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JOBIM, B. B. Efeito do tempo de armazenamento sobre as propriedades físico-
químicas do cimento endodôntico AH Plus. 2019. 79 p. Dissertação (Mestrado) – 
Faculdade de Odontologia de Ribeirão Preto, Universidade de São Paulo, Ribeirão 
Preto, 2019. 
 
O objetivo do presente estudo foi avaliar o efeito do tempo de armazenamento sobre 
as propriedades físico-químicas do cimento endodôntico AH Plus. Avaliou-se ainda, 
por meio de testes complementares, os elementos químicos presentes na amostra 
referente ao primeiro uso da pasta B. Os testes de escoamento e tempo de 
endurecimento foram conduzidos em conformidade com as Especificações nº 57 da 
ANSI/ADA. Os testes de solubilidade e alteração dimensional seguiram as 
modificações propostas por Carvalho-Júnior et al. (2007). Foram utilizados quatro 
caixas de cimento (C1, C2, C3 e C4), com as quais realizaram-se a aleatorização, 
para que todos os cimentos fossem utilizados em todos os testes até o final do 
experimento. Analisaram-se as propriedades de tempo de endurecimento, 
escoamento, solubilidade e alteração dimensional, em quatro momentos: logo que 
aberto (T0), após 30 (T30), 90 (T90) e 360 (T360) dias após a abertura. Os dados 
foram analisados por meio dos testes ANOVA one-way e Tukey (α=0,05). A média 
do tempo de endurecimento foi de 515,10 ± 54,89 minutos. No entanto, T0 
ultrapassou os 10% estabelecidos como variação máxima pela ANSI/ADA (596,80 ± 
7,05). T0 foi estatisticamente diferente (p≤0,01) de T30, T90 e T360. A propriedade 
de escoamento atendeu às normas ANSI/ADA (≥20 mm). Esta propriedade diminui 
significativamente (p≤0,05) com o passar do tempo. A solubilidade não excedeu 3% 
de massa no período de análise. A expansão do cimento (0,94%±0,12), apesar de 
ter diminuído com o tempo, não atendeu às especificações da ANSI/ADA. Na 
amostra inicial da pasta B, foram detectados todos os componentes dessa pasta 
com predominância de óleo de silicone. Com exceção da alteração dimensional, as 
propriedades do cimento AH Plus aqui avaliadas não sofrem alterações no período 
de 360 dias de armazenamento.  
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JOBIM, B. B. Effect of storage time on the physico-chemical properties of 
endodontic sealer AH Plus. 2019. 79 p. Dissertação (Mestrado) – Faculdade de 
Odontologia de Ribeirão Preto, Universidade de São Paulo, Ribeirão Preto, 2019. 
 

The aim of the present study was to evaluate the effect of storage time on the 
physico-chemical properties of endodontic sealer AH Plus. The chemical elements 
present in the first part of paste B were further evaluated by complementary tests. 
Flow and setting time tests were conducted in accordance with ANSI/ADA 
Specifications No 57. Solubility and dimensional change tests followed the 
modifications proposed by Carvalho-Júnior et al. (2007). Four sealers boxes were 
used (C1, C2, C3 and C4), which randomization was performed so that all sealers 
were used in all tests until the end of the experiment. The properties of setting time, 
flow, solubility and dimensional change were analyzed at four moments: once it was 
opened (T0) after 30 days of open (T30), after 90 days of open (T90) and after 360 
days (T360). Data were analyzed by ANOVA one-way and Tukey tests (α=0,05). The 
average setting time was 515.10 ± 54.89 minutes. However, in T0, it exceeded the 
10% established as maximum variation by ANSI / ADA (596.80 ± 7.05). T0 was 
statistically different (P≤0. 01) from T30, T90 and T360. The AH Plus flow complied 
with ANSI / ADA standards (≥20 mm). This property significantly decreased (P≤0.05) 
over time. Solubility did not exceed 3% of mass in the analysis period. Sealer 
expansion (0.94% ± 0.12), although decreasing over time, did not met ANSI / ADA 
specifications. In the initial sample of paste B, all components of this paste were 
present, but the predominance of silicone oil were detected. With the exception of 
dimensional change, the evaluated properties of AH Plus do not change during the 
360 days of storage.  
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

SUMÁRIO 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

SUMÁRIO 

 

Introdução............................................................................................................ 3 

Proposição........................................................................................................... 9 

Materiais e Métodos............................................................................................. 13 

Resultados........................................................................................................... 25 

Discussão............................................................................................................. 37 

Conclusões........................................................................................................... 49 

Referências.......................................................................................................... 53 

Anexo................................................................................................................... 65 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

INTRODUÇÃO 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



Introdução | 3 

 

O cimento endodôntico assume papel fundamental na obturação do sistema 

de canais radiculares, pois é responsável pela aderência da massa obturadora às 

paredes dentinárias, além de preencher as irregularidades e espaços não passíveis 

de serem ocupados pela guta-percha (FLORES et al., 2011; ACCARDO et al., 2014; 

AKCAY et al., 2016; DE DEUS et al., 2003). Para cumprir seus objetivos, o cimento 

endodôntico deve apresentar propriedades físico-químicas, tais como: resistência à 

contração, bom escoamento, ser insolúvel aos fluidos bucais, ser bacteriostático ou 

impróprio para a proliferação microbiana, não alterar a coloração dentária, ser 

radiopaco e não irritar os tecidos periapicais (GROSSMAN, 1976; GATEWOOD, 

2007). Ao longo dos anos, diferentes cimentos endodônticos foram desenvolvidos na 

tentativa de aprimorar suas propriedades físico-químicas visando, essencialmente, 

melhorar o selamento apical, diminuir a solubilidade e aumentar a estabilidade 

dimensional (PAKDEETHAI et al., 2013; ACCARDO et al., 2014; CAVENAGO et al., 

2014, SHARMA et al., 2014; GANDOLFI et al., 2016; KHALIL; NAAMAN; 

CAMILLERI, 2016; PRÜLLAGE et al., 2016; SHOURGASHTI et al., 2018; VERTUAN 

et al., 2018), evitando assim a percolação de fluidos (SILVA et al., 2016; ELYASSI et 

al., 2019) e a reinfecção dos tecidos periapicais por patógenos orais (FLORES et al., 

2011; PAKDEETHAI et al., 2013; SHARMA et al., 2014; SILVA et al., 2016; SOUZA 

et al., 2017; PIAI et al., 2018; VERTUAN et al., 2018).  

