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Lima LF. Influência da solução irrigadora no tempo de presa de cimentos biocerâmicos 

obturadores: estudo in vitro [Tese de Doutorado]. Curitiba: Universidade Positivo; 2023. 

 

RESUMO 

O objetivo deste estudo foi avaliar como soluções irrigadoras afetam o tempo de presa 

dos cimentos Bio-C Sealer® (Bio-C) e BioRoot RCS® (BioRoot), além de analisar as 

características da superfície e a composição química após a presa final. Quatro soluções 

foram adicionadas aos cimentos, incluindo água destilada, hipoclorito de sódio 2,5%, 

clorexidina 2% e EDTA 17%. O grupo controle não recebeu a adição de nenhuma 

solução. O tempo de presa inicial e final dos cimentos foi avaliado seguindo a norma 

ASTM C266. A caracterização superficial e composição química dos cimentos foi 

realizada por microscopia eletrônica de varredura de alta resolução associado à 

espectroscopia de energia dispersiva de raios-x e espectroscopia Raman. Os dados do 

tempo de presa foram submetidos a análise estatística, ANOVA a dois fatores (cimento e 

solução) e teste de Tukey (=0,05). Os resultados indicaram diferença estatisticamente 

significante entre as soluções e entre os cimentos, bem como para a interação entre esses 

fatores (p<0,001) tanto no tempo de presa inicial quanto final. O Bio-C apresentou tempos 

maiores em comparação com o BioRoot, e a adição de soluções aumentou o tempo de 

presa em ambos os cimentos. Observou-se variação nas bandas de óxido de zircônia e 

carbonato de cálcio para os cimentos, com bandas de amplitude maiores para BioRoot e 

Bio-C, respectivamente. A análise da superfície demonstrou que o Bio-C apresentou uma 

matriz mais uniforme, quando comparado ao BioRoot. A análise EDS demonstrou 

maiores níveis de cálcio para BioRoot em todos os grupos. Concluiu-se que a adição de 

soluções irrigadoras aos cimentos Bio-C e BioRoot aumentou o tempo de presa e alterou 

a concentração de elementos químicos e a superfície desses cimentos. 

Palavras-chave: Cimentos Dentários, Endodontia, Fenômenos Químicos, Materiais 

Biocompatíveis, Silicato de cálcio. 
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ABSTRACT 

 
The aim of this study was to evaluate how irrigation solutions affect the setting time of 

Bio-C Sealer® (Bio-C) and BioRoot RCS® (BioRoot), as well as to analyzing the 

characteristics of the surface and chemical composition after the final setting. Four 

solutions were added to the sealers, including distilled water, 2.5% sodium hypochlorite, 

2% chlorhexidine, and 17% EDTA. The control group did not receive the addition of any 

solution. The sealers' initial and final setting time was evaluated following the ASTM 

C266 standard. Surface characterization and chemical composition of the sealers were 

performed by high-resolution scanning electron microscopy associated with energy-

dispersive X-ray spectroscopy and Raman spectroscopy. Setting time data were submitted 

to statistical analysis, two-way ANOVA (sealers and solution) and Tukey's test (α=0.05). 

The results indicated a statistically significant difference between the solutions and 

between the sealers, as well as for the interaction between these factors (p<0.001) both in 

initial and final setting time. Bio-C showed longer times compared to BioRoot, and the 

addition of solutions increased the setting time in both cements. Variation in the zirconia 

oxide and calcium carbonate bands was observed for the sealers, with larger amplitude 

bands for BioRoot and Bio-C, respectively. Surface analysis showed that Bio-C presented 

a more uniform matrix compared to BioRoot. EDS analysis demonstrated higher levels 

of calcium for BioRoot in all groups. It was concluded that the addition of irrigating 

solutions to Bio-C and BioRoot sealers increased the setting time and altered the 

concentration of chemical elements and the surface of these sealers. 

Keywords: Dental sealers, Endodontics, Chemical Phenomena, Biocompatible Materials, 

Calcium silicate. 
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Manuscrito 1 

 

INFLUÊNCIA DA SOLUÇÃO IRRIGADORA NO TEMPO DE PRESA DOS 

CIMENTOS BIOCERÂMICOS OBTURADORES: ESTUDO IN VITRO1 

 

O objetivo deste estudo foi avaliar como soluções irrigadoras afetam o tempo de presa 

dos cimentos Bio-C Sealer® (Bio-C) e BioRoot RCS® (BioRoot), além de analisar as 

características da superfície e a composição química após a presa final. Quatro soluções 

foram adicionadas aos cimentos, incluindo água destilada, hipoclorito de sódio 2,5%, 

clorexidina 2% e EDTA 17%. O grupo controle não recebeu a adição de nenhuma 

solução. O tempo de presa inicial e final dos cimentos foi avaliado seguindo a norma 

