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RESUMO

O uso de materiais cimenticios é recorrente tanto na construcdo civil como na Odontologia.
No entanto, é notavel a escassez de pesquisas que abordam de forma multidisciplinar a
comparagdo entre esses materiais semelhantes. Com isso, 0s programas de Pds-graduacao em
Estruturas e Construcdo Civil (PECC) e o de Pos-graduacdo em Odontologia (PPGODT)
procuraram ampliar por meio da interdisciplinaridade os conhecimentos acerca dos cimentos a
base de clinquer, presentes nas duas areas do conhecimento, através de comparagdes entre
suas caracteristicas e propriedades proprias. Para este propdsito, esta pesquisa avaliou seis
materiais cimenticios, sendo dois utilizados na construgdo civil e quatro utilizados na
Odontologia. Esses cimentos foram divididos em dois grupos distintos: Grupo 1, composto
por trés cimentos cinzas (CP V-ARI, MTA Angelus e MTA Pro-Root), e Grupo 2, composto
por trés cimentos brancos (CP-B estrutural, MTA Angelus e MTA Pro-Root). Em sua fase
anidra, foram avaliados pelos ensaios de Espectrometria por Fluorescéncia de Raios-X (FRX),
Difracdo de Raios-X (DRX), Granulometria por Raio Laser e Superficie Especifica BET. Em
seguida, nos seis cimentos hidratados, foram realizados os ensaios seguindo as normas da
Odontologia, para o tempo de pega/presa de acordo com a ANSI-ADA (ISO 6876:2012) e
para a resisténcia a compressdo das pastas com 1 dia de hidratacdo, a ANSI/ADA (ISO
9917:2000). E, por fim, a microestrutura das pastas dos seis cimentos foi avaliada pelo ensaio
de DRX a 1 dia de hidratacdo. Os dados dos ensaios permitiram comparar 0 comportamento
dos cimentos anidros e das pastas de forma isolada e conjunta. Foram necessarias adaptac6es
nos ensaios de FRX e DRX, devido a disponibilidade limitada de cimento odontoldgico, as
quais foram consideradas efetivas para o estudo. Os resultados revelaram uma semelhanca na
composicdo quimica entre 0s cimentos, com a excecdo dos agentes radiopacificadores
presentes nos cimentos odontoldgicos, bem como a auséncia de gesso nos MTAs da Angelus,
que fez com que a etringita ndo fosse formada durante o processo de hidratacdo das pastas
destes cimentos. Além disso, as superficies especificas BET dos cimentos odontoldgicos
mostraram-se superiores as dos cimentos Portland, ao passo que estes apresentaram maior
resisténcia, enquanto os MTAs da Angelus demonstraram as menores resisténcias. Com isso,
as analises comparativas permitiram uma contribuicdo significativa para um maior

entendimento das caracteristicas e propriedades desses cimentos.

Palavras-chave: cimentos a base de clinquer, construgdo civil, Odontologia, analise

comparativa.
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ABSTRACT

The use of cementitious materials is common in both civil construction and dentistry.
However, there is a noticeable scarcity of research that has approached the multidisciplinary
comparison between these similar materials. In light of this, the Postgraduate Programs in
Structures and Civil Construction (PECC) and Dentistry (PPGODT) sought to expand the
knowledge about clinker-based cements, present in both fields of knowledge, through
comparisons of their respective characteristics and properties, using an interdisciplinary
approach. For this purpose, this research evaluated six cementitious materials, including two
used in civil construction and four used in dentistry. These cements were divided into two
distinct groups: Group 1, composed of three gray cements (CP V-ARI, MTA Angelus, and
MTA Pro-Root), and Group 2, composed of three white cements (CP-B structural, MTA
Angelus, and MTA Pro-Root). In their anhydrous phase, they were evaluated through X-ray
Fluorescence Spectrometry (XRF), X-ray Diffraction (XRD), Laser Particle Size Analysis,
and BET Specific Surface Area tests. Subsequently, in the hydrated cements, the setting time
of the six cements was determined following the ANSI-ADA dental standard (ISO
6876:2012), and the compressive strength of the pastes at 1 day of hydration was measured
following the ANSI/ADA dental standard (ISO 9917:2000). Finally, the microstructure of the
pastes of the six cements was evaluated through XRD analysis at 1 day of hydration. The data
from these tests allowed for a comparison of the behavior of the anhydrous cements and the
pastes, both individually and collectively. Adaptations to the XRF and XRD tests were
necessary due to the limited availability of dental cement, and these adaptations were
considered effective for the study. The results revealed a similarity in the chemical
composition of the cements, with the exception of the radiopacifying agents present in the
dental cements, as well as the absence of gypsum in the Angelus MTA cements, which
prevented the formation of ettringite during the hydration process of these cements.
Furthermore, the BET specific surface areas of the dental cements were found to be higher
than those of Portland cements, while the latter exhibited higher strength, whereas the
Angelus MTA cements demonstrated the lowest strengths. Thus, the comparative analyses
made a significant contribution to a better understanding of the characteristics and properties

of these cements.

Keywords: clinker-based cements, civil construction, dentistry, comparative analysis.
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1 INTRODUCAO

1.1 IMPORTANCIA DO TEMA

O cimento Portland da constru¢do civil (CPC), classificado como material ceramico,
apresenta-se na forma de um po cinza ou branco com propriedades aglomerantes, aglutinantes
ou ligantes, que promove a pega e o endurecimento sob acdo da agua, sendo, portanto, o
agente responsavel pela transformacdo da mistura dos componentes do concreto em uma
espécie de “pedra artificial” ou no produto final desejado (uma laje, uma viga, um

revestimento etc).

De acordo com Tavares e Luiz (1997) o cimento Portland surgiu na construcdo civil, em
1824, quando foi patenteado por Joseph Aspdin. Ele é definido como um aglomerante
hidraulico resultante da moagem do clinquer (96%), obtido a partir do cozimento até a fusdo
parcial da mistura de calcario e argila, convenientemente dosado e homogeneizado, de tal
forma que apds o cozimento ndo resulte em cal livre em proporcdes prejudiciais. Apds o
cozimento, € realizada a adicdo de sulfato de calcio (gipsita) em proporcdo adequada (em
torno de 4%) para regularizar a pega e em seguida é conduzida a moagem. A constitui¢do do
clinquer baseia-se em quatro fases fundamentais: silicato tricalcico (CasSiOs), silicato
dicdlcico (CazSiO4), aluminato tricdlcico (CasAl.0s) e ferroaluminato tetracélcico
(CasAlFe2010) (TAVARES & LUIZ, 1997).

O CPC ¢ considerado o material de engenharia mais amplamente utilizado na construcéo civil
e desempenha um papel fundamental na sociedade moderna devido suas propriedades
mecanicas e sua alta resisténcia a agua quando endurecido. Essa grande producdo e consumo
se deve, principalmente, a versatilidade desse aglomerante, a existéncia de recursos naturais

para sua fabricacéo e ao seu custo relativamente baixo.

Porém, ndo foi s6 a construcdo civil que se beneficiou com o advento desse cimento
hidraulico a base de clinquer. Na Odontologia, a utilizagdo de cimentos a base de clinquer tem
crescido consideravelmente, principalmente na area de Endodontia (especialidade responsavel
pelo tratamento dos canais radiculares), devido a suas propriedades fisico-quimicas e
mecanicas, mesmo diante da presenca de fluido sanguineo; e, mais importante ainda, para a
area de saude, em virtude de sua excelente resposta bioldgica. Essa caracteristica de

biocompatibilidade dos cimentos hidraulicos a base de clinquer na Odontologia, fez com que



esse tipo de material fosse elevado ao “status” de ‘“biomaterial” (PARIROKH &
TORABINEJAD, 2010).

O primeiro cimento hidraulico de uso odontolégico foi proposto por Mahmoud Torabinejad e
Dean J. White, em 1993, que, por meio de uma patente, apresentaram um método aprimorado
para aplicacdo e selamento de cavidades dentarias que envolvia o uso de uma composicéo de
cimento com numerosas vantagens sobre os materiais obturadores (aplicados no interior do
canal radicular) e retrobturadores (aplicados na parte externa da raiz dentaria) existentes a
época da requisicdo da patente, incluindo a capacidade de ocorrer a pega e 0 endurecimento
(“tomar presa”, em Odontologia) mesmo em um ambiente com presenca de umidade. Na
patente, os inventores informaram que, numa incorporacdo recomendada, a composi¢do do
material deveria compreender o cimento Portland, ou variacdes na composicdo de tal cimento,
exibindo propriedades fisicas favoraveis suficientes para promover um selamento eficiente
contra a reentrada de organismos infecciosos. Como o CPC ndo é radiopaco, os inventores
propuseram também a adi¢do de Oxido de bismuto (Bi>O3), um agente radiopacificador, para
fins de diagndstico odontologico. Com a adicdo de Bi2Os no cimento Portland para uso
odontoldgico, entre 1993 e 1995, Torabinejad produziu uma série de estudos apresentando o
referido material a base de clinquer, para toda comunidade odontol6gica, nominando-o como
Agregado de Trioxido Mineral (“MTA”, sigla proveniente da denominagdo do material em

lingua inglesa: “Mineral Trioxide Aggregate ).

A partir das evidéncias cientificas de sua efetiva biocompatibilidade, do detalhamento
estrutural e da compreensdo do comportamento clinico do MTA, o clinquer presente no CPC
e suas fases passaram a atrair a atencdo de pesquisadores e da industria odontoldgica
(PARIROKH & TORABINEJAD, 2010). Seu excelente desempenho como biomaterial é
atribuido a formacao de hidroxido de calcio, Ca(OH)2, como um subproduto da sua reacao de

hidratacao.

Segundo Dammaschke et al. (2005), embora o0 CPC néo seja um material de uso odontolégico
direto, pode-se afirmar que possui basicamente os mesmos componentes quimicos do MTA, o
cimento odontoldgico a base de clinquer (COBC). Essa foi a denominagdo atribuida nesse

estudo aos cimentos de MTA.

Assim, realizar uma caracterizagdo dos CPCs e dos COBCs, bem como compara-los,

contribui para ampliar o conhecimento sobre 0s cimentos ceramicos a base de clinquer. Além



disso, busca preencher lacunas existentes, com o objetivo de promover a melhoria de aspectos
fisico-quimicos, mecénicos e econémicos desses materiais hidraulicos utilizados em ambas

areas do conhecimento.

1.2 MOTIVACAO DA PESQUISA

Na busca por um conhecimento mais vasto das caracteristicas intrinsecas do cimento Portland
utilizado na construgdo civil (CPC), duas linhas de pesquisa de dois Programas de Pds-
Graduacdo da UnB, sejam elas a linha de pesquisa “Tecnologia, Processos, Componentes e
Materiais de Construgdo” do Programa de Pos-graduacdo em Estruturas e Construcdo Civil
(PECC) e a linha de pesquisa “Métodos e Materiais para Diagndstico, Prevencdo e
Terapéutica em Odontologia” do Programa de Pés-Graduacdo em Odontologia (PPGODT),
procuram ampliar por meio da interdisciplinaridade os conhecimentos acerca dos cimentos
ceramicos a base de clinquer, como o CPC e 0 MTA/COBC, através de comparacgdes entre
suas caracteristicas fisico-quimicas e mecanicas proprias. Por meio de similaridades e
diferencas encontradas, novos resultados e possibilidades de estudos podem ser evidenciados,

e, assim, promover o aprimoramento desses materiais hidraulicos em algum aspecto.

Dentro dos Programas de PoOs-graduacdo, é inedito o presente estudo e poucos foram os
trabalhos nacionais e internacionais encontrados com esse nivel de interface multidisciplinar
como se pretende. Este fato foi comprovado por meio da realizacdo de uma busca inicial na
base de dados Scopus. A “string” de busca utilizada na referida base de dados foi “Portland
AND cement AND MTA”, buscando investigacGes que abordassem as trés palavras-chave no
mesmo estudo. A pesquisa foi limitada as areas de Engenharias, Ciéncia dos Materiais e
Odontologia, além de limitar as publica¢des aos ultimos 10 anos, excluindo dos resultados o
ano atual de 2023, por ainda ndo apresentar resultados representativos para a analise. Em vista

disso, foram encontrados 133 resultados, como pode ser visto na Figura 1.

i Q, Search  Lists Sources SciVal ® m m

133 document results
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Figura 1: Quantidade de publicacdes dos Gltimos 10 anos da base SCOPUS.



Observa-se na Figura 1 uma pequena quantidade de resultados, mesmo com uma busca
abordando dois temas tdo abrangentes. Com isso, foi necessario realizar uma analise por meio
do quantitativo total de artigos publicados anualmente, no periodo em estudo, para uma visdo

mais detalhada sobre esses resultados, conforme exposto na Figura 2.
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Figura 2: Publicag6es por ano dos ultimos 10 anos da base SCOPUS.

Conforme ilustrado no grafico apresentado na Figura 2, a analise dos trabalhos anuais que
abordam simultaneamente as duas tematicas revela uma distribuicdo predominante na faixa de
10 a 15 estudos por ano, com um pico significativo em 2014, com mais de 25 trabalhos. Nos
ultimos trés anos (2020, 2021 e 2022), porém, observa-se uma diminui¢do desse nimero e
uma média anual inferior a 10 trabalhos, possivelmente influenciada negativamente pela
pandemia da Covid-19, que impactou diversos setores, incluindo a producdo académica.
Contudo, é esperado um aumento na quantidade de estudos nos préximos anos, impulsionado
pela atual conjuntura de interdisciplinaridade entre diferentes areas de estudo e pela busca

pela ampliacdo do conhecimento.

Apobs uma andlise detalhada dos 133 artigos, verificou-se que sdo poucos 0s estudos que
abordam uma comparagdo entre os diferentes tipos de cimentos, sendo comumente
mencionados apenas 0 MTA Pro-Root (COBC P) ou o MTA Angelus (COBC A) como
cimentos originados do CPC. A partir da leitura dos resumos e dos trabalhos na integra,

constatou-se que o presente estudo obteve 5 artigos com maior relevancia com o tema, por
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meio da busca na base de dados SCOPUS. Os artigos foram analisados e sintetizados,

avaliando-se os aspectos de autoria, ano de publicacdo, titulo do artigo, objetivo e ensaios de

caracterizacdo, conforme apresentado na Tabela 1, para posteriores andlises entre 0s

resultados.

Tabela 1: Categorizacdo dos artigos com maior relevancia quanto ao titulo do artigo, aos autores, ano
de publicacéo, objetivo e ensaios de caracterizagdo.

NO

Titulo do Artigo

Autores

ANo

Objetivo

Ensaios de caracterizacdo

Morphological and
Chemical Analysis of
Different Types of
Calcium Silicate-
Based Cements

MAHMOUD,
O.; AL-AFIFI,
N.; FAROOK,
M.; IBRAHIM,
M.; AL
SHEHADAT,
S.; ALSAEGH,
M.

2022

Este estudo teve como
objetivo avaliar e
comparar 0s principais

constituintes e estruturas

cristalinas juntamente
com a morfologia da
superficie de diferentes

tipos de cimento & base de

silicato de calcio.

Foram utilizados 0s
seguintes ensaios de
caracterizagdo: microscopia
eletrbnica de
varredura/raios-X de
energia dispersiva, difragdo
de raios-X e espectroscopia
de infravermelho por
transformada de Fourier.

Comparison of
chemical composition
between indonesian
white portland
cement and MTA as
dental pulp capping
material

NURDIN, D.;
PRIMATHEN
A, |.; FARAH,
R. A
CAHYANTO,
A

2019

O objetivo deste estudo
foi avaliar a composi¢do
quimica do cimento

Portland branco fabricado
na Indonésia (amostra) em

comparagdo ao MTA
(controle).

Amostras e controle foram
avaliados usando
espectrometria de

fluorescéncia de raios-X

(XRF) e Espectroscopia de
Infravermelho com

Transformada de Fourier
(FT-IR).

Composition and
particle size of
mineral trioxide
aggregate, Portland
cement and synthetic
geopolymers

OSIRO, 0. A.:
KARIUKI, D.
K.
GATHECE, L.
W.

2018

O objetivo deste estudo
foi descrever a
composicao e

granulometria do cimento

Portland (CP) e
geopolimeros em
comparagdo ao agregado
trioxido mineral (MTA).

Os materiais foram
caracterizados por difracdo
de raios X (DRX),
fluorescéncia de raios X
(FRX), energia dispersiva e
difracdo a laser.




O objetivo deste estudo
foi propor o carbonato de
bismuto, um agente
radiopacificador, como Os materiais foram
DE SOUZA, L. urren Q?Jgngggeg:ﬁ:c%e caracterizados por
Physico-chemical and C,; rgdicular ue foi microscopia eletronica de
biological properties | YADLAPATI, adicionado a?) cimento varredura (MEV), difracéo
4 of a new portland M.; LOPES, H. | 2017 Portland (CP) a 2% em de raios X (DRX),
cement-based root | P.; SILVA, R,; e50. 5% em 0eso. 10% espectrometro de energia
repair material LETRA, A; erF:1 e'so e 15%pem : 650, 6 dispersiva (EDS), tempo de
ELIAS, C. N. peso ¢ N Peso, presa, radiopacidade, PH e
propriedades fisico- solubilidade
quimicas e bioldgicas do '
cada formulag&o foi
avaliada em comparacéo
com o MTA-Angelus.
. o obje_tl_vo degte estudo A andlise composicional foi
. KHAN, S.; foi investigar a - X
Chemical and . - . realizada por espectroscopia
. KALEEM, M.; composicao quimica e a L .
morphological ; . de energia dispersiva de
Y FAREED, M. morfologia das particulas . .
characteristics of ) . S raios X, espectrometria de
5 . . A.; HABIB, A.; | 2016 do agregado trioxido PO .
mineral trioxide ] . fluorescéncia de raios X,
IQBAL, K.; mineral branco (WMTA) e ;
aggregate and ASLAM. A - e de dois cimentos difracdo de raios X, e
portland cements UD DIN. S. Portland brancos (CEM 1 mlcroscsg:?egljrtarlomco de
e CEM 2). '

A falta de comparac@es e analises interdisciplinares mais abrangentes entre os cimentos pode
limitar a compreensdo das diferencas e caracteristicas especificas de cada material, 0 que
torna imprescindivel uma maior andlise entre esses cimentos ceramicos em ambas areas do

conhecimento.

O objetivo primordial deste estudo consiste em realizar uma minuciosa comparacdo analitica
interdisciplinar entre os COBCs e 0s CPCs. Tal analise sera realizada por meio de ensaios de
caracterizacdo do material em sua fase anidra, além de ensaios fisico-quimicos e mecéanicos
tanto no estado fresco quanto endurecido. O propoésito subjacente é identificar eventuais
disparidades e/ou semelhancas no comportamento desses materiais. A execuc¢do de avaliaces
comparativas entre esses distintos tipos de cimentos tem emergido gradualmente como uma
linha de pesquisa explorada por estudiosos, com o intuito de aprofundar o conhecimento e

compreender as particularidades intrinsecas a cada um desses materiais.

Os ensaios a serem realizados serdo conduzidos em conformidade com as normas especificas
da Odontologia, considerando as particularidades dos cimentos odontoldgicos que apresentam
um custo elevado, com um valor médio de R$3.000,00 por apenas 10g do material. Esse fator

restritivo impede a realizacdo dos ensaios de acordo com as normas de engenharia, que



eventualmente demandam quantidades maiores de material na realizacdo dos ensaios. No
entanto, mesmo diante dessa limitacdo, o estudo se esforcard para obter dados relevantes e

significativos por meio dos ensaios adaptados as condi¢des e recursos disponiveis.

Tanto na area da construcdo civil quanto na Odontologia, € de suma importancia o
conhecimento e a compreensdo das propriedades dos cimentos a base de clinquer. Isso se
deve as suas diversas aplicagdes, requisitos de seguranga, indicagdes especificas e ao continuo
aprimoramento desses materiais. Com o intuito de ampliar o conhecimento nessa area, torna-
se essencial a realizacdo de estudos que investiguem e elucidem as propriedades fisico-

quimicas e mecanicas de cada tipo de cimento através de comparacgdes entre esses materiais.

1.3 OBJETIVOS

Nesta secdo, sdo apresentados o objetivo geral e os objetivos especificos que delimitam o

escopo da presente pesquisa.

1.3.1 Objetivo geral

O objetivo geral deste estudo € investigar e analisar os efeitos e comportamentos dos COBCs
em comparagdo com 0s CPCs. A pesquisa busca compreender as propriedades fisico-quimicas
e mecanicas desses materiais, com o intuito de proporcionar uma melhor compreensdo do
comportamento desses cimentos, contribuindo para seu uso adequado, seguranca e potenciais

avancgos em ambas areas do conhecimento.

1.3.2  Obijetivos especificos:

e Realizar ensaios de caracterizacdo dos COBCs e dos CPCs, tanto na fase anidra
quanto nas fases fresca e endurecida.

e Comparar as propriedades fisico-quimicas dos COBCs e CPCs, avaliando fatores
como composicdo quimica, granulometria e superficie especifica.

e Analisar as propriedades mecanicas das pastas de cimento com 1 dia de hidratacao,
através do ensaio de resisténcia a compressao conforme as especificacbes da
Odontologia.

e Desenvolvimento de métodos e técnicas adaptadas que permitam a comparagdo dos
COBCs e dos CPCs nos mesmos equipamentos de ensaio, de modo a obter resultados

mais confiaveis e comparaveis.



e Realizar anélises da microestrutura das pastas dos cimentos em estudo utilizando a
técnica de difracdo de raios-X (DRX) apos 1 dia de hidratacdo e, assim, investigar as
mudangas microestruturais ocorridas nas pastas durante o processo de hidratacdo, a
fim de compreender e comparar 0s comportamentos das matrizes cimenticias.



2 REVISAO DA LITERATURA

Este capitulo tem como objetivo realizar uma revisdo abrangente da literatura, com o intuito
de levantar informac6es pertinentes sobre os cimentos Portland da construcéo civil (CPCs), os
cimentos odontoldgicos a base de clinquer (COBCs) e as normas e ensaios utilizados nesta

pesquisa.

Inicialmente, s&o explorados aspectos relacionados ao CPC, abrangendo desde sua produgéo
até o processo de hidratacdo. Em seguida, sdo discutidas as aplicacdes e definicdes dos
COBCs, enfatizando suas caracteristicas e particularidades relevantes. Posteriormente, séo
apresentadas as normas e ensaios que envolvem a andlise das propriedades fisico-quimicas e
mecanicas, com énfase na Odontologia, e estabelecendo correlagdes com os procedimentos
adotados na engenharia, sempre que aplicavel. Além disso, sdo revisados os resultados
encontrados por outros pesquisadores que utilizaram esses ensaios nos cimentos em estudo,
fornecendo uma base comparativa para os resultados obtidos nesta pesquisa. A revisdo
abrangente da literatura busca fornecer um embasamento tedrico solido e atualizado, visando

subsidiar e fundamentar as etapas subsequentes da pesquisa.

2.1 CIMENTO PORTLAND DA CONSTRUCAO CIVIL (CPC)

O cimento é utilizado nas mais diversas obras, como edificios, viadutos, aeroportos entre
outros, fazendo dele um dos materiais mais consumidos no mundo, sendo inferior somente ao
consumo de 4gua (MEHTA & MONTEIRO, 2014). Com demanda anual média na ordem de
3,6 bilhGes de toneladas/ano, a tendéncia é de que o consumo de CPC continue a expandir,
com um aumento esperado de 12 a 23% até 2050 (IEA/WBCSD/CSI, 2018).

No Brasil, o Sindicato Nacional da Indastria do Cimento (SNIC, 2021) em seu ultimo
relatério anual, cita que o consumo de cimento amargou quedas expressivas por 4 anos, de
2014 a 2018, acumulando perdas de 27,2% e o fechamento de 20 fabricas e diversos fornos.
Entretanto, terminou o ano de 2019 com aumento de 3,5%, onde foram produzidas
aproximadamente 56,6 milhGes de toneladas e marcou o inicio de um aumento sucessivo do
consumo de cimento no pais passando para um consumo aparente de 64,5 milhGes de

toneladas em 2021, assim como mostra a Figura 3.
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Figura 3: Consumo aparente do CPC no Brasil (SNIC, 2021).

A mesma fonte (SNIC, 2021) indica que a China, a maior produtora mundial, produziu cerca
de 2,376 bilhGes de toneladas em 2020 e classifica o Brasil como sendo o pais com a oitava
maior producdo anual com 64 milhdes de toneladas. Essa producdo do CPC envolve a
moagem do clinquer juntamente com uma ou mais formas de sulfato de célcio, que sdo
adicionadas em proporgdes que geralmente variam de 3% a 5% em massa com a principal
finalidade de regular o tempo de pega ou o endurecimento inicial do cimento (BATTAGIN,
2010). Para a fabricacdo do CPC misturam-se dois tipos de rocha, sejam elas calcario (75% a
80%) e argila (20% a 25%), que sdo suas matérias-primas mais comuns (ALEXANDRE,
2018). A Figura 4 esquematiza esse processo de producdo do CPC.

Moinho

| |

Silo de
clinquer

— Ty

Granel Ensacamento Silos de cimento Moagem de cimento

Figura 4: Fluxograma de processo de producdo do cimento Portland utilizado na construg&o civil
(CPC).
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A dosagem de matérias-primas no processo de produgdo de cimento é realizada com rigor e
controle periodico para garantir os parametros quimicos adequados do material. As etapas
envolvidas no processamento das matérias-primas incluem extracdo, britagem, pré-
homogeneizacdo, moagem e homogeneizacao. Essas etapas viabilizam que a farinha, produto
resultante desses procedimentos, apresente a composi¢do quimica requerida, a finura

apropriada e uma homogeneidade adequada.

Conforme apontado por Rodrigues (2013), apds essas etapas iniciais, a farinha é submetida a
um processo de queima no forno, resultando na formacéo do clinquer. Em seguida, o clinquer
é resfriado rapidamente para evitar a reversao das reacfes de transformacdo mineraldgica

durante a etapa de aquecimento no forno.

Segundo Paula (2009), o clinquer resfriado é transportado para a etapa final de moagem, onde
¢ adicionado o sulfato de calcio em uma proporcao de aproximadamente 4% a 5%. Nessa
etapa, o CPC é moido até alcancar a finura desejada. Em seguida, o cimento é armazenado
nos silos de cimento a granel para fins de estocagem. A proxima etapa consiste no
ensacamento do cimento, que é realizado por meio de maquinas especializadas que enchem os
sacos até atingirem a massa especificada por cada fabricante. Os sacos de cimento mais
comuns possuem pesos de 40 kg e 50 kg. Geralmente, o cimento € embalado em sacos de
papel kraft de véarias camadas e é comercializado a um pre¢o médio de R$35,00 no Brasil.

Atualmente, quase ndo sdo encontrados CPCs puros (clinquer e gesso) no mercado, uma vez
gue a maioria dos cimentos fabricados no Brasil possui a adi¢cdo de materiais suplementares.
Na fabricacdo de compositos cimenticios, os materiais cimenticios suplementares (MCS) sdo
usados para reduzir os custos de producéo e reduzir os efeitos da emissao de carbono no meio
ambiente e, paralelamente, oferecem melhorias substanciais nas propriedades mecanicas e de
durabilidade (CAl et al., 2017; RECHES, 2018; RAHIMZADEH & SALIH, 2022).

No contexto de reducdo da propor¢do de clinquer em formulagGes cimenticias, as classes de
materiais cimenticios suplementares (MCS) que apresentam maior expectativa de producéo e
consumo no Brasil até 2030 séo a escoria de alto forno, a cinza volante, a argila calcinada e o
filler calcario (ROADMAP, 2019).

A reacdo quimica entre as matérias-primas do clinquer resulta na formacdo dos quatro

compostos principais, que sdo o silicato tricalcico ou alita (CsS), silicato dicalcico ou belita
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(C2S), aluminato tricalcico (C3A) e ferroaluminato tetracélcico (CsAF) (GIRARDI, 2014).
Suas composic¢des quimicas e suas abreviacdes sdo apresentadas na Tabela 2.

Tabela 2: Principais compostos do clinquer/cimento Portland.

Nome do composto Composicdo em o6xidos Abreviatura
Silicato tricalcico 3Ca0.Sio, C,5S
Silicato dicalcico 2Ca0.Sio, C,S
Aluminato tricalcico 3Ca0.AlL,O4 C;A
Ferroaluminato tetracélcico 4Ca0.ALO;.Fe, 04 C,AF

Estes compostos perfazem 90-97%, em peso do clinquer, possuindo os teores médios
apresentados na Tabela 3 (TARTUCE; GIOVANNETTI, 1990).

