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RESUMO 

 

 

CAPITANIO, BÁRBARA LUZIA. 2022. Análise do pH, liberação de cálcio e 

espectroscopia de dispersão de raios x de uma medicação intracanal biocerâmica. 

Dissertação (Pós-Graduação em Odontologia - Clínica Odontológica - Endodontia) – 

Faculdade de Odontologia, Universidade Federal do Rio Grande do Sul, Porto Alegre, 

2022. 

 

Objetivos: Mensurar o pH e a liberação de íons cálcio de uma medicação intracanal 

à base de silicato de cálcio e outra à base de hidróxido de cálcio e avaliar a presença 

dessas duas medicações na parede dentinária através da Microscopia Eletrônica de 

Varredura e Espectroscopia de raios x por energia dispersiva (MEV-EDS) após 

protocolo de remoção. Materiais e métodos: A amostra foi composta de 35 dentes 

bovinos extraídos, os quais tiveram seus canais radiculares preparados. Quinze foram 

preenchidos com Bio-C Temp e 15 com Ultracal XS. Cinco espécimes foram 

armazenados em água deionizada, sem medicação intracanal, constituindo o grupo 

controle. Para medição do pH e avaliação da liberação de íons cálcio (24, 72 e 168 

horas), cinco amostras de cada tempo experimental de cada grupo foram imersas em 

10 mL de água deionizada e armazenadas a 37ºC para posterior avaliação em 

pHmetro digital e espectrofotômetro colorimétrico, respectivamente. Após as análises 

descritas, as amostras foram seccionadas, preparadas e analisadas em MEV-EDS 

quanto a presença dos picos dos elementos químicos componentes de ambas as 

medicações. Dados de pH e liberação de íons cálcio foram analisados 

estatisticamente por ANOVA (1 via) e teste post hoc de Tukey. Para comparação das 

medicações em cada tempo experimental, foi utilizado teste t de Student. Na análise 

de MEV-EDS foi realizada média e desvio padrão do percentual da concentração dos 

elementos químicos nas amostras. Resultados: Quanto ao pH, o Bio-C Temp 

demonstrou aumento significativo de 24 até 168 horas (P<0,05). Quando comparadas 

as duas medicações, o Ultracal XS demonstrou maior valor de pH no tempo 24 horas 

(P<0,05). A liberação de cálcio das duas medicações aumentou gradativamente ao 

longo do período experimental. Quando comparadas, o Ultracal XS apresentou 

maiores valores no tempo 24 horas (P<0,05). Na MEV-EDS foi possível observar 

remanescentes de pasta das medicações, porém a concentração de íons Si, Al e W 
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foi presente apenas no grupo da pasta biocerâmica. Conclusões: A medicação 

biocerâmica apresentou pH alcalino e liberação de cálcio crescente. Remanescentes 

de material biocerâmico e de pasta de hidróxido de cálcio se fizeram presente após a 

remoção das medicações intracanal. 

 

 

Palavras-chave: medicação intracanal, hidróxido de cálcio, biocerâmico, microscopia 

eletrônica de varredura, espectroscopia de dispersão de raios x. 
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ABSTRACT 

 

 

CAPITANIO, BÁRBARA LUZIA. 2022. Analysis of pH, calcium release and energy 

dispersive X-ray spectroscopy of a bioceramic intracanal medication. Dissertation 

(Postgraduate in Dentistry, Dental Clinic - Endodontic) – School of Dentistry, Federal 

University of Rio Grande do Sul, Porto Alegre, 2022. 

 

Objectives: Measure pH and calcium ion release of a calcium silicate-based intracanal 

medication and a calcium hydroxide-based one and evaluate the presence of both 

medications in the dentin wall using Scanning Electron Microscopy and Energy 

Dispersive X-ray Spectroscopy (SEM-EDS) after removal protocol. Materials and 

methods: The sample consisted of 35 extracted bovine teeth, endodontically 

prepared. Fifteen were filled with Bio-C Temp and 15 with Ultracal XS. Five specimens 

were stored in deionized water, without intracanal medication, constituting the control 

group. To measure the pH and evaluate the calcium ions release (24, 72 and 168 

hours), five samples from each experimental time of each group were immersed in 10 

mL of deionized water and stored at 37ºC for further evaluation in a digital pHmeter 

and microplate reader, respectively. After the described analyses, the samples were 

sectioned, prepared and analyzed in SEM-EDS for the presence of peaks of the 

chemical elements that compose both medications. The pH and calcium ion release 

data were statistically analyzed by ANOVA (1-way) and Tukey's post hoc test. To 

compare the medications at each experimental time, Student's t test was performed. 

In SEM-EDS analysis, the mean and standard deviation of the concentration 

percentage of chemical elements in the samples were performed. Results: Bio-C 

Temp showed a significant pH increase from 24 to 168 hours (P<0.05). When 

comparing both medications, Ultracal XS showed a higher pH value at 24 hours 

(P<0.05). The calcium ion release of both medications increased gradually over the 

experimental period. When compared, Ultracal XS showed higher values at 24 hours 

(P<0.05). In SEM-EDS, it was possible to observe residual paste from both 

medications, but the concentration of Si, Al and W ions was present just in the 

bioceramic paste group. Conclusions: Bioceramic medication showed alkaline pH 

and increased calcium release. Residual bioceramic material and calcium hydroxide 

paste were present after intracanal medications removal. 
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Keywords: intracanal medication, calcium hydroxide, bioceramic, scanning electron 

microscopy, energy dispersive X-ray spectroscopy. 
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1 ANTECEDENTES E JUSTIFICATIVA 

 

 

Bactérias e seus subprodutos possuem papel essencial na iniciação e 

perpetuação de patologias pulpares e periapicais (SUNDQVIST, 1976). A redução 

desses agentes infecciosos do interior do canal radicular é realizada através do 

tratamento endodôntico, constituído pela instrumentação mecânica, associada ao uso 

de soluções químicas irrigadoras e de agentes antibacterianos, como as medicações 

intracanais (SIQUEIRA et al., 1999; PATAKY et al, 2002). 