ASTM C266. A caracterização superficial e composição química dos cimentos foi 

realizada por microscopia eletrônica de varredura de alta resolução associado à 

espectroscopia de energia dispersiva de raios-x e espectroscopia Raman. Os dados do 

tempo de presa foram submetidos a análise estatística, ANOVA a dois fatores (cimento e 

solução) e teste de Tukey (=0,05). Os resultados indicaram diferença estatisticamente 

significante entre as soluções e entre os cimentos, bem como para a interação entre esses 

fatores (p<0,001) tanto no tempo de presa inicial quanto final. O Bio-C apresentou tempos 

maiores em comparação com o BioRoot, e a adição de soluções aumentou o tempo de 

presa em ambos os cimentos. Observou-se variação nas bandas de óxido de zircônia e 

carbonato de cálcio para os cimentos, com bandas de amplitude maiores para BioRoot e 

Bio-C, respectivamente. A análise da superfície demonstrou que o Bio-C apresentou uma 

matriz mais uniforme, quando comparado ao BioRoot. A análise EDS demonstrou 

maiores níveis de cálcio para BioRoot em todos os grupos. Concluiu-se que a adição de 

soluções irrigadoras aos cimentos Bio-C e BioRoot aumentou o tempo de presa e alterou 

a concentração de elementos químicos e a superfície desses cimentos. 

Palavras-chave: Cimentos Dentários, Endodontia, Fenômenos Químicos, Materiais 

Biocompatíveis, Silicato de cálcio. 

 

Introdução 

A terapia endodôntica tem o objetivo de promover a desinfecção do sistema de 

canais radiculares por meio da eliminação de bactérias, tecido pulpar vivo ou degenerado 

e debris dentinários contaminados, criando um leito sanificado para a obturação do 

sistema de canais radiculares (Siqueira et al., 2005). Esta por sua vez, é realizada 

associando cimento endodôntico e guta-percha com o objetivo de impedir a infiltração de 

 
1 Manuscrito será submetido ao periódico: Journal of Endodontics. Manuscrito formatado 

de acordo com as normas específicas do periódico (acessado em: 25/02/2023). 
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fluídos e consequente proliferação bacteriana, evitando a reinfecção endodôntica 

(Guttmann, 1993).   

Os cimentos obturadores são classificados de acordo com sua composição química 

e estrutura: à base de óxido de zinco e eugenol, de resina, ionômero de vidro, silicone, 

hidróxido de cálcio e, mais recentemente, os biocerâmicos. Um cimento endodôntico 

ideal deve oferecer estabilidade dimensional, tempo de presa suficiente para garantir o 

tempo de trabalho, ser insolúvel aos fluidos teciduais, ter adesão adequada às paredes do 

canal radicular e ser biocompatível (Grossman, 1958; Sfeir et al., 2021). 

Os cimentos biocerâmicos tem ganhado espaço no mercado odontológico pelas 

excelentes propriedades físico-biológicas (Lee et al., 2017), destacando-se pela liberação 

de íons cálcio, fato que estimula a formação de tecido mineralizado (Reyes-Carmona et 

al., 2009). 

Os cimentos Bio-C Sealer® (Bio-C) (Angelus, Londrina, Brasil) e BioRoot RCS® 

(BioRoot) (Septodont, Saint-Maur-des-Fossés, França) se situam neste contexto, sendo 

indicados para a obturação dos canais radiculares. Uma das diferenças entre eles está na 

forma como é obtida a umidade para iniciar sua presa. De acordo com o fabricante, o Bio-

C é uma pasta que necessita da umidade residual dos canais radiculares apresentando 

tempo de presa de 120 minutos, segundo norma ISO 6876, enquanto o BioRoot inicia sua 

reação logo após mistura do pó ao líquido com tempo de presa inferior a 240 minutos 

seguindo a mesma norma (Al-Haddad & Che Ab Aziz, 2016). 