Deve-se resaltar, que o tempo de endurecimento é uma característica 

importante durante a fase de obturação do canal radicular. O operador além do 

domínio da técnica de obturação necessita, essencialmente, de tempo hábil para 

executá-la. De acordo com as especificações nº 57 da American National Standards 

Institute/American Dental Association (ANSI/ADA, 2000), o cimento endodôntico 

deve apresentar tempo de endurecimento suficiente para que seja utilizado, mesmo 



4 | Introdução 

 

em técnicas de obturação mais demoradas. No entanto, o tempo de endurecimento 

não pode ser prolongado, visto que o contato de substâncias nocivas ao organismo 

podem causar irritação e dificultar a cicatrização apical (GROSSMAN, 1976). A 

especificação nº 57 da ANSI/ADA ressalta ainda, que o cimento endodôntico deve 

apresentar escoamento e facilidade de inserção no interior do canal (SHAFER et al., 

2015; SHOURGASTHI et al., 2018). A solubilidade deve ser menor que 3%, para 

que a dissolução não favoreça a infiltração bacteriana com o decorrer do tempo e a 

alteração dimensional, não deve exceder 1% ou expandir mais do que 0,1% 

(ØRSTAVIK, 2005, FLORES et al., 2011; PAKDEETHAI et al., 2013; SCHÄFER et 

al., 2013; CAMARGO et al., 2014; CAVENAGO et al., 2014). 

Os cimentos endodônticos podem ser classificados de acordo com sua 

composição química, apresentando-se como cimentos à base de ionômero de vidro, 

à base de óxido de zinco e eugenol, cimentos contendo hidróxido de cálcio, 

cimentos à base de resina, à base de MTA, à base de biocerâmicas e aqueles à 

base de silicone (BARABA et al., 2011; AL-HADDAD; AZIZ, 2016). O cimento AH 

Plus (Dentsply-Sirona, DeTrey, Konstanz, Alemanha), à base de resina epóxica, é 

considerado o “padrão-ouro” entre os cimentos endodônticos (VERSIANI et al., 

2006; PIAI et al., 2018; HUANG et al., 2018; VERTUAN et al., 2018; TEDESCO et 

al., 2018). Esse material apresenta fácil manipulação, radiopacidade adequada, bom 

escoamento além de baixas solubilidade, desintegração e contração (FLORES et al., 

2011; BORGES et al., 2012; DE-DEUS et al., 2017; BILGI et al., 2016; SOUZA et al., 

2017; LEE et al., 2017). Estudo prévio avaliou a radiopacidade, solubilidade, 

escoamento, espessura do filme, tempo de endurecimento e adaptação às paredes 

do canal radicular de três cimentos à base de resina epóxi (AH Plus, Acroseal e 

Adseal). Apesar dos cimentos mostrarem semelhança para a maioria das 
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propriedades avaliadas, o AH Plus apresentou maior radiopacidade e tempo de 

endurecimento (MARCIANO et al., 2001). O bom escoamento e o maior tempo de 

polimerização do AH Plus favorecem sua penetração nas microirregularidades dos 

canais radiculares (TAY; PASHLEY, 2007; SILVA et al., 2015; AKCAY et al., 2016), 

além de viabilizar a imbricação através das fibras colágenas da dentina. Como 

consequência, promove um aumento da resistência da massa obturadora ao 

deslocamento e menor microinfiltração marginal (ZHOU et al., 2013; RACHED-

JUNIOR et al., 2014; MARTINS et al., 2016; DE-DEUS et al., 2017; FRANCESCHINI 

et al., 2016; SOUZA et al., 2017; TEDESCO et al., 2018). Outro estudo mostrou que 

o cimento AH Plus apresenta melhor adaptação às paredes do canal radicular que 

os cimentos Endo-CPM-Sealer, Sealapex e Activ GP (CANADAS et al., 2014). Os 

autores ressaltaram a boa capacidade de escoamento desse material.  

O cimento AH Plus (Dentsply-Sirona, DeTrey, Konstanz, Alemanha) 

apresenta-se na forma de duas pastas (A e B) acondicionadas em bisnagas. A bula 

do fabricante informa que a pasta A contém resinas epóxi (Bisfenol A/F), tungstato 

de cálcio, óxido de zircônio, sílica e óxido de ferro, enquanto que a pasta B contém 

poliaminas (amina adamantada, dibenzildiamina; triciclodecano–diamina), tungstato 

de cálcio, óxido de zircônio, sílica e óleo de silicone. A mistura das pastas promove a 

reação das aminas com os monômeros epóxi resultando na formação de polímeros 

(BALDI et al., 2012). As propriedades físico-químicas do material são influenciadas 

pelo nível de conversão monômero-polímero obtida durante o processo de 

polimerização (FERRACANE; GREENER 1984, STANSBURY; DICKENS 2001, 

SOSTENA et al. 2009). Mudanças na relação base/catalisador durante a preparação 

do cimento endodôntico causam alterações em suas propriedades físico-químicas, 

bem como nas biológicas (ØRSTAVIK 1983, CAMPS et al. 2004). Estudo anterior 
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mostrou que dependendo da porção da bisnaga, o tempo de endurecimento, 

escoamento e radiopacidade aumentam ou diminuem (BALDI et al., 2012). Esse 

estudo aponta ainda para a presença de um material bastante fluido, visualizado ao 

dispensar pela primeira vez, a pasta B. Tal material, provavelmente óleo de silicone, 

alterou significantemente o tempo de endurecimento do material (BALDI et al., 

2012).   

O cimento endodôntico passa por longo caminho desde a sua fabricação até 

a utilização pelo cirurgião-dentista na clínica odontológica. Este processo pode 

interferir na homogeneidade do material, em especial, naqueles dispostos na forma 

de pasta devido à segregação dos componentes da fórmula (BALDI et al., 2012). O 

tempo de utilização desse material, bem como as condições de armazenamento, 

provavelmente são fatores que também podem influenciar negativamente a 

qualidade final do cimento obturador. Assim, torna-se válido verificar se o cimento 

preparo ao longo do esvaziamento do conteúdo das bisnagas apresentam 

alterações em suas propriedades físico-químicas.  
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O objetivo do presente estudo foi avaliar as propriedades físico-químicas 

(tempo de endurecimento, escoamento, solubilidade e alteração dimensional), 

segundo as especificações nº 57 da ANSI/ADA, do cimento endodôntico AHPlus em 

diferentes tempos de armazenamento (primeiro uso, 30 dias, 90 dias e 360 dias). 

Além disso, avaliou-se, por meio de testes complementares, os elementos químicos 

presentes na amostra referente ao primeiro uso da pasta B. 
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Para melhor compreensão e organização do presente capítulo, o mesmo foi 

dividido em quatro tópicos principais: A) Material e condições do experimento; B) 

Metodologia; C) Testes complementares; D) Análise estatística dos dados. 

 

A) Material e condições do experimento 

O cimento endodôntico utilizado foi o AH Plus (Dentsply DeTrey, Konstanz, 

Alemanha), cuja composição fornecida pelo fabricante encontra-se na Tabela I: 

 

Tabela I - Composição e fabricante do cimento AH Plus. 

 

Foram utilizadas quatro caixas de cimento de lotes diferentes, cujas pastas A 

e B de cada material foram devidamente identificadas como C1, C2, C3 e C4 

(Tabela II). 

Tabela II. Lotes dos cimentos AH Plus. 