Atualmente, sabe-se que áreas de complexidade anatômica, como curvaturas, 

istmos, canais laterais e ramificações apicais, dificultam a ação dos instrumentos e 

irrigantes durante o tratamento endodôntico. Conforme descrito por Siqueira et al. 

(2018), mesmo em tratamentos bem conduzidos, há persistência de bactérias e, ainda 

que os canais sejam estreitos ou arredondados, permanecem com 10 a 50% das 

superfícies intocadas. Quando analisados canais ovais ou achatados, este número 

aumenta para 10 a 80%. 

Através da utilização de uma medicação intracanal, é possível otimizar a 

desinfecção do sistema de canais radiculares. O estudo de Vera et al. (2012), por meio 

de análise histológica dos segmentos médio e apical dos canais de raízes mesiais de 

molares inferiores, demonstrou melhora no estado microbiológico do sistema de 

canais radiculares quando utilizada medicação intracanal à base de hidróxido de 

cálcio em comparação a tratamentos realizados em sessão única. Este estudo reforça 

o conceito de que o uso de um agente antibacteriano entre consultas é necessário 

para maximizar a redução bacteriana antes da obturação. 

Desde 1920, quando Bernard W. Hermann começou a difundir o uso de 

hidróxido de cálcio na odontologia, esta substância começou a ser largamente 

utilizada em tratamentos endodônticos (ESTRELA; HOLLAND, 2003). Atualmente, é 

a medicação intracanal mais recomendada, devido a suas propriedades físicas, 

químicas e biológicas. É antimicrobiana, capaz de atingir a maior parte das bactérias 

identificadas em infecções endodônticas (LEONARDO et al., 2000), é uma substância 

altamente alcalina, com pH de aproximadamente 12,5, possui capacidade anti-

inflamatória, capacidade de dissolver matéria orgânica e de induzir o reparo por tecido 
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mineralizado, além de atuar como barreira física, por sua ação de preenchimento, e 

química, inibindo a reabsorção dentária (ESTRELA; HOLLAND, 2003). 

Recentemente, o uso de materiais biocerâmicos tem sido difundido nas áreas 

médica e odontológica. São compostos cerâmicos bioativos, que desde as décadas 

de 1960 e 1970, vem sendo desenvolvidos para atuar como reparadores e 

reconstrutores (REE; SCHWARTZ, 2014). Em odontologia, são utilizados como 

cimentos reparadores e cimentos obturadores endodônticos, compostos pela 

combinação entre silicato de cálcio e fosfato de cálcio. Em endodontia, vem sendo 

empregados, na forma de cimentos à base de silicato de cálcio, durante 

procedimentos de obturação do canal radicular (SILVA et al., 2020), obturação 

retrógrada (VON ARX et al., 2019), revascularização pulpar (PARYANI; KIM, 2013; 

LIN et al., 2017), apicificação (VIDAL et al., 2016), tratamentos conservadores da 

polpa (MARTENS; RAJASEKHARAN; CAUWELS, 2015), tratamento de perfurações 

e reabsorções (SUBAY; SUBAY; TUZCU, 2018). Mais recentemente, medicações 

intracanais biocerâmicas passaram a ser desenvolvidas e testadas (VILLA et al., 2020; 

OLIVEIRA et al., 2020; AGUIAR et al., 2021; GUERREIRO et al., 2021; VIANA et al., 

2021; LOPES et al., 2022). 

Materiais biocerâmicos possuem muitas propriedades favoráveis. São 

inorgânicos, biocompatíveis e bioativos. (BEST et al., 2008; MA et al., 2011). A 

bioatividade implica na liberação de íons cálcio, eletrocondutividade, produção de 

hidróxido de cálcio e formação de uma interface de cristais de apatita entre o material 

e a parede dentinária (PARIROKH; TORABINEJAD; DUMMER, 2018). Quando em 

contato com a superfície óssea, a hidroxiapatita mineral possui efeito osteoindutivo, 

levando à formação óssea na interface, devido a sua habilidade de adsorver 

biomoléculas osteogênicas (CHENG et al., 2010). 

Com o crescente uso dos materiais biocerâmicos, nos últimos anos, uma nova 

medicação intracanal foi desenvolvida. O Bio-C Temp, produzido pela Angelus 

Indústria de Produtos Odontológicos S/A (Londrina, PR, Brasil), é uma medicação 

intracanal composta por éster glicol salicilato, óxido de titânio, aluminato de cálcio, 

óxido de cálcio, tungstênio de cálcio e silicato de cálcio. 

Poucos estudos acerca desta nova medicação foram publicados até o 

momento. O estudo de Villa et al. (2020) apresenta, em seus resultados, o Bio-C Temp 

como um material de pH alcalino, com alta liberação de cálcio e radiopacidade 
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aceitável. Além disso, revelou ausência de penetração intratubular em análise através 

de microscopia confocal de varredura a laser e citotoxicidade dependente da dose e 

tempo de exposição. Por sua vez, o estudo de Oliveira et al. (2020) revelou 

radiopacidade aceitável, menor alteração de cor dentária em comparação ao MTA e 

ao Ultracal XS e, ao avaliar a citotoxicidade, apresentou viabilidade celular aceitável. 

Aguiar et al. (2021) apresentaram o Bio-C Temp como um material alcalino e com alta 

liberação de cálcio. Guerreiro et al. (2021) avaliaram a atividade antibacteriana e as 

propriedades biológicas do Bio-C Temp, comparado às medicações à base de 

hidróxido de cálcio (Calen e Ultracal XS). O Bio-C Temp apresentou menor atividade 

antibacteriana contra Enterococcus faecalis, mas citocompatibilidade e indução de 

mineralização similares às medicações à base de hidróxido de cálcio. Por sua vez, 

Viana et al. (2021) observaram, em seus resultados, pH alcalino no Bio-C Temp, 

porém menos alcalino do que medicações a base de hidróxido de cálcio. Ainda, o Bio-

C Temp mostrou ação antibacteriana similar ao Ultracal XS frente a Enterococcus 

faecalis, mas menor ação antibacteriana quando comparado à pasta de hidróxido de 

cálcio associada com propilenoglicol. No que diz respeito à biocompatibilidade e à 

hepatotoxicidade do Bio-C Temp, Lopes et al. (2022), em um estudo com modelo 

animal, concluíram que este medicamento é biocompatível e não teve efeito 

hepatotóxico. 

