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RESUMO 

O objetivo deste trabalho consiste no desenvolvimento de um novo cimento 
aplicado em endodontia à base de aluminato de cálcio e estrôncio, com 
adequadas propriedades físicas, quimicas, mecânicas e biologicas, como: curto 
tempo de cura e fácil trabalhabilidade, bem como propriedades bioativas. Os 
aluminatos foram obtidos pela síntese de combustão de solução por ser um 
método simples e eficaz na obtenção de materiais em nano-escala. Os reagentes 
utilizados para a síntese foram o nitrato de cálcio tetrahidratado, nitrato de 
alumínio nonahidratado e carbonato de estrôncio, como fontes de cálcio, 
alumínio e estrôncio, respectivamente. A ureia foi utilizada como combustível e 
o ácido nítrico foi utilizado para dissolução do carbonato de estrôncio em nitrato 
de estrôncio. Após a síntese, os materiais foram caracterizados por Difração de 
Raios X (DRX), Microscopia Eletrônica de Varredura com Emissão de Campo 
(MEV-EC), Superfície específica e Tamanho de partículas. Na síntese do 
aluminato de cálcio foi obtida uma única fase cristalina referente ao 
heptaluminato dodecálcico (C12A7) e na síntese do aluminato de estrôncio foi 
obtido o aluminato de tri-estrôncio (S3A) como fase principal, ambos aluminatos 
apresentaram estrutura submicrônica com superfície específica de 1,3 e 0,2 m2/g 
e tamanho médio de partícula, após moenda, de 8,2 e 3,1 µm, respectivamente. 
A seguinte etapa foi a preparação dos cimentos aluminosos de cálcio e estrôncio, 
nas seguintes composições: CS1 (100% C12A7), CS2 (80%C12A7 + 20%S3A), 
CS3 (60%C12A7 + 40%S3A), CS4 (40%C12A7 + 60%S3A), CS5 (20%C12A7 + 
80%S3A) e CS6 (100%S3A), tendo sido analisados: radiopacidade, 
trabalhabilidade com o emprego de aditivo e tempo de cura final. O cimento CS5 
apresentou radiopacidade superior a 3 mm na escala de alumínio, estando em 
conformidade com a norma ISO 6876-2012. Outra característica avaliada foi a 
trabalhabilidade do cimento CS5 quando este foi hidratado com água (CS5A) e 
com a adição de polietilenglicol 4000 (PEG) como plastificante e retardante de 
cura, na seguintes composições: CS5B (20% de PEG em massa/volume), CS5C 
(30% de PEG em massa/volume) e CS5D (40% de PEG em massa/volume), 
onde observou-se que os cimentos hidratados com o aditivo PEG apresentaram 
boa trabalhabilidade, com destaque para o cimento CS5C hidratado com 30% 
em massa de PEG, com curto tempo de cura, de aproximadamente 60 minutos. 
Esse cimento apresentou baixa temperatura de reação de hidratação, resistência 
à compressão suficiente para a finalidade de sua aplicação, o ensaio de 
biodegradação in vitro evidenciou a liberação dos íons Sr2+, Ca2+ e Al3+, 
responsáveis pelo pH alcalino do meio o que favoreceu a atividade 
antimicrobiana frente a todas as cepas bacteriológicas. Como também 
apresentou capacidade bioativa, e satisfatória adesão e desenvolvimento celular 
in vitro. Com os resultados apresentados pode-se concluir que o cimento CS5C 
torna-se muito promissor para potencial aplicação em endodontia. 
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ABSTRACT 
 

The objective of this work is the development of a new cement applied in 
endodontics based on calcium aluminate and strontium, with adequate physical, 
chemical, mechanical and biological properties, such as: short setting time and 
easy workability as well as bioactive properties. The aluminates were obtained 
by the combustion synthesis of solution because it is a simple and efficient 
method to obtain nanoscale materials. The reagents used for the synthesis were 
calcium nitrate tetrahydrate, aluminum nitrate nonahydrate and strontium 
carbonate, as sources of calcium, aluminum and strontium, respectively. Urea 
was used as fuel and nitric acid was used for the dissolution of strontium 
carbonate in strontium nitrate. After the synthesis, the materials were 
characterized by X-ray Diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy with 
Field Emission (SEM-FEG), Specific Surface and Particle Size. In the synthesis 
of the calcium aluminate, a single crystalline phase was obtained for dodecalcium 
heptaluminate (C12A7) and in the synthesis of the strontium aluminate the tri-
strontium aluminate (S3A) was obtained as the main phase, both aluminates 
presented a submicron structure with specific surface area of 1,3 and 0,2 m2/g 
and average particle size, after grinding, of κ,2 and 3,1 m, respectively. The 
following step was the preparation of calcium and strontium aluminous cements 
in the following compositions: CS1 (100% C12A7), CS2 (80%C12A7 + 20%S3A), 
CS3 (60%C12A7 + 40%S3A), CS4 (40%C12A7 + 60%S3A), CS5 (20%C12A7 + 
80%S3A) and CS6 (100%S3A), having been analyzed: radiopacity, workability 
with the use of additive and final setting time. The CS5 cement showed 
radiopacity greater than 3 mm in the aluminum scale, being in compliance with 
ISO 6876-2012. Another characteristic evaluated was the workability of CS5 
cement when it was hydrated with water (CS5A) and with the addition of 
polyethylene glycol 4000 (PEG) as plasticizer and curing retarder in the following 
compositions: CS5B (20% PEG in mass/volume), CS5C (30% PEG in 
mass/volume) and CS5D (40% PEG in mass/volume), where it was observed 
that the cements hydrated with the PEG additive showed good workability, CS5C 
cement hydrated with 30% by mass/volume of PEG, with short setting time, of 
approximately 60 minutes. This cement had low temperature of hydration 
reaction, sufficient compressive strength for the purpose of its application, the in 
vitro biodegradation test evidenced the release of ions Sr2+, Ca2+ and Al3+, 
responsible for the alkaline pH of the medium, which favored the antimicrobial 
activity against all the bacteriological strains. It also presented bioactive capacity 
and satisfactory cell adhesion and development in vitro. With the results 
presented, it can be concluded that the CS5C cement becomes very promising 
for potential application in endodontics. 
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1 INTRODUÇÃO 

A endodontia, especialidade da odontologia, está voltada para o bem-estar 

morfológico, fisiológico e patológico da polpa dentária humana e tecidos 

perirradiculares (consistem em cemento, ligamento periodontal e osso alveolar). O 

tratamento endodôntico é realizado quando ocorre uma lesão na polpa dentária ou 

nos tecidos perirradiculares. Os tratamentos que envolvem a utilização de materiais 

dentários incluem a recuperação da polpa exposta, selando o espaço do canal 

radicular quando ocorre a remoção da polpa, com a reconstrução endodôntica. Duas 

principais causas de exposição pulpar são a cárie dentária e o desgaste dentário, 

como também a exposição acidental durante procedimentos operatórios, por exemplo, 

perfurações radiculares, fratura de instrumentos, restaurações com infiltrações e 

trauma dental (Noort, 2007). 

Um material de obturação endodôntico deve selar as vias de comunicação 

entre o sistema de canais radiculares e seus tecidos circundantes. Também deve ser 

antimicrobiano, não carcinogênico, não genotóxico, biocompatível, insolúvel nos 

fluidos corporais, e dimensionalmente estável. Um dos materiais mais comercializado 

e utilizado na endodontia como um material retrobturador e selador de perfurações 

radiculares é o Agregado Trióxido Mineral (MTA, sigla em inglês) (Oliveira et al., 2011; 

Parirokh; Torabinejad, 2010a). 

O MTA é composto basicamente por 80% de cimento portland ((2CaO.SiO2) 

e (3CaO.SiO2)) e 20% de um agente radiopacificante, sendo o óxido de bismuto 

(Bi2O3) um dos mais utilizados, no entanto, pesquisas evidenciaram que o óxido de 

bismuto afeta o mecanismo de hidratação do cimento, reduzindo a precipitação do 

hidróxido de cálcio na pasta hidratada (Camilleri, 2007) sendo prejudicial para as 

propriedades físicas do material final, afetando particularmente a resistência à 

compressão (Coomaraswamy et al., 2007) e retardando seu tempo de cura, 

necessitando alterações em sua composição bem como desenvolvimento de novos 

materiais (Oliveira et al., 2011). 

Assim, surge a necessidade de produzir novas composições de cimentos 

endodônticos, que promovam radiopacidade suficiente para fins clínicos sem a 

incorporação de óxido de bismuto, visando melhorar as propriedades físicas, químicas 

e biológicas destes cimentos. 
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O cimento proposto será a base de aluminato de cálcio e aluminato de 

estrôncio. O aluminato de cálcio por apresentar propriedades físico-mecânicas 

adequadas para utilização em materiais dentários, devido ao seu mecanismo de 

fixação e endurecimento (dissolução seguido por precipitação) que garante uma 

vedação impermeável entre o material e o dente (Lööf, 2008). E o aluminato de 

estrôcio, principalmente por apresentar um caráter radiopaco, devido sua eficácia na 

absorção de raios X, assim apresentando uma maior radiopacidade que os seus 

homólogos de cálcio, além disso, o Sr2+, tem se mostrado ativo na regeneração óssea 

de defeitos causados por osteoporose (Luo et al., 2015; Lin et al., 2013).  

Dentre os vários métodos para obtenção desses pós cerâmicos, podemos 

destacar a Síntese por Combustão de Solução (SCS), que vem se mostrando como 

um método simples  e eficaz na síntese de materiais em nano-escala, sendo utilizado 

para uma variedade de aplicações avançadas (Varma et al., 2016).  

Neste contexto, a principal motivação deste trabalho consiste no 

desenvolvimento de um novo cimento com propriedades com adequadas 

propriedades físicas, quimicas, mecânicas e biologicas, como: curto tempo de cura, 

fácil trabalhabilidade, propriedades bioativas, além de baixo custo de fabricação, 

empregando pós submicrônicos e reativos de heptaluminato dodecálcico e aluminato 

de tri-estrôncio sintetizados por combustão de solução (SCS), por ser um método 

simples e rápido. 
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2 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

2.1 Biomateriais 

A reconstrução e remodelamento da anatomia humana tem sido, nos últimos 

anos, um dos maiores desafios da ciência. Várias estratégias estão sendo usadas 

para a reparação de defeitos de tecidos vivos, com o desenvolvimento de vários 

dispositivos para medicina regenerativa avançada e odontologia (Arvidson et al., 

2011).  

Alguns deles são implantáveis, como fios de suturas, cateteres, válvulas 

cardíacas, implantes mamários, placas de fixação de fratura, pregos e parafusos em 

ortopedia, várias formulações de enchimento, fios ortodônticos, próteses de 

substituição de articulação, etc. No entanto, para serem aceitos pelo corpo humano 

sem efeitos colaterais indesejados, todos os dispositivos implantáveis devem ser 

preparados a partir de uma classe especial de materiais toleráveis, chamados 

materiais biomédicos ou biomateriais (Ratner; Hoffman, 2013; Ducheyne et al., 2011). 

Um biomaterial na terminologia médica é "qualquer material natural ou 

sintético (que inclui polímero, cerâmica ou metal) que se destina a implantação em 

tecidos vivos como parte de um dispositivo médico ou implante" (Bhat; Kumar, 2013). 

De acordo com Williams, (2009), um biomaterial é uma substância que foi 

desenvolvida para assumir uma forma que, sozinha ou como parte de um sistema 

complexo, é usada para direcionar, através do controle de interações com 

componentes de sistemas vivos, o curso de qualquer procedimento terapêutico ou de 

diagnóstico, em medicina humana ou veterinária. 

Para serem utilizados na medicina os biomateriais devem apresentar os 

seguintes requisitos, em ordem de importância: clínico, processamento e econômico. 

Clinicamente, o biomaterial deve possuir propriedades físicas, químicas e biológicas 

adequadas para cumprir a sua função. Além do desempenho específico para a 

aplicação, um biomaterial também deve apresentar praticidade no processamento, 

demonstrando facilidade de uso em aplicações específicas, ter custo razoável e 

atender aos requisitos legais de comercialização (Kulinets, 2015). 

Particularmente, os biomateriais ideais para implantação em odontologia 

devem ser biocompatíveis, não tóxicos e promover a regeneração do tecido ósseo 

dentário (Nie et al., 2011).  



21 
 

Dentre as várias classes dos biomateriais, as biocerâmicas vem se 

destacando em aplicações odontológicas e ortopédicas, como por exemplo, na 

regeneração óssea. Na forma de pó, elas podem ser utilizadas associadas com 

polímeros na formação de cimentos, utilizados para preenchimento de cavidades 

ósseas (Kulinets, 2015). 

2.1.1 Biocerâmicas 

O termo biocerâmicas refere-se a um material cerâmico biocompatível devido 

à sua similaridade com o processo biológico de formação de hidroxiapatita, induzindo 

uma resposta regenerativa no corpo humano. Estes materiais desempenham um 

papel fundamental, principalmente na regeneração do tecido ósseo. Muitas classes 

de biocerâmicas estão disponíveis para diversas aplicações. Sua aplicação depende 

da natureza dos defeitos, com a finalidade de reparar e reconstruir de partes doentes 

ou danificadas do sistema musculoesqueléticos. Além disso, seus produtos de 

degradação não são não-tóxicos, apresentando assim, baixa citotoxicidade, 

estabilidade química e capacidade osteoindutiva, pois absorvem substâncias 

osteoindutoras proporcionando a cicatrização óssea (Best et al., 2008; Candeiro et al., 

2016; Cheng et al., 2010; Jain; Ranjan, 2013; Koch; Brave, 2009; Nasseh A., 2009; 

Prati; Gandolfi, 2015a; Ree; Schwartz, 2014; Thomas et al., 2018; Utneja et al., 2015).  

Em geral, as biocerâmicas apresentam elevado pH quando em contato 

inicialmente com o ambiente biológico, o que favorece um caráter antimicrobiano, 

além de apresentar natureza hidrofílica, ou seja, hidrata-se facilmente em contato com 

a água (Best et al., 2008; Jitaru et al., 2016; Kalita et al., 2002; Koch et al., 2012; 

Torabinejad et al., 1995b). 

 O desenvolvimento de implantes biocerâmicos revolucionou sua aplicação 

em cirurgia ortopédica, na substituição de tecidos, preenchimento de defeitos ósseos 

ou no recobrimento de metais, com a finalidade de aumentar sua biocompatibilidade 

e, na odontologia, como material reparador e selador. As biocerâmicas à base de 

alumina, zircônia, hidroxiapatita, fosfato de cálcio, silicato de cálcio, aluminatos e 

vitrocerâmicas são amplamente empregadas para as mais diversas aplicações 

(Malhotra et al., 2014; Koch et al., 2012). 
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2.2 Endodontia 

O sistema estomatognático humano (composto por ossos, dentes e músculos) 

é muito suscetível a danos traumáticos, exposição a ataques microbianos e doenças 

congênitas. Uma vez que a dentição humana desempenha um papel determinante na 

mastigação, fonação e estética, a procura de materiais promissores e mais eficientes 

para restabelecer a sua funcionalidade tem sido importante (Amrollahi et al., 2016).  

O tratamento endodôntico tem como objetivo evitar a contaminação 

microbiana do sistema radicular e/ou remover micróbios para garantir o sucesso 

clínico.  A endodontia está focada também na manutenção da polpa vital garantindo a 

saúde dos tecidos circundantes. Assim, além do tratamento do canal radicular, os 

procedimentos indiretos (não atinge a polpa), diretos (quando expõe a polpa), 

pulpotomia (remoção da polpa), reparação de perfurações, preenchimento radicular e 

obturação de dentes com ápices abertos, bem como para obturação de canais 

radiculares de dentes permanentes com ápices fechados, são partes integrantes da 

terapia endodôntica (Diogenes; Ruparel, 2017; Debelian; Trope, 2016). Na Figura 1 

observa-se as aplicações clínicas dos cimentos endodônticos. 

 

Figura 1 - Aplicações clínicas dos cimentos endodônticos. Fonte: http://avalonbiomed.com/ 

  O tratamento do canal radicular é dividido na fase de controle microbiano 

(instrumentação, irrigação, medicação intracanal), seguido da fase de enchimento 
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(enchimento de raiz e enchimento superior) (Debelian; Trope, 2016), como ilustrado 

na Figura 2: 

 

Figura 2 - Etapas do tratamento do canal radicular. Fonte: 

www.saudebemestar.pt/pt/medicina/dentaria/endodontia/ 

 

A moldagem mecânica das paredes internas do canal radicular é necessária 

para permitir efetivamente a limpeza e desinfecção dos espaços radiculares internos 

e facilitar a vedação dos materiais de enchimento. Sabe-se que a limpeza adequada, 

bem como o preenchimento completo dos espaços dos canais radiculares, promovem 

a cicatrização pós-tratamento. Para ser bem sucedido, o preenchimento precisa se 

estender ao longo de todo o comprimento do canal, terminando pouco antes da ponta 

da raiz, onde o sistema de canais termina e se espalha (Ng et al., 2008). 

Portanto, um canal bem preparado e manuseado adequadamente favorece o 

sucesso do tratamento (Estrela et al., 2008). Os critérios desejáveis para um material 

de enchimento em endodontia são delineados na Tabela 1: 
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Tabela 1 - Propriedades e critérios para um material de enchimento ideal. 

Propriedades Critério 

Deve ser adesivo quando 
misturado, proporcionando boa 
aderência entre o material e a 
parede do canal quando ajustado. 

O material deve aderir ao material de 
obturação, geralmente gutta percha, quando 
colocado no canal, e superar as 
irregularidades do canal radicular 
preenchendo completamente o interior do 
canal. 

Deve ser radiopaco. O material deve proporcionar radiopacidade 
para visualização em radiografias e para uma 
avaliação eficiente. 

Deve ser dimensionalmente 
estável. 

Qualquer encolhimento do material tende a 
criar lacunas na interface dentinária ou dentro 
do próprio material, comprometendo a 
vedação do canal. 

Não deve manchar a estrutura 
dentária. 

Os componentes do material não devem 
ocasionar a descoloração dos dentes. 

Deve ser antimicrobiano, ou pelo 
menos não incentivar o crescimento 
dos microrganismos.  

Esta propriedade é fundamental para o 
sucesso pós-tratamento. 

Deve ser biocompatível Pois estarão em contato com tecidos vivos. 

Fonte: Akhavan et al., 2017; Bodrumlu, 2008; Cintra et al., 2010; Lachowski et al., 
2012; Murray, 2017; Scarparo et al., 2009; Sonmez et al., 2008; Viapiana et al., 2014. 

