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Resumo 
 

O objetivo neste estudo foi avaliar a influência da manipulação convencional e ultrassônica 
nas propriedades físico químicas do tempo de endurecimento (TE), escoamento (ES), 
alteração dimensional (AD) e solubilidade (SL) dos cimentos à base de silicato de cálcio 
MTA, MTA Repair HP e Biodentine, seguindo a especificação n. 57 da ANSI/ ADA. Nos 
grupos em que manipulação foi realizada mecanicamente, a massa do cimento foi agitada com 
inserto ultrassônico na potência 3 durante 30 s. Para determinar o TE, anéis de aço inoxidável 
foram preenchidos com os cimentos e testados com agulha Gillmore. Para o ES, o cimento foi 
colocado em placa de vidro e, após 180s, colocou-se um peso de 120g sobre este. Após 10 
min, os diâmetros dos cimentos foram aferidos. Para o teste AD, moldes cilíndricos foram 
preenchidos com os cimentos, cobertos por lâmina de vidro e armazenados a 37oC. As 
amostras foram medidas, armazenadas em água por 30 dias para, então, serem secas e 
novamente medidas. Para o teste SL, moldes circulares, com fio de nylon em seu interior, 
foram preenchidos com os cimentos, presos às placas de vidro e armazenados à 37oC. As 
amostras foram pesadas, colocadas em água destilada e deionizada e, após 7 dias, secas e 
pesadas novamente. Os resultados foram analisados pelo teste ANOVA, complementado por 
Bonferroni (α=0,05). Para TE, a técnica convencional (11,40±2,20) apresentou maior valor 
em relação à ultrassônica (12,43±2,44). MTA (14,39±0,23) apresentou os maiores valores 
quando foi manipulado com a técnica convencional, diferente dos demais cimentos (p<0,05),. 
Para técnica ultrassônica os cimentos apresentaram TE semelhantes (p>0,05). Para ES, MTA 
(15,74±0,45) manipulado com a técnica ultrassônica apresentou os maiores valores e foi 
diferente dos demais (p<0,05). MTA Repair HP (9,98±0,18) e Biodentine (9,84±0,13) 
manipulado com a técnica convencional apresentaram os menores valores e foram 
semelhantes entre si (p>0,05). Para AD, a técnica de manipulação ultrassônica (3,73±1,73) 
obteve os maiores valores médios, sendo diferente da convencional (1,01±0,63) (p<0,05). 
Para técnica ultrassônica MTA (5,22±0,85) apresentou os maiores valores, diferente (p<0,05) 
do MTA Repair HP (3,67±1,97) e Biodentine (2,30±0,69). Na SL maiores valores foram 
obtidos para a técnica convencional (-6,30±7,07), sendo diferente (p<0,05) da técnica 
ultrassônica (1,91±2,61). Para técnica convencional o cimento MTA (-15,53±1,98) apresentou 
os maiores valores, diferente (p<0,05) dos demais. Na técnica ultrassônica Biodentine 
(0,43±0,12) apresentou os menores valores, diferente dos demais (p<0,05). Na liberação de 
íons cálcio o Biodentine apresentou os maiores valores médios. A análise em MEV 
evidenciou, de maneira geral, que a técnica ultrassônica reduziu e alterou o formato das 
partículas dos cimentos. Conclui-se que a técnica ultrassônica influenciou no TE, AD e ES 
dos cimentos à base de silicato de cálcio, no entanto, não teve efeito na SL do Biodentine.  
 
Palavras-chave: Endodontia, Biomateriais, Propriedades físico químicas 



 

 

Summary 
 
The objective of this study was to evaluate the influence of conventional and ultrasonic 
manipulation on the physico-chemical properties of the setting time (ST), flow (FL), 
dimensional change (DC) and solubility (SL), of calcium silicate cements MTA Repair HP 
and Biodentine, following specification n. 57 of ANSI/ADA. In the groups in which 
manipulation was performed mechanically, the cement mass was agitated with ultrasonic 
insert at power 3 for 30 s. To determine ST, stainless steel rings were filled with the cements 
and tested with Gillmore needle. For FL, the cement was placed in glass plate and, after 180s, 
a weight of 120g was placed on it. After 10 min, the diameters of the cements were measured. 
For the DC test, cylindrical molds were filled with the cements, covered by a glass slide and 
stored at 37oC. The samples were measured, stored in water for 30 days and then dried and 
measures again. For the SL test, circular molds with nylon thread were filled with the 
cements, attached to the glass plates and stored at 37oC. The samples were weighed, placed in 
distilled and deionized water and, after 7 days, dried and weighed again. The results were 
analyzed by the ANOVA test, complemented by Bonferroni (α=0.05). For ST, the 
conventional technique (11.40±2.20) presented a higher value in relation to the ultrasonic 
(12.43±2.44). MTA (14.39±0.23) presented the highest values when it was manipulated with 
the conventional technique, different from the other cements (p<0.05). For ultrasonic 
technique the cements presented similar ST (p>0.05). For FL, MTA (15.74±0.45) 
manipulated with the ultrasonic technique presented the highest values and was different from 
the others (p<0.05). MTA Repair HP (9.98±0.18) and Biodentine (9.84±0.13) with the 
conventional technique showed the lowest values and were similar to each other (p>0.05). For 
DC, ultrasonic technique (3.73 ± 1.73) obtained the highest mean values, different from the 
conventional (1.01±0.63) (p<0.05). MTA Repair HP (3.67±1.97) and Biodentine (2.30±0.69) 
presented the highest values, different (p<0.05) for MTA (5.22±0.85). In SL, higher values 
were obtained for the conventional technique (-6.30±7.07), different (p<0.05) from the 
ultrasonic technique (1.91±2.61). For conventional technique, MTA (-15.53±1.98) had the 
highest values, different from the others (p<0.05). In the ultrasonic technique Biodentine 
(0.43±0.12) had the lowest values, different from the others (p <0.05). In the release of 
calcium ions Biodentine presented the highest average values. SEM analysis showed, in 
general, that the ultrasonic technique reduced and altered the particle shape of the cements. It 
was concluded that the ultrasonic technique influenced in the ST, DC and FL of the cements 
based on calcium silicate, however, it had no effect on Biodentine SL. 
 
Keywords: Endodontic, Biomaterials, physico-chemical properties 
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1. Introdução 
 
 Em 1993, na busca por materiais que pudessem substituir a perda de estruturas 

dentárias e contribuir para o processo de reparação foi desenvolvido o cimento Agregado de 

Trióxido Mineral (MTA), com o objetivo de promover selamento da superfície interna do 

dente com a externa (TORABINEJAD et al., 1993). Este cimento tem sido indicado para 

capeamento pulpar (TORABINEJAD et al., 1995; TORABINEJAD; PARIROKH, 2010), 

perfuração radicular (TORABINEJAD; PARIROKH, 2010; KAKANI et al., 2015; 

TORABINEJAD et al., 2018), obturação retrógada (HWANG et al., 2011; TORABINEJAD 

et al., 2018), apicigênese (TORABINEJAD et al., 1993; TORABINEJAD et al., 2018), 

apicificação (HUANG, 2009; OLIVEIRA et al., 2013) e na terapia regenerativa pulpar em 

dentes com rizogênese incompleta (RODRIGUES et al., 2017; TORABINEJAD et al., 2018), 

apresentando altas taxas de sucesso em estudos clínicos, radiográficos e histopatológicos 

(TORABINEJAD et al., 1995; OLIVEIRA et al., 2013). 

 O cimento MTA é um biomaterial composto principalmente pelo cimento Portland 

(CAMILLERI et al., 2005; ISLAM et al., 2006) o qual contém no pó: silicato tricálcico, 

silicato dicálcico, óxido de bismuto (Bi2O3) como radiopacificador e vestígios de sulfato de 

cálcio (TORABINEJAD et al., 1993; TORABINEJAD et al., 1995; TORABINEJAD; PITT 

FORD, 1996; CAMILLERI et al., 2005; CAMILLERI, 2007; CAMILLERI, 2008a; 

CAMILLERI, 2008b). 

 Em relação às suas propriedades físico químicas, o MTA apresenta capacidade de 

selamento (LEE et al., 1993; TORABINEJAD et al., 1993), longo tempo de endurecimento 

(SINGH et al., 2015; EVREN et al., 2016), capacidade de alterar a coloração da coroa dental  

(VALLÉS et al., 2013; KANG et al., 2015), alta solubilidade quando exposto a fluidos orais 

(LESSA et al., 2010) e porosidade (KANG et al., 2015; SILVA et al., 2017). Por outro lado 

este cimento têm apresentado satisfatória biocompatibilidade (HOLLAND et al., 1999; 

SARKAR et al., 2005; ROBERTS et al., 2008) e capacidade de induzir mineralização 

(TORABINEJAD; PARIROKH, 2010; RODRIGUES et al., 2017; TANOMARU-FILHO et 

al., 2017). 