 

Cimento Fabricante Composição 

AH Plus 

Dentsply, 
Konstanz, 
Germany 

Pasta A: Resina epóxi de bisfenol-A, resina epóxi de 
bisfenol-B, tungstênio de cálcio, óxido de zircônio, 
silício, pigmentos de óxido de ferro 

Pasta B: Dibenzil-diamina, aminoadamantana, diamina 
triciclodecane, tungstênio de cálcio, óxido de zircônio, 
silício, óleo de silicone 

Cimentos AH Plus Lotes 

C1 1306000413 2015-04 

C2 1306000413 2015-04 

C3 1303000943 2015-02 

C4 1401000822 2015-10 
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Os cimentos testados foram armazenados na temperatura de 23 ± 2°C, antes 

da realização do experimento. Essas mesmas condições de temperatura foram 

mantidas durante todo o período experimental. Para a avaliação das propriedades 

físico-químicas referentes ao tempo de endurecimento, escoamento, solubilidade e 

alteração dimensional foram realizados testes em conformidade com as 

Especificações nº 57 da ANSI/ADA (2000), sendo que os testes de solubilidade e 

alteração dimensional seguiram as modificações propostas por Carvalho-Junior et al. 

(2007). 

Os testes referentes às propriedades físico-químicas dos cimentos foram 

realizados em quatro momentos: primeiro uso (T0) e 30 (T30), 90 (T90) e 360 dias 

(T360) após o primeiro uso. Com objetivo de assegurar que em cada tempo 

proposto, os quatro diferentes lotes de cimentos fossem utilizados criou-se uma 

aleatorização dos materiais (Tabela III). Dessa forma, todos os lotes de cimentos 

foram utilizados em todos os testes e em todos os tempos propostos. 

 

Tabela III. Distribuição dos cimentos após a aleatorização, conforme os testes e 
tempos de análise. 

 

Propriedade 
Tempo analisado 

T0 T30 T90 T360 

Escoamento C1/C4 C3/C4 C2/C4 C3 

Tempo de 
endurecimento 

C1 C3 C2 C4 

Solubilidade C2 C1/C4 C3/C4 C2/C1 

Alteração dimensional C3 C2 C1 C4 

 

 Previamente a espatulação do material, todas as bisnagas de toda a amostra 

foram abertas. Na sequência uma porção da pasta A e da pasta B da mesma caixa 
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foi dispensada sobre uma placa de vidro, na proporção de 1:1. Durante a dispensa 

das pastas tomou-se o cuidado de verificar se havia material estranho associado ao 

material. Todas as porções foram inicialmente dosadas (5 cm), por meio de 

paquímetro digital (Digimess, Shiko Precision Gaging Ltd, China), e posteriormente 

espatuladas durante (30s), por meio de espátula n° 24, quando obteve-se então a 

consistência homogênea do cimento. 

 

B) Metodologia 

Análise do tempo de endurecimento 

Cinco moldes circulares de aço inoxidável, com 10 mm de diâmetro interno e 

02 mm de espessura (Figura 1a), foram fixados com cera utilidade em uma lâmina 

de vidro. O cimento foi manipulado, conforme descrito anteriormente, e colocado no 

interior do anel metálico, até o seu total preenchimento (Figura 1b). Após 120 ± 10 

segundos do final da mistura, o conjunto foi colocado em uma estufa, a 37ºC (± 1). 

Próximo ao tempo de endurecimento indicado pelo fabricante (8 horas a 37ºC), uma 

agulha tipo Gilmore de 100 g (Figura 1c), com ponta ativa de 2 mm de diâmetro foi 

cuidadosamente colocada perpendicularmente sobre a superfície do material (Figura 

1d). O procedimento foi repetido até que a agulha não marcasse mais a superfície 

do cimento, definindo nesse momento o tempo de endurecimento. Durante o teste, 

tomou-se o cuidado de limpar a ponta da agulha entre cada repetição. O tempo de 

endurecimento do cimento foi obtido a partir da média aritmética das cinco 

repetições do teste, para cada tempo de armazenamento. 
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 Figura 1. Teste de endurecimento: detalhes do corpo de prova e da agulha de 
Gilmore. a) molde circular de aço inoxidável; b) molde fixado à lâmina de 
vidro e preenchido com cimento; c) agulha do tipo Gilmore utilizada no 
teste; d) detalhe da posição da agulha perpendicularmente à superfície do 
cimento. 

 

Análise do escoamento 

Uma seringa tipo Luer de vidro de 3 mL foi adaptada e preenchida com 0,5 

mL do cimento (Figura 2a). Todo o material foi depositado no centro de uma placa 

de vidro, com dimensões de 8 x 8 x 0,3 cm (Figura 2b,c). Decorridos 180 segundos 

(± 5) do início da espatulação, uma segunda placa de vidro foi colocada 

cuidadosamente sobre o cimento. Sobre essa placa colocou-se um peso adicional, 

de forma que o conjunto placa-peso adicional somassem 120 g (Figura 2d), 

conforme recomendações da especificações ANSI/ADA. Decorridos 10 minutos do 

início da espatulação, o peso foi removido e os diâmetros maiores e menores 

formados pelo cimento foram aferidos com o auxílio de um paquímetro digital 



Materiais e Métodos | 17 

 

(Digimess, Shiko Precision Gaging Ltd, China) (Figura 2e,f). Para que as medidas 

coletadas fossem consideradas válidas, todo cuidado foi tomado para que os discos 

de cimento formados fossem uniformemente circulares, bem como, a diferença entre 

os diâmetros mínimo e máximo não ultrapassasse 1mm.  

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 2. Teste de escoamento. a) detalhe da seringa adaptada; b) deposição do 
cimento sobre a placa de vidro; c) detalhe do cimento sobre a placa; d) 
conjunto placa de vidro e peso adicional; e) imagem da circunferência 
formada pelo cimento; f) momento da aferição do diâmetro por meio do 
paquímetro digital. 
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Neste teste foram confeccionados cinco corpos de prova para cada período 

de tempo. A medida do diâmetro maior e menor foi aferida por três vezes em cada 

corpo de prova. Ao final, o valor médio de todos os valores dos diâmetros foi 

considerado como o valor do escoamento do cimento. 

 

Análise da solubilidade 

Para o teste de solubilidade, dez moldes circulares de teflon 

(Politetrafluoretileno) com 7,75 mm de diâmetro interno e 1,5 mm de espessura 

(Carvalho-Jr et al., 2007) (Figura 3a) foram fixados com cera utilidade sobre lâminas 

de vidro (26 x 76 x 1,3 mm). Após a espatulação do cimento, os moldes foram 

preenchidos com o material (Figura 3b) e um fio de nylon impermeável foi colocado 

sobre o cimento ainda amolecido. Em seguida, outra lâmina de vidro foi colocada 

sobre o molde e pressionada manualmente, de forma que as lâminas tocassem 

inteiramente e uniformemente o molde (Figura 3c). O conjunto foi mantido em estufa 

a 37°C e 95% de umidade relativa. Decorrido o intervalo de três vezes o tempo de 

endurecimento do cimento (24 h), as amostras foram removidas do molde e pesadas 

em uma balança de precisão (Shimadzu AUY 220, Japão). Foram realizadas três 

pesagens para cada espécime, obtendo-se assim, uma média do peso inicial para 

cada corpo de prova.  

