiu que os cimentos à base de silicato de cálcio 

eram biocompatíveis, osteogênicos e angiogênicos características que foram encontradas 

também por Giacomino et al., (20192). Ao contrário, algumas desvantagens desse tipo de 

cimento também já foram demonstradas. Borges et al., (201255), usando um ensaio de 
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solubilidade, mostraram que os cimentos biocerâmicos tem sua porosidade aumentada, 

permitindo a formação de fendas dentro do material e na interface material-parede do canal 

radicular, tornando mais susceptíveis à infiltração bacteriana.  

Considerando algumas desvantagens dos cimentos biocerâmicos, é possível dizer que 

sempre há espaço para o desenvolvimento de novos materiais. A incorporação de diferentes 

partículas/compostos é uma alternativa que vem sendo testada. Por exemplo, os vidros de 

silicato, conhecidos cuja composição básica é 45%SiO2, 24.5%Na2O, 24.5%CaO, 6%P2O5 (em 

mol%), encontraram amplo uso em aplicações de biomateriais devido a sua capacidade em 

depósito de apatita, que contribui para a osseointegração (Hench, 200656), indicando ser o 

biovidro capaz de induzir a mineralização de superfícies e tecidos (Hench,200656; Vollenweider 

et al., 200757). Estudos in vivo provaram que os biovidros estabelecem ligação com osso mais 

rapidamente do que qualquer outro composto biocerâmico (Jones et al., 201558) mas, no 

entanto, apresentam durabilidade química muito pequena (Bertolini et al., 200859), alta taxa de 

dissolução e fragilidade. Assim, o controle das reações da biodegradação e bioatividade pode 

ser alcançado através das modificações das composições dos biovidros (Vallet-Regi et al., 

200160). 

Outro elemento com potencial para estimular a deposição mineral é o Nióbio. Sua 

utilização na área odontológica é recente, contudo, já demonstrou melhora nas propriedades 

quando aplicado a diferentes materiais odontológicos (Carvalho et al., 201625, Bauer et al., 

201626, Carneiro et al., 201727). 

A adição de nióbio na composição dos vidros bioativos foi proposta para substituir a 

sílica, obtendo vidro bioativo de niobofosfato (NbG). A presença de nióbio em ambiente úmido 

atua como formador de estruturas vítreas em cadeias que apresentam ligações do tipo O-P-Nb-

O-P-o e Nb-O-Nb, substituindo grupos fosfatos em coordenações tetraédricas resultando em 

melhor durabilidade química (Sene et al., 200218), melhorando sua biocompatibilidade e 
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aumentando a radiopacidade do material (Carvalho et al., 201625, Han et al., 201346). O nióbio 

é um óxido metálico que manifesta propriedades de cristalinidade e automontagem, e funciona 

como um eficiente nucleador de hidroxiapatita e regulam positivamente (upregulate) os gens 

que controlam a diferenciação das células envolvidas na osteogênese (Kushwaha et al., 201261, 

Obata et al., 201262; Sene et al., 200463; Chenu et al., 201220 Viapiana et al., 201322). Miyazaki 

et al., (200164) estudaram géis de óxido de nióbio e constataram que os grupos Nb-OH podem 

atuar como centros de nucleação para apatita, semelhante os grupos silanóis Si-OH. Outros 

estudos indicam reduzida citotoxicidade (Silva MHP et al., 201165), promoção significativa da 

calcificação de osteoblastos, além de apresentar potencial de promover a atividade de 

fosfatatase alcalina, um marcador importante para o processo de geração de osso novo (Tamai 

et al., 200766). As hipóteses que a literatura testou foram que, em contraste com a sílica, o Nb 

participaria efetivamente da reação de osseointegração devido à sua alta biocompatibilidade 

com outros minerais Ca-P (Viapiana et al., 201322).  

Assim, sistemas vítreos contendo nióbio podem melhorar a durabilidade química, 

radiopacidade e biocompatibilidade de cimentos endodônticos, podendo substituir óxidos 

radiopacificadores, (lembrando que óxidos podem afetar negativamente o material). Ainda, a 

resistência química dos vidros de silicato pode ser aumentada pela adição do nióbio que exerce 

um efeito favorável sobre várias propriedades físicas e químicas em sistemas de silicato 

(Pradhan et al., 201523). Em ambiente úmido aumenta sua durabilidade química (Samuneva et 

al., 199116; Karlinsey et al., 200619) e mecânica, e apresenta citotoxicidade reduzida (Samuneva 

et al., 199116; Pradhan et al., 201523). 

A presença do íon Nb5+ na rede vítrea promove melhorias na resistência mecânica e 

confere ainda, módulo de elasticidade próximo ao osso cortical (Carvalho et al, 201753). 

Carvalho et al. (201625) propuseram com sucesso a inclusão de partículas de nióbio à guta-

percha (a fim de melhorar sua adesão à dentina radicular) e Sene et al., (200218); Vallittu et al., 
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(201867) aos cimentos endodônticos (objetivando melhorar a radiopacidade e a capacidade de 

selamento da região apical do canal radicular).  

Sabe-se que um cimento endodôntico ideal deve ser capaz de garantir a vedação 

impermeável de todo o comprimento do espaço do canal radicular tratado. Uma resposta 

benéfica adicional dos vidros bioativos está relacionada à sua comprovada alcalinidade, que 

pode provocar um efeito antibacteriano colaborando com o processo de cicatrização 

(osteogênico) (Setbon et al., 20147), e, assim, inibir a formação de biofilme no espaço do canal 

radicular (Carvalho et al., 201625). Neste contexto, sistemas vítreos baseados em nióbio têm 

sido de grande interesse devido à sua versatilidade estrutural e aplicações úteis. 

  



19 

 

  

2. MATERIAIS E MÉTODOS 

2.1 Grupos comerciais 

Os cimentos comerciais utilizados no presente estudo foram: AH Plus (Dentsply De 

Trey, Konstanz, Germany), Endofill (Dentsply, Petrópolis, Brasil), MTA Fillapex (Ângelus, 

Londrina, PR, Brasil), EndoSequence (BC Sealer, Brasseler USA, Savannah, GA, EUA). 