 A reação de presa dos biocerâmicos ocorre na presença de umidade. Esta, por sua 

vez, pode influenciar a microdureza e no tempo de presa dos cimentos biocerâmicos 

(Loushine et al., 2011). Essa umidade é proveniente dos canalículos dentinários, tecidos 

periapicais (Lim et al., 2020) e o residual das soluções irrigadoras utilizadas durante o 

preparo biomecânico dos canais radiculares (Donfrancesco et al., 2021).  
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Clinicamente, um tempo de presa rápido dificulta o trabalho do operador, ao passo 

que uma presa lenta ou incompleta pode levar a falha no vedamento dos canais radiculares 

(Silva et al., 2021). Não há um padrão estipulado sobre a quantidade de umidade ideal 

para que ocorra o início da reação de presa dos biocerâmicos. Sabe-se que a umidade 

presente nos canalículos dentinários é variável, sendo menor em canais com esclerose 

dentinária e com presença de smear layer (Pashley, 1996) e que as soluções irrigadoras 

são capazes de interferir na reação de presa dos biocerâmicos (Loushine et al., 2011; 

Freitas et al., 2020).  

Devido à falta de consenso acerca da ação do resíduo de diferentes soluções 

irrigadoras nas propriedades físico-químicas dos cimentos biocerâmicos, este estudo teve 

como objetivo avaliar a influência da solução irrigadora no tempo de presa de dois 

cimentos biocerâmicos, bem como analisar as características da superfície e componentes 

químicos após a presa final. A hipótese nula é que o tipo de solução irrigadora não 

influencia no tempo de presa e não alteram as características químicas e topográficas dos 

cimentos avaliados. 

 

Materiais e Métodos 

 Este estudo seguiu as diretrizes para relato de estudos laboratoriais em Endodontia 

PRILE (Nagendrababu et al., 2021) e foi conduzido por um único operador (Figura 1). 

Cálculo amostral 

O tamanho da amostra para análise do tempo de presa foi determinado com base 

em estudo anterior (Antunes et al., 2021), utilizando um poder de teste de 80%, nível de 

significância de 0,05 e tamanho do efeito de 0,80 no software G-Power 3.1, resultando 

cinco amostras por grupo (n = 5). 
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JUSTIFICATIVA 
Falta de consenso da ação de diferentes soluções irrigadoras no tempo de presa dos cimentos 

biocerâmicos. 

OBJETIVO/HIPÓTESE 
Avaliar a influência da solução irrigadora no tempo de presa de dois cimentos biocerâmicos, 

bem como analisar as características da superfície e componentes químicos após a presa final. 

AMOSTRAS 
Anéis de gesso com diâmetro interno de 10 mm e altura uniforme de 1 mm. 

GRUPOS EXPERIMENTAIS E CONTROLE 
As amostras foram divididas aleatoriamente em cinco grupos (n=5). 

• AD: Água destilada; 
• NaOCl: Hipoclorito de sódio 2,5%  
• CHX: Solução de clorexidina 2% 
• EDTA: Ácido etilenodiaminotetracético trissódico 17% 
• C: controle, cimento sem adição de solução 

RESULTADOS AVALIADOS 
Alteração do tempo de presa, modificação na superfície e concentração de elementos químicos 

após contato com soluções irrigadoras nos cimentos biocerâmicos. 

CONFLITO DE INTERESSE 
Nenhum. 

METODOLOGIA UTILIZADA PARA AVALIAR OS RESULTADOS 
Norma ASTM C266 para avaliar tempo de presa inicial e final. Espectroscopia Raman para 

verificar a presença das bandas de compostos químicos formados. MEV-FEG e EDS para analisar 
a morfologia da superfície e a composição dos elementos químicos, respectivamente. Análise 

estatística teste ANOVA dois fatores, seguido do teste de Tukey para tempo de presa. 

RESULTADOS 
O Bio-C apresentou tempos de presa maiores em comparação com o BioRoot e a adição de 
soluções aumentou o tempo de presa em ambos os cimentos. O hipoclorito de sódio 2,5% 

apresentou menor tempo de presa em ambos os cimentos. Variação nas bandas de óxido de 
zircônia e carbonato de cálcio para os cimentos, com bandas de amplitudes maiores para 

BioRoot e Bio-C, respectivamente. A análise da superfície demonstrou que o Bio-C apresentou 
uma matriz mais uniforme, quando comparado ao BioRoot. A análise EDS demonstrou maiores 

níveis de cálcio para BioRoot em todos os grupos. 
 

CONCLUSÕES 
A adição de soluções irrigadoras aos cimentos biocerâmicos aumentou o tempo de presa inicial 

e final e alterou a concentração de elementos químicos e a superfície desses cimentos. 

FINANCIAMENTO 
Nenhum. 