Até o momento, pouco se avaliou quanto a presença de remanescentes desta 

nova medicação biocerâmica na parede dentinária e o impacto dela na obturação do 

sistema de canais radiculares. Recentemente, o estudo de Kegler (2021) buscou 

elucidar a influência de resíduos das medicações intracanal Bio-C Temp e Ultracal XS 

na resistência de união e na formação da interface adesiva de cimentos obturadores 

à base de compostos biocerâmicos e resinosos. Após remoção das medicações, o 

estudo mostrou quantidade significativamente menor de remanescente de Bio-C 

Temp quando comparado ao Ultracal XS (P<0,0001) e revelou que a maior adaptação 

da obturação endodôntica ocorreu quando foram utilizados medicação e cimento à 

base de compostos biocerâmicos, observando a formação de uma camada 

biomineralizadora, resultante de uma interação química entre a parede dentinária, a 

medicação e o cimento.  

Buscando encontrar meios de aprimorar a remoção das medicações intracanal, 

outros estudos foram realizados acerca da remoção da pasta de hidróxido de cálcio, 



17 
 

 
 

medicação mais difundida, porém, ainda não há relatos de alguma técnica eficaz para 

realizar a completa remoção desta medicação (KUGA et al., 2010; BUSANELLO et 

al., 2015; TAVELLA et al., 2021). A manutenção destes resíduos pode prejudicar a 

adesão dos cimentos às paredos dos canais e sua penetração nos túbulos dentinários, 

bem como gerar a presença de gaps na obturação, podendo comprometer o sucesso 

da terapia endodôntica (ÇALT; SERPER, 1999; BARBIZAM et al., 2008; ESCOBAR 

et al., 2022). 

 Entender a presença de resíduos destes materiais e como os mesmos podem 

interferir na obturação do sistema de canais radiculares é de suma importância para 

dirigir o rumo de novas investigações na área e aprimorar a prática clínica. 
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2 OBJETIVOS 

 

 

2.1 Objetivo Geral  

Mensurar o pH, a liberação de íons cálcio de uma medicação intracanal à base 

de silicato de cálcio e outra à base de hidróxido de cálcio e avaliar a presença dessas 

duas medicações na parede dentinária através da Microscopia Eletrônica de 

Varredura e Espectroscopia de raios x por energia dispersiva (MEV-EDS) após 

protocolo de remoção. 

 

2.2 Objetivos Específicos 

          - Avaliar o pH das amostras nos períodos experimentais de 24, 72 e 168 horas. 

          - Estudar a liberação de íons cálcio das pastas inseridas nos canais radiculares 

nos períodos de 24, 72 e 168 horas através de um leitor de microplacas. 

          - Avaliar a presença de medicação intracanal na parede dentinária, após 

remoção com ativação ultrassônica passiva, através da Microscopia Eletrônica de 

Varredura e Espectroscopia de raios x por energia dispersiva (MEV-EDS). 
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Resumo 

 

Este estudo avaliou pH e liberação de íons cálcio de uma medicação intracanal à base 

de silicato de cálcio e outra à base de hidróxido de cálcio e avaliou a presença de 

ambas na parede dentinária através da MEV-EDS após protocolo de remoção. A 

amostra foi composta de 35 dentes bovinos extraídos, os quais tiveram os seus canais 

preparados. Quinze foram preenchidos com Bio-C Temp e 15 com Ultracal XS. Cinco 

permaneceram sem medicação intracanal (grupo controle). Para avaliar pH e 

liberação de cálcio (24, 72 e 168 horas), cinco amostras de cada tempo experimental 

de cada grupo foram avaliadas com pHmetro digital e espectrofotômetro colorimétrico, 

respectivamente. Após, as amostras foram preparadas e analisadas em MEV-EDS 

quanto a presença dos picos dos elementos químicos componentes das medicações. 

Dados de pH e liberação de cálcio foram analisados por ANOVA e teste post hoc de 

Tukey. Para comparação das medicações em cada tempo experimental, foi utilizado 

teste t de Student. Para MEV-EDS, foi realizada média e desvio padrão do percentual 

da concentração dos elementos químicos. O Bio-C Temp demonstrou aumento 

significativo no pH de 24 até 168 horas (P<0,05). Quando comparadas as medicações, 

Ultracal XS demonstrou maior valor de pH em 24 horas (P<0,05). A liberação de cálcio 

de ambas aumentou gradativamente ao longo do período. Quando comparadas, 

Ultracal XS apresentou maiores valores em 24 horas (P<0,05). Na MEV-EDS, 

observou-se remanescentes de pasta das medicações, porém a concentração de íons 

Si, Al e W foi presente apenas no grupo da pasta biocerâmica. A medicação 

biocerâmica apresentou pH alcalino e liberação de cálcio crescente. Remanescentes 

de material se fizeram presentes após remoção das medicações intracanal. 