Tabela 3: Composi¢do média do clinquer (Adaptado, TARTUCE; GIOVANNETT]I, 1990).

Compostos Teores
CsS 40% a 70%
C,S 20%
CiA 6% a 13%

C,AF 10% a 12%

Os demais 3-10%, em peso, sao normalmente constituidos por éxidos de magnésio, alcalis (K
e Na), enxofre e uma grande variedade de elementos menores, que s&o oriundos das matérias-
primas normalmente utilizadas na producdo de clinquer, calcério, argila e cinzas dos

combustiveis utilizados no processo de calcinacdo (PECCHIO, 2013).

A alita (CsS) é o constituinte mais presente em massa no clinquer e tem importante papel no
endurecimento e na resisténcia mecéanica do cimento as primeiras idades (de 1 a 28 dias). A
belita (C2S) também desempenha importante papel nas resisténcias mecanicas do cimento, no
entanto como apresenta taxa de hidratacdo mais lenta, esta influéncia é mais evidente somente
nas idades mais avancadas (acima de 28 dias). Os silicatos constituem aproximadamente 75%
da composicdo do CPC comum, e tém um papel dominante na determinacdo das
caracteristicas de endurecimento (MEHTA E MONTEIRO, 2014).

O Aluminato Tricalcico (CzA) é formado no clinquer a partir da cristalizagdo de um material
fundente, compondo em unido com o ferroaluminato tetracalcico (C4AF) uma fase intersticial.
O material fundente que da origem a fase intersticial, € composto por oxidos de ferro e

aluminio que aceleram as reacdes de clinquerizacao, reduzindo a temperatura de formacéo do
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clinquer (PECCHIO, 2013). Ao ser o componente mais reativo do clinquer, o C3A ¢é
responsavel principalmente pela pega do cimento, enquanto o CsAF desempenha um papel
significativo na resisténcia quimica do cimento, particularmente quando as estruturas de
concreto sdo atacadas por sulfatos (MEHTA & MONTEIRO, 2014). Além disso, devido a
presenca de ferro em sua composicao, a fase C4AF da ao cimento a coloracdo acinzentada
(GOBBO, 2003).

Os silicatos de calcio sdo os mais relevantes quando se trata da resisténcia, ja os aluminatos
sdo 0s responsaveis pelas primeiras reacdes devido sua rapida intensidade de reacéo.
Considerando o calor desenvolvido pelas reagdes do aglomerante com a &gua entre os quatro
compostos, destaca-se 0 C3A, seguido pelo C3S. O C2S e o C4AF liberam pouco calor por
ocasido da hidratacdo (CINCOTTO, 2011).

O processo de hidratacdo se desencadeia ao combinar-se o cimento, composto pela juncédo de
clinquer e gipsita, com a agua, ocasionando a formacéo de uma estrutura sélida e resistente.
Esse processo compreende um conjunto de reagdes interdependentes entre suas fases, cada
uma com cinética especifica, devido aos compostos anidros presentes. Ao entrar em contato
com a agua, esses compostos reagem e formam produtos hidratados. A proporcdo relativa de
cada fase presente no cimento afeta a evolucao geral do processo de hidratacdo (CINCOTTO,
2011).

No contexto da hidratacdo do CPC, Mehta e Monteiro (2014) propuseram dois mecanismos.
O primeiro é o mecanismo de dissolucdo-precipitacdo, que envolve a dissolucdo dos
compostos anidros do cimento e a subsequente formacédo de hidratos na solugdo. Devido a sua
baixa solubilidade, esses hidratos precipitam-se. Esse mecanismo reorganiza completamente
0s componentes originais do cimento. O topoquimico, ou hidratacdo em estado solido, € o
segundo mecanismo. Nesse caso, as rea¢des ocorrem na superficie dos elementos anidros do
cimento sem se dissolverem. Ha evidéncias de que o mecanismo de dissolucdo-precipitacédo €
predominante nos estagios iniciais da hidratacdo. Nesses estagios, quando uma concentracao
ibnica especifica na solucdo é alcancada, os compostos anidros do cimento se ionizam e
formam as fases hidratadas. Entretanto, em estagios posteriores, 0 mecanismo topoquimico
prevalece, uma vez que a mobilidade idnica na solugéo é limitada (MEHTA & MONTEIRO,
2014).
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Os principais produtos formados na hidratagdo s&o o silicato de célcio hidratado (C-S-H), o
hidréxido de célcio ou portlandita (Ca(OH).), a etringita (AFt) e o0 monossulfoaluminato de
calcio hidratado (AFm) (COSTA et al., 2009). Conforme Neville e Brooks (2016) o C-S-H e
0 Ca(OH); sdo os produtos formados a partir da hidratacdo dos silicatos de calcio C3S e C.S,

como evidenciado nas Equagdes 1 e 2.
2C3S + 6H — C3SzH3 + 3Ca(OH): Equacdo 1
2C,S + 4H — C3SoH3 + Ca(OH)2 Equacéo 2

De acordo com Taylor (1997), 70% do CsS reage em até 28 dias, e praticamente todo o
restante em 1 ano. J& o CS, que possui reacBes mais tardias, tem, somente, cerca de 30%
transformado em C-S-H e Ca(OH)2 nos primeiros 28 dias, chegando a aproximadamente 90%
em 1 ano. Apesar disso, de acordo com Mehta e Monteiro (2014), os célculos
estequiométricos apontam que a hidratagdo do composto CsS produz cerca de 61% de C-S-H
e 39% de hidroxido de célcio, enquanto o composto C>S produz cerca de 82% de C-S-H e
18% de Ca(OH)..

Segundo Paulon e Kirchheim (2011), a fase C-S-H compde de 50% a 60% o volume de
solidos em uma pasta de cimento hidratada, sendo a fase mais importante e determinante das
suas propriedades mecanicas. Ja os cristais de hidréxido de calcio (CH), ou portlandita, é
altamente cristalino e ocorre sob a forma de placas hexagonais e constituem 20 a 25% do
volume de solidos na pasta de cimento hidratada (FREITAS; OLIVEIRA, 2016). Sua
formacdo pode ser afetada pela disponibilidade de espaco, pela temperatura de hidratacdo e
pela presenca de impurezas (PAULON & KIRCHHEIM, 2011). E pertinente ressaltar que a
portlandita ndo desempenha um papel significativo na resisténcia mecénica do material
(MEHTA & MONTEIRO, 2014).

Os aluminatos e ferroaluminatos, CsA e CsAF, também sofrem o processo de hidratagdo,
assim como os silicatos, e formam produtos a partir destas reagcOes, a etringita (AFt) e o
monossulfoaluminato de célcio hidratado (AFm) (NEVILLE; BROOKS, 2016). Entretanto,
estes ndo contribuem de forma significativa no que diz respeito a uma caracteristica fisico-
mecanica essencial para a utilizacdo do cimento Portland na construgdo civil, a resisténcia

mecanica.
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A gipsita adicionada ao clinquer reage com o CsA, formando a etringita (AFt), retardando
assim sua hidratacdo (NEVILLE; BROOKS, 2016). O uso da gipsita ocorre, pois em sua
auséncia 0 CzA passa por um processo de pega imediata no contato com a agua, com
formacdo de grandes placas de hidratos responsaveis pelo enrijecimento. Caso ndo se
utilizasse desse expediente a pega seria muito rdpida, em menos de 10 minutos, 0 que
inviabilizaria sua utilizacdo na maioria de suas aplicagdes para a construcgdo civil (MEHTA &
MONTEIRO, 2014).

O C3A ao reagir com o sulfato, forma a AFt ou etringita (CsAS3H32), conforme Equacédo 3,

representada por Taylor (1997), ou Equacdo 4, mencionada por Mehta e Monteiro (2014).
C3A + 3CSH; + 26H20 — CsAS3H3. Equacédo 3
[AIO4] + 3[SO4]% + 6[Ca]*" + aq. — CeAS3H32 Equacio 4

Apbs o consumo do sulfato de calcio e a formacdo dos cristais de etringita, 0 CzA
remanescente reage com a fase AFt formada, originando o0 composto AFm
(monossulfoaluminato de célcio hidratado) (BISHOP, 2003). Essa reacdo é representada pela
equacéo 5 (BISHOP, 2003).

2C3A + CeASsH32 + 4H — 3C4ASH12 Equagéo 5

2.2 CIMENTO ODONTOLOGICO A BASE DE CLINQUER (COBC) / AGREGADO DE
TRIOXIDO MINERAL (MTA)

Segundo a literatura odontoldgica, o Agregado de Triéxido Mineral (MTA) é um po fino
hidrofilico desenvolvido por Mahmoud Torabinejad na Universidade de Loma Linda, na
Califérnia, com o principal objetivo de manter a vitalidade pulpar, selando as areas de
comunicacgdo do interior do dente com o exterior (CARVALHO et al., 2005). Apresenta-se
como um pé branco ou cinzento de facil manipulacdo, assim como apresentado na Figura 5,
composto basicamente por 6xidos minerais e ions, os quais também sdo componentes dos
tecidos dentarios, o que confere biocompatibilidade a este material (TORABINEJAD &
GOODACRE, 2006).
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Figura 5: MTA/COBC em p6: (a) branco; (b) cinza.

O primeiro cimento hidraulico utilizado na Odontologia era uma simples mistura de cimento
Portland utilizado na construcdo civil (CPC), com Oxido de bismuto para aumentar sua
radiopacidade (CAMILLERI, 2020). A radiopacidade é uma caracteristica de extrema
importancia na Odontologia, pois permite que o profissional identifique, através de uma
analise radiogréafica, a presenca do material depois de aplicado, permitindo a diferenciacao
desse material com a estrutura dental adjacente, sendo assim essencial para o uso dos
cimentos odontolégicos a base de clinquer (COBCs: denominacéo atribuida nesse estudo aos
cimentos de MTA) na pratica clinica. Seus principais componentes séo o silicato tricélcico,
aluminato tricélcico, silicato dicalcico, aluminato férrico tetracalcico, 0xido de bismuto e
residuos insolaveis (ANGELUS, 2019).

Segundo Camilleri (2020) apds o grande sucesso dos MTAs/COBCs em diversas aplicacdes
endodonticas, direcionou-se ao desenvolvimento de estudos com o intuito de melhorar suas
aplicagdes e propriedades, dando origem a materiais com bases aprimoradas e cada vez mais
especificas para o uso na Odontologia, dentre estes o MTA/COBC, que é amplamente
utilizado para obturacGes/reparacGes dentarias na préatica clinica, como exemplificado na
Figura 6.

Figura 6: Aplicacdo clinica do MTA/COBC.
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O tratamento endodontico tem como objetivo realizar a completa obturagéo/reparacdo do
espaco do canal radicular (ZIELINSKI et al., 2008), promovendo o0 méaximo selamento
possivel das vias de comunicacdo entre o sistema de canais radiculares (SCR), limpos e

modelados, e os tecidos circundantes (OZOK et al., 2008).

Para se alcancar uma obturagédo/reparacdo de qualidade, um material obturador/reparador
ortogrado ou retrogrado deve ser responsavel por promover o selamento do SCR, evitando-se
assim a microinfiltracdo (TORABINEJAD & PITT FORD, 1996). O adequado selamento
permite ainda o aprisionamento de microrganismos remanescentes e também o preenchimento

de areas inacessiveis ao preparo do espaco do canal radicular (GRSTAVIK, 1995).

Grossman (1982) listou 11 requisitos que um cimento endodéntico deve possuir para ser
considerado ideal: (i) Ser pegajoso quando misturado para se obter uma adequada unido com
as paredes do canal ap6s a presa. (ii) Promover o selamento hermético. (iii) Ser radiopaco, de
modo a ser observado radiograficamente. (iv) As particulas do p6 devem ser muito finas, de
modo a permitir uma facil mistura com o liquido. (v) N&o sofrer contracdo pos-presa. (vi) Nao
promover alteracdo na cor do dente. (vii) Ser bacteriostatico ou pelo menos inibir o
crescimento bacteriano. (viii) Tomar presa lentamente. (ix) Ser insolGvel nos fluidos
teciduais. (X) Ser bem tolerado pelos tecidos perirradiculares. e, (xi) Ser solivel em solventes

comuns, pois sua remocao do interior do canal radicular pode ser necessaria.

Com a evolucéo da ciéncia endoddntica e com a Endodontia assumindo cada vez mais o papel
de especialidade da Odontologia responsavel por salvar dentes humanos (TORABINEJAD &
GOODACRE, 2006), a busca pelo desenvolvimento de cimentos endodonticos que nao
apenas sejam bem tolerados pelos tecidos perirradiculares, mas que também apresentem
efetiva biocompatibilidade, tem aumentado cada vez mais (TANOMARU-FILHO et al.,
2006), uma vez que biocompatibilidade é definida como “a capacidade de um material de
atuar em uma aplicacédo especifica na presenca de uma resposta apropriada do hospedeiro”
(WILLIAMS, 1987).

O MTA/COBC é um cimento bastante utilizado para obturagdo retrograda, sendo atualmente
0 mais promissor, e surgiu como uma nova alternativa na busca pelo material capaz de
“cicatrizar” pos-pulpotomia e induzir a formacéo de tecido duro, devido seu elevado grau de

biocompatibilidade com o tecido conjuntivo adjacente e tecidos mineralizados (CHIBINSKI

17



& CZLUSNIAK, 2003). Apresentando, assim, uma consideravel capacidade de selamento,
ndo é toxico e ndo apresenta propriedades carcinogénicas. Possui propriedades
antimicrobianas, sendo estas responsaveis pela capacidade de diminuir a viabilidade de
microorganimos (CORREIA, 2010).

Com isso, e por conta de suas variadas propriedades, o MTA/COBC pode ainda ser aplicado
com éxito em vérias situacbes clinicas, como: perfuracbes e reabsorcdes radiculares,
pulpotomia, capeamento pulpar direto, retrobturacdo e cirurgia parendododntica (COSTA et

al., 2012). Na Figura 7 exemplifica-se seus locais de aplicacdes no dente.

Protegao pulpar Regeneragao
———————————————— 2 pulpar

Pulpotomia J Perfuragao
__________ de furcaederaiz

Reabsorgao radicular

Apicificagdo/ r
Apicigénese !

Figura 7: Principais locais de aplicaces do agregado de trioxido mineral (MTA) / cimento
odontoldgico a base de clinquer (COBC) (ANGELUS, 2016).

Angelus (2016) traz os instrumentos para aplicacdo de MTA, sendo estes com uma ponta
extremamente delgada, proprios para utilizacdo em procedimentos endoddnticos clinicos
(intracanal) e cirdrgicos, materiais esterilizaveis e com design ergonémico para facilidade de
manuseio. Estes sdo comercializados com pontas em dois tamanhos, 0,6mm e 1,2mm de

didametros, assim como apresentado na Figura 8, para uso em cavidades diversas.

A
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Figura 8: Instrumento para aplicacdo de MTA/COBC (ANGELUS, 2016).
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2.2.1 Processo de fabricagdo do MTA/COBC: um biomaterial

O MTAJ/COBC ¢ definido como um biomaterial, sendo este termo atribuido a materiais que
interagem com sistemas bioldgicos. Os biomateriais podem ser tanto naturais quanto
sintéticos, vivos ou ndo vivos, e sdo frequentemente utilizados em aplicacfes nas areas de
salde para aumentar ou substituir uma funcdo natural. Eles podem ser classificados com base
no seu nivel de biocompatibilidade como sendo bioativos, biodegradaveis, bioinertes e/ou
biotolerantes (JDEGAARD et al., 2020).

Uma outra forma também comum de classificar biomateriais utiliza como parametro a sua
estrutura quimica (metal, ceramica, polimero e compdsitos) (SEYMOUR & KAUFFMAN,
1992). Assim, uma vez que 0 CsS e 0 C,S constituem em 40 a 70% e 20%, respectivamente, a
composi¢cdo media do clinquer, principal constituinte do MTA/COBC (ISLAM, et al., 2006),
esse material odontologico passa a ser classificado como um material cerdmico, mais
especificamente como uma ceramica de silicato. Nas area da salde, materiais ceramicos
especialmente desenvolvidos para o reparo e reconstrucdo de partes acometidas por doencas
ou danificadas do corpo sdo chamados de materiais bioceramicos ou bioceramicas (HENCH,
2015).

Inicialmente, o clinquer utilizado para a fabricacdo do MTA tinha como matérias-primas o
calcario e a argila extraidos do meio ambiente por mineracdo, assim como ocorre na
fabricacdo do cimento Portland da construgdo civil. Na patente do material, Torabinejad e
White, inclusive, relatam a importancia da selecdo do solo do qual o calcario e a argila serdo
extraidos. Adicionalmente, os autores reforcam a importancia da esterilizacdo do material
(TORABINEJAD & WHITE, 1993). Além do solo doador de calcério e argila, a
contaminacdo do CPC pode ocorrer por meio de derivados dos combustiveis utilizados para o
aquecimento do forno rotativo, como o coque de petréleo. Portanto, apesar de fabricado por
processo de clinquerizacdo a partir de matérias-primas naturais, inicialmente, a producéo
desse COBC exigiu que normas sanitarias rigidas fossem seguidas, além da adi¢do de Bi20s,
um agente radiopacificador para fins de diagndstico odontoldgico. A partir de uma melhor
compreensdo quimica dos constituintes do clinquer, produzido a partir de compostos naturais
oriundos do calcario e da argila, a inddstria odontoldgica passou a também produzir o
clinquer a partir de o0xidos e sais sintéticos, produzidos artificialmente em laboratorio a partir
de substancias quimicas com alto teor de pureza, 0 que elevou os custos de producdo. Os

métodos de mistura de componentes quimicos sintéticos precursores de materiais
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biocerdmicos mais utilizados em laboratorio sdo a sintese por precipitagdo por “via umida”
(LIU et al.,, 2008) ¢ o método “sol-gel” (ESHTIAGH-HOSSEINI; HOUSAINDOKHT;
CHAHKANDI, 2007; NATARAJAN & RAJESWARI, 2008)

O CPC pode ser produzido por dois processos: via Umida e via seca. No processo umido, a
argila e o calcario sdo fragmentados em moinhos e misturados com &gua. A pasta formada é
conduzida para tanques, onde posteriormente serd seca e calcinada (NEVILLE; BROOKS,
2016). No processo por “via seca” 0 consumo energético especifico € significativamente
menor, onde a matéria-prima entra no forno na forma de uma farinha muito fina (NEVILLE;
BROOKS, 2016). Atualmente, no Brasil, praticamente toda a producéo de cimento Portland é
efetuada em fornos por via seca (KIHARA; VISEDO, 2014). Segundo um relatdrio do World
Business Council for Sustainable Development — WBCSD (2016), apenas 2% do clinquer

produzido no mundo em 2016 foi fabricado por via imida.

Ja para a producdo do MTA/COBC pela industria odontoldgica, na qual a quantidade
produzida é muito menor que na indudstria cimenteira, o clinquer geralmente é produzido por
via Umida, onde todas as substancias quimicas sintéticas sdo misturadas previamente em agua,
formando a “pasta de farinha”, sendo a 4gua removida posteriormente por evaporacdo. Nesse
processo, para evitar a contamina¢do do material com derivados de combustiveis, como o
coque de petréleo, utilizado nos fornos da inddstria cimenteira, a clinquerizacdo se da em
fornos elétricos de altas temperaturas (~1.400 °C), de menores dimensdes; e ndo em fornos a
combustdo. Na saida do forno elétrico, o clinquer também € bruscamente resfriado. Para a
producdo do COBC, o processo continua apds a queima, onde é realizada a adicdo de CaSO4
em propor¢des adequadas e, em seguida, 0 mesmo é finamente moido, transformando-se em
po. O cimento Pro-Root® MTA (Dentsply, EUA) é o representante original produzido a partir
da patente registrada por Torabinejad e White, em 1993. Nele, além do CaSOs, 0 Bi2O3
também € utilizado como agente radiopacificador. A adicdo de Bi2Oz na composicdo do

MTA/COBC se da numa proporcao de uma parte de Bi>Osz para quatro partes de CPC.

Segundo Belio-Reyes e Cruz-Chavez (2009), o p6 do Pro-Root® MTA (anidro) é composto de
CsS (51,9%), C2S (23,2%), Bi203 (19,8%), C3A (3,8%) e CaSOa4 (1,3%). Os oligoelementos
detectados foram ferro (Fe), niquel (Ni), cobre (Cu) e estréncio (Sr). De acordo com a FISPQ
(Ficha de Informagcdes de Seguranca de Produto Quimico) do fabricante, o Pro-Root® MTA
possui em sua composicdo 75% de CPC, 20% de Bi2O3 e 5% de CaSOs (OLIVEIRA et al.,
2007).
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Conforme descrito anteriormente, todo o processo de producdo do MTA/COBC segue normas
sanitarias rigidas uma vez que esse material entra no rol dos biomateriais e produtos
biotecnologicos. Assim, com o objetivo de melhorar a qualidade e a seguranca na producéo
do MTA/COBC, as matérias-primas minerais, extraidas da natureza, podem ser substituidas
por compostos sintetizados em laboratério, como o0 CaCO3 e 0s Oxidos SiO2, Al2O3 e Fez0s.
A dosagem dos compostos sintéticos também é bastante rigorosa e periodicamente controlada
para garantia dos parametros quimicos do material. As etapas relacionadas aos compostos
sintetizados sdo: sintese em laboratorio, prée-homogeneizacdo, moagem e homogeneizagéo, as
quais permitem que a farinha, material resultante desses processos, apresente a composi¢ao
quimica necessaria, a finura adequada e uma homogeneidade apropriada. ApOs estes
processos iniciais, a farinha passa por um complexo processo de queima no forno que traz
como resultado o surgimento do clinquer, onde este, logo em seguida, é resfriado rapidamente
com o objetivo de impossibilitar que as reacdes de transformacgdes mineraldgicas obtidas no
interior do forno sejam revertidas durante o resfriamento. O clinquer resfriado € transportado
para a moagem final, para atingir a finura conveniente, acrescido de CaSOa4. O agente BiOs,
como agente radiopacificador, € adicionado posteriormente. O MTA/COBC produzido €
armazenado em recipientes de cimento a granel, onde é realizada a estocagem. A proxima
etapa consiste na operacao de embalagem, feita em maquinas especiais que enchem os sachés
e os disponibilizam assim que alcancam a massa especificada de 1g. Em geral, o MTA/COBC
é embalado em sachés multicamadas, embalagens com multiplos revestimentos (“multifoil”),
constituidas por diferentes materiais (para evitar acdo da umidade sobre o cimento) e
comercializado com um valor em média, nos EUA e Europa, de $300,00 para 5g desse
cimento. Embora 0 MTA/COBC apresente muitas propriedades favoraveis, ha preocupacéo
com o custo elevado, o que limita sua utilizacdo em todos os niveis de atencdo a saude
(OLIVEIRA et al., 2007).

Com o fim da validade da patente do Pro-Root® MTA, em 2003, e com uma melhor
compreensdo dos constituintes do clinquer, alguns fabricantes comecaram a desenvolver
materiais odontoldgicos derivados de clinquer. Um dos primeiros cimentos reparadores
derivados de MTA/COBC a surgir foi o MTA-Angelus (Angelus Ind. Prod. Odont. S/A,
Londrina, Parana, Brasil) (DUARTE et al., 2003). A empresa Angelus iniciou a
comercializacdo do MTA nacional (COBC Angelus) em 2003, na cor cinza, e em 2004, na cor
branca (LEONARDO & LEONARDO, 2009). Segundo Rao et al., (2009), o MTA/COBC
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Angelus possui mais Oxido de bismuto, comparado com o MTA Pro-Root, sendo o
MTA/COBC Angelus mais radiopaco que o MTA Pro-Root.

De acordo com a FISPQ do fabricante, 0 MTA-Angelus possui em sua composi¢ao 80% de
CPC, 20% de Bi203, ndo possuindo CaSO4. Ainda, segundo o fabricante, 0 CaSO4 ndo faz
parte da composicdo do MTA-Angelus com o objetivo de reduzir o tempo de presa do
cimento para 10 minutos (CAMILLERI et al., 2005).

O MTA Pro-Root contém silicato dicélcico, silicato tricalcico e o0xido de bismuto, alem de
conter menos gesso que o CPC. Os cimentos MTA Pro-Root ndo provocam inflamacdo, estes
colocados em volta do cemento provocam um reparo da zona lesada (AGGARWAL et al.,
2013). Segundo Lourenco (2021) o cemento é uma parte do dente que atua de forma
equivalente ao esmalte do dente, no entanto localiza-se abaixo da linha gengival cobrindo

toda a raiz do dente.

As diferengas primordiais entre o cimento Portland e as duas formas de MTA Pro-Root, 0
MTA Pro-Root branco e 0 MTA Pro-Root cinza, sdo a auséncia de potassio e a presenca do
oxido de bismuto, ou seja, 0 MTA é um cimento Portland purificado (PARIROKH &
TORABINEJAD, 2010).

Assim como ja foi relatado, o CPC, embora ndo seja um material de uso odontolégico direto,
pode-se afirmar que possui basicamente os mesmos componentes quimicos do MTA/COBC
(DAMMASCHKE et al., 2005). No entanto, como o uso dos COBCs ¢ especifico para
tratamento dentario, esses tém que passar por alguns cuidados mais especificos. Camilleri
(2020) afirma que outras reagfes podem ocorrer com componentes do ambiente (sangue,
fluido tecidual, dentina, o0sso, solugdes irrigantes, materiais restauradores), modificando a
quimica, principalmente na superficie, de modo que sua interacdo com aquele ambiente seja
alterada. Esta interacdo ambiental pode ser de importancia consideravel, pois implica em uma
mudanca na quimica da superficie, bem como falha na presa e essas mudancas podem ter
efeitos deletérios no material. O efeito toxico dos materiais utilizados para terapia
Endodontica € particularmente preocupante, uma vez que pode causar degeneracdo dos
tecidos periapicais e demora na cicatrizagdo de situagOes inflamatdrias ou acidentais
(GOMES-FILHO et al., 2009).

Um cimento odontologico ideal para procedimentos endoddnticos de retrobturacdo deveria

permanecer dimensionalmente estavel e ndo ser afetado pela presenca de umidade, ser de facil
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manipulacdo, ser insolivel aos fluidos teciduais, possuir radiopacidade suficiente para
facilitar sua identificagdo radiografica, ndo ser toxico, ser bem tolerado pelos tecidos

periapicais e ndo interferir no processo de reparo (GARTNER & DORN, 1992).

Wucherpfenning e Green (1999) realizaram uma andlise quimica dos elementos presentes
num importante material de uso odontoldgico, 0 MTA/COBC, e em duas amostras de CPC
através de um espectrometro de fluorescéncia de raios — X. Os autores demonstraram que 0S
materiais contém os mesmos elementos quimicos, exceto pelo fato de que o MTA/COBC

também apresenta na sua composi¢do do éxido de bismuto.

Camilleri et al. (2005) avaliaram in vitro o metabolismo, funcédo e proliferacdo celular, de
forma quantitativa e indireta, na presenca de MTA/COBC e CPC. Verificou-se que a
constituicdo quimica dos materiais foi similar. Ocorreu um aumento da atividade celular em

24 horas, sendo a adicdo de 6xido de bismuto indiferente na biocompatibilidade do CPC.

2.3 ENSAIOS PARA VERIFICACAO DAS PROPRIEDADES FiSICO-MECANICAS
DOS CIMENTOS

Tem-se como sendo 0s ensaios de tempo de presa (“pega” na construgdo civil), alteracdo
dimensional e resisténcia a compressdo, 0s ensaios de maior interesse para a Odontologia, em
consonancia com 0s ensaios presentes na engenharia, para analise das propriedades fisico-
mecanicas dos materiais em estudo. A seguir, os cimentos serdo apresentados de acordo com
as normas e equipamentos utilizados tanto na Odontologia quanto na engenharia, para

possibilitar uma analise comparativa entre 0s ensaios, quando aplicavel.

2.3.1 Tempo de Presa/Pega

O ensaio do tempo de presa realizado na Odontologia € similar ao do tempo de pega utilizado
na engenharia, visto que ambos tém como defini¢do e objetivo, a garantia de que o cimento
possua um periodo de tempo adequado, depois de misturado com a agua, para ser aplicado
antes de seu endurecimento. Essa semelhanca tambeém é confirmada pelo fato de que as
expressdes "tempo de presa” e "tempo de pega” sdo sindnimas, derivadas da traducdo do

termo “setting time .