As amostras foram suspensas pelo fio de nylon e levadas, duas a duas, para 

recipientes com 7,5 mL de água destilada e deionizada (Figura 3d). Tal medida 

possibilitou que as amostras não se tocassem entre si e nem a superfície interna do 

recipiente. Em seguida, os recipientes foram fechados e mantidos em estufa a 37°C 

e 95% de umidade, onde permaneceram por sete dias. Decorrido uma semana as 

amostras foram retiradas dos recipientes, enxaguadas com água destilada e 
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deionizada e depositadas sobre papel absorvente para remoção do excesso do 

líquido. Posteriormente, foram colocadas em desumidificador contendo ácido 

sulfúrico 98%, por 24 horas. As amostras, então, foram pesadas novamente para o 

cálculo da perda de massa, expressa como a porcentagem da massa original do 

material [(massa inicial - massa final)/ massa final] x 100 = % massa), sendo este 

valor correspondente à solubilidade do cimento. Ao final foram obtidos cinco valores 

de solubilidade, visto que cada valor da porcentagem da massa do cimento foi obtido 

por meio da média aritmética das pesagens de duas amostras.  

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 3. Materiais utilizados no teste de solubilidade. a) detalhe do molde circular de 
teflon; b) molde sobre a placa de vidro e preenchido com cimento; c) 
conjunto lâminas-molde-fio de nylon; d) amostras, duas a duas, imersas em 
recipiente contendo água destilada e deionizada. 

 

Análise da alteração Dimensional 

Para a realização do teste, foram confeccionados cinco moldes de teflon 

cilíndricos de dimensões 3,58 mm de altura por 3 mm de diâmetro (Carvalho-Jr et 

D 
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al., 2007) (Figura 4a). Cada molde foi colocado sobre uma lâmina de vidro e 

preenchido com cimento, até a observação de um pequeno excesso em suas 

extremidades superiores (Figura 4b). Em seguida, outra lâmina de vidro foi 

posicionada digitalmente sobre a superfície superior do molde. O conjunto molde/ 

lâminas permaneceu pressionado por meio de um grampo em forma de “C”. 

Decorridos 5 minutos do início da mistura, o conjunto foi levado à estufa à 37ºC e 

95% de umidade relativa. Passado o período equivalente a três vezes o tempo de 

endurecimento do cimento, o conjunto foi retirado da estufa e removidas as lâminas 

de vidro, permanecendo o material, ainda no interior do molde. As superfícies do 

cimento foram regularizadas, com auxilio de lixa de granulação 600 sob irrigação 

constante com água destilada deionizada e, em seguida, removeu-se o material do 

molde. Imediatamente após, o tamanho da amostra de cimento foi aferida por meio 

de paquímetro digital (Digimess, Shiko Precision Gaging Ltd, China), para definição 

do comprimento inicial (L), em mm. Nesse momento todos os espécimes foram 

devidamente identificados por números. Feita a medição, as amostras foram imersas 

em recipiente contendo 2,24 mL de água destilada e deionizada (Figura 4c) e 

levadas à estufa a 37ºC e 95% de umidade, por 30 dias. Decorrido esse período, as 

amostras foram retiradas do recipiente, secas com papel de alta absorção e seu 

comprimento medido novamente.  
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Figura 4. a) Detalhe do molde de teflon cilíndrico; b) molde sobre a lâmina de vidro e 
preenchido com a amostra de cimento; c) amostras do cimento imersas em 
água destilada e deionizada.  

 

O cálculo do percentual das alterações dimensionais foi realizado através da 

fórmula [(L30 – L) / L] x 100 onde L30 é o comprimento da amostra após 30 dias de 

armazenamento. 

C) Testes complementares 

 Logo que o frasco da pasta B foi aberto pela primeira vez, e o seu conteúdo 

depositado sobre a placa de vidro, observou-se que a primeira porção do material 

que saiu do frasco, apresentava-se bastante líquida e com a coloração pouco 

esbranquiçada, tendendo ao transparente. Essa porção apresentava características 

físicas diferentes das demais porções do mesmo frasco, as quais mostravam-se 

mais consistentes, firmes e com coloração branca homogênea em toda extensão da 

porção. Tal observação nos levou a realização de três testes com essa porção de 

material, com objetivo de identificar quais os elementos químicos estavam 

presentes. O primeiro teste, Espectrometria de Massas com Plasma Indutivamente 

Acoplado (ICP-MS), possibilitou identificar a presença de metais dispersos na 

amostra. O segundo, “Spot Test”, auxiliou na detecção de aminas primárias e 

secundárias e, para o terceiro e último teste utilizou-se a Cinemática de Solubilidade 

no sentido de identificar a presença de óleo de silicone. 

C1) Análise por meio da ICP-MS para detecção de metais 

 Uma pequena quantidade da amostra do primeiro uso da pasta B foi levada 

ao aparelho de Espectrometria (ICP-MS, ELAN DRC II, Perkin Elmer). Esse aparelho 

forneceu um relatório impresso com a identificação e concentração dos  metais 

presentes na amostra. 

C2) Spot Test para Detecção de Aminas Primárias e Secundárias. 
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 Em um disco de papel filtro foi dispensada uma gota da solução saturada de 

p-dimetilaminobenzaldeído (solução reagente). Após a secagem do papel, 

depositou-se uma gota da amostra referente ao primeiro uso da pasta B, 

previamente diluída em éter. Em outro disco de papel filtro, sem a impregnação com 

a solução reagente, depositou-se uma gota da solução etérea da pasta B (controle). 

Ambos os discos de papel foram levados ao forno a 100°C, por 3 minutos. A 

coloração amarronzada no disco previamente impregnado com a solução reagente 

indicou a presença de aminas na amostra analisada. A comprovação do teste é 

verificada pela não alteração da coloração no disco de papel controle, ou seja, sem 

a solução reagente.  

C3) Cinemática de solubilidade 

Para avaliar a presença de óleo de silicone na amostra da porção do primeiro 

uso da pasta B realizou-se um teste bastante simples, fundamentado na propriedade 

da baixa solubilidade do óleo em água. Assim, adicionou-se água destilada e 

deionizada em um tubo de ensaio contendo a amostra do material. A presença de 

óleo de silicone na amostra proporciona a formação de duas fases distintas entre as 

substâncias, sendo uma inferior referente à água e a outra superior referente ao 

óleo. 

 

D) Análise estatística dos dados 

Inicialmente, montou-se um arquivo de dados referente aos valores obtidos em 

cada um dos quatro testes propostos. Os arquivos foram submetidos, individualmente, 

ao teste de Kolmogorov-Smirnov com objetivo de verificar a normalidade da 

distribuição amostral. Constatada a normalidade, os dados foram analisados por meio 
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do teste ANOVA one-way e pós-teste de Tukey, com nível de significância de 5% (α = 

0,05). 
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Tempo de endurecimento 

Os valores originais referentes às cinco repetições da análise do tempo de 

endurecimento para os períodos de zero (primeiro uso), 30, 90 e 360 dias de 

armazenamento, estão expressos na Tabela IV.  