 

O campo da Endodontia está em constante mudança devido à introdução de 

novas técnicas e avanços tecnológicos. Os avanços na ciência dos materiais 

endodônticos contribuem significativamente para o crescimento e sucesso 

exponencial da endodontia. As biocerâmicas estão entre os materiais recentemente 

introduzidos na endodontia (Raghavendra et al., 2017). 

2.2.1 Cimentos biocerâmicos disponíveis para o tratamento endodôntico 

A introdução de materiais à base de Biocerâmicas nos tratamentos 

endodônticos no início dos anos 90, foi considerada como um dos avanços mais 

importantes na odontologia reparadora (Abusrewil et al., 2018). 
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Cimentos biocerâmicos tem se destacado na endodontia como material de 

reparação de perfurações nas raízes e cimento obturador de canal radicular 

agregando todos os benefícios das biocerâmicas, sendo considerado uma tecnologia 

vantajosa em endodontia (Al-Haddad; Aziz, 2016; Mukhtar-Fayyad, 2011).  

Os materiais biocerâmicos utilizados na terapia endodôntica não se destinam 

a fornecer reforço estrutural/mecânico das raízes. Em vez disso, estes possuem 

módulos elásticos muito menores que os tecidos dentários que eles preenchem (Tay; 

Pashley, 2007). Seu objetivo principal é preencher os espaços irregulares do canal 

radicular não ocupados pela guta-percha, eliminando microrganismos infecciosos, 

impedindo seu crescimento e saída para os tecidos circundantes; favorecendo a 

sobrevivência, diferenciação e função mineralizante dos osteoblastos, participando 

ativamente do processo de cicatrização  (Giacomino et al., 2019). 

 As tecnologias de regeneração para órgãos/tecidos orais complexos, tais 

como a polpa dentária, ainda não atingiu o estado clínico ideal devido à sua 

complexidade estrutural e de desenvolvimento (Gilbert Triplett; Budinskaya, 2017).  

Existem inúmeras biocerâmicas atualmente em uso em endodontia, como por 

exemplo biocerâmica pré-misturada, cimento a base de resina epóxi, biodentina e 

Agregado Trióxido Mineral (MTA). 

2.2.1.1 Biocerâmica pré-misturada  

Neste tipo de biocerâmica existem 2 selantes pré-misturados à base de 

silicato de cálcio com composição química similar, iRoot SP (Innovative Bioceramics, 

Vancouver, BC, Canadá) e EndoSequence BC (Brasseler USA, Savannah, GA) (Silva 

Almeida et al., 2017). Os principais componentes inorgânicos incluem silicato de 

tricálcio, silicato de dicálcio, fosfatos de cálcio, sílica coloidal, hidróxido de cálcio e 

óxido de zircónio como radiopacificador, contendo agente espessantes sem água para 

permitir que o selador seja aplicado sob a forma de uma pasta pré-misturada (Kong 

et al., 2011). 

Além da atividade antibacteriana (Wang et al., 2014; Zhang et al., 2009a), os 

cimentos biocerâmicos apresentam citocompatibilidade (Zhang et al., 2010), boa 

capacidade de vedação (Zhang et al., 2009b) e boa ligação à dentina do canal 

radicular,  mesmo sob várias condições de hidratação da dentina (Ersahan; Aydin, 

2013; Nagas et al., 2012). No entanto, este material apresenta um longo tempo de 

cura, de aproximadamente 4 horas (Kong et al., 2011). 

https://www.sciencedirect.com/topics/medicine-and-dentistry/root-canal
https://www.sciencedirect.com/topics/medicine-and-dentistry/root-canal
https://www.sciencedirect.com/topics/medicine-and-dentistry/gutta-percha
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2.2.1.2 Cimento à base de resina epóxi 

O cimento a base de resina epóxi AH Plus (Dentsply DeTrey GmbH, Konstanz, 

Alemanha) é considerado padrão ouro no que diz respeito a propriedades físicas, pois 

apresenta elevada força de ligação a dentina  quando comparado a  outros cimentos 

aplicados em canais radiculares (Ersahan; Aydin, 2010). O AH Plus tem sido 

amplamente utilizado por aproximadamente 2 décadas, exibindo baixa solubilidade e 

desintegração (Versiani et al., 2006) e estabilidade dimensional adequada (Zhou et 

al., 2013). No entanto, este selante não mostrou propriedades bioativas (Borges et al., 

2012) ou potencial osteogênico (Kim et al., 2013). 

2.2.1.3 Biodentina 

Biodentine ® (Septodont) é considerado um material biocerâmico de segunda 

geração, possuindo propriedades semelhantes ao bem conhecido Agregado Trióxido 

Mineral (MTA) (Debelian; Trope, 2016).  

É um material de dois componentes. O pó é composto principalmente de 

silicato tricálcio, silicato de dicálcio e carbonato de cálcio como enchimento. E o óxido 

de zircónio como agente radiopacificante. O líquido contém cloreto de cálcio como um 

acelerador de cura e um agente redutor de água (Laurent et al., 2008). 

Suas vantagens em relação ao MTA é o seu tempo de cura mais curto 

(aproximadamente 10-12 min.) e sua resistência à compressão semelhante à 

dentina. Uma grande desvantagem deste material é que ele é triturado por 

30 segundos em uma quantidade pré-determinada numa cápsula, tornando inevitável 

o desperdício, uma vez que na grande maioria dos casos endodônticos, é necessária 

apenas uma pequena quantidade (About, 2016; Ree; Trope et al., 2015; Schwartz, 

2014). 

2.2.1.4 Agregado Trióxido Mineral (MTA) 

O MTA foi desenvolvido pela equipe liderada pelo Prof. Torabinejad na 

Universidade de Loma Linda na Califórnia (EUA) do ano de 1992 a 1993 (Torabinejad 

et al., 1995b) com o objetivo de atender a demanda por um cimento ideal para o 

tratamento endodôntico (Daniele, 2017). 

A composição do MTA consiste em 80% de cimento Portland, ((2CaO.SiO2) e 

(3CaO.SiO2)), com tamanho de partículas variando entre (< 1 µm a 30 - 50 m) e 20% 
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de agente radiopacificante, em muitos casos é utilizado o óxido de bismuto (Bi2O3), 

com tamanho de partículas entre 10 - 30 m  (Camilleri, 2007; Dammaschke et al., 

2005). 

Ele apresenta propriedades características das biocerâmicas, ou seja, tem 

elevado pH durante o processo de cura, é biocompatível e fornece uma excelente 

vedação do canal por um longo tempo (Parirokh; Torabinejad, 2010a; Torabinejad; 

Parirokh, 2010).  

No entanto, estudos apontaram algumas desvantagens do MTA como 

material de enchimento de raiz ideal: 

 O Bi2O3 afeta o mecanismo de hidratação do cimento, reduzindo a 

precipitação do hidróxido de cálcio na pasta hidratada (Camilleri, 2007; Dammaschke 

et al., 2005), se mostrado prejudicial para as propriedades físicas do material final, 

afetando particularmente a resistência à compressão (Coomaraswamy et al., 2007).  

 Dificuldade de trabalhabilidade por sua consistência arenosa e reação 

de ajuste muito lento, cerca de 2h 45min. (Lee, 2000; Torabinejad et al., 1995a), o que 

pode contribuir para vazamento (Reeh; Combe, 2002), desintegração da superfície 

(Davis et al., 2003; Yatsushiro et al., 1998), perda de adaptação e descontinuidade do 

material (Peters; Peters, 2002) 

 Difícil de aplicar em canais estreitos, tornando o material pouco 

adequado para uso como selante juntamente com guta-percha (Belobrov; Parashos, 

2011; Parirokh; Torabinejad, 2010b). 

 Descoloração dos dentes (Camilleri, 2014; Vallés et al., 2013).  

 Alto custo (Parirokh; Torabinejad, 2010b) 

 

Na Tabela 2 estão listados alguns cimentos com base na formulação original 

e/ou com pequenas modificações do MTA que são comercializados para tratamentos 

endodônticos. 
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Tabela 2- Resumo dos materiais utilizados para procedimentos de capeamento pulpar, 
reparação de perfuração de raiz, selador de canal e procedimentos de apicigênesis.  

 
Material 

Uso 
(fabricante) 

 
Fabricante 

 
Composicão 

Propriedades 
afetadas * 

 
Experimental 

 
ProRoot 

MTA 

 
CP, Ag, AER, 

PR, Af 

 
Dentsply Tulsa, 
Johnson City, 

TN, USA 

Pó: 75% cimento 
Portland, 20% 

óxido bismuto, 5% 
sulfato de cálcio. 

Líquido: água 

 
 

- 

 
Não 

 
MTA 

Angelus 

 
CP, Ag, AER, 

PR, Af 

Angelus dental 
solutions, 

Londrina, PR, 
Brazil 

Pó: 80 % cimento 
Portland, 20% 
óxido bismuto. 
Líquido: água 

 
Tempo de presa 

 
Não 

 
TheraCal 

 
 

CP, Ag 

 
Bisco Inc, 

Schaumburg 

<60%, cimento 
portland tipo III, < 

50% 
polietilenglicol 

dimetacrilato,   < 
10% zirconato de 

bário 

 
Tempo de presa e 

Manejo 

 
 
Sim 

 
MTA Bio 

 
CP, Ag, AER, 

PR, Af 

Angelus dental 
solutions, 

Londrina, PR, 
Brasil 

Pó: 80 % cimento 
Portland, 20% 
óxido bismuto. 
Líquido: água 

 
Tempo de presa 

 
Sim 

 
MTA Plus 

 
CP, Ag, AER, 
PR, Af, SCR 

Prevest Detpro 
Limited, Jammu, 

Índia 

Pó: igual W-
ProRoot MTA 

Líquido 1: água 
Líquido 2: gel 

polimérico 

 
 

Manejo 

 
 
Sim 

 
MM-MTA 

 
CP, Ag, AER, 

PR, Af 

Micromega, 
Besancon, 

França 

Pó: silicato di e 
tricálcico, 

carbonato de 
cálcio. Líquido: 

água 

Consistência, 
Manejo 

e Tempo de presa 

 
 
Sim 

 
Harvard 

MTA caps 

 
CP, Ag, AER, 

PR 

Harvard Dental 
International 

GmbH  

 
Igual ao ProRoot 

MTA 

 
 

Manejo 

 
Sim 

 
Nano-MTA 

 
CP, Ag, AER, 

PR, Af 

 
-- 

ProRoot MTA. 
Incorpora 

estrôncio e 
diminui o tamanho 

de particulas 

Bioatividade, 
tempo presa e 

porosidade 

 
Sim 

 
MedCem 

MTA 

 
CP, Ag, AER, 

PR, Af 

 
Medcem GmbH, 

Suiça 

Cimento Portland 
branco e óxido de 

zircônio 

 
Radiopacidade e 

Alto custo 

 
Sim 

Abreviaturas: CP, capeamento pulpar e pulpotomia; Ag, apicigênesis; AER, apicectomia-extremidade da 
raiz; SCR, selador de canal e raiz; PR, perfurações radiculares e reabsorções; Af, apicificação em 
pulpotomia. 

Fonte: Prati; Gandolfi. (2015). 

2.3 Mecanismo de hidratação de cimentos 

A compreensão dos mecanismos cinéticos da hidratação do cimento 

cruza interesses acadêmicos e práticos. Os fenômenos químicos e microestruturais 
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que caracterizam a hidratação do cimento são bastante complexos e 

interdependentes, dificultando a resolução dos mecanismos individuais ou dos 

parâmetros que determinam suas taxas. O estudo fundamental da hidratação, 

portanto, oferece desafios científicos significativos em técnicas 

experimentais e métodos de modelagem teórica em várias escalas (Moses; Perumal, 

2016). 

O mecanismo de hidratação do cimento Portland (PC) e do cimento de 

aluminatos de cálcio (CAC) tem sido bastante investigado, de acordo com a literatura. 

Embora os principais processos de hidratação sejam similares, existem diferenças 

específicas de hidratação (Wang et al., 2018a).  Isto é devido à complexidade do 

processo de hidratação do CAC que é altamente dependente da temperatura em 

contraste com o PC, onde esta dependência é muito menos pronunciada (Ukrainczyk, 

2010).  

2.3.1 Hidratação do Cimento de aluminato de cálcio 

O processo de hidratação compreende inúmeras reações químicas 

simultâneas com mecanismos individuais, incluindo dissolução de cimento, nucleação 

e crescimento de produtos de hidratação (Ukrainczyk, 2010). 

A Figura 3 exibe o diagrama esquemático dos processos de hidratação do 

cimento de aluminato de cálcio (CAC).   

 
Figura 3- Diagrama esquemático do processo de hidratação do CAC. Adaptado de (Wang et 
al., 2018a). 

O processo de hidratação de todos os cimentos aluminosos começa no 

contato inicial do ligante com a água (Figura 3 (I)) (Chatterjee, 2009). Este processo 

começa com a dissolução, quando a água entra em contato com uma superfície de 
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partícula de cimento. A dissolução das fases de cimento anidro aumenta as 

concentrações dos íons Ca2+ e Al(OH)4- em solução (Oliveira et al., 2009). 

Quimicamente, podemos observar esta etapa representada na Equação 1: 

 
-

4
2

222  Al(OH)2 CaO4H )Ca(AlO    (1) 

 

A concentração desses íons na água atinge o limite de solubilidade, que é 

seguido pela precipitação de uma fase de aluminato de cálcio hidratado, favorecendo 

a dissolução adicional das fases anidras (Figura 3 (II)). Como resultado, um processo 

cíclico de precipitação por dissolução iônica continua até que a maioria (ou todas) as 

partículas de cimento anidro expostas à água tenham sido consumidas. Uma certa 

quantidade de calor é liberada, dando origem a uma reação exotérmica, devido a 

hidratação das fases mais reativas, aumentando a temperatura da pasta de cimento 

e favorecendo a reação das fases mais inertes (Oliveira et al., 2009).  

Devido à hidratação da superfície do cimento durante o processo de 

hidratação, o processo de dissolução do cimento é inibido no período de 

desaceleração (Figura 3 (III)) (Wang et al., 2018a). Então inicia-se um lento processo 

de nucleação. Este período, que é conhecido como o "período de indução", e 

permanece até que os primeiros núcleos de hidratos cristalinos sejam formados 

(Oliveira et al., 2009)  

Quando a camada de hidratação atinge uma espessura crítica, ocorre o seu 

rompimento finalizando a etapa de indução (a reação como um todo acelera), com o 

crescimento dos núcleos cristalinos por um mecanismo de dissolução-cristalização 

(Figura 3 (IV)) (Lee et al., 2001). Como a nucleação heterogênea na superfície da 

partícula é favorecida, as fases hidratadas precipitadas tendem a formar conexões 

fortes entre as partículas vizinhas, o que resulta no chamado fenômeno de cura 

(Oliveira et al., 2009). 

Além dos aspectos relacionados ao mecanismo de hidratação do CAC, um 

segundo aspecto contribui para o interesse em se estudar o processo de cura desta 

classe de cimento. Isto está relacionado ao fato do cimento de aluminato de cálcio 

proporcionar um rápido desenvolvimento de resistência mecânica  (uma das principais 

vantagens desse cimento) (Parr et al., 2013). No entanto, este comportamento pode 

acarretar problemas em relação ao tempo de trabalhabilidade. 
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Um curto período de trabalhabilidade pode comprometer a formação da peça 

ou o bombeamento do concreto até o molde. Por esse motivo na elaboração de 

concretos refratários pode ser necessária a inclusão de aditivos que controlem o 

processo de endurecimento do cimento. Alguns aditivos podem atuar como 

retardadores ou aceleradores, dependendo do teor utilizado, sendo esse 

comportamento claramente entendido por meio das propriedades químicas dessas 

substâncias (Garcia et al., 2007). 

2.4 Aditivos 

Os aditivos são utilizados para controlar as propriedades físicas e mecânicas 

de cimentos, concretos e argamassas a fim de alcançar um desempenho eficaz e 

propriedades adequadas para sua aplicação, tornando-os mais fáceis de manipular 

(Nagrockiene et al., 2017). 

Muitas vezes é necessário modificar o tempo de cura, seja por aceleradores 

ou retardadores. Se um cimento deve ser colocado em uma profundidade rasa, então 

a aceleração de cura será desejável para evitar tempos de espera desnecessários. 

Por outro lado, em um local profundo mais tempo de cura é necessário, o que pode 

exigir a adição de retardadores (Fink, 2015). 

2.4.1 Aditivos retardadores 

Aditivos retardadores são substâncias químicas que retardam a osmose da 

água nos grãos do cimento durante o processo de hidratação, retardando assim o 

endurecimento desse material. De uma maneira geral, o mecanismo de atuação 

desses aditivos é atribuído a um aumento no tempo requerido para que o processo de 

dissolução das fases anidras do cimento alcancem os valores de concentrações 

necessárias para iniciar o período de indução (saturação da solução) (Garcia et al., 

2007).  

Pode-se destacar também os aditivos dispersantes, que agem como agente 

retardador, melhorando as propriedades reológicas dos cimentos. Em particular, os 

dispersantes são adicionados à cimentos para facilitar a trabalhabilidade, diminuindo 

a quantidade de água para hidratação, aprimorando o comportamento de fluxo da 

pasta de cimento (Fink, 2015). 
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A Tabela 3 apresenta diferentes substâncias químicas, dividas em grupo, que 

são classificadas na literatura como agentes retardadores e dispersantes. 

 

Tabela 3 - Substâncias químicas utilizadas como agentes retardadores e dispersantes de 
cimentos. 

Grupos Químicos Exemplos de Compostos Referências 
Ácidos hidro-carboxílicos e 

seus sais 
Ácido Cítrico e Citrato de Sódio 
Ácido Tártarico e Tartarato de 

Sódio 
EDTA 

(Zhang et al., 2017b; 
Kastiukas et al., 2015; 
Möschner et al., 2009) 

Sais de fosfato Tripolifosfato de sódio 
Metafosfato de sódio 

(Sugama et al., 2000) 

Carboidratos Açúcar, Amido, Celulose (Fu et al., 2017) 
Aditivos dispersantes em 

geral 
Sulfato de poli (oxietileno), 

Poliacrilato de sódio 
Polietilenoimina, Polietileno e 

derivados 

(Handal et al., 2015; Tian 
et al., 2013; Roy et al., 

2012)  

Ácido bórico e seus sais Ácido bórico, Borax (Tan et al., 2017; Yang; 
Qian, 2010) 

Cátions metálicos Sais de Ba, Mg, Na, K, Pb, Hg, 
Cu, Zn, etc 

(Zhang et al., 2017a;  
Zezulová et al., 2016; 
Weeks et al., 2008) 

Compostos contendo Cl- NaCl, HCl (Shi et al., 2016, 2017; 
Xu et al., 2016) 

 

2.4.1.1 Polietilenoglicol (PEG) 

O Poli(etilenoglicol) é um poli (éter) altamente biocompatível, solúvel em 

soluções aquosas e solventes orgânicos, o que contribui para sua biocompatibilidade 

e processabilidade, respectivamente, incluído na Lista GRAS (Geralmente 

Reconhecido Como Seguro) do FDA (Administração de alimentos e medicamentos, 

Estados Unidos da América do Norte) (Ivanova et al., 2014). 