O tempo de pega, termo utilizado pela engenharia, € um dos principais parametros a serem
observados na utilizacdo de concretos, argamassas e pastas nos mais diversos tipos de

empreendimentos da industria da construcdo civil. Para efeitos praticos na engenharia, é
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importante distinguir “pega” de “endurecimento”. Yazigi (2011) define pega como a
caracterizacdo da perda de plasticidade das pastas, argamassas e concretos de cimento; e
define endurecimento como a fase subsequente ao periodo de pega, na qual o aglomerante
passa a oferecer resisténcia a esforcos mecanicos. Enquanto isso, na Odontologia, ndo é feita
essa distincdo entre tempo de presa e endurecimento em seus conceitos. Inclusive, alguns

autores denominam tempo de “endurecimento” também como sindnimo para tempo de presa.

Outra similaridade encontrada é que os dois ensaios séo realizados através da penetracéo de
uma agulha especifica na pasta cimenticia. Na engenharia, 0 método de resisténcia a
penetracdo utilizado para determinar os tempos de inicio e final de pega, preconizado pela
Associacdo Brasileira de Normas Técnicas, ABNT NBR 16607:2018 (Determinacdo dos
tempos de pega - Materiais de Construcéo Civil), é o Método da agulha de Vicat. Essa norma
define tempo de inicio de pega como o intervalo de tempo transcorrido desde o momento em
que o cimento entra em contato com a agua até o momento em que a agulha de Vicat penetra
na pasta e estaciona a (6 £ 2) mm da placa-base do molde-conico, em condi¢des normalizadas
de ensaio. E define tempo de fim de pega como o intervalo de tempo transcorrido desde o
momento em gque o0 cimento entra em contato com a agua até 0 momento em que a agulha de

Vicat penetra 0,5 mm na pasta, em condi¢Ges normalizadas de ensaio (ABNT, 2018).

Enquanto isso, na Odontologia, o teste para o tempo de presa realizado segue, atualmente, a
adocdo modificada e reafirmada em agosto de 2012 da Especificacdo nimero 57 da American
National Standard Institute/ American Dental Association (ANSI-ADA) (ISO 6876:2012)
para materiais obturadores/reparadores. O procedimento consiste na insercdo da agulha de
Gillmore no cimento e define tempo de presa como sendo o periodo de tempo, medido desde
0 inicio da mistura, até que o cimento endureca de acordo com os critérios e as condicdes
descritas em sua Clausula 5.6, isto é, o periodo de tempo decorrido desde o inicio da mistura
até 0 momento em que as impressdes, ocasionadas por essa insercdo da agulha de Gillmore,
deixem de ser visiveis na superficie do material (ANSI/ADA, 2012). Com base nessas
consideracOes, pode-se constatar uma grande similaridade entre o ensaio de tempo de presa

utilizado na Odontologia e 0 ensaio de tempo de fim de pega empregado na engenharia.

Considerando esse contexto, ao longo dos anos, foram conduzidos diversos estudos
experimentais e conceituais para analisar o tempo de presa dos materiais abordados neste
estudo. Algumas dessas pesquisas buscaram compreender e comparar, inclusive, os tempos de

presa entre os cimentos odontoldgicos e os cimentos utilizados na construgéo civil.
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De acordo com Camilleri (2005) uma das dificuldades relatadas pelos cirurgides-dentistas ao
usar o0 MTA/COBC ¢ justamente por possuir um tempo de presa prolongado. Dentre as
propriedades que devem ter os cimentos obturadores/reparadores, 0 tempo de presa deve ser
adequado a intervencao clinica e o coeficiente de dilatacdo térmica do material compativel
com o dos dentes (SANTOS et al., 2008). Segundo Torabinejad et al. (1995) a condicao ideal
seria que o material endurecesse assim que fosse colocado na cavidade radicular. Essa
condicdo permitiria estabilidade dimensional do material apos a colocacdo e menos tempo
para que um material indefinido entre em contato com tecidos vitais. Comprovando, Lee et al.
(2004) afirmaram que fatores do ambiente bucal, como o pH &cido, podem afetar as
propriedades do cimento durante a presa, sendo assim, 0 menor tempo de presa uma vantagem

a ser considerada.

Torabinejad et al. (1995), afirmam que a hidratacdo do MTA Pro-Root, um agregado de
trioxido mineral (MTA) classico, denominado nesse estudo por cimento odontolégico a base
de clinquer (COBC), resulta num gel coloidal, que solidifica entre 3 a 4 horas. E, mesmo o
MTA apresentando muitas propriedades favoraveis, ha enorme preocupagdo com seu tempo
de presa (OLIVEIRA et al., 2007).

Santos et al. (2008) estudaram o tempo de presa do CER (Cimento Endod6ntico Rapido), que
é composto por cimento de Portland em um gel emulsificado, contendo sulfato de bério e um
agente emulsificante, e o compararam com o COBC branco da Angelus®. O tempo de presa
foi determinado de acordo com a Especificacdo n° 57 da ANSI/ADA. Os resultados
demonstraram que o tempo de presa para o cimento CER foi menor (7,25 min) que o do
MTA-Angelus® (14,28 min).

Parirokh e Torabinejad (2010), a partir de estudos envolvendo o MTA Pro-Root cinza,
definiram como sendo o seu tempo de presa de cerca de 3 a 4 horas tendo uma forca
compressiva ap6s endurecimento de cerca de 70 MPa. A presenca do gesso na formula do
MTA Pro-Root faz com que sua presa seja mais lenta (BORTOLUZZI et al., 2006).

O trabalho de Deal et al. (2002) comparou as propriedades quimicas e fisicas do MTA Pro-
Root cinza e do CPC cinza. O tempo de presa do MTA Pro-Root foi de 156 minutos e o0 do
CPC de 159 minutos.

O estudo feito por Zina (2013) comparou o tempo presa dos seguintes cimentos brancos: CPC
estrutural, CPC ndo-estrutural, MTA Pro-Root e MTA Angelus. O MTA Angelus apresentou
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0 menor tempo de presa (66,75 £ 1,71 minutos), enquanto que o MTA Pro-Root apresentou o
maior (116,50 + 4,08 minutos). Ndo foram observadas diferencas entre os CPCs brancos
estrutural (85,75 = 2,87 minutos) e ndo estrutural (84,00 £ 3,16 minutos) (ZINA, 2013). Ja no
estudo de Vassen (2015) o tempo de presa encontrado para 0 MTA Angelus branco foi de
38,33 + 2,08 minutos, o que corresponde a uma diferenca maior que 40% ao valor encontrado
por Zina.

2.3.2 Alteracdo dimensional ap6s endurecimento

Apds o endurecimento total do cimento endoddntico no SCR, a manutencdo de sua
estabilidade dimensional é de fundamental importancia, principalmente no que diz respeito ao
processo de contracdo e de estabilidade do material junto as paredes do canal radicular, pois
esse processo pode favorecer a infiltragio marginal de fluidos e microrganismos
(CARVALHO-JUNIOR et al., 2007).

A estabilidade dimensional é a propriedade considerada imprescindivel para a manutencdo da
obturagdo/reparacao impermeéavel do SCR e esté relacionada a ndo alteracdo volumétrica do
material e & sua ndo solubilidade e desintegracdo diante dos fluidos teciduais periapicais
(SOUSA-NETO et al., 1999).

A alteracdo dimensional é uma propriedade crucial que deve ser levada em consideracdo
juntamente com o tempo de presa. Alteracbes nessas propriedades acarretam impactos
negativos sobre a capacidade do MTA/COBC em selar o épice radicular ou reparar
perfuracdes (WILTBANK et al., 2007). A contracdo sofrida pelo cimento endodontico, no
decorrer de um determinado tempo, pode ser responsavel pela formacao de fissuras ao longo
das interfaces cimento/dentina ou cimento/guta-percha (CAMILLERI; MALLIA, 2011).

O teste de alteracdo dimensional na Odontologia segue a ado¢do modificada e reafirmada em
agosto de 2012 da Especificacdo numero 57 do American National Standard Institute /
American  Dental  Association  (ANSI-ADA) (ISO  6876) para  materiais
obturadores/reparadores. Essa padronizacdo estabelece que o cimento ndo deve apresentar
uma retracdo linear média superior a 1% ou uma expansédo superior a 0,1%. Para realizar esse
ensaio, trés determinagdes de mudanca dimensional devem ser feitas, sendo comparadas as
medicdes realizadas logo apds o endurecimento do material e apds 30 dias. O valor relatado é
a média da variagdo no comprimento obtida a partir dessas trés determinacfes (ANSI/ADA,
2012).
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A alteracdo dimensional dos cimentos também desempenha um papel crucial na construgdo
civil. De acordo com Bauer (2011), o cimento Portland da construcdo civil (CPC) possui
propriedades quimicas que estdo intimamente relacionadas ao processo de endurecimento por
hidratacdo. Uma das propriedades quimicas relevantes do CPC é a estabilidade, que esta
diretamente associada a ocorréncia eventual de expansdes volumétricas indesejaveis apds o
endurecimento do concreto. Essas expansfes sdo resultantes da hidratacdo da cal e da
magnésia livres presentes no cimento resultando em tensdes internas e possiveis danos a
estrutura (BAUER, 2011).

No &mbito da construgdo civil nacional, o método mais comum para se avaliar a
expansibilidade é a norma ABNT NBR 11582:2016 (“Cimento Portland — Determinacgdo da
expansibilidade de Le Chatelier”). Este ensaio é realizado medindo-se o afastamento entre as
extremidades da agulha de Le Chatelier, nas condic6es a frio e a quente. A expansibilidade a
frio ou a quente € calculada pela diferenca entre os afastamentos das hastes das agulhas inicial
(ap6s a cura inicial) e final (ap6s o periodo de cura a frio ou a quente). O resultado é a média
dos valores individuais e deve ser expresso com aproximacao de 0,5 mm. Esse experimento
determina as tensdes internas no cimento, apresentando, assim, a sua estabilidade volumétrica
(ABNT, 2016).

Conforme Neville e Brooks (2016) destacam, a durabilidade adequada da pasta endurecida
CPC depende da auséncia de expansdes indesejaveis que possam degrada-la. As reacdes
expansivas apresentam efeitos prejudiciais sobre a matriz de cimento hidratado, podendo
resultar em formacdo de microfissuras. No caso do CPC, essas reacOes acarretam o
surgimento de tensGes internas que tém o potencial de provocar fissuras e até mesmo a
ruptura do material (NEVILLE; BROOKS, 2016).

Mesmo diante da importancia dessa propriedade, ao longo dos anos, foram conduzidos
poucos estudos experimentais e conceituais para analisar comparativamente a alteracéo
dimensional dos materiais abordados neste estudo. A grande maioria dessas pesquisas
buscaram mais compreender os valores de expansdo e retracdo de cada cimento

individualmente.

E valido ressaltar que, embora a alteragdo dimensional seja uma propriedade de grande
importancia, existem poucos estudos experimentais que abordam a anélise comparativa da

alteracdo dimensional entre os materiais investigados neste estudo. A maioria das pesquisas
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realizadas até 0 momento concentrou-se em compreender 0s valores de expansao e retracdo de

cada cimento individualmente.

Dois estudos analisaram o COBC branco da Angelus. No experimento de Vassen (2015) a
alteracdo dimensional encontrada para 0 MTA Angelus branco foi de 0,08% para 24h e de
0,28% para 30 dias de expansdo. No estudo de Schuldt (2014), a alteracdo dimensional do
MTA Angelus branco foi de 0,05% apds 24 h e 0,18% em 30 dias também de expans&o.

Nos estudos realizados por Storm et al. (2008), ao analisarem a estabilidade dimensional do
MTA Pro-Root branco, verificou-se que, apds imersao em agua, houve uma leve expansdo do
cimento. Apds 24 horas, o valor médio de expansdo linear do COBC Pro-Root branco foi de
aproximadamente 1,02%.

Ja no estudo conduzido por Zina (2013), foi realizada uma comparacdo da alteracdo
dimensional apds o endurecimento de diferentes cimentos brancos, incluindo o CPC
estrutural, CPC ndo-estrutural, MTA Pro-Root e MTA Angelus. Os resultados obtidos
indicaram que todos os cimentos testados apresentaram valores de alteracdo dimensional
estatisticamente ndo significativos e semelhantes entre si, com uma média de 1,00+00% de

alteracdo dimensional.

2.3.3 Resisténcia a compressdo

Acredita-se que dentes tratados endodonticamente sd0 menos resistentes as cargas
mastigatdrias e, portanto, mais propensos a fraturas do que os dentes vitais (SCHWARTZ &
ROBBINS, 2004). Por isso, tem se buscado cimentos obturadores/reparadores capazes de
aderir a superficie da dentina do canal radicular e de reforcar a estrutura dentaria
remanescente, contribuindo para a manutencdo de a longo prazo de um dente tratado
endodonticamente (SCHAFER et al., 2007; ONAY et al., 2009).

Torabinejad et al. (1995) afirma que em relacéo a resisténcia & compressédo, 0 MTA Pro-Root
apresenta inicialmente valores baixos, mas com o passar do tempo ha um aumento
consideravel de sua resisténcia. Lee et al. (2011) observaram um continuo aumento da
resisténcia a compressdo do MTA Pro-Root apés 1, 3 e 7 dias. Isto ocorre porque o
MTA/COBC apresenta compostos que demoram a hidratar-se completamente, atingindo

maior resisténcia & compressdo alguns dias apds sua manipulagéo.
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A resisténcia a compressdo é um aspecto de elevada importancia a ser considerado durante a
aplicacdo de materiais de obturacdo/reparacdo em cavidades dentarias, uma vez que esses
materiais sao submetidos a cargas oclusais resultantes do contato entre os dentes, por meio da
acao dos musculos elevadores da mandibula (ORSI et al., 2014). No caso especifico dos
COBCs aqui estudados, os valores de resisténcia & compressdo ndo séo de carater critico, uma
vez que o material ndo entra em contato direto com as forcas oclusais (ISLAM et al., 2006).
Para ilustrar, 0 MTA Pro-Root apresenta uma forca compressiva de aproximadamente 70
MPa em um periodo de 21 dias, demonstrando valores semelhantes aos de outros materiais
empregados na prética clinica odontolégica (PARIROKH & TORABINEJAD, 2010).

Contudo, no ambito da construcéo civil, conforme mencionado por Neville e Brooks (2016), a
resisténcia a compressao dos cimentos é considerada como a principal propriedade a ser
avaliada na qualificacdo do produto. A resisténcia a compressdo é geralmente considerada
como a principal propriedade a ser verificada, uma vez que 0s cimentos que apresentam alta
resisténcia nessa modalidade tendem a demonstrar um desempenho geral satisfatorio em
relacdo a outras propriedades relevantes, tais como permeabilidade e durabilidade (NEVILLE;
BROOKS, 2016).

A resisténcia a compressdo do CPC é determinada em ensaio normatizado pela ABNT NBR
7215:2019 (Cimento Portland — Determinacao da resisténcia a compressdo de corpos de prova
cilindricos), que trata desde a preparacao dos corpos de prova até o procedimento de ruptura.
Este ensaio é bastante utilizado por ser capaz de indicar eventuais variacdes da qualidade de
um cimento, sendo de enorme importancia na construcao civil por estar diretamente ligado a
seguranca e a estabilidade estrutural. Essa resisténcia a compressdo é obtida em megapascal
(MPa), e cada 1 MPa corresponde a uma resisténcia aproximada de 10 kgf/cm? (ABNT,
2019).

Os ensaios de resisténcia a compressao realizados em ambas as areas apresentam semelhancas
significativas, sendo a principal distingdo o tamanho dos corpos de prova utilizados para os
testes. Essa diferenca de escala € necessaria devido, principalmente, ao alto preco dos
COBC:s.

O ensaio de resisténcia a compressdao dos cimentos odontoldgicos ocorre conforme o
determinado pela especificacdo n.° 96 da ANSI/ADA (ISO 9917:2000), que determina a

utilizacdo de uma estufa com temperatura de 37 (£ 1) °C e umidade de pelo menos 95%.
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Determina ainda, que o cimento deve ser preparado de acordo com as instrucées do fabricante
que este deve ser suficientemente misturado para garantir que a preparagdo de cada amostra
seja concluida a partir de uma mistura, isto €, uma nova mistura deve ser preparada para cada
amostra (ANSI/ADA, 2000).

A norma especifica a aparelhagem necessaria para realizagdo do ensaio. De inicio pede que se
divida o molde e as placas conforme mostrado na Figura 9, sendo este de dimensdes internas
de (6 £ 0,1) mm de altura e (4 £ 0,1) mm de didmetro (ANSI/ADA, 2000).

Figura 9: Molde e bracadeira para preparacdo de espécimes para teste de resisténcia a compressao na
Odontologia (ANSI/ADA, 2000).

De acordo, ainda, com a especificacdo n° 96 da ANSI/ADA (2000) indica-se que vinte e
quatro horas apos o final da mistura, as amostras sejam colocadas com as extremidades planas
entre as placas do testador mecanico e, assim, aplicada uma carga de compresséo no eixo mais
comprido da amostra. Por fim, que registre a carga aplicada quando a amostra fratura e
calcule a resisténcia a compressdo, C, em megapascais, usando a Equacéo 6.

c=-2 Equacéo 6

T x d?

Onde:
P é a carga maxima aplicada em Newtons
d é o didmetro medido da amostra, em milimetros.

A tensdo obtida por meio do ensaio de resisténcia a compressédo € o resultado da relacédo entre
a forca aplicada e a &rea sobre a qual essa forca atua. Nesse sentido, € possivel estabelecer
uma comparagao entre o ensaio de resisténcia a compressdao realizado na engenharia e 0
ensaio de resisténcia a compressao empregado na Odontologia, uma vez que ambos 0s testes

permitem confirmar a capacidade do cimento de suportar uma tensdo méaxima antes de se
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romper. Portanto, embora exista variagdo no tamanho dos corpos de prova, 0S ensaios
conduzidos nas areas de Odontologia e construcao civil compartilham uma base metodolégica

semelhante.

Mehta e Monteiro (2014) destacam que a relacdo agua/cimento € um dos fatores mais
significativos que afetam ndo apenas a resisténcia mecanica, mas também outras propriedades
do concreto. No entanto, no caso dos cimentos odontoldgicos, 0s ensaios de resisténcia a
compressdo ndo seguem um valor de relacdo agua/cimento especifico. Esses ensaios sdo
conduzidos de acordo com as especificacbes dos fabricantes, que indicam a quantidade de

agua destilada que serd misturada ao MTA/COBC.

Em estudos anteriores sobre 0 COBC PI, Torabinejad et al. (1995) encontraram valores de
resisténcia a compressdo para o0 Pro-Root MTA cinza, de 40,0 MPa ap6s 24 horas,
aumentando para 67,3 MPa apds 21 dias de hidratacdo, seguindo as especificacdes do

fabricante.

No caso do COBC PII, Alzraikat et al. (2016) realizaram analises e encontraram uma
resisténcia a compressdo para o Pro-Root MTA branco de 45 MPa ap0s 24 horas, aumentando
para 95 MPa apds 28 dias. Em outro estudo conduzido por Dawood et al. (2015), a resisténcia

foi medida em 46,4 MPa ap6s 1 dia para 0 mesmo cimento.

Quanto ao COBC All, Schuldt (2014) obteve uma média de resisténcia a compressdo de
27,75 MPa apds 24 horas para 0 MTA Angelus branco. Vassen (2015) também encontrou
uma média de 27,87 MPa para 0 mesmo cimento, também ap6s 24 horas de hidratacdo, de

acordo com as especificagdes do fabricante.

2.4 ENSAIOS UTILIZADOS PARA AVALIACAO DA MICROESTRUTURA DOS
MATERIAIS

Neste item, serdo apresentadas descri¢fes de algumas técnicas utilizadas para a caracterizacdo

dos cimentos.

2.4.1 Espectrometria por fluorescéncia de raios-X (FRX)

A técnica de espectrometria por fluorescéncia de raios-X utilizada neste estudo € ndo
destrutiva e permite a identificacdo dos elementos quimicos presentes em uma amostra com
namero atbmico Z igual ou superior a 12, por meio dos raios-X caracteristicos desses

elementos. A técnica baseia-se no principio de que quando o material absorve o raio-X ele
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fica com seus atomos ionizados, gerando uma radiagdo fluorescente. No contexto dos
cimentos, essa técnica fornece uma estimativa da composi¢do quimica do material em termos

de o6xidos.

Nos estudos de Osiro, Kariuki e Gathece (2018) foram realizadas comparacgdes entre 0 CPC
cinza e Pro-Root MTA cinza, através de resumos descritivos, bem como os resultados da
ANOVA dos constituintes principais dos materiais analisados usando FRX. Para o CPC cinza
foram obtidos na andlise os seguintes compostos principais: CaO (59,5%), SiO2 (25,65%),
Al03 (5,49%), Fe203 (3,49%), K20 (1,65%), SOs (1,53%) e MgO (1,22%). Para o Pro-Root
MTA cinza foram obtidos na andlise os seguintes compostos principais: CaO (46,07%), Bi>Os
(24,72%), SiO2 (19,02%), Al203 (2,65%), SOs (4,27%), K20 (0,16%), Fe.03 (0,14%) e MgO
(0,00%). Como resultado, o teste de Tukey ndo apresentou diferenca estatisticamente
significativa entre 0 CPC cinza e o Pro-Root MTA cinza, exceto para Bi (p<0,0001) (OSIRO;
KARIUKI; GATHECE, 2018).

No trabalho de Barros et al. (2012) os autores analisaram o MTA Angelus branco através da
técnica de FRX e obtiveram na analise: CaO (64,94%), SiO; (15,85%), Bi»O3 (15,64%), Al203
(3,00%) e Fe203 (0,03%). No estudo de Rocha et al. (2015) foram obtidos: CaO (52,49%),
SiO2 (21,07%), BiOs (16,50%), Al:03 (3,47%), Cr.03 (0,96%), MgO (0,67%), Fe.03
(0,36%), TiO2 (0,18%), P20s (0,11%) e K20 (0,021%) e perda ao fogo de 8,56%.

2.4.2 Difracdo de Raios-X (DRX)

A difracdo de Raios-X é umas das principais técnicas de analise microestrutural dos materiais
permitindo identificar as fases cristalinas de uma amostra e avaliar o amorfismo, com isso é
largamente utilizada em anélises de fases cristalinas do clinquer ou cimento. A técnica
permite determinar a composicdo mineralégica dos solidos cristalinos presentes em um

material.

Ou, Ma e Jian (2011) utilizaram a técnica de analise DRX para determinar 0s compostos
presentes no cimento ndo hidratado e os produtos de hidratacdo de pastas de CPC cinza com
1h, 4h, 6h, 8h, 10h, 12h, 1d, 3d, 28d de hidratacdo. Sendo o resultado conforme a Figura 10.
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Figura 10: Resultado de DRX para pastas de CPC com 1h, 4h, 6h, 8h, 10h, 12h, 1d, 3d, 28d de
hidratacdo. (OU; MA; JIAN, 2011).

Atraveés da técnica de difracdo de raios - DRX, 0s autores encontraram a presenca de etringita
e CH nas amostras, bem como as alteracdes de gesso nas horas iniciais. Além disso, 0s
autores destacaram que fases com baixo grau de cristalinidade, tais como C-S-H e
monossulfato, ndo foram detectadas pelo método. Com isso, podemos destacar que a técnica,
em conjunto com outros métodos, pode ser utilizada para verificar a mudanca de fase em
pastas, principalmente quando esta mudanca é decorrente de fatores quimicos (OU; MA,;
JIAN, 2011). A técnica foi aplicada nesta pesquisa para identificacdo das fases cristalinas dos

cimentos anidros e das pastas de cimento, de forma qualitativa.

Abigailt et al. (2016) compararam através da técnica de DRX o MTA Angelus branco e um
CPC branco em suas fases anidras. A andlise das fases do MTA-A e do CP-B indica que elas
sdo compostas principalmente por trés fases semelhantes: silicato dicalcico «C2S» com as
maiores reflexdes de angulos 20: 32,07, 32,2, 32,62 e 34,41; silicato tricalcico «C3S» com
picos mais elevados a 29,35, 32,19, 34,35 e 41,29; e a Ultima fase, aluminato tricélcico
«C3A» com picos mais altos em 33,16, 47,62 e 59,27. A bismita com angulos 20 em 26,92,
27,37 e 33,03 foi detectada apenas em MTA-A; ao contréario, sulfato de célcio na forma de
gesso foi detectado em CP-B, com reflexdes mais pronunciadas em 11,64, 20,73 e em 43,47
(ABIGAILT etal., 2016).

Mahmoud et al. (2022) compararam 5 tipos diferentes de cimentos hidraulicos a base de
silicato de calcio (CSC): CPC branco, Pro-Root MTA branco, MTA branco Angelus,

Biodentine e Endosequence. Na andlise de difracdo de raios X (DRX), observou-se que as

33



amostras de cimento anidros e hidratados, testes neste estudo, foram compostas
principalmente por silicato tricalcico (CasSiOs), silicato dicalcico (Ca2SiOs) e aluminato
tricalcico (CasAl206), que sdo os principais compostos presentes no CPC branco. Os
radiopacificadores foram detectados apenas nos cimentos de silicato de calcio (CSCs) dentais,
tanto na sua forma anidra quanto hidratada. Em contraste, uma estrutura cristalina de 6xido de
bismuto foi identificada no Pro-Root MTA branco e MTA branco Angelus, enquanto que o
cimento Portland branco ndo apresentava 6xido de bismuto, 6xido de zirconio ou Oxido de
tantalo. Além disso, uma analise de difracdo de raios-X (DRX) indicou a presenca de
hidréxido de célcio anidro Ca(OH). apenas no cimento Portland branco, sendo que este
composto estava ausente nos demais CSCs anidros analisados. No entanto, o hidroxido de
calcio Ca(OH). foi encontrado em todos 0s CSCs hidratados, incluindo o CPC branco. Apos a
hidratacdo, as principais fases de silicato tricalcico, silicato dicélcico e aluminato tricalcico

foram identificadas nos mesmos locais que os CSCs anidros (MAHMOUD et al., 2022).

Islam et al. (2006) compararam 0s componentes majoritarios presentes nos cimentos Pro-Root
MTA cinza, Pro-Root MTA branco, CPC cinza e CPC branco por meio de difracdo de raios-
X. Os principais componentes identificados nos cimentos foram silicato tricalcico, silicato
dicélcico, aluminato tricalcico e ferroaluminato tetracalcico com a presenca adicional de Bi203
nos cimentos Pro-Root MTA cinza e branco. Os autores concluiram que nos cimentos
estudados possuem composicdo quimica semelhantes. Sugeriram, ainda, que os dados obtidos
do CPC podem ser utilizados para modificacdes no cimento Pro-Root MTA, com o intuito de

melhorar suas caracteristicas fisicas e ampliar sua aplicacéo clinica.

Nos estudos de Osiro, Kariuki e Gathece (2018) foram realizadas comparagdes entre o CPC
cinza e MTA Pro-Root cinza mostrando os padrées de difracdo de raios-X com picos
semelhantes de C2S e C3S em ambos os materiais. Eles também mostram picos de Bi2Os
exclusivos do MTA Pro-Root cinza (OSIRO; KARIUKI; GATHECE, 2018). J4 Rocha et al.
(2015), analisaram o MTA Angelus branco e obtiveram como resultado a presenca de calcita

e larnita, além da presenga da bismita, vesuvianita e bassanita.

2.4.3 Granulometria por raio laser

A utilizacdo da técnica de espalhamento de luz vem sendo bastante utilizada em funcéo da
simplicidade operacional, reprodutibilidade e por permitir a medicdo de particulas com
tamanhos nanométricos até milimétricos (FLORENCIO & SELMO, 2006).
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Os estudos de Camilleri et al. (2005) e de Dammaschke et al. (2005) convergiram em suas
analises em relacdo & comparacédo da granulometria do MTA Pro-Root branco e do CPC
branco. Os resultados mostraram que o CPC apresentou particulas de tamanho maior em
comparacdo com o MTA Pro-Root, que apresentou particulas uniformes e menores. Os
autores afirmaram que, embora os dois produtos sejam similares, eles ndo séo idénticos, e

estudos adicionais sdo necessarios para um melhor entendimento de como eles diferem.