 Para manipulação deste cimento tem sido preconizada relação pó/líquido em 0,14 g de 

pó para uma gota do líquido (água destilada), a qual deve ser manipulada manualmente, em 

uma placa de vidro (SHAHI et al., 2015b). Pesquisas in vitro (TORABINEJAD; PARIROKH, 

2010; ARENS; TORABINEJAD 1996; MOKHTARI et al. 2017) têm relatado que uma das 

desvantagens desse cimento é a dificuldade de incorporação do pó ao líquido, ou seja, sua 
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manipulação, bem como sua consistência de trabalho arenosa, o que consequentemente 

interfere negativamente em sua inserção às cavidades retrógadas ou perfurações (ARENS; 

TORABINEJAD 1996; MOKHTARI et al. 2017; REYHANI et al., 2017). 

 A seleção do cimento reparador é de fundamental importância para o prognóstico do 

tratamento, uma vez que o material permanece em íntimo contato com os tecidos periapicais 

(BERNABÉ et al., 2005). O material reparador ideal deve ser de fácil manipulação (SINGH 

et al., 2015; XUEREB et al., 2016), apresentar adaptação marginal (WITHERSPOON et al., 

2001; MATT et al., 2004), radiopacidade (SINGH et al., 2015; XUEREB et al., 2016), 

estabilidade dimensional (ROBERTS et al., 2008), baixa solubilidade (CHNG et al., 2005; 

BORGES et al., 2012), resistência de união à dentina (MARQUES et al., 2015; MARQUES 

et al., 2018), proporcionar adequado selamento marginal (RASKIN et al., 2012), deve ser 

biocompatível com os tecidos periapicais (TORABINEJAD et al., 1995; YOSHIMINE et al. 

2007) e apresentar baixa citotoxicidade (LESSA et al., 2010).  

Baseado nas propriedades biológicas e com o propósito de superar as limitações físico 

químicas do cimento MTA, principalmente, no que diz respeito a manipulação e consistência 

de trabalho, recentemente foi lançado no mercado sua segunda geração, o cimento reparador 

MTA Repair HP. Segundo o fabricante, este cimento também é indicado em casos de 

retrobturações, pulpotomias, apicogêneses, apicificações e perfurações. Esta nova formulação, 

contém na composição do seu pó, silicato tricálcio (3CaO.SiO2), silicato dicálcico 

(2CaO.SiO2), aluminato tricálcio (3CaO.Al2O3), óxido de cálcio (CaO) e o radiopacificador 

tungstato de cálcio (CaWO4) (GUIMARÃES et al., 2017; GUIMARÃES et al., 2018) e em 

seu líquido: água e um agente plastificante (GUIMARÃES et al., 2018). Estudos in vitro tem 

demonstrado que essas alterações favoreceram as propriedades físico químicas em relação à 

sua consistência de trabalho (SILVA et al., 2016; TOMAS-CATALA et al., 2017; 

GUIMARAES et al., 2018; TOMAS-CATALA et al., 2018), atividade alcalinizante 

(GUIMARÃES et al., 2018), liberação de íons cálcio (GUIMARÃES et al., 2018) e 

propiciaram citocompatibilidade (TOMAS-CATALA et al., 2017; TOMAS-CATALA et al., 

2018). Porém, a presença do plastificante em seu líquido pode ter favorecido aumento na 

solubilidade e na porosidade do cimento (GUIMARÃES et al., 2017; GUIMARÃES et al., 

2018). 

Outra opção é o cimento Biodentine que foi introduzido no mercado como uma 

alternativa ao MTA (RASKIN et al., 2012), por apresentar tempo de endurecimento mais 

curto, maior resistência às forças mecânicas, maior facilidade de manipulação e estabilidade 

de cor (VALLÉS et al., 2013; VALLÉS et al., 2015). Esse material apresenta as mesmas 
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indicações do MTA, podendo ser utilizado para o tratamento de perfurações nas paredes da 

raiz dental e do assoalho da câmara pulpar, uso em reabsorções internas e externas, 

capeamento pulpar, pulpotomia, obturação retrógrada e apicificação (ZANINI et al., 2012; 

KAUP et al., 2015; EVREN et al., 2016; SILVA et al., 2016). Pode ainda ser utilizado para 

selamento temporário de cavidades e restaurações cervicais (ZANINI et al., 2012; EVREN et 

al., 2016), atuando, como um substituto de dentina (KÜÇÜKKAYA et al., 2016). Este 

cimento é constituído de um pó que contém silicato tricálcico, carbonato de cálcio e óxido de 

zircônio (EVREN et al., 2016) e de um líquido, que contém cloreto de cálcio (CaCl2) em 

solução aquosa com adição de policarboxilato (EVREN et al., 2016). Durante a manipulação 

desse material, o pó é misturado ao líquido no interior de uma cápsula, mecanicamente, com o 

auxílio de um agitador (VALLÉS et al., 2013; VALLÉS et al., 2015). 

Diferentemente, nos cimentos retrobturadores MTA e MTA Repair HP, o processo de 

mistura é preconizado manualmente, no qual uma medida de pó é adicionada a uma gota de 

líquido sob a placa de vidro, utilizando-se uma espátula flexível metálica (DARVELL; WU, 

2011) na qual a mistura é dada como finalizada quando observa-se homogeneidade na massa 

do cimento (DARVELL; WU, 2011; GUIMARÃES et al., 2018). Com o objetivo de melhorar 

a manipulação e a consistência de trabalho do MTA, pesquisas in vitro tem preconizado 

alterações na relação pó/líquido (HSIEH et al., 2009; DUARTE et al., 2012; CAVENAGO et 

al., 2014), adição de propilenoglicol diluído na água destilada (DUARTE et al., 2012) e 

radiopacificadores (MARCIANO et al., 2016), no entanto, tais alterações apresentaram 

influência somente no escoamento (DUARTE et al., 2012; MARCIANO et al., 2016). 

Um fator que pode, também, interferir nas propriedades físico químicas dos cimentos 

diz respeito a técnica de manipulação (NEKOOFAR et al., 2010; BASTURK et al., 2014). A 

manipulação mecânica do cimento MTA tem sido preconizado como uma alternativa para 

melhorar sua consistência de trabalho, uma vez que a manipulação por meio de trituração ou 

agitação é realizado em diversos materiais odontológicos como o amálgama, cimento de 

ionômero de vidro (YOUDELIS et al., 1967; MILLER et al., 1995; DOWLING et al., 2008) 

e, mais recentemente o Biodentine (VALLÉS et al., 2013; VALLÉS et al., 2015).  

A manipulação mecânica dos cimentos pode propiciar uma mistura uniforme e 

homogênea do pó ao líquido e reduzir o tamanho das partículas, favorecendo o aumento da 

área de contato entre elas durante o processo de hidratação (NEKOOFAR et al., 2010). E  

ainda propiciar maior interação com a dentina e, consequentemente, penetração aos túbulos 

dentinários e adaptação do material a cavidade retrógada (ALCALDE et al., 2018). No 

cimento reparador MTA, a literatura tem apresentado resultados controversos, nos quais a 
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manipulação mecânica desse cimento, aumentou a microdureza (NEKOOFAR et al., 2010), 

interferiu na solubilidade (DUQUE et al., 2018) mas, por outro lado, não influenciou nas 

propriedades físico químicas de tempo de endurecimento (DUQUE et al., 2018), pH (SHAHI 

et al., 2015a), escoamento (SHAHI et al., 2015a; DUQUE et al., 2018), alteração dimensional 

(SHAHI et al., 2016), espessura de filme (SHAHI et al., 2015b) e resistência de união 

(SHAHI et al., 2012). 

Diante do desenvolvimento de novos materiais que trazem perspectivas de melhorias 

na reparação dentinária e considerando a proposta de diferentes técnicas de manipulação dos 

cimentos reparadores à base de silicato de cálcio, torna-se oportuno estudar a influência da 

manipulação ultrassônica nas propriedades físico químicas destes cimentos. 
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2. Proposição 

 

O objetivo neste estudo foi avaliar o efeito de diferentes técnicas de manipulação nas 

propriedades físico químicas de cimentos reparadores à base de silicato de cálcio. 

 

Objetivos específicos: 

1. Avaliar o efeito da manipulação convencional e ultrassônica no tempo de 

endurecimento, escoamento, alteração dimensional e solubilidade dos cimentos MTA, 

MTA Repair HP e Biodentine. 

2. Analisar qualitativamente, por meio de microscopia eletrônica de varredura (MEV), o 

efeito da manipulação convencional e ultrassônica na morfologia ultraestrutural das 

superfícies externa e interna dos cimentos MTA, MTA Repair HP e Biodentine. 
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3. Material e Métodos 
 

Para a realização deste estudo foram utilizados 3 cimentos reparadores (MTA, MTA 

Repair HP e Biodentine), manipulados de acordo com 2 técnicas: convencional e ultrassônica. 

Foram analiasadas as propriedades físico químicas do tempo de endurecimento, escoamento e 

alteração dimensional. Adicionalmente foi realizada análise qualitativa das superfícies externa 

e interna dos cimentos por meio de microscopia eletrônica de varredura (MEV).   

As informações (fabricante, composição e lote) dos cimentos utilizados neste estudo 

estão listadas na Tabela I e as respectivas bulas estão em anexo. 