 

 

Palavras-chave: biocerâmico, hidróxido de cálcio, medicação intracanal, microscopia 

eletrônica de varredura, espectroscopia de dispersão de raios x. 
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Abstract 

 

This study evaluated pH and calcium ion release of a calcium silicate-based intracanal 

medication and a calcium hydroxide-based one and evaluated the presence of 

intracanal remnants of both medications in the dentin wall using SEM-EDS after 

removal protocol. The sample consisted of 35 extracted bovine teeth, endodontically 

prepared. Fifteen were filled with Bio-C Temp and 15 with Ultracal XS. Five remained 

without intracanal medication (control group). To measure pH and release of calcium 

ions (24, 72 and 168 hours), five samples from each experimental time of each group 

were evaluated in a digital pHmeter and microplate reader, respectively. After, the 

samples were prepared and analyzed in SEM-EDS for the presence of peaks of the 

chemical elements that compose both medications. The pH and calcium ion release 

data were analyzed by ANOVA and Tukey's post hoc test. To compare the medications 

at each experimental time, Student's t test was performed. In SEM-EDS analysis, 

mean and standard deviation of the concentration percentage of chemical elements in 

the samples were performed. Bio-C Temp showed significant increase in pH from 24 

to 168 hours (P<0.05). When comparing both medications, Ultracal XS showed higher 

pH value at 24 hours (P<0.05). Calcium release from both medications increased 

gradually over the period. Ultracal XS showed higher values at 24 hours (P<0.05). In 

SEM-EDS, residual paste from both medications was observed, but the concentration 

of Si, Al and W ions was present just in the bioceramic paste group. Bioceramic 

medication showed alkaline pH and increased calcium release. Residual material were 

present after intracanal medications removal. 

 

  

Keywords: bioceramic, calcium hydroxide, intracanal medication, scanning electron 

microscopy, energy dispersive X-ray spectroscopy. 
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INTRODUÇÃO  

 

Bactérias e seus subprodutos possuem papel essencial na iniciação e 

perpetuação de patologias pulpares e periapicais (Sundqvist, 1976). A redução desses 

agentes infecciosos do interior do canal radicular é realizada através da 

instrumentação mecânica, associada ao uso de soluções químicas irrigadoras e de 

agentes antibacterianos, como as medicações intracanais (Siqueira, Lima, 

Magalhães, Lopez & de Uzeda, 1999; Pataky, Iványi, Grigár & Fazekas, 2002). Sabe-

se que áreas de complexidade anatômica dificultam a ação dos instrumentos e 

irrigantes durante o tratamento endodôntico e que, mesmo em tratamentos bem 

conduzidos, há persistência de bactérias (Siqueira, Rôças, Marceliano-Alves, Pérez & 

Ricucci, 2018). Através da utilização de uma medicação intracanal, é possível otimizar 

a desinfecção (Vera et al., 2012). 

Atualmente, a pasta de hidróxido de cálcio é a medicação intracanal mais 

recomendada, devido a suas propriedades físicas, químicas e biológicas. É 

antimicrobiana (Leonardo, da Silva, Tanomaru-Filho, Bonifácio & Ito, 2000), altamente 

alcalina, possui capacidade anti-inflamatória, capacidade de dissolver matéria 

orgânica e de induzir o reparo por tecido mineralizado, além de atuar como barreira 

física, por sua ação de preenchimento, e química, inibindo a reabsorção dentária 

(Estrela & Holland, 2003). 

Mais recentemente, medicações intracanais biocerâmicas passaram a ser 

desenvolvidas e testadas (Villa et al., 2020; Oliveira et al., 2020; Aguiar et al., 2021; 

Guerreiro et al, 2021; Viana et al., 2021; Lopes et al., 2022). Nos últimos anos, o Bio-

C Temp, produzido pela Angelus Indústria de Produtos Odontológicos S/A (Londrina, 

PR, Brasil), foi desenvolvido. Consiste em uma medicação intracanal composta por 

éster glicol salicilato, óxido de titânio, aluminato de cálcio, óxido de cálcio, tungstênio 

de cálcio e silicato de cálcio. Estudos recentes apresentam esta medicação como um 

material de pH alcalino (Villa et al., 2020; Aguiar et al, 2021; Viana et al., 2021), com 

alta liberação de cálcio (Villa et al, 2020; Aguiar et al., 2021), radiopacidade aceitável 

(Villa et al, 2020; Oliveira et al., 2020), biocompatível (Oliveira et al., 2020; Lopes et 

al., 2022). Ao comparar com medicações à base de hidróxido de cálcio, apresentou-

se com menor capacidade antibacteriana (Guerreiro et al., 2021; Viana et al, 2021), 

mas citocompatibilidade e indução de mineralização similares (Guerreiro et al., 2021). 
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Até o momento, pouco se avaliou quanto a presença de remanescentes desta 

nova medicação biocerâmica na parede dentinária e o impacto dela na obturação do 

sistema de canais radiculares. Recentemente, o estudo de Kegler (2021) buscou 

elucidar a influência de resíduos das medicações intracanal Bio-C Temp e Ultracal XS 

na resistência de união e na formação da interface adesiva de cimentos obturadores 

à base de compostos biocerâmicos e resinosos. 

Sendo assim, o objetivo desse estudo foi avaliar o pH, a liberação de íons cálcio 

de uma medicação intracanal à base de silicato de cálcio e outra à base de hidróxido 

de cálcio e avaliar a presença das duas medicações na parede dentinária através da 

MEV-EDS após protocolo de remoção. 

 

 

          MATERIAIS E MÉTODOS 

 

Esta pesquisa foi aprovada pelo Comitê de Ética em Pesquisa UFRGS (CEP) 

(Anexo 1) tendo número de parecer 4.948.911. 

 

Obtenção e preparo da amostra 

 

Foram selecionados 35 dentes bovinos extraídos de animais abatidos por 

finalidade independente à da realização da pesquisa e oriundos de um frigorífico 

localizado no Rio Grande do Sul. Estes, foram armazenados imediatamente em 

frascos com hipoclorito de sódio a 5% por 24 horas e, após, em frascos com tampão 

de fosfato (PBS). Foram excluídos os dentes que apresentaram: a) comprimento de 

raiz inferior a 15 mm; b) fraturas ou trincas radiculares, detectadas através de exame 

visual, c) reabsorções internas ou externas verificadas por radiografia prévia, obtidas 

com um sistema digital (Gnatus, São Paulo, Brasil) e d) rizogênese incompleta. 

          Todos os espécimes foram radiografados no sentido vestíbulo-lingual e mesio-

distal antes do preparo. As raízes foram seccionadas com disco diamantado, de forma 

que todas ficassem com o comprimento de 12mm. 