Em relacdo ao tamanho das particulas entre os MTA Pro-Root cinza e branco, Lee et al.
(1993) relataram que o tamanho das particulas do MTA Pro-Root cinza varia entre 1 a 10 um,
enquanto Camilleri et al. (2005) referiram que o MTA Pro-Root branco tem particulas
inferiores a 1um podendo, no entanto, algumas alcancar até 30 um. No entanto, a anélise de
Parirokh e Torabinejad (2010) mostrou que o tamanho dos cristais de MTA Pro-Root cinza é

cerca de duas vezes superior ao tamanho dos cristais de MTA Pro-Root branco.
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3 PROGRAMA EXPERIMENTAL

Este capitulo tem por finalidade explicitar o programa experimental apresentando,
inicialmente, os materiais a serem utilizados na pesquisa e, posteriormente, as técnicas
realizadas para a sua caracterizacdo. Em seguida, sera apresentado o ensaio de tempo de presa
e 0 ensaio de resisténcia & compressdo a 1 dia de hidratacdo e, por fim, uma caracterizacao por
DRX das seis pastas de cimento obtidas a 1 dia de hidratacdo, a fim de uma analise mais

detalhada da microestrutura destes materiais.

3.1 MATERIAIS

Para a realizacdo do programa experimental e para atender aos objetivos da pesquisa, seréo
utilizados seis tipos de cimentos ceramicos a base de clinquer, sendo dois cimentos Portland

da construcdo civil (CPCs) e quatro cimentos odontoldgicos a base de clinquer (COBCs).

Esses cimentos serdo categorizados em dois grupos distintos, a saber: um grupo composto por
trés cimentos de tonalidade cinza e outro grupo composto por trés cimentos de tonalidade
branca. A seguir, sdo apresentados 0s grupos e 0s respectivos tipos de cimentos que seréo

objeto de estudo:

GRUPO 1 (cinza):
e CPC I: Cimento Portland V-ARI cinza (Tocantins/\VVotorantim)
e COBC PI: MTA Pro-Root cinza (Dentsply Sirona)
e COBC Al: MTA Angelus cinza (Angelus)

GRUPO 2 (branco):
e CPC II: Cimento Portland branco (Axton)
e COBC PII: MTA Pro-Root branco (Dentsply Sirona)
e COBC All: MTA Angelus branco (Angelus)

3.1.1 CPC I: Cimento Portland V - ARI cinza

O CPC escolhido para esta pesquisa foi o cimento Portland CP-V ARI. Esta escolha foi
baseada por disponibilidade no mercado e pureza em termos de teor de clinquer e menor teor
de substituicdo, conforme NBR 16697 (ABNT, 2018).
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O cimento utilizado na pesquisa foi fornecido pelo fabricante Montes Claros, do grupo
HOLCIN, em sacos de 40 Kg, de um mesmo lote e especificado. Este cimento possui em sua
composicado a soma de clinquer e sulfatos de célcio variando nos teores de 90 a 100% e teor
variando de 0 a 10% de material carbonatico, conforme limites de composicdo em massa
apresentados na NBR 16697 (ABNT, 2018).

A principio, as caracteriza¢des dos CPCs foram realizadas no Laboratério de Materiais de
Construcdo da Universidade de Brasilia — LEM-UnB. Na Tabela 4 estdo apresentadas as

caracteristicas do CPC I.

Tabela 4: Caracterizag0es fisicas e mecanicas do cimento CPC I.

o _ Local Método do Limites:
Caracteristica determinada para CPC | do : Resultado NBR
ensaio ensalo 16697
Massa especifica (g/cm3) LEM (XSETN l\zﬂogg) 2,97 -
Finura - Residuo na peneira 75 um (%) LEM (,L\\ISI\ITT%ZZ%ZZ&) 4,2 <6,0
Tempo de Inicio de Pega (h:min) LEM NBR 16607 112 min > 60
Tempo de Fim de Pega (h:min) LEM  (ABNT, 2017) 163 min <600
Perda ao Fogo (PF) LEM NM 18/12 6,10% <6,5%
1 dia LEM 17,1 >14,0
Resisténcia a Compressio ~ 3dias  LEM NBR 7215 25,3 >24,0
(MPa) 7dias LEM  (ABNT, 2019) 34,4 >34,0
28 dias LEM 40,6 -

3.1.2 COBC PI: MTA Pro-Root cinza (Dentsply Sirona)

O COBC internacional cinza selecionado para integrar esta pesquisa foi 0 MTA Pro-Root
cinza, fabricado pela empresa americana Dentsply Sirona. Esse cimento é disponibilizado
comercialmente em uma embalagem que contém 5 sachés de 1g de cimento e 6 ampolas de

agua destilada, conforme ilustrado na Figura 11.

Para os propositos desta pesquisa, foram adquiridas duas embalagens, totalizando 10g de
cimento, divididos em 10 sachés de 1g cada. A escolha desse cimento se deu pelo fato de ser

0 pioneiro na area odontoldgica como um COBC cinza que mais se assemelha a composi¢ado
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de um genuino CPC cinza, e ser amplamente utilizado como referéncia em estudos que

avaliaram COBCs.

Figura 11: Conteldo presente no interior da caixa do COBC PI.

3.1.3 COBC Al: MTA Angelus cinza (Angelus)

O COBC nacional cinza selecionado para esta pesquisa foi o MTA Angelus Cimento
Reparador na cor cinza, fabricado pela renomada empresa nacional Angelus. A empresa
Angelus patrocinou o estudo fornecendo 259 do referido cimento, que foram utilizados nas
analises. A escolha desse cimento foi baseada na sua ampla disponibilidade no mercado
nacional, bem como no fato de ser o MTA mais utilizado e estudado na area odontoldgica do

pais.

De acordo com a fabricante Angelus (2019), em seu perfil técnico cientifico, o MTA Angelus
€ um material para reparacdo da raiz dental composto de silicato tricalcico, silicato dicalcico,
aluminato tricalcico, 6xido de calcio e Oxido de bismuto (MTA cinza). A aluminoferrita
tetracalcica € o constituinte responsavel pela cor do MTA cinza da Angelus. Todas as
propriedades de ambos os MTAs/COBCs, cinza e branco, sdo exatamente as mesmas. O
oxido de calcio é adicionado aos MTAs/COBCs para reduzir os seus tempos de presa, que sdo
muito maiores nos cimentos MTAsS/COBCs de outras marcas (ANGELUS, 2019).

3.1.4 CPC II: Cimento Portland branco (Axton)

O CPC branco selecionado para esta pesquisa foi o cimento Portland branco estrutural da
marca Axton. Essa escolha foi realizada com base na disponibilidade do produto no mercado,
considerando a diminui¢do da comercializacdo de CPCs brancos, bem como em sua pureza
em termos de teor de clinquer e menor teor de substituicdo, conforme especificado na norma
NBR 16697 (ABNT, 2018).

O CPC estrutural branco foi fornecido pela fabricante Axton, sendo um cimento de alta

qualidade, com alta resisténcia e de rapido endurecimento do tipo Portland 40 (CPB40), em
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sacos de 15 Kg, de um mesmo lote e especificado. Este cimento possui em suas
especificacbes uma perda ao fogo inferior a 5%, um inicio de pega maior que 45 minutos,
uma expansibilidade maior que 10 minutos, além de uma resisténcia aos 28 dias a partir dos
60MPa.

As caracteristicas determinadas do CPC Il também foram realizadas no Laboratério de
Materiais de Construcdo da Universidade de Brasilia — LEM-UnB e estdo apresentadas na
Tabela 5.

Tabela 5: Caracterizacdes fisicas e mecénicas do cimento CPC II.

Caracteristica determinada para Local do Meétodo do Sl
CPCII ensaio ensaio RERIERE 1I\EI3IZ§7
Massa especifica (g/cm3) LEM (XE’E.:_\] '\Z/logg) 2,93 -
Finura - Residuo na peneira 45 um NBR 12826
) P H LEM  aBNT. 2018 962 <12,0
Tempo de Inicio de Pega (h:min) LEM NBR 16607 86 min > 60
Tempo de Fim de Pega (h:min) LEM (ABNT, 2017) 139 min <600
Perda ao Fogo (PF) LEM NM 18/12 10,60%  <12,0%
1 dia LEM 24,3 -
Resisténcia a Compressio 3 dias  LEM NBR 7215 34,0 >15,0
(MPa) 7dias LEM  (ABNT, 2019) 47,1 >25,0
28dias LEM 72,9 >40,0

3.1.5 COBC PII: MTA Pro-Root branco (Dentsply Sirona)

O COBC internacional branco selecionado para a sintese deste estudo foi 0 MTA Pro-Root
branco fabricado pela empresa americana Dentsply Sirona. Este cimento é comercializado em
embalagens de 5 sacos de 1g de cimento e embalagens de 6 ampolas de agua destilada

conforme ilustrado na Figura 12.

A escolha deste cimento baseou-se no fato de ter sido o primeiro cimento branco a base de
clinquer utilizado no mundo. E referéncia na Odontologia, e também foi Gtil para o uso do

cimento na pratica odontoldgica.
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Figura 12: Conteudo presente no interior da caixa do COBC PII.

3.1.6 COBC All: MTA Angelus branco (Angelus)

Para este estudo, foi selecionado 0 COBC nacional branco, MTA Angelus Cimento Reparador
branco fabricado pela renomada empresa Angelus. A empresa generosamente patrocinou a
pesquisa, fornecendo 25g do cimento que foram utilizados nas analises realizadas. A escolha
criteriosa desse cimento levou em consideracdo sua ampla disponibilidade no mercado
nacional, além de ser o MTA/COBC mais utilizado e estudado no campo da Odontologia no

pais.

De acordo com a fabricante Angelus (2019), em seu perfil técnico cientifico, 0 MTA Angelus
é um material para reparagdo da raiz dental composto de silicato tricalcico, silicato dicalcico,
aluminato tricalcico, oxido de célcio e tungstato de célcio. Na confeccdo do MTA/COBC

branco, a aluminoferrita € removida durante o processo (ANGELUS, 2019).

3.2 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

A Figura 13 apresenta as etapas do trabalho realizado que seré dividido em trés fases, (1)
caracterizagdo, através de ensaios de avaliacdo da microestrutura dos cimentos anidros, (2)
avaliacdo do tempo de presa dos cimentos e das propriedades mecanicas, através do ensaio de
resisténcia a compressdo das pastas com 1 dia de hidratacdo, e (3) avaliacdo da microestrutura
das pastas de cimento a base de clinquer estudados com 1 dia de hidratacdo, por meio da

técnica de difracdo de raios X (DRX).
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PROGRAMA EXPERIMENTAL

—> Espectrometria por fluorescéncia de raios- X
FASE 1 : Difr ~pd ios-X (DRX)
. —> acdo de raios-
Caracterizacédo dos : . .
e —» Granulometria por raio laser
L » Superficie Especfifica BET

FASE 2

Avaliacdo do tempo de presae das > Resisténcia @ Compressao - ANSI/ADA (1SO 9917)
propriedades mecanicas através do ensaio —>  Tempo de Pega/Presa - ANSI/ADA (1SO 6876)

de resisténcia a compressao a 1 dia

FASE 3
Avaliacdo da microestrutura das pastas a [—> Difracéo de raios-X (DRX)
1 dia de hidratacéo

Figura 13: Fluxograma do programa experimental

3.2.1 FASE 1: Caracterizacdo dos Cimentos Anidros

Esta etapa tem como objetivo a caracterizacdo dos materiais, através de ensaios de avaliacéo
da microestrutura nos cimentos em sua fase anidra. Os ensaios serdo: Espectrometria por
fluorescéncia de raios-X, Difragdo de raios-X (DRX), Granulometria por raio laser e
Superficie especifica BET. Essa caracterizacdo fornece resultados, com informaces
fundamentais das caracteristicas quimicas, mineralégicas e fisicas dos materiais, para analises
dos dois CPCs e dos quatro COBCs, e posteriores comparagdes, assim como servirdo de

fundamento para o entendimento da mudanca microestrutural das pastas.

Nesta etapa, 0 objetivo é realizar a caracterizacdo dos materiais por meio de ensaios que
avaliardo a microestrutura dos cimentos em sua fase anidra. Os ensaios a serem realizados
incluem espectrometria por fluorescéncia de raios-X, difracdo de raios-X (DRX),
granulometria por raio laser e determinacéo da superficie especifica BET. Essa caracterizacdo
proporcionara resultados com informac6es fundamentais sobre as caracteristicas quimicas,
mineraldgicas e fisicas dos materiais, permitindo a analise dos dois CPCs e dos quatro
COBCs, bem como comparagfes subsequentes. Além disso, esses resultados servirdo como

base para compreender as alteracGes microestruturais nas pastas dos cimentos.
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3.2.1.1 Espectrometria por fluorescéncia de raios-X

Para os ensaios de Fluorescéncia de Raios-X (FRX), as amostras foram submetidas a um
processo de secagem a vacuo a uma temperatura de 105°C até atingirem uma massa
constante. Além disso, foi conduzido o ensaio de determinacdo de perda ao fogo, seguindo a
norma brasileira ABNT NM 18 - Cimento Portland - Anélise quimica - Determinacdo de
perda ao fogo (2012). Esse ensaio desempenha um papel importante ao avaliar a quantidade
de material volatil presente nas amostras, contribuindo para uma andlise mais precisa dos

elementos quimicos presentes nos cimentos estudados.

A caracterizacdo quimica de cada uma das amostras € apresentada em tabelas que fornecem
o0s percentuais (%) dos 6xidos encontrados em cada cimento ceramico a base de clinquer. As
tabelas destacam os éxidos presentes em cada cimento, fornecendo informacdes valiosas

sobre a sua composicdo quimica especifica.

Dessa maneira, a técnica foi aplicada inicialmente em todos os materiais cimenticios
investigados, desempenhando um papel fundamental ao identificar os aspectos que
demandam maior atencdo em outras técnicas ou analises mais detalhadas. Em seguida, 0s
cimentos foram analisados individualmente dentro de seus respectivos grupos, permitindo

uma comparacao precisa de cada amostra.

O ensaio foi realizado no Laboratorio de Geocronologia da UnB. O equipamento utilizado foi
0 espectrometro de fluorescéncia de Raios-X Shimadzu EDX 720, fonte de raios-X SST-
MAX, com saida de 4kW, operado a 160 mA. No entanto, devido a disponibilidade limitada
de material dos cimentos odontoldgicos nesta pesquisa, a quantidade necessaria de 10g para o
ensaio de fluorescéncia de raios-X tornou inviavel a sua realizacdo, uma vez que essa foi a
quantidade maxima obtida para os cimentos odontolégicos MTA Pro-Root: COBC PI e
COBC PII. O molde comumento utilizado para o ensaio tem 4cm de diametro, conforme

apresentado na Figura 14.

i
i

Figura 14: Molde comumente utilizado para realizagdo do ensaio de FRX.
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Devido & limitagdo na quantidade de material disponivel, ndo seria vidvel realizar o ensaio de
fluorescéncia de raios-X com o molde usual que requer 10g de cimento, uma vez que
pretendia-se utilizar a quantidade obtida de cimento odontoldgico em outros ensaios. Assim,
foi necessario desenvolver um novo molde para a confec¢do de pastilhas com dimensdes
reduzidas, a fim de viabilizar o ensaio. Inicialmente, um molde de aluminio com 2 cm de
diametro foi fabricado, permitindo a utilizacdo de apenas 2,5 g de material na preparacdo das

pastilhas. O molde de aluminio confeccionado pode ser visualizado na Figura 15.

Figura 15: Molde de aluminio desenvolvido para realizagdo do ensaio de FRX.

No método de fluorescéncia de raios-X, as intensidades dos raios X caracteristicos emitidos
pelos 4&tomos dos elementos presentes na amostra sdo medidas. Esses raios X caracteristicos
sdo gerados quando a amostra € irradiada com particulas como elétrons, prétons ou ions, que
podem ser produzidos em aceleradores de particulas ou por meio de ondas eletromagnéticas
(JUNIOR, 2007).

A partir disso, o molde de aluminio desenvolvido anteriormente sofreu desgaste e ndo
suportou a realizacdo do ensaio. Devido ao desgaste ocorrido no molde de aluminio,
inviabilizando sua utilizagdo no ensaio, foi necessario confeccionar um novo molde com um
material mais resistente. Esse novo molde foi projetado de modo que tanto o corpo do molde
guanto a base e o pistdo fossem fabricados em aco, visando assegurar maior resisténcia

durante a realiza¢do do ensaio, como ilustrado na Figura 16.

- Y

Figura 16: Molde de aco desenvolvido para realiza¢éo do ensaio de FRX.

O molde de aco foi escolhido devido & sua resisténcia e durabilidade, o que garantiu a

realizacdo bem-sucedida do ensaio. Além disso, a necessidade de uma quantidade reduzida de
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2,5g de material tornou o ensaio mais viavel, permitindo a andlise dos seis tipos de cimento

estudados neste trabalho.

3.2.1.2 Difracéo de raio-X (DRX)

Os ensaios, executados tanto no estado anidro dos materiais como nas pastas de cimento,
foram realizados no Laboratorio de Geologia da UnB. O equipamento de difracdo de raio-x
utilizado foi Geigeflex T / Max RIGAKU, difratrometro do laboratério de Difragdo de raio-x
do Instituto de Geociéncias da Universidade de Brasilia operando com um tubo de cobre e um
filtro de niquel a 40 KV e 20 mA. Sua varredura variou de 2° a 60° velocidade em 5° por

minuto.

Inicialmente, para a preparagdo das amostras, utilizou-se os moldes convencionais
comumente empregados nesse tipo de ensaio. Foram preenchidos os moldes com o cimento
Portland da construcdo civil cinza e branco (CPC | e CPC Il) como ensaios pilotos, conforme

ilustrado na Figura 17.

Figura 17: Cimentos anidros na lamina usual (CPC 1 e CPC II).

Como resultado, verificou-se que ndo seria vidvel realizar todos os ensaios de DRX nos
COBCs devido a quantidade limitada de material disponivel e ao seu alto custo no mercado.
Diante dessa limitacdo, foi necessario buscar um método alternativo de ensaio. Assim, optou-
se por testar as amostras em laminas reflexivas, conforme ilustrado na Figura 18. Esse método
requer uma quantidade reduzida de cimento para preencher uma pequena semiesfera no centro
da lamina. Esse método, empregado especificamente para viabilizar a aplicagdo do ensaio nos
COBGCs, foi denominado como Método 1.

Figura 18: Parte frontal da lamina reflexiva utilizada no Método 1.
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Em seguida, procedeu-se a comparacdo dos difratogramas obtidos a partir das laminas
convencionais com aqueles gerados a partir do uso das laminas reflexivas, a fim de avaliar se
haveria alguma perda significativa de informacdes ao utilizar uma quantidade reduzida de
cimento. Apos a analise comparativa dos difratogramas, descrita nos resultados do capitulo 4,
constatou-se a auséncia de alguns picos evidentes nas amostras testadas com as laminas

reflexivas.

Com base na observacdo do ensaio, conforme mostrado na Figura 19, buscou-se encontrar
uma abordagem intermediaria que permitisse a realizacdo dos ensaios de DRX, considerando
a quantidade limitada de material disponivel e a obtencdo de resultados mais eficientes nos
difratogramas. Nesse sentido, foi desenvolvida uma nova técnica, denominada Método 2, para
a analise neste estudo. Nesse método, a lamina reflexiva foi utilizada com uma quantidade
maior de cimento, aplicado na forma de um filete que preenchesse completamente a area

exposta pelo emissor dos raios-X na parte traseira da ldamina, como ilustrado na Figura 20.

Figura 20: Método 2 - parte traseira da lamina reflexiva com preenchimento do cimento em filete.

Apbs a analise comparativa dos difratogramas gerados pelos trés métodos testados, conforme
apresentados nos resultados do capitulo 4, foi observado que os picos caracteristicos obtidos
no Método 2 apresentaram semelhanca com os da lamina convencional, mesmo com a
utilizacdo de uma quantidade de cimento até trés vezes menor. Diante dessa constatacédo, o
Método 2 se mostrou semelhante ao método convencional e demonstrou superioridade em

relacdo ao Metodo 1. Essa descoberta revela que o metodo desenvolvido pode ser considerado
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uma alternativa viavel para a analise de COBCs, fornecendo resultados compardveis mesmo

com uma quantidade reduzida de material.

3.2.1.3 Granulometria por Raio Laser

A analise granulométrica por raio laser € uma técnica amplamente utilizada na determinacéo
da distribuicdo de tamanho de particulas em amostras em pd. Essa abordagem se destaca por
sua rapidez, abrangéncia e alta confiabilidade na obtencdo de dados. No contexto deste
estudo, essa informagdo € crucial para a comparacdo dos seis tipos de cimentos e,
principalmente, para uma analise mais precisa das similaridades e diferencas entre os CPCs e
0s COBC:s.

O ensaio foi realizado no Laboratério de Materiais Cerdmicos da Universidade Federal do Rio
Grande do Sul (LACER/UFRGS). O equipamento utilizado foi um Granuldmetro da Marca
CILAS 1064 que permite determinar a distribuicdo granulométrica do material analisado com
granulometria variando de 0,04um até 500um e utilizado como meio dispersor a agua. O
meio dispersante foi o alcool (99,8%). As amostras consistiram no material em p6 e nédo
demandaram preparacéao especial, sendo pesadas e colocadas no equipamento para leitura.

3.2.1.4 Superficie Especifica BET

Esta é uma técnica baseada em uma teoria matematica com o objetivo de descrever a adsor¢ao
fisica de moléculas de gas hidrogénio sobre uma superficie sélida e serve como base para
analise e medicdo da area superficial especifica de um material. Conforme descrito por Hoppe
et al. (2017), o método BET vai além da medicdo da superficie externa das particulas,
abrangendo também a avaliacdo da superficie interna dos poros abertos e interconectados. O
resultado obtido por meio do ensaio BET é expresso em metros quadrados por grama (m2/g),
representando a area superficial especifica do material.

A distribuicdo granulométrica de um cimento esta diretamente relacionada a sua superficie
especifica. Quanto maior for a superficie especifica do cimento, mais rapida sera a velocidade
das reacbes de hidratacdo (COSTA, 2013). Consequentemente, uma maior superficie
especifica do material pode ser um indicativo de sua finura e menor tamanho de particulas,
especialmente quando essa informacdo € corroborada por outras técnicas, como a

granulometria por raio laser.
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O ensaio de superficie especifica BET foi conduzido utilizando o equipamento Nova Station
A, seguindo a norma ASTM C1069 (2014), no Laboratorio de Materiais Ceramicos da
Universidade Federal do Rio Grande do Sul (LACER/UFRGS). O gas utilizado foi o

Nitrogénio, a temperatura foi mantida em 77,350K e a analise teve duracdo de 65 minutos.

3.2.2 FASE 2: Avaliacdo do tempo de presa e das propriedades mecénicas através do ensaio
de resisténcia a compressao a 1 dia

Esta etapa tem como objetivo a avaliacdo dos tempos de presa dos materiais e a andlise de
propriedades mecanicas, através do ensaio de resisténcia a compressao a 1 dia de hidratacao.
Os ensaios presentes na Fase 2 ocorreram de acordo com as normas da Odontologia, devido
ao alto custo dos COBCs, que acarreta limitagcdes quanto a quantidade de material disponivel
para a pesquisa e inviabiliza a realizagdo dos ensaios nos laboratérios de engenharia. Esses
ensaios foram conduzidos para realizar uma analise comparativa entre 0s materiais estudados,

considerando os parametros estabelecidos pela Odontologia.

Esta fase tem como objetivo principal a avaliagdo dos tempos de presa dos materiais e a
andlise de suas propriedades mecanicas através do ensaio de resisténcia a compressdo apés 1
dia de hidratacdo. E importante ressaltar que os ensaios realizados nesta fase seguiram as
normas especificas da Odontologia, uma vez que os COBCs sdo materiais de alto custo.
Devido a essas limitacGes, os ensaios ndo puderam ser conduzidos nos laboratérios de

engenharia, exigindo a adaptacdo dos CPCs as normas odontoldgicas.

3.2.2.1 Definicdo da relacdo a/c

Inicialmente, torna-se imprescindivel uma definicdo Unica de relacdo a/c para uma analise e
comparagdo mais segura entre 0s cimentos nos ensaios de resisténcia a compressao e, na Fase
3, de DRX nas pastas a 1 dia de hidratacdo. Essa caracterizacdo fornece resultados com
informacgdes fundamentais para as analises comparativas entre os grupos de cimentos em

estudo.

Na construcdo civil, o ensaio da pasta de consisténcia normal do cimento é utilizado como um
parametro que auxilia na definicdo da relacdo a/c (agua/cimento) necessaria para seguir 0S
requisitos da norma ABNT NBR 16606:2018.

Com base nos resultados do ensaio de pasta de consisténcia normal, o qual foi utilizado como

referéncia para estabelecer as propor¢des adequadas entre agua e cimento, foram
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determinadas as relacbes dgua/cimento (a/c) para os cimentos CPC | e CPC Il. A relagdo a/c
encontrada para o cimento CPC | foi de 0,31, utilizando uma massa de &gua de 155g para
cada 5009 de cimento. Para o cimento CPC Il, a relacdo a/c encontrada foi de 0,30, utilizando
uma massa de agua de 150g para cada 500g de cimento. Essas relacdes a/c estabelecem as
proporcdes adequadas entre dgua e cimento para obter a consisténcia normal da pasta e sdo
informagdes importantes para a caracterizacdo dos materiais e as analises comparativas

realizadas neste estudo.

Ja na area odontoldgica, cada cimento investigado, devido as suas particularidades e
aplicacbes especificas, ¢ acompanhado de uma relacdo &gua/cimento (a/c) particular
determinada pelos respectivos fabricantes e disponibilizada em suas bulas. Essas relacfes a/c
sdo estabelecidas por meio de diferentes métodos, como dosadores, ampolas, sachés ou gotas,
que sdo fornecidos e especificados juntamente com o cimento. Nesse sentido, serdo analisadas
as relacdes a/c de todos os cimentos de acordo com as especificacdes indicadas por cada
fabricante, visando realizar uma comparacao posterior e estabelecer uma relacdo a/c Unica

para 0s seis cimentos abordados neste estudo.

No caso dos cimentos odontologicos nacionais COBC Al e COBC All, ambos fabricados pela
empresa Angelus, as instrucfes presentes na bula indicam que deve ser utilizado o conteido
de um saché de MTA/COBC ou de uma pa dosadora, juntamente com uma gota de agua
destilada. Essas porcdes devem ser colocadas sobre uma placa de vidro e, em seguida,
espatuladas por 30 segundos até obter uma mistura completa entre o0 pé e a agua. A fabricante
também ressalta que o cimento resultante terd uma consisténcia arenosa, semelhante ao

améalgama imediatamente ap0s a trituragdo, porém mais umido (ANGELUS, 2021).

Com o objetivo de obter um maior controle dos parametros de ensaio e garantir a precisdo na
aquisicdo dos dados, foram adotadas medidas especificas de quantificacdo. Dado o baixo
volume de material utilizado e a recomendacédo da empresa de utilizar a pa dosadora e gotas,
uma balanca foi empregada para pesar 10 amostras da massa do cimento contidas na pa
dosadora, assim como 10 amostras da massa de 1 gota de dgua destilada. A partir da média
desses valores, foi possivel estabelecer a relacdo a/c determinada pela empresa para o uso do
respectivo material. As massas individuais dessas amostras, bem como as médias obtidas, sao
apresentadas na Tabela 6 para 0 COBC Al e na Tabela 7 para o COBC All.
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Tabela 6: Célculo da relag&o a/c para 0 COBC Al estipulada pelo fabricante.

Massa de 4gua
Massg il O destilada em ur%a gota Relacdo a/c
na pa dosadora (g) @
1 0,1505 0,0389 0,26
2 0,1513 0,0359 0,24
3 0,1469 0,0396 0,27
4 0,146 0,0387 0,27
5 0,1482 0,0352 0,24
6 0,1356 0,0395 0,29
7 0,1385 0,0395 0,29
8 0,1386 0,0311 0,22
9 0,1316 0,0341 0,26
10 0,1416 0,0328 0,23
MED 0,1429 0,0365 0,26

Tabela 7: Célculo da relagdo a/c para 0 COBC All estipulada pelo fabricante.

Massa de agua
Massa} COIBE destilada em ur%a gota Relacédo a/c
na pa dosadora (g) @
1 0,1356 0,0359 0,26
2 0,1338 0,0382 0,29
3 0,1357 0,0394 0,29
4 0,1509 0,0364 0,24
5 0,1458 0,0371 0,25
6 0,1326 0,0391 0,29
7 0,1488 0,0383 0,26
8 0,1302 0,0389 0,30
9 0,1394 0,0392 0,28
10 0,1331 0,0377 0,28
MED 0,1386 0,0380 0,27

A partir da obtencéo das pesagens apresentadas na Tabela 6 e na Tabela 7, encontrou-se uma
relagdo a/c para os cimento da Angelus de 0,26 para 0 COBC Al e de 0,27 para COBC-AII.