 

Tabela IV. Valores originais, média e desvio padrão do tempo de endurecimento 
(min) conforme os tempos de análise.  

 T0 T30 T90 T360 

 595 489 492 475 

 589 490 483 478 

 598 496 487 481 

 594 498 494 477 

 608 500 496 482 

Média ± DP 596,80±7,05 494,60±4,88 490,40±5,32 478,60±2,88 

 

Um arquivo de dados referente ao tempo de endurecimento do material foi 

submetido à testes preliminares com objetivo de verificar a normalidade da 

distribuição amostral. O teste estatístico sugerido foi a Análise de Variância (Tabela 

V) que demonstrou haver diferença estatística significante entre os tempos 

analisados (p<0,0001).  

Tabela V. Resultados da análise de variância referente à análise do tempo de 
endurecimento.  

Fator de 
variação 

Soma dos 
quadrados 

Grau de 
liberdade 

Quadrado 
médio Valor de F Valor de P 

Tempos 45187,4 3 15062,467 547,229 0,000 

Resíduo 440,4 16 27,525   

Variação total 45627,8 19    
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A fim de identificar quais os períodos de tempo foram diferentes entre si, 

aplicou-se o teste complementar de Tukey-Kramer (Tabela VI). 

Tabela VI. Teste de Tukey referente à análise do tempo de endurecimento. 

Tempo Tempo de endurecimento (min) 

T0 596,80 (±7,05)a 

T30 494,60 (±4,88)b 

T90 490,40 (±5,32)b 

T360 478,60 (±2,88)c 

Média ± DP 515,10 ± 4,87 

Letras diferentes nas colunas indicam diferenças estatísticas significantes (p<0,05). 
 

O teste de Tukey evidenciou que o tempo de endurecimento do cimento AH 

Plus diminui ao longo do tempo. O cimento referente ao primeiro uso (T0) demorou 

em média 596,80 ± 7,05 minutos para endurecer. Esse tempo foi estatisticamente 

diferente dos demais tempos (p<0,0001). Não houve diferença significante entre os 

tempos T30 e T90 (p=0,596). No entanto, nesses dois períodos o tempo de 

endurecimento foi estatisticamente diferente em relação ao T360 (p<0,01).    

 

Escoamento 

Os valores originais do escoamento do cimento obtidos por meio da média 

das três medidas dos diâmetros de cada corpo de prova estão expressos na Tabela 

VII.  
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Tabela VII. Valores originais (cm), média e desvio padrão do escoamento do cimento 
conforme os tempos de análise.  

 T0 T30 T90 T360 

 43,78 43,12 38,63 35,10 

 42,85 42,93 38,63 35,25 

 43,23 43,06 38,53 35,21 

 43,78 43,28 38,37 34,88 

 43,14 43,03 38,28 35,26 

Média ± DP 43,35±0,41 43,08±0,12 38,49±0,15 35,14±0,15 

 

O arquivo com os dados originais foi submetido à testes preliminares que 

acusou normalidade da distribuição amostral. Assim, os dados foram submetidos à 

Análise de Variância (Tabela VIII), que demonstrou haver diferença estatística 

significante entre os tempos estudados (p<0,0001).  

 

Tabela VIII. Resultados da análise de variância referente ao teste de escoamento. 

Fator de 
variação 

Soma dos 
quadrados 

Grau de 
liberdade 

Quadrado 
médio Valor de F Valor de P 

Tempos 233,392 3 77,797 1317,3 0,000 

Resíduo 0,945 16 0,059   

Variação total 234,337 19    

 

 No sentido de verificar entre quais tempos o escoamento do cimento foi 

significantemente diferente entre si, aplicou-se o teste complementar de Tukey-

Kramer (Tabela IX). 
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Tabela IX. Teste de Tukey referente à análise do escoamento do cimento. 

Tempo Escoamento (cm) 

T0 43,35 (±0,41)a 

T30 43,08 (±0,12)a 

T90 38,49 (±0,15)b 

T360 35,14 (±0,15)c 

Média ± DP 40,02 ± 3,94 

Letras diferentes nas colunas indicam diferenças estatísticas significante (p<0,05).  
 

Baseado na tabela do teste de Tukey pode-se verificar que o escoamento do 

cimento AH Plus diminuiu com o decorrer do tempo. A menor média dos valores de 

escoamento foi observada no tempo T360 (35,14 ± 0,15), o qual apresentou 

diferença estatisticamente significante em relação aos demais tempos (p<0,0001). 

No tempo T90 a média dos valores de escoamento foi de 38,49 ± 0,15, sendo 

diferente estatisticamente (p<0,0001) dos tempos T30 (43,08 ± 0,12) e T0 (43,35 ± 

0,41), os quais foram estatisticamente semelhantes entre si (p=0,323) 

 

Solubilidade 

Os valores originais da solubilidade do cimento obtidos por meio da análise 

das amostras, duas a duas, estão expressos na Tabela X.  
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Tabela X. Valores originais, média e desvio padrão (%) da solubilidade do cimento 
conforme os tempos de análise.  

 T0 T30 T90 T360 

 0,27 0,42 0,11 0,09 

 0,32 0,18 0,16 0,20 

 0,39 0,32 0,13 0,16 

 0,16 0,22 0,42 0,33 

 0,53 0,10 0,25 0,18 

Média ± DP 0,33±0,13 0,25±0,12 0,21±0,12 0,19±0,87 

 

Um arquivo contendo os dados originais foi submetido aos testes 

preliminares, os quais acusaram haver normalidade da distribuição amostral. Dessa 

forma, realizou-se a Análise de Variância (Tabela XI) que indicou não haver 

diferença estatística significante entre os tempos de avaliação.    

 

Tabela XI. Resultados da Análise de Variância referente ao teste de solubilidade. 

Fator de 
variação 

Soma dos 
quadrados 

Grau de 
liberdade 

Quadrado 
médio 

Valor de F Valor de P 

Tempos  0,058 3 0,019 1,335 0,298 

Resíduo 0,233 16 0,015   

Variação total 0,292 19    

 

Alteração dimensional 

Os valores originais expressos em porcentagem (%) referentes à análise da 

alteração dimensional das cinco amostras de cimento, de acordo com os tempos 

propostos estão evidenciados na Tabela XII.  
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Tabela XII. Valores originais (%), média e desvio padrão da alteração dimensional do 
cimento conforme os tempos de análise.  

 T0 T30 T90 T360 

 1,68 0,84 0,84 0,84 

 1,12 1,11 0,28 0,85 

 0,56 0,84 1,12 0,84 

 1,39 0,56 1,40 0,56 

 0,84 1,12 0,85 1,13 

Média ± DP 1,12±0,44 0,89±0,23 0,90±0,41 0,84±0,20 

 

Um arquivo contendo os dados da tabela acima foi submetido aos testes 

preliminares que acusaram haver normalidade da distribuição amostral. A Análise de 

Variância (Tabela XIII) mostrou não haver diferença estatística significante entre os 

tempos estudados. 