A exploração dos canais radiculares foi realizada com lima tipo K-15 (Dentsply-

Maillefer, Ballaigues, Suíça) e irrigação com 1 mL de hipoclorito de sódio 2,5%. O 

Comprimento Real de Trabalho (CRT) foi determinado 1 mm aquém do forame apical. 

Essa medida se deu através da inserção de um instrumento K-15 passivamente no 
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interior do canal, até coincidir com o forame. O diâmetro anatômico dos canais 

radiculares foi determinado com o auxílio de instrumentos do tipo K (Dentsply 

Maillefer, Ballaigues, Suíça) inseridos passivamente no canal radicular até encontrar 

o instrumento que ficou levemente preso no forame apical. Este instrumento foi 

considerado o instrumento apical inicial. A instrumentação dos condutos foi realizada 

com instrumentos Wave One Gold Large 45.05 (Dentsply Maillefer, Ballaigues, Suíça) 

em todo o CRT, com uso de motor elétrico VDW Silver (VDW Company, Munique, 

Alemanha). Após instrumentação com motor elétrico, todos os condutos foram 

instrumentados até instrumento manual tipo K-60 (Dentsply Maillefer, Ballaigues, 

Suíça) no CRT. 

          Durante o preparo, a irrigação foi realizada com 5mL de hipoclorito de sódio 

2,5% a cada instrumento. Após, foi realizado o seguinte protocolo de irrigação final 

dos condutos: irrigação ultrassônica passiva (PUI) com 5mL de hipoclorito de sódio 

2,5% durante 1 minuto, intercalada em 3 períodos de 20 segundos (van der Sluis, 

Vogels, Verhaagen, Macedo & Wesselink, 2010). Nos dois primeiros períodos, foram 

dispensados 2mL da solução irrigadora e, no terceiro, 1mL. Após, foi realizada 

irrigação com 5mL de soro fisiológico, irrigação com 2 mL de solução de EDTA 17% 

(ASFER, São Caetano do Sul- SP) e PUI durante 30 segundos contínuos, finalizando 

com uma irrigação final com 5 mL de soro fisiológico. Todos os procedimentos de 

irrigação foram realizados com seringas Ultradent (Ultradent Products Inc., EUA) e 

agulhas Endo-EzeTip (Ultradent Products, EUA). Para aplicação da PUI, foi utilizada 

a ponta Irrissonic (Helse, SP, Brasil) 1mm aquém do CRT. 

          Em seguida, os canais foram aspirados, com o objetivo de manter as paredes 

levemente umedecidas. O grupo da pasta de hidróxido de cálcio, após a aspiração, 

teve os canais secos através da utilização de pontas de papel absorvente. Quinze 

dentes foram preenchidos com uma medicação intracanal à base de hidróxido de 

cálcio (Ultracal XS – Ultradent Products, EUA) e quinze com uma pasta biocerâmica 

(Bio-C Temp - Angelus, Brasil). Ambas foram levadas aos canais com auxílio da 

própria seringa em que são comercializadas com auxílio de agulha NaviTip (Ultradent 

Products, EUA). A fim de verificar o correto preenchimento dos canais, novas 

radiografias foram realizadas. Ao final dos procedimentos de preparo, todos os dentes 

foram selados com cimento de ionômero de vidro. 
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          Finalizados os procedimentos de preparo e inserção das medicações, os 

espécimes foram armazenados em recipientes plásticos com 10 mL de água 

deionizada. Cinco espécimes de cada grupo permaneceram armazenados durante 24 

horas, cinco durante 72 horas e, os outros 5, durante 168 horas. 

          Os cinco dentes utilizados para controle, foram instrumentados e armazenados 

em água deionizada por 168 horas, porém permaneceram sem medicação intracanal. 

 

Medição do pH e determinação das concentrações de cálcio 

 

         As medições de pH e a análise das concentrações de íons cálcio liberados das 

amostras foram realizadas no Laboratório de Bioquímica e Microbiologia Bucal da 

Faculdade de Odontologia da UFRGS. 

 

Medição do pH 

          Em cada tempo experimental, foi medido o valor de pH das soluções onde as 

amostras ficaram imersas. Portanto, as medidas foram realizadas nos tempos 

experimentais de 24, 72 e 168 horas 

          Para isso, foram utilizados cinco espécimes para cada tempo experimental (24, 

72 e 168 horas) de cada grupo (Bio-C Temp e Ultracal XS). Cada dente foi colocado 

em um frasco contendo 10 mL de água deionizada e armazenado a 37 ° C. A avaliação 

do pH foi realizada nos tempos determinados. Previamente às leituras, os dentes 

foram retirados dos frascos e as soluções agitadas manualmente por 5 segundos. O 

pH foi medido com um pHmetro digital (Digimed DM-22, São Paulo, SP, Brasil) 

previamente calibrado com soluções cujo pH já é conhecido. O controle para este 

método foi realizado pela leitura dos valores de pH da água deionizada na qual 

nenhuma amostra foi imersa. 

 

Análise da liberação de íons cálcio 

          A determinação das concentrações dos íons cálcio liberados nas soluções foi 

realizada nos mesmos tempos experimentais onde foram feitas as medições de pH 

(24, 72 e 168 horas). A análise foi realizada através do método colorimétrico 

previamente descrito por Vogel, Chow e Brown (1993), onde alíquotas das soluções 

a serem analisadas foram misturadas ao reagente químico Arsenazo III. Após isto, foi 
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realizada a leitura em leitor de microplacas (Multiskan GO, Thermo Fisher Scientific, 

EUA) a um comprimento de onda de 650 nm. 

 

 Após avaliação de cada tempo experimental as amostras ficaram imersas em 

solução de PBS até o momento da remoção das pastas. 