Entre os vários polímeros solúveis em água, os polietilenoglicóis (PEG) são 

um dos aditivos poliméricos mais promissores utilizados em aplicações farmacêuticas, 

por ser um polímero não tóxico e biocompatível (Mech; Sangwai, 2016; Mikhailova; 

Rovnaník, 2016).  

Pesquisas clínicas evidenciam que a aplicação do polietilenoglicol em cimento 

de MTA melhorou as propriedades de trabalhabilidade e favoreceu a fluidez do 

material, contribuindo para atingir uma melhor adaptação a várias irregularidades 
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presentes no sistema do canal radicular, melhorando a capacidade do material 

infiltrar-se em perfurações (Natu et al., 2015).  

De acordo com Duarte et al., (2012) a adição do PEG ao MTA Angelus, 

aumentou o tempo de presa, melhorou a fluidez e o aumento do pH, proporcionando 

a liberação de íons cálcio. 

Sua aplicação em cimentos ósseos resultou numa diminuição significativa da 

temperatura máxima do cimento, sem alterar seu tempo de presa e nem sua 

microestrutura (Król; Pielichowska, 2016), facilitando a adesão, proliferação e 

diferenciação celular (Roy et al., 2012).  

2.4.2 Aditivos Aceleradores 

Ao contrário dos retardadores, os aceleradores são aditivos que proporcionam 

uma antecipação no processo de hidratação do cimento, acelerando o seu 

endurecimento. De uma maneira geral, esses aditivos agem alterando o processo de 

precipitação dos hidratos, diminuindo o tempo necessário para a nucleação, 

possibilitando que a precipitação aconteça assim que o estado de saturação da 

solução seja atingido. A Tabela 4 apresenta alguns compostos químicos que atuam 

como aditivos aceleradores do processo de hidratação do cimento (Garcia et al., 

2007). 

Tabela 4- Substâncias químicas utilizadas como agentes aceleradores de cura. 
Grupos Químicos Exemplos de Compostos Referências 

Sais de lítio Li2CO3, LiOH (Cau Dit Coumes et al., 
2017; Niziurska et al., 2015; 

Gosselin et al., 2010) 
Silicatos Na2SiO3 (Aïtcin, 2016; Salvador et 

al., 2016) 
Sais de cálcio CaCl2 ( Wang et al., 2017; 

Shanahan et al., 2016; Pang 
et al., 2015) 

Compostos alcalinos NaOH, trietanolamina (Yaphary et al., 2017; Han 
et al., 2015; Francisconi et 
al., 2009; Xu et al., 2009) 

Compostos contendo SO4
2- H2SO4, Na2SO4, CaSO4 (Mohammed; Safiullah, 

2018; Chen et al., 2013; 
Huan; Chang, 2007) 

Compostos contendo CO3
2-

 Na2CO3, K2CO3 (Yuan et al., 2017; Kovtun et 
al., 2015) 
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Alguns aditivos já foram aplicados ao MTA, em substituição a água destilada, 

como veículo da mistura, ou em conjunto à ela. São exemplos: soro fisiológico, 

hipoclorito de sódio, K-Y gel (Jafarnia et al., 2009; Kogan et al., 2006), soluções 

anestésicas (Jafarnia et al., 2009; Watts et al., 2007; Kogan et al., 2006), gluconato 

de clorexidina (Kogan et al., 2006), fosfato de sódio (Shie et al., 2009; Ding et al., 

2008; Huang et al., 2008), gluconato lactato de cálcio (Kang et al., 2013; Ji et al., 2011; 

Hsieh et al., 2009), metilcelulose (Ber et al., 2007), nitrito e nitrato de cálcio, formiato 

de cálcio (McNamara et al., 2010; Wiltbank et al., 2007) e o polietilenoglicol (Marciano 

et al., 2016; Salem Milani et al., 2013; Holland et al., 2007). 

2.5 Métodos de síntese de Biocerâmicas 

A síntese de biocerâmicas em formas progressivamente complexas, tem sido 

uma área ativa de investigações. Várias rotas de síntese tem sido desenvolvidas para 

a obtenção de biocerâmicas, como por exemplo, o método de estado sólido, de 

precipitação química, sol-gel (Shu et al., 2007; Liu et al., 2002; Silva et al., 2001) e o 

método hidrotérmico (Lin et al., 2007; Zhang; Vecchio, 2007), (Dorozhkin, 2017).  

Na reação em estado sólido, o problema está na utilização de alta 

temperatura, não homogeneidade química, tamanho de partícula relativamente 

grande e introdução de impurezas durante o processo de moagem (Wang et al., 2018; 

Hessien et al., 2008). 

O método de precipitação química continua sendo um dos métodos mais 

fáceis na fabricação de biocerâmicas sintéticas, porque é simples e fácil de usar. No 

entanto, o produto de síntese é, neste caso, um precipitado amorfo, que precisa ser 

tratado termicamente para obter um material altamente organizado (Bucur et al., 

2017), sua precipitação incompleta resulta na alteração da estequiometria e na 

presença de fases indesejáveis (Hong et al., 2010). 

O método sol-gel pode reduzir a segregação dos elementos metálicos e 

melhorar a homogeneidade química durante a decomposição dos precursores 

poliméricos a altas temperaturas, mas as principais desvantagens do processo sol-gel 

são o alto custo do material de partida, presença de grandes quantidades de solventes 

e problemas associados a secagem além  do difícil controle das condições de reação 

(Wang et al., 2012).  
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O método hidrotérmico é geralmente limitado a uma escala de laboratório 

devido ao custo e a necessidade de uma instalação específica, como também o pós 

sintetizados por este método apresentam baixa cristalinidade (Montoya-Cisneros et 

al., 2017; Zhou et al., 2018a). 

Recentemente, tem havido um crescente interesse em sintetizar materiais 

cerâmicos através da síntese por combustão de solução (SCS).  

2.6 Síntese por Combustão de Solução (SCS) 

A SCS vem se destacando por ser um método versátil, simples e rápido, o 

que permite que uma variedade de materiais sejam sintetizados sem decomposição 

intermediária e/ou calcinação. É considerado um processo auto-sustentável pois, a 

síntese ocorre em uma temperatura que é muito mais baixa que a temperatura real de 

transformação da fase (Rodríguez et al., 2012). 

Desde a origem da técnica, ocorreu crescimento significativo nas publicações. 

Pesquisas mostram que mais de 5000 artigos sobre SCS surgiram nos últimos 20 

anos, mais de 650 só em 2015. Esse crescimento é atribuído à simplicidade da 

técnica, juntamente com uma variedade impressionante de aplicações do produto 

obtido (Varma et al., 2016).  

O SCS é baseada em uma reação exotérmica auto-sustentável dos 

componentes, oxidantes e redutores. Oxidantes, como por exemplo, os nitratos 

metálicos, que são muito utilizados devido à sua elevada solubilidade em água e pelo 

potencial oxidante dos grupos NO3-, já  como redutor/combustível podem ser 

utilizados, glicina, ureia, ácido cítrico, por exemplo. (Novikov et al., 2017).  

Inicialmente, os precursores são dissolvidos em um solvente líquido, 

geralmente utiliza-se água, obtendo-se uma solução reativa com reagentes 

misturados em nível molecular (Nersisyan et al., 2017).  

O segundo passo do processo SCS consiste em aquecer a solução final até 

atingir as temperaturas de ignição do combustível, normalmente na faixa de 300 – 

450ºC, o que leva a solução a desidratar, gerando uma consistência semelhante a um 

gel devido à evaporação do solvente e fusão dos nitratos. O aumento contínuo da 

viscosidade, juntamente com a liberação de gás devido a decomposição dos 

reagentes, atinge rapidamente a temperatura de combustão (reação 

autossustentável), desencadeando a nucleação espontânea das partículas sólidas e 
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o rápido crescimento do produto sólido (Nersisyan et al., 2017; Varma et al., 2016; 

Ghose et al., 2013). 

 A mistura molecular de cátions e o calor liberado pela reação de combustão 

garantem a formação de estruturas complexas a baixas temperaturas (Li et al., 

2015). Além disso, a combustão de combustíveis orgânicos gera uma grande 

quantidade de produtos gasosos, como CO2, H2O, H2, N2, etc., levando a formação de 

estruturas porosas. Os gases liberados resfria rapidamente os produtos sintetizados, 

impedindo o crescimento de partículas (Nersisyan et al., 2017; Pourgolmohammad et 

al., 2017; Mukasyan et al., 2015). Na Figura 4 observa-se o perfil de característico da 

síntese de combustão.  

 

Figura 4 - Perfil de característico da síntese de combustão (Munir, 1988). 

A Figura 5 representa a evolução da síntese de combustão utilizando 

Ca(NO3)2, Al(NO3)3, β-alanina e ureia (Ianoş et al., 200λ), uma chama intensa é 

observada, indicando que a síntese atingiu a temperatura máxima de combustão. 

 

 

Figura 5 - Evolução da síntese de combustão (Ianoş et al., 200λ). 
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Esse tipo de síntese tem a vantagem de produzir rapidamente pós 

submicrônicos com elevada pureza, boa homogeneidade, com elevada área 

superficial e reatividade. Estes pós podem ser utilizados para diferentes aplicações 

avançadas, incluindo catalisadores, células de combustível, biotecnologia, detector de 

radiação, propriedades fotoluminescentes e biomateriais (Kavitha et al., 2015; Rojas-

Hernandez et al., 2015a; Aghayan; Rodríguez, 2012; Gomes et al., 2007; Mukasyan 

et al., 2007).  

2.7 Aluminatos de Cálcio  

O cimento de aluminato de cálcio (CAC) tem ganhando popularidade na 

América do Norte como um material de reparo rápido devido à sua capacidade de 

ganhar força rapidamente, mesmo em baixas temperaturas de cura (Adams; Ideker, 

2017), particularmente nas primeiras 6 horas (Older, 2010). 

O CAC como biomaterial tem sido avaliado há mais de duas décadas em 

relação às propriedades físicas, mecânicas e biocompatíveis (Hermansson, 2011), 

apresentando um grande potencial para ser usado em aplicações ortopédicas devido 

a sua alta viscosidade (o cimento pode ser injetado logo após a etapa de mistura) e 

alta biocompatibilidade (Burger et al., 2013; Engqvist et al., 2008). 

Existem 5 compostos no sistema CA (CaO = C, Al2O3 = A), contendo 

principalmente, aluminato monocálcico (CaO.Al2O3, CA), dialuminato de cálcio 

(CaO.2Al2O3 , CA2 ), hexaaluminato de cálcio ( CaO.6Al2O3, CA6 ), aluminato tricálcico 

(3CaO.Al2O6, C3A), e heptaluminato dodecálcico (12CaO.7Al2O3, C12A7 ) (Liao et al., 

2016), conforme observado no diagrama do sistema CaO-Al2O3 de acordo com Ball et 

al., (1993), apresentado na Figura 6.  
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Figura 6 - Diagrama de fase do sistema CaO-Al2O3 (Ball et al., 1993). 

O CAC foi aplicado como material de preenchimento de raiz, uma vez que 

supera algumas desvantagens do produto comercial (o Agregado Trióxido Mineral, 

MTA) usado para tal finalidade, como por exemplo, longo tempo de endurecimento, 

alto nível de porosidade e baixa resistência mecânica (Parreira et al., 2016).   

O cimento de aluminato de cálcio apresenta algumas características 

desejáveis para a aplicação endodôntica, como, melhor fluidez e tempo de 

preparo (Oliveira et al., 2010), reologia ajustável e um tempo de cura à temperatura 

ambiente, resultando em alta resistência mecânica inicial (Engqvist et al., 2008), 

biocompatibilidade (Aguilar et al., 2012; De Castro-Raucci et al., 2011), capacidade 

para induzir a deposição de apatita em fluido corporal simulado (Oliveira et al., 2013; 

Engqvist et al., 2004), vedação, impedindo a microinfiltração bacteriana (Jacobovitz et 

al., 2009), compatibilidade adequada ao considerar suas propriedades mecânicas 

(Oliveira et al., 2014), baixa expansão favorecendo boa retenção e aderência aos 

dentes (Engqvist et al., 2004), endurece no meio bucal, sem necessitar de agente de 

cura, mantendo as suas propriedades físicas e mecânicas durante um longo tempo 

(Lööf, 2008).  
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2.7.1 Heptaluminato Dodecálcico (Ca12Al14O33, C12A7)  

O C12A7 (48,6% de CaO e 51,4% de Al2O3, em peso) é conhecido como uma 

fase principal dos cimentos de alta alumina (50-56% Al2O3), e apresenta estrutura 

cúbica, pertencente ao grupo espacial I-43d, com parâmetros de rede a = 11,99 Å, β 

= 90,00°, V = 1720,24 Å3, Z = 2 (Palacios et al., 2007), com uma densidade de 2,69 

g/cm3, e peso molecular de 1.387 g/mol, fundindo congruentemente em 

aproximadamente 1.415 ºC (Rivas Mercury et al., 2003). A Figura 7 apresenta a 

estrutura cúbica do Ca12Al14O33. 

 

Figura 7 - Estrutura cúbica do Ca12Al14O33 (Kurashige et al., 2006). 

O C12A7 é classificado como um ligante hidráulico que apresenta várias 

vantagens, tais como o endurecimento rápido à temperatura ambiente e as 

propriedades reológicas adequadas, quando comparado aos materiais tradicionais. 

As reações envolvendo C12A7 e as soluções aquosas não são altamente exotérmica 

e este material apresenta biocompatibilidade adequada e tempo de presa que pode 

ser ajustado pela adição de aditivos à mistura (Parreira et al., 2016). 

2.7.1.1 Hidratação 

O C12A7 se hidrata mais rapidamente que o CA e CA2, devido a elevada 

proporção de cálcio presente em sua fórmula, apresentando uma razão molar (Ca/Al 

= 1.71), este aluminato de cálcio forma uma menor quantidade de gel de hidróxido de 

alumínio (Al(OH)3 gel) e gibbsita (Al(OH)3 cristalina) que os demais aluminatos de cálcio, 
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podendo ser utilizada com o intuito de controlar o tempo de cura de cimentos (Rivas 

Mercury et al., 2003).  

A reação de CAC com água geralmente leva à geração de várias fases 

conhecidas como hidratos, tais como: CaAl2O4.10H2O (CAH10), Ca2Al2O5.8H2O 

(C2AH8), Ca3Al2O6.6H2O (C3AH6) e Al(OH)3 (AH3) (C = CaO, A = Al2O3, H = H2O) 

(Chatterjee, 2009). O tipo e a quantidade das fases hidratadas resultantes dependem 

da principalmente do tempo e da temperatura na qual a reação ocorre (Ukrainczyk, 

2010), conforme resumido na Tabela 5. 

 

Tabela 5 -  Fases hidratadas no CAC (Chatterjee, 2009; Rivas Mercury et al., 2003). 
Temperatura de reação 

(°C) 
Fases formadas 

< 24 CAH10 + AHx (gel) 
>24 e <35 C2AH8 + AHx + AH3 

> 35 C3AH6 + AH3 
 

Em contato com água a temperaturas menores que 24 °C, se hidrata 

lentamente formando uma mistura de CAH10 hexagonal e um gel de composição AHx. 

Este é o hidrato menos denso (1,72 g/cm3) e o segundo mais solúvel. O hidrato C2AH8 

forma-se em temperaturas entre 24 e 35 °C, como também é formado pequenas 

quantidades de gel de hidróxido de alumínio (AHx) e hidróxido de alumínio cristalino 

(AH3). Este hidrato apresenta valor intermediário de densidade (1,95 g/cm3) e é o 

terceiro mais solúvel. Já o C3AH6 é o hidrato formado maioritariamente em 

temperaturas acima de 35 °C ou na presença de teores reduzidos de água, também 

é formado uma pequena quantidade de hidróxido de alumínio cristalino (AH3). É o 

hidrato mais denso (2,52 g/cm3) e o menos solúvel (Lee et al., 2001; Rivas Mercury et 

al., 2003). 

O CAH10 e C2AH8 são conhecidas por serem metaestáveis à temperatura 

ambiente (Ukrainczyk, 2010), eles podem gradualmente dissolver e recristalizar como 

C3AH6 e AH3, que são as formas termodinamicamente estáveis (Chatterjee, 2009).  

O hidrato AH3 é o mais solúvel entre os quatro. Este hidrato forma-se em toda 

a faixa de temperatura e teores de água, embora o aumento da temperatura e o passar 

do tempo possa modificar sua estrutura, de amorfa para cristalina. Nesta mudança de 

estrutura o AH3 sofre uma diminuição de solubilidade e um aumento de densidade. 

Considerando a natureza química dos produtos de hidratação, o AH3 pode ser 
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considerado como um composto químico diferente dos demais hidratos (Garcia et al., 

2007). 

Não há dúvida de que a conversão é um fator muito importante a ser 

considerado em todos os cimentos de CAC, e mais particularmente em condições 

ambiente (Chatterjee, 2009). 

2.8 Aluminatos de estrôncio  

Os aluminatos de estrôncio são uma classe de materiais diferenciados entre 

si pela sua estequiometria. Estes materiais despertam interesse na ciência dos 

materiais por causa de seu uso como pigmentos fotoluminescentes e 

termoluminescentes de longa duração. Dopados com terras-raras como o Eu2+, eles 

exibem excelentes propriedades como alta eficiência quântica e longa fosforescência. 

Uma das possíveis aplicações é como material submicrônico utilizado como detector 

de radiação, por apresentarem propriedades fotoluminescentes, esses detectores de 

radiação podem ser definidos como materiais inorgânicos luminescentes que 

convertem radiação ionizante em luz visível (Gomes et al., 2007).  

A família dos aluminatos de estrôncio apresenta compostos com estruturas 

cristalográficas diferentes dependendo da razão Sr/Al (Clabau et al., 2005). No 

sistema SrO-Al2O3, existem cinco compostos cristalinos diferentes, SrAl2O4 (SA), 

SrAl4O7 (SA2), Sr3Al2O6 (S3A), Sr4Al2O7 (S4A) e SrAl12O19 (SA6), conforme observado 

no diagrama de fase do sistema SrO-Al2O3 (Figura 8) de acordo com Hanic et al., 

(1979). O composto S4A apresenta duas fases: uma a alta temperatura (fase α) na 

faixa de 1320 °C a 1690 °C e outra de baixa temperatura (fase β) que se encontra na 

faixa de 1125 °C a 1320 °C. A fase de baixa temperatura forma uma solução sólida 

com alumina (Al2O3) ou S3A (Chatterjee, 2009). Estes aluminatos se diferenciam por 

serem mais radiopacos que os homólogos de cálcio, pelo fato do Sr ter um peso 

atômico maior resultando numa elevada absorção de raios X. 