Ja para o COBC Pl e COBC PII, ambos da Dentsply Sirona, a fabricante disponibiliza, em
suas caixas, para cada saché com 1g de cimento uma ampola de agua destilada, assim como

apresentada na Figura 21, que deve ser misturada ao cimento (MTA Pro-Root, 2023).
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Figura 21: Conteudo de &4gua destilada presente nas caixas dos COBC Pl e do COBC PII.

Em busca da relacdo a/c estipulada pelo fabricante do COBC P1 e COBC PII, foram pesados
os contetdos de &gua destilada de duas dessas ampolas e foram obtidas massas de 0,259 e
0,27g. Essas pesagens foram necessarias, ja que a empresa disponibiliza para cada saché de 1g
de cimento, uma ampola de agua destilada. Com base nessas observacGes, foi possivel
determinar que a Dentsply Sirona sugere uma relacdo a/c de 0,26 para a aplicacdo de seus
produtos, obtida através da média dos dois valores obtidos nas pesagens das ampolas. Na

Tabela 8 é possivel observar as relagdes a/c encontradas para cada cimento.

Tabela 8: Relagbes a/c de cada cimento a base de clinquer.

Clmen'fo a base de Relacéio a/c
clinquer
CPCI 0,31
CPCII 0,30
COBC Al 0,26
COBC All 0,27
COBCPI 0,26
COBC PII 0,26

Conforme mencionado por Mehta e Monteiro (2014), com base na teoria de Powers, é
estabelecido um valor minimo tedrico da relagdo agua/cimento de 0,22 para garantir uma
hidratacdo completa do CPC. Diante da constatacdo de relagdes a/c diferentes encontradas
durante a pesquisa, é essencial estabelecer uma relacdo a/c Unica que seja superior a 0,22, a
fim de assegurar uma analise e comparacgdo seguras entre 0s cimentos e 0s ensaios realizados

neste estudo.

Assim, foi estabelecido o valor de 0,26 como a relagdo a/c fixa para os ensaios de tempo de
presa, resisténcia a compressdo a 1 dia de hidratacdo e DRX a 1 dia de hidratacdo das pastas
de cimento. Essa escolha baseou-se no fato de que o valor de 0,26 foi o mais frequente no
conjunto de dados apresentado na Tabela 8, além de representar o valor minimo encontrado
para a relagéo a/c entre os cimentos.
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3.2.2.2 Preparacao das pastas

As pastas de CPC foram preparadas utilizando os materiais mencionados na se¢do 3.1,
juntamente com agua destilada. A relacdo a/c adotada foi de 0,26 e foi mantida constante em
todos os tracos utilizados nos ensaios das Fases 2 e 3. Essa relacdo foi estabelecida como uma
constante para garantir a uniformidade nas amostras e permitir uma comparagdo adequada

entre os diferentes cimentos estudados.

Assim, a Fase 2 da pesquisa buscou identificar possiveis semelhancas e diferencas nas pastas
dos diversos tipos de cimentos em estudo, objetivando uma interpretacdo e coleta de dados.
As amostras foram confeccionadas nos laboratérios de Odontologia da Universidade de
Brasilia (UnB) e feitas em sala climatizada com temperatura de 23+1 °C, utilizando os

moldes, espéatula e placas de vidro apresentados na Figura 22.

Figura 22: Moldes, espétula e placas de vidro utilizadas nos ensaios da Fase 2.

3.2.2.3 Tempo de presa

Para realizacdo deste ensaio de determinacdo do tempo de presa, de acordo com a
Especificacdo numero 57 da American National Standard Institute/ American Dental
Association (ANSI-ADA) (2012) para materiais obturadores/reparadores, foram utilizados
moldes, presentes no laboratério de Odontologia da Universidade de Brasilia, cilindricos com
didmetros internos de 10 mm e espessuras uniformes de 2 mm, para cada material. O molde

foi fixado sobre placa de vidro de 1 mm de espessura.

Apos a preparacdo da pasta de cimento, esta foi cuidadosamente colocada no molde metélico,
assegurando que todo o espaco interno fosse completamente preenchido. Apos
aproximadamente 120 £ 10 segundos a partir do inicio da mistura, o conjunto composto pela
placa de vidro, molde e cimento foi colocado em um recipiente plastico hermeticamente

vedado. Esse recipiente foi mantido em uma estufa a uma temperatura constante de 37 £ 1°C,
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com uma umidade relativa de pelo menos 95%, durante todo o periodo de teste, conforme
especificado pelas diretrizes da ANSI/ADA (2012).

Apbs aproximadamente 150 + 10 segundos desde o inicio da mistura, utilizou-se uma agulha
de Gillmore, com uma massa de (100 £ 0,5) g e uma extremidade plana de (2,0 £ 0,1) mm.
Essa agulha foi abaixada verticalmente sobre a superficie horizontal do cimento sendo
testado. Essa acdo foi repetida em intervalos regulares de 60 segundos até que a agulha ndo
mais causasse indentagdes visiveis na superficie do material em teste, assim como especifica a
ANSI/ADA (2012). O tempo de presa do cimento foi determinado como o intervalo de tempo
decorrido entre o inicio da mistura e 0 momento em que as indentacfes deixaram de ser

visiveis na superficie do cimento.

Essa norma odontoldgica ndo determina um periodo minimo necessario (padrdo) para a
realizacdo de um procedimento obturador/reparador. A norma apenas estipula que o tempo de
presa de um cimento endodontico, quando submetido ao método descrito na norma, deve ter
uma variagdo méxima de 10% em relacdo ao valor indicado pelo fabricante. No caso de
cimentos com tempo de presa superior a 30 minutos e inferior a 72 horas, em que o fabricante
menciona um intervalo em vez de um tempo determinado, o tempo de presa medido deve
estar dentro da faixa indicada pelo fabricante (ANSI/ADA, 2012).

3.2.2.4 Resisténcia a Compressao

Como dito anteriormente, a opgdo por conduzir o ensaio de acordo com as normas da
Odontologia foi motivada pelo custo elevado dos COBCs, 0 que resultou em limitacdes
guanto a disponibilidade de material para a pesquisa e tornou irrealizavel os ensaios seguindo
as normas de engenharia. O ensaio foi realizado no Laboratério de Pesquisa em Dentistica e
Materiais Dentarios da Faculdade de Ciéncias da Saude da Universidade de Brasilia (UnB) e
seguiu as especificacdes estabelecidas na norma n.° 96 da ANSI/ADA (I1SO 9917:2000). Essa
norma determina a utilizagdo de uma estufa com temperatura controlada a 37 (£ 1) °C e
umidade relativa de pelo menos 95% (ANSI/ADA, 2000). A ades&o a tais especificacdes visa
garantir a padronizacdo e a confiabilidade dos resultados obtidos durante o ensaio.

O procedimento de preparagdo das amostras para a realizacdo do ensaio de resisténcia a
compressdo dos cimentos em estudo ocorreu no Laboratério de Biomateriais Odontoldgicos e

Microbiologia Oral da Faculdade de Ciéncias da Saude da Universidade de Brasilia (UnB) e
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seguiu uma abordagem padrdo. Algumas consideracGes importantes sobre cada etapa do
processo estdo listadas a seguir:

1. Manipulacdo do cimento: E essencial seguir as instrugbes do fabricante do cimento
odontoldgico, garantindo que a proporcdo agua/cimento (a/c) seja adequada e
respeitando o tempo de trabalho estabelecido. Isso é importante para obter uma
mistura homogénea e consistente de cada amostra. A relagdo a/c de 0,26 foi a adotada

nesse estudo.

2. Moldagem: Os moldes foram confeccionados de acordo com as especificacdes
exigidas pela norma, no caso, com 6mm de altura e 4mm de didmetro. Os moldes

foram limpos e secos antes de preenché-los com o cimento.

3. Colocacdo da placa de vidro: A placa de vidro foi posicionada sobre o molde
preenchido com o cimento. Essa etapa foi realizada para garantir uma superficie plana
e uniforme nas amostras, evitando deformacgdes durante o processo de pega/presa do

material.

4. Pega/presa do material: O tempo necessario para a completa pega/presa do cimento
variou de acordo com o tipo e as caracteristicas de cada cimento utilizado. E
importante aguardar o tempo recomendado pelo fabricante para garantir que o cimento
esteja totalmente endurecido antes de prosseguir para a préxima etapa.

5. Remocdo das amostras: Apds a pega/presa do cimento, as amostras foram removidas
dos moldes com cuidado, evitando danos ou deformacdes. As amostras, ainda nos
moldes, tiveram suas extremidades polidas com lixa d’agua grao 1000 com o objetivo

de deixa-las planas e paralelas.

6. Armazenamento das amostras: As amostras foram armazenadas em recipiente plastico
fechado, simulando a auséncia de contato com fluidos bucais. Essa condi¢do de
armazenamento pode ser estabelecida para avaliar a resisténcia do cimento em

condigdes de uso clinico simuladas.

Para a realizacdo desse ensaio numa velocidade de 1 mm/min com uma célula de carga de
500N, foi utilizada uma méaquina de ensaios universal EZ-X Series (Shimadzu Scientific
Instruments — Columbia, MD, EUA), do Laboratério de Pesquisa em Dentistica e Materiais

Dentérios da Faculdade de Ciéncias da Saude da Universidade de Brasilia, vide Figura 23.
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Figura 23: Maguina de ensaios universal EZ-X Series (Shimadzu Scientific Instruments — Columbia,
MD, EUA), utilizada para os testes de resisténcia & compressao.

As amostras foram posicionadas com sua maior dimens&o, no sentido vertical, sobre a base de
suporte do equipamento. Foi utilizada a velocidade de deslocamento de 1 mm/min., com uma
célula de carga maxima de 5 kKN ou aproximadamente 500 kgf. A carga aplicada foi
aumentada gradativamente, até a fratura das amostras. Os valores foram registrados e o
calculo de resisténcia foi obtido em funcdo do valor da carga e das dimensGes das amostras,

assim como também é especificado na norma.

A variagdo no protocolo experimental pode ocorrer de acordo com o estudo em questdo e as
normas e diretrizes relevantes. No entanto, é fundamental garantir que os procedimentos

sejam conduzidos com precisao e rigor para obter resultados confiaveis e consistentes.

Ao seguir um protocolo adequado, respeitando as instrucdes do fabricante e as normas
pertinentes, € possivel minimizar a introducdo de erros experimentais e obter dados
confiaveis. Além disso, a documentacdo detalhada dos procedimentos, incluindo informacdes
sobre a manipulacdo dos materiais, 0 uso de moldes e a forma de armazenamento das

amostras, é importante para a reprodutibilidade dos resultados e a validade dos estudos.

A precisdo e o rigor na conducdo dos experimentos sdo essenciais para garantir que 0s
resultados obtidos possam ser interpretados corretamente e correlacionados tanto entre os
cimentos em estudo, bem como entre 0s outros ensaios realizados. Ao seguir procedimentos
padronizados e precisos, € possivel minimizar erros experimentais e obter resultados
consistentes e confidveis. 1sso € crucial para comparar os diferentes cimentos e analisar suas

propriedades e desempenho de maneira precisa e objetiva.
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3.2.3 FASE 3: Avaliagéo dos produtos de hidratagéo das pastas a 1 dia

A analise de DRX foi conduzida nas pastas de cimento com um dia de hidratacdo. Esse
periodo é significativo, pois € nessa fase inicial que ocorrem as reacGes de hidratacdo e

formacéo das fases cristalinas que comp&em o cimento endurecido.

Inicialmente, os cimentos e a &gua destilada foram precisamente pesados na balanga HM-200
(A & D Engineering, Inc., Bradford, MA, EUA), na proporg¢édo de 1g de cimento para 0,269
de 4gua destilada, a fim de manter a relagdo agua/cimento (a/c) estabelecida. Em seguida, essa
mistura foi utilizada para preencher seis moldes cilindricos de Teflon, com 1,5 mm de
espessura e 20 mm de didmetro, que foram colocados sobre placas de vidro. O interior de
cada molde foi preenchido com um dos cimentos estudados. Este processo estd
esquematizado na Figura 24.

Figura 24: Caracteristicas da confeccdo das pastas de cimento e preenchimento dos moldes.

Apos essa etapa, outra placa de vidro foi cuidadosamente posicionada sobre o molde,
exercendo pressdo manual para garantir um contato uniforme entre a placa de vidro e todo o
molde. Cada conjunto, composto pelo molde de Teflon preenchido com cimento e
pressionado por duas placas de vidro, foi colocado em um recipiente especifico para cada tipo
de cimento. Em seguida, o processo de cura foi realizado a temperatura ambiente, seguindo o
procedimento ilustrado na Figura 25, e as amostras foram mantidas nesse ambiente pelo
periodo de 24h. Ap6s o término desse periodo, as amostras foram removidas desse

equipamento.

Figura 25: Equipamento de armazenamento das amostras.
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As amostras foram removidas do molde de teflon, em sua idade de hidratacdo de 1 dia, com o
auxilio do dispositivo desenvolvido especificamente para essa finalidade, apresentado na

Figura 26.

@) (b)

Figura 26: (a) Dispositivo confeccionado para remocao das amostras; (b) Dispositivo desmontado.

Para que seja possivel avaliar a microestrutura das pastas de cimento torna-se necessario
interromper a hidratacdo das amostras em idades equivalentes. De acordo com Hoppe Filho
(2008), para interromper a hidratagdo do cimento e caracterizar o material em fun¢do do
tempo de reacdo, tém sido aplicadas algumas técnicas especificas. Essas técnicas incluem
imersdo em solventes organicos e secagem a vacuo, secagem da amostra a 105°C por 1 hora,
secagem a 60°C por 24 horas, imersdo em meio cetdnico e congelamento em nitrogénio

liquido.

No presente estudo, a interrup¢cdo da hidratacdo das pastas de cimento foi realizada na idade
de 1 dia. Para isso, as amostras foram imersas em isopropanol por 24 horas e posteriormente
secas em estufa a 40x1°C por, pelo menos, 6 horas. Em seguida, as amostras foram
armazenadas em recipientes contendo silica gel e cal sodada até a realizacdo do ensaio de

DRX. Os materiais utilizados nesse processo sdo ilustrados na Figura 27.

Figura 27: Materiais utilizados para realizar o processo de paraliza¢éo da hidratacéo.

O fluxo do processo de paralisacdo da hidratagdo das pastas € apresentado na Figura 28.

Amostras embaladas com silica gel e cal soldada

————
Estufa a 100°C por 24h

Figura 28: Processo de paralizagdo da hidratacéo.
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Para a realizagdo dos ensaios de DRX presente na Fase 3, foi necessario efetuar a
pulverizacdo das pastilhas de cimento. Esse procedimento foi realizado com auxilio de um

almofariz de agata com pistilo. A Figura 29 mostra o0 processo de preparacdo das amostras.

Figura 29: Procedimento para pulverizacdo das amostras com hidratacdo paralisada.

Conforme mencionado por Andrade (2016), a analise de difracdo de raios X (DRX) é uma
técnica comumente utilizada para identificar as fases cristalinas durante estudos de hidratacédo

do cimento, apds a interrupcdo da hidratacdo da amostra em uma idade especifica.

A utilizacdo da técnica de difracdo de raios-X (DRX) neste estudo tem como objetivo
principal identificar as fases cristalinas presentes nas pastas de cimento. Embora nédo seja uma
técnica quantitativa, € possivel analisar a evolucao das fases cristalinas durante o processo de
hidratacdo e, assim, estabelecer correlagdes entre os cimentos Portland da construcéo civil
(CP's) e os cimentos odontolégicos a base de clinquer (COBCs), buscando identificar

semelhangas e diferencas entre esses materiais cimenticios.

O ensaio de DRX foi realizado no Laboratério de Geologia da Universidade de Brasilia
(UnB). O equipamento utilizado foi o difratbmetro Geigeflex T / Max RIGAKU, equipado
com um tubo de cobre e um filtro de niquel, operando a 40 KV e 20 mA. A faixa de varredura
utilizada foi de 2° a 60°, com uma velocidade de varredura de 5° por minuto.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Este capitulo apresenta os resultados e discussdes obtidos a partir do programa experimental
que envolveu a caracterizacdo das amostras de cimentos da construcéo civil e da Odontologia,

bem como analises microestruturais das pastas desses cimentos.

Os resultados e discussdes foram apresentados na mesma ordem em que as etapas foram
realizadas no programa experimental. A Fase 1 consistiu na caracterizagdo dos cimentos
anidros, seguida da Fase 2, que apresentou informacdes importantes sobre as caracteristicas
mecanicas dos materiais estudados. Por fim, a Fase 3 trouxe a avaliacdo dos produtos de

hidratacdo das pastas com 1 dia de hidratag&o.

4.1 FASE 1: CARACTERIZACAO DOS CIMENTOS ANIDROS

Esta etapa tem como objetivo exibir os resultados dos ensaios de avaliagdo da microestrutura
dos cimentos em sua fase anidra e analises comparativas entre 0s cimentos presentes nos
grupos 1 e 2 apresentados no programa experimental. Os ensaios serdo: Espectrometria por
fluorescéncia de raios-X, Difragdo de raios-X (DRX), Granulometria por raio laser e

Superficie especifica BET.

4.1.1 Fluorescéncia de raios-X

Em todos os cimentos estudados, foram realizados os ensaios de perda ao fogo antes do
ensaio de Fluorescéncia de raios-X (FRX), para evitar alteracfes nos dados devido a presenca
de determinados componentes. As composi¢des quimicas dos cimentos do grupo 1, obtidas
através do ensaio de FRX, sdo apresentadas na Tabela 9.
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Tabela 9: Composi¢des quimicas dos cimentos do grupo 1.

Oxidos CPCl COBCPI COBCAI
CaO 61,18 54,53 57,28
SiO» 15,72 12,72 13,96
Fe203 3,42 4,22 1,26
MgO 4,35 1,59 0,27
Bi>O3 0,00 22,39 24,20
WO3 0,00 0,00 0,00
SO3 3,59 1,72 0,04
Al,03 3,89 2,60 2,60
P20s 0,07 0,02 0,05
SrO 0,24 0,03 0,21
Na2O 0,45 0,07 0,06
K20 0,90 0,10 0,01
MnO 0,00 0,00 0,06
TI.03 0,00 0,00 0,00
NiO 0,01 0,02 0,00
ZnO 0,01 0,00 0,00
Cr,0s 0,05 0,00 0,00
MnO 0,15 0,00 0,00
TiO2 0,28 0,00 0,00
LOI 6,19 1,12 0,63
Total 100,51 100,00 100,00

Com base nos resultados apresentados na Tabela 9, pode-se observar que o CPC I utilizado
estd em conformidade com os limites estabelecidos pela ABNT NBR 16697:2018 para 0s
oxidos de magnésio (< 6,5%) e tridxido de enxofre (< 4,5%). Além disso, o cimento também
atende aos requisitos da norma em relacdo a perda ao fogo (LOI), que exige valores inferiores
a 6,5%. Em relacdo aos compostos principais, 0 cimento apresenta uma composi¢ao
consistente com a literatura, com 61,18% de 6xido de célcio e 15,72% de didxido de silicio
(HUANG et al., 2017; SENSALE & VIACAVA, 2018). Esses valores sdo esperados e
corroboram com as informagbes previamente relatadas. Portanto, os resultados obtidos
indicam que o CPC | possui uma composi¢cdo quimica adequada de acordo com as
especificacfes normativas e estd de acordo com as caracteristicas esperadas para esse tipo de

cimento.

Para os cimentos odontoldgicos, os valores encontrados neste estudo foram similares aos
relatados na literatura (OSIRO, KARIUKI & GATHECE, 2018; BARROS et al., 2012;
ROCHA et al., 2015). Isso indica que as propriedades quimicas e composi¢do dos cimentos
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odontologicos analisados neste estudo estdo de acordo com as informacdes disponiveis na
literatura cientifica. Essa concordancia reforca a validade dos resultados obtidos e a

confiabilidade das analises realizadas.

Sobre os resultados dessa caracterizacao fisica, o ensaio de perda ao fogo aplicado apresenta
valores de 6,19% para o CPC I, 1,12% para a COBC PI e 0,63% para 0 COBC Al. Esses
valores encontrados séo justificados, principalmente, devido a presenca de carbonato de célcio
(CaCO0s) nos cimentos (TORRES-CARRASCO et al., 2017). De forma semelhante, Neville e
Brooks (2016) relatam que a perda ao fogo também esta relacionada a qualidade do cimento,
pois indica a reidratagdo e carbonatacdo do cimento, que pode ser resultado de
armazenamento inadequado ou prolongado ou adulteracdo durante o transporte. A partir do
valor de 6,19% de perda ao fogo do CPC I, constata-se e que o cimento da construcdo civil
possui uma quantidade maior de carbonato de calcio em comparacdo aos cimentos
odontolégicos. Essa diferenca também é confirmada pelos teores de CaO obtidos no ensaio de
FRX, conforme apresentado na Tabela 9, que registra valores de 61,18% para o CPC I,
54,53% para a COBC Pl e 57,28% para o0 COBC Al.

Os COBCs, produzidos de forma especializada, tem sua composi¢do cuidadosamente
formulada para atender as necessidades especificas da Odontologia. Esses cimentos sdo
projetados para terem caracteristicas como biocompatibilidade, adesdo ao tecido dental e
estabilidade dimensional. Como resultado, era esperado que a quantidade de carbonato de
calcio presente nesses cimentos fosse menor em comparagdo com os cimentos utilizados na

construcdo civil.

Além disso, é relevante destacar que os 0xidos CaO e SiO2 sdo componentes dominantes na
composicdo dos cimentos analisados, juntamente com o agente radiopacificador (Bi2Oz) nos
cimentos odontolégicos. De acordo com a Tabela 9, as médias de contelddo desses
componentes foram de 61,18% e 15,72% para o CPC |, 54,53% e 12,72% para o COBC PI, e
57,28% e 13,96% para o COBC Al, respectivamente. Esses resultados evidenciam a
similaridade entre os materiais estudados, uma vez que esses dois componentes estdo
diretamente relacionados ao processo de extragdo de matérias-primas e fabricacdo do cimento.

Essa similaridade na composicao reforga a comparabilidade dos materiais analisados.

Em relacdo a presenca de Fe2Oz nos cimentos em estudo, foi observado que o COBC PI

apresenta uma maior quantidade desse Oxido, com 4,22%, em compara¢do aos outros
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cimentos. O CPC | obteve 3,42% de Fe.Oz, enquanto o COBC Al obteve 1,26%. Esses
resultados corroboram com os resultados encontrados no estudo de Osiro, Kariuki e Gathece
(2018) em relacdo ao CPC I, que encontraram 3,49% de Fe>Os. No entanto, contrastam com
os resultados desses autores em relacdo ao COBC PI, onde foi identificada uma quantidade

significativamente menor, apenas 0,14% desse 6xido.

Essa discrepancia nos resultados pode ser causada por variagfes nas formulagGes dos
cimentos, nos processos de fabricacdo ou até mesmo nas caracteristicas Unicas das amostras
analisadas em cada estudo. E importante reconhecer que cada estudo pode apresentar
resultados especificos para os cimentos investigados, e essas diferencas podem ocorrer devido

a diversas influéncias.

E fundamental ressaltar que a presenca de Fe.Os nos cimentos pode ter impactos
significativos em suas propriedades fisicas e estéticas. Esse Oxido pode contribuir para o
escurecimento do cimento, o que pode ser indesejado em certos contextos, especialmente em
cimentos brancos. Portanto, um controle rigoroso durante o processo de producao € necessario

para garantir a qualidade e as caracteristicas desejadas nos cimentos.

Portanto, os resultados obtidos neste estudo mostram que o COBC PI possui uma quantidade
significativamente maior de Fe»Os em comparacdo com 0s outros cimentos analisados,
enquanto o CPC | e 0 COBC Al apresentam valores intermediarios. Essas informacfes sao
relevantes para entender a composicdo quimica dos cimentos e suas caracteristicas

especificas.

Quanto a presenca do 6xido de magnésio (MgO), os resultados obtidos neste estudo estdo em
concordancia com a literatura, que geralmente mostra uma maior presenca desse 6xido no
CPC. Neste estudo, foram encontrados os seguintes valores: 4,35% para o CPC I, 1,59% para
0 COBC Pl e 0,27% para 0 COBC Al. Esses resultados confirmam a tendéncia de maior teor

de MgO no CPC em comparagéo com os COBCs.

Essa concentracdo de MgO pode ser considerada um indicativo da presenca de periclasio,
uma vez que o periclasio é um composto cristalino do MgO que nao pode ser diretamente
observado por meio da técnica de Fluorescéncia de Raios-X (FRX). E importante mencionar
que o periclasio € um componente de baixa atividade hidraulica e, portanto, é considerado
uma fase praticamente inerte no processo de hidratacdo do cimento, tornando-o indesejavel

(GOBBO, 2003). No entanto, é importante ressaltar que essa inferéncia ndo pode ser feita
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com absoluta certeza, pois outros fatores e compostos podem influenciar a concentracdo de
MgO detectada.

E relevante destacar que o cimento CPC | utilizado neste estudo, apesar de apresentar valores
mais elevados de MgO em comparacdo aos COBCs, esta dentro dos limites estabelecidos pela
ABNT NBR 16697:2018. Conforme essa norma, o teor de MgO no cimento deve ser inferior
a 6,5%.

Portanto, os resultados obtidos neste estudo estdo em conformidade com a literatura e com as
especificacbes normativas, evidenciando que o cimento CPC I utilizado atende aos requisitos
estabelecidos para o teor de MgO. O controle do teor de MgO no cimento é relevante, pois
altas concentracGes desse dxido também podem afetar negativamente as propriedades fisicas e

quimicas do cimento.

Em contrapartida, os trés tipos de cimento apresentaram quantidades similares de SiOg:
15,72% para o CPC I, 12,72% para 0 COBC Pl e 13,96% para 0 COBC Al. Isso indica que 0s
cimentos possuem uma composicdo quimica consistente, com presenca semelhante de didxido
de silicio (SiO2), um dos principais constituintes do clinquer de cimento Portland. O SiO>
desempenha um papel importante na formacdo das fases cristalinas do cimento e influencia

suas propriedades fisicas e quimicas.

Conforme esperado, a maior diferenca entre esses cimentos reside na presenga do Oxido de
bismuto (Bi.O3) nos COBCs, que apresenta teores de 22,39% para 0 COBC Pl e 24,20% para
0 COBC Al Essa substancia ocupa uma parte substancial da composicdo desses cimentos,
representando aproximadamente um quarto de sua composicdo total. Esses resultados estéo
em concordancia com os achados de Rao et al. (2009), que observaram que o MTA Angelus
possui uma quantidade maior de 6xido de bismuto em compara¢do com o MTA Pro-Root,

conferindo ao MTA Angelus uma maior radiopacidade.

As composi¢des quimicas dos cimentos do grupo 2, obtidas atraves do ensaio de FRX, sdo

apresentadas na Tabela 10.
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Tabela 10: Composic¢Ges quimicas dos cimentos do grupo 2.

Oxidos CPCIl COBCPII COBCAII
CaO 69,62 58,40 57,95
SiO» 11,47 11,49 11,02
Fe203 0,24 0,29 0,12
MgO 0,99 0,47 0,26
Bi>O3 0,00 22,91 0,00
WO3 0,00 0,00 27,54
SO3 2,78 1,38 0,06
Al,03 2,56 1,27 2,44
P20s 0,06 0,13 0,03
SrO 0,08 0,12 0,33
Na2O 0,19 0,08 0,09
K20 0,46 0,04 0,01
MnO 0,00 0,00 0,00
TI.03 0,00 0,06 0,14
NiO 0,01 0,00 0,00
ZnO 0,00 0,00 0,00
Cr,0s 0,00 0,00 0,00
MnO 0,00 0,00 0,00
TiO2 0,09 0,00 0,00
LOI 11,56 1,11 1,16
Total 100,10 96,63 99,99

A partir dos resultados apresentados na Tabela 10, observa-se que o CPC Il utilizado estad em
conformidade com os limites estabelecidos pela ABNT NBR 16697:2018 para os oxidos de
magnésio e enxofre, os quais devem ser inferiores a 6,5% e 4,5%, respectivamente. Nota-se

que os limites para esses 0xidos sdo 0s mesmos que sao aplicaveis ao CPC I.