 

Remoção das pastas 

 

          Após os procedimentos de leitura de pH e liberação de cálcio, as pastas foram 

removidas dos canais radiculares, através da ativação ultrassônica passiva. Os canais 

foram retomados com último instrumento utilizado no preparo, preenchidos com 

NaOCl 2,5% e submetidos à ativação ultrassônica passiva durante 1 minuto, 

intercalado em três períodos de vinte segundos (van der Sluis et al, 2010). Foram 

utilizados um total de 5 mL, sendo 2mL nos primeiros 20 segundos de ativação, mais 

2 mL para a segunda ativação e 1 mL para a terceira ativação. Após, os canais foram 

irrigados com 5 mL soro fisiológico. Para este procedimento, foi utilizada a ponta 

Irrissonic (Helse, Santa Rosa do Viterbo, SP, Brasil) 1mm aquém do CRT em potência 

de 20% acoplada a peça de mão do aparelho de ultrasom (Newtron P5 xs – Acteon – 

Satelec, Indaiatuba, SP, Brasil). 

 

Análise em microscopia eletrônica de varredura/EDS 

 

Preparo dos espécimes 

          As raízes selecionadas para análise foram seccionadas. Para isso, foi feita 

marcação com grafite na superfície vestibular e palatina das raízes, no sentido 

longitudinal do dente, de cervical a apical, onde foram feitos sulcos com disco 

diamantado de dupla face em alta rotação, sem penetrar o canal. As raízes foram 

separadas com realização de pressão com espátula de cimento no centro do sulco. 

 

 Preparação/Análise MEV-EDS 

          Seis espécimes de cada grupo (Bio-C Temp e UltraCal XS) e dois espécimes 

do grupo controle foram analisados utilizando microscopia eletrônica de varredura 

com JEOL 6060 (JEOL 6060; JEOL, Ltda., Tokyo, Japan) e submetidos à cobertura 
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de carbono (BalTec SCD 004 COater; Balzers, Vaduz, LI), a 15 kV por 180 segundos. 

Através da MEV foi possível observar se existiram remanescentes de medicação na 

superfície dentinária.  Em seguida, com o objetivo de verificar os picos dos elementos 

químicos, a superfície dentinária foi submetida à EDS (JEOL 6060; JEOL, Ltda Tokyo, 

Japan), avaliando-se percentualmente os picos dos elementos químicos encontrados. 

Quatro campos diferentes (dois no terço médio e dois no terço apical) foram 

inicialmente avaliados e a imagem mais representativa, escolhida na interface entre a 

parede do canal com resíduo de material, foi obtida com aumento de 500x. Todas as 

imagens foram obtidas por apenas um operador. 

 

Análise estatística 

 Para as análises de pH e liberação de cálcio foi utilizada a ANOVA (1 via) e 

post hoc de Tukey, em nível de 5%. Para comparação das medicações em cada tempo 

experimental, foi utilizado teste t de Student. Na análise de MEV-EDS foi realizada 

média e desvio padrão do percentual da concentração dos elementos químicos nas 

amostras. Para estas análises foi utilizado o software BioEstat 5.3. 

 

 

          RESULTADOS 

 

Medição do pH 

 

Na análise intra-grupo do pH, o Bio-C Temp demonstrou aumento significativo 

a partir de 24h até 168 horas (P < 0,05), enquanto o Ultracal XS apresentou maiores 

valores de pH nos tempos de 72 e 168 horas, porém sem diferenças entre os 2 tempos 

(P > 0,05) (Tabela 1). 

Quando as duas medicações foram comparadas em cada tempo experimental, 

diferenças significativas foram encontradas apenas no tempo de 24 horas, onde o 

UltraCal XS mostrou maior valor de pH (P < 0,05) (Tabela 1). 
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Tabela 1 – Valores de pH das 2 medicações nos diferentes tempos experimentais. 

pH 24h 72h 168h 

Bio -C Temp 7.20  0.15 

Cb 

8.00  0.24 

Ba 

9.04  0.28 

Aa 

Ultracal XS 7.84  0.08 

Ba 

8.40  0.79 

Aa 

8.78  0.27 

Aa 

Letras maiúsculas comparam os tempos experimentais de acordo com cada medicação 
(na linha) após teste ANOVA 1 fator e post hoc de Tukey.  

Letras minúsculas comparam as duas medicações em cada tempo experimental (na coluna)  
após teste t.Para todos os testes foi estabelecido nível de significância de 5%. 

 

 

Análise da liberação de íons cálcio 

 

 Os valores da liberação de cálcio das 2 medicações aumentaram 

gradativamente ao longo do período experimental porém sem diferenças significantes 

entre eles (P > 0,05). Quando as duas medicações foram comparadas dentro de cada 

tempo experimental o Ultracal XS apresentou maior valor no tempo de 24 horas (P < 

0,05), e maiores valores nos tempos de 72 e 168 horas porém sem diferenças 

significantes (P > 0,05) (Tabela 2). 

 

Tabela 2 – Valores da liberação de Ca²+ das 2 medicações nos diferentes 

 tempos experimentais. 

Cálcio 24h 72h 168h 

Bio-C Temp 208.07  48.30 

Ab 

262.71  97.71 

Aa 

 287.86  84.26 

Aa 

Ultracal XS 315.89  76.50 

Aa 

327.05  73.64  

Aa 

330.59  96.96 

Aa 

Letras maiúsculas comparam os tempos experimentais de acordo com cada  
medicação (na linha) após teste ANOVA 1 fator e post hoc de Tukey.  

Letras minúsculas comparam as duas medicações em cada tempo experimental  
(na coluna) após teste t. Para todos os testes foi estabelecido nível de significância de 5%.  
 

 

Análise em MEV/EDS 

 

 Na MEV-EDS foi possível observar remanescentes de pasta de ambas 

medicações, porém a concentração de íons Si, Al e W foi presente apenas no grupo 
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da pasta biocerâmica, uma vez que esses íons compõem a fórmula do material 

estudado. A relação Ca/P encontra-se ligeiramente aumentada para as duas 

medicações estudadas em comparação ao grupo controle (Tabela 3). 

 

Tabela 3 – Média aritmética e desvio padrão da concentração de íons (em percentual), 

em relação a quantidade total de elementos químicos detectados por meio de EDS. 