Composições, lote, fabricante e manipulação dos materiais estão descritos na Tabela 1 

2.2 Grupos experimentais 

Dois vidros bioativos foram utilizados: um vidro comercial (45S5 Sylc, OSspray Ltd, 

Londres, Reino Unido) e um vidro experimental à base de niobofosfato (NbG). A composição 

e forma de síntese detalhadas do NbG foram descritas em estudos prévios (Carvalho et al., 

201568; Carvalho et al., 201625). Antes da preparação dos cimentos, os vidros foram moídos em 

um moinho do tipo planetário (Pulverisette 5, Fritsch GmbH, Idar-Oberstein, Alemanha). Os 

materiais foram inseridos em jarros cerâmicos com esferas de carbeto de tungstênio (5 mm) e 

submetidos ao processo de moagem a seco.  

2.3 Métodos 

As propriedades fisicoquímicas foram avaliadas por intermédio dos testes: Tempo de 

presa (inicial e final), radiopacidade, escoamento, alteração de pH em ambiente ácido (pH=4) 

e neutro (pH=7), alteração de massa (sorção e solubilidade), a bioatividade por (MEV/EDS, 

FTIR/ATR e DR-X); e a biocompatibilidade por viabilidade celular, os resultados foram 

comparados entre si e com diferentes cimentos endodônticos comerciais  
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Tabela 1 – Fabricante, lote, composição e a manipulação dos cimentos endodônticos utilizados. 

Material 

(Fabricante, Lote) 
Composição Manipulação 

 

Cimento bioativo 45S5  
(Experimental) 

Pasta A: Partículas bioativas 50%  
Pasta B: silicato de sódio, glicerina e outros componentes  

Pasta base e pasta catalisadora foram dispersas em 
uma placa de vidro em uma proporção de 3:1  

 

Cimento bioativo niobofosfato 

(Experimental) 

Pasta A: Partículas bioativas 50% 

Pasta B: silicato de sódio, glicerina e outros componentes 

Pasta base e pasta catalisadora foram dispersas em 

uma placa de vidro em uma proporção de 3:1  

 

Endofill (Dentsply, Petrópolis, Brasil) 
(334427J) 

Pó: óxido de zinco, resina hidrogenada, subcarbonato de 

bismuto, sulfato de bário, borato de sódio anidro. 

Líquido: eugenol, óleo de amêndoas doce. 

Foram dispersas 3 gotas do líquido em uma placa 
de vidro e agulutinado de forma gradativa. 

 

MTA Fillapex (Ângelus, Londrina, 

PR, Brasil) (42503) 

Pasta 1: resina salicilato, sílica pirogenada e trióxido de 

bismuto como agente radiopaco 

Pasta 2: resina de MTA (40%), sílica pirogenada, dióxido 
de titânio e resina desalicilato de 1,3-butileno glicol 

Pasta base e pasta catalisadora foram dispersas em 
um bloco de papel impermeável na proporção de 

1:1. 

 

AH Plus (Dentsply De Trey, 

Konstanz, Germany) (267201I) 

Pasta A: éter de bisfenol A, diglicidil, tungsteanato de 

cálcio, óxido de zircônio, aerosil e óxido de ferro. 

Pasta B: amina adamantana, n-dibenzil-5-oxanonano-
diamina, tungsteanato de cálcio, óxido de zircônio e óleo 

de silicone. 

Pasta base e pasta catalisadora foram dispersas em 

um bloco de papel impermeável na proporção de 
1:1. 

 

(EndoSequence BC (Brasseler USA, 

Savannah, GA, EUA (10)16004SP) 

Oxido de zircônio, silicatos de cálcio, fosfato de cálcio 
monobásico, hidróxido de cálcio, agentes de carga e de 

espessamento 

Pasta única previamente manipulada 
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2.2 Propriedades fisicoquímicas 

2.2.1 Tempo de presa 

Para o ensaio do tempo de presa, os cimentos foram manipulados e inseridos em uma 

matriz de silicone em forma de disco (Ø: 10x2mm), passados 1min do início da manipulação 

uma agulha de Gillmore de diâmetro de 2,12mm com um peso de 113,4g foi usada para a 

obtenção do tempo de presa inicial. Esse tempo foi determinado até a agulha não conseguir 

deixar marcas na superfície do espécime. Nesse momento, foi registrado o tempo de presa 

inicial, após esse período partiu-se para a determinação do tempo de presa final. Para a 

determinação do tempo de presa final foi utilizada uma agulha de Gillmore com uma ponta de 

diâmetro de 1,06mm e um peso de 453,6g (ASTM: C266-18) (Figura 1). Para cada material 

foram confeccionados cinco corpos de prova (n=5) as leituras foram realizadas em triplicata e 

uma media foi tirada para cada corpo de prova.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

B 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 1 - Leitura do tempo de presa inicial e final dos cimentos testados. (A): Confecção do corpo de 

prova; (B): Agulha de Gillmore utilizada para a determinação dos tempos de presa; (C): Tempo de presa 
inicial;(D): Tempo de presa final. 

B 

D C 

A 
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2.2.2 Radiopacidade   

Cada cimento foi manipulado e inserido em uma matriz metálica circular (Ø: 5x1mm). 

Após a presa final, os corpos de prova dos cimentos foram colocados em um sensor digital 

(Kodak RVG100 Digital Radiography sistema; Módulo Xray2Go Ex) com uma escala de 

alumínio. Uma fatia de um dente pré-molar humano sadio com esmalte e dentina (Ø:1mm) foi 

utilizada para a comparação. Esse conjunto foi posicionado a 25cm de distância de um aparelho 

radiográfico (Gnatus XR 6010, Ribeirao Preto, Brasil) com parâmetros de exposição de 0,20s 

a 70 KVp e 8 mA (ISO 6876: 2012).  As imagens radiográficas obtidas foram levadas a um 

software (software Image Tool - versão 3.00. The University of Texas Health Science Center, 

San Antonio, USA) para a determinação da radiopacidade através da densidade radiográfica, a 

qual foi convertida em milimetros de alumínio (mmAl) (Figura 2). Para cada material foram 

confeccionados cinco corpos de prova (n=5) que foram lidos em triplicata. 

 

Figura 2 - (A): Esquema ilustrando a confecção dos CP; (B): Disposição no sensor dos CP, fatia 

do pré-molar e escala de alumínio, (C): Digitalização, (D): histograma de opacidade. 

 

A 

D 

B 

C 
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2.2.3 Escoamento  

Para a determinação do escoamento, os cimentos foram manipulados e 0,05mL de cada 

material foi depositado no centro de uma placa de vidro (50x50x4mm) com o auxilio de uma 

seringa tuberculina de mL. Após 180 ± 5seg da mistura dos cimentos, uma segunda placa de 

vidro (50x50x4mm) foi colocada sobre o material, e sobre esse conjunto um peso de 94g foi 

posicionado na superfície da placa perfazendo um peso final de 120g.  