 
Tabela I. Fabricante, composição e lote dos cimentos reparadores avaliados no estudo. 

Cimentos reparadores Composição Lote 

MTA Angelus 
(Angelus Ind. Prod. Odontológicos, Londrina, Brasil) 

 
Pó: Silicato tricálcio, silicato dicálcio, aluminato tricálcio, 
óxido de cálcio, óxido de bismuto. 
Líquido: água destilada 

45053 

MTA Repair HP 
(Angelus Ind. Prod. Odontológicos, Londrina, Brasil) 

 

 
Pó: Silicto tricálcio, silicato dicálcio, aluminato tricálcio, 
óxido de cálcio e tungstato de cálcio.  
Líquido: água e plastificante 

45060 

Biodentine 
(Septodont, Saint-Maur-des-Fosses, França) 

Pó: Silicato Tricálcico, Óxido de Zircônio, Óxido de 
Cálcio, Carbonato de Cálcio, Pigmento Amarelo, 
Pigmento Vermelho, Óxido de Ferro Marrom.  
Líquido: Cloreto de Cálcio Dihidratado areo 
Água Purificada 

B21182 

*Informações de acordo com a bula dos fabricantes.  
 
 
Manipulação dos cimentos reparadores 

O cimento MTA (Figura 1A) foi manipulado com a porção do pó (0,14g) agregada a 

uma gota de água destilada (Figura 1B), dispensada por meio de frasco dosador posicionado 

verticalmente à placa de vidro, e espatulado com espátula 24 F (Duflex, Rio de Janeiro, RJ, 

Brasil) por 30 s para obtenção de uma mistura homogênea. 

 
Figura 1. A) Frasco de água destilada e sachê contendo 0,14g de pó do cimento MTA. B) 
0,14g de pó do cimento MTA  e 1 gota de água destilada sob placa de vidro grossa.  

 
Fonte: autor. 
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 O cimento MTA Repair HP (Figura 2) foi manipulado conforme instruções do 

fabricante, no qual preconiza que 0,085g do pó, correspondente a uma cápsula, seja 

dispensado sobre a placa de vidro e agregado a uma gota de seu líquido obtida por meio do 

frasco dosador posicionado verticalmente à placa de vidro. O pó foi aglutinado e manipulado 

ao líquido durante 40s, por meio da espátula 24F, até obtenção de massa homogênea. 

 
Figura 2. Cimento MTA HP Repair: frasco com líquido plastificante e cápsula 
que contém 0,085g de pó. 

 
Fonte: autor. 

 

Para a manipulação do Biodentine (Figura 3A), 5 gotas do frasco contendo líquido 

foram dispensados na cápsula contendo pó do cimento (Figura 3B) e esta foi posicionada em 

amalgamador Astronmix (Dabi Atlante, Ribeirão Preto, SP, Brasil) (Figura 3C) e realizados 2 

ciclos de 15 s, totalizando 30 s, com frequência 60 Hz. 
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Figura 4. A) Kit cimento Biodentine. B) Gota do líquido do Biodentine sendo dispensada 
na cápsula contendo o pó. C) Cápsula posicionada no amalgamador. 

 
Fonte: autor. 

 

Técnicas de manipulação dos cimentos reparadores 

 Técnica de manipulação convencional: para esta técnica, os cimentos foram 

manipulados de acordo com o fabricante, conforme descrito anteriormente. 

 Técnica de manipulação ultrassônica: para esta técnica, todos os cimentos foram 

manipulados conforme descrito anteriormente e após foram agitados por meio de ultrassom, 

aplicado de forma direta, no centro da mistura, durante 30s, por meio de inserto não cortante 

(#20, taper 0.01) de 18 mm de aço inoxidável (E1-Irrisonic, Helse Dental Technology, Santa 

Rosa de Viterbo, SP, Brasil) acoplado à unidade ultrassônica piezoelétrica (P100, EMS – 

Electro Medical System, Suíça) na potência 10% (nível 1) (NEKOOFAR et al., 2010; 

DUQUE et al., 2018). Para o cimento MTA, a mistura foi inserida em cápsula plástica 

esterilizada e para os cimentos MTA Repair HP e Biodentine, foram utilizadas as suas 

respectivas cápsulas. Vale salientar que durante a agitação da massa do cimento foi evitado o 

contato do inserto com a cápsula (Figura 5). 
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Figura 5. Técnica de manipulação ultrassônica dos cimentos reparadores MTA (A), MTA 
Repair HP (B) e Biodentine (C). 

 
Fonte: autor. 

 

Tempo de endurecimento 

Para esse teste, foram utilizados moldes de aço inoxidável, com diâmetro interno de 10 

mm e espessura de 2 mm. Os moldes foram fixados a uma lâmina de vidro de 25 mm de 

largura e 75 mm de comprimento com cera de utilidade. 

O conjunto formado pela lâmina de vidro e molde de aço inoxidável preenchido com 

os cimentos (Figura 6A) foi levado à estufa e mantido à temperatura constante de 37 ± 2°C e 

95 ± 2% de umidade relativa. 

Decorridos 150 ± 10 s do início da mistura, colocou-se verticalmente uma agulha tipo 

Gillmore de 100 g e ponta ativa de 2,0 mm de diâmetro sobre a superfície horizontal do 

material (Figura 6B). A colocação da agulha de Gilmore sobre o material foi repetida, em 

intervalos de 60 s, até que ela não provocasse mais marcas no cimento que estava sendo 

testado. 

 
Figura 6. Teste do tempo de endurecimento. A) Molde preenchido com o material. B) Agulha 
de Gillmore posicionada verticalmente sobre a superfície horizontal do cimento. 

 
Fonte: autor. 
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O intervalo de tempo, decorrido do início da mistura até que as marcas da agulha na 

superfície dos cimentos deixassem de ser visíveis, foi considerado como o tempo de 

endurecimento de cada cimento testado. 

O tempo de endurecimento de cada cimento foi determinado calculando-se a média 

aritmética das cinco repetições. 

 

Teste de escoamento 

Na realização do teste de escoamento, uma seringa luer de vidro de 3 mL foi adaptada e 

preenchida com 0,5 mL da mistura de cada cimento (Figura 7A). Os cimentos foram dispostos 

no centro de uma placa de vidro, lisa, com dimensões de 10 x 10 cm (Figura 7B). Decorridos 

180 ± 5 s do início da mistura, colocou-se uma segunda placa de mesmas dimensões sobre os 

cimentos e, finalmente, sobre esta última, um peso adicional, perfazendo um total de 120 

gramas (Figura 7C). O peso adicional foi removido, depois de 10 minutos do início da 

espatulação e medidos, com o auxílio de um paquímetro digital (Digimess, Shiko, China), os 

diâmetros menores e maiores dos discos formados pelos cimentos. 

 
Figura 7. Teste de escoamento. A) Seringa luer adaptada e preenchida com cimento a ser testado 
B) Colocação do cimento sobre placa de vidro. C) Peso colocado centralmente em cima do 
material. 

 
Fonte: autor. 

 

 

Alteração dimensional  

Para a realização deste teste, foram confeccionados moldes de teflon cilíndricos de 

3,57 mm de altura x 3,0 mm de diâmetro (Figura 8A). Os moldes foram colocados sobre uma 

placa de vidro, de 26 mm de largura x 75 mm de comprimento e 1,5 mm de espessura, coberta 
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com papel celofane e fixados àquela com cera utilidade. Os moldes foram preenchidos com os 

cimentos em estudo (Figura 8B) e, em seguida, colocados sobre eles uma lâmina de 

microscópio, também coberta com papel celofane, fazendo-se uma leve pressão digital.  

Após cinco minutos do início da mistura, o conjunto foi levado à estufa a 37°C e 95% 

umidade relativa, durante um intervalo de tempo correspondente a três vezes o tempo de 

endurecimento de cada cimento testado. Seus comprimentos foram aferidos com auxílio de 

paquímetro digital, obtendo-se assim, seu comprimento inicial. 

As amostras dos cimentos foram, então, colocadas em recipientes plásticos contendo 

2,24 mL de água destilada e deionizada (Figura 8C). Depois de fechados, os recipientes foram 

levados à estufa, a 37 °C e 95 % umidade, por 30 dias. Após este intervalo de tempo, as 

amostras foram removidas dos recipientes, secas com papel absorvente e novamente medidos 

seus comprimentos com o auxílio de paquímetro digital, obtendo-se, desse modo, o 

comprimento final das amostras. 

 
Figura 8. Teste da alteração dimensional. A) Molde de teflon preparado para obtenção das amostras para o teste 
de alteração dimensional. B) Preenchimento do molde com o cimento a ser testado. C) Corpo de prova no frasco 
contendo 2,24 mL de água destilada e deionizada. 

 
Fonte: autor. 

 

A alteração dimensional dos cimentos foi calculada utilizando-se a seguinte fórmula: 

Onde: 

 
C= comprimento inicial do corpo de prova; 

C30 = comprimento do corpo de prova após 30 dias imerso em água destilada e deionizada. 