 Bio-C Temp  Ultracal XS Controle 

Ca/P    
Média 2,24  2,37 2,05 

Desvio padrão 0,02 0,30 0,08 

Ca    

Média 15,85 14,37 15,89 

Desvio padrão 1,93 1,52 1,97 

Si    

Média 0,51 0 0 

Desvio padrão 0,19 0 0 

Al    

Média 0,16 0 0 

Desvio padrão 0,13 0 0 

W    

Média 1,82 0 0 

Desvio padrão 2,14 0 0 

 

 

          As Figuras 1, e 2 são imagens ilustrativas de MEV-EDS da superfície dentinária 

após remoção da medicação Bio-C Temp e UltraCal XS, na qual é possível observar 

a imagem da parede dentinária com remanescente de medicação e os picos dos 

elementos químicos que constituem os materiais A Figura 3 representa o grupo 

controle onde não foi utilizada nenhumas das medicações. 
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Figura 1 – Imagem representativa de MEV-EDS da superfície dentinária após remoção do Bio-C Temp. 

Escala 500µm.  

 

 

Figura 2 – Imagem representativa de MEV-EDS da superfície dentinária após remoção do UltraCal 

XS. Escala 500µm. 

 

 

Figura 3 – Imagem representativa de MEV-EDS da superfície dentinária do grupo controle. Escala 

250µm. 
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DISCUSSÃO 

 

 Neste estudo, foram testados dois tipos de medicação intracanal, uma 

biocerâmica, a base de silicato de cálcio (Bio-C Temp), e outra à base de hidróxido de 

cálcio (Ultracal XS), quanto ao seu pH, liberação de cálcio e permanência após 

protocolo de remoção. A pasta biocerâmica Bio-C Temp foi pouco testada até o 

momento, enquanto a pasta à base de hidróxido de cálcio é considerada a medicação 

intracanal de escolha pós preparo químico mecânico (Kim & Kim, 2014). 

 O Bio-C Temp é um medicamento intracanal biocerâmico, à base de silicato de 

cálcio, desenvolvido nos últimos anos pela Angelus Indústria de Produtos 

Odontológicos S/A. Existem poucos estudos sobre suas propriedades físico-químicas, 

bem como em relação a sua presença nas paredes dentinárias, após aplicação da 

medicação e posterior remoção. Contudo, alguns estudos já relataram resultados 

importantes de algumas propriedades desta medicação, como radiopacidade 

aceitável (Villa et al., 2020; Oliveira et al., 2020), pH alcalino, alta liberação de cálcio 

(Villa et al., 2020; Aguiar et al., 2021), indução de mineralização e citocompatibilidade 

similar às medicações à base de hidróxido de cálcio (Guerreiro et al., 2021) e menor 

atividade antimicrobiana contra Enterococcus faecalis quando comparado a 

medicações a base de hidróxido de cálcio (Guerreiro et al., 2021; Viana et al., 2021). 

 No presente estudo, uma amostra de dentes bovinos foi utilizada, com o intuito 

de que fosse a mais homogênea possível, com canais radiculares de diâmetro e 

comprimento similares, eliminando possíveis vieses na composição da mesma. Além 

disso, todos os procedimentos de preparo químico-mecânico dos canais radiculares 

foram realizados por um único endodontista. 

 Inicialmente, foi realizada análise de pH das amostras. Ambas as medicações 

apresentaram pH alcalino, o que favorece a eliminação de microrganismos envolvidos 

com infecções endodônticas (Zancan et al., 2016). Segundo Estrela, Pécora, Souza-

Neto, Estrela & Bammann (1999), o pH alcalino (8,6 a 10,3) é necessário para se obter 

a ação biológica das medicações intracanais. Porém, um nível de pH acima de 11 

pode ser citotóxico para os tecidos periapicais (Rehman, Saunders, Foye & Sharkey, 

1996). Dessa forma, percebe-se que ambas as medicações estudadas apresentaram 

pH dentro dos limites aceitáveis, atingindo a alcalinidade necessária no tempo 

experimental de 168 horas. Na análise intra-grupo, o Bio-C Temp apresentou aumento 

significativo nos valores de pH ao longo do período experimental, corroborando com 
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outro estudo (Villa et al., 2020). Na análise inter-grupos, o Ultracal XS apresentou pH 

significativamente mais alcalino do que o Bio-C Temp apenas no tempo experimental 

de 24 horas, enquanto outros estudos encontraram valores superiores para pastas de 

hidróxido de cálcio em todos os tempos experimentais (Villa et al., 2020; Viana et al., 

2021; Aguiar et al., 2021).  

Os valores de pH encontrados neste estudo foram mais baixos quando 

comparados a estudos anteriores (Villa et al., 2020; Viana et al., 2021; Aguiar et al., 

2021). Isso pode ser explicado pelas diferenças metodológicas descritas. Os três 

estudos citados imergiram tubos de polietileno preenchidos com as medicações 

estudadas em água deionizada, enquanto, no presente estudo, reproduzimos de 

forma mais fidedigna o que ocorre no meio bucal, já que as medicações foram 

inseridas no interior de canais radiculares, permanecendo apenas o orifício do forame 

apical sem selamento. 

Posteriormente, foi realizada a análise da liberação de cálcio. Ambas as 

medicações apresentaram aumento gradativo da liberação de cálcio no decorrer do 

período experimental, sendo que o Ultracal XS teve uma liberação significativamente 

maior do que o Bio-C Temp no período de 24 horas, corroborando com os estudos de 

Villa et al. (2020) e Aguiar et al. (2021). A capacidade de liberação de íons cálcio é 

uma importante propriedade, já que pode favorecer o pH alcalino (Parirokh & 

Torabinejad, 2010) e contribui com a estimulação de reparo por meio da deposição de 

tecido mineralizado. Além disso, reage com o dióxido de carbono, impactando na 

sobrevivência de bactérias anaeróbicas presentes em infecções endodônticas 

(Okabe, Sakamoto, Takeuchi & Matsushima, 2006). 