Além disso, o CPC Il também atende aos requisitos da norma em relacdo a perda ao fogo
(LOI), que exige valores inferiores a 12%. O valor de perda ao fogo obtido para o CPC Il foi
de 11,56%. No entanto, é importante observar que, embora a taxa de perda ao fogo do CPC Il
esteja em conformidade com a norma, ultrapassa a especificagcdo do fabricante, que indica
uma perda ao fogo inferior a 5% (AXTON, 2023). Esse resultado evidencia uma concentracao
de substéncias volateis no cimento alem do esperado pelo fabricante, o que pode ser atribuido
a possiveis mudangas em processos de fabricacdo ou as caracteristicas especificas das

amostras analisadas.
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Essa alta taxa de perda ao fogo pode ser atribuida a maior concentracdo de CaO no CPC I,
com um teor de 69,62%, em comparagdo com os valores de 58,40% do COBC PII e 57,95%
do COBC All. Além disso, de acordo com a ABNT NBR 16697:2018, o filer calcario pode
ser usado para substituir até 25% do CPC branco estrutural. Isso também pode justificar o alto

teor de perda ao fogo descrito no CPC II.

Quanto aos compostos principais, o cimento CPC Il apresenta 69,62% de 6xido de célcio e
11,47% de didxido de silicio. Esses valores estdo de acordo com a composicao tipica do CPC,
onde o 6xido de calcio é um dos principais componentes responsaveis pela hidratacdo e
endurecimento do cimento, enquanto o dioxido de silicio contribui para a formacgéo de fases

cristalinas e propriedades mecanicas.

Para os COBCs também foram encontrados valores similares aos encontrados na literatura
(OSIRO, KARIUKI & GATHECE, 2018; BARROS et al., 2012; ROCHA et al., 2015). Isso
indica que as propriedades quimicas e composicdo dos COBCs analisados neste estudo estdo
de acordo com as informac6es disponiveis na literatura cientifica. Essa concordancia reforca a

validade dos resultados obtidos e a confiabilidade das andlises realizadas.

Sobre os resultados dessa caracterizacao fisica, o ensaio de perda ao fogo aplicado apresenta
valores de 11,56% para o CPC Il, 1,11% para a COBC PIl e 1,16% para 0 COBC All. Essas
concentragfes encontradas podem ser atribuidas principalmente a presenca de carbonato de
calcio (CaCOs) nos cimentos (TORRES-CARRASCO et al., 2017). A partir do valor de
11,56% de perda ao fogo do CPC Il, constata-se e que o CPC possui uma quantidade maior de
carbonato de calcio em comparacdo aos COBCs. Essa diferenca também é confirmada pelos
teores de CaO obtidos no ensaio de FRX, conforme apresentado na Tabela 10, que registra
valores de 69,62% para o CPC I, 58,40% para a COBC PlI e 57,95% para 0 COBC All.

Diferentemente do observado na caracterizacdo dos cimentos cinzas, o Fe.O3 é encontrado
com uma presenca similar entre os cimentos brancos do estudo, onde o CPC Il apresenta uma
quantidade de 0,24%, o COBC PII de 0,29% e o COBC All de 0,12%. Esses resultados estdo
de acordo com o esperado pela literatura, uma vez que os cimentos brancos geralmente
apresentam baixa porcentagem desse 6xido. Isso se deve ao fato de que o Fe2O3 é o principal
responsavel pelo escurecimento do cimento, e nos cimentos brancos busca-se reduzir sua

presenca.
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Essa observagdo também pode ser confirmada ao comparar os valores de Fe2Os na Tabela 9 e
na Tabela 10. Os cimentos cinzas apresentam uma maior quantidade desse 6xido em
comparacdo com o0s cimentos brancos. Essa diferenca esta em conformidade com a
expectativa, reforcando que a presenga de Fe,Oz € menor nos cimentos brancos, como é
desejado para obtencdo de uma coloragcdo mais clara. Essas informagdes sdo relevantes para

compreender a composi¢do quimica dos materiais e suas propriedades relacionadas a cor.

Os resultados obtidos neste estudo em relacdo a presenca do éxido de magnesio (MgO) estdo
em consonancia com a literatura, que também mostra uma maior quantidade desse 6xido no
CPC branco. Os valores encontrados foram de 0,99% para o CPC I, 0,47% para o0 COBC PlII
e 0,26% para o COBC All. Esses resultados corroboram a tendéncia de uma maior
concentracdo de MgO nos CPCs em comparacdo aos COBCs, embora a diferenca entre eles
seja sutil. Essa diferenca pode ser atribuida ao fato de que os COBCs sdo fabricados com um
cuidado especial e seguindo procedimentos controlados, uma vez que sio biomateriais. E
importante ressaltar que o cimento Portland utilizado neste estudo (CPC II), mesmo
apresentando o maior valor desse 0xido dentre os cimentos estudados, esta dentro dos limites
estabelecidos pela norma, que especifica que o teor de MgO no cimento deve ser inferior a
6,5%.

Além disso, os resultados encontrados neste estudo em relacdo ao didxido de silicio (SiO2),
para os trés cimentos examinados, CPC Il (11,47%), COBC PII (11,49%) e COBC All
(11,02%), correspondem aos resultados encontrados em estudos anteriores (CIANCONI et al.,
2016; CHANG, 2018). Essa consisténcia na concentracdo desse 6xido entre os diferentes
tipos de cimento e ao longo de estudos anteriores fortalece a coeréncia dos achados e a

confiabilidade das anélises realizadas.

De acordo com as expectativas, a diferenca mais notavel entre esses cimentos reside na
presenca de agentes radiopacificadores. Durante o estudo, constatou-se que os COBCs
brancos analisados continham diferentes agentes radiopacificadores, com o COBC PII
apresentando uma concentragdo de 22,91% de oxido de bismuto (Bi2Os) e o COBC All
contendo 27,54% de tridxido de tungsténio (WO3). Essas substancias desempenham um papel
importante nos cimentos odontol6gicos e representam aproximadamente um quarto de sua

COmMposigéo.
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4.1.2 Difracdo de raios-X

O ensaio de Difragdo de raios-X (DRX) foi realizado para obter a composi¢do mineralégica
dos cimentos em sua fase anidra (CPC I, COBC PI, COBC Al, CPC II, COBC PII, COBC
All).

4.1.2.1 Adaptacdo do ensaio

No capitulo anterior, foi mencionado que a quantidade limitada de COBC ndo permitiu a
realizacdo do ensaio de DRX com a lamina comum. Como solucéo, as laminas reflexivas
foram adotadas, uma vez que requerem uma pequena quantidade de cimento para preencher
uma semiesfera central, tornando-se ideais para esse tipo de amostra. Essa técnica foi

denominada como Método 1 neste trabalho.

A partir disso, foram realizadas comparacdes entre os difratogramas obtidos pelo Método 1,
que utiliza 1aminas reflexivas com preenchimento dessa semiesfera central, e os difratogramas
gerados pelo método tradicional, que utiliza laminas completamente preenchidas, a fim de
avaliar se 0 método com menor quantidade de cimento apresenta desvantagens em relacao ao

método convencional.

Inicialmente, foram conduzidos estudos preliminares com o CP-V cinza utilizado na
construcdo civil (CPC 1), com o objetivo de comparar os resultados obtidos pelos dois
métodos de realizacdo do ensaio de DRX. Os difratogramas gerados pela analise dos cimentos
anidros através dos dois métodos para 0 CPC | sdo demonstrados na Figura 30.
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Figura 30: Difratogramas dos cimentos anidros através das laminas: a) comum (CPC I); b) reflexiva
semiesfera (CPC I-1).

A partir dessa andlise, foi observado que alguns picos importantes ndo apareceram no
difratograma gerado pelo Método 1 com a ldmina reflexiva semiesfera (CPC I-1), quando
estes sdo apresentados sob uma mesma intensidade. Isso aconteceu porque muitos picos do
CPC I-1 ficaram praticamente invisiveis em comparacdo com 0s picos apresentados no CPC I,
conforme pode ser observado na Figura 30 nos picos de difracdo em, aproximadamente, 26 =
90; 12°; 15; 16°; 18°; 21°; 27° e 36°.

Para obter resultados mais precisos, essas investigacdes também foram realizadas para o
cimento Portland branco utilizado na construcdo civil (CPC II). Os difratogramas gerados
pelos dois métodos para o CPC Il, o método da ldamina comumente utilizada (CPC Il) e 0
Método 1 com a lamina reflexiva com preenchimento frontal da semiesfera (CPC 11-1), séo
mostrados na Figura 31.
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Figura 31: Difratogramas dos cimentos anidros através das laminas: a) comum (CPC I1); b) reflexiva
semiesfera (CPC 11-1).

A comparacdo dos difratogramas também confirmou a presenca de falhas na deteccdo de
varios picos de difracdo em, aproximadamente, 26 = 15°; 21°; 25° 27° e 54° no Método 1,
guando sdo apresentados sob uma mesma intensidade, o que poderia comprometer a analise.
Por outro lado, sabe-se que a utilizacdo da lamina comum néo seria viavel devido a falta de
cimento odontoldgico. Diante dessa situacdo, buscou-se uma adaptagdo do ensaio com a
lamina reflexiva, com o objetivo de obter um método intermediario que combinasse a

economia de material com resultados mais precisos nos difratogramas.

Para esse proposito, foi necessario aumentar a quantidade de cimento em conjunto com a
lamina reflexiva. Esse novo método consistiu na aplicacdo do cimento em forma de filete na
parte posterior da lamina, com o objetivo de preencher completamente a area exposta pelo

emissor dos raios-X, conforme detalhado na secdo de Metodologia. Os ensaios realizados
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utilizando esse método foram identificados como CPC I-2 e CPC I1-2, utilizando o nimero 2
para distingui-los dos demais ensaios. As configuracfes especificas das laminas utilizadas
nesse estudo podem ser observadas na Figura 32.

CP-11-1

(b) (©

Figura 32: Laminas: a) CPC | e CPC II: usual com preenchimento total; b) CPC I-1 e CPC II-1:
reflexiva com preenchimento da semiesfera; ¢) CPC I-2 e CPC 11-2: reflexiva com preenchimento em
filete.

Com o objetivo de permitir uma melhor andlise comparativa, a Figura 33 apresenta 0s
difratogramas gerados pelos trés métodos utilizados para o CPC I.
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Figura 33: Difratogramas do CPC | gerados através dos trés métodos analisados.

@
o

Foi constatado que os picos obtidos pelo Método 1 de analise (CPC I-1), representados em
azul na Figura 33, sd0 menores em comparagdo aos outros dois métodos. Além disso, é
possivel observar que o difratograma gerado pelo uso da lamina convencional (CPC 1),
representado em vermelho, exibe picos bastante semelhantes aos do difratograma gerado pelo
Método 2 (CPC 1-2), representado em verde.
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Ja na Figura 34, sdo expostos os difratogramas gerados pelos trés métodos para o cimento
Portland branco (CPC II).
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Figura 34: Difratogramas do CPC Il gerados através dos trés métodos analisados.

Também foi constatado que os picos obtidos pelo Método 1 de analise (CPC II-1),
representados em azul na Figura 34, sdo menores e alguns deles imperceptiveis em
comparacdo aos outros dois métodos. Adicionalmente, é perceptivel uma vez mais que o
difratograma obtido pela aplicagdo da lamina convencional (CPC Il), indicado pela cor
vermelha, apresenta padrdes de picos semelhantes ao difratograma gerado pelo Método 2

(CPC 11-2), representado em tonalidade verde.

Ap0s a analise comparativa dos difratogramas, observou-se que os difratogramas obtidos por
meio da lamina comum e da lamina reflexiva com preenchimento em forma de filete
apresentam similaridades, superando os picos observados no difratograma gerado pela lamina
reflexiva com preenchimento da semiesfera. Com base nessa constatacdo, o Método 2 foi
selecionado como substituto do método da lamina comum na pesquisa, devido a sua
equivaléncia e a inviabilidade de realizar os ensaios com a lamina comum devido a
guantidade necessaria de material. Portanto, os Métodos 1 e 2 serdo utilizados para realizar 0s

ensaios de DRX nos seis tipos de cimentos estudados.
4.1.2.2 Difracéo de raios-X nos cimentos anidros: Comparacéo entre os métodos

Abaixo estdo apresentados os resultados das analises de Difragdo de Raios-X (DRX) dos seis
tipos de cimentos anidros estudados. Para cada tipo de cimento, foram realizadas duas

analises utilizando uma lamina reflexiva: o Método 1, no qual a semiesfera central foi
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preenchida, e 0 Método 2, que envolveu o preenchimento do cimento em forma de filete sobre
a lamina. A comparacdo entre os métodos revelou a deteccdo de picos que ndo seriam
identificados caso 0 método intermediario ndo tivesse sido desenvolvido e os cimentos em

estudo tivessem sido caracterizados apenas pelo método de preenchimento da semiesfera.

a) CPC I: Cimento Portland V-ARI cinza
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A composicdo mineralogica do CPC | é apresentada nos difratogramas mostrados na Figura
35. Nas andlises, foram identificadas como fases majoritérias o silicato de calcio (CasSiOs ou
alita), o mineral larnita (Ca2SiOs ou belita), a gipsita (CaSO4.2H20) e a calcita (CaCOs3). As
fases principais desses compostos foram encontradas em 26 = 15°; 34,25°; 41,3 e 51,8° para o
CsS, 26 = 8,9% 32,29 39° e 41,3° para 0 CzS, 20 = 11,45°, 23,100, 29,1° e 31° para a gipsita e
20 =29,5° ¢ 39° para a calcita.

Ao analisar os difratogramas gerados pelos dois métodos, ambos com aproximadamente 7500
cs (counts) de intensidade maxima, é possivel observar que os picos obtidos pelo método 2
apresentam uma intensidade consideravelmente maior do que os picos do método 1. Além
disso, foi constatado que foram detectados 29 picos no difratograma do método 2, enquanto
no método 1 apenas 24 picos foram identificados, resultando em um déficit de 5 picos ndo

detectados.

E importante destacar que os picos principais da ilita (20 = 8,9°) e do gesso (20 = 11,45°)
foram identificados no método desenvolvido, mas ndo foram observados no método 1. Essa
diferenca na deteccdo de picos poderia causar implicacGes na interpretacdo e caracterizacao

dos cimentos analisados.

b) COBC-PI: MTA Pro-Root cinza
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A composi¢do mineralégica do COBC PI é apresentada nos difratogramas mostrados na
Figura 36. Nas andlises, foram identificadas como fases majoritarias o silicato de célcio
(CasSiOs ou alita), a gipsita (CaS04.2H20), a calcita (CaCOs3) e 0 6xido de bismuto (Bi203).
As fases principais desses compostos foram encontradas em 260 = 15°; 34,259 41,3° e 51,8°
para o CsS, 20 = 11,45°, 23,10°, 29,1° e 31° para a gipsita, 20 = 29,5° ¢ 39° para a calcita ¢ 20
= 25,7°, 27,3° e 46,4° para o Oxido de bismuto.

Ao analisar os difratogramas gerados pelos dois métodos, observa-se uma diferenca na
intensidade dos picos. O método 2 apresentou uma intensidade maxima de aproximadamente
12000 cs (counts), enquanto 0 método 1 registrou uma intensidade méxima de 7500 cs. Essa
diferenca indica que os picos identificados pelo método 2 possuem uma maior intensidade em

comparagao aos picos do método 1.

Além disso, foi observado que o método 2 identificou um total de 38 picos no difratograma,
enquanto o método 1 identificou apenas 34 picos. Isso significa que 4 picos ndo foram
detectados pelo método 1, resultando em um déficit de detec¢do. Entre os picos ndo
identificados pelo método 1, é relevante mencionar os picos de C3S em 20 = 15° e de gesso
em 20 =23,10°.

c) COBC Al: MTA Angelus cinza
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A composi¢do mineraldgica do COBC Al é apresentada nos difratogramas mostrados na
Figura 37. Nas andlises, foram identificadas como fases majoritarias o silicato de célcio
(CasSiOs ou alita), o mineral larnita (Ca2SiOs ou belita), a calcita (CaCOz) e o Oxido de
bismuto (Bi2O3). As fases principais desses compostos foram encontradas em 26 = 15°;
34,25°; 41,3° e 51,8° para 0 CsS, 26 = 8,9°, 32,2°; 39° e 41,3° para o0 CzS, 26 =29,5° ¢ 39° para
a calcita e 20 = 25,7°, 27,3° e 46,4° para o 6xido de bismuto.

Ao realizar a andlise dos difratogramas obtidos pelos dois métodos, foi observada mais uma
discrepancia na intensidade dos picos identificados. O método 2 demonstrou um maximo de
intensidade superior a 15000 cs (counts), enquanto o método 1 apresentou 10000 cs. Essa
diferenga na intensidade dos picos sugere que os picos identificados pelo método 2 exibem

uma maior intensidade em comparacgéo aos picos obtidos pelo método 1.

No contexto especifico do COBC Al, constatou-se que tanto o0 método 1 quanto o método 2
identificaram um total de 35 picos. Além disso, observou-se que os difratogramas se tornaram
idénticos devido a significativa reducdo na intensidade dos picos. Esses resultados evidenciam
que a alteracdo do método ndo teve impacto na quantidade de picos detectados, mas apenas

em suas intensidades.

d) CPC II: Cimento Portland branco
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A composi¢do mineralogica do CPC Il é apresentada nos difratogramas apresentados na
Figura 38. Nas andlises, foram identificadas como fases majoritarias o silicato de calcio
(CasSiOs ou alita), o mineral larnita (Ca2SiO4 ou belita), o 0xido de aluminato de calcio
(CasAl20s) e a calcita (CaCOs). As fases principais desses compostos para essa analise foram
encontradas em 20 = 15% 34,25°% 41,3° 46,9° e 51,8° para 0 CsS, 20 = 8,9°, 32,2°; 39° e 41,3°
para o CzS, 20 = 33,15° ¢ 47,3° para a 0 0xido de aluminato de célcio e 26 = 29,5° e 39° para a

calcita.

Na analise dos dois métodos realizados para o CPC Il, é possivel observar uma notavel
discrepancia na intensidade dos picos. O método 2 revelou uma intensidade de
aproximadamente 15000 cs (counts) para 0 seu pico mais proeminente, enquanto o método 1,
para seu maior pico, registrou uma intensidade de 6000 cs. Essa disparidade evidencia que 0s
picos identificados pelo método 2 exibem uma maior intensidade em comparagdo aos picos

obtidos pelo método 1.

Além disso, foi observado que o método 2 revelou a presenca de um total de 27 picos no
difratograma, enquanto o método 1 identificou apenas 22 picos. Essa diferenca indica que 5
picos ndo foram detectados pelo método 1, resultando em uma limitacdo de deteccdo. No
entanto, é importante destacar que 0s picos nao identificados pelo método 1, como os picos de
C3A em 20 = 25,15° ¢ de C3S em 260 = 46,9°, ndo correspondem aos picos principais desses
compostos. Portanto, a ndo deteccdo desses compostos na andlise realizada com o método 1

ndo seria impeditiva, apesar da menor intensidade.

e) COBC PII: MTA Pro-Root branco
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A composicdo mineralégica do COBC PII é apresentada nos difratogramas mostrados na
Figura 39. Nas andlises, foram identificadas como fases majoritarias o silicato de célcio
(CasSiOs ou alita), a gipsita (CaS04.2H20), a calcita (CaCOs3) e 0 6xido de bismuto (Bi203).
As fases principais, para essa analise, foram encontradas em 26 = 15°, 34,25° 41,3°; 46,9° e
51,8° para 0 CsS, 20 = 11,45°, 23,10°, 29,1° e 31° para a gipsita, 26 = 29,5° e 39° para a calcita
e 20 =25,7° 27,3° ¢ 46,4° para o 6xido de bismuto.

Os difratogramas produzidos pela aplicacdo de ambos os métodos de analise ao COBC PIl,
com cerca de 10.000 cs (counts) cada, mostram claramente que os picos produzidos pelo
método 2 sdo significativamente mais intensos do que os picos produzidos pelo método 1.
Especificamente, o pico principal no método 2 apresenta uma intensidade de 11000 cs,

enguanto no método 1 essa intensidade € de 7000 cs.

Adicionalmente, constatou-se que o metodo 2 revelou a presenca de um total de 37 picos no
difratograma, enquanto o método 1 identificou apenas 31 picos. Essa disparidade sugere que 6
picos ndo foram detectados pelo método 1, evidenciando uma limitagdo na sua capacidade de

deteccdo.

Notavelmente, entre os picos ndo identificados pelo método 1, destaca-se a auséncia do pico
principal correspondente ao gesso em 26 = 23,10°. Essa limitacdo na detec¢do do gesso é
relevante para a analise comparativa, uma vez que os cimentos utilizados na construcao civil
incorporam esse composto, ao passo que os cimentos odontologicos da Angelus ndo o
apresentam em sua composi¢cdo. A presenca do gesso exerce um impacto substancial em
varias propriedades dos cimentos, especialmente no seu tempo de pega/presa. Portanto, a
falha em detectar esse pico comprometeria a integridade da analise comparativa entre 0s

cimentos investigados.

f) COBC All: MTA Angelus branco
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Figura 40: Difratograma: (a) COBC All-1; (b) COBC All-2.
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A composicdo mineralégica do COBC All é apresentada nos difratogramas mostrados na
Figura 40. Nas anélises, foram identificadas como fases majoritarias o silicato tricalcico
(CasSiOs ou alita), o silicato dicélcico (Ca2SiOs4 ou belita), a calcita (CaCOg) e o tungstato de
calcio (Scheelita ou CaWQas). As fases principais desses compostos foram encontradas em 20
= 15°; 34,25°; 41,3° 46,9° e 51,8° para 0 CsS, 20 = 8,9°, 32,29 39° e 41,3° para o C:S, 20 =
29,5° e 39° para a calcita e 20 = 18,65° e 28,9° para o tungstato de célcio.

Ao realizar a analise dos difratogramas obtidos pelos dois métodos para o cimento
odontoldgico a base de clinquer da Angelus branco (COBC All), foi observada uma
discrepéncia na intensidade dos picos identificados, assim como ocorreu para 0 cimento cinza
(COBC Al). O método 2 demonstrou um pico com intensidade maxima superior a 15000 cs
(counts), enquanto o método 1 apresentou uma intensidade méaxima inferior a 10000 cs. Essa
diferenca na intensidade dos picos sugere que os picos identificados pelo método 2 exibem

uma maior intensidade em comparacgéo aos picos obtidos pelo método 1.

Adicionalmente, constatou-se que o método 2 revelou a presenca de um total de 25 picos no
difratograma, enquanto o método 1 identificou apenas 22 picos. Essa disparidade mostra que
3 picos ndo foram detectados pelo método 1. Especificamente, 0s picos correspondentes ao
C3A (20 =21,9°¢ 37.,4°) e a0 C2S (20 = 25,9°) foram identificados somente pelo método 2.

Ap0s a conclusdo das analises entre os métodos, os difratogramas do método 2 revelaram uma
maior quantidade de picos e maior intensidade em comparac¢édo aos difratogramas obtidos pelo
método de preenchimento da semiesfera (Método 1), conforme ja se encaixava no capitulo
anterior. Em virtude disso, os difratogramas produzidos pelo método desenvolvido na
pesquisa, utilizando o preenchimento de cimento em forma de filete (Método 2), serdo

empregados nas posteriores analises comparativas.

4.1.2.3 Difracdo de raios-X nos cimentos anidros: Comparacdo entre 0S compostos

presentes nos cimentos de cada grupo de estudo

A seguir, sdo apresentados os resultados das analises de DRX dos seis tipos de cimentos
anidros. Para a comparagdo entre os cimentos em cada grupo, foram realizadas as analises
com preenchimento de cimento em forma de filete por ter se apresentado como 0 ensaio mais
adequado para caracterizagdo dos materiais neste trabalho. Nas comparacGes entre o0s
cimentos, foram realizadas comparacOes e analises dos compostos cristalinos presentes e

ausentes em cada cimento.
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Nos resultados das analises comparativas, serdo utilizadas as legendas (abreviaturas)
apresentadas na Tabela 11:

Tabela 11: Legenda para os principais compostos encontrados nos cimentos anidros.

Nome do composto Composicdo em oxidos Abreviatura
Silicato tricalcico (Alita) 3Ca0.SiO2 CsS
Silicato dicélcico (Belita) 2Ca0.SiO2 C2S
Aluminato tricélcico 3Ca0.Al:03 CsA
Ferroaluminato tetracalcico (Ferrita) 4Ca0.Al203.Fe;03 C4AF
Carbonato de calcio (Calcita) CaCOs Ca
Oxido de magnésio (Periclasio) MgO M
Sulfato de célcio hidratado (Gesso) CaS0s. 2H20 G
Oxido de bismuto Bi2Os Bi
Tungstato de célcio (Scheelita) CaWO0Oq4 Sc

a) Comparacao entre os cimentos cinzas anidros presentes no Grupo | com o método

intermediario de andlise adotado (Método 2).

A sequir, é apresentada a comparacao entre 0s cimentos cinzas presentes no Grupo | com o
método intermediario de analise adotado (Método 2). Na Figura 41, os difratofragramas dos

trés cimentos sdo colocados sobre a mesma intensidade de seus picos.
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Figura 41: Comparativo com a intensidade dos picos entre os difratogramas dos cimentos anidros
cinzas.

Ja a Figura 42 foi criada com o objetivo de melhorar a visualizagdo da analise, alterando o

posicionamento inicial das intensidades nos difratogramas para criar um espagamento
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adequado entre eles. E importante ressaltar que essa modificacdo foi feita apenas no ponto
inicial dos difratogramas e ndo afetou a intensidade dos picos.

A Figura 42 também foi elaborada com uma maior precisdo na descricdo dos angulos,
permitindo uma visualizacdo mais detalhada dos picos caracteristicos de cada composto. Essa
abordagem visa facilitar as analises comparativas, fornecendo informagfes mais precisas

sobre as caracteristicas estruturais dos materiais em estudo.
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Figura 42: Ampliacdo do comparativo dos difratogramas dos cimentos anidros do grupo 1 com
detecgdo dos compostos.

Em resumo, os difratogramas referentes aos cimentos estudados em sua fase anidra,
apresentados na Figura 41 e na Figura 42, revelaram a presenca das fases tipicas do clinquer
de cimento Portland, a saber: alita (CsS) e belita (C2S), bem como a presenca de calcita
(CaCO0:s), aluminato tricalcico (C3A) e gipsita (CaSO4.2H.0). Foram observadas pequenas
variacdes na presenca desses compostos entre os diferentes tipos de cimentos, sendo um dos

destaques a auséncia de gipsita nos COBCs da marca Angelus.

Outra diferenca observada entre 0s materiais é a presenca do 0xido de bismuto (Bi2Os) como
agente radiopacificador nos COBCs. A adi¢do desse componente, um composto de alta
densidade, tem como objetivo conferir propriedades radiopacas aos COBCs, permitindo uma

visualizagdo mais nitida em radiografias durante os procedimentos odontoldgicos. Essa
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inclusdo demonstra o continuo empenho em aprimorar e adaptar os cimentos utilizados na

area odontologica, aproveitando-se da base do CPC.

Na Figura 42, é possivel observar os padrbes de difracdo dos cimentos cinzas investigados,
onde é possivel verificar esses picos de Bi»O3z exclusivos dos COBCs em 20 = 25,7°, 27,3° e
46,4° sendo o composto com maior intensidade de pico nestes cimentos. Essa presenca se
deve a sua alta representatividade, cerca de 25% de suas composi¢des, como confirmado

pelos resultados de FRX apresentados na Tabela 9.

Além disso, na Figura 42, é possivel observar picos similares de C>S (260 = 32,2°; 39° e 41,3°)
e C3S (20 = 34,25°% 41,3° e 51,8°) em todos os materiais, bem como a presenca da calcita (20
= 29,4°% e 39°). A gipsita, por sua vez, foi identificada no CPC | e no COBC PI de forma mais
evidente em 20 = 11,45° e 23,10°, enquanto esta ausente no COBC Al. Encontra-se também a

gipsita em outros picos relevantes que se somam a outros compostos tais como em 20 = 29,1°

e 31°

A gipsita é um mineral que, similarmente a calcita, apresenta em sua composi¢do quimica
uma quantidade significativa de célcio. Esse material em questdo é utilizado com o objetivo
de regular o tempo de pega e afeta diretamente a resisténcia mecanica final das pastas de
cimento (MOREIRA; REGO, 2020). Na area da construcdo civil, de acordo com Mehta &
Monteiro (2014), devido a répida reacdo do CsA, é essencial adotar medidas, como o uso de
uma guantidade adequada de gipsita, a fim de evitar a ocorréncia de pega imediata do cimento

Portland e, assim, prevenir problemas durante a aplicacdo do material cimenticio.