 

Teste de solubilidade 

Moldes circulares de teflon (Polytetrafluroethylene, DuPont, HABIA, Knivsta, Suécia) 

foram confeccionados com 1,5 mm de espessura e 7,75 mm de diâmetro interno, medidas 
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preconizadas por CARVALHO-JÚNIOR et al. (2007b) baseado na Especificação nº 57 da 

ANSI/ADA. Cada molde foi posicionado sobre lâmina de vidro (26 mm de largura, 76 mm de 

comprimento e 1,3 mm de espessura), recoberta por uma película de papel celofane (Figura 

9A), e preenchido com o cimento a ser testado. Um fio de nylon foi incluído na massa do 

cimento (Figura 9B) e outra lâmina de vidro, também envolta por celofane foi posicionada 

sobre o molde. O conjunto foi pressionado manualmente até que as placas tocassem a 

superfície do molde uniformemente (Figura 9C). 

 
Figura 9. Teste da solubilidade. A) Molde de teflon sobre lâmina de vidro envolta com papel celofane. 
B) Molde de teflon preenchido com cimento, com fio de nylon inserido em sua massa. 

 
Fonte: autor. 

 

Em cada etapa do experimento dois moldes de teflon foram preenchidos por cimento, 

originando dois corpos de prova. Este procedimento foi repetido cinco vezes para cada grupo. 

Os conjuntos formados pelos moldes de teflon, placas de vidro, fios de nylon e 

cimentos foram transferidos para uma estufa a uma temperatura de 37° C e 95% de umidade 

relativa, durante um intervalo de tempo três vezes maior que o tempo de endurecimento de 

cada cimento testado (SOUSA-NETO et al., 1999). 

Após esse período, as amostras foram removidas dos moldes (Figura 10A), e pesadas 

duas a duas em uma balança de precisão HM-200 (A & D Enginnering, Inc., Bradford, MA, 

EUA) ajustada a 0,0001 g, para a obtenção do peso inicial (Figura 10B). 

As amostras foram, então, colocadas em recipientes plásticos cilíndricos, contendo 7,5 

mL de água destilada e deionizada, suspensas por fios de nylon (Figura 10C), tomando-se o 

devido cuidado para que as superfícies das amostras não se tocassem e nem tocassem as 

superfícies internas dos recipientes. Os recipientes, com as amostras, foram levados à estufa a 

uma temperatura de 37 °C e 95% de umidade relativa, durante um período de sete dias. 
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Figura 10. Amostras 
imersas em 7,5 mL de água 
destilada e deionizada. 

 
Fonte: autor. 

 

Após esse período, as amostras foram removidas do líquido, enxaguadas com água 

destilada e deionizada e colocadas em um desumidificador contendo ácido sulfúrico 

concentrado a 98% por 24 h. Finalmente, foram removidas e pesadas novamente, duas a duas, 

para obtenção do peso final. 

A solubilidade das amostras, de cada cimento testado, foi avaliada considerando-se a 

perda de massa dos corpos de prova, a qual foi expressa em porcentagem. O cálculo foi feito 

utilizando-se a seguinte equação: 

 
Onde: 

m% = massa em porcentagem; 

mi = massa inicial em gramas (g); 

mf = massa final em gramas (g). 

 

Os líquidos utilizados para a imersão das amostras foram submetidos à espectrometria 

de absorção atômica com chama (Varian, Palo Alto, CA, EUA) para quantificação dos íons de 

cálcio (Ca2+), no Laboratório de Biofarmacotoxicologia da Universidade de Ribeirão Preto. 

Para o preparo da solução padrão do íon Ca2+ foi utilizada solução Merk (Merk, 

Darmstadt, Alemanha) com concentração de 1000 µg mL-1. A curvas analíticas do referido 

metal foi obtida a partir de diluições adequadas da respectiva solução estoque. O intervalo de 

concentração das soluções de referência do íon Ca2+ foi: 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 e 5,0 mg/L; 

Durante a análise química dos líquidos de imersão, foi utilizado para o cálcio o 

comprimento de onda de 442,7 nm. O espectrômetro de absorção atômica, empregado 
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principalmente para a determinação de metais, é dotado de um conjunto de lâmpadas de 

cátodo oco que são utilizadas de acordo com o metal analisado, sendo utilizada para o cálcio 

lâmpadas de cátodo oco. As soluções de imersão dos corpos de prova foram diluídas, antes da 

análise, em função do nível de concentração do metal analisado empregando-se intervalo de 

diluição que variou de 2 a 16 vezes.  

 

Análise Estatística 

 O teste estatístico de Kolmogorov-Smirnov para normalidade e o teste de Lèvene para 

homogeneidade revelaram distribuições normais para os dados de tempo de endurecimento e 

escoamento e, após transformação utilizando raiz quadrada para alteração dimensional e seno 

para solubilidade. Para todas as análises, os dados foram submetidos a ANOVA 2-fatores e 

post hoc teste de Bonferroni (p<0,05). As análises foram realizadas com o auxílio do 

programa SPSS (IBM SPSS Statistics, v20.0; IBM Corp., Chicago, IL, EUA). 

 

Microscopia eletrônica de varredura – Análise qualitativa 

Amostras circulares de 1,5 mm x 7,75 mm de diâmetro interno de cada cimento estudado 

foram preparadas conforme descrito no item referente ao teste de solubilidade. Após intervalo 

de três vezes o tempo de polimerização/endurecimento dos cimentos, as amostras foram 

imersas em 7,5 mL de água destilada e deionizada. Decorridos sete dias, foram removidas da 

água, enxaguadas em água destilada e deionizada, secas com papel absorvente e colocadas em 

desumidificador contendo ácido sulfúrico concentrado a 98 % por 24 h. Foram tomadas, 

então, amostras intactas antes e após a imersão em água, para análise da superfície externa, e 

clivadas, para análise da superfície interna do cimento. Os espécimes foram fixados com fita 

adesiva dupla face (3M, São Paulo, SP, Brasil) em stub metálico circular, de 10 mm de 

diâmetro e 5 mm de altura, e levados ao aparelho metalizador (Bal-Tec AG, Balzers, 

Alemanha) para serem recobertos por fina camada da liga ouro-paládio. A análise foi realizada 

em microscópio eletrônico de varredura modelo JSM 5410 (JEOL Ltd, Tóquio, Japão) com 15 

kV. Os espécimes foram analisados, nas superfícies externas e internas, em visão panorâmica 

(35x) para localização das áreas representativas e, posteriormente, 500x. 
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5. Resultados 

Teste do tempo de endurecimento 

Os dados (média e desvio padrão) para o tempo de endurecimento (minutos) em 

relação aos cimentos reparadores e técnica de manipulação estão presentes na Tabela II.  

 
Tabela II. Valores do tempo de endurecimento (min.) de cada cimento reparador em relação às técnicas de 
manipulação. 

Técnica de manipulação 

Convencional Ultrassom Cimentos reparadores 

Média (DP) Média (DP) 
MTA 14,20 (0,83) A  11,00 (0,70) 

MTA Repair HP 12,20 (1,09) B 10,00 (0,70) 
Biodentine 12,80 (1,30)  B 10,40 (0,89)  

 
 

A ANOVA a 2 fatores mostrou que há efeito dos cimentos reparadores e da técnica de 

manipulação (p<0,05) sobre o tempo de endurecimento, porém não há efeito da interação 

entre os fatores (p>0,05) (Tabela III).  
 
Tabela III. ANOVA a 2 fatores para o tempo de endurecimento. 

 Soma dos quadrados 

Tipo III 
df	

Quadrado  

médio	
F	 Sig.	

Modelo corrigido	 63,767a	 5	 12,753	 14,170	 0,000	
Interceptar	 4153,633	 1	 4153,633	 4615,14	 0,000	

Cimento reparador	 11,667	 2	 5,833	 6,481	 0,006	
Técnica de manipulação	 50,700	 1	 50,700	 56,333	 0,000	

Cimento*Técnica	 1,400	 2	 0,700	 0,778	 0,471	
Erro	 21,600	 24	 0,900	 	 	
Total	 4239,000	 30	 	 	 	

Total corrigido	 85,367	 29	 	 	  

a R Squared = 0,7747 (Adjusted R Squared = 0,694) 

 

A técnica de manipulação convencional (13,07±1,33) mostrou maior tempo de 

endurecimento em relação ao ultrassom (10,47±0,83) (p<0,05), independentemente do 

cimento utilizado. O post hoc de Bonferroni evidenciou, para a técnica de manipulação 

convencional, maior tempo de endurecimento para o MTA (14,20±0,84), que foi 

estatisticamente diferente dos demais cimentos (p<0,05), sendo que MTA Repair HP 

(12,20±1,09) e Biodentine (12,80±1,30) foram semelhantes entre si (p>0,05). No entanto, 
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para a técnica do ultrassom, os cimentos apresentaram tempo de endurecimento 

estatisticamente semelhantes (p>0,05). 

 

Avaliação do escoamento 

 A ANOVA a 2 fatores mostrou que há efeito do cimento reparador, técnica de 

manipulação e interação entre os fatores sobre o escoamento (p<0,05) (Tabela IV). 

 
Tabela IV. ANOVA a 2 fatores para o teste de escoamento. 