 

Tabela XIII – Resultados da Análise de Variância referente ao teste de alteração 
dimensional. 

Fator de 
variação 

Soma dos 
quadrados 

Grau de 
liberdade 

Quadrado 
médio 

Valor de F Valor de P 

Tempos  0,224 3 0,075 0,647 0,596 

Resíduo 1,845 16 0,115   

Variação total 2,069 19    

 

Análise complementar 

a) Espectrometria de Massas com Plasma Indutivamente Acoplado (ICP-MS) 

A análise por ICP-MS da porção referente ao primeiro uso da pasta B acusou a 

presença de diferentes tipos de metais: W, Zr, Ca, Al, Cd, Ba, Co, Cu, Mn, Pb, Se, Tl, 

Rb, Zn, Ni, Mg, V, U, Bi, Be, As, Cr, Ag e Fe (Anexos 1 e 2). 
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Quadro 1. Elementos químicos presentes na porção inicial da pasta B, 
detectados por meio do ICP-MS, e respectivas concentrações 
(µg/L). 

Elemento químico Concentração (µg/L) 
Elementos da composição química 
W 18163.368 
Ca 5363.744 
Zr 255457.199 
Elementos-traço de metais dos sais/ impurezas 
As 53.909 
Ba 58.057 
Cd 652.837 
Cr 10137.246 
Cu 48.141 
Ni 224.671 
Pb 32.988 
Se 61.950 
Zn 466.155 
Rb 21.431 
Tl 12.515 
Mg 769.720 
V 205.073 
U 13.136 
Bi 19.355 
Be 22.777 
Co 21.397 
Mn 28.726 
Ag 2525.983 
Fe 1976.788 
Mg 769.720 
Al 4517.399 

 

Os elementos químicos W, Ca e Zr evidenciaram a presença de tungstênio de 

cálcio e óxido de zircônio na amostra. Os demais metais, bem provavelmente, são 

elementos-traço de metais dos sais existentes na pasta B, ou ainda, impurezas 

incorporadas durante o aviamento do material (Quadro 1). 
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b) Spot Test para detecção de aminas primárias e secundárias 

 Após a secagem em forno, o disco de papel filtro impregnado com a solução 

reagente e contendo a solução etérea da pasta B apresentou coloração marrom 

clara evidenciando a presença de aminas na amostra analisada (Figura 6).  

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 6. A) Disco de papel filtro com coloração marrom clara proveniente da reação 
entre as soluções reagente e etéria da amostra; B) disco de papel com a cor 
natural referente ao controle.  

 
 Segundo informações do fabricante as aminas presentes na pasta B são: 

Dibenzil-diamina, aminoadamantana e diamina triciclodecane. 

 

c) Cinemática de Solubilidade 

 O presente teste evidenciou a presença de duas fases distintas entre as 

substâncias, sendo uma formada pela água e a outra, pelo óleo de silicone (Figura 7). 
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Figura 7. Imagem das duas fases formadas entre o óleo 
de silicone e a água. 
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No sentido de facilitar a leitura e o entendimento do assunto o presente 

capítulo foi dividido em dois tópicos principias:  

1- Discussão sobre o material e a metodologia empregada; 

2- Discussão dos resultados obtidos.   

 

1- Discussão sobre o material e a metodologia empregada 

O presente trabalho avaliou o tempo de endurecimento, escoamento, 

solubilidade e alteração dimensional do cimento AH Plus em diferentes tempos de 

armazenamento. A proposta do trabalho buscou esclarecer, principalmente, dúvidas 

de conotação clínica e de pesquisa. Uma delas, baseada na importância da 

manutenção das propriedades físico-químicas do material obturador ao longo do 

tempo de armazenamento. Sabe-se que as propriedades físico-químicas assumem 

papel fundamental na qualidade da obturação do sistema de canais radiculares e 

consequentemente, influência na proservação do caso clínico. O consumo de 

materiais na clínica diária depende, essencialmente, da demanda de pacientes e do 

tipo de procedimento a ser executado. Um clínico geral, bem provavelmente, tende a 

consumir o cimento obturador em um tempo muito maior que um especialista em 

Endodontia com a clientela já formada. Seja em uma situação ou outra, esclarecer 

se as propriedades do material se mantém ou não com o tempo é de interesse para 

ambos profissionais. 

O cimento AH Plus é considerado padrão ouro dentre os cimentos 

endodônticos (VERSIANI et al., 2006; PIAI et al., 2018; HUANG et al., 2018; 

VERTUAN et al., 2018; TEDESCO et al., 2018), assim tornou-se uma referência 

para os estudos dos cimentos obturadores de canal radicular (SAYGILI et al., 2017; 

FALCÃO et al., 2018; DONNERMEYER et al., 2019; ELYASSI et al., 2019). Logo, a 
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segunda dúvida foi esclarecer se as propriedades físico-químicas desse material, 

especificamente, se alteram com o decorrer do tempo. 

A padronização dos testes em um experimento permite a reprodutibilidade e 

posterior comparação entre os estudos (VIAPIANA et al., 2014). Particularmente, 

para os testes referentes às propriedades físico-químicas, utiliza-se a especificação 

nº 57 da ANSI/ADA (2000) como padrão (FLORES et al., 2011; BORGES et al. 

2012; DUARTE et al., 2012; CAVENAGO et al., 2014; GANDOLFI et al., 2016; 

KHALIL, NAAMAN, CAMILLERI, 2016; PRÜLLAGE et al., 2016; LEE et al., 2017; 

VERTUAN et al., 2018). Em especial, a especificação para cimentos endodônticos 

apresenta metodologia detalhada, complexa, dispendiosa e demorada (RUIZ-

LINARES et al., 2013). Dessa forma, adotou-se as modificações propostas por 

Carvalho-Junior et al. (2007), no sentido de simplificar a metodologia original e 

assegurar a obtenção de resultados confiáveis. Os autores sugerem a diminuição 

das dimensões das amostras, tornando assim, a realização dos testes menos 

dispendiosa, bem como, o uso do material de forma racional (CARVALHO-JUNIOR 

et al., 2007; FLORES et al., 2011; VIAPIANA et al., 2014). 