42 
 

 

Figura 8 - Diagrama de fase do sistema SrO- Al2O3 (Hanic et al., 1979). 

Nas formulações de cimentos aluminosos de estrôncio (Sr) e cálcio (Ca), o 

alto teor de estrôncio pode aumentar sua radiopacidade para fins clínicos. 

2.8.1 Aluminato de Tri-estrôncio (Sr3Al2O6, S3A) 

O S3A apresenta estrutura cúbica pertencente ao grupo espacial Pa3 com 

parâmetros de rede a = 15.8556 Å, β = 90,00°, V = 3986.3 Å3, Z = 24 baseado em 

aneis de (AlO3)6. A característica notável desta estrutura são os anéis de AlO4 

tetraédricos de seis membros. Há uma camada dianteira e uma camada traseira nesta 

estrutura, ambas em paralelo. Esta estrutura é típica para os aluminatos de estrôncio 

onde estão presentes grupos AlO4 tetraédricos ou octaédricos (ou às vezes ambos) 

(Ropp, 2013). A Figura 9 apresenta a estrutura cúbica do Sr3Al2O6. 
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Figura 9 - Estrutura cúbica do Sr3Al2O6 (Ropp, 2013). 

2.8.1.1 Hidratação  

Assim como o CAC, o cimento de aluminato de estrôncio (SrAC) também 

exibe o comportamento hidráulico em contato com a água e é convertido em hidratos 

de aluminato de estrôncio (SrxAH) e hidróxido de alumínio (AH3). Nenhum fenômeno 

de conversão dependente do tempo ou da temperatura foi relatado nos estudos de 

hidratação, no entanto, investigações mais detalhadas precisam ser realizadas para 

desvendar o comportamento de hidratação do SrAC e, mais particularmente, quando 

a fase de aluminato é constituída por o (SrO, CaO).Al2O3 (Chatterjee, 2009). 

Os aluminatos de estrôncio têm potencial de utilização como cimentos 

hidráulicos aluminosos e pertencente à família dos cimentos aluminosos com base no 

sistema CaO-SrO-BaO-Al2O3. O SrO pode substituir estruturalmente o CaO no 

cimento de aluminato de cálcio (Ptáček et al., 2014; Chatterjee, 2009). 

Um exemplo é o aluminato de tri-estrôncio (Sr3Al2O6, S3A), estudos indicam 

que este aluminato é mais reativo do que alguns aluminatos de cálcio, porque permite 

uma difusão mais rápida da água resultando na diminuição do período de indução do 

cimento durante a hidratação (Ptáček, 2014).  

De acordo com Prodjosantoso et al., (2002), a hidratação de cimentos 

aluminosos de cálcio/estrôncio está ligado as solubilidades desses compostos (em 

geral, os sais de cálcio são mais solúveis quando comparados com os de estrôncio), 

primeiramente ocorre a precipitação do hidróxido de estrôncio seguida pela 

precipitação do hidróxido de cálcio. 
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Após a mistura do composto com água, o processo de hidratação começa 

imediatamente e não existe qualquer período de indução mensurável. A fase hexa 

hidratada do aluminato tri-estrôncio (Sr3Al2(OH)12, (Sr3AH6)) e a fase de gel de alta 

alumina (Al(OH)3, (AH3 (gel))) são os principais produtos de hidratação. Após 7 dias de 

hidratação ocorre formação de aluminato de estrôncio hepta-hidratado (SrAl2(OH)14, 

(SrAH7)) e um fase de gibbsita cristalina (AH3) (Sr = SrO, A = Al2O3, H = H2O) (Ptáček 

et al., 2014). A taxa de hidratação do S3A é muito mais elevada do que a de SA, 

desaparecendo durante o primeiro dia de hidratação. 

2.8.1.2 Atividade biológica do íon estrôncio (Sr2+) 

Estrôncio é um metal alcalino-terroso que está localizado na mesma família 

da tabela periódica do cálcio (Blaschko et al., 2013), possuindo propriedades físicas e 

químicas semelhantes a este elemento químico, o que permite que o estrôncio 

também possa ser incorporado na fase mineral do osso  (Kyllönen et al., 2015; Saidak; 

Marie, 2012). 

O único composto químico estável contendo estrôncio que é considerado 

prejudicial aos seres humanos em pequenas quantidades é o cromato de estrôncio, 

sendo a toxicidade causada pelo cromo que é carcinógeno e genotóxico (Pors 

Nielsen, 2004). 

Nos últimos anos, os notáveis efeitos biológicos do estrôncio têm atraído 

grande atenção, por estimular a formação óssea e inibir a reabsorção óssea (Li et al., 

2018; Mao et al., 2017). 

O estrôncio é um nutriente essencial no osso natural, onde se encontra sua 

maior concentração no corpo humano, cerca de 99%, estimulando positivamente a 

atividade osteogênica, mesmo em amplas concentrações de íons (He et al., 2019). 

 Sabe-se que o estrôncio atua de forma sinérgica com cálcio, promovendo a 

diferenciação osteoblástica, inibindo a atividade osteoclástica e favorecendo a 

regeneração óssea, como ilustrado na Figura 10 (Kuang et al., 2015; Lin et al., 2013; 

Schumacher; Gelinsky, 2015; Zhang et al., 2016b). 
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Figura 10 - Efeitos do estrôncio no osso (Querido et al., 2016). 

A substituição do cálcio pelo estrôncio resulta em uma expansão pequena 

mas significativa dos parâmetros de rede, que está associada ao maior do raio atômico 

do Sr2+ (1,26 e 1,44 Å para os números de coordenação 8 e 12, respectivamente) em 

comparação ao Ca2+ (1,06 Å). A expansão da estrutura da rede aumenta as taxas de 

dissolução de íons e tem efeito significativamente pronunciado nas células ósseas in 

vitro e in vivo. Portanto, a resposta bioativa é maior devido à maior taxa de dissolução 

e ao efeito biológico do Sr nas células formadoras do osso. A ligeira supersaturação 

do fluidos fisiológicos com íons de Sr, Ca e fosfato fazem com que a camada de 

hidroxiapatita ocorra mais rapidamente (Equação 2) (Fredholm et al., 2010; O’Donnell 

et al., 2010).  

 

 (OH))(POCaSr2OH PO 6  5Ca  Sr 5 26455

-
 4

-322    (2) 

 

A introdução do estrôncio em cimentos ósseos, que pode ser aplicado em 

tratamento de fraturas ósseas osteoporóticas, é, portanto, de grande interesse e levou 

primeiramente à incorporação de estrôncio em cimentos convencionais à base de 

resina (Schumacher et al., 2013).  

Pesquisas evidenciaram que a incorporação deste íon em cimento de fosfato 

de cálcio para a aplicação em defeitos ósseos resultou em uma maior resistência 

mecânica e contraste radiográfico (Lode et al., 2018). A presença deste elemento 

permite a visualização radiográfica sem a necessidade de adicionar partículas 

radiopacas tradicionais, como sulfato de bário e zircônio (Dahl et al., 2001). 



46 
 

Ni et al., (2006) relataram que um cimento ósseo de poli (metacrilato de metila) 

contendo fosfato de cálcio e estrôncio teve sua bioatividade e biocompatibilidade 

melhorada, devido à liberação de Sr2+, que não só promoveu a proliferação de 

osteoblastos, como também induziu a precipitação de apatita, aumentando a 

resistência mecânica da interface ósseo-implante.  

Já Hu et al., (2017) sintetizaram pelo método sol-gel esferas submicrônicas 

de vidros bioativos com diferentes quantidades de estrôncio com o intuito de investigar 

seu efeito na morfologia, propriedades físico-químicas, bioatividade, proliferação, 

diferenciação e mineralização utilizando células da polpa dental humana. Os 

resultados evidenciaram que todas as amostras possuíam boa capacidade de 

formação de apatita. Adicionalmente, todas as extrações promoveram proliferação, 

diferenciação odontogênica, mineralização e capacidade de proliferação celular. E 

concluíram que os vidros bioativos dopados com estrôncio podem ser usado como um 

biomaterial promissor para o reparo dentário.  

Muitos oligoelementos como Sr, Cu, Zn ou Co presentes no corpo humano 

são conhecidos por seus efeitos anabolizantes no metabolismo ósseo, novas 

abordagens para aumentar a bioatividade dos materiais médicos estão sendo 

investigadas pela introdução de íons terapêuticos. Acredita-se que a liberação destes 

íons em ambiente fisiológico afeta favoravelmente o comportamento das células 

humanas, aumentando a bioatividade dos materiais relacionados à osteogênese e à 

angiogênese. Pesquisas vem sendo desenvolvidas na incorporação desses íons em 

biocerâmicas de fosfato de cálcio e vitrocerâmicas bioativas, estudando o 

comportamento relacionado a sua dissolução e desempenho em meio biológico 

(Hoppe et al., 2011). 

 A Tabela 6 apresenta um resumo das respostas biológicas aos íons 

inorgânicos. Em particular, os íons metálicos que atuam como cofatores enzimáticos 

e estimulam os efeitos metabólicos que ocorrem durante a formação do tecido. Esses 

efeitos tornam os íons metálicos atraentes para uso como agentes terapêuticos nos 

campos da engenharia de tecidos (Mourino; Boccaccini, 2010). 
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Tabela 6 - Efeito de alguns íons metálicos no metabolismo ósseo humano e angiogênese. 
Íon Resposta biológica in vivo / in vitro Referência 
 
 
 
Si 

• Essencial para processos metabólicos, formação e calcificação 
de tecido ósseo. 

(Jugdaohsingh, 2007) 

• A ingestão dietética de Si aumenta a densidade mineral óssea 
(DMO). 

(Jugdaohsingh et al., 
2004) 

• Induz a precipitação de apatita. (Prem Ananth et al., 2015) 

• Si(OH)4 estimula a formação de colagénio I e a diferenciação 
osteoblástica. 

(Reffitt et al., 2003) 

 

Ca 

• Favorece a proliferação dos osteoblastos, a diferenciação e a 
mineralização da matriz extracelular (ECM). 

(Maeno et al., 2005) 

• Ativa os receptores de detecção de cálcio nas células 
osteoblásticas e induz ao aumento de fatores de crescimento. 

(Marie, 2010; Valerio et al., 
2009) 

 
P 

• Estimula a formação óssea. (Julien et al., 2009) 

 
Zn 

• Apresenta efeito anti-inflamatório e estimula a formação óssea 
in vitro. 

(Jarosz et al., 2017) 

 

 
Mg 

• Estimula a nova formação óssea. (Zreiqat et al., 2002) 

• Aumenta a adesão e estabilidade das células ósseas.  (Yamasaki et al., 2002; 
Zreiqat et al., 2002) 

 
 
Sr 

• Mostra efeitos benéficos sobre células ósseas e formação 
óssea in vivo. 

(Bigi et al., 2007; Meunier 
et al., 2002) 

• Agente promissor para o tratamento da osteoporose. (Du; Xiang, 2012) 

 
 
 
Cu 

• Quantidades significativas de Cu são encontradas em células 
endoteliais humanas quando submetidas à angiogênese. 

(Finney et al., 2009) 

• Estimula a proliferação de células endoteliais humanas. (Hu, 1998) 

• Induz a diferenciação de células mesenquimais para a 
linhagem osteogênica. 

(Pablo Rodrguez et al., 
2002) 

 

B 

• Estimula a síntese de RNA em células de fibroblastos. ( Nielsen, 2008; Dzondo-
Gadet et al., 2002) 

• Boro dietético estimula a formação óssea. (Uysal et al., 2009) 
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3 MATERIAIS E METODOS  

3.1 Local de realização da pesquisa  

Esta pesquisa foi desenvolvida em duas etapas. A etapa I de obtenção e 

caracterização dos pós de Aluminato de tri-estrôncio (S3A) e Heptaluminato 

dodecálcico (C12A7) e parte da etapa II de distribuição do tamanho de partículas, 

analise de radiopacidade, trabalhabilidade e tempo de cura final dos cimentos foram 

realizadas no Instituto de Cerámica y Vidrio – ICV, pertencente ao Consejo Superior 

de Investigaciones Cientificas – CSIC, em Madri, Espanha. As caracterizações físico-

química e biológicas in vitro dos cimentos foram concretizadas no Laboratório de 

Avaliação e Desenvolvimento de Biomateriais do Nordeste – CERTBIO, localizado na 

Universidade Federal de Campina Grande – UFCG, em Campina Grande, Paraíba.  

3.1.1 Reagentes para a síntese por combustão em solução 

 Nitrato de Cálcio Tetrahidratado (Ca(NO3)2.4H2O, ≥ 99.0%.), Sigma-Aldrich; 

 Nitrato de Alumínio Nonahidratado (Al(NO3)2.9H2O, ≥ 98.0%), Sigma-Aldrich; 

 Carbonato de Estrôncio (SrCO3, 98%), Cinética; 

 Ureia ((NH2)2CO, ≥ 98.0%), Sigma-Aldrich; 

 Ácido nítrico (HNO3, 70%), Sigma-Aldrich. 

3.1.2 Aditivos para a preparação dos cimentos 

 Água Deionizada; 

 Polietilenoglicol (PEG 4000), Sigma-Aldrich. 
 

3.1.3 Equipamentos 

 Cápsulas de porcelana; 

 Forno mufla (1200 °C); 

 Agitador magnético com aquecimento. 
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3.2 Etapas de realização do projeto 

A primeira etapa consistiu na obtenção e caracterização dos pós obtidos por 

SCS, a segunda etapa abordou a obtenção e caracterização dos cimentos. A Figura 

11 apresenta o fluxograma experimental desta pesquisa. 

 

 
Figura 11 - Fluxograma experimental da pesquisa. 
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3.2.1 Etapa I: Obtenção dos pós-cerâmicos por combustão 

A reação de síntese foi ajustada de acordo com a química dos propelentes, 

no qual a proporção de combustível e oxidante na reação de combustão é fixada de 

tal forma que a valência redutora do combustível é igual à valência oxidante dos 

oxidantes (Jain et al., 1981).   

3.2.1.1 Síntese do Heptaluminato Dodecálcico (Ca12Al14O33, C12A7) 

A reação química para a síntese e obtenção de 5 g do C12A7 é descrita de 

acordo com a Equação 3, considerando as valências e cálculos apresentados na 

Tabela 7. 

 

 

 
(3) 

 

Cada reagente foi adicionado e dissolvido em 50 mL de água deionizada numa 

capsula de porcelana de 115 mL. A solução foi parcialmente seca sob agitação 

magnética durante 90 min a 80 °C numa cápsula de porcelana, em seguida foi levada 

a um forno pré-aquecido a 600 ºC durante cerca de 10 min., período no qual ocorreu 

a síntese. Ao final o produto foi retirado do forno e resfriado a temperatura ambiente. 

 

Tabela 7 - As valências oxidantes dos oxidantes e as valências redutoras do combustível. 
Composto  

Derivação 
Valência 

oxidante (-) 
redução (+) 

Oxidantes n° mols 

Ca(NO3)2.4H2O 0,04 12(2+2(0+3(-2)) -120 

Al(NO3)3.9H2O 0,05 14(3+3(0+3(-2)) - 210 

Combustível 

(NH2)2CO 0,2 55(2(0+2(+1))+4+(-2)) 330 

 

(g)2(g)2(g)2(s)331412

(aq)22(aq)233(aq)223

OHCONOAlCa

CO)(NHO.9H)Al(NO1O.4H)12Ca(NO

2845588

554
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3.2.1.2 Síntese do Aluminato de Tri-estrôncio (Sr3Al2O6, S3A) 

Neste estudo, diferentes quantidades de ureia (combustível) foram utilizadas 

para estudar a influência da relação combustível-oxidante na formação das fases 

desejadas. 

A reação química para a síntese e obtenção de 5 g do S3A é descrita de 

acordo com a Equação 4, onde φ denota a razão de combustível (ureia) e 

considerando as valências e cálculos apresentados na Tabela 8. 
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N16

2(g)
CO13

(g)
O

2
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3
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CO

2
)

2
(NH10

(aq) 
O

2
9H.

3
)

3
2Al(NO

(s)3
3SrCO








 (4) 

 

Os valores do coeficiente foram 1 e 2 para as amostras S3A-1 e S3A-2, 

respectivamente. O valor de φ = 1 significa a quantidade de ureia necessária para a 

relação estequiométrica do combustível em relação ao oxidante, considerando-se 

como oxidante apenas o nitrato de alumínio. O valor de φ = 2 implica que a quantidade 

de combustível é o dobro da estequiométrica, neste caso, a quantidade 

estequiométrica de HNO3 foi adicionada para equilibrar a quantidade total de 

combustível. 

Em 50 mL de água deionizada e sob agitação magnética foi adicionado o 

carbonato de estrôncio (SrCO3) e o ácido nítrico 70% (HNO3). O HNO3 foi incorporado 

para a dissolução do SrCO3 em nitrato de estrôncio (Sr(NO3)2).  

Em seguida foram adicionados a solução o nitrato de alumínio nonahidratado 

(Al(NO3)3.9H2O) e a ureia ((NH2)2CO) como combustível. A solução foi parcialmente 

seca sob agitação magnética durante 80 min a 80 °C numa cápsula de porcelana, em 

seguida foi levada a um forno pré-aquecido a 600 ºC durante cerca de 10 min, período 

no qual ocorreu a síntese. Ao final o produto foi retirado do forno e resfriado a 

temperatura ambiente. 
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Tabela 8 - As valências oxidantes dos oxidantes e as valências redutoras do combustível. 
Composto  

Derivação 
Valência 

oxidante (-) 
redução (+) 

Oxidantes n° mols 

SrCO3 0,02 3(2+4+3(-2)) 0 

Al(NO3)3.9H2O 0,02 2(3+3(0+3(-2)) - 30 

HNO3 0,04 6(1+0+3(-2)) - 30 

Combustível 

(NH2)2CO 0,12 10(2(0+2(+1))+4+(-2)) 60 

 

3.2.2 Etapa II: Obtenção dos cimentos  

Para a preparação dos cimentos, o pó obtido a partir do processo de 

combustão, foi desaglomerado com o auxílio de um almofariz de ágata e foi triturado 

num moinho de pulverização (RETSCH MM2, Alemanha), em cada moagem foi 

utilizado uma quantidade fixa igual a 1,5 g de pó de cada composição com uma 

frequência vibracional de 20Hz durante 2, 5 e 10 minutos, com o objetivo de diminuir 

o tamanho de partícula para a preparação dos cimentos. 