Figura 1. Fluxograma PRILE 
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Confecção dos corpos de prova 

 Os corpos de prova foram confeccionados com o uso de anéis de gesso 

Durastone® tipo IV (Everstone, Sydney, Austrália) com diâmetro interno de 10 mm e 

altura uniforme de 1 mm, mantidos em estufa a 37 °C com umidade relativa do ar de 95% 

durante 24 horas, conforme norma ASTM C266. Estes anéis foram fixados em lâminas 

de microscópio (Kasvi, São José dos Pinhais, Brasil) com auxílio de cera utilidade 

(Lysanda® Produtos Odontológicos, São Paulo, SP, Brasil).  

O interior do anel foi preenchido com 0,350 g de cada cimento. A composição e 

o lote de cada cimento e das soluções utilizadas estão descritos na Tabela 1. Os cimentos 

foram preparados de acordo com as instruções do fabricante. Os conjuntos anel-cimento 

foram divididos aleatoriamente em cinco grupos (n=5). Para cada grupo, adicionou-se um 

tipo de solução, exceto no controle, conforme a seguir: 

• AD: Água destilada; 

• NaOCl: Hipoclorito de sódio 2,5% (Rioquímica, São José do Rio Preto, 

Brasil); 

• CHX: Solução de clorexidina 2% (Rioquímica, São José do Rio Preto, 

Brasil); 

• EDTA: Ácido etilenodiaminotetracético trissódico 17% (KDent, Joinville, 

Brasil); 

• C: controle, cimento sem adição de solução. 

As soluções foram adicionadas utilizando uma micropipeta de 200 µm 

(LaborCruz, Campinas, Brasil) e misturadas de maneira suave com espátula, conforme 

descrito por Freitas et al. (2020). A quantidade dos líquidos adicionados foi determinada 

com base em um estudo prévio (Loushine et al., 2011) e em estudo piloto, verificando-se 
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que a quantidade de solução que apresentou menor interferência no tempo de presa dos 

cimentos foi equivalente a 0,0087 mL, correspondendo a 2,5% da massa de cimento. 

Em seguida, os espécimes foram inseridos em estufa a 37 °C com umidade relativa 

do ar de 95% até o final do experimento, sendo removido apenas para as análises. 

 

Tabela 1. Composição, fabricante e o lote dos materiais utilizados. 

Material Fabricante Lote Composição 

 

Bio-C 

 

Angelus 

 

59158 

Silicato de cálcio, aluminato de cálcio, 

óxido de cálcio, óxido de zircônio, óxido 

de ferro, dióxido de silício e 

polietilenoglicol. 

 

BioRoot 

 

Septodont 

 

B28857 

Pó: silicato tricálcico, dióxido de zircônio e 

povidona; 

Líquido: água, cloreto de cálcio e 

policarboxilato. 

 

Água destilada 

 

Produzida 

no 

laboratório 

de pesquisa 

 

 

 

Água purificada 

 

Hipoclorito de 

sódio 2,5% 

 

Rioquímica 

 

2201273 

 

Hipoclorito de sódio, cloreto de sódio e 

água purificada 

 

Clorexidina 

2% 

 

Rioquímica 

 

563521 

Digliconato de Clorexidina a 2%, glicerina, 

óxido de alquil dimetil amina, álcool 

etílico, hidroxietilcelulose, essência floral, 

corante amarelo (CI19140+16.255) e água 

purificada. 

EDTA 17% KDent 120422 Ácido etilenodiaminotetracético trissódico, 

hidróxido de sódio e água purificada. 

 

Análise do tempo de presa (TP) 

A avaliação do TP seguiu a norma ASTM C266 e foi registrado em minutos com 

o auxílio de cronômetro digital. O tempo de presa inicial foi determinado inserindo-se 

uma agulha tipo Gilmore (Odeme Dental Research, Joinville, Brasil) de 113,5 g e ponta 

com 2 mm de diâmetro verticalmente na superfície dos cimentos em intervalos de 10 

minutos até que a agulha encostasse e não houvesse mais marcações. Em seguida, o tempo 

de presa final foi avaliado com uma agulha tipo Gilmore (Odeme Dental Research) de 

453,5 g e ponta com 1,06 mm de diâmetro em intervalo de 10 minutos nas primeiras 10 
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horas e, posteriormente, em intervalos de 30 minutos até que o instrumento encostasse e 

não marcasse mais a superfície das amostras. Os tempos de presa inicial e final foram 

determinados como a média de cinco aferições. 