Para realização do experimento foram confeccionados cinco corpos de prova 

para cada tempo proposto nos testes. A quantidade de amostras foi baseada em 

estudos anteriores (VERSIANI et al., 2006; ASGARY et al., 2008). O número da 

amostra do experimento é importante para assegurar a confiabilidade dos 

resultados. Trabalhos aceitos pela literatura, referentes ao tempo de endurecimento 

do cimento endodôntico, utilizaram apenas três corpos de prova (MORAES, 1984; 

DUARTE, 1999; BALDI et al., 2012). 
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2- Discussão dos resultados obtidos   

 O tempo de endurecimento de um cimento endodôntico deve ser o suficiente 

para permitir o preenchimento do canal radicular (MASSI et al., 2011; VIAPIANA et 

al., 2014). Segundo a norma número 57 da ANSI/ADA, os resultados referentes à 

esse tempo devem estar dentro de uma variação de até 10% da estabelecida pelo 

fabricante. No presente estudo, nos tempos T30 (494 min.), T90 (490 min.) e T360 

(478 min.), o AH Plus apresentou tempo de endurecimento médio adequado, 

atendendo os parâmetros da ANSI/ADA. Esses resultados estão coerentes com os 

encontrados na literatura (MCMICHEN et al., 2003; VERSIANI et al., 2006; 

CAMARGO et al., 2017). No entanto, no tempo T0 (596 min.) observou-se um 

período mais longo, com diferença estatisticamente significante em relação aos 

demais tempos, excedendo os 10% (ANSI/ADA) das oito horas (480 min.) 

determinadas pelo fabricante. O endurecimento do cimento AH Plus ocorre, 

basicamente, por meio da reação de polimerização entre os monômeros da pasta A 

(resina epóxi de bisfenol-A e –B) e as substâncias ativadoras da pasta B (Dibenzil-

diamina, aminoadamantana, diamina triciclodecane). Os componentes do cimento, o 

tamanho das partículas, a temperatura ambiente, a umidade relativa (FLORES et al., 

2011; RUIZ-LINHARES et al., 2013; DUARTE et al., 2018), bem como, a porção da 

bisnaga em que as pastas são coletadas (BALDI et al., 2012) são fatores que podem 

influenciar o tempo de endurecimento. Além das substâncias comuns ás duas 

pastas (tungstênio de cálcio, óxido de zircônio e silício), a pasta B é composta ainda 

por óleo de silicone. Observou-se no presente estudo, bem como no de Baldi et al. 

(2012), que a porção inicial do material que saía da pasta B, logo após a primeira 

abertura, mostrava-se mais fluida que as demais porções. Essa maior fluidez deve-

se aos componentes líquidos da pasta, particularmente, ao óleo de silicone. Duas 



40 | Discussão 

 

 

aminas e o óleo de silicone são as únicas substâncias da fórmula que se 

apresentam na forma líquida. O óleo de silicone é um líquido claro, inerte, não 

inflamável e atóxico (SILVA et al., 2015). Sua função é de preservar a estabilidade 

das propriedades físicas, e proteger os componentes da pasta contra a desidratação 

e oxidação, mesmo em uma ampla faixa de temperatura (OCHI; SHINZI,1999; SUH, 

2004). Portanto, o óleo de silicone atua como veículo, não participando da reação de 

polimerização. Assim, se a maior fluidez da porção inicial da pasta fosse atribuída às 

aminas, o tempo de endurecimento tenderia a ser menor e não maior. A segregação 

das substâncias, particularmente observada nessa porção, aumentou o tempo de 

endurecimento do cimento. Tal observação nos leva a crer que quanto maior a 

quantidade de óleo de silicone na porção do AH Plus, maior o tempo de 

endurecimento. Dependendo dessa quantidade o cimento pode nem mesmo 

endurecer, como relatado em estudo prévio (BALDI et al., 2012). A variação da 

quantidade de óleo de silicone no primeiro uso da pasta B pode estar relacionada à 

temperatura na qual o material foi armazenado.  Sabe-se que a viscosidade de um 

líquido é inversamente proporcional à temperatura. Assim, a exposição do cimento à 

temperaturas elevadas, diminui a viscosidade, e consequentemente, aumenta a 

fluidez do material. No presente estudo, os cimentos foram armazenados à 

temperatura de 23 ± 2°C por 48 horas, antes da realização do experimento. Essa 

mesma condição de temperatura foi mantida durante todo o período experimental. 

Importante frisar que a temperatura de armazenamento do cimento nem sempre é a 

mesma das condições do experimento. Os estudos referentes às propriedades 

físico-químicas do AH Plus não mencionam as condições e nem o tempo de 

armazenamento do cimento, no máximo, a temperatura e condições de umidade do 

local de trabalho. Isso pode explicar os diferentes resultados referentes ao tempo de 
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endurecimento relatados na literatura: Nielsen et al., 2006 (1440 min.); Flores et al., 

2011 (580 min.); Schäfer et al., 2015 (630 min.); e Prüllage et al., 2016 (612 min.).  

Com base no presente resultado, pode-se especular que, uma vez abertas as 

bisnagas das pastas A e B, a reação de polimerização ocorrerá em tempo cada vez 

menor. O endurecimento do cimento cada vez mais tardio deve-se, bem 

provavelmente, à oxidação dos seus componentes. No entanto, respeitando o tempo 

máximo de armazenamento no presente estudo (360 dias), a redução do tempo de 

endurecimento ainda atende as especificações da ANSI/ADA. Porém, essa 

observação não recai à amostra obtida no primeiro uso (T0), na qual observou-se 

grande quantidade de óleo de silicone na pasta B. Deve-se ressaltar ainda, que a 

redução do tempo de endurecimento pode também, implicar na diminuição do tempo 

de trabalho, o que merece melhor avaliação.  

O escoamento é uma propriedade física importante uma vez que 

desempenha papel fundamental no preenchimento de istmos, ramificações do canal 

radicular e de espaços entre os cones de guta-percha (McMICHEN et al., 2003; 

RUIZ-LINARES et al., 2013; PIAI et al., 2018). No presente estudo, o escoamento do 

AH Plus variou de forma estatisticamente significante, diminuindo em função do 

tempo de armazenamento. É coerente deduzir que se o tempo de endurecimento 

diminui com o tempo, proporcionalmente o escoamento também tende a diminuir. 

Deve-se ressaltar que desde o inicio da avaliação até o final dos 360 dias, os valores 

referentes ao escoamento foram consistentes com o mínimo exigido (20 mm) pela 

ANSI/ADA (2000). Valores condizentes ao do presente estudo foram relatados por 

Versiani et al. (2006) (38,57 mm), Camargo et al. (2017) (36,42 mm) e Tanomaru-

Filho et al. (2017) (21,41 mm). No entanto, Vertuan et al. (2018) não obtiveram 

resultados tão satisfatórios (19,81mm). Por outro lado, é importante salientar que o 
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escoamento excessivo pode provocar o extravasamento do cimento além do forame 

apical (SIQUEIRA-JR; FRAGA; GARCIA, et al., 1995; VIAPIANA et al., 2014). O 

cimento endodôntico em contato com os tecidos periapicais pode induzir um 

processo inflamatório (NAIR, 2004), uma vez que o AH Plus apresenta citotoxicidade 

moderada aos osteoblastos humanos (TROIANO et al., 2018). A citotoxidade dos 

cimentos resinosos parece estar relacionada à liberação de resina epóxi de bisfenol 

A e ao tipo de polimerização promovida pelas aminas (AL-HIYASAT et al., 2010; 

TROIANO et al., 2018). 