Os cimentos aquosos foram preparados empregando os pós de Ca12Al14O33 

e Sr3Al2O6 utilizando água deionizada (H2O), e PEG 4000 como aditivo plastificante e 

retardador da cura do material. 

Foram obtidos diferentes amostras/composições dos cimentos, conforme 

descritos na Tabela 9. 

 

Tabela 9 - Composição dos cimentos. 
Codificação Composição (% peso) 

CS 1 100% C12A7 

CS 2 80%C12A7 + 20%S3A 

CS 3 60%C12A7 + 40%S3A 

CS 4 40%C12A7 + 60%S3A 

CS 5 20%C12A7 + 80%S3A 

CS 6 100%S3A 
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3.3 Caracterização do material 

3.3.1 Etapa I: Caracterização dos pós obtidos por SCS 

3.3.1.1 Perfil de Temperatura 

A temperatura máxima da reação de combustão das amostras foi medida a 

partir do conceito de radiação térmica. A uma dada temperatura, as superfícies 

emitem energia em uma ampla faixa de comprimentos de onda, e a quantidade de 

energia emitida em cada comprimento de onda depende, ao mesmo tempo, da 

temperatura e das características da superfície emissora. 

Os perfis de temperatura das amostras foram detectados por um pirômetro 

digital de duas cores IGAR 12-LO, pirômetros IMPAC, (Canadá) de alta precisão, com 

fibra óptica para medição de temperatura sem contato, com uma faixa de temperatura 

entre 300 - 2200 °C e tempo de resposta de 2 ms usando o software InfraWin 

5®(IMPAC). 

 

3.3.1.2 Cálculo da temperatura adiabática 

 

O SCS é um processo rápido e é concluído em poucos segundos, portanto, o 

processo poderá ser assumido como adiabático. Usando os dados termodinâmicos 

para os reagentes e produtos, a entalpia de combustão e as temperaturas teóricas de 

combustão adiabáticas foram calculadas pelas Equações 5 e 6 (Fazli et al., 2016; 

Sherikar; Umarji, 2013): 

 ∆�° . = [∑ ��° ] −  [∑ ��° ]  
5 

 

onde ΔHf é a entalpia de formação dos reagentes e produtos, respectivamente, e n é 

o número estequiométrico. Em condições ideais, a Tad da combustão pode ser 

deduzida a partir da Equação 6: 

� =  −∆� =  ∫ ∑ � � ��
�0  

6 
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onde que Q é o calor absorvido pelos produtos sob condição adiabática, ∆H é a 

entalpia de combustão, Tad é o temperatura adiabática da chama em Kelvin, T0 é a 

temperatura de ignição da reação, ou seja, a temperatura de ignição do combustível 

Cp é a capacidade calorífica dos produtos a pressão constante (Sherikar; Umarji, 

2013).  

No entanto, ao realizar essas reações em um sistema não isolado, as 

temperaturas medidas serão menores do que aquelas calculadas para um sistema 

verdadeiramente adiabático. Estas temperaturas calculadas ajudam-nos a interpretar 

os processos que ocorrem ao nível microscópico e as fases obtidas. 

Dados termodinâmicos disponíveis na literatura para os reagentes e produtos 

estão listados na Tabela 10.  

 

Tabela 10- Dados termodinâmicos para os reagentes e produtos. 
Composição ΔH (kJ/mol) Cp (J/mol.K) 

SrCO3 -1220,05 - 
Al(NO3)3.9H2O -3757,06 - 
Ca(NO3)2.4H2O -2132,33  

HNO3 -174,1 - 
(NH2)2CO -333,5 - 
Sr3Al2O6 -3535,02 214,45 

Ca12Al14O33 -19429,99 1084,52 
H2O -241,82 35,59 
CO2 -393,51 37,1 
N2 0 29,124 

Fonte: (Dean, 1999; González-Cortés; Imbert, 2013; Liao et al., 2016; Varma et al., 2016). 

 

3.3.1.3 Difração de Raios X (DRX) 

A técnica de difração de Raios X foi empregada para identificação e 

quantificação das fases formadas, bem como a cristalinidade das mesmas. As 

análises de DRX foram realizadas utilizando um difratômetro Bruker (D8, Bruker, 

Alemanha). As condições de trabalho da fonte foram 40kV e 40mA, com radiação 

CuKa (  = 1,5406 Å). Para a aquisição dos difratogramas os dados foram coletados 

na modalidade de passos em um intervalo de angulo Bragg (θ), varrendo ângulos 

entre 15-60° e 10-70° 2θ, com passo de 0,02° e tempo de acumulação de 2 segundos. 

A identificação qualitativa de fases cristalinas foi realizada utilizando o software X-
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Pert, por meio da comparação entre os padrões de DRX obtidos e aqueles 

disponibilizados pelo ICDD (International Centre for Difraction Data). 

Para esta caracterização o composto obtido foi desaglomerado com o auxílio 

do almofariz de ágata e foi triturado num moinho de pulverização (RETSCH MM2, 

Alemanha) com uma frequência vibracional de 30Hz durante 5 minutos para obtenção 

de um pó fino.  

 

3.3.1.4 Microscopia Eletrônica de Varredura com Emissão de Campo (MEV-EC) 

 

A Microscopia Eletrônica de Varredura possibilita a verificação morfológica 

das partículas. O microscópio eletrônico utilizado nesta pesquisa foi um MEV com 

emissão de campo (MEV-EC) no qual a emissão se produz colocando o filamento em 

um gradiente de potencial elétrico, de forma que se possa conseguir imagens mais 

nítidas, menos distorcidas eletricamente e com melhor resolução. O MEV-EC utilizado 

foi um FE-SEM, S-4700, Hitachi, com resolução de 1,5 nm a 15kV, que permite a 

variação na voltagem de aceleração de 0,5 a 30kV. 

 

3.3.1.5 Superfície Específica (SBET) 

 

As medidas da superfície específica dos materiais em pó foram realizadas 

com um equipamento Monosorb Surface Area MS-13 (Quantachrome Instruments, 

Flórida, EUA). Seu funcionamento se baseia na determinação da quantidade de 

nitrogênio absorvido/dessorvido pela superfície do sólido, mediante a variação da 

condutividade térmica do gás durante o processo. Uma vez conhecida a quantidade 

de nitrogênio absorvido e dessorvido se calcula a superfície especifica aplicando o 

modelo Brunauer, Emmett e Teller (BET). O diâmetro de partícula equivalente (DBET) 

foi calculado com base na área de superfície BET de acordo com a Equação 7: 

 

��� = SM (7) 

 

Onde DBET é o diâmetro de partícula equivalente ( m), S (área de uma 

esfera) e M (volume de uma esfera x densidade do produto). 
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3.3.2 Etapa II: Caracterização dos cimentos 

3.3.2.1 Distribuição do Tamanho de Partícula 

O tamanho médio de partícula (d50) e a distribuição de tamanho de partícula 

dos materiais foi obtido empregando um analisador Mastersizer S (Malvern 

Instruments, Reino Unido) com uma unidade de dispersão em líquidos, baseado na 

teoria de dispersão de luz laser de baixo ângulo (LALLS). Este tipo de analisador é 

utilizado para a detecção de partículas de tamanho médio entre 0,020-κκ0 m. A fonte 

de luz é um laser de He-Ne com uma longitude de onda de =632,κ m. O laser 

interage com as partículas do sólido em suspensão dispersando-se a determinados 

ângulos dependendo do tamanho das partículas. O tratamento de dados leva-se em 

consideração o emprego do modelo de Fraunhofer que tem em conta as propriedades 

óticas da amostra. Este modelo se aplica a análise de pós formados por vários 

compostos e amostras de tamanho micrométrico. Assim, se obtém os valores d10 e 

d90, que definem o valor de tamanho de partícula para o qual cerca de 10% da 

distribuição é de tamanho inferior e valor de tamanho de partícula para o qual cerca 

de 90% da distribuição é de tamanho inferior, respectivamente, enquanto que, D50 é 

o tamanho de partícula correspondente quando a porcentagem acumulada chega a 

50%. D50 é também chamado de diâmetro mediano de partícula ou tamanho médio de 

partícula. 

 

3.3.2.2 Análise de Radiopacidade 

 

A radiopacidade é uma propriedade física importante dos selantes 

endodônticos para poder avaliar a qualidade da obturação do canal radicular 

(Carvalho-Junior et al., 2007; Gambarini et al., 2006). Um milímetro de dentina tem 

uma radiopacidade igual à de alumínio de 1 mm (Vivan et al., 2009). Portanto, de 

acordo com a ISO 6876, 2012, os materiais de uso endodôntico devem ter uma 

radiopacidade igual ou superior a 3 mm em relação com uma escala de alumínio (mm 

de Al), no qual é mais radiopaco que a dentina e osso, permitindo se distinguido de 

estruturas anatômicas adjacentes. Além disso, o tempo de ajuste de um selador deve 

ser suficientemente longo para garantir um fácil manuseio, mesmo quando se utiliza 

técnicas de obturação demoradas (Schafer et al., 2013).  
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Foram preparados previamente 3 discos de cada composição com cerca de 

10 ± 1 mm de diâmetro e 1,0 ± 0,1 mm altura, e secos durante 24 horas. Estes discos 

foram colocados ao lado uma escala de alumínio (pureza > 95%), com incrementos 

de 1mm em uma placa de fósforo para radiografia digital, em seguida o conjunto 

placa/amostras/padrão foi posicionado a uma distância do tubo de raios-X de 30 

centímetros. 

As radiografias foram realizadas usando um aparelho radiográfico intra-oral 

(Endos ACP, Itália) operando a 70 kV, 8 mA, com tempo de exposição padronizado 

em 0,25 segundos e distância foco/filme de 30 cm, seguindo a norma ISO 6876/2001. 

As imagens digitais obtidas foram analisadas utilizando o software ImageJ® 

v. 1,4 (National Institute of Health, EUA), onde uma ferramenta de densidade ótica foi 

usada para identificar a densidade das áreas nas imagens radiográficas. Em cada 

passo da escala de alumínio foi determinado o nível médio de cinza, ao final obteve-

se uma curva de calibração de “nível de cinza” versus espessura da escala de 

alumínio. O valor de R2 para a curva de calibração são sempre maiores que 0,999. 

Isso permitiu que a radiopacidade do cimento fosse determinada em milímetros de 

alumínio (mm Al). Os resultados foram determinados calculando a média de 5 

medições por amostra.  

Os dentes incisivo lateral inferior e molar Inferior recém-extraídos foram 

limpos para remoção de tecido e depois enxaguados, os quais foram armazenados 

em formaldeído antes dos procedimentos de preenchimento da raiz com o 

cimento.  Os dentes foram radiografados para verificar a situação de enchimento. 

 

3.3.2.3 Trabalhabilidade 

 

Para os testes de trabalhabilidade, cada composição de cimento foi colocada 

isoladamente sobre uma placa de vidro, adicionando gota a gota o líquido a esses pós 

até obtenção de uma pasta homogênea. Assim, a melhor razão pó/líquido foi 

empiricamente determinada (gramas de cimento/ gramas de liquido) a qual resultou 

numa consistência ideal para uso clínico. Estes testes também foram realizados na 

presença dos aditivos a fim de verificar a influência dos mesmos na consistência da 

pasta, bem como no consumo de água. 
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3.3.2.4 Tempo de Cura Final 

 

Os tempos de cura de materiais foram determinados de acordo com a norma 

ISO 9917-1, 2007, que define tempo de cura como o tempo transcorrido entre o final 

do procedimento de mistura e o tempo em que a agulha não penetra no cimento 

(International Organization for Standardization., 2007). 

O tempo de cura final foi determinado utilizando uma Agulha de Vicat, a agulha 

empregada possui dimensões de 43 ± 1 mm altura, 1,13 ± 0,05 mm de diâmetro e 

com a parte móvel pesando 300 ± 1 g. 

Cada material foi misturado e colocado num molde circular acrílico (diâmetro 

interno de 10,0 mm e 5,0 mm de altura). O conjunto foi colocado num gabinete a 37°C 

e humidade relativa de 95%. Noventa segundos após a mistura, a agulha foi baixada 

na vertical até tocar na superfície do cimento. Este processo foi repetido a cada 10 

minutos até a agulha não conseguir penetrar no material. O tempo de cura final foi 

definido como o tempo decorrido entre o final da espatulação do cimento e o momento 

em que a agulha não penetra mais no material (Prasad et al., 2015).  

 

3.3.2.5 Análise de fluxo 

 

O teste de fluxo foi realizado de acordo com a ISO 6876, 2012. Após a mistura, 

um total de 0,05 ± 0,005 mL do cimento foi colocado em uma placa de vidro 

(40 × 40 × 5 mm) com uma seringa graduada. Aos 180 ± 5 segundos após a mistura 

ter sido iniciada, outra placa com uma massa de 20 ± 2 g e uma carga de 100 g foi 

colocada sob o material. Usando este procedimento, os cimentos foram comprimidos 

entre as duas placas de vidro e formaram formas de disco. Dez minutos após a 

mistura ter sido iniciada, a carga foi removida, e os diâmetros maior e menor do 

material comprimido foram medidos usando um paquímetro digital. Se a diferença 

entre os diâmetros fosse inferior a 1 mm, registrava-se a média dessas duas medidas, 

se fosse maior que 1 mm repetia-se o ensaio. O ensaio foi repetido três vezes e o 

valor do fluxo que foi atribuído para o cimento foi a média obtida nos três ensaios. 
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3.3.2.6 Tempo de Trabalho 

 

O teste de trabalho foi realizado seguindo o mesmo procedimento usado no 

teste de fluxo de acordo com a ISO 6876: 2012, com a diferença do aumento nos 

intervalos entre a mistura inicial e o tempo de ajuste. O tempo de trabalho foi 

determinado quando o diâmetro da amostra foi 10% menor que o valor de fluxo. Três 

amostras para cada composição experimental foram feitas e a média foi tomada como 

tempo de trabalho da amostra. 

 

3.3.2.7 Espessura do filme  

 

A espessura do filme foi avaliada de acordo com a ISO 6876, 2012. Duas 

placas de vidro com uma área de contato de 200 ± 10 mm2, foram utilizadas. Um total 

de 0,05 ± 0,005 mL do cimento foi colocado no centro da placa e a segunda placa foi 

colocada no sob o material. Após 180 ± 5 segundos do início da mistura, uma carga 

de 150 N foi aplicado verticalmente no sob a placa de vidro. Dez minutos depois, a 

espessura das duas placas de vidro com o cimento foi medida utilizando um 

paquímetro digital. A espessura do filme foi calculada através da determinação da 

diferença na espessura das placas de vidro com ou sem cimento. Cada amostra foi 

repetida três vezes e o valor médio foi calculado.  

 

3.3.2.8 Temperatura de reação de hidratação 

 

A temperatura de reação de hidratação foi avaliada com o auxílio de um 

Termômetro/Registrador de Dados Sem Fio de Alta Precisão, modelo HH806AU, 

OmegaTM, EUA, com termopar tipo k (intervalo de medição de - 200 a 1372 °C) 

acoplado.  

A temperatura de reação de hidratação foi avaliada por meio da inserção de 

um termopar nas suspensões sendo as medidas imediatamente iniciadas após a 

adição do liquido de hidratação. O pó foi inserido em um recipiente no interior de um 

mini reator de poliestireno (isopor), com o objetivo de impedir a troca de calor com o 

ambiente externo durante a reação de hidratação do cimento.  
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3.3.2.9 Avaliação das fases cristalinas do cimento antes e depois da hidratação 

 

A avaliação das fases cristalinas do cimento antes e depois da hidratação foi 

realizada utilizando um difratômetro Bruker (D8, Bruker, Alemanha). As condições de 

trabalho da fonte foram 40kV e 40mA, com radiação CuKa (  = 1,5406 Å). Para a 

aquisição dos difratogramas os dados foram coletados na modalidade de passos em 

um intervalo de angulo Bragg (θ), varrendo ângulos entre 15 - 60° e 10 - 70° 2θ, com 

passo de 0,02° e tempo de acumulação de 2 segundos. A identificação qualitativa de 

fases cristalinas foi realizada utilizando o software X-Pert, por meio da comparação 

entre os padrões de DRX obtidos e aqueles disponibilizados pelo ICDD (International 

Centre for Difraction Data). 

Para esta caracterização o cimento após hidratação foi macerado em 

almofariz e peneirado em uma peneira com abertura de 53 µm para obtenção de um 

pó fino. 

 

3.3.2.10 Avaliação morfológica do cimento 

 

Os cimentos curados após 24 horas foram caracterizados morfologicamente 

por microscopia eletrônica de varredura com emissão de campo (MEV-EC), utilizando 

um microscópio FE-SEM, modelo S-4700, Hitachi, com resolução de 1,5 nm a 15kV, 

que permite a variação na voltagem de aceleração de 0,5 a 30kV. As amostras 

receberam recobrimento metálico com ouro utilizando o equipamento modelo Quick 

Coater SC-701, Sanyu Electron.   

 

3.3.2.11 Espectroscopia de Energia Dispersiva de Raios X – EDS 

 

A caracterização por EDS foi realizada no Microscópio Eletrônico de 

Varredura, modelo TM 1000, HITACHI, Japão, acoplado com sistema para micro 

análise químico por Espectroscopia de Energia Dispersiva – EDS, modelo QUANTAX, 

Bruker, EUA. 
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3.3.2.12 Resistência à Compressão 

 

O ensaio de compressão tem como objetivo adquirir a carga máxima 

suportada pelos cimentos. A resistência à compressão dos materiais foi determinada 

usando procedimento padronizado pela ISO 9917-1, 2007 (International Organization 

for Standardization., 2007). Cada material foi misturado e colocado em um molde de 

teflon de 4,0 mm de diâmetro interno por 6,0 mm de altura. 

Aproximadamente, 120 segundos após o preparo do cimento, o conjunto 

completo foi transferido para uma estufa e mantido a 37 °C sob umidade por 06 

horas. As amostras foram removidos dos moldes e verificados visualmente quanto a 

vazios ou bordas rompidas. Todos os corpos de prova defeituosos foram descartados, 

e 05 amostras aceitáveis foram utilizadas para cada intervalo de tempo (1, 3, 7, 15, 

30, 60 e 90 dias). 

Os testes de compressão foram realizados em uma máquina universal de 

ensaios eletromecânicos, modelo 3360 Series Dual Column Table Frames, Instron, 

EUA, com célula de carga de 500N e taxa de deformação constante de 0,5mm/min. 

 

3.3.2.13 Biodegradação in vitro 

 

A biodegradabilidade dos cimentos curados após 24 horas foi avaliada 

medindo-se a concentração dos íons Sr, Ca e Al das amostras em solução tampão 

Tris-HCl. A solução tampão Tris-HCl 0,05M foi preparada dissolvendo Tris 

(hidroximetil) aminometano em água ultrapura e em seguida foi tamponada para pH 

7,4 a 37 °C com HCl a 1M. As amostras foram imersas na solução tampão Tris-HCl 

por diferentes períodos (1,7, 14, 21 e 28 dias) a 37 °C. O volume (Vs) de Tris-HCl 

utilizado foi calculado em função da área superficial aparente (Sa) da amostra em 

mm2, de acordo com a Equação 8:  

 Vs =  �
 

(8) 

 

Após os períodos de imersão, as amostras foram removidas da solução 

tampão Tris-HCl e o liquido extraído foi analisado por Espectrometria de Emissão 

Óptica por Plasma Acoplado Indutivamente (ICP – OES). Três amostras de cada 
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período foram testadas para obter uma degradabilidade média. O líquido extraído a 

cada período de tempo foi analisado. 

 

3.3.2.14 Analise de pH  

 

Para a medição do pH utilizou-se um medidor de pH, modelo HI 2221, Hanna 

Instruments, Portugal, calibrado com soluções tampão a pH 4,0 e 7,0 a 29 °C 

Foram preparados discos de 7 mm de diâmetro x 5 mm de altura. Após a 

moldagem, as amostras foram mantidas a 37 °C em sob um ambiente saturado 

(aproximadamente 80% de umidade relativa) durante 24 horas. Depois disso, as 

amostras foram retiradas dos moldes e mantidas durante 3 dias a 37 °C sob as 

mesmas condições ambientais descritas anteriormente. 

Os discos CS5C (em triplicata) foram imersos individualmente em 20 mL de 

solução SBF utilizando tubos tipo falcon tampados e mantidos em um agitador orbital 

de bancada, modelo SHKE 6000-7, Thermo Scientific, EUA, sob agitação constante a 

36,5 °C, também foi deixado tubos (n = 3) com SBF (solução referência) nas mesmas 

condições. Antes de cada leitura foi registrado o pH solução referência como controle, 

as leituras foram realizadas após 24 horas, 3, 7, 14, 21, 28 e 35 dias e registradas. 

Entre cada medição o eletrodo foi lavado com água ultrapura e seco com papel 

absorvente. 

3.3.2.15 Atividade Antimicrobiana 

3.3.2.15.1 Método de Diluição 
 

Os métodos de diluição são os mais adequados para a determinação dos 

valores de CIM (concentração inibitória mínima), pois oferecem a possibilidade de 

estimar a concentração do agente antimicrobiano testado no ágar (diluição em ágar) 

ou meio de caldo (macrodiluição ou microdiluição). O caldo ou método de diluição 

pode ser usado para medir quantitativamente a atividade antimicrobiana in vitro contra 

bactérias e fungos. Existem muitas diretrizes aprovadas para o teste de 

suscetibilidade antimicrobiana por diluição de bactérias fastidiosas ou não exigentes, 

leveduras e fungos filamentosos. Os padrões mais reconhecidos são fornecidos pelo 

Instituto de Padrões Clínicos e Laboratoriais (CLSI) e pelo Comitê Europeu de Testes 

de Susceptibilidade Antimicrobiana (EUCAST). Conforme recomendado, essas 
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diretrizes fornecem um procedimento uniforme para testes que é prático de se realizar 

na maioria dos laboratórios de microbiologia clínica. O desenvolvimento de tais 

padrões metodológicos não garante a relevância clínica de tais testes. No entanto, 

permite que o bioensaio seja realizado em uma abordagem padronizada, a fim de 

avaliar a relevância clínica dos resultados (Balouiri et al., 2016). 

Neste ensaio as amostras foram manipuladas em ambiente estéril utilizando 

a cabine de segurança biológica da marca Quimis modelo Q216F21RA1. Para o 

ensaio foi utilizado meio de cultura Mueller Hinton Broth (Caldo Mueller Hinton- Kasvi 

- Italy) e Mueller Hinton Broth (Caldo Mueller Hinton- Kasvi - Italy) adicionado de meio 

solidificante (BactoAgar – BD) e testados em triplicata. As cepas Gram-negativas 

testadas foram Escherichia coli ATCC 25922 e Salmonella Sp ATCC 14028, enquanto 

que a cepa Gram-positiva foi a Staphylococcus aureus ATCC 25923. O fármaco 

Vancomicina foi utilizado como controle negativo. 

A amostra foi colocada em 2 mL de água destilada estéril e mantida em estufa 

a 35 °C por 9 dias, período em que ocorreu a liberação dos íons em meio a solução. 

Após este período, os poços de uma placa de microtitulação de 96 poços estéreis 

foram preenchidos com 10 µL do inóculo bacteriano com escala de 0,5 de McFarland, 

90 µL de meio de cultura e 100 µL da solução na qual a amostra se encontrava. 

Em seguida a placa foi encubada em estufa bacteriológica a 35 ± 1 °C por 24 

e 48 horas. Após 24 horas foi pipetado 10 µL de cada poço e plaqueado no Mueller 

Hinton sólido, as placas foram encubadas em estufa bacteriológica por 24 horas, após 

este período a leitura foi realizada. Com 48 horas foi repetido o processo de pipetagem 

e plaqueamento em meio sólido.  

 

3.3.2.16 Ensaio de Bioatividade in vitro  

 

A capacidade de ligação entre o tecido ósseo e um material específico pode 

ser avaliada examinando-se a habilidade de formação de apatita na superfície deste 

material, a partir da imersão controlada em fluido fisiológico artificial (SBF), de 

concentrações iônicas semelhantes às do plasma sanguíneo humano (Tabela 11)  

(Kokubo; Takadama, 2006). Este ensaio foi realizado com base na norma ISO 23317, 

2007.  
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Tabela 11 - Concentrações iônicas do plasma sanguíneo e do SBF. 
 Concentração iônica (10-3 mol/L) 

Na+ K+ Mg2+ Ca2+ Cl− HCO3− HPO42− SO42− 

Plasma Sanguíneo 142.0 5.0 1.5 2.5 103.0 27.0 1.0 0.5 

SBF 142.0 5.0 1.5 2.5 103.0 10.0 1.0 0.5 

 

Para a preparação do SBF, em 700 mL de água ultrapura sob agitação 

magnética a 36,5 ± 0,1 °C, utilizando um recipiente de polietileno, foram dissolvidos 

os reagentes listados na Tabela 12, na ordem em que se encontram. Os reagentes 

foram adicionados cautelosamente, após a completa dissolução do reagente 

adicionado anteriormente. O controle de pH foi realizado a partir da adição do TRIS, 

pelo qual se ajusta ao valor final de 7,4. Em seguida, a solução foi ajustada ao volume 

final de 1000 mL pela adição de água ultrapura, e conservada a temperatura variando 

entre 5 e 10 °C.  

 

 Tabela 12 - Reagentes para a preparação de 1L de SBF em ordem de dissolução. 

Ordem Reagente Quantidade (g) Pureza 

1 NaCl 8,035 99,5% 

2 NaHCO3 0,355 99,5% 

3 KCl 0,225 99,5% 

4 K2HPO4.3H2O 0,231 99,0% 

5 MgCl2.6H2O 0,311 98,0% 

6 c(HCl) = 1 mol/l 39 - 

7 CaCl2 0,292 95,0% 

8 Na2SO4 0,072 99,0% 

9 TRIS 6,118 99,0% 

10 c(HCl) = 1 mol/l 0 a 5 - 

Fonte: ISO 23317, 2007. 

 

Foram preparados discos (n = 6) com 7 mm de diâmetro x 5 mm de 

altura. Após a moldagem, as amostras foram mantidas a 37 °C em ambiente saturado 

(aproximadamente 80% de umidade relativa) durante 24 horas. Depois disso, as 



65 
 

amostras foram retiradas dos moldes e mantidas durante 3 dias a 37 ° C sob as 

mesmas condições ambientais descritas anteriormente. 

Os discos foram imersos em SBF utilizando tubos tipo falcon tampados. O 

volume de SBF (Vs) utilizado foi calculado em função da área superficial aparente (Sa) 

da amostra em milímetros, de acordo com a Equação 8, já descrita anteriormente. 

As amostras foram armazenadas em agitador orbital de bancada, modelo 

SHKE 6000-7, Thermo Scientific, EUA, sob agitação constante a 36,5 °C, por períodos 

de 1, 3, 7, 14, 21 e 28 dias. A solução de SBF foi trocada a cada 2 dias. Após este 

período as amostras foram retiradas da solução, lavadas com água ultrapura, secas 

em temperatura ambiente e visualizadas por Microscopia Eletrônica de Varredura com 

Emissão de Campo (MEV-EC). 

 

3.3.2.17 Ensaio Biológico de Adesão Celular  

 

Para a realização do ensaio de adesão celular, primeiramente os discos (n = 

6) de 7 mm de diâmetro x 5 mm de altura foram esterilizados em autoclave a 121 °C 

durante 20 minutos. Em seguida, as células da linhagem fibroblástica L929 foram 

plaqueadas diretamente sobre os discos, com uma densidade celular inicial de 1x105 

células/poço utilizando o meio de cultura RPMI 1640 (GibcoTM). Após 3, 7 e 14 dias 

de cultivo, a adesão celular foi avaliada pela observação da superfície das amostras 

por Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV). Para observação dos resultados por 

MEV, as células foram fixadas pela imersão das matrizes em solução de formaldeído 

10% v/v (água ultrapura) durante 10 minutos. Em sequência, as amostras foram secas 

e recobertas com ouro. 
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4 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

4.1 Obtenção do Heptaluminato Dodecálcico (Ca12Al14O33, C12A7) 

Na Figura 12 observa-se o perfil temperatura-tempo da síntese de combustão 

do C12A7. Inicialmente toda a água livre é parcialmente evaporada, seguida por um 

aumento repentino da temperatura até um valor máximo (Tmáx = 804 °C), apresentando 

uma queda acentuada na temperatura, com um resfriamento não continuo, por ocorrer 

simultaneamente pequenas combustões durante esta etapa. 
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Figura 12 - Perfil temperatura-tempo da síntese de combustão do C12A7. 

As temperaturas de frente de combustão medida (Tmáx) e adiabática calculada 

(Tad calculada) desta reação são apresentadas na Tabela 13. Estes dados mostram 

que as temperaturas medidas são muito mais baixas do que a sua temperatura 

adiabática teórica. As diferenças observadas entre os valores calculados e medidos 

são atribuídas ao tamanho da área analisada pelo pirômetro, já que o equipamento 

fornece um valor médio da área analisada (cerca de 2 - 3 mm) que é muito maior que 

a superfície de frente de combustão, frente esta em que estão ocorrendo as pequenas 

combustões, onde temos simultaneamente zonas de aquecimento e resfriamento. Por 

isso a temperatura registrada é menor que a temperatura de combustão. 

 

Tabela 13- Temperaturas medidas e calculadas. 
Amostra Temperatura medida (Tmáx) (°C) Tad calculada (°C) 

C12A7 804 1136,8 
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Ao final obteve-se um sólido volumoso, frágil e quebradiço, como pode ser 

observado na Figura 13, típico de material obtidos por este tipo de síntese. 

 

 

Figura 13 - C12A7 obtido após a reação de combustão (Fonte: Própria). 

A partir dos resultados obtidos por DRX da amostra C12A7 (Figura 14). É 

possível observar em seu difratograma que a amostra apresentou-se cristalina com 

picos intensos e agudos, sendo identificada a presença de uma única fase cristalina 

referente ao Ca12Al14O33 (C12A7) cúbico, de grupo espacial I-43d, esta fase 

caracteriza-se por dois picos intensos em ângulos (2θ) de 1κ.27º e 33.66º em 

conformidade com JCPDS (nº 09-0413). 
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Figura 14 - Difratograma de Raios X do C12A7 obtido pela reação de combustão. 
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As micrografias dos pós desaglomerados de C12A7 estão apresentadas na 

Figura 15. 

Na Figura 15 (a) observa-se uma morfologia típica de síntese por combustão 

de solução sob a forma de grânulos e flocos, com vazios que são atribuídos ao grande 

volume de gases gerados durante a reação de combustão. 

Observando mais detalhadamente a amostra (Figura 15 (b)) verificou-se que 

os flocos apresentam uma morfologia homogênea com grãos de formato arredondado 

e nanoestruturados variando entre 80 nm - 3 µm. Essa textura submicrônica mostra 

que as partículas foram sinterizadas devido à alta temperatura alcançada. 

 

 

Figura 15 - Micrografias MEV-EC dos pós de C12A7 obtidos por combustão. (a) (500x) e (b) 
(70.000x). 

Os pós obtidos foram submetidos a uma análise de superfície específica 

(SBET), como também foi calculado o diâmetro de partícula equivalente (DBET), os 

resultados estão apresentados na Tabela 14. 

 

Tabela 14 - Resultados da superfície específica e do diâmetro BET dos pós de C12A7. 
Descrição da 

amostra 
SBET (m2/g) DBET (µm) 

C12A7 1,3 0,8 
 

Observou-se que os pós apresentaram uma baixa superfície específica com 

aproximadamente 1,3 m2/g e diâmetro de partícula equivalente de 0,8 m. Estes 

resultados indicam que o grande volume de gases liberados durante a rápida síntese 

inibiu o crescimento dos cristais, assim obtendo uma estrutura submicrônica, como já 

observado nas micrografias.  
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4.2 Obtenção do Aluminato de Tri-estrôncio (Sr3Al2O6, S3A) 

A Figura 16 representa a evolução da síntese de combustão utilizando SrCO3, 

Al(NO3)2.9H2O, (NH2)2CO e HNO3 na qual uma chama intensa foi observada, 

indicando que a síntese atingiu a temperatura máxima de combustão. 

 

Figura 16 - Imagens capturadas durante a evolução da síntese de combustão: (a) Solução 
inicial, (b) Temperatura de ignição, (c) Temperatura máxima, (d) Resfriamento e (e) Produto 
(Fonte: Própria). 
 

Na Figura 17 observa-se os perfis de temperatura-tempo obtidos para a 

síntese do S3A. Nota-se um aumento súbito da temperatura até um valor máximo 

(Tmax) e finalizada com seu resfriamento. 

As amostras S3A-1 e S3A-2 foram sintetizadas em um curto período de tempo, 

entre 5 e 10 segundos. Ambas as reações mostraram um rápido resfriamento. Nota-

se que na quantidade estequiométrica de combustível (S3A-1) a síntese atingiu uma 

temperatura máxima de combustão de ~762 °C com um resfriamento não continuo, 

provavelmente por ocorrer reações secundárias. A síntese com excesso de 

combustível (S3A-2), exibiu uma reação de combustão mais energética, com 

temperatura máxima registrada de ~987 °C. Esta reação apresentou um resfriamento 

rápido e continuo. Esses perfis de temperatura são esperados em um sistema de 

reação exotérmica. Observa-se que a quantidade relativa de reagentes afetou a 

energia liberada durante a reação, como esperado. 
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Figura 17 - Perfil temperatura-tempo da síntese de combustão do S3A. 

As temperaturas de frente de combustão medida (Tmáx) e adiabática calculada 

(Tad calculada) são apresentadas na Tabela 15. Analisando os dados da Tmáx medida 

e da Tad calculada, observa-se o mesmo comportamento descrito para os resultados 

de obtenção do C12A7. Além disso, é perceptível que o excesso de combustível (φ = 

2) em equilíbrio com o oxidante (HNO3) na síntese do S3A-2 proporcionou uma maior 

liberação de energia durante o processo atingindo maiores temperaturas de 

combustão, resultados semelhantes foram obtidos por Aghayan e Rodríguez, (2012). 

 

Tabela 15- Temperaturas medidas e calculadas. 
Amostra Temperatura medida (Tmáx) (°C) Tad calculada (°C) 

S3A-1 762 1448,4 
S3A-2 987 2299,6 

 

Ao final da síntese obteve-se um sólido branco e volumoso, frágil e 

quebradiço, como pode ser observado na Figura 18, típico de materiais obtidos por 

combustão de solução.  
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Figura 18 - S3A obtido após a reação de combustão. (Fonte: Própria). 

Os resultados da identificação por DRX das fases presentes nos pós são 

mostrados na Figura 19. 

Ambas as sínteses levaram à formação da fase cúbica Sr3Al2O6 caracterizada 

por três picos em ângulos (2θ) de 31.λ4º, 45.76º e 56.κλº, com (JCPDS 24-1187) e 

fase secundária de SrAl2O4 (fase monoclínica) com (JCPDS 34-0379). A presença da 

fase SrAl2O4 revela a falta de homogeneidade do sistema durante o processo de 

combustão, como também foi observado por Rojas-Hernandez et al., (2015a). 

Também pode estar relacionado pela proximidade entre essas duas fases no 

diagrama de fases do sistema (SrO - Al2O3), como pode ser observado na Figura 8. 

Por outro lado, a formação de carbonato de estrôncio (SrCO3) pode ser atribuída ao 

reagente de partida (SrCO3) que não reagiu totalmente, como também, devido a à alta 

basicidade de SrO, a presença de CO2 (gás levemente ácido) gerado durante a 

combustão, este comportamento também foi observado por  Ianoş et al., (2016). 

É possível observar, a partir dos difratogramas (Figura 19) que a amostra S3A-

1 apresenta um produto bem cristalino com o pico principal bem definido e intenso. Ao 

contrário do S3A-2, que apresenta um produto mais amorfo com perda de intensidade 

do pico, devido à alta temperatura de síntese alcançada, com a fusão parcial das 

partículas, tornando o produto menos cristalino. 
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Figura 19- Difratograma de Raios X dos pós obtidos pela reação de combustão. 

A Figura 20 (a) apresenta a morfologia do S3A-1. Pode-se observar uma 

microestrutura típica de materiais obtidos por combustão, na forma de flocos com 

muitos poros atribuídos ao grande volume de gases gerados durante a combustão. 

Estas características também foram observadas por Rojas-Hernandez et al., (2015b) 

e Ianoş et al., (2016). A morfologia na forma de flocos é muito interessante para várias 

aplicações na área das biocerâmicas por sua alta reatividade. 

Na Figura 20 (b) é mostrada a micrografia do pó S3A-2. O aumento da 

quantidade de combustível resultou na formação de grânulos densos, o que dificulta 

o seu processamento (moagem) para a preparação dos cimentos, nas etapas 

posteriores. 
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Figura 20: Micrografias MEV-EC (baixa ampliação) dos pós obtidos. (a) S3A-1 (500x) e (b) 
S3A-2 (45x).  

Um estudo mais detalhado da morfologia dos flocos da amostra S3A-1 (Figura 

21 (a)) revelou que eles apresentam uma estrutura submicrônica, composta por grãos 

de dois tamanhos e morfologia diferentes. A maior parte da estrutura é formada por 

grãos maiores (0,5 a 2 µm), já a menor parte é composta por grãos menores (100 - 

300 nm), com formas arredondadas e alongadas, dispostas entre os grãos maiores.  

Considerando os padrões de DRX (Figura 19), é muito provável que os grãos 

maiores representem o Sr3Al2O6 (fase maioritária) e os menores sejam 

correspondentes ao SrAl2O4 (fase minoritária).  

Com um estudo mais detalhado da morfologia do S3A-2 (Figura 21 (b)) é 

possível observar que os grãos menores foram parcialmente fundidos devido à alta 

temperatura de síntese.   

 

 
Figura 21- Micrografias MEV-EC (alta ampliação) dos pós obtidos. (a) S3A-1 (25.000x) e (b) 
S3A-2 (20.000x). 



74 
 

A partir dos pós obtidos foi analisada a superfície específica (SBET), e foi 

calculado o diâmetro de partícula equivalente (DBET), os resultados estão 

apresentados na Tabela 16. 

 

Tabela 16- Resultados da superfície específica (SBET) e tamanho de partícula equivalente 
(DBET) dos pós. 

Amostra SBET (m2/g) DBET (m) 
S3A-1 0,21 8 
S3A-2 0,07 24 

 

A amostra sintetizada em quantidade estequiométrica (S3A-1) apresentou 

uma alta superfície especifica, SBET = 0,21 m2/g, com DBET de 8 m. Ao contrário da 

amostra obtida com excesso de ureia (S3A-2) que apresentou uma baixa superfície 

especifica, SBET = de 0,07 m2/g relacionado ao seu alto DBET de 24 m, mostrando que 

com o aumento de combustível proporcionou a formação de grãos com maior 

densidade e tamanho, corroborando com os resultados de MEV observados 

anteriormente na Figura 20 (b). 

4.3 Cimentos S3A-1 / C12A7 

4.3.1 Distribuição do Tamanho de Partículas 

As distribuições de tamanho de partícula do C12A7 e do S3A-1 estão 

apresentadas na Figura 22 e 23, respectivamente. Foram avaliados os tamanhos de 

partículas com diferentes tempos de moagem, t = 2, 5 e 10 minutos. Na Figura 22 

observa-se que o aumento do tempo de moagem resultou na diminuição graduada do 

tamanho médio de partícula, com o deslocamento da distribuição de partículas com 

tamanho médio (d50) de 15,8 µm para um tamanho médio de 8,2 µm em uma moagem 

de 10 min. 
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Figura 22 - Distribuições de tamanho de partículas do C12A7. 

Na Figura 23 (a) observa-se uma distribuição bimodal, com tamanhos de 

partículas centradas em 100 µm e 10 µm. Com o aumento do tempo de moagem 

(Figura 23(b)) é observada uma diminuição da distribuição de  partículas de 100 m 

seguida pelo aparecimento de distribuição centrada  em torno de 2 m. Um tempo de 

moagem de 10 min. (Figura 23 (c)) resultou na eliminação da distribuição de 100 µm, 

aumentando o volume das partículas de 2 m, apresentando uma distribuição 

bimodal, este comportamento pode estar ligado a presença de mais de uma fase 

material. 
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Figura 23 - Distribuições de tamanho de partículas do S3A-1. 

A utilização de uma combinação de partículas finas e grossas em cimentos 

resulta numa redução de água durante a hidratação, as partículas mais finas podem 

levar à taxas de hidratação rápidas (Mehdipour; Khayat, 2017). Portanto, para o 

desenvolvimentos dos cimentos o tempo de moagem escolhido foi t = 10 min. para 

ambos os pós cerâmicos obtidos (C12A7 e S3A-1), pois foi o tempo que resultou em 

uma distribuição de tamanho de partícula finas (S3A-1) e grossas (C12A7).  

4.3.2 Análise de Radiopacidade 

Na Figura 24 (a) está ilustrado o esquema do procedimento radiográfico com 

os corpos de prova ao lado da escala de alumínio para a análise da radiopacidade de 

cada composição. As imagens radiográficas após digitalização são apresentadas na 

Figura 24 (b) e (c). É possível notar visualmente que os cimentos CS 1 e CS 2 não 

apresentaram radiopacidade significativa. 
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Figura 24- (a) Esquema do procedimento radiográfico com os corpos de prova e a escala de 
Alumínio e (b) Imagem radiográfica dos corpos de prova dos cimentos. 

A Tabela 17 apresenta os valores médios e os desvios padrão da 

radiopacidade para os cimentos CS 3, CS 4, CS 5 e CS 6 por estes apresentarem 

características significativas para tal análise.  

Observa-se que a adição do S3A à composição do cimento proporciona 

valores mais altos de radiopacidade. De acordo com a normativa ISO 6876-2012, 

encontramos uma radiopacidade superior a 3 mm Al nos cimento CS 5 e CS 6, ambos 

com um alto conteúdo de S3A. 

 

Tabela 17 - Médias e desvios padrão da radiopacidade (mmAl) dos cimentos. 
Cimento Média (mmAl) Desvio Padrão 

CS 3 (60%C12A7 + 40%S3A-1) 1,9 0,03 
CS 4 (40%C12A7 + 60%S3A-1) 2,2 0,04 
CS 5 (20%C12A7 + 80%S3A-1) 3,1 0,09 

CS 6 (100%S3A-1) 4,0 0,22 
 

As imagens radiográficas de dentes humanos extraídos com a polpa dental 

preenchida com o cimento CS5 e sem preenchimento são apresentadas nas Figura 

25 (a) e (b). É possível observar que o cimento apresentou radiopacidade adequada 

para sua visualização, como também preencheu toda a extensão da polpa dental. 

(a) 



78 
 

 

Figura 25- Radiografias de dentes humanos extraídos, (a) Incisivo lateral inferior e (b) Molar 
Inferior. 

A partir dos resultados de radiopacidade o CS 5 foi escolhido para os estudos 

posteriores por ter em sua composição o C12A7, que apresenta características 

positivas em relação a hidratação do cimento de acordo com Rivas Mercury et al., 

(2003).  

4.3.3 Trabalhabilidade 

A partir da análise de radipacidade e escolha do cimento CS 5, foi realizado 

um estudo com relação a trabalhabilidade e quantidade de líquido utilizado para 1g de 

pó durante sua hidratação,  para efeito de comparação o CS 5 foi hidratado com água 

(Figura 26 (a)) e utilizando uma mistura de água com PEG como aditivo plastificante 

e retardante de cura (Figura 26 (b)). 

 

 

 

Figura 26 - Trabalhabilidade do cimento CS 5. (a) CS 5 hidratado com água e (b) CS 5 
hidratado com água e PEG (Fonte: Própria). 

Como pode ser observado na Figura 26 (a) o CS 5 hidratado só com água 

apresentou um aspecto arenoso, devido à alta reatividade do cimento em contato com 

(a)  (b)  
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a água, ocasionando uma rápida difusão da água em direção ao interior do grão, 

acelerou sua reação de endurecimento, formando assim, pequenos aglomerados que 

fizeram com que o cimento apresentasse característica arenosa, além disso,  foi 

necessário um alto conteúdo de líquido, cerca de 0,59 mL de água para uma boa 

trabalhabilidade.  

Já na Figura 26 (b) é possivel observar que o CS 5 hidratado com água e PEG 

apresentou um aspecto viscoso, brilhoso e não arenoso comparado ao cimento 

hidratado apenas com água (Figura 26 (a)), além disso,  foi necessário uma menor 

quantidade de líquido para uma trabalhabilidade ideal, sendo utilizado 0,39 mL de 

líquido (água + PEG). 

 Foi comprovado que o PEG, quando utilizado como aditivo, melhora as 

propriedades do cimento, resultados semelhantes foram encontrados por Natu et al., 

(2015). 

4.3.4 Tempo de cura final, Fluxo, Tempo de trabalho e Espessura do filme 

Visto que o PEG melhora as características do CS 5, os teste de tempo de 

cura final e análise de fluxo foram realizados de acordo com a norma ISO 9917-1 2007 

utilizando uma agulha de vicat (Figura 27 (a)) e norma ISO 6876-2012 (Figura 27 (b)), 

respectivamente.  

 

 

Figura 27 - (a) Agulha de Vicat utilizada para determinação do tempo de cura final e (b) teste 
de fluxo (Fonte Própria). 

 Na Tabela 18 encontra-se as amostras do cimento CS 5 que foram hidratadas 

com diferentes composições do liquido (água + PEG). 

 



80 
 

Tabela 18 - Composições do líquido para hidratação do cimento. 
Codificação Composição do Líquido (% em 

massa/volume) 
CS5A H2O (100%-m/v) 
CS5B PEG (20%-m/v) 
CS5C PEG (30%-m/v) 
CS5D PEG (40%-m/v) 

 

As medidas do tempo de cura final, fluxo, tempo de trabalho e espessura do 

filme para o cimento CS 5 na presença de H2O e com diferentes quantidades de PEG 

são apresentadas na Tabela 19. 

 

Tabela 19 – Tempo de cura final (min), fluxo (mm), tempo de trabalho (min.) e espessura do 
filme (média ± desvio padrão, n = 3 para cada amostra). 

 CS5A CS5B CS5C CS5D 
Tempo de cura (min.) 20 50 60 130 

Fluxo (mm) 5,5 ± 0,4 15,2 ± 0,6 21,3 ± 0,8 25,5 ± 0,7 

Tempo de trabalho (min.) 1,43 ± 0,03 3,28 ± 0,03 5,71 ± 0,05 10,3 ± 0,2 

Espessura do filme (µm) 240 ± 5 93,3 ± 5 33,3 ± 5 26,6 ± 5 

 

Observa-se que o cimento CS5A, quando hidratado apresenta um rápido 

tempo de cura (aproximadamente 20 min.) devido à alta reatividade deste em contato 

com água, sendo inviável na aplicação em endodontia, dificultando sua aplicação 

clínica. A incorporação de PEG 4000, como aditivo retardante, manteve o tempo de 

cura curto para os cimentos  CS5B e CS5C, que apresentaram um curto tempo de 

cura, correspondendo a aproximadamente 50 e 60 min., respectivamente, sendo mais 

rápido que o MTA, que apresenta um tempo de cura de aproximadamente 180 min. 

(Oliveira et al., 2011). Com o aumento da concentração de PEG para 40% (amostra 

CS5D) o cimento apresentou um tempo de cura lento, correspondendo a 130 min., 

tempo este indesejado para aplicação endodôntica. 

De acordo com ISO 6876-2012, no teste de fluxo “cada disco deve ter um 

diâmetro não inferior a 20 mm”. Analisando os resultados apresentados na Tabela 18, 

os cimentos CS5A e CS5B apresentaram baixo fluxo, com diâmetros menores que 20 

mm e tempo de trabalho de aproximadamente 1,43 ± 0,03 mm e 3,28 ± 0,03 min., 

respectivamente. O cimento CS5C apresentou um diâmetro de fluxo de 21,3 ± 0,8 mm 

e tempo de trabalho de 5,71 ± 0,05 min. O cimento CS5D mostrou maiores valores de 
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fluxo e tempo de trabalho, correspondendo a   25,5 ± 0,7 mm e 10,3 ± 0,2 min, 

respectivamente. Ambos cimentos CS5C e CS5D apresentaram diâmetro de fluxo 

superior a 20 mm o que está de acordo com as recomendações da ISO 6876/2012.  

Em relação a espessura do filme dos cimentos, conforme apresentado na 

Tabela 19, observa-se que os cimentos CS5C e CS5D atendem aos requisitos da 

norma ISO 6876: 2012 por apresentarem espessura do filme abaixo de 50 µm. 

Nota-se que o aumento da quantidade de PEG provocou uma maior dispersão 

das partículas e consequentemente um aumento no tempo de cura final, no fluxo, no 

tempo de trabalho e diminuição da espessura do filme dos cimentos.  

O cimento com um tempo de cura relativamente rápido, em torno de 60 min., 

quando usado para preenchimento de canal reduz o risco de seu deslocamento e 

contaminação, como também minimiza o número de visitas ao dentista para o 

tratamento, uma vez que os dentes podem ser restaurados em uma única sessão de 

tratamento (Camilleri, 2008). 

Um fluxo aceitável relacionado com o tempo de trabalho adequado é 

importante para que qualquer cimento endodôntico alcance e sele as irregularidades 

dos canais e da parede dentinária. A composição, tamanho de partícula, temperatura 

e tempo de cura são os principais fatores relacionados às características de fluxo dos 

cimentos (Zhou et al., 2013). Idealmente, um selador endodôntico deve ter taxa de 

fluxo moderado, porque um excessivo fluxo aumenta o risco de extravasamento e o 

fluxo insuficiente reduz a penetração nos canais (Bernardes et al., 2010). Além de 

baixa espessura do filme,  que é considerada benéfica para uma distribuição 

adequada do cimento no canal radicular (Zhou et al., 2018b). 

Portanto, o cimento CS5C foi escolhido para as posteriores caracterizações, 

por apresentar tempo de cura final, fluxo e tempo de trabalho adequados para a 

manipulação e aplicação em tratamentos endodônticos.  

4.3.5 Temperatura de reação de hidratação 

O mini reator no qual foi inserido o cimento e os perfis de temperatura em 

função do tempo para os cimentos CS5A pelo seu rápido tempo de cura e CS5C que 

apresentou tempo final de cura adequado, são apresentados na Figura 28 (a) e (b), 

respectivamente. 

 

https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/film-thickness
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/film-thickness
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Figura 28- (a) Mini reator e Registrador de dados (b) Perfil de temperatura em função do tempo 
para suspensões dos cimentos CS5A e CS5C. 

Analisando a Figura 28 (b) observa-se que o cimento CS5A, logo após 

hidratação, apresentou uma acentuada reação exotérmica atingindo uma temperatura 

máxima de aproximadamente 66,5 °C, seguido por um rápido resfriamento, além 

disso, observa-se que após cerca de 35 minutos a hidratação atinge um estado 

estacionário. Este comportamento pode ser explicado devido à alta reatividade do 

cimento em contato com a água o que resulta numa difusão da água em direção ao 

interior do grão, seguido por uma rápida dissolução dos hidratos do aluminato de 

cálcio, resultando numa elevada liberação de calor. 

Já o cimento CS5C apresentou uma baixa liberação de calor, atingindo a 

temperatura máxima de aproximadamente 33,5 °C, seguida por um lento resfriamento, 

se mantendo sempre abaixo da temperatura registrada para o cimento CS5A, a 

hidratação atinge o estado estacionário em aproximadamente 15 minutos.  

Essa menor temperatura de hidratação pode ser explicada devido a presença 

do PEG como aditivo retardador, por ele formar uma barreira estérica e/ou 

eletroestérica ao redor das partículas, impedindo a rápida dissolução dos hidratos e a 

difusão da água para o interior da partícula. Resultando em uma camada parcialmente 

insolúvel sobre as partículas do cimento, retardando sua hidratação por dificultar a 

aproximação das moléculas de água, evitando uma alta liberação de calor durante a 

(a) 

(b) 
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hidratação, Garcia et al., (2007) observou resultados semelhantes quando estudou o 

mecanismo de hidratação de cimentos a base de aluminatos de cálcio.  

Analisando os perfis de temperatura de hidratação dos cimentos CS5A e 

CS5C, nota-se que não há ocorrência do “período de indução”, que é o tempo de 

espera necessário para que se atinja condições ideais para a precipitação dos 

hidratos, assim, a reação de hidratação iniciou imediatamente após a mistura dessas 

fases cimentícias com água. Nenhum outro pico exotérmico foi registrado durante a 

análise. 

De acordo com Pompeu et al 2013, elevadas temperaturas de hidratação são 

prejudiciais às células em contato com o cimento, causando necrose dos tecidos 

circundantes (Pompeu et al., 2013). Portanto, a temperatura de hidratação do cimento 

CS5C se mostra viável para aplicação como cimento endodôntico, por estar abaixo 

da temperatura do organismo humano que é em torno de 37 °C. 

4.3.6 Avaliação das fases cristalinas do cimento antes e após hidratação 

 As fases cristalinas do cimentos CS5C antes e depois da hidratação, curados 

por 3, 30 e 90 dias foram analisados por difração de raios X, os difratogramas são 

apresentados na Figura 29. 

O cimento CS5C não hidratado (Figura 29 (a)) apresentou picos atribuídos as 

fases principais de Sr3Al2O6 (S3A) (JCPDS 24-1187)) e Ca12Al14O33 (C12A7) (JCPDS 

09-0413), e como fases secundárias o SrAl2O4 (SA) (JCPDS 34-0379) e o SrCO3 

(JCPDS 01-074-1491). 

A composição da fase do cimento CS5C durante os primeiros 3 dias do 

processo de hidratação é mostrado na Figura 29 (b). Foi identificado a formação da 

fase hexa-hidrato de aluminato tri-estrôncio Sr3Al2(OH)12 (Sr3AH6) (JCPDS 24-1186). 

Este hidrato é o principal produto de hidratação do aluminato de estrôncio, com uma 

taxa de hidratação inicial muito rápida (Ptáček et al., 2014). Como indicado na 

Equação 9: 
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Também foi identificado a formação dos hidratos Ca2Al2O5.8H2O (C2AH8) 

(JCPDS 045-0564) e hidróxido de alumínio amorfo Al(OH)3 (gel AH3) (JCPDS 029-
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0041) como principais produtos primários de hidratação do C12A7. Como indicado na 

Equação 10: 
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A formação destes hidratos está diretamente relacionado com a temperatura, 

o C2AH8 e o AH3 são formados quando a hidratação ocorre entre 21 e 30 °C, em 

função do tempo, o hidróxido de alumínio amorfo cristaliza em forma de gibbsita (AH3) 

(Madej, 2018; Rivas Mercury et al., 2003; Ukrainczyk, 2010).  

Além disso, observa-se que picos atribuídos ao SrCO3 permaneceram após a 

hidratação, devido a sua baixa solubilidade em água, não formando hidratos. E a 

presença de um único pico referente ao polietilenoglicol 4000 (PEG) (JCPDS 049-

2095) que está presente no líquido de hidratação.  

Analisando os difratogramas apresentados na Figura 29 (c) e (d) observa-se 

que, com o decorrer do período de cura não é possível notar transformações 

significantes. Provavelmente como a fase Sr3AH6 predomina em cada período de cura, 

não há evidência clara da conversão do hidrato metaestável C2AH8 na fase estável 

C3AH6 proveniente da hidratação do C12A7.  De acordo com Luz; Pandolfelli, (2011) e 

Madej, (2018) vários fatores podem influenciar na conversão dos hidratos, como por 

exemplo o tempo de cura, temperatura, teor de água e composição. 
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Figura 29- Difratogramas de raios X de (a) CS5C não hidratado, (b) CS5C após 3 dias de 
cura, (c) CS5C após 30 dias e (d) CS5C após 90 dias de cura de cura. 

4.3.7 Avaliação morfológica do cimento 

As imagens obtidas por MEV e o espectro de EDS do cimento CS5C após 24 

horas de cura são mostradas na Figura 30 (a), (b) e (c), respectivamente. 

Observa-se que sua estrutura é formada por aglomerados de diferentes 

tamanhos e formas (Figura 30 (a)). Analisando detalhadamente a microestrutura 

(Figura 30 (b)) nota-se a formação de dois tipos de aglomerados, em sua maioria 

formado por partículas em forma de placas e agulhas prismáticas hexagonais 

características dos hidratos Sr3AH6  e C2AH8 em meio a uma fase amorfa, 

provavelmente de hidróxido de alumínio (AH3). Antonovič et al., (2013),  Ptáček, (2014) 

e Rivas Mercury et al., (2003) obtiveram resultados semelhantes na preparação de 
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cimentos à base aluminato de cálcio e cimento à base de aluminato de estrôncio. A 

análise por EDS confirmou a presença dos elementos alumínio (Al), estrôncio (Sr) e 

cálcio (Ca), característicos da composição original do cimento (Figura 30 (c)).  

 

 
 

Figura 30- Micrografias MEV-EC da superfície do cimento CS5C após 24 horas de cura (a) 
1.000x (b) 10.000x e Espectro EDS (c). 

4.3.8 Resistência à compressão 

A curva de resistência à compressão em função do tempo para o cimento 

CS5C é apresentada na Figura 31. 

Pode ser observado que nas primeiras 24 horas o cimento CS5C apresentou 

resistência a compressão de aproximadamente 5,1 MPa. Após 3 dias de cura, o 

cimento apresentou um aumento de resistência de 100% em relação ao primeiro dia 

de cura, atingindo sua resistência máxima.  

Ao 30º dia o cimento atingiu sua menor resistência, aproximadamente 4,5 

MPa, que equivale a uma resistência à compressão de 45 Kg/cm2, que pode ser igual 

ou superior às tensões exigidas pelo material de preenchimento de raiz. 

De acordo com Walsh et al., (2014) o nível de resistência à compressão 

necessário para materiais de preenchimento da raiz é desconhecido atualmente. Além 
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disso, Kogan et al., (2006) demonstrou que forças mínimas são aplicadas ao material 

de preenchimento da raiz, portanto, uma resistência à compressão reduzida não será 

grande desvantagem na aplicação destes materiais. 

A partir deste período de 30 dias o cimento voltou a ganhar resistência ao longo 

dos dias.  
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Figura 31 - Curva de resistência à compressão em função do tempo (1, 3, 7, 15, 30, 60 e 90 
dias) para o cimento CS5C. 

Esta variação na resistência está relacionada ao comportamento hidráulico 

dos aluminatos. A hidratação do cimento, inicia-se com processo de conversão dos 

hidratos que, em função do tempo, sofrem transformações de fase, com mudanças 

dimensionais, de densidade e liberação de água, proporcionando a formação de 

porosidade e, consequentemente, a perda de resistência.  Após a completa conversão 

e a resistência mínima ser atingida, a água liberada pela conversão pode continuar a 

hidratar os grãos de cimento não-hidratados, resultando em ganho contínuo de força 

a longo prazo. Resultados semelhantes foram encontrados por  Mostafa et al., (2012), 

Ptáček et al., (2014) e Scrivener, (2003). 

4.3.9 Biodegradação in vitro 

A liberação de íons de Al3+, Ca2+ e Sr2+ foi investigada após incubação por 1, 

7, 14, 21 e 28 dias em solução tampão de Tris-HCl, sem renovação da solução, os 

perfis de liberação são apresentados na Figura 32. 
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Figura 32 - Perfis de liberação de íons do cimento CS5C após incubação de 1, 7, 14, 21 e 28 
dias em solução tampão Tris-HCl. 

Ao analisar os perfis da biodegradação observa-se uma aumento acentuado 

na taxa de liberação de todos os íons nas primeiras 24 horas e após este período 

apresentaram um comportamento relativamente constante, sendo uma grande 

vantagem, pois garante a não reabsorção dentro dos dentes. 

A concentração de íons de Ca apresentou um aumento de concentração após 

as primeiras 24 horas, atingindo a liberação máxima de 0,22 ppm/mg (valores 

normalizados por miligrama de cimento que foi inicialmente introduzido na solução), 

mantendo-se estável após 21 dias. 

Enquanto que a concentração de íons de Al atingiu sua taxa máxima 0,12 

ppm/mg após 14 dias, mantendo uma relativa estabilidade após este período. 

Para o Sr, a taxa de liberação de íons foi menor em comparação ao Ca e Al 

nos mesmos períodos. Valores normais considerando que o conteúdo de Sr no 

cimento é muito menor. 

A concentração de Ca foi maior que os demais íons liberados (Al e Sr), o que 

está relacionado a maior solubilidade e formação de hidrato no aluminato de cálcio 

quando comparados ao aluminato de estrôncio. A capacidade de liberar íons de cálcio 

é um fator chave para o sucesso das terapias endodônticas  devido à ação do cálcio 

na diferenciação das células mineralizadoras (Gandolfi et al., 2014).  
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De acordo com os dados do Joint FAO/WHO Expert Committee on Food 

Additives (JECFA) de 2011, a ingestão semanal de alumínio tolerável é de 2 mg/kg de 

peso corporal (WHO, 2011). Isto corresponde a 0,29 mg/kg/dia. A ingestão diária de 

alumínio via digestão/comida é de aproximadamente 5 mg/dia.  Para o cálcio, o NIH 

Consensus Development Conference on Optimal Calcium Intake (Heaney, 1995) 

recomenda um consumo na faixa de 800 mg/dia para crianças e de 1000 a 1500 

mg/dia para adultos, dependendo do sexo e da idade.  As quantidades liberadas de 

Ca2+ e Al3+ estão muito abaixo das concentrações desses elementos produzidos a 

partir da ingestão de alimentos e, portanto, não devem ser considerados preocupantes 

no que diz respeito à segurança. Além disso, estes cimentos serão implantados em 

locais isolados (interior do dente), onde a liberação será muito menor. 

A concentração de Sr2+ também é muito baixa, não apresentando risco de 

toxicidade (Taha et al., 2017). A partir dos dados fornecidos, as concentrações de 

todos os íons liberados do cimento, estão significativamente abaixo dos valores 

permitidos pelos padrões da FAO/OMS. Portanto, o cimento CS5C pode ser 

considerado seguro para aplicação em odontologia. 

4.3.10  Análise de pH 

As medidas de pH em função do tempo para soluções SBF em contato com o 

cimento CS5C são apresentadas na Figura 33.  

Analisando a Figura 33, observa-se que o cimento CS5C proporcionou um 

aumento acentuado do pH da solução, de aproximadamente 7,4 para 11,5 nos 

primeiros 14 dias, seguido por aumento mais lento entre os dias 14 e 21, atingindo o 

pH máximo aos 21 dias, que foi de, aproximadamente, 11,9. Após este período o pH 

da solução diminuiu para aproximadamente 11,7, se tornando constante até o final do 

período de 35 dias.  

O aumento de pH está relacionado principalmente a dissolução dos íons Sr2+, 

Ca2+, Al3+ e OH-, corroborando com os dados observados na quantificação da 

liberação de íons (Figura 32). 
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Figura 33 - pH em função do tempo (1, 3, 7, 14, 21, 28 e 35 dias) para solução SBF em contato 
cimento CS5C curado e do SBF “solução referência” sem cimento (ambos em triplicata). 

Este aumento de pH é positivo, já que pode ter um efeito bactericida, que é 

importante em cimentos aplicados em endodontia, uma vez que o canal radicular 

aberto é suscetível à infecção bacteriana durante o processo de operação (Zhang et 

al., 2016a). 

Resultados semelhantes foram obtidos por Moghanian et al., (2017) que 

avaliaram o pH da solução SBF de biovidros (composto por SiO2 - CaO - P2O5) 

substituindo o CaO por SrO e observaram que a troca de íons entre Ca2+ , Sr2+ e 

H+ conduz a um aumento constante no pH da solução SBF durante os primeiros 7 dias 

de imersão, atingindo um pH de aproximadamente 7,8. Em seguida, o nível de pH 

aumentou a uma taxa mais lenta até o dia 14, onde atingiu um pH de 

aproximadamente 7,9. O aumento do teor de Sr2+ no biovidro resultou em maiores 

valores de pH da solução SBF. 

4.3.11 Atividade antimicrobiana 

Os resultados de avaliação da atividade antimicrobiana do cimento CS5C em 

triplicata são apresentados na Figura 34.  

Uma das principais causas de falha no tratamento do canal radicular é a 

presença de espécies microbianas resistentes e facultativas da cavidade oral, como 
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Enterococcus faecalis (E. faecalis), Candida albicans (C. albicans) e Staphylococcus 

aureus (S. aureus) ( Smadi et al., 2008; Gomes et al., 2004). 

Os resultados mostraram que nas primeiras 24 horas de incubação (Figura 34 

(a), (c) e (e)), o cimento CS5C apresentou atividade antimicrobiana frente a todas as 

cepas estudadas. Em 48 horas de incubação, o cimento continuou apresentando um 

claro efeito inibitório, sem registro de crescimento microbiano, podendo ser observado 

também no controle negativo (C-) (Figura 34 (b), (d) e (f)). Em contraste, o controle 

positivo (C+) exibiu zonas de crescimento para todas as cepas bacterianas testadas. 

 

 

 

 

Figura 34- Atividade antimicrobiana do cimento CS5C frente as cepas de Escherichia coli 
ATCC 25 922 encubadas por 24 horas (a) e 48 horas (b), Salmonella Sp ATCC 14028 
encubadas por 24 horas (c) e 48 horas (d) e Staphylococcus aureus ATCC 25923 encubadas 
por 24 horas (e) e 48 horas (f). 
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De acordo com a literatura, as principais propriedades antimicrobianas dos 

cimentos endodônticos estão em sua capacidade de tornar o meio alcalino, atribuída 

à decomposição do hidrato de aluminato de cálcio formado, que, por sua vez, libera 

íons cálcio e hidroxila, resultando em condições desfavoráveis aos microorganismos, 

conferindo propriedades antimicrobianas a cimentos biocerâmicos (Desai; Chandler, 

2009; Mohammadi et al., 2012; Pires-de-Souza et al., 2013; Tanomaru-Filho et al., 

2007; Torabinejad et al., 1995a).  

4.3.12 Ensaio de bioatividade in vitro  

O cimento CS5C foi submetido à avaliação da bioatividade in vitro, pela 

imersão controlada em SBF por 3 e 14 dias, após esse período as amostras foram 

analisada por MEV-EC e EDS, as micrografias obtidas estão ilustradas nas Figura 35 

e Figura 36. 

 

Figura 35- Micrografias MEV da superfície do cimento CS5C após imersão em SBF por 3 dias. 
(a) 5.000x, (b) 20.000x, (c) 60.000x e (d) espectro de EDS pontual. 

Na Figura 35 (a, b e c) podemos observar as micrografias do cimento CS5C 

após a imersão em SBF por 3 dias. Uma mudança na morfologia da superfície é vista 

se comparada com a superfície inicial do cimento (Figura 30 (a) e (b)), é possível 

observar a deposição de uma camada, com a formação de glóbulos com diferentes 

tamanhos ao longo da superfície (Figura 35 (a)). Analisando detalhadamente essas 

formações, nota-se que eles são compostos por finas placas de forma alongada 
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(Figura 35 (b) e (c)), morfologia típica da formação da camada de apatita (Ca-P), 

conforme morfologia observada por Kokubo e Takadama, (2006). 

A análise pontual por EDS (Figura 35 (d)) foi realizada como indicado (seta 

branca) na micrografia. O resultado identificou que estas partículas contêm além dos 

elementos originais do cimento CS5C (Al, Ca e Sr), a presença do fósforo (P). Nota-

se também uma maior intensidade do pico referente ao (Ca) e uma menor intensidade 

do pico para o (Sr), quando comparados com o espectro da superfície inicial (Figura 

30 (c)), segundo Salman et al., (2012) e Li et al., (2007) o íon estrôncio é parcialmente 

substituído por cálcio durante a deposição. De acordo com Queiroz et al., (2004), estes 

resultados comprovam a formação da camada de apatita, indicando que o material 

possui capacidade bioativa. 

 

 
Figura 36 - Micrografias MEV da superfície do cimento CS5C após imersão em SBF por 14 
dias. (a) 2.000x, (b) 25.000x e (c) 60.000x. 

A camada de apatita tornou-se mais espessa com o passar dos dias em que os 

cimentos foram imersos. Após 14 dias de imersão, observa-se uma maior formação 

de glóbulos com formas bem definidas (Figura 36 (a)). Analisando detalhadamente 

sua microestrutura (Figura 36 (b) e (c)), nota-se que ela apresenta a mesma 

morfologia dos glóbulos formados ao 3º dia de imersão. Este desenvolvimento 
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significativo dos cristais de apatita pode estar associado a uma alta deposição da 

camada de Ca-P, evidenciado a partir das micrografias de MEV, como observado por 

Arepalli et al., (2016). 

É importante ressaltar que a formação da camada de apatita na superfície do 

cimento CS5C aumentou com o decorrer dos dias de imersão, comportamento 

diretamente relacionado aumento do pH da solução após imersão dos cimentos 

(Figura 33). 

Estudos mostraram que o pH desempenha um papel importante na formação 

da camada de apatita, pois um aumento no pH ocorre devido supersaturação iônica 

na solução SBF promovendo a precipitação de íons de cálcio e fósforo na superfície 

de vidro bioativo (CaO-MgO-SiO2) para aplicações biomédicas na regeneração óssea 

(Tulyaganov et al., 2013).  

Foi estudado também a influência do SrO em vidros bioativos relacionado com 

a capacidade de formação de apatita e verificou-se que, após 7 dias de imersão das 

amostras em SBF, ocorreu aumento do pH do mesmo e em seguida sua diminuição, 

resultado da precipitação dos íons cálcio e fosfato presentes no SBF, que promoveu 

a formação da camada de apatita na superfície das amostras (Arepalli et al., 2016).  

A bioatividade é um parâmetro importante no desenvolvimento de 

Biomateriais. Na odontologia, uma melhor ligação entre os materiais dentários e a 

estrutura dentária, proporcionada pela bioatividade, pode ajudar a prevenir a formação 

de cáries secundárias (derivadas da falta de interação entre o material de 

preenchimento e os dentes, permitindo a migração de bactérias para estes locais). De 

acordo com De Oliveira et al., (2017), a formação de apatita in situ e a forte adesão a 

dentina são parâmetros que tornam a restauração dentária mais próxima da estrutura 

original, características desejáveis, principalmente quando comparadas com outros 

tipos de materiais. 

4.3.13 Ensaio biológico de adesão celular in vitro  

Para observar a morfologia da adesão, crescimento e proliferação das células 

fibroblásticas na superfície das amostras, a análise por MEV foi realizada após 3, 7 e 

14 dias de contato celular (Figura 37). 

As imagens revelaram que, logo ao 3° dia de cultivo, as células apresentaram-

se espaçadamente distribuídas ao longo da superfície da amostra (Figura 37 (a)) e 
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aderidas firmemente a sua estrutura apresentando morfologia achatada e alongada, 

com projeções citoplasmáticas (Figura 37 (b)).  

No 7º dia de exposição às células, observa-se que estas cobrem parcialmente 

a superfície da amostra (Figura 37 (c)), exibindo prolongamentos bem definidos, 

projetando-se entre células adjacentes ou entrando nas microporosidades da amostra 

(Figura 37 (d)), os quais são característicos de seu desenvolvimento e viabilidade. 

Após 14 dias, observa-se que as células se proliferaram e cresceram 

formando um espesso tapete celular sobre toda superfície da amostra (Figura 37 (e)), 

apresentando uma maior densificação entre as células (Figura 37 (f)). 
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Figura 37 - Micrografias por MEV da adesão celular nos discos CS5C após 3 dias (a) 1.500x 
e (b) 4.000x, 7dias (c) 1.500x e (d) 4.000x e 14 dias de cultura (e) 1.000x e (f) 7.000x. 
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Estudos mostraram que o comportamento de vidros bioativos incorporados 

com estrôncio frente a células osteoblásticas e osteoclásticas e relataram que a 

supersaturação de fluidos corporais principalmente com íons Sr2+, Ca2+ não resultou 

em qualquer diminuição na proliferação celular ou aumento da toxicidade (Gentleman 

et al., 2010). 
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5 CONCLUSÕES 

A partir dos objetivos propostos nesta pesquisa, conclui-se que o método de 

combustão de solução utilizado para a obtenção das fases cerâmicas de aluminato de 

tri-estrôncio (S3A) e heptaluminato dodecálcico (C12A7) é viável, obtendo-se pós 

nanoestruturados sem a necessidade de etapas posteriores de calcinação;  

Foi possível obter um cimento com a combinação das fases cerâmicas 

propostas, com composição de 80% S3A e 20% C12A7 (CS5), apresentando 

radiopacidade adequada de acordo com a norma ISO 6876/2012; 

O cimento CS5 hidratado com a incorporação de 30% em massa de PEG 4000 

(CS5C), apresentou boa trabalhabilidade, curto tempo de trabalho e de cura final. 

Como também valor de fluxo de acordo com a norma ISO 6876/2012. E baixa 

temperatura de hidratação; 

A resistência a compressão alcançada para o cimento CS5C é adequada, uma 

vez que este cimento foi desenvolvido para ocupar a região interna do dente, local de 

pouco ou nenhum esforço mecânico; 

O cimento CS5C apresentou uma alta taxa liberação de íons logo nos primeiros 

dias, responsáveis pelo pH alcalino, proporcionando atividade antimicrobiana frente a 

todas as cepas bacteriológicas testadas; 

O cimento CS5C apresentou capacidade bioativa e biocompatível, tornando 

esse novo cimento muito promissor para potencial aplicação em endodontia.  
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6 SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS  

Afim de melhorar as propriedades deste cimento para utilização como biomaterial 
tem-se como perspectiva: 

 Estudar a possibilidade de sintetizar solução sólida de aluminatos de 

cálcio/estrôncio;  

 Incorporar e avaliar a liberação de fármaco; 

 Realizar implantes dentais in vivo. 
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