 A análise de MEV-EDS permitiu delimitar as superfícies dentinárias 

impregnadas pelas medicações testadas, após protocolo de remoção, e comprovar 

sua presença através da quantificação da concentração dos elementos químicos 

presentes na área. No grupo controle, que permaneceu sem medicação intracanal, foi 

indicada presença de cálcio e fósforo, elementos presentes na própria composição da 

dentina. A análise em EDS mostrou a presença de cálcio, fosfato, sílica, alumínio e 

tungstênio no grupo Bio-C Temp, elementos presentes na composição da pasta 

biocerâmica. 

Em ambos os grupos experimentais, resíduos das medicações intracanal foram 

encontrados nas paredes dentinárias, corroborando com a literatura prévia (Kuga et 
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al., 2010; Busanello et al., 2015). A presença destes resíduos pode interferir, 

posteriormente, na adesão dos cimentos endodônticos às paredes dos canais 

radiculares e na sua penetração nos túbulos dentinários, influenciando na qualidade 

da obturação endodôntica (Çalt & Serper, 1999; Barbizam, Trope, Teixeira, Tanomaru-

Filho & Teixeira, 2008; Escobar et al., 2022). 

Até o presente momento, poucos estudos avaliaram o impacto do uso uma 

medicação biocerâmica sobre a obturação do canal com diferentes tipos de cimentos. 

Kegler (2021), ao avaliar a influência de resíduos das medicações intracanal Bio-C 

Temp e Ultracal XS na resistência de união e na formação da interface adesiva de 

cimentos obturadores à base de compostos biocerâmicos e resinosos, mostrou que a 

maior adaptação ocorreu quando foram utilizados medicação e cimento à base de 

compostos biocerâmicos, relatando ainda a formação de uma camada 

biomineralizadora, resultante de uma interação química entre a parede dentinária, a 

medicação e o cimento.  

A composição química desta interface mineral provém possivelmente dos íons 

cálcio e hidroxila liberados pela medicação intracanal, que, interagindo com silicatos, 

óxidos e aluminatos de cálcio do cimento, geram fosfato de cálcio, carbonato de cálcio, 

hidroxiapatita e apatita carbonatada. Embora não tenha sido alvo do presente estudo, 

essa interação ainda não é totalmente elucidada, bem como seu comportamento 

biológico e mecânico a longo prazo. Por outro lado, quando utilizada a medicação à 

base de hidróxido de cálcio, o estudo de Kegler (2021) relatou menor resistência de 

união, maior percentual de falhas na obturação.  Tal condição pode interferir nas 

propriedades físico-químicas dos cimentos e agir como barreira física entre o material 

obturador e a superfície dentinária (Escobar et al., 2022). 

A relevância clínica desse estudo recai sobre o crescente uso dos materiais 

biocerâmicos em Endodontia, pois o uso de uma medicação intracanal biocerâmica 

surge como mais uma alternativa biológica para o curativo de demora. 
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CONCLUSÃO 

 

 A medicação biocerâmica apresentou pH alcalino e liberação de cálcio 

crescente. Remanescentes de material biocerâmico e de pasta de hidróxido de cálcio 

se fizeram presentes após remoção das medicações intracanal. 
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4 CONSIDERAÇÕES FINAIS  

 

 

  A medicação biocerâmica (Bio-C Temp) apresentou pH alcalino e liberação de 

cálcio crescente, bem como o Ultracal XS. Sendo assim, conclui-se que ambas as 

medicações estudadas apresentam estas propriedades favoráveis para a promoção 

do reparo e aplicabilidade clínica. 

  Este estudo ainda demonstrou presença de remanescentes de material 

biocerâmico e de pasta de hidróxido de cálcio após remoção das medicações 

intracanal. Dessa forma, novos estudos acerca da interação destes resíduos com os 

materiais obturadores são encorajados, para que seja possível a realização de 

tratamentos endodônticos mais previsíveis, com níveis de sucesso cada vez maiores. 

  Tendo em vista os resultados expostos, apresentando o Bio-C Temp com 

propriedades compatíveis para uma adequada medicação intracanal, e levando em 

consideração o crescente uso de materiais biocerâmicos em Endodontia, a medicação 

biocerâmica surge como mais uma alternativa no uso de medicação intracanal. 
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paper are available via a publicly available data repository, authors should include a 

reference to the location of the material within their paper. 

 

General Style Points 

The following points provide general advice on formatting and style. 

 Abbreviations: In general, terms should not be abbreviated unless they are used 

repeatedly and the abbreviation is helpful to the reader. Initially, use the word in 
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full, followed by the abbreviation in parentheses. Thereafter use the 

abbreviation only. 

 Units of measurement: Measurements should be given in SI or SI-derived units. 

Visit the Bureau International des Poids et Mesures (BIPM) website for more 

information about SI units. 

 Numbers: numbers under 10 are spelt out, except for: measurements with a unit 

(8mmol/l); age (6 weeks old), or lists with other numbers (11 dogs, 9 cats, 4 

gerbils). 

 Trade Names: Chemical substances should be referred to by the generic name 

only. Trade names should not be used. Drugs should be referred to by their 

generic names. If proprietary drugs have been used in the study, refer to these 

by their generic name, mentioning the proprietary name and the name and 

location of the manufacturer in parentheses. 

 

Wiley Author Resources 

Manuscript Preparation Tips: Wiley has a range of resources for authors preparing 

manuscripts for submission available here. In particular, authors may benefit from 

referring to Wiley’s best practice tips on Writing for Search Engine Optimization. 

Article Preparation Support 

Wiley Editing Services offers expert help with English Language Editing, as well as 

translation, manuscript formatting, figure illustration, figure formatting, and graphical 

abstract design – so you can submit your manuscript with confidence. 

Also, check out our resources for Preparing Your Article for general guidance about 

writing and preparing your manuscript. 
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ANEXO 1 – PARECER CONSUBSTANCIADO DO CEP
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