No entanto, na area da Odontologia, ha uma busca por agilidade nas aplicacbes e no
endurecimento dos cimentos. Isso levou a omissdo do sulfato de calcio (gesso), um dos
componentes quimicos do CPC | e COBC PI, nas formula¢bes dos MTAs/COBCs nacionais
(COBC Al). Essa modificacdo foi feita com o objetivo de resolver o problema dos
prolongados periodos de tempo de presa durante as aplicagdes clinicas. Isso ocorreu porque,
embora 0 MTA/COBC tenha alcancado um grande sucesso, suas desvantagens, como o tempo
de presa prolongado, descoloragdo e mas propriedades de manuseio, levaram a necessidade de
melhorias (AMEZCUA et. al., 2015).

Em uma nova analise nos resultados dos difratogramas, foram observados picos pouco
proeminentes na posi¢do de 20 = 43,2°, que podem ser atribuidos a presenca do oOxido de

magnésio (MgO). Nessa anélise, foi possivel notar um pico mais evidente no CPC | em
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comparacdo aos COBCs. Essa observagdo € consistente com os resultados obtidos na analise
de FRX, conforme apresentado na Tabela 9, onde é evidenciada uma maior presenca de
periclasio no CPC | em comparacdo ao COBC Pl e ao COBC Al.

Essa diferenca na presenca de periclasio entre os cimentos pode ser explicada pelas diferentes
formulagBes e composicdes dos materiais. E necessario ressaltar que a presenca de periclasio
pode afetar as propriedades fisicas e quimicas do cimento, por isso é necessario um controle
adequado durante o processo de producdo. A ABNT NBR 16697:2018 estabelece um limite
para a quantidade permitida de periclasio no CPC (< 6,5%). Para garantir a qualidade e a
conformidade dos cimentos com as especificacdes desejadas, a identificacdo e quantificacdo
do periclasio sdo essenciais.

Como resultado, é observada uma notavel semelhanca entre os cimentos cinzas em termos de
composicdo e propriedades, com apenas pequenas varia¢des, conforme evidenciado nesta
secdo. Embora ocorram ligeiras variagcbes nos teores dos diferentes componentes entre 0s

cimentos cinzas, essas diferencas costumam ser minimas.

Os compostos identificados apresentaram semelhangas com os resultados obtidos por Ou, Ma
e Jian (2011), que utilizaram a técnica de analise por difracdo de raios-X (DRX) para
determinar 0s compostos presentes no cimento cinza ndo hidratado. Os principais
componentes identificados nos cimentos foram silicato tricélcico (CsS), silicato dicélcico
(C2S) e gipsita.

Assim como se encontra em concordancia com os estudos de Osiro, Kariuki e Gathece
(2018), nas quais foram realizadas comparagdes entre 0 CPC cinza e MTA Pro-Root cinza. Os
resultados mostraram padrdes de difracdo de raios-X com picos semelhantes de C>S e C3S em
ambos 0s materiais, indicando similaridade na composicdo quimica Além disso, foram
identificados picos exclusivos de Bi2Os no MTA Pro-Root cinza, evidenciando a presenca
desse composto no material. No entanto, é importante destacar que, devido a quantidade
limitada de material disponivel, apenas alguns picos foram identificados, limitando o estudo a
identificacdo de apenas dois dos principais compostos presentes no clinquer, além do éxido de

bismuto.

O presente estudo esta em concordancia também com a pesquisa conduzida por Islam et al.
(2006) que compararam 0s componentes majoritarios presentes no CPC cinza e no cimento

Pro-Root MTA cinza por meio de difracdo de raios-X. Os principais componentes

86



identificados nos cimentos foram silicato tricalcico, silicato dicélcico, aluminato tricalcico e

ferroaluminato tetracélcico, com a presenca adicional de Bi-Oz somente no COBC PI.

Conforme mencionado por Camilleri et al. (2005), o MTA/COBC cinza € constituido
predominantemente por calcio, silicio, aluminio, ferro, bismuto e oxigénio, sendo o célcio e 0
silicio os elementos quimicos predominantes na sua composi¢do. De acordo com as
informacgdes da empresa Angelus (2021), o MTA Angelus cinza é composto por silicato
tricalcico, silicato dicélcico, aluminato tricalcico, 6xido de célcio, ferroaluminato tetracélcico
e Oxido de bismuto. Os difratogramas da Figura 41 e da Figura 42 apresentam a presenca
desses compostos, 0 que esta de acordo com as informagfes dos autores mencionados e com a
bula do COBC Al da fabricante.

A fabricante Dentsply Sirona (2023) afirma que o Pro-Root MTA é composto por 75% de
clinquer de CPC, 5% de sulfato de calcio di-hidratado (gesso) e 20% de 6xido de bismuto.
Nos difratogramas apresentados nesta secdo, foi observada a presenga desses compostos,
corroborando a composicao informada para o COBC PI.

b) Comparacdo entre os cimentos brancos presentes no Grupo Il com o método

intermediario de andlise adotado (Método 2).

A seguir, é apresentada a comparagdo entre os cimentos brancos presentes no Grupo Il com o
método intermediario de analise adotado (Método 2). Os difratofragramas dos trés cimentos
sdo colocados sob a mesma intensidade de seus picos, conforme mostrado na Figura 43.
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Figura 43: Comparativo com a intensidade dos picos entre os difratogramas dos cimentos anidros
brancos.

Além disso, a Figura 44 foi desenvolvida para melhorar a visualizagdo da analise. Foi

modificado o posicionamento inicial das intensidades nos difratogramas para estabelecer um
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espaco adequado entre eles, e a descricdo dos angulos foi elaborada com maior preciséo, o
que permitiu uma visdo mais detalhada dos picos distintos de cada composto.
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Figura 44: Ampliacdo do comparativo dos difratogramas dos cimentos anidros do grupo 2 com
detecgdo dos compostos.

Em resumo, os difratogramas referentes aos cimentos estudados em sua fase anidra,
apresentados na Figura 43 e na Figura 44, revelaram a presenca das fases tipicas do clinquer
de cimento Portland, a saber: alita (CsS) e belita (C2S), bem como a presenca de calcita
(CaCO0:s), aluminato tricalcico (C3A) e gipsita (CaS04.2H.0). Foram observadas pequenas
variagdes na presenca desses compostos entre os diferentes tipos de cimentos, sendo um dos
destaques a auséncia de gipsita nos COBCs da marca Angelus, assim como ocorreu para 0s

cimentos cinzas.

Outra diferenca observada entre os materiais em analise é¢ a adicdo de O0xido de bismuto e
tungstato de calcio como agentes radiopacificadores nos COBCs. O oOxido de bismuto tem
sido tradicionalmente utilizado como agente radiopacificador nesses materiais devido a sua
alta densidade e capacidade de absorver raios X, conferindo uma maior opacidade
radiografica. No entanto, houve uma mudanga na estrutura do COBC All que manteve a
composicdo do composto de célcio e o 6xido de bismuto foi substituido por tungstato de
calcio (ELREASH et al., 2019).
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Com o MTA/COBC se estabelecendo como um modelo padréo entre os materiais utilizados
no mercado, ele tem sido extensivamente estudado ao longo dos anos para superar suas
desvantagens (AMARAL, 2020). Um resultado notavel dessa evolucgédo foi a substitui¢cdo do
oxido de bismuto pelo tungstato de célcio no MTA Angelus branco. Essa mudanca foi
motivada pela observacdo de um efeito estético indesejado nos pacientes, causado pela
presenca do 6xido de bismuto em sua composicdo, resultando na descolora¢do dos cimentos
(AMARAL, 2020). O tungstato de célcio também possui alta densidade e capacidade de

absorcéo de raios X, 0 que o torna um excelente agente radiopacificador.

O mesmo desafio se aplica ao COBC PII, conforme relatado por Kaur et al. (2017) que,
embora 0 MTA Pro-Root tenha demonstrado alta eficacia clinica, alguns problemas
persistem, tais como o tempo prolongado de presa, dificuldades na manipulacdo e possiveis
descoloracGes coronarias e gengivais. Estudos tém indicado que a descoloracdo esta
relacionada a presenca do radiopacificador 6xido de bismuto. Como alternativa, a substitui¢do
desse componente pelo 6xido de zirconio ou tungstato de célcio tem sido considerada, porém
observa-se que grandes quantidades dessas substancias sdo necessarias para conferir a mesma
radiopacidade do Oxido de bismuto, o que pode acarretar na deterioracdo de certas

propriedades fisicas e quimicas do material (DUARTE et al., 2018).

Na Figura 44, é possivel verificar esses picos de bismita (Bi-O3), exclusivos do COBC PIl,
em 20 = 25,7°, 27,3° e 46,4°, bem como os picos de scheelita (CaWQa), exclusivos do COBC
All, em 20 = 18,65° e 28,9°. Esses compostos sdo 0s que apresentam maior intensidade de
pico nos cimentos analisados devido a sua presenca significativa nesses cimentos,
representando cerca de 25% de suas composic¢des, como confirmado pelos resultados de FRX

apresentados na Tabela 10.

Assim como afirmam Werlang et al. (2015), a adicdo de agentes radiopacificadores nos
COBCs € de extrema importancia, uma vez que permite uma melhor visualizacdo radiografica
durante procedimentos odontoldgicos. Isso € essencial para auxiliar no diagnostico,
planejamento e acompanhamento de tratamentos odontoldgicos, garantindo uma maior

precisdo e qualidade dos exames radiogréaficos.

A Figura 44 exibe os padrbes de difracdo dos cimentos brancos investigados, revelando a
presenca de picos semelhantes de C2S (26 = 32,2°, 39° e 41,3°) e CsS (20 = 34,25°, 41,3° ¢

51,8°) em todos os materiais. Além disso, ¢ possivel identificar a presenga de calcita (20 =
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29,4° e 399). A gipsita, por sua vez, é observada no CPC Il e no COBC PII, com pico principal
em 20 = 23,10°, enquanto estd ausente no COBC All.

Da mesma forma que ocorreu nos cimentos cinzas, o sulfato de calcio (gesso), que é um dos
constituintes quimicos do CPC Il e do COBC PIl, foi eliminado das formulacGes dos
MTAs/COBCs brancos nacionais para solucionar a questdo do prolongado tempo de presa

desses cimentos.

Na anéalise de DRX, foram observados picos pouco proeminentes na posi¢ao de 26 = 43,2°,
que podem ser atribuidos a presenca do periclasio (MgO). Nessa andlise, foi possivel notar
um pico mais evidente no CPC Il em comparacdo aos cimentos odontoldgicos. Essa
observacdo é consistente com os resultados obtidos na anélise de FRX, conforme apresentado
na Tabela 10, onde é evidenciada uma maior presenca de éxido de magnésio no CPC Il em
comparacdo ao COBC Pll e ao COBC All. E importante ressaltar que a presenca de periclasio
pode ter impacto nas propriedades fisicas e quimicas do cimento, portanto, um controle
adequado durante o processo de producdo € necessario. A norma ABNT NBR 16697:2018
estabelece um limite maximo permitido de periclasio no cimento da construcao civil (inferior
a 6,5%).

Como consequéncia, constata-se igualmente uma notavel semelhanca entre os cimentos
brancos no que se refere a sua composicdo e propriedades, havendo apenas pequenas

variacdes, como evidenciado nesta se¢ao.

A andlise realizada neste estudo esta em concordancia com os resultados encontrados por
Abigailt et al. (2016), os quais identificaram trés fases presentes no CPC branco e no MTA
Angelus branco. Essas fases sdo o silicato dicélcico (C2S), com reflexdes de dngulos 20 em
32,07° 32,2° 32,62° e 34,410 o silicato tricalcico (C3S), com picos mais intensos em 29,359
32,19% 34,35° e 41,29% o aluminato tricalcico (C3A), com picos mais pronunciados em
33,16° 47,62° e 59,27°. O sulfato de calcio na forma de gesso, com reflexdes mais
pronunciadas em 11,64° 20,73° e 43,47° foi encontrado somente no CPC Il, o que também

corrobora com a presente pesquisa.

No entanto, houve uma divergéncia em relagdo ao estudo de Abigailt et al. (2016), que
detectou a presencga do bismuto com angulos 26 em 26,92°; 27,37° ¢ 33,03° no MTA Angelus
branco. Na presente analise, foi detectado o tungstato de calcio (scheelita), com angulos em
20 = 18,65° e 28,9°. No entanto, sabe-se que nos ultimos anos o tungstato de célcio é o
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radiopacificador utilizado pela empresa Angelus, substituindo o éxido de bismuto devido a
alteracbes de cor que esta ultima causava no MTA branco (MARCIANO; DUARTE;
CAMILLERI, 2016).

O presente trabalho também corrobora com o exposto por Mahmoud et al. (2022) que
compararam 5 tipos diferentes de cimentos hidraulicos a base de silicato de célcio (CSC):
cimento Portland branco, Pro-Root MTA branco, MTA branco Angelus, Biodentine e
Endosequence. Na andlise de difracdo de raios X (DRX), observou-se que as amostras de
cimentos anidros, testadas neste estudo, foram compostas principalmente por silicato
tricélcico (CasSiOs), silicato dicélcico (CazSiO4) e aluminato tricdlcico (CazAl20s), que sdo
0S principais compostos presentes nos cimentos brancos desse estudo (CP 1, COBC Pl e
COBC All). Os radiopacificadores foram encontrados exclusivamente nos cimentos
odontoldgicos (COBC PIl e COBC All), e uma estrutura cristalina de 6xido de bismuto foi
identificada. Essa descoberta difere do estudo realizado por Mahmoud et al. (2022) que
detectou o 6xido de bismuto (bismita) no MTA branco Angelus e, nesse estudo, foi detectado

0 tungstato de calcio (scheelita) como radiopacificador desse cimento.

O presente estudo estd em concordancia com a pesquisa conduzida por Islam et al. (2006),
que compararam 0s componentes majoritarios presentes no CPC branco e no cimento Pro-
Root MTA branco por meio de difracdo de raios-X. Os resultados revelaram a presenca dos
principais componentes identificados no cimento, incluindo o silicato tricalcico, silicato
dicélcico, aluminato tricélcico e ferroaluminato tetracalcico. O COBC PII contou com a
presenca adicional do Bi20s. Essa total concordancia fortalece as evidéncias de similaridade
na composi¢ao quimica entre os cimentos estudados (CPC Il e COBC PII), contribuindo para

um maior entendimento sobre suas propriedades e caracteristicas.

A fabricante Dentsply (2023) afirma que o Pro-Root MTA é composto por 75% de clinquer
de cimento Portland, 5% de sulfato de calcio di-hidratado (gesso) e 20% de 6xido de bismuto.
Nos difratogramas apresentados nesta secdo, foi observada a presenca desses compostos,

corroborando a composicao informada para 0 COBC PII.

Os resultados obtidos neste estudo confirmaram a presenca de calcita e larnita, concordando
com os achados de Rocha et al. (2015) que investigaram 0 MTA Angelus branco por meio de

anadlise de DRX. No entanto, houve discordancia em relacdo a presenca de bismita,
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vesuvianita e bassanita, uma vez que esses compostos ndo foram identificados entre 0s picos

principais desta analise.

De acordo com Camilleri et al. (2005), o MTA/COBC branco possui em sua composi¢do 0s
elementos célcio, silicio, bismuto e oxigénio, sendo o célcio e o silicio os elementos quimicos
dominantes. Segundo informacgdes do fabricante Angelus (2021), os MTA Angelus branco é
composto por silicato tricélcico, silicato dicalcico, aluminato tricdlcico, 6xido de calcio e
tungstato de calcio. No difratograma apresentado na Figura 44, foi possivel identificar a
presenca dos compostos mencionados, o que esta em concordancia parcial com os autores
citados, levando em consideracdo a substituicdo do 6xido de bismuto pelo tungstato de célcio.
Além disso, os resultados estdo em total acordo com as informacdes fornecidas na bula atual

da empresa Angelus.

4.1.3 Superficie especifica - BET

Todos os ensaios de Superficie especifica BET foram realizados no Laboratdrio de Materiais
Cerdmicos da Universidade Federal do Rio Grande do Sul (LACER/UFRGS). A érea
superficial especifica foi determinada pelo método de B.E.T. para 0s seis tipos de cimentos
estudados. Através deste ensaio, verificou-se que todas as areas especificas dos cimentos
odontoldgicos a base de clinquer (COBCs) foram superiores as areas especificas encontradas

nos cimentos Portland da construcéo civil (CPCs), como é possivel observar na Tabela 12.

Tabela 12: Distribuicdo das superficies especificas BET encontradas para os cimentos estudados.

Cimento  Area especifica B.E.T. (m?/g)

CPCI 2,940
CPCII 2,388
COBC Al 3,937
COBC All 5,045
COBC PI 3,926
COBC PII 4,077

De acordo com Santos et al. (2019),uma maior area superficial ira consumir maior
quantidade de agua do traco. Dessa forma, se uma amostra apresenta uma area superficial
maior, € possivel deduzir que sera necessaria uma gquantidade maior de dgua durante a mistura
para alcancar a consisténcia desejada. 1sso ocorre porque as particulas estardo em maior

contato com a agua, o que resulta em uma maior absorcao de agua pelos gréos de cimento.
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Essa absorcdo de agua pelas particulas do cimento pode ser responsavel pelo aspecto mais
"arenoso" identificado ao misturar os COBCs utilizados nessa pesquisa, em comparagdo com
0s cimentos da construcao civil (CPC I e CPC IlI), com a quantidade especificada de agua, que
correspondeu a 0,26g de agua para cada 1g de cimento. Angelus (2021) afirmou que o0s
cimentos COBC Al e COBC All apresentam esse comportamento apds sua hidratagdo, pois o
cimento apresenta uma consisténcia arenosa semelhante ao amalgama imediatamente apds a
trituracdo, mas com mais umidade. Esse comportamento também foi observado no COBC Pl
e no COBC PIlI.

Ao realizar uma anélise mais detalhada, considerando os cimentos cinzas incluidos no Grupo
1 de andlise, observa-se que os COBCs apresentam superficies especificas semelhantes, com
valores de 3,937 m%g para COBC Al e 3,926 m?/g para COBC PIl. Esses valores sdo
superiores a superficie especifica do cimento da construcdo civil CPC I, que é de 2,940 m#/g,

como indicado na Tabela 13.

Tabela 13: Distribuicdo das superficies especificas BET encontradas para os cimentos cinzas.

Cimentos cinzas  Area especifica B.E.T. (m2/g)

CPCI 2,940
COBC PI 3,926
COBC Al 3,937

Assim, como a area especifica BET pode ser usada para determinar a disponibilidade da area
das particulas para interagir com espécies quimicas futuras e para prever a potencial
necessidade de &gua na mistura (ABRAO; CARDOSO; JOHN, 2020), acredita-se que o0s
cimentos odontoldgicos cinzas (COBC Pl e COBC Al) apresentem uma maior demanda de

agua e facilitem interacfes quimicas.

Outro aspecto relevante é que, de acordo com Santos et al. (2019), a presenca de uma
superficie especifica elevada pode resultar em uma diminuicdo da trabalhabilidade dos
cimentos apos a hidratacdo, o que € considerado indesejavel em aplicagbes na construgdo
civil. No entanto, essa caracteristica pode ser considerada apropriada para aplicacdes clinicas
na area da Odontologia em situacfes em que é necessario realizar procedimentos de forma

rapida e em um ambiente com constante umidade.

Ainda que essa tendéncia seja parcialmente observada nos cimentos brancos analisados no
Grupo 2, é importante destacar uma diferenca mais significativa entre 0s cimentos
odontoldgicos COBC All (5,045 m2/g) e COBC PII (4,077 m2/g), bem como uma diferenca
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ainda mais notavel entre os COBCs brancos e o CPC Il (2,388 m2/g), como evidenciado na
Tabela 14.

Tabela 14: Distribuicao das superficies especificas BET encontradas para os cimentos brancos.

Cimentos brancos  Area especifica B.E.T. (m2/g)

CPC1I 2,388
COBC PII 4,077
COBC All 5,045

Com base nos resultados obtidos para os cimentos cinzas, é razoavel inferir que os cimentos
odontoldgicos brancos (COBC Pll e COBC All) também apresentem uma maior demanda por
agua e facilitem interacGes quimicas em comparagdo com o cimento da construgdo civil (CPC
I1). Consequentemente, conforme afirmado por Ribeiro & Morelli (2014), a avaliagdo da
superficie especifica BET é necessaria para examinar a reatividade do material e a
disponibilidade de superficie dos materiais em interacdo com outras espécies quimicas. Além
disso, esse parametro pode exercer uma influéncia significativa em varias caracteristicas
analisadas nos cimentos, como tempo de presa, trabalhabilidade e resisténcia a compressao
(SAGHIRI et al., 2020; SANTOS et al., 2019; CORDEIRO et al., 2006).

O estudo realizado por Saghiri et al. (2020), sobre a avaliacdo da ativacdo mecéanica e sintese
guimica para modificacdo do tamanho de particula do MTA branco da Angelus, constatou que
0 uso do tamanho de particula mais fino no MTA/COBC branco reduziu o tempo de presa
inicial, que é uma preocupacao importante na aplicacdo desses cimentos na Odontologia.
Além disso, no estudo conduzido por Cordeiro et al. (2006), que utilizou o ensaio BET para
avaliar a area superficial especifica de cascas de arroz para serem incrementadas aos
cimentos, os resultados obtidos revelaram que uma area superficial especifica mais elevada
acelerou a hidratacdo e influenciou a resisténcia a compressdo dos materiais. Essas
observacGes sugerem que a area superficial especifica pode desempenhar um papel na

modificacdo do tempo de presa e da resisténcia mecanica dos cimentos.

4.1.4 Granulometria por raio laser

A Figura 45 exibe as curvas de distribuicdo acumulada derivadas das analises de
granulometria realizadas nos cimentos cinzas do Grupo 1. Esses graficos proporcionam uma
compreensdo valiosa da composicdo granulométrica dos materiais, ilustrando separadamente

a forma como as particulas estdo distribuidas em relagdo ao tamanho em cada cimento cinza.
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Figura 45: Distribui¢do granulométrica do Grupo 1: a) CPC I; b) COBC PI ¢) COBC Al.

A granulometria dos cimentos foi classificada como continua e sua caracterizagdo quanto a
frequéncia acumulada pode ser encontrada na Tabela 15. Essa caracterizacdo se baseia em
quatro didmetros: o D10 (que indica que 10% das particulas estdo abaixo desse diametro), o
D50 (que corresponde ao didmetro mediano, com 50% das particulas abaixo e 50% acima

desse didmetro), o D90 (que indica que 90% das particulas estdo abaixo desse diametro) e o
didmetro médio.

Tabela 15: Distribuigdo de frequéncias acumuladas da granulometria dos cimentos do Grupo 1.

D1o Dso Doo =
Material (Hm) (Hm) (Hm) DIETE I
médio
CPC | 2,27 17,07 38,57 19,12
COBC PI 1,57 11,42 24,99 12,49
COBC Al 1,86 20,60 56,83 25,52

Surpreendentemente, os resultados revelaram que o COBC Al apresentou 0 maior didmetro
médio de particulas (25,52 um) em comparagdo ao CPC | (19,12 um) e ao COBC PI (12,49
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um), contrariando as expectativas baseadas na sua maior superficie especifica BET. A
correlacdo entre esses ensaios é importante, uma vez que materiais de granulometria
semelhante podem apresentar diferentes areas superficiais devido aos vazios interiores, a
forma e rugosidade das particulas (CORDEIRO, 2006). Esses resultados indicam que outras
técnicas devem ser empregadas para uma andlise mais aprofundada, pois, conforme
mencionado por Berenguer (2019), a superficie especifica, obtida pela técnica de BET, pode
ser influenciada e resultar em um maior valor de superficie especifica do que deveria, devido
a percolacdo do gas em certas formas de particulas do cimento, tais como cavidades, bastdes,
formas irregulares, entre outras. Sendo assim, pode-se afirmar com validade que a morfologia
das particulas pode exercer influéncia nos resultados da superficie especifica e deve ser

considerada.

Os resultados obtidos para o COBC PI sdo consistentes com os valores de superficie
especifica BET, uma vez que esse cimento se mostrou 0 mais fino em todos os quatro
parametros analisados na Tabela 15. Essa concordancia entre a medicdo da superficie
especifica e a analise granulométrica aumenta a precisdo das medicdes e demonstra a
consisténcia dos dados do COBC PI.

A Figura 46 ilustra e compara as distribuicdes granulométricas dos cimentos cinzas,
revelando semelhangas notaveis em suas caracteristicas granulométricas. De fato, as curvas de
distribuicdo apresentam certa similaridade até que o percentual passante acumulado atinja
aproximadamente 10%. Essa observacdo € corroborada pela Tabela 15, que apresenta 0s
valores de frequéncia acumulada para o0 D10 de cada cimento: 2,27 um para o CPC I, 1,57 um
para 0 COBC Pl e 1,86 um para o COBC Al. No entanto, a partir desse ponto, torna-se
evidente uma diferenciacdo mais significativa na granulometria dos cimentos cinzas, como

também confirmado pela Tabela 15 e pela Figura 46.
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Figura 46: Distribui¢do granulométrica dos cimentos do Grupo 1.

As curvas granulometricas apresentadas estdo em consonancia com os valores de D10, D50 e
D90 dos cimentos mencionados na Tabela 15, porém, fornecem um conjunto mais extenso de
dados. Essa observacdo indica que a Figura 46 proporciona uma analise comparativa mais
visual e abrangente, uma vez que complementa os resultados apresentados na forma tabular.
A visualizacdo das curvas permite uma compreensdo mais completa das distribui¢bes de
tamanho de particulas dos cimentos em estudo, permitindo uma avaliagdo mais precisa das

caracteristicas granulométricas de cada material.

E interessante observar que os resultados obtidos neste estudo, em relacdo ao MTA Pro-Root
cinza (COBC PI), diferem dos relatados por Lee et al. (1993). No estudo de Lee et al. (1993)
foi mencionado que o tamanho das particulas do MTA Pro-Root cinza varia entre 1 a 10 pum.
No entanto, na Figura 46 deste estudo, pode-se observar que o MTA Pro-Root cinza apresenta
tanto particulas menores que 1 um quanto particulas maiores que 10 pum, com algumas

chegando até 30 pm.

Ao examinar as curvas de distribuicdo acumulada, é possivel notar que o COBC Al
inicialmente parece ser um material mais fino, pois sua curva granulométrica, apresentada na
cor vermelha na Figura 46, estd acima das outras curvas e apresenta um percentual passante
acumulado ligeiramente maior que os demais cimentos até cerca de 10%. No entanto, a partir
desse ponto, ocorre uma transicdo na comparacao entre os cimentos, em que o COBC Al

gradualmente deixa de ser o material mais fino. Essa mudanca na granulometria se completa
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aproximadamente em torno de 30%, e a partir desse ponto, a posicdo relativa do COBC Al em

relacdo aos demais cimentos se mantém constante até o final da andlise.

Essas observacOes sdo corroboradas pelos valores apresentados na Tabela 15. O valor de D10
do COBC Al (1,86 pum) ja e superior ao do COBC PI (1,57 pum), embora ainda seja inferior ao
do CPC | (2,27 um), indicando que a mudanca na granulometria entre 0 COBC Al e 0 COBC
Pl ocorreu um pouco antes dos 10% de material passante acumulado. E interessante notar que
nesse ponto de analise, 0 COBC Al se posiciona com um valor intermediario entre os demais
cimentos. Ja no valor de D50, o COBC Al (20,60 um) ja ultrapassa também o CPC | (17,07
pm), estabelecendo-se como o cimento com 0s maiores valores nos demais trés parametros
analisados: D50, D90 e didmetro médio. Esses resultados indicam uma diferenciacdo mais
notavel na granulometria do COBC Al em relagdo aos outros cimentos, com certa oscilacdo

em sua curva granulométrica.

A Figura 47 exibe as curvas de distribuicdo acumulada obtidas a partir das andlises de
granulometria dos cimentos brancos pertencentes ao Grupo Il, mostrando separadamente
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Figura 47: Distribuicdo granulométrica do Grupo Il: a) CPC II; b) COBC P Il ¢) COBC A Il.
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A granulometria dos cimentos brancos em questdo foi igualmente classificada como continua.
Assim como nos cimentos cinzas, é possivel encontrar na Tabela 16 a caracterizagdo da
granulometria em relacédo a frequéncia acumulada, obtida através da curva granulométrica do
material. Nessa caracterizacdo, foram apresentados os didmetros médio, D10, D50 e D90,

como forma de avaliar a distribuicdo granulométrica dos cimentos.