 

Espectroscopia Raman 

Após 30 dias da presa final em estufa, um espécime de cada grupo, escolhido 

aleatoriamente, foi submetido à análise em um espectrômetro Raman (Xplora Plus, 

Horiba, Montpellier, France), utilizando-se um feixe de laser de 532 nm e objetiva de 50x 

LWD Vis (Horiba, Montpellier, France). O intervalo espectral foi de 100 a 1.200 cm-1, o 

tempo de integração foi de 30 segundos e a resolução espectral foi de aproximadamente 

2 cm-1. Todos os espectros apresentados corresponderam à média de cinco aferições. A 

análise Raman avaliou a presença das bandas de compostos químicos formados em cada 

grupo. 

 

Microscopia eletrônica de varredura de feixe eletrônico por emissão de campo (MEV-

FEG) e espectroscopia por energia dispersiva (EDS) 

Decorridos 30 dias da presa final em estufa, um espécime de cada grupo, escolhido 

aleatoriamente e que não foi utilizado na espectroscopia Raman, foi submetido a MEV-

FEG e EDS. Este espécime foi montado em um tubo de alumínio, colocado em frasco de 

vidro selado com sílica. Em seguida, o frasco foi colocado em uma câmara de vácuo e 

revestido com uma fina camada de ouro de 300 Å por pulverização. A análise superficial 

foi realizada utilizando um MEV-FEG (Mira3 Tescan, Brno, República Tcheca) com 

ampliação de 10.000× direcionado para o centro da amostra. Os elementos químicos 

foram identificados com o auxílio de um EDS (X-Act Oxford, High Wycombe, Reino 

Unido) na ampliação de 3.000×. Todos os resultados apresentados foram a média de cinco 



 

8 

aferições. A análise MEV-FEG e EDS avaliaram a morfologia da superfície e a 

composição dos elementos químicos, respectivamente. 

 

Análise estatística 

Para a análise dos dados foi empregado o SPSS® versão 23.0 (IBM® SPSS® 

Statistics v. 23.0, SPSS Inc, Chicago, IL, EUA), com adoção de um nível de significância 

de 5%. O teste ANOVA dois fatores (Cimentos e soluções), seguido do teste de Tukey 

foram utilizados para avaliar o tempo de presa. 

 

Resultados 

Tempo de presa 

Foi observada uma diferença estatisticamente significativa entre os fatores 

individuais, soluções irrigadoras e cimentos, bem como entre a interação destes fatores, 

tanto para presa inicial quanto para a presa final (p<0,001). 

A Tabela 2 apresenta os valores do tempo de presa inicial e final para as diferentes 

soluções e cimentos.  

Na presa inicial, não foi observada diferença significativa entre os cimentos 

BioRoot e Bio-C no grupo C, mas houve diferença nos demais grupos. Ao avaliar a 

influência da solução irrigadora, o BioRoot apresentou tempo de presa inicial 

estatisticamente maior nos grupos CHX e EDTA em comparação aos demais grupos. Para 

o cimento Bio-C, o tempo de presa inicial variou entre as soluções. No grupo AD, o tempo 

de presa inicial foi estatisticamente maior do que nas demais soluções. 

O tempo de presa final do BioRoot foi significativamente menor do que o do Bio-

C. Ao avaliar a influência da solução irrigadora no tempo de presa final, tanto no grupo 

BioRoot quanto no Bio-C, o grupo controle apresentou um tempo de presa final 

significativamente menor em comparação com os demais grupos.  
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Tabela 2. Média e desvio padrão do tempo de presa inicial e final para as diferentes 

soluções e cimentos avaliados. 

Grupos 

Tempo de Presa Inicial (min) Tempo de Presa Final (min) 

BioRoot Bio-C BioRoot Bio-C 

C 106  5,48a,A 92  4,47 a,A 140  0,00a,A 1740  0,00a,B 

AD 134  8,94a,b,A 280  0,00d,B 216  13,40c,A 2220  0,00e,B 

NaOCl 134  8,94a,b,A 210  0,00b,B 170  0,00b,A 1770  0,00b,B 

CHX 142  11,00b,A 246  40,40c,B 210  0,00c,A  1980  0,00d,B 

EDTA 150  0,00b,A 274  21,90c,d,B 222  16,40c,A 1800  0,00c,B 

Letras minúsculas diferentes indicam diferença estatística na mesma coluna, enquanto as letras 

maiúsculas diferentes indicam diferença estatística entre os cimentos no mesmo tempo avaliado. 

O teste de Tukey foi utilizado e apresentou um nível de significância de p<0,001. 