A solubilidade do cimento endodôntico é a perda de massa, em porcentagem 

(%), durante o período de imersão do material em água (CARVALHO- JUNIOR et al., 

2007; VIVAN et al., 2010; RUIZ-LINARES et al., 2013; DUARTE et al., 2012; 

CAVENAGO et al., 2014; JAFARI; JAFARI, 2017; ELYASSI et al., 2019). A 

dissolução dos cimentos endodônticos pode provocar a liberação de substâncias 

irritantes aos tecidos periapicais (TROIANO et al., 2018), bem como, permitir a 

formação de lacunas na massa obturadora, favorecendo a infiltração bacteriana ao 

longo do tempo (FLORES et al., 2011; COLOMBO et al., 2018). No presente estudo, 

o AH Plus manteve a porcentagem de solubilidade, nos 360 dias do experimento, 

abaixo do limite máximo padronizado pela ANSI/ADA (3%). Essa propriedade não 

sofreu alteração ao longo do tempo de armazenamento, visto que a solubilidade foi 

semelhante estatisticamente entre os períodos de avaliação. A baixa solubilidade 

encontrada deve-se à resina epóxica que constitui a base do cimento AH Plus, a 

qual é praticamente insolúvel (CARVALHO-JUNIOR et al., 2007). Resultados 

semelhantes e que corroboram o do presente estudo foram relatados na literatura 

(CARVALHO-JUNIOR et al., 2007; RESENDE et al., 2009; DUARTE et al., 2010; 

MARÍN-BAUZA et al., 2010; MARCIANO et al., 2011; FLORES et al., 2011; 
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BORGES et al., 2012; RUIZ-LINARES et al., 2013; VIAPIANA et al., 2014; 

CAMARGO et al., 2017; COLOMBO et al., 2018; VERTUAN et al., 2018; PRÜLLAGE 

et al., 2016; ELYASSI et al., 2019). Trabalho prévio mostrou que a baixa solubilidade 

do AH Plus ocorre tanto em meio aquoso quanto em solução salina (PRÜLLAGE et 

al., 2016). 

A padronização ANSI/ADA (2000) recomenda que a média da contração 

linear do cimento endodôntico não deve exceder 1% ou 0,1% em expansão. No 

presente estudo, a média de expansão do AH Plus foi estatisticamente semelhante 

entre os tempos de armazenamento e acima de 0,1%, excedendo o limite máximo 

preconizado pela ANSI/ADA. A expansão do cimento AH Plus acima da média deve-

se à absorção de água da resina epóxi após a reação de polimerização, com 

consequente ganho de massa (CARVALHO-JUNIOR et al., 2007; FLORES et al. 

2011). Resultados semelhantes foram relatados na literatura (CARVALHO-JUNIOR 

et al., 2007; FLORES et al. 2011; MARÍN-BAUZA et al., 2011; VIAPIANA et al., 

2014). Tanomaru-Filho et al. (2017) avaliaram a alteração volumétrica de diferentes 

cimentos endodônticos, por meio de Micro-CT. Todos os cimentos avaliados, dentre 

eles o AH Plus, apresentaram aumento do volume nos primeiros 7 dias. Os autores 

ressaltaram que a alteração volumétrica não depende somente da solubilidade, mas 

também da expansão e contração do cimento. No presente estudo a solubilidade do 

AH Plus manteve-se estável nos 360 dias e dentro da padronização ANSI/ADA. A 

expansão do cimento, apesar de excessiva em relação à padronização ANSI/ADA, 

também se manteve estável durante todo o período de armazenamento. Dessa 

forma, é sugestivo pensar que a expansão do cimento esteja relacionada à 

solubilidade.   
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As análises dos testes complementares mostraram que na amostra referente 

ao primeiro uso da pasta B, há presença de todos os componentes listados pelo 

fabricante (aminas, tungstênio de cálcio, óxido de zircônio, silício e óleo de silicone). 

Os elementos-traço, bem como as impurezas estão presentes em quantidades bem 

inferiores aos elementos químicos da formula. Nesse sentido, não foi encontrado 

nenhum elemento químico que pudesse provocar modificações no desempenho do 

cimento AH Plus ou que pudesse justificar diferença no comportamento nos 

diferentes tempos de armazenamento. 

A consistência mais fluida e transparente da pasta obtida no primeiro uso (T0) 

deve-se, a maior quantidade de óleo de silicone em relação aos demais 

componentes. A heterogeneidade observada nessa amostra sugere suspensão dos 

reagentes no óleo de silicone e consequente formação desuniforme do polímero 

(OCHI; SHINZI, 1999). Para que a reação de polimerização se manifeste 

plenamente, a proporção entre os monômeros da pasta A e os ativadores da pasta B 

deve ser mantida na razão de 1:1. A segregação dos componentes pode alterar a 

relação monômero/ativador e provocar variação nas propriedades físico-químicas do 

cimento, prejudicando os resultados clínicos (BALDI et al., 2012). Na amostra do 

cimento (T0), na qual havia maior quantidade de óleo de silicone, observou-se o 

maior tempo de endurecimento e o menor escoamento. O excesso de óleo na 

amostra T0, pode ter resultado em diminuição dessa substância no restante da 

bisnaga. Consequentemente, a quantidade de óleo remanescente evitou a oxidação 

mas não manteve a hidratação dos componentes ao longo do tempo de 

armazenamento. Segundo o fabricante, o prazo de validade do cimento AH Plus são 

de 12 meses, no entanto, é pertinente afirmar que o tempo de endurecimento e a 

solubilidade do material sofrem alterações nos primeiros 360 dias.  
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Em suma, as propriedades físico-químicas do AH Plus, com exceção da 

alteração dimensional, atenderam aos parâmetros da ANSI/ADA, no período de 

armazenado de 360 dias. Deve-se ressaltar que as alterações das propriedades do 

cimento endodôntico podem estar relacionadas ainda, à técnica de espatulação 

inadequada, dosagem incorreta do material e tempo prolongado em que as bisnagas 

permaneceram abertas. No entanto, em função das alterações observadas no tempo 

de endurecimento, novos estudos devem ser realizados visando desvendar, mais 

detalhadamente, a quantidade de óleo de silicone que permanece na bisnaga e 

relacionar com o processo de oxidação dos componentes. Destaca-se ainda, a 

necessidade de investigar o comportamento das propriedades biológicas ao longo 

do tempo de armazenamento. 
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Com base nos resultados obtidos pode-se concluir que: 

1- As propriedades físico-químicas do AH Plus sofrem alterações ao longo do tempo 

de armazenamento; o tempo de endurecimento e escoamento tendem a diminuir. 

2- As propriedades de solubilidade e alteração dimensional não se alteraram no 

período de 360 dias de armazenamento. 

3- Com exceção da alteração dimensional, as demais propriedades físico-químicas 

atenderam as especificações nº 57 ANSI/ADA, no decorrer do período do 

experimento. 

4- A amostra da pasta B, obtida no primeiro uso, é constituída por todos os 

componentes da fórmula, com predominância do óleo de silicone. 
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Anexo 1- Calibração do aparelho e resultados do teste ICP-MS para detecção de 
metais 
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Anexo 2- Calibração do aparelho e resultados do teste ICP-MS para detecção de 
Tungstênio e zircônio. 

 

  

 



Anexos | 77 

 

 

 

 



78 | Anexos 

 

 

 

 

 



Anexos | 79 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 