Tabela 16: Distribuicdo de frequéncias acumuladas da granulometria dos cimentos do Grupo 1.

D1o Dso Do .
Material (Hm) (Hm) (Hm) Diametro
médio
CPC 1l 1,11 11,03 29,34 13,23
COBCPII 1,49 9,90 20,82 10,65
COBC All 0,57 3,08 19,27 7,00

Os resultados da Tabela 16 revelam que o COBC All possui 0 menor diametro médio de
particulas (7,00 um), seguido pelo COBC PII (10,65 pum) e pelo CPC Il (13,23 um). Esses
resultados estdo em total concordancia com os dados obtidos no ensaio de superficie
especifica BET. Ao relacionar esses dois ensaios, € importante ressaltar que o COBC All
apresentou nao apenas um menor diametro médio de particulas, mas também uma maior
superficie especifica em comparacdo aos demais cimentos, 0 que sugere sua maior finura. O
COBC All também apresenta os menores valores de D10 (0,57 um), D50 (3,08 um) e D90
(19,27 um). Essa caracteristica de finura do material requer confirmagéo por meio de técnicas

adicionais, como a Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV).

A Figura 48 ilustra e compara as curvas de distribui¢cbes granulométricas dos cimentos
brancos. Ao analisar essa figura, é possivel confirmar os dados apresentados na Tabela 16,
que ratifica que 0 COBC Al é o material mais fino ao longo de todo o gréfico.

99
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Figura 48: Distribui¢do granulométrica dos cimentos do Grupo 2.

Na andlise comparativa entre o cimento branco da construcao civil (CPC Il) e o cimento MTA
Pro-Root branco (COBC PII), € possivel observar uma inversao na curva granulométrica por
volta dos 40%. Nesse ponto, a curva do CPC Il passa a apresentar valores de material
passante acumulado superiores aos do COBC PII. Essa observacédo é respaldada pelos dados
da Tabela 16, na qual é possivel verificar que o valor de D10 do CPC Il é ligeiramente menor,
enquanto os valores de D50, D90 e didmetro médio sdo significativamente maiores em
comparacdo ao COBC PII. Esses resultados reforcam o que é visualmente observado nas

curvas granulomeétricas representadas na Figura 48.

Os resultados obtidos nesta pesquisa estdo em concordancia com os estudos de Camilleri et
al. (2005) e Dammaschke et al. (2005), que também encontraram particulas de tamanho
menor no MTA Pro-Root branco (COBC PII) em comparacdo ao cimento Portland branco
(CPC II). Esses achados corroboram os valores especificados por Camilleri et al. (2005), que
indicaram que o COBC PII apresenta particulas inferiores a 1 pum, embora algumas possam
atingir até 30 um. Essa consisténcia entre os estudos reforca a compreensdo de que o MTA

Pro-Root branco possui uma distribuicdo de tamanho de particulas uniforme.

Entretanto, difere do estudo de Parirokh e Torabinejad (2010), que comparou 0 MTA Pro-
Root cinza (COBC PI) e o MTA Pro-Root branco (COBC PII). Segundo Parirokh e

Torabinejad (2010), foi observado que o tamanho das particulas do MTA Pro-Root cinza €
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aproximadamente duas vezes maior do que as particulas do MTA Pro-Root branco. No
entanto, os resultados deste estudo ndo sustentam essas conclusdes, pois os valores do
didmetro médio do COBC PI foi de 12,49 um e o do COBC PII foi de 10,65 um. Além disso,
conforme mostrado na Tabela 15 e na Tabela 16, os valores de D10, D50 e D90 desses
cimentos também séo semelhantes, indicando que os MTAS/COBCs da Dentsply Sirona

possuem uma granulometria semelhante.

Ao interligar os resultados dos ensaios dos cimentos brancos desse estudo, é esperado que o
cimento MTA Angelus branco (COBC All) apresente o menor tempo de pega/presa. Essa
expectativa é fundamentada em sua maior superficie especifica BET e menor didmetro médio
de particulas, caracteristicas que indicam uma possivel textura mais fina do cimento que
exigem uma maior quantidade de agua durante o processo de hidratacdo. Como resultado, a
reacdo de endurecimento tende a ocorrer de maneira mais rapida no COBC All em
comparagdo com 0s outros cimentos. Além disso, por meio dos resultados dos ensaios de
DRX e FRX, observou-se que os cimentos da Angelus ndo contém gesso em suas
composicdes, o que exerce uma influéncia significativa na reducédo do tempo de presa desses

materiais.

E essencial ressaltar que um cimento com maior finura pode resultar em uma maior
porosidade e, consequentemente, aumentar o risco de ocorréncia de rachaduras e retracdo, o
que pode levar a uma reducao na resisténcia do material. Essa situacdo € atribuida a liberacéo
inicial de calor e a taxa de hidratacdo mais elevada nas fases iniciais, 0 que pode comprometer
a integridade estrutural do cimento, como mencionado por Bentz et al. (1999). No entanto, é
importante salientar que os resultados dos ensaios de FRX, que revelam a presenca de agentes
radiopacificadores nos COBCs, podem exercer uma influéncia mais significativa nos
resultados de resisténcia a compressao, uma vez gque esses agentes reduzem a quantidade de

clinguer na composi¢do dos cimentos.

Diante desse contexto, torna-se imprescindivel conduzir os ensaios de tempo de presa e
resisténcia a compressdo, 0s quais estdo programados para a Fase 2 da presente analise dos
cimentos. Esses ensaios desempenhardo um papel fundamental ao proporcionar informagoes
necessarias para a compreensdo das propriedades dos cimentos em estudo, permitindo,

quando possivel, a sua comparacgéo e correlagdo com os ensaios previamente realizados.
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4.2 FASE 2: AVALIACAO DO TEMPO DE PRESA E DAS PROPRIEDADES
MECANICAS ATRAVES DO ENSAIO DE RESISTENCIA A COMPRESSAO A 1
DIA

4.2.1 Avaliacdo do tempo de presa

Os dados originais, médias e desvios padrbes do tempo de presa (em minutos) dos cimentos

cinzas estao descritos na Tabela 17.

Tabela 17: Resultados dos ensaios de tempo de presa dos cimentos cinzas estudados em minutos.

B cpei(min) COBC Al (min)  COBC PI (min)

Corpo de prova 1 80,29 18,06 104,69
Corpo de prova 2 77,12 17,61 101,12
Corpo de prova 3 74,39 18,64 102,86
Corpo de prova 4 75,99 19,02 99,76
Corpo de prova 5 81,88 17,12 97,96
Meédia: 77,93 18,09 101,28
Desvio Padrao: 2,76 0,68 2,34

No presente estudo, foi observado que o COBC PI apresentou o maior tempo de presa, com
um valor médio de 101,28 + 2,34 minutos, seguido pelo CP I, com uma média de 77,93 +
2,76 minutos. Por outro lado, o0 COBC Al demonstrou 0 menor tempo de presa, com uma
média de 18,09 + 0,68 minutos, apresentando uma diferenca significativa em relacdo aos

demais cimentos.

Esse resultado que coloca o COBC Pl com maior tempo de presa que 0 COBC Al esta em
concordancia com as informagdes relatadas por Kaur et al. (2017), que indicam que um dos
principais problemas do COBC PI é o seu longo tempo de presa, o que pode dificultar sua
manipulacdo em aplicacdes clinicas. No entanto, € importante destacar que os valores
encontrados neste estudo sdo inferiores aos obtidos por Kaur et al. (2017), que relataram um
tempo de presa médio de 228,33 minutos para 0 COBC PI.

Além disso, os resultados obtidos neste estudo também divergem das informacfes descritas
por Parirokh & Torabinejad (2010) em sua revisdo, que relataram um tempo médio de presa
de 165 minutos para 0 MTA Pro-Root, e de Guimardes et al. (2018), cujo estudo determinou
um tempo de presa de 84 minutos para este cimento. No entanto, € pertinente ressaltar que

ndo foram estabelecidas relacbes adgua/cimento (a/c) fixas nestes estudos, uma vez que 0s
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procedimentos foram realizados de acordo com as recomendacdes do fabricante. Contudo, ha
um consenso entre os autores de que o COBC PI possui um tempo de presa prolongado.

A principal explicacdo para esses resultados reside na presenca do gesso na composicao do
Pro-Root, 0 que torna retarda sua presa, como apontado por Bortoluzzi et al. (2006). Essa
caracteristica também é observada no CPC I, como evidenciado pelos resultados de DRX
apresentados no capitulo anterior. Essa semelhanca na presa mais lenta entre 0 CP | e 0
COBC PI justifica os resultados consistentemente superiores desses dois cimentos em

comparagdo com o COBC Al.

Os dados primarios, bem como as médias e desvios padrdes do tempo de presa em minutos,

dos cimentos brancos estdo apresentados na Tabela 18.

Tabela 18: Resultados dos ensaios de tempo de presa dos cimentos brancos estudados em minutos.

I cpcli(min) COBCAII(min)  COBC PII (min)

Corpo de prova 1 60,20 15,96 92,37
Corpo de prova 2 63,03 16,16 89,17
Corpo de prova 3 59,11 16,38 91,22
Corpo de prova 4 61,96 17,48 94,30
Corpo de prova 5 59,43 16,15 91,87
Meédia: 60,75 16,43 91,79
Desvio Padr&o: 151 0,54 1,66

Nos resultados dos tempos de presa dos cimentos brancos, observou-se a mesma sequéncia
encontrada nos cimentos cinzas, onde o COBC PII apresentou o maior valor (91,79 £+ 1,66
min), seguido pelo CPC Il (60,75 £ 1,51 min) e, por tltimo, o COBC All (16,43 + 0,54 min).
E importante notar que os tempos de presa dos trés cimentos brancos foram inferiores aos

seus respectivos equivalentes na coloracao cinza.

O estudo conduzido por Saghiri et al. (2020), que investigou o tamanho de particula de
amostras do MTA/COBC branco da Angelus, revelou que a utilizagdo de particulas mais finas
resultou em um tempo de presa inicial reduzido para esses materiais. Embora a pesquisa atual
tenha analisado cimentos diferentes (CPC 1I, COBC PIl e COBC All), a possivel relagdo
entre a finura do COBC All e o menor tempo de presa observado pode ser algo a ser

considerado.

Contudo, a principal explicacdo para esses resultados reside na presenca do gesso na
composicdo do CPC Il e do COBC PII, o que retarda o tempo de presa, conforme apontado
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por Bortoluzzi et al. (2006). Do mesmo modo que, a auséncia de gesso no COBC All
contribui para um tempo de presa mais acelerado em comparacgdo aos demais cimentos. Essas
analises sdo corroboradas pelos resultados de difracdo de raios-X (DRX) apresentados no

capitulo anterior.

Nos estudos de Vassen (2015), foi encontrado um valor de 38,33 £ 2,08 min para o tempo de
presa do COBC All, o qual difere dos resultados encontrados nesta pesquisa, apresentando
um valor que é mais que o dobro da média encontrada para o COBC Al (16,43 + 0,54 min).
Além disso, o resultado também difere do estudo de Islam et al. (2006), que obteve um tempo
de presa de 40 min. Essas divergéncias podem ser justificadas pelo fato de que os resultados
encontrados nos estudos anteriores foram realizados sem uma relacdo a/c fixa e quando a
empresa Angelus ainda utilizava o 6xido de bismuto em suas composic¢des. A presenca atual
do tungstato de célcio, conforme comprovado pelos resultados das andlises de fluorescéncia
de raios-X (FRX) e difracdo de raios-X (DRX), pode ter alterado ainda mais o tempo de presa

desses cimentos.

Nos estudos de Li et al. (2019), a substituicdo do 6xido de bismuto pelo 6xido de zirconio
contribuiu para a reducdo do tempo de presa, além de melhorar 0 manuseio e a
trabalhabilidade de outro cimento fabricado pela empresa Angelus, o Biodentine. E possivel
gue a mesma melhoria tenha ocorrido com a mudanca do radiopacificador no MTA branco da

empresa Angelus, conforme observado nos resultados desta pesquisa.

4.2.2 Avaliacdo das propriedades mecanicas através do ensaio de resisténcia a compressao a
1 dia
O ensaio de resisténcia a compressao foi realizado no Laboratério de Pesquisa em Dentistica e
Materiais Dentérios da Faculdade de Ciéncias da Saude da Universidade de Brasilia (UnB)
em todos os seis cimentos estudados. E importante mencionar que ha uma escassez de estudos
que analisaram essa propriedade nos COBCs. Essa falta de investigacdo pode ser justificada
por Islam et al. (2016), que afirmam que os valores de resisténcia a compressdo dos
MTAs/COBCs ndo sdo considerados tdo representativos, uma vez que esses materiais ndo

entram em contato direto com as forgas oclusais.

Outra observacdo importante relacionada aos resultados abaixo é que existe uma grande
variabilidade nos valores de resisténcia a compressao dos corpos de prova para cada tipo de

cimento, sendo excedido o limite do Desvio Relativo Maximo (DRM) permitido pelos
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padrdes de ensaio de resisténcia a compressdo do cimento estabelecidos pela ABNT NBR
7215:2019 (Cimento Portland - Determinacédo da resisténcia a compressao de corpos de prova

cilindricos).

Nesta norma, o DRM ¢é calculado de uma série de quatro resultados de resisténcia a
compressédo individuais dos corpos de prova a uma determinada idade, dividindo o valor
absoluto da diferenga entre a resisténcia média e a resisténcia individual que mais se afaste
desta média, para mais ou para menos, pela resisténcia média, e multiplicando este quociente
por 100. A porcentagem obtida deve ser arredondada ao décimo mais proximo. Quando o
desvio relativo maximo (DRM) for superior a 6%, calcular uma nova média, desconsiderando
o valor que mais se afasta da média, identificando-o no relatério. Caso o DRM calculado com
os trés resultados seja menor que 6%, a nova média calculada com estes trés resultados deve
constar no relatério do ensaio. Caso 0 DRM calculado com os trés resultados seja maior que
6%, os resultados devem ser desconsiderados e o0 ensaio deve ser refeito na idade analisada
(ABNT, 2019).

Como resultado, é crucial ressaltar que os dados fornecidos neste estudo sdo frutos de
reavaliaces dos testes, e que em condicdes regulares, seria necessario repetir os ensaios para
obter resultados ainda mais precisos. No entanto, devido ao custo substancial dos COBCs, a
repeticdo desses testes até alcancar os padrdes da construgdo civil torna-se inviavel tanto do
ponto de vista financeiro quanto logistico. Diante dessa situacdo, procedeu-se a uma analise
dos resultados de DRM obtidos nos ensaios mais recentes, a qual foi conduzida
exclusivamente para fins avaliativos. O célculo do DRM foi realizado para cada cimento até
que se obtivessem trés resultados, independentemente de serem inferiores ou superiores a 6%.
A média resultante desses trés valores foi adotada como a media de resisténcia a ser

considerada.

Nesse contexto, é relevante destacar que apenas dois tipos de cimento (COBC Al e COBC PI)
alcangaram valores que satisfazem as exigéncias da norma NBR 7215:2019. Contudo, é
fundamental ter em mente que este estudo ostenta uma abordagem interdisciplinar,
englobando tanto a engenharia civil quanto a Odontologia, com sua énfase central na
comparacdo das propriedades intrinsecas de cada tipo de cimento. Além disso, os testes foram
conduzidos nos laboratorios de Odontologia, uma area carente de normas especificas com

requisitos equivalentes, o que respalda a escolha metodologica adotada.
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A Tabela 19 apresenta os dados obtidos para cada amostra, as médias, 0s desvios padrdes e 0s
DRMs da resisténcia a compressdo (em MPa) dos cimentos cinzas pertencentes ao Grupo 1,

conforme o foco principal da pesquisa.

Tabela 19: Resultados dos ensaios de resisténcia a compressdo dos cimentos cinzas estudados.

I cPci(MPa)  COBCAI(MPa)  COBC PI (MPa)

Corpo de prova 1 49,07 25,42 41,11
Corpo de prova 2 50,08 26,39 40,00
Corpo de prova 3 54,33 25,47 42,10
Meédia: 51,16 25,76 41,07
Desvio padréo: 2,28 0,44 0,86
DRM: 6,20 2,43 2,50

De acordo com a Tabela 19, observa-se uma maior resisténcia media do CPC | (51,16 MPa)
em relacdo aos cimentos odontoldgicos: COBC Al (25,76 MPa) e COBC PI (41,07 MPa).
Esses resultados apontam para uma superioridade do CPC | em termos de resisténcia
mecanica quando comparado aos COBCs em questao.

Observa-se uma diferenca de aproximadamente 25% do cimento da contrucéo civil (CPC 1)
em relacdo a media de resisténcia a compressdo encontrada para o COBC PI, mas uma
significativa diferenca, de aproximadamente 98%, em relagdo ao COBC Al. A partir disso,
levanta-se a possibilidade de que essa disparidade esteja relacionada a presenca do agente
radiopacificador na composicdo dos COBCs. A inclusdo desse agente pode influenciar a
quantidade de clinquer presente no material, uma vez que corresponde aproximadamente a
25% da composigéo do cimento, conforme evidenciado pelos resultados de FRX apresentados
na Tabela 9.

O clinguer é um dos principais componentes do CPC e é responsavel pela formacéo de fases
cristalinas que contribuem para a resisténcia mecanica do material endurecido. Ao adicionar o
agente radiopacificador, hd uma reducdo na proporcao de clinquer na composicéo do cimento,

0 que pode levar a essa diminuicdo na resisténcia & compressao.

Ao verificar os resultados obtidos neste experimento para o COBC PI, observa-se uma
notavel similaridade com estudos anteriores. Em particular, o valor da resisténcia média do
COBC PI (41,07 MPa) é bastante semelhante ao relatado por Torabinejad et al. (1995), que
identificaram uma resisténcia a compressao de 40,0 MPa para o Pro-Root MTA cinza ap0s 24
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horas. Essa consisténcia nos resultados sugere uma coeréncia na caracteristica de resisténcia

mecanica desse cimento, corroborando achados prévios na literatura cientifica.

Os resultados obtidos na andlise da superficie especifica dos COBCs também podem oferecer
informacdes relevantes para compreender as diferencas de resisténcia mecanica observadas. A
maior finura dos materiais, indicada parcialmente por essa analise, pode estar associada a
presenca de uma maior porosidade, o que aumenta o risco de ocorréncia de rachaduras e
retracdo, resultando na diminuicdo da resisténcia dos cimentos. Segundo Bentz et al. (1999),
esse efeito pode ser atribuido a liberacéo inicial de calor e a taxa de hidratacdo mais elevada

nas fases iniciais do processo, o0 que pode comprometer a estrutura do material.

No entanto, é fundamental destacar que a avaliacdo da finura de um material ndo pode ser
baseada apenas no ensaio de superficie especifica BET. E necessario estabelecer uma
correlagdo com outras técnicas, como microscopia eletrébnica de varredura (MEV) e
granulometria a laser, para obter uma compreensdo mais completa das caracteristicas de
tamanho de particula e distribuicdo granulométrica do material em estudo. Além disso, para
correlacionar a finura dos cimentos com sua resisténcia, é necessario que sejam considerados

0S mesmos materiais em analise, o que ndo foi o caso deste estudo.

A partir disso, é possivel afirmar que a maior proporcao de clinquer presente no CPC | em
comparagdo ao COBC Al e ao COBC PI, conforme indicado nos resultados de analise por

fluorescéncia de raios-X na Tabela 9, exerca a maior influéncia na resisténcia mecanica.

A descricdo dos dados obtidos de cada amostra, das médias e dos desvios padrdes da
resisténcia a compressdo (em MPa) dos cimentos brancos presentes no Grupo 2, Sao expressos
na Tabela 20.

Tabela 20: Resultados dos ensaios de resisténcia a compressado dos cimentos brancos estudados.

I cPcii(MPa)  COBC All (MPa)  COBC PII (MPa)

Corpo de prova 1 108,94 46,36 87,81
Corpo de prova 2 119,18 51,28 85,17
Corpo de prova 3 93,21 47,10 77,42
Média: 107,11 48,25 83,47
Desvio padréo: 10,68 2,17 4,41
DRM: 12,97 6,29 7,24
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Foi constatada a mesma variabilidade nas resisténcias a compressao dos cimentos brancos
com uma maior resisténcia média do CPC Il (107,11 MPa) em relacdo aos cimentos
odontoldgicos: COBC All (48,25 MPa) e COBC PII (83,47 MPa). Os resultados obtidos
evidenciam a predominéncia do CPC Il em relagdo aos COBCs analisados, no que diz

respeito a resisténcia mecanica.

Conforme discutido anteriormente para 0s cimentos cinzas, a presenca dos agentes
radiopacificadores nos COBCs brancos impacta a proporcao de clinquer presente no material,
como demonstrado pelos resultados de fluorescéncia de raios-X (FRX) apresentados na
Tabela 10. Essa observacdo fortalece a hipdtese de que a adicdo dos agentes
radiopacificadores nos COBCs pode exercer uma influéncia na resisténcia a compressao

desses materiais.

Entretanto, é importante destacar que a diferenca de resisténcia mecénica média entre o
cimento Portland branco da construcéo civil (CPC 1l) e o cimento odontoldgico a base de
clinguer Pro-Root branco (COBC PII) ¢ similar a verificada entre esses mesmos cimentos na
coloracdo cinza, com uma variacdo aproximada de 29%. Por outro lado, constatou-se uma
diferenga ainda mais significativa entre o CPC Il e o COBC All, com aproximadamente
122% de superioridade do CPC Il em relagdo ao COBC All.

Em estudos anteriores sobre o COBC PII, Alzraikat et al. (2016) realizaram anélises e
encontraram uma resisténcia a compressdo para o Pro-Root MTA branco de 45 MPa ap6s 24
horas, aumentando para 95 MPa ap6s 28 dias. Em outro estudo conduzido por Dawood et al.
(2015), a resisténcia foi medida em 46,4 MPa apds 1 dia para 0 mesmo cimento. Os referidos
autores utilizaram a relacdo a/c estipulada pela fabricante. Os resultados obtidos nesta
pesquisa revelam uma discrepancia significativa, uma vez que o COBC PII (83,47 MPa)
apresentou uma resisténcia média excepcionalmente alta, com um aumento superior a 79%

em relacdo aos valores reportados pelos autores mencionados.

O valor médio de resisténcia a compressdo obtido para o0 COBC All (48,25 MPa) também
superou o0s encontrados na literatura. O COBC All demonstrou uma resisténcia superior
aquela relatada por Schuldt (2014), que obteve uma meédia de 27,75 MPa para 0 MTA
Angelus branco apos 24 horas, e por Vassen (2015), que registrou uma média de 27,87 MPa

para 0 mesmo cimento ap6s 0 mesmo periodo de tempo. Esses autores utilizaram a relagdo a/c
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especificada pelo fabricante. Portanto, os resultados desta pesquisa indicam que o valor de
resisténcia do COBC All foi superior em aproximadamente 73% em relacdo aos valores

encontrados na literatura.

4.3 FASE 3: AVALIACAO DA MICROESTRUTURA DAS PASTAS A 1 DIA

Foi realizada a difracdo de raios-X (DRX) nas pastas de cimento ap6s 1 dia de hidratacéao,
com o objetivo de identificar os principais componentes e fases cristalinas presentes nessa
fase inicial de formacéo do cimento endurecido de cada cimento estudado.

4.3.1 Difratogramas advindos da difracdo de raio-X a 1 dia de hidratacédo

A seguir, sdo apresentados os resultados das analises de difracdo de raios-X (DRX) dos
cimentos com 1 dia de hidratacdo. Foram conduzidas duas andlises para cada um dos seis
tipos de cimento na lamina reflexiva, sendo a primeira utilizando o0 método de preenchimento
da semiesfera (Método 1) e a segunda utilizando o método de preenchimento do cimento em
forma de filete sobre a lamina (Método 2), visando possibilitar novamente a comparacao entre

0S métodos.

A comparacdo entre os métodos confirmou a validade dos resultados obtidos na analise
comparativa dos difratogramas dos cimentos ndo hidratados. Da mesma forma que ocorreu
nos cimentos anidros, foi possivel identificar picos que ndo seriam detectados caso 0 método
intermediario ndo tivesse sido desenvolvido e os cimentos em estudo tivessem sido

caracterizados exclusivamente pelo método de preenchimento da semiesfera.

a) CPC I: Cimento Portland V-ARI cinza
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Os difratogramas da pasta do cimento cinza da construgdo civil com 1 dia de hidratacdo
(Figura 49) observaram a presenca dos silicatos de célcio (C.S e CsS), da calcita, do
hidroxido de calcio e da etringita. As fases principais, para essa analise, foram encontradas em
20 =34,25° 41,3° e 51,8° para 0 CsS, 20 = 32,2°; 39° e 41,3° para 0 C,S, 20 = 29,5° ¢ 39° para
a calcita, 26 = 18° e 34,1° para o hidroxido de célcio e 26 = 9,15° e 15,85° para a etringita.

Na Figura 49, pode-se verificar que os picos identificados pelo método 2 exibem uma
intensidade consideravelmente maior em comparacdo aos picos obtidos pelo método 1. E
importante ressaltar que, apesar de 0 método 2 ser representado em um difratograma com
aproximadamente 10000 cs (counts), e o método 1 em torno de 7000 cs, ainda assim,

visualmente, as intensidades dos picos no método 2 sdo significativamente superiores.

Cabe ressaltar que, nesta andlise, os picos principais da etringita (26 = 9,15° e 15,85°) foram
identificados no método desenvolvido (método 2), porém nao foram observados no método 1.
Essa disparidade na deteccdo dos picos teria potencial para influenciar a interpretacdo e
caracterizacdo dos cimentos examinados caso 0s ensaios fossem conduzidos exclusivamente

pelo método 1.

b) COBC PI: MTA Pro-Root cinza
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A composi¢do mineraldgica da pasta do COBC Pl com 1 dia de hidratacéo é apresentada nos
difratogramas mostrados na Figura 50. Nas analises, foram identificadas como fases
majoritarias silicatos de célcio (C2S e CsS), a calcita (CaCOz), a portlandita (Ca(OH).), a
etringita (CeAS3.Ha2) e 0 6xido de bismuto (Bi2053).

As fases principais, para essa analise, foram encontradas em 20 = 34,25° 41,3° e 51,8° para o
CsS, 20 =32,2° 39° e 41,3° para o C2S, 20 = 29,5° e 39° para a calcita, 20 = 18° ¢ 34,1° para 0
hidroxido de célcio (portlandita), 260 = 9,15° ¢ 15,85° para a etringita ¢ 206 = 25,7°; 27,3° e

46,4° para o 6xido de bismuto.

Ao analisar os difratogramas constatou-se que método 2 registrou uma intensidade méxima de
aproximadamente 6000 cs (counts) para o pico principal, enquanto o método 1 apresentou
uma intensidade de 3500 cs. Essa diferenca indica que os picos identificados pelo método 2

possuem uma maior intensidade em comparacdo aos picos do método 1.

Nesta analise, similar ao ocorrido com o CPC I-1d, observou-se que um dos picos principais
da etringita em 26 = 15,85° foi identificado no método desenvolvido (método 2), ao passo que
ndo foi detectado pelo método 1. Essa constatacdo reforca a superioridade do método

desenvolvido (método 2) em relacdo ao método 1.

c) COBC Al: MTA Angelus cinza
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A composicdo mineralégica da pasta do COBC Al com 1 dia de hidratacdo, conforme
observada nos difratogramas apresentados na Figura 51, revela uma configuracdo semelhante
aos demais cimentos cinzas estudados. Assim como nos outros cimentos, foram identificadas
as fases majoritarias de silicatos de calcio (C2S e CsS), a calcita (CaCOs) e a portlandita
(Ca(OH)), além do mesmo agente radiopacificador encontrado no COBC PI, o 6xido de
bismuto (Bi203).

As fases principais, para essa analise, foram encontradas em 20 = 34,25°; 41,3° ¢ 51,8° para o
CsS, 26 =32,2°% 39° ¢ 41,3° para 0 C2S, 20 = 29,5° e 39° para a calcita, 20 = 18° ¢ 34,1° para o
hidréxido de célcio (portlandita) e 26 = 25,7°; 27,3° ¢ 46,4° para o 6xido de bismuto.

No entanto, nos outros cimentos cinzas estudados foi identificada a presenca de etringita,
enquanto no COBC Al ela ndo foi detectada. Essa diferenca era esperada, uma