 

 

Caracterização superficial e química 

A análise com a espectroscopia Raman indicou que os resultados dos espectros 

dos cimentos Bio-C e BioRoot estavam de acordo com as composições fornecidas pelos 

fabricantes (Figura 2). Em ambos os cimentos, foram identificadas bandas de zircônia 

(ZrO2) na faixa de 147 a 639 cm-1
, dissilicato e trissilicato de cálcio (C2S/C3S) de 815 a 

887 cm-1, além de carbonato de cálcio (CaCO) à 1088 cm-1. 

Ao comparar os cimentos, foi notado bandas com picos de ZrO2 apresentando 

maior amplitude no BioRoot. Porém, para CaCO, o Bio-C apresentou bandas com 

amplitudes maiores. Quando comparadas as soluções dentro do mesmo cimento, o Bio-C 

teve bandas com maior amplitude de CaCO nos grupos C, AD e NaOCl. Já o BioRoot 

apresentou bandas com maior amplitude de ZrO2 no grupo AD; maiores picos de C2S e 

C3S nos grupos C, AD e NaOCl. Adicionalmente, os grupos C e CHX apresentaram 

bandas com maiores amplitudes de CaCO. 
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Figura 2. Média dos espectros Raman obtidos para os cimentos BioRoot e Bio-C nas diferentes 

soluções. As bandas foram atribuíveis a óxido de zircônia (ZrO2), trissilicato e dissilicato de cálcio 

C3S/C2S e carbonato de cálcio (CaCO). 

 

A Tabela 3 apresenta a composição química dos cimentos analisados e suas 

concentrações. De acordo com a análise EDS, os elementos carbono, oxigênio, cálcio, 

zircônio, silício foram encontrados em ambos os cimentos. Além disso, a presença de 

pequenas concentrações de alumínio foi detectada no Bio-C, enquanto o BioRoot 

continha traços de cloro e enxofre. Quando se trata do Bio-C, a quantidade de carbono, 
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oxigênio e cálcio variou entre os grupos. Grupos como C, NaOCl e EDTA apresentaram 

maiores níveis de carbono e menores de cálcio, enquanto os grupos AD e CHX 

apresentaram maiores concentrações de oxigênio. No caso do BioRoot, a quantidade de 

carbono, oxigênio, cálcio e cloro variou entre os grupos. O grupo NaOCl apresentou 

níveis mais baixos de carbono e oxigênio, mas maiores concentrações de cálcio. Além 

disso, os grupos NaOCl e EDTA apresentaram maior presença de cloro. 

 

Tabela 3. Concentração dos elementos químicos expressos em peso (%) para os cimentos 

avaliados nas diferentes soluções irrigadoras. 
CIMENTOS 

 Bio-C (%) BioRoot (%) 

Grupos 

Elementos 

C AD NaOCl CHX EDTA C AD NaOCl CHX EDTA 

Carbono 44,09 15,34 32,50 18,86 43,14 12,54 13,89 8,50 12,22 11,58 

Oxigênio 33,59 40,76 32,68 39,72 30,34 50,31 50,34 44,17 52,45 49,65 

Cálcio 5,87 22,72 12,79 18,87 6,73 34,62 31,50 43,70 32,21 35,04 

Zircônio 14,67 18,38 19,43 20,24 17,73 0,26 2,15 0,02 0 1,03 

Silício 1,46 2,26 2,09 1,86 1,65 0,29 0,78 0,05 0,03 0,14 

Alumínio 0,32 0,55 0,51 0,45 0,40 -- -- -- -- -- 

Cloro -- -- -- -- -- 1,80 1,31 3,34 1,75 2,50 

Enxofre -- -- -- -- -- 0,18 0,03 0,22 1,35 0,05 

 

A Figura 3 mostra os resultados da microscopia eletrônica de varredura nos 

cimentos avaliados. Observa-se uma distribuição regular de cristais redondos no Bio-C 

com a presença de partículas semelhantes entre os grupos C, EDTA e NaOCl e dentro dos 

grupos AD e CHX. Por outro lado, o BioRoot apresentou cristais com formatos e 

tamanhos variados em todos os grupos avaliados, com alguns cristais em forma de 

agulhas nas superfícies para NaOCl e EDTA. 
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Figura 3. Imagens representativas de MEV-FEG para os cimentos avaliados após contato com 

AD, NaOCl, CHX e EDTA e sem contato com irrigantes para C. Aumento de 10.000×.  

 

Discussão 

O objetivo deste estudo foi avaliar o efeito da solução irrigadora no tempo de presa 

e nas características superficiais e composição química dos cimentos Bio-C e BioRoot. A 

hipótese nula foi rejeitada, uma vez que foi observada uma alteração significativa no 

tempo de presa, composição química e características superficiais dos cimentos avaliados. 