Após 10min o peso foi removido e com um paquímetro digital (Mitutoyo, Tóquio, 

Japão) foi realizada a mensuração máxima e mínima do diâmetro do disco formado pelo 

escoamento do material (ISO 6876: 2012). Para cada material foram confeccionados cinco 

corpos de prova (n=5) que foram lidos em triplicata. (Figura 3).  

 

Figura 3 - (A): Esquema ilustrando a confecção dos CP, (B): Sobre peso (94g) sobre a segunda placa, 

(C): Registro do maior eixo, (D): Registro do menor eixo. 

 

  

A 

C D 

B 
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2.2.4 Atividade alcalinizante (pH), perda e alteração de massa 

A atividade alcalinizante foi conduzida em soluções contendo diferentes pH(i) iniciais 

(4 e 7) e nos tempos de 24h, 48h, 7dias, 14dias e 28dias. Dez espécimes de cada cimento foram 

confeccionados em forma de disco (Ø15x2mm) e divididos nos dois pH(i) testados (n=5).  

Previamente à hidratação os corpos de prova foram pesados para obter a sua massa 

inicial (M1) em balança analítica de precisão de 0,0001g para obtenção da massa inicial (M1) 

(Ohaus Corporation, New Jersey, NJ, EUA) e em seguida inseridos em frascos contendo 6mL 

de solução e mantidos em estufa a 37°C até o momento da leitura (Figura 5).  

Após períodos de armazenamento (24h, 48h, 7dias, 14dias e 28dias) as amostras foram 

removidas das soluções, lavadas e secadas em papel absorvente para a obtenção da massa dos 

discos (M2). Em seguida, os materiais foram posicionados em novos frascos com as mesmas 

quantidades das soluções frescas. Após 28 dias, as amostras foram dessecadas novamente por 

30 dias e pesadas até a obtenção de uma massa estável final (M3). A sorção e solubilidade dos 

materiais foi determinada através das seguintes equações: 

𝑆𝑜𝑟çã𝑜 =
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 2 − 𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 3

𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒
 

𝑆𝑜𝑙𝑢𝑏𝑖𝑙𝑖𝑑𝑎𝑑𝑒 =  
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 1 − 𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 3

𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒
 

 

Após a determinação da massa das amostras e substituição dos frascos e soluções em 

cada período de avaliação, as soluções em que os espécimes estavam armazenados 

anteriormente foram utilizadas para a mensuração do pH. A mensuração do pH foi realizada 

com um eletrodo posicionado diretamente nos frascos contendo as soluções (QM-A338, 

Quimis, São Paulo, Brasil).  
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Figura 4 - (A): Esquema ilustrando o ensaio de atividade alcalinizante. (B): Ensaio de alteração 

de massa dos materiais testados. 
 

2.2.5 Bioatividade (MEV/EDS, FTIR-ATR e DRX) 

Dois espécimes em formato de disco (Ø10x1mm) foram confeccionados para cada 

material. As amostras foram hidratadas em frascos plásticos individuais contendo 5mL de 

solução de fluido corporal simulado (SBF) e armazenados em estufa por 30 dias a 37 ºC. Após 

o período de hidratação, foram retiradas da solução e desidratadas em dessecador por 24 h. 

Imagens de MEV/EDS (TM3030, Hitachi, Tóquio, Japão) em magnificações de 1000x 

e 5000x foram obtidas antes e após a hidratação em SBF para caracterização morfológica dos 

precipitados depositados na superfície. Posteriormente, espectros de FTIR/ATR foram 

coletados (IRTracer-100, Shimadzu, Quioto, Japão) para identificação de bandas características 

de precipitados de cálcio e fosfato (Kokubo et al., 199099). Os espectros foram obtidos em modo 

de transmitância, com 60 varreduras em resolução de 4 cm-1 e range de 400 a 2000 cm-1, 

utilizando pastilhas de Brometo de potássio (KBr).  

Caracterização adicional dos precipitados foi realizada através de medidas de difração 

de Raios-X em um difratômetro (D8 Advance, Bruker, Alemanha) com radiação Cu-Kα (40 
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kV, 40 mA), detector linear e fenda de 0,6 mm. Todas as medidas foram feitas à 25 ºC, com 

passo angular (2θ) de 0,02º e intervalo de medida de 4 a 94º. 

 

 
Figura 5 - Esquema ilustrando a bioatividade dos CP. (A): Leitura em MEV/EDS, (B): Imersão 

em SBF por 30dias, (C): Dessecação por (7d), (D): Leitura da formação de precipitados 

(MEV/EDS, FTIR/ATR e DRX). 

 

2.2.6 Biocompatibilidade 

As células de fibroblastos gengivais humanos HGF (American Type Culture Collection 

- ATCC® CRL-2014TM), foram mantidas em estufa a 37ºC e 5% CO2 em atmosfera úmida, e 

cultivada em meio de cultura Dulbecco’s Modified Eagle Medium (DMEM; Gibco) 

enriquecido com 10% de soro fetal bovino (SFB; Atlanta biologicals®), 100 U mL-1 de 

penicilina, 100 µg mL-1 de estreptomicina e 250 mg mL-1 Fungizone (anfotericina B; Gibco) e 

armazenadas a 37°C em 5% de CO2 até o momento do uso. Para avaliar seus efeitos biológicos, 

o meio condicionado foi produzido por imersão dos corpos de prova (N=45, Ø 5mmx1mm h / 

esterilizados / luz ultravioleta / 30min), ao meio de cultura a 37°C por 24h (Figura 6).  



27 

 

 

Figura 6 - Esquema ilustrando. (A): Cultura dos fibroblastos gengivais, (B): Condicionamento 

do meio com os cimentos endodônticos. 

 

A viabilidade celular relativa das amostras foi avaliada usando solução de MTT (3-(4,5-

dimetil-2-tiazolil)-2,5difenil-tetrazólio brometo 0,5% + DMEM/SFB). As placas foram 

incubadas por 24 horas (37C, umidade 98%, 5% de CO2) protegidas da luz. Depois desse 

período, o meio foi trocado por dodecil sulfato de sódio (SDS) a 10% (100 µL/poço) e incubada 

por 30min a 37°C e o valor de absorbância foi registrado em leitura espectrofotométrica a um 

comprimento de onda de 550nm (Synergy H1, Bio Tek Instruments, Winooski, VT, EUA). A 

partir dos valores de absorbância obtidos foram calculadas as porcentagens de viabilidade 

celular. O cálculo considerou: % Viabilidade = TA / T1 x100. Onde: TA = média da absorbância 

da célula tratada – absorbância do branco da amostra / T1 = absorbância da suspensão celular 

sem tratamento. Foram gerados gráficos comparativos entre as concentrações testadas e as 

porcentagens de crescimento e viabilidade celulares utilizando-se o programa GraphPad Prism. 

(GraphPad Software, LLC, 2365 Northside Dr., Suite 560, San Diego, CA 92108, EUA) Figura 

7. 
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Figura 7 - Esquema ilustrando a atividade de citotoxicidade celular. (A): Cimentos + meio de 

cultura, (B): Fibroblastos gengivais imersos em meio condicionado, (C): Placas armazenadas, 

(D): Meio de cultura + MTT incubadas e protegidas da luz, (E): Meio contendo SDS, (F): 

Leitura espectrofotométrica.   
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2.3 Análise estatística 

A análise estatística foi realizada utilizando o software SigmaPlot (SigmaPlot 13.0, 

Systat Software Inc., San Jose, CA, USA). Todos os dados foram submetidos ao teste de 

normalidade de Shapiro-Wilk (α=0,05). 

Os dados de tempo de presa inicial, tempo de presa final e escoamento foram submetidos 

ao teste de análise de variância para um fator (one-way ANOVA) e pós-teste de Holm-Sidak 

(α=0,05) para contraste de média.  

Para os testes de radiopacidade, perda de massa e viabilidade celular os dados foram 

submetidos ao teste Kruskal-Wallis (One-way) e pós teste Students-Newman-Keuls (α=0,05). 

Os dados de pH, alteração de massa e bioatividade (MEV/EDS, FTIR/ATR e DRX) foram 

apresentados de forma descritiva. 
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3. RESULTADOS 

3.1 - Tempo de presa 

A média e os desvios-padrão para o teste do tempo de presa estão apresentados na Figura 

8. De acordo com a análise estatística realizada, observa-se uma diferença significativa entre os 

grupos testados (p<0,05). A maior média de tempo de presa inicial foi obtido para o 45S5 e a 

menor para o Endofill (p<0,05). Já para o tempo de presa final a maior média foi obtida para o 

BC Sealer e a menor para o Endofill (p<0,05). 

 

Figura 8 - Média e desvios-padrão dos resultados de tempo de presa inicial e final dos materiais 

testados*. 
*Diferentes letras maiúscula indicam diferença estatística dos valores de tempo de presa inicial (p<0,05).  

**Letras minúsculas diferentes indicam diferença estatística dos valores de tempo de presa final (p<0,05). 
 

 

3.2 - Radiopacidade 

A média e os desvios-padrão para o teste da radiopacidade estão apresentados na Figura 

9. De acordo com a análise estatística realizada, pode-se observar diferença significativa de 

radiopacidade entre os grupos tratados (p <0,001), sendo que a maior média de radiopacidade 

foi obtida para o AH Plus, seguido do Endofill, BC Sealer, MTA Fillapex, esmalte, NbG, 

dentina e, 45S5. Todos os grupos apresentaram radiopacidade superior à dentina (p<0,05), 
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exceto o experimental 45S5. O grupo MTA Fillapex foi semelhante ao esmalte dentário 

(p>0,05). 

 

Figura 9 - Média e os desvios-padrão dos resultados da radiopacidade dos materiais testados*. 

*Diferentes letras maiúsculas representam diferença estatística (p<0,05). 
 

 

3.3 - Escoamento 

A média e o desvio-padrão para o teste do escoamento estão apresentados na Figura 10. 

De acordo com a análise estatística realizada, pode-se observar que não houve diferença 

significante entre os grupos de tratamento (p=0,051). 
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Figura 10 - Média e os desvios-padrão dos resultados do escoamento dos materiais testados 

(p=0,051). 

 

3.4 – Atividade alcalinizante 

Na Figura 11 está a representação gráfica dos valores do pH dos materiais testados em 

diferentes períodos (24 h, 48 h, 7 dias, 14 dias e 28 dias) com pH inicial igual a 4.  

 

Figura 11 - Análise do pH dos cimentos nos diferentes períodos na condição de pH(i) 4. 
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É possível observar que no pHi(4) os cimentos AH Plus e Endofill não conseguiriam 

neutralizar o pH ácido, o grupo AH Plus apresentou um pH < do que 5, e o Endofill < do que 

7. Também, é possível observar que os cimentos contendo partículas bioativas mantiveram os 

valores de pH acima de 7, o grupo NbG apresentou um pH< do que 9, o MTA Fillapes < do 

que 9, o 45S5= a 11 e o BC Sealer>do que 12.   

Na Figura 12 está a representação gráfica dos valores do pH dos materiais testados em 

diferentes períodos (24 h, 48 h, 7 dias, 14 dias e 28 dias) com pH inicial igual a 7.  

 

Figura 12 - Análise do pH dos cimentos nos diferentes períodos na condição de pH(i) 7. 
 

É possível observar que no pHi(7) os cimentos AH Plus e o Endofill acidificaram 

levemente o meio, o grupo Endofill apresentou pH < do que 6, o AH Plus< do que 7. Por outro 

lado, é possível observar que os cimentos contendo partículas bioativas alcalinizaram o meio, 

o grupo NbG apresentou pH< do que 9, o MTA Fillapex<do que 10 o 45S5< do que 12 e BC 

Sealer> do que 12. 
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3.5 – Perda e alteração de massa  

Na Figura 13 está a representação gráfica dos valores da perda de massa dos materiais 

testados ao final de 28 dias com pH(i) 4. De acordo com a análise estatística realizada, pode-se 

observar diferença significativa da perda de massa entre os grupos tratados (p <0,001), onde a 

menor média foi para AH Plus, e a maior para o NbG, seguido do 45S5; MTA Fillapex; BC 

Sealer; Endofill. Os grupos experimentais NbG e 45S5 são semelhantes (p=0,676).  

 

Figura 13 - Análise de perda de massa final do pH4 dos cimentos testados*. 

Letras diferentes representam diferença estatística (p<0,05). 

 

Na Figura 14 está a representação gráfica dos valores da perda de massa dos materiais 

testados ao final de 28 dias com pH(i) 7. De acordo com a análise estatística realizada, pode-se 

observar diferença significativa da perda de massa entre os grupos tratados (p <0,001), onde a 
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maior média foi para o 45S5 e a menor para o AH Plus (p<0,001). Os grupos BC Sealer e 

Endofill são semelhantes (p=0,295). 

 

Figura 14 – Análise de perda de massa final do pH7 dos cimentos testados*. 

* Letras diferentes representam diferença estatística (p<0,05). 

 

Na figura 15 e 16 observa-se o comportamento (alteração de massa) dos cimentos nos 

diferentes períodos testados em imersões (pH (i) 4 e pH (i) 7). 

Em qualquer das imersões observa-se um comportamento similar, o grupo experimental 

(NbG e 45S5) e o grupo MTA Fillapex apresentaram grande alteração de massa (%), enquanto 

que, o grupo à base de resina epóxi (AH Plus) e o de óxido de zinco e eugenol (Endofill) o 
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comportamento foi quase nulo. Altos valores de ganho de massa foram observados para o grupo 

BC Sealer. 

 

 

Figura 15 e 16 – Alteração de massa (%) em diferentes períodos na condição de pH (i) 4, pH (i) 

7. 
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3.6 – Bioatividade   

Após 30 dias de hidratação em SBF foi possível observar uma formação de precipitados 

nas superfícies de todos os grupos, com exceção do AH Plus. A análise de EDS dos cimentos: 

AH Plus (Figura 17) Zr (zircônio); Si (silício); e Ca (cálcio), Endofill (Figura 18) P (fósforo), 

Ca (cálcio), Zn (zinco), Ba (bário) e Bi (bismuto), MTA Fillapex (Figura 19) Ca (cálcio) e P 

(fósforo), BC Sealer (Figura 20) Ca (cálcio), P (fósforo), Zr (zircônio) e Ta (tântalo), os 

experimentais (45S5 e NbG) (Figura 21) e (Figura 22) apresentaram Ca (cálcio), P (fósforo).  
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Figura 17 - (AH Plus) - Análises MEV/EDS dos grupos tratados. Fotomicrografia das amostras imersas em SBF após 30 dias, mostrando 

ausência de aglomerado de partículas precipitadas.  
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Figura 18 - (Endofill) - Análises MEV/EDS dos grupos tratados. Fotomicrografia de amostras imersas em SBF após 30 dias, mostrando aglomerado 

de partículas precipitadas. 
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Figura 19 - (MTA Fillapex) - Análises MEV/EDS dos grupos tratados. Fotomicrografia de amostras imersas em SBF após 30 dias, mostrando 

aglomerado de partículas precipitadas. A análise de energia dispersiva por Raio-X revelou altos picos de Ca e P. 
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Figura 20 - (BC Sealer) Análises MEV/EDS dos grupos tratados. Fotomicrografia de amostras imersas em SBF após 30 dias, mostrando aglomerado 

de partículas precipitadas. A análise de energia dispersiva por raio – x revelou altos picos de Ca e P. 
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Figura 21 - (45S5) Análises MEV/EDS dos grupos tratados. Fotomicrografia de amostras imersas em SBF após 30 dias, mostrando aglomerado de 

partículas precipitadas. A análise de energia dispersiva por Raio – x revelou altos picos de Ca e P. 
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Figura 22 - (NbG) Análises MEV/EDS dos grupos tratados. Fotomicrografia de amostras imersas em SBF após 30 dias, mostrando aglomerado de 

partículas precipitadas. A análise de energia dispersiva por Raio – X revelou picos Niobio, Calcio e Fósforo. 
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As análises de FTIR/ATR e DRX mostraram os seguintes resultados para cada um dos cimentos analisados:  

 

1) AH Plus: FTIR/ATR mostrou ausência de picos precursores de bioatividade. Os picos localizados nas bandas de 500cm-1 e 820cm-1 (a), 1.183cm− 

1 (b) e 1510cm-1 (c) foram correspondentes à sílica, componentes da sílica e a compostos aromáticos, respectivamente. Sob os espectros de DRX, 

o cimento AH apresentou óxido de zircônio (ou zircônia) (ICDD card #00-037-1484) e tungstato de cálcio) (ICDD card #01-085-0443) (Figura 

23). 

2) Endofill: FTIR/ATR mostrou ausência de picos precursores de bioatividade. Os picos localizados nas bandas de 925 cm− 1 e 1200− 1 (a), 1000− 1 

(b), 1510− 1 (c) e 1680− 1 (d) foram correspondentes à compostos do eugenol (a), compostos aromáticos (b, c) e hidroxila (d). Sob os espectros de 

DRX, o cimento Endofill apresentou óxido de zinco (ICDD card #01-080-0075), óxido de bismuto carbonatado (ICDD card #00-041-1488), e 

sulfato de bário (ICDD card #00-024-1035) (Figura 24). 

3) MTA Fillapex: FTIR/ATR mostrou picos precursores de bioatividade. Os picos localizados nas bandas de 560 cm− 1 e 600− 1 (a) corresponderam 

à apatita carbonatada; os picos localizados nas bandas de 700cm− 1, 710− 1, 1080− 1, 1415− 1 e 1460− 1 (b) corresponderam ao carbonato de cálcio e 

o pico localizado em 940− 1 (c) correspondeu ao silicato de cálcio hidratado. Sob os espectros de DRX, o cimento MTA Fillapex apresentou 

tungstato de cálcio (ICDD card #001-085-0443) e carbonato de cálcio (ICDD card #01-081-2027) (Figura 25). 

4) BC Sealer: FTIR/ATR mostrou picos precursores de bioatividade. Os picos localizados nas bandas de 560− 1, 870− 1, 960− 1, 1025− 1 (a) 

corresponderam à apatita carbonatada e os picos localizados em 1415− 1 e 1460− 1 (b) corresponderam ao carbonato de cálcio. Sob os espectros de 

DRX, o cimento BC Sealer apresentou carbonato de cálcio (ICDD card #00-005-0586) (Figura 26). 

5) Cimento experimental contendo 45S5: FTIR/ATR mostrou picos precursores de bioatividade. Os picos localizados nas bandas de 560− 1 e 870− 

1 (a) corresponderam à apatita carbonatada e os picos das bandas 710− 1, 1080− 1 e 1415− 1   

(b) ao carbonato de cálcio. Sob DRX, cimento experimental contendo 45S5 apresentou carbonato de sódio e cálcio hidratado (ICDD card #00-

024-1065), e carbonato de cálcio (ICDD card #01-072-1937) (Figura 27).   
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6) Cimento experimental contendo NbG: FTIR/ATR mostrou picos precursores de bioatividade. Os picos localizados nas bandas de 560− 1 (a), 

940− 1 (b) e 1460− 1 (c) corresponderam à apatita carbonatata, ao silicato de calcio hidratado e ao carbonato de calcio, respectivamente. Sob DRX, 

o cimento experimental contendo NbG apresentou fosfato de sódio e cálcio hidratado (ICDD card #00-038-0410) (Figura 28).  
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Figura 23 - (AH) - Análises de FTIR/ATR DRX para o cimento AH Plus após 30 dias de imersão em SBF. O lado esquerdo da imagem mostra os 

resultados de FTIR/ATR e o lado direito mostra os resultados de DRX. Os espectros evidenciaram ausência de picos relativos a componentes que 

pudessem ser precursores de bioatividade. 
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Figura 24 - (Endofill) - Análises de FTIR/ATR e DRX para o cimento Endofill após 30 dias de imersão em SBF. O lado esquerdo da imagem 

mostra os resultados de FTIR/ATR e o lado direito mostra os resultados de DRX. Os espectros evidenciaram ausência de picos relativos a 

componentes que pudessem ser precursores de bioatividade. 
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Figura 25 - (MTA Fillapex) - Análises de FTIR/ATR e DRX para o cimento MTA Fillapex após 30 dias de imersão em SBF. O lado esquerdo da 

imagem mostra os resultados de FTIR/ATR e o lado direito mostra os resultados de DRX. Os espectros evidenciaram picos relativos a componentes 

precursores de bioatividade. 
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Figura 26 - (BC Sealer) - Análises de FTIR/ATR e DRX para o cimento BC Sealer após 30 dias de imersão em SBF. O lado esquerdo da imagem 

mostra os resultados de FTIR/ATR e o lado direito mostra os resultados de DRX. Os espectros evidenciaram picos relativos a componentes 

precursores de bioatividade. 
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Figura 27 - (Cimento experimental contendo 45S5) Análises de FTIR/ATR e DRX para o cimento contendo 45S5 após 30 dias de imersão em SBF. 

O lado esquerdo da imagem mostra os resultados de FTIR/ATR e o lado direito mostra os resultados de DRX. Os espectros evidenciaram picos 

relativos a componentes precursores de bioatividade. 
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Figura 28 - (Cimento experimental NbG) Análises de FTIR/ATR e DRX para o cimento contendo NbG após 30 dias de imersão em SBF. O lado 

esquerdo da imagem mostra os resultados de FTIR/ATR e o lado direito mostra os resultados de DRX. Os espectros evidenciaram picos relativos 

a componentes precursores de bioatividade. 
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3.7 Biocompatibilidade 

Na figura 29 observa-se diferenças entre os valores médios da viabilidade celular entre 

os grupos tratados (p=0,006), evidenciando o maior valor para o AH Plus e o menor para o 

Endofill. Os grupos BC Sealer e Endofill são semelhantes (p=0,127). 

 

 

Figura 29 - Viabilidade celular de fibroblastos gengivais humanos (HGF) em contato com 

materiais testados, após cultura de 24 horas. 
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4. Discussão  

Os cimentos endodônticos podem ser inertes ou capazes de induzir a deposição de tecido 

duro. Em geral, a bioatividade de um cimento endodôntico está diretamente relacionada à 

constituição química e depende da interação entre ele e o ambiente circundante (Collares et al., 

201169). 

Os nossos achados mostraram em testes biológicos que os cimentos experimentais 

contendo 45S5 e NbG aglomeraram precipitados de Ca e P em sua superfície (mais 

especificamente, esses precipitados eram compostos de hidroxiapatita carbonatada e carbonato 

de cálcio); o que indica a potencial bioatividade do material. Além disso, mostraram viabilidade 

celular e os testes fisicoquímicos mostraram, que os cimentos experimentais elevaram o pH dos 

meios; demostraram propriedades adequadas de escoamento e tempo de presa. Porém, a 

radiopacidade esperada conforme as normas internacionais só foram alcançadas pelo NbG. No 

entanto, em relação à perda e à alteração de massa os cimentos experimentais não alcançaram 

os parâmetros sugeridos pela norma ISO 6876-2002. 

Desta forma, o objetivo deste estudo foi desenvolver cimentos experimentais à base de 

vidros bioativos, testar a bioatividade (viabilidade celular), avaliar a biocompatibilidade 

(viabilidade celular) e caracterizar algumas propriedades fisicoquímicas como tempo de presa 

(inicial e final), radiopacidade, escoamento, capacidade alcalinizante em meio ácido e neutro e, 

alteração de massa (sorção e solubilidade), afim de proporcionar uma comparação com 

cimentos endodônticos disponíveis no mercado (AH Plus – Dentsply De Trey, Konstanz, 

Germany, Endofill - Dentsply, Petrópolis, Brasil, MTA Fillapex - Ângelus, Londrina, PR, 

Brasil, EndoSequence BC - Brasseler USA, Savannah, GA, EUA). 

A bioatividade é uma propriedade desejável para cimentos endodônticos, no entanto a 

adição de partículas visando ganho de melhorias em suas propriedades, podem vir a interferir 

no seu arranjo estrutural, além de afetar a reatividade de sua superfície.  
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Desta forma, o tempo de presa de um cimento também depende de seus constituintes, 

além do tamanho das partículas, temperatura ambiente e umidade (McMichen et al., 200370; 

Donnelly et al., 200671; Marin-Bauza et al., 201072). O maior tempo de presa produz a 

porosidade, podendo resultar na lixiviação de subprodutos citotóxicos (Loushine et al., 20116; 

Silva et al., 201373) além de permitir infiltração de microorganismos nocivos ao ambiente. De 

acordo com a norma ISO (6876:2012), o tempo de presa médio deve estar dentro da faixa 

estabelecida pelo fabricante. Neste estudo os dois cimentos experimentais preencheram este 

critério, mostrando que mesmo com a possibilidade de os constituintes influenciarem as 

propriedades, as partículas adicionadas (quantidade e tipo) não afetaram o tempo de presa dos 

cimentos. 

O nióbio é um metal que apresentou boa radiopacidade em vários estudos (Carvalho et 

al., 201625; Bauer et al., 201626; Carneiro et al., 201727). No presente estudo apresentou 

resultados de radiopacidade superiores à dentina, talvez isso tenha ocorrido em virtude da sua 

dissolução na rede do vidro ou de sua lixiviação (Balbinot et al., 202024). Nos cimentos 

biocerâmicos como o MTA Fillapex e BC Sealer, os estudos apontam que radiopacificadores 

como óxido de bismuto (MTA Fillapex) utilizado afeta a cinética de hidratadação (Camilleri et 

al., 201174), e é citotóxico (Abudayyak et al., 201665), o óxido de zircônio (BC Sealer) é inerte 

e, não participa da reação de hidratação (Camilleri et al., 201174).  

Por intermédio do escoamento o cimento une dente-material propicia a interação entre 

o substrato, embrica-se mecanicamente aos túbulos e adere quimicamente à rede de colágenos 

da matriz dentinária. (Siqueira et al., 199576), ou seja, o cimento deve se colar à dentina das 

pareses do canal e selar o sistema de canais radiculares. Neste estudo, Todos os materiais 

testados apresentaram escoamento superior aos exigidos pela norma ISO 6876:2012.  

O aumento do pH dos meios (4 e7) foi observado em todos os grupos, especialmente 

nas primeiras 24h. Analisando o comportamento dos biovidros experimentais é possível 
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observar um comportamento alcalinizante similar em suas curvas de pHs estudadas. 

Inicialmente, as curvas de pHs exibem um aumento acentuado de pH na primeira hora, e depois 

tende a uma estabilização. Estudos indicam que deve ocorrer uma intensa liberação de íons e 

dissolução da matriz (troca de íons hidroxila) entre as partículas bioativas ricas em Ca2+ e/ou 

Na+ pelos íons H3O
+ da solução), seguido de uma estabilização em virtude da formação da 

camada de sílica-gel que reduz a liberação de íons provenientes da estrutura do material. 

(Cerruti et al., 200577; Lopes et al., 201478), esta alcalinidade além de proporcionar bioatividade, 

também ajuda na osteogênese formando tecido novo na região apical. 

Os grupos biocerâmicos (BC Sealer; MTA Fillapex) elevaram o pH das soluções iniciais 

4 e 7 para patamares alcalinos (contribuindo para o potencial osteogênico, biocompatibilidade 

e ação antibacteriana) e se mantiveram após 28 dias. O silicato dicálcio e o silicicatotricálcio 

produzem hidróxido de cálcio ao reagir com a água, proporcionando uma forte alcalinidade 

absorve dióxido de carbono, impedindo a sobrevivência das bactérias anaeróbicas (Marão et 

al., 201179; Koch et al., 200980).  

A literatura já relatou que o pH alcalino dos cimentos endodônticos poderia neutralizar 

o ácido lático dos osteoclastos e impedir a dissolução dos componentes mineralizado dos 

dentes, ativando a fosfatase alcalina (Stock et al., 198581), além de criar um ambiente adverso 

para maioria das bactérias que podem sobreviver após o tratamento endodôntico (Stuart et al., 

200682). Embora o aumento do pH esteja relacionado a uma maior lixiviação de íons (Na+ e 

Ca2++ por troca com íons H3O
+), a liberação dos íons Ca2++ são de maior importância para a 

bioatividade de cimentos endodônticos mesmo sabendo que uma rápida liberação de íons 

seguida por um esgotamento ocasiona um desequilíbrio entre suas propriedades mecânicas e 

bioativas (ganho ou perda de massa e morte celular) (Lopes et al., 201478; Odermatt et al., 

202083), como bem foi demonstrado nos grupos BC Sealer e cimento experimental contendo 

45S5. 



56 

 

Por padrão, a perda de massa de um material deve estar próxima de 0,1% e não exceder 

3% da massa inicial (ISO 6876:2012). Neste estudo a perda e alteração de massa foi baseada 

na pesagem inicial (antes da hidratação em água destilada contendo pH (i)4 ou 7, 28 dias de 

hidratação e após a dessecação por 30 dias). A alcalinização do pH pode estar ligada a 

dissolução de alguns componentes reativos dos cimentos, desta forma, perdas e alterações de 

massas volumosas foram observadas para os cimentos experimentais 45S5 e NbG, que pode 

estar relacionado à alta reatividade do vidro 45S5 em meio aquoso. O biovidro inicialmente 

perde íons sódio e cálcio por troca com íons H3O
+ da solução, (essa lixiviação promove um 

aumento local do pH) ou, ao fato dos materiais hidrofílicos terem algumas de suas 

características alteradas em função da umidade (Al-Haddad et al., 201684).  

Neste estudo o cimento experimental NbG em meio ácido (pH=4) apresentou 

aproximadamente 40% de perda de massa enquanto que em pH neutro (pH=7) apresentou 

aproximadamente 15%. Este encontrado está de acordo com estudos (Zerlim , 200885) onde o 

NbG tem sua taxa de lixiviação aumentada significativamente em ambiente ácido por conta da 

ruputura das ligações iônicas “cross-links,”onde ocorre uma hidratação rápida promovendo 

uma dissolução uniforme, já no meio básico, o processo ocorre com taxas menores. No entanto, 

a perda e alteração de massa (dissolução) culmina na formação de uma camada rica de sílica 

hidratada que reagido com os flúidos forma uma camada de fosfato de cálcio que evolui 

gradualmente e cristaliza-se formando hidroxiapatita carbonatada durante seu processo de 

hidratação contínua (Bodanezi et al., 200886). O que foi observado no teste de bioatividade.  

A presença lixiviada de nióbio como produto de dissolução é positiva para a 

bioatividade do vidro (Balbinot et al., 201887), em virtude do conhecimento de que óxidos 

podem promover o crescimento de cristais e a mineralização biomimétrica dos tecidos 

circundantes (Karlinsey et al., 200619). Os grupos Endofill, AH Plus e, MTA Fillapex, sofreram 

pouca perda e alteração de massa, talvez em virtude de seus elos cruzados em polímeros não 
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reativos da resina hidrogenada (Endofill) ou de resina epóxi e pastas poliaminas que formam 

ligações covalentes (rígidas e fortes no AH Plus), que afetam a hidratação agindo como uma 

barreira, impedindo a interação da água com a matriz dos cimentos desfavorecendo sua maior 

dissolução (Borges et al., 201255; Viapiana et al., 201488), e no MTA Fillapex a matriz insolúvel 

de sílica cristalina resinosa, o trióxido de bismuto, relacionado a baixa estabilidade molecular 

do material (Fridland et al., 200389), o que pode explicar sua baixa solubilidade. 

Por outro lado, ganho de massa foi observado para o cimento biocerâmico BC Sealer 

nas primeiras 24 horas e se manteve constante até os 28 dias. Estudos indicam que pode haver 

alta taxa de liberação de íons cálcio reagindo formando cristais de carbonato de cálcio (Duarte 

et al., 201290). O componente silicato tricálcico (Ca3SiO5) 5 e silicato bicálcico (Ca2SiO4) 

reagem com a água induzindo a formação de géis e cristais amorfos de hidrato de silicato de 

cálcio (CSH) e hidróxido de cálcio (Camilleri et al., 200791; Ylmén et al., 200992; Bergold et 

al., 201593; Choi et al., 201994), além da água que ficou retida nos poros e capilares durante a 

reação de presa em virtude da reação do hidróxido de cálcio com os íons fosfatos (Hirschberg 

et al., 201395). Isso de alguma forma foi observado pois o cimento BC Sealar apresentou uma 

grande formação de precipitados em sua superfície.  

Os corpos de provas dos cimentos endodônticos foram caracterizados usando 

FTIR/ATR e DRX. Os resultados dos cimentos bioativos mostraram algumas semelhanças 

entre si em termos. No teste de bioatividade os resultados (MEV) mostraram formação de 

precipitados minerais nas superfícies de todos os grupos, com exceção ao AH Plus. A análise 

elementar (EDS) revelou que os precipitados formados eram compostos principalmente por 

picos de energia de P e Ca, o cimento Endofill apresentou altos picos de P (fósforo); Ca (cálcio); 

Zn (zinco); Ba (bário) e Bi (bismuto), MTA Fillapex P (fósforo); Ca (cálcio), BC Sealer P 

(fósforo); Ca (cálcio); Zr (zircônio) e Ta (tântalo), 45S5 P (fósforo); e Ca (cálcio), NbG P 
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(fósforo); Ca (cálcio) e Nb (nióbio), esse indicativo de bioatividade, evoca a formação de 

hidroxiapatita ou apatita carbonatada composta principalmente de Ca e P. 

A formação desses compostos precursores de bioatividade pode ser observada nas 

análises de FTIR/ATR e DRX para os dois cimentos experimentais (45S5 e NbG) e para os 

comerciais MTA Fillapex e BC Sealer. Estudos (Shokouhinejad et al., 201296) indicam que nos 

vidros bioativos a presença lixiviável dos (íons como Ca2+, Si2+, PO4
3-, e Nb2+) podem entrar 

em contato com os fluidos e favorecer a regeneração dos tecidos periapicais danificados, 

principalmente no terço apical (Gupta et al., 201097; Jung et al., 201098; Jones et al., 201558). 

Da mesma forma foi demonstrado que a precipitação de fosfato de cálcio pode ocorrer 

na superfície de vários materiais à base de polímeros bioativos quando imersos em solução 

supersaturada como SBF (Kokubo et al., 199099) e mais, os produtos de dissolução dos 

biovidros demonstraram propriedades osteogênicas, estimulando células osteoprogenitoras ao 

nível genético (esse comportamento tem sido atribuído, à reatividade de sua superfície com 

fluidos corpóreos que alcalinizam o Ph do meio aumentando a síntese e reticulação do colágeno 

(Silver et al , 200115), além, do brotamento de vasos sanguíneos a partir de vasos vizinhos (Leu 

et al., 2009100). O cimento AH Plus não mostrou precipitados talvez porque a maior parte do 

cálcio presente não esteja na forma ionizada (Viapiana et al., 201488).  

O teste de viabilidade celular (biocompatibilidade/MTT) demonstrou resultados com 

diferenças significantes entre os grupos tratados (p=0,006). O grupo AH Plus mostrou maior 

resultado de sobrevivência celular seguido em ordem decrescente do 45S5; NbG; MTA 

Fillapex; BC Sealer; Endofill. Essa sobrevivência celular pode ser explicada em virtude da 

diminuição na lixiviação de substâncias tóxicas presentes em sua formulação após presa final 

(Silva et al., 201373). Nossos ensaios foram feitos com os materiais em sua presa final.  

O elevado pH dos grupos bioativos (presença de silicatos e hidróxido de cálcio em suas 

composições, elevada liberação de íons sódio) pode ter causado uma maior toxicidade no teste 
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de viabilidade celular, no entanto os cimentos experimentais apresentaram maior diferença na 

taxa de sobrevivência celular em relação aos cimentos comerciais: biocerâmicos (MTA 

Fillapex) e a base de óxido de zinco e eugenol (Endofill). Uma possível explicação talvez a 

presença de componentes tóxicos como resina salicilato, resina diluidora e sílica no grupo MTA 

Fillapex (Silva et l., 201373), e contínua liberação de eugenol da matriz do cimento (por 

hidrólise), íons de zinco, resina diluidora no Endofill (Guigand et al., 199929). 

O biovidro niobofosfato (NbG) derivado do bioglass 45S5 a modificação do bulk foi 

feita pela substituição do silício (Si) pelo nióbio (Nb). Os resultados mostraram que as 

modificações na composição do biovidro 45S5 proporcionaram grandes efeitos sobre todas as 

suas propriedades principalmente na velocidade e na quantidade de íons lixiviados, tendo-se 

em vista que a concentração do produto iônico do biovidro tem relação estreita com a 

bioatividade. Vale ressaltar que a presença do NbG no vidro deve ter alterado a velocidade e a 

lixiviação de íons contribuindo com sua menor solubilidade. 

Assim apresentamos o vidro de nióbio como partículas de carga para cimentos 

endodônticos bioativos, com o conhecimento de que demonstraram viabilidade às células de 

fibroblastos gengivais humanos e, não influenciaram de forma negativa as propriedades 

físicoquímas e biológicas dos cimentos endodônticos experimentais. Além disso, os resultados 

foram superiores ao MTA Fillapex e ao BC Sealer, indicando que a micropartícula de nióbio 

tem potencial para uso clínico, corroborando com estudos de Dsouki et al, (2014101) e Mestieri 

et al., (2017102).  

A perda de massa observada para os cimentos experimentais constituiu um ponto fraco 

neste estudo. No entanto a combinação de diferentes metodologias de análise, tais como, 

identificação dos precipitados bioativos por meio de MEV/EDS, FTIR/ATR e DRX, 

forneceram fortes fundamentos para o detalhamento e esclarecimentos dos resultados obtidos, 

tanto para os cimentos experimentais quanto para os comerciais  
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5. Conclusão 

Os cimentos experimentais contendo 45S5 e NbG apresentaram ótimos resultados de 

bioatividade, indicando potencialidade para uso clínico, no entanto, as investigações devem 

prosseguir visando entender o mecanismo do nióbio na matriz do cimento endodôntico 

experimental.  
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