 
Soma dos quadrados 

Tipo III 
df	

Quadrado 

médio	
F	 Sig.	

Modelo corrigido	 157,632a 5 31,526 536,057 0,000 

Interceptar	 4259,255 1 4259,255 72421,94 0,000 

Cimento reparador	 149,315 2 74,658 1269,434 0,000 

Técnica de manipulação	 7,864 1 7,864 133,720 0,000 

Cimento*Técnica	 0,453 2 0,226 3,848 0,036 

Erro	 1,411 24 0,059   

Total	 4418,299 30    

Total corrigido	 159,044 29    
a R Squared = 0,991 (Adjusted R Squared = 0,989) 

 

O post hoc de Bonferroni mostrou menores valores de escoamento para a técnica 

convencional (11,40±2,20) para todos cimentos, diferente estatisticamente da técnica com 

ultrassom (12,43±2,45) (p<0,05). Independentemente da técnica de manipulação, o MTA 

apresentou os maiores valores de escoamento, que foi estatisticamente diferente dos demais 

cimentos (p<0,05), sendo que MTA Repair HP e Biodentine foram semelhantes entre si (p > 

0,05), conforme visualizado na Tabela V. 

 
Tabela V. Valores do escoamento (mm) de cada cimento reparador em relação às diferentes técnicas de 
manipulação. 

Técnica de manipulação 

Convencional Ultrassom Cimentos reparadores 

Média (DP) Média (DP) 
MTA 14,39 (0,22) a A 15,74 (0,44) a B 

MTA Repair HP 9,98 (0,18) b A 10,95 (0,14) b B 
Biodentine 9,84 (0,13) b A 10,59 (0,18) b B 

*Letras maiúsculas diferentes na mesma linha e letras minúsculas diferentes na mesma coluna indicam diferença estatística (p ≤ 0,05). 
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Teste de alteração dimensional 

Os dados (média e desvio padrão) para a alteração dimensional em porcentagem (%) 

em relação aos cimentos reparadores e técnica de manipulação estão presentes na Tabela VI. 

  
 
Tabela VI. Valores da alteração dimensional em porcentagem (%) de cada cimento reparador em relação às 
diferentes técnicas de manipulação. 

Técnica de manipulação 

Convencional Ultrassom Cimentos reparadores 

Média (DP) Média (DP) 
MTA 0,71 (0,14) 5,22 (0,85) 

MTA Repair HP 1,72 (0,62) 3,67 (1,97) 
Biodentine 0,61 (0,14) 2,30 (0,69) 

 
 

A ANOVA a 2 fatores mostrou que há efeito dos cimentos reparadores e da técnica de 

manipulação (p<0,05) sobre a alteração dimensional, porém não houve efeito da interação 

entre os fatores (p>0,05) (Tabela VII). 

 
Tabela VII. ANOVA a 2 fatores para o teste da alteração dimensional. 

 Soma dos quadrados 

Tipo III 
df	

Quadrado  

médio	
F	 Sig.	

Modelo corrigido	 3,129a	 5	 0,626	 572,542	 0,000	
Interceptar	 354,305	 1	 354,305	 324138,7	 0,000	

Cimento reparador	 2,963	 2	 1,481	 1355,256	 0,006	
Técnica de manipulação	 0,162	 1	 0,162	 148,577	 0,000	

Cimento*Técnica	 0,004	 2	 0,002	 1,810	 0,185	
Erro	 0,026	 24	 0,001	 	 	
Total	 357,460	 30	 	 	 	

Total corrigido	 3,155	 29	 	 	 	
a R Squared = 0,992(Adjusted R Squared = 0,990) 

 

A técnica de manipulação com ultrassom (3,73±1,73) obteve maiores valores médios 

de alteração dimensional em relação à convencional (1,01±0,63) (p<0,05), independentemente 

do cimento utilizado. O post hoc de Bonferroni evidenciou, para a técnica de manipulação 

convencional, maior alteração dimensional para o MTA Repair HP (1,72±0,62), que foi 

estatisticamente diferente dos demais cimentos (p<0,05), sendo que MTA (0,71±0,14) e 
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Biodentine (0,61±0,14) foram semelhantes entre si (p>0,05). Para a técnica do ultrassom, 

todos os cimentos apresentaram aumento nos valores de alteração dimensional e foram 

estatisticamente diferentes entre si (p<0,05), sendo que o MTA (5,22±0,85) apresentou os 

maiores valores, MTA Repair HP (3,67±1,97) valores intermediários e Biodentine 

(2,30±0,69) os menores valores, sendo estes estatisticamente diferentes entre si (p<0,05). 

 

Teste da solubilidade 

 A ANOVA a 2 fatores mostrou que não houve efeito do cimento reparador e técnica 

de manipulação sobre a solubilidade (p>0,05), porém houve interação entre os fatores 

(p<0,05) (Tabela VIII).  

 
Tabela VIII. ANOVA a 2 fatores para a solubilidade. 

 Soma dos quadrados 

Tipo III 
df	

Quadrado  

médio	
F	 Sig.	

Modelo corrigido	 5,183a 5 1,037 4,041 0,008 
Interceptar	 0,940 1 0,940 3,664 0,068 

Cimento reparador	 1,022 2 0,511 1,991 0,158 
Técnica de manipulação	 0,018 1 0,018 0,070 0,794 

Cimento*Técnica	 4,143 2 2,072 8,076 0,002 
Erro	 6,156 24 0,257   
Total	 12,279 30    

Total corrigido	 11,339 29    
a R Squared = 0,457 (Adjusted R Squared = 0,344) 

 

 O post hoc de Bonferroni mostrou maiores valores de solubilidade para a técnica de 

manipulação convencional (-6,30±7,07) em relação à técnica ultrassônica (1,91±2,61). Para a 

técnica convencional o cimento MTA (-15,53±1,98) apresentou os maiores valores 

porcentuais de solubilidade, diferente estatisticamente (p<0,05) dos cimentos reparadores 

MTA Repair HP (-3,66±1,01) e Biodentine (0,31±0,22), que foram estatisticamente diferentes 

entre si (p<0,05). Para a técnica do ultrassom verificou-se maior porcentagem de solubilidade 

para o MTA (-5,30±0,59), que foi estatisticamente diferente dos cimentos reparadores MTA 

Repair HP (-0,86±0,89) e Biodentine (0,43±0,12), sendo estes estatisticamente diferentes 

entre si (p<0,05), conforme visualizado na Tabela IX.  
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Tabela IX. Valores de solubilidade (%) de cada cimento reparador em relação às diferentes técnicas de 
manipulação. 

Técnica de manipulação 

Convencional Ultrassom Cimentos reparadores 

Média (DP) Média (DP) 
MTA -15,53 (1,98) a A -5,30 (0,59) a B 

MTA Repair HP -3,66 (1,01) b A -0,86 (0,89) b B 
Biodentine 0,31 (0,22) c A 0,43 (0,12) b A 

*Letras maiúsculas diferentes na mesma linha e letras minúsculas diferentes na mesma coluna indicam diferença estatística (p ≤ 0,05). 
 
 
Espectrometria de absorção atômica  

 

A concentração de íons cálcio liberado no líquido de imersão das amostras, de cada 

cimento, estão dispostas na Tabela X. 

 
Tabela X. Concentração dos íons cálcio, em mg/L, resultantes no líquido de imersão das amostras. 

Técnica de manipulação 

Convencional Ultrassom Cimentos reparadores 

Média (DP) Média (DP) 
MTA 27,96±1,54 33,35±2,80 

MTA Repair HP 28,76±0,93 35,85±5,07 
Biodentine 225,43±69,64 1.105,15±298,24 

 
 

Os dados expressos na Tabela X evidenciam que o cimento Biodentine apresentou 

liberação significativa de íons cálcio, superior aos demais cimentos, independentemente da 

técnica de manipulação. Quando a técnica de manipulação ultrassônica foi preconizada, 

observou-se discreto aumento na concentração do íon no líquido de imersão para os 

cimentos MTA e MTA Repair HP. No entanto, para o cimento Biodentine, a manipulação 

ultrassônica propiciou aumento significativo na liberação de íons cálcio no líquido de 

imersão.  
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Microscopia eletrônica de varredura – Análise qualitativa  

A análise qualitativa dos espécimes, por meio de MEV, permitiu a avaliação da 

influência da técnica de preparo nas superfícies externa e interna dos cimentos estudados, 

antes e após a imersão em água destilada (por sete dias). 

As amostras do cimento MTA quando preparado com a técnica manual apresentaram, 

de maneira geral, presença de fases cristalinas (seta amarela) e amorfas (seta vermelha) e de 

cristais na forma de agulha, assim como formações cúbicas. Antes da imersão a superfície  

externa apresentou-se irregular (Figuras 11A), com partículas de tamanho e formato 

heterogêneos, com espaços entre elas. Na superfície interna (Figuras 11B), antes da imersão 

observaram-se partículas com diferentes tamanhos e forma, no entanto, nota-se uma estrutura 

mais densa. Após imersão em água por sete dias, observou-se de forma geral, aumento da 

deposição da fase amorfa nas superfícies externa (Figura 11C) e interna (Figura 11D), no 

entanto suas partículas permaneceram irregulares, de tamanho e formato heterogêneos, com 

maior proximidade entre elas, remetendo a uma estrutura mais compacta. Nas 

eletromicrograficas dos cimentos MTA quando manipulado adicionalmente com o ultrassom, 

de maneira geral antes da imersão em água, foi observado também presença de fases 

cristalinas (seta amarela) e amorfas (seta vermelha) e de cristais na forma de agulha, assim 

como formações cúbicas tanto na superfície externa (Figuras 11E) como na interna (Figuras 

11F) comparativamente à manipulação convencional notaram-se partículas com tamanho 

menores e maior proximidade entre elas. Após imersão em água a superfície externa (Figuras 

11G) e interna (Figuras 11H) apresentaram estruturas mais coesas e aumento da deposição de 

fase amorfa na superfície das amostras. 
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Figura 11. Eletromicrografia do cimento MTA. Manipulação convencional: superfície externa (A) e 
interna (B) antes da imersão em água. Superfície externa (C) e interna (D) após imersão em água. 
Manipulação por ultrassom: superfície externa (E) e interna (F) antes da imersão em água. Superfície 
externa (G) e interna (H) após imersão em água.  

 
Fonte: autor. 
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O cimento MTA REPAIR HP de maneira geral, assim como no cimento MTA, foi 

observada presença de fases cristalinas (seta amarela) e amorfas (seta vermelha), no entanto 

com maior prevalência de estrutura amorfa, independentemente da imersão em água ou da 

técnica de manipulação. Quando manipulado com a técnica manual apresentou, antes da 

imersão, superfície externa irregular (Figuras12A), com partículas de tamanho e formato 

heterogêneos, com espaços entre elas. Na superfície interna (Figura 12B), antes da imersão 

notaram-se partículas com diferentes tamanhos e forma com estrutura coesa. Após imersão 

em água por sete dias, observaram-se nas superfícies externa (Figura 12C) e interna (Figura 

12D) que as partículas permaneceram irregulares, de tamanho e formato heterogêneos, no 

entanto com maior proximidade entre elas. Observou-se também presença de cristais, em 

formato de agulha, interligados formando uma rede estratificada, remetendo a uma estrutura 

mais compacta. Quando manipulado adicionalmente com a técnica do ultrassom foi observado 

também presença de fases cristalinas (seta amarela) e amorfas (seta vermelha), com maior 

prevalência de estrutura amorfa.  A superfície externa (Figura 12E) e a interna (Figura 12F), 

antes da imersão em água, apresentaram-se com partículas menores e maior proximidade 

entre elas. Após imersão foi observado na superfície externa (Figura 12 G) e interna (Figura 

12H) estruturas mais coesas, como também partículas com tamanho reduzido. De maneira 

geral, foi observado que nas superfícies do cimento MTA Repair HP as partículas possuem 

tamanhos menores e maior prevalência de estrutura amorfa, quando comparadas às do MTA. 
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Figura 12. Eletromicrografia do cimento MTA Repair HP. Manipulação convencional: superfície 
externa (A) e interna (B) antes da imersão em água. Superfície externa (C) e interna (D) após 
imersão em água. Na imagem D, há presença de cristais, em formato de agulha, interligados 
formando uma rede estratificada. Manipulação por ultrassom: superfície externa (E) e interna (F) 
antes da imersão em água. Superfície externa (G) e interna (H) após imersão em água. Presença de 
fases cristalinas (seta amarela) e amorfas (seta vermelha). Nota-se maior prevalência de estrutura 
amorfa em todas as imagens.  

 
Fonte: autor. 
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O cimento Biodentine, no geral, diferentemente dos cimentos MTA e MTA Repair 

HP, apresentou somente presença de fase amorfa (seta vermelha). Quando manipulado 

convencionalmente, ou seja conforme preconizado pelo fabricante apresentou, antes da 

imersão, superfície externa (Figura 13A) heterogênea com regiões de aspecto compacto e 

denso e outras com áreas compostas por partículas de diferentes tamanhos e forma. Na 

superfície interna (Figura 13B), antes da imersão, observou-se estrutura densa e irregular, com 

áreas arredondadas, circunscritas por linha esbranquiçada, sugestivas de formação de bolhas 

na massa do cimento. Após a imersão as superfícies externa (Figura 13C) e interna (Figura 

13D) foi observado pouca variação ultraestrutural, na qual observa-se estrutura coesa e 

uniforme com partículas de tamanho e formatos variados. Quando o Biodentine foi 

adicionalmente agitado com ultrassom observaram-se, na superfície externa (Figura 13E) e 

interna (Figura 13F), antes da imersão, estrutura mais densa com pouca variação de tamanho e 

formato de suas partículas quando comparada a técnica de manipulação convencional. Após 

imersão, a superfície externa (Figura 13G) há presença de cristais interligados formando uma 

rede estratificada em toda à superfície, remetendo a estrutura mais coesa e uniforme. Já em 

sua superfície interna (Figura 13H), após imersão, observa-se estrutura mais densa e 

homogênea. 
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Figura 13. Eletromicrografia do cimento Biodentine. Manipulação convencional: superfície externa 
(A) e interna (B) antes da imersão em água. Superfície externa (C) e interna (D) após imersão em 
água. Manipulação por ultrassom: superfície externa (E) e interna (F) antes da imersão em água. 
Superfície externa (G) e interna (H) após imersão em água. Presença de fase amorfa (seta vermelha). 
Nota-se existência de bolhas nas imagens E e F (seta preta). Na imagem G, há presença de cristais 
interligados formando uma rede estratificada em toda à superfície. 

 
Fonte: autor. 
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5. Discussão 

A técnica de manipulação deve promover o máximo contato entre as partículas de pó e 

líquido, propiciando uma massa homogênea e adequado escoamento (NOMOTO et al., 2004). 

Levando em consideração a consistência de trabalho do cimento MTA, bem como o 

surgimento de um novo biomaterial e a proposta de manipulação mecanizada do cimento 

Biodentine, o presente estudo teve como objetivo avaliar a influência da manipulação manual 

e mecânica nas propriedades físico-químicas dos biomateriais MTA, MTA HP e Biodentine. 

Para melhor entendimento dos resultados obtidos, alguns aspectos relacionados à 

metodologia empregada neste estudo merecem ser destacados. O experimento foi baseado na 

Especificação n° 57 da ANSI/ADA, com modificações propostas por CARVALHO-JÚNIOR 

et al. (2007) que sugeriram redução de 80 %, em volume, do cimento obturador necessário 

para a realização dos testes de solubilidade e estabilidade dimensional, a fim de reduzir a 

quantidade de material necessário para realização dos testes. Os autores demonstraram que a 

diminuição de volume dos corpos de prova não alterou os resultados e sugeriram a análise dos 

líquidos de imersão dos cimentos por espectrometria de absorção atômica com chama para 

determinação da concentração de íons metálicos solubilizados. Embora essa normatização 

tenha sido elaborada para cimentos endodônticos, foi utilizada neste estudo, uma vez que não 

existem testes específicos ou normativas devidamente estabelecidos para os materiais 

reparadores (DORILEO et al., 2014). Adicionalmente, no presente estudo, foi realizada 

análise qualitativa da morfologia ultraestrutural desses cimentos permitindo, dessa maneira, a 

compreensão do comportamento físico-químico dos materiais estudados. 

Outro aspecto que merece ser destacado diz respeito à manipulação mecanizada 

empregando-se um inserto ultrassônico. Os cimentos foram submetidos à agitação 

ultrassônica após a manipulação manual, preconizada pelo fabricante, utilizando-se um 

inserto ultrassônico diretamente no centro massa dos cimentos evitando-se, dessa maneira, o 

contato do inserto com a cápsula. Na literatura, há diferentes estratégias de utilização do 

ultrassom, na qual alguns trabalhos realizados in vitro, a agitação ultrassônica foi executada 

com os cimentos acondicionados em cápsulas (NEKOOFAR et al., 2010; BASTURK et al., 

2014) ou, então, diretamente nas matrizes dos diferentes testes das propriedades físicas 

(BASTURK et al., 2014; SHAHI et al., 2015a; SHAHI et al., 2015b).  

Outro aspecto metodológico diz respeito ao tempo de agitação dos cimentos, em 

alguns trabalhos tem sido empregado um intervalo de tempo de agitação ultrassônica de 20 s 

(SHAHI et al., 2015a; SHAHI et al., 2015b) ou 30 s (NEKOOFAR et al., 2010; BASTURK et 
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al., 2014; ALCALDE et al., 2018; DUQUE et al., 2018). No presente estudo, nos grupos em 

que foi utilizada a manipulação mecânica dos cimentos, optou-se por agitar ultrassonicamente 

os cimentos em cápsulas durante 30s, com o intuito de padronizar o procedimento de 

manipulação mecânica para todos os cimentos, uma vez que o fabricante do cimento 

Biodentine preconiza este intervalo de tempo. 

Convém salientar que a agitação ultrassônica tem despertado interesse com relação à 

manipulação dos cimentos endodônticos em virtude de, possivelmente, favorecer uma 

interação entre as partículas, em função de uma maior superfície de contato devido à 

homogeneização, o que pode causar interferir em suas propriedades físico-químicas 

(BASTURK et al., 2013; BASTURK et al., 2014). De fato, os resultados obtidos neste estudo 

demonstraram que a manipulação ultrassônica interferiu nas propriedades físico-químicas dos 

cimentos reparadores. 

O tempo de endurecimento é o primeiro teste a ser realizado, pois é dependente da 

composição química e tamanho das partículas dos materiais, da temperatura ambiente e 

umidade relativa do ar (ØRSTAVIK, 2005), sendo	considerada a propriedade físico-química 

mais importante, uma vez que as demais propriedades dependem dessa variável (SINGH et 

al., 2015). A Especificação n°57 da ANSI/ADA (2000) estabeleceram que um cimento 

endodôntico não deve apresentar um tempo de endurecimento (TE) superior a 10% daquele 

determinado pelo fabricante. Os resultados obtidos demonstraram que a manipulação 

convencional levou a um maior tempo de endurecimento para os três cimentos, embora o 

MTA tenha alcançado o maior tempo de endurecimento (14,20±0,83 min), estatisticamente 

diferente do MTA Repair e Biodentine que foram semelhantes entre si. Por outro lado, a 

manipulação ultrassônica resultou em redução do tempo de endurecimento para os três 

cimentos, para os quais esse parâmetro apresentou valores estatisticamente semelhantes. A 

análise dos resultados obtidos no presente estudo permitiu concluir que os cimentos MTA e 

Biodentine estão de acordo com as normas, quando foram manipulados conforme orientações 

dos fabricantes. No entanto quando a técnica ultrassônica foi preconizada ocorreu redução do 

tempo de endurecimento, ficando estes fora da Especificação da ANSI/ADA.  

Quando se utiliza a agitação ultrassônica, a qual se baseia na transmissão de energia 

acústica de um inserto para um material por meio de ondas ultrassônicas (WELLER et al., 

1980; VAN DER SLUIS et al., 2005; VAN DER SLUIS et al., 2007; JIANG et al., 2011), 

ocorre um turbilhonamento e, concomitantemente, aumento e redução da pressão hidrostática, 

o que propicia a formação de bolhas de cavitação que implodem e produzem aumento da 

temperatura do material (VAN DER SLUIS et al., 2007). O aumento da temperatura na massa 
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do cimento endodôntico interfere nas propriedades físico-químicas, uma vez que aumenta a 

cinética de reação (VIAPIANA et al., 2014). Além disso, as ondas ultrassônicas, ao entrarem 

em contato com o material, provocam a dispersão das partículas levando a um aumento da 

superfície de contato entre elas, proporcionando uma homogeneização mais eficiente e, 

portanto, maior interação e acomodação dessas partículas, além de favorecer uma maior 

difusão de água no meio, o que propicia maior grau de hidratação e, consequentemente, maior 

velocidade de reação (KLEVERLAAN et al., 2004; NOMOTO et al., 2004; ALGERA et al., 

2005; NEKOOFAR et al., 2010). 

Nesse sentido, percebe-se a importância da hidratação no processo de presa dos 

cimentos MTA e MTA REPAIR HP, a qual ocorre por meio de reação exotérmica, que exige 

a hidratação do pó do cimento para a obtenção do produto final. Desse modo, a presa do MTA 

depende da água, cuja presença leva à conversão do óxido de cálcio em hidróxido de cálcio 

(ZAPF et al., 2015). Segundo CAMILLERI (2007), o processo de hidratação dos cimentos à 

base de silicato de cálcio é um fenômeno de alta complexidade que pode influenciar 

significativamente as propriedades biológicas, químicas e físicas do produto final. Portanto, 

uma maior disponibilização de água no meio favoreceria as reações desses cimentos, 

reduzindo o tempo de endurecimento.  

O mesmo ocorre com relação à presa do cimento Biodentine, a qual ocorre logo após a 

mistura do pó ao líquido por meio da trituração, de modo que as partículas de silicato de 

cálcio reagem com a água a partir de uma solução com pH elevado, contendo íons Ca2+, OH- 

e silicato (KIM et al., 2016). Ao longo da reação, o gel hidratado de silicato de cálcio formado 

na reação química, sofre polimerização e forma uma rede sólida, enquanto ocorre um 

aumento da alcalinidade do meio devido à liberação de hidróxido de cálcio (ALLEN et al., 

2007; OZBAY et al., 2014). As ações do cloreto de cálcio e do policarboxilato hidrossolúvel, 

como acelerador da presa e agente redutor de água, respectivamente, promovem aceleração da 

hidratação e da cristalização e, dessa maneira, possibilita que o endurecimento ocorra mais 

rapidamente (GRECH et al., 2013; ZAPF et al., 2015; KÜÇÜKKAYA et al., 2016). 

De acordo com os resultados obtidos, não houve interação entre os fatores cimentos 

reparadores e técnicas de manipulação, ou seja, houve influência da técnica 

independentemente do cimento. Tais resultados, em relação ao MTA, exclusivamente, 

corrobora com aqueles obtidos por SHAHI et al. (2015b) e SHAHI et al. (2016) que 

verificaram redução no tempo de endurecimento quando os cimentos foram agitados 

ultrassonicamente. Por outro lado, de acordo com DUQUE et al. (2018), não foi observada 

influência da agitação mecânica. Com relação aos cimentos MTA REPAIR HP e Biodentine, 
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não foram encontrados estudos na literatura que avaliaram o efeito do preparo mecânico sobre 

suas respectivas propriedades físico-químicas.  

Com relação a técnica convencional, o tempo de endurecimento do Biodentine é 

menor que o do MTA, provavelmente devido à presença, em sua formulação, do cloreto de 

cálcio, o qual, por ser solúvel em água, acelera sua presa (GRECH et al., 2013). De acordo 

com o fabricante, o tempo de endurecimento do Biodentine é menor que o do MTA, pois, em 

sua formulação, há cloreto de cálcio, o qual, por ser solúvel em água e acelera sua presa 

(GRECH et al., 2013). No caso do MTA Repair, presume-se que o agente plastificante 

inserido na formulação do líquido desse cimento, tenha favorecido a redução do tempo de 

endurecimento. 

Na manipulação mecânica, os resultados indicaram que, não somente houve redução 

do tempo de endurecimento dos cimentos como os três foram estatisticamente semelhantes. 

Considerando-se que a reação de presa dos cimentos à base de silicato tricálcico é exotérmica 

e dependente da incorporação de água às partículas de pó (ZAPF et al., 2015), conforme 

discutido anteriormente, supõe-se que a cinética da reação química de presa desses cimentos 

tenha sido potencializada pelo aquecimento adicional promovido pela ação do inserto 

ultrassônico no interior da mistura. Além disso, é preciso considerar que a agitação 

ultrassônica favorece o processo de homogeneização, tornando-o mais eficiente com uma 

maior agregação das partículas de pó ao líquido (UZUNOGLU et al., 2016), o que permitiria 

a redução do tempo de endurecimento.  

Considera-se o escoamento uma propriedade bastante importante, uma vez que 

determina a eficiência da adaptação do cimento nas irregularidades anatômicas, o que permite 

um bom selamento devido à melhor acomodação do cimento no canal radicular (NATU et al., 

2015; MARCIANO et al., 2016a), além de favorecer o preparo e a inserção do mesmo nas 

cavidades retrógradas e perfurações (NATU et al., 2015). 

A especificação no 57 da ANSI/ADA, preconiza que o teste para avaliação do 

escoamento deve ser realizado por meio da mensuração do diâmetro dos discos formados 

pelos materiais quando submetidos a uma mesma carga (massa) durante um determinado 

período de tempo. Para um material com escoamento ideal, a média dos valores dos diâmetros 

dos corpos de prova não pode apresentar diâmetro menor que 20 mm. Neste trabalho, 

independentemente da técnica de manipulação, nenhum cimento atendeu à norma. No 

entanto, ao se utilizar o ultrassom, observou-se que ocorreu aumento dos valores médios dos 

diâmetros dos corpos de prova.  
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Em comparação a técnica de manipulação convencional, verificou-se, para todos os 

cimentos, que a manipulação ultrassônica, propiciou maiores médias dos diâmetros dos 

corpos de provas, notadamente para o MTA. Segundo NEKOOFAR et al. (2010), a agitação 

ultrassônica tem efeito dispersivo sobre as partículas do material, tornando a homogeneização 

mais eficiente, conforme discutido anteriormente, gerando uma mistura menos granulosa com 

uma maior quantidade de partículas hidratadas em função da melhor difusão da água. Desse 

modo, de acordo com CAMILLERI (2007), a alteração no processo de hidratação durante as 

reações químicas dos cimentos à base de silicato de cálcio pode interferir no escoamento 

desses cimentos. Nesse contexto, deve ser destacado ainda que o processo de cavitação 

contínuo associado à microvibração acústica promovida pela ação ultrassônica pode provocar 

a redução do tamanho das partículas do cimento aumentando, consequentemente, a superfície 

de contato disponível para a reação com a água durante o processo de hidratação (DUQUE et 

al., 2018). Além disso, o aumento da temperatura (VIAPIANA et al., 2014), associada à 

redução do tamanho das partículas, poderia contribuir para a redução da viscosidade dos 

cimentos, favorecendo o escoamento. Entretanto, embora tais efeitos tenham permitido um 

melhor escoamento, os mesmos não foram preponderantes nas reações químicas dos três 

cimentos avaliados, uma vez que nenhum deles atendeu aos critérios estabelecidos pela 

ANSI/ADA. Cabe salientar, no entanto, de acordo com os resultados obtidos, que o MTA 

apresentou o melhor escoamento, provavelmente, em função de seu maior tempo de 

endurecimento. 

A alteração dimensional apresenta grande influência sobre a estabilidade dos 

cimentos, uma vez que, ao sofrerem contração, os cimentos endodônticos têm a sua 

capacidade de selamento reduzida, possibilitando a instalação de processos infecciosos 

(BODANEZI et al., 2008). Por outro lado, a expansão desses cimentos poderia causar falhas 

adesivas entre o cimento e a dentina (BODANEZI et al., 2008). Desse modo, a ANSI/ADA 

estabeleceu que, durante o teste de alteração dimensional, a contração dos materiais não 

deveria ser superior a 1% e a expansão não deveria exceder 0,1%. 

Os resultados obtidos neste estudo indicaram que nenhum dos materiais apresentou 

contração, todos sofreram expansão superior ao limite estabelecido pela Especificação da 

ANSI/ADA, independentemente da técnica de manipulação. Na técnica de manipulação 

ultrassônica, o MTA apresentou a maior expansão e foi estatisticamente diferente dos outros 

dois, cujos valores de expansão foram semelhantes entre si. Cabe ressaltar que os cimentos 

apresentaram maior expansão quando foi preconizada a técnica de manipulação ultrassônica. 

A expansão do material pode ser explicada pela absorção de água, fato que pode ser um fator 
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positivo no selamento, por outro lado grandes expansões podem induzir a ocorrência de 

fraturas radiculares (BODANEZI et al., 2008). Segundo SHAHI et al. (2015), a alteração 

dimensional está diretamente relacionada ao tempo de endurecimento do material, de modo 

que a diminuição do tempo de endurecimento provoca um aumento dos valores da alteração 

dimensional. Nesse estudo, como discutido anteriormente, isso ocorreu quando os cimentos 

foram submetidos à manipulação ultrassônica, de modo que houve uma diminuição do tempo 

de endurecimento que pode ter favorecido, de fato, a expansão dos corpos de prova dos 

cimentos. Acredita-se, também, que a movimentação das partículas, bem como a redução do 

tamanho das partículas tenham propiciado maior expansão, provavelmente devido a absorção 

de água ocorrida no processo de hidratação dos cimentos. 

Nas duas técnicas de manipulação, o MTA apresentou os maiores valores de 

expansão, o que pode ser parcialmente atribuído as suas propriedades hidrofílicas 

(BODANEZI et al., 2008). Como esse cimento apresenta o cimento Portland, como principal 

componente, ao ser misturado à água forma estrutura com microporos e canais capilares 

(FRIDLAND; ROSADO, 2003), o que pode facilitar a absorção de água. Embora parte da 

água utilizada participe da reação de sua presa, há uma porção remanescente que permanece 

na estrutura do cimento no interior de poros e canais (BASTURK et al., 2014), tornando a 

estrutura mais aberta e susceptível às trocas com o meio. Desse modo, essas trocas 

facilitariam o processo de absorção de água que explicaria a expansão observada, 

especialmente para o MTA. 

A desintegração de materiais reparadores em função de sua solubilização pode levar à 

formação de espaços vazios na cavidade retrógrada, favorecendo o desenvolvimento de 

processos infecciosos com a passagem de microrganismos da região periapical para o interior 

do sistema de canais radiculares (SINGH et al., 2015). A solubilidade desses materiais deve 

ser cuidadosamente avaliada, uma vez que devem promover o selamento por um longo 

intervalo de tempo a fim de evitar a infiltração de fluidos (KAUP et al., 2015). Desse modo, a 

ANSI/ADA estabeleceu que a solubilidade não pode exceder 3% da massa do material 

No teste de solubilidade, na técnica de manipulação convencional o cimento 

Biodentine apresentou perda de massa, enquanto o MTA e MTA Repair HP sofreram ganho 

de massa por absorção de água. Na técnica de manipulação ultrassônica, apenas o Biodentine 

sofreu perda de massa e os cimentos MTA e MTA Repair HP apresentaram aumento de 

massa por absorção de água, no entanto em menor porcentagem. De acordo com BODANEZI 

et al. (2008), esse ganho de massa ocorre durante o processo de hidratação, no qual há 

formação de poros na superfície e no interior do produto, sendo que esses espaços vazios são 
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preenchidos pela água que é mantida no interior da matriz do produto. Deste modo esses 

espaços vazios tornam a estrutura do cimento mais fraca, susceptível à ação do solvente e, 

assim, absorvem água (BASTURK et al., 2014). Isso ocorreu tanto para o MTA quando 

manipulado por meio da técnica convencional, como para o MTA Repair HP, o que 

demonstrou que, no caso dessa propriedade, o modo de preparo não apresentou um efeito 

preponderante. Por outro lado, quando agitados por meio do ultrassom, houve aumento desses 

valores, ou seja, perda de material para o MTA e MTA Repair HP. 

Diferentemente, os valores de solubilidade dos dois grupos do Biodentine foram 

estatisticamente semelhantes, independentemente da técnica de manipulação, nos quais esse 

cimento apresentou perda de massa, o que corrobora com os resultados obtidos por GRECH 

et al. (2013), que também verificaram perda de massa. Acredita-se que, como esse cimento 

contém basicamente silicato tricálcio, durante o seu processo industrial obtêm-se partículas 

com maior uniformidade (SETBON et al., 2014), e por sua manipulação ser realizada 

mecanicamente, por meio da trituração, já propicia aproximação de suas partículas o que, 

possivelmente, permite a formação de uma estrutura mais compacta e, portanto, mais 

resistente ao ataque do solvente, o que reduz a perda de material para o meio. E ainda esse 

cimento apresenta cloreto de cálcio, o que, provavelmente, favorece sua solubilidade, 

facilitando a perda de material (LEE et al., 2014). 

Na análise do líquido de imersão por meio espectrometria de absorção atômica com 

chama, todos os cimentos apresentaram liberação de íons de cálcio. Tal fato pode ser 

explicado pela dissociação do hidróxido de cálcio, subproduto originado da hidratação do 

silicato tricálcio ou dicálcio, em íons Ca2+ e OH- (FORMOSA et al., 2012). Além disso no 

cimento Biodentine há cloreto de cálcio em seu líquido, o qual, segundo LEE et al. (2014) 

favorece a liberação de íons cálcio para o meio. A técnica de manipulação ultrassônica 

promoveu aumento na liberação de cálcio, possivelmente devido a movimentação das 

partículas que favoreceu a dispersão das partículas na massa dos cimentos. Acredita-se que no 

Biodentine tenha ocorrido maior liberação, devido a presença do cloreto de cálcio associado à 

movimentação das partículas promovida pelo uso do ultrassom.  

Ao longo dos anos a microscopia eletrônica de varredura tem sido preconizada para 

análise da morfologia ultraestrutural dos cimentos endodônticos, com o intuito de auxiliar o 

entendimento sobre o comportamento dos diversos cimentos quando submetidos, 

principalmente, ao teste de solubilidade (RESENDE et al., 2009; MARIN-BAUZA et al., 

2010; MARIN-BAUZA et al., 2012). No presente estudo a microscopia eletrônica de 

varredura foi realizada com objetivo de verificar o impacto da manipulação convencional e 
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mecânica na morfologia ultraestrutural dos cimentos retrobturadores antes e após o teste de 

solubilidade. De maneira geral, foi observado que a agitação da massa dos cimentos alterou a 

forma e morfologia no que diz respeito ao tamanho, formato e aproximação das partículas, 

reduzindo espaços e ocasionando estrutura mais coesa, conforme observado nas 

eletromicrografias obtidas, o que interferiu diretamente nas propriedades físico químicas dos 

cimentos. 

Diante das considerações aqui expostas, a manipulação ultrassônica interferiu nas 

propriedades físico químicas e na morfologia ultraestrutural dos cimentos reparadores. E, 

desse modo, estudos adicionais são necessários para avaliar o impacto da técnica de 

manipulação na resistência e interface de união à dentina radicular. 
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6. Conclusões  

 Diante da metodologia empregada e com base nos resultados obtidos foi possível 

concluir que: 

1. A técnica de manipulação ultrassônica teve efeito no tempo de endurecimento, 

alteração dimensional e escoamento dos cimentos à base de silicato de cálcio. 

2. A técnica de manipulação ultrassônica não interferiu na solubilidade do cimento 

Biodentine. 

3. A morfologia ultraestrutural dos cimentos à base de silicato de cálcio foi alterada 

quando foi preconizada técnica de manipulação ultrassônica. 
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