Estes resultados são relevantes para compreender como a presença de umidade e a solução 

irrigadora afetam o tempo de presa e as características químicas e topográficas dos 

cimentos biocerâmicos.  

O tempo de presa é uma característica importante dos cimentos endodônticos, pois 

eles devem apresentar tempo de trabalho adequado e endurecerem após sua presa 

(Grossman, 1958). No entanto, um tempo de presa prolongado pode afetar as 

propriedades físicas e biológicas dos cimentos biocerâmicos (Cavenago et al., 2014). 

Neste estudo, foi observado que a adição de água destilada aos cimentos Bio-C e BioRoot 

aumentou o tempo de presa inicial e final. É importante notar que, apesar de os cimentos 

biocerâmicos serem hidrofílicos e necessitarem de água para endurecer, o excesso de 
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umidade pode prejudicar suas propriedades físicas, como tempo de presa, dureza e 

solubilidade (Loushine et al., 2013; Cavenago et al., 2014).  

Além disso, o tempo de presa dos cimentos avaliados foi afetado pela adição de 

soluções irrigadoras, como NaOCl, CHX e EDTA. O BioRoot apresentou um tempo de 

presa inicial e final menor, possivelmente devido à sua formulação como um cimento em 

pó/líquido e à presença de cloreto na sua composição, que atua como um acelerador de 

presa (Altan & Tosun 2016).  

O NaOCl foi a solução irrigadora que resultou em tempos de presa menores para 

ambos os cimentos. Isso pode ser explicado pela rápida dissociação do hidróxido de 

cálcio, presente nos cimentos, ao entrar em contato com o irrigante (Alamoudi & Zeid, 

2019), o que pode acelerar o processo de presa.  

A CHX prolongou o tempo de presa, o que pode ser atribuído à presença de água 

em sua composição (Kapralos et al., 2020). O excesso de água pode afetar a reação de 

presa dos cimentos biocerâmicos (Loushine et al., 2013).  

Já o EDTA é um ácido fraco que, em um ambiente pouco ácido, pode reduzir a 

liberação de cálcio, inibindo a cristalização na superfície e, assim, retardando o tempo de 

presa (Natale et al., 2015).  

O Bio-C levou 29,5, 33 e 30 horas para atingir a presa final quando soluções de 

NaOCl, CHX e EDTA foram adicionadas, respectivamente. Enquanto o BioRoot levou 

170, 210 e 222 minutos para atingir a presa final nos grupos NaOCl, CHX e EDTA, 

respectivamente. Poucos estudos avaliaram a influência de substâncias irrigadoras no 

tempo de presa de cimentos biocerâmicos e, apesar de utilizarem métodos diferentes, a 

adição de soluções retardou a presa (Freitas et al., 2020; Kapralos et al., 2020).  

No grupo controle, os cimentos Bio-C e BioRoot apresentaram um tempo de presa 

inicial e final de 92 minutos e 29 horas e 106 e 140 minutos, respectivamente, seguindo 
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a norma ASTM C266. Seguindo a mesma norma, Antunes et al. (2021) mediram o tempo 

de presa inicial do Bio-C e do BioRoot, encontrando valores de 41,66 minutos e 172,50 

minutos, respectivamente. Por outro lado, utilizando a norma ISO 6876, Silva et al. 

(2021) observaram que o Bio-C levou mais de sete dias para atingir a presa, enquanto 

Kapralos et al. (2021) afirmaram que o BioRoot levou 87 min para atingir a presa.     

Segundo o fabricante, o tempo de presa do Bio-C é de 120 minutos e o BioRoot é 

menor do que 240 minutos, seguindo a norma ISO 6876. A norma ASTM C266 foi 

utilizada neste estudo e tem sido empregada para avaliar tanto a presa inicial quanto a 

final de cimentos que necessitam de água para tomar presa (Loushine et al., 2011; 

Cavenago et al., 2014; Hoshino et al., 2020). Diversos estudos utilizam a norma ISO 6876 

ou ANSI/ADA 57, entretanto esta norma avalia somente o tempo de presa inicial 

(Camilleri & Mallia, 2011; Alves et al., 2021; Donnermeyer et al., 2021; Kapralos et al., 

2020), sem avaliar a presa final dos cimentos endodônticos. Um tempo de presa 

prolongado ou presa final incompleta de um cimento pode resultar em maior irritação 

tecidual e aumento da solubilidade, possivelmente levando a falhas no selamento do canal 

radicular, podendo comprometer sua aplicação clínica (Hoshino et al., 2020; Silva et al., 

2021). 

Ainda que estas normas mencionem a utilização do molde de gesso para cimentos 

que necessitam de umidade para a presa, elas não especificam a espessura do molde, o 

que pode afetar a quantidade de água disponível para o cimento e, consequentemente, o 

tempo de presa (Žižka et al., 2021). Além disso, alguns estudos fizeram uso de anéis 

metálicos (Loushine et al., 2011; Alves et al., 2021). O uso de diferentes métodos/normas 

para avaliar o tempo de presa dificulta a comparação dos resultados entre os estudos. 

Ainda, a agulha de Gilmore avalia o tempo de presa por meio de marcação da superfície, 

não sendo possível verificar se a presa ocorreu em sua massa interna (Li et al., 2014). 
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Além disso, o tempo de presa pode ser avaliado por teste reológico. O reômetro é um 

método utilizado para avaliar a viscosidade e monitorar as mudanças nas propriedades 

reológicas durante o endurecimento de um material, demonstrando ser mais sensível do 

que o método de marcação de superfície para determinar o tempo de presa de cimentos 

endodônticos (Chang et al., 2014; Freitas et al., 2020). 

Além de avaliar o tempo de presa, este estudo buscou avaliar as características 

superficiais e composição química dos cimentos Bio-C e BioRoot na presença de 

diferentes soluções. Os cimentos biocerâmicos continuam a hidratar mesmo após o tempo 

final de presa, podendo se estender até um mês (Siboni et al., 2017), por isso a 

caracterização destes materiais foi feita após 30 dias.  

As imagens do MEV-FEG mostraram uma superfície mais uniforme para o Bio-

C em comparação com o BioRoot. A precipitação de fosfato de cálcio está relacionada à 

concentração de íons cálcio disponíveis (Reyes-Carmona et al., 2009) e foi maior no 

BioRoot, sugerindo uma formação mais intensa de cristais nesse cimento. O CaCO pode 

precipitar na superfície do cimento, formando uma camada protetora que reduz a difusão 

iônica e sua degradação (Gandolfi et al., 2010). No presente estudo, como os picos de 

CaCO foram maiores para o Bio-C, essa camada pode estar associada a uma superfície 

mais homogênea e menor tamanho de partículas. A lixiviação do hidróxido de cálcio varia 

dependendo do meio em que o material está em contato, liberando mais íons de cálcio em 

solução aquosa (Camilleri et al., 2013), confirmando os resultados encontrados para Bio-

C, quando em contato com AD, NaOCl e CHX. 

Os resultados obtidos pela espectroscopia Raman para ambos os cimentos foram 

predominados pelas bandas de CaCO e ZrO2, tal como foi reportado no estudo de 

Zamparini et al. (2022). Foi possível observar em ambos os cimentos a banda de ZrO2 na 
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faixa de 147 à 639 cm-1 e C2S/C3S de 815 à 887 cm-1 conforme relatado por Antunes et 

al. (2021), além de CaCO à 1088 cm-1, como descrito por Gandolfi et al. (2010).  

Embora os estudos in vitro possam ser bem conduzidos, existem vários métodos 

para avaliar do tempo de presa, gerando diferentes resultados para um mesmo cimento 

(Loushine et al., 2011; Freitas et al., 2020; Alves et al., 2021; Silva et al., 2021). No 

entanto, alguns estudos destacam a interação entre biocerâmicos e soluções irrigadoras 

(Camilleri et al., 2013; Freitas et al., 2020; Donfrancesco et al.,2021; Jose et al., 2022). 

Do ponto de vista clínico, um tempo de presa prolongado pode comprometer a 

estabilidade da obturação a longo prazo (Camilleri et al., 2013), além de ser difícil 

quantificar a umidade residual no canal radicular. Portanto, seria prudente aguardar a 

presa final dos cimentos antes de realizar a reconstrução dentária. Desta forma, é 

necessário realizar estudos que estabeleçam um protocolo seguro e reprodutível para 

ambientes clínicos. 

 

Conclusão 

Considerando as condições deste estudo, a inclusão de soluções como água 

destilada, hipoclorito de sódio 2,5%, clorexidina 2% e EDTA 17% aos cimentos 

biocerâmicos Bio-C e BioRoot resultou em aumento do tempo de presa, assim como 

modificação da concentração de elementos químicos e da superfície dos cimentos 

analisados. O hipoclorito de sódio 2,5% foi a solução que apresentou menores tempos de 

presa. 
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ANEXO 1  

Norma ASTM C266/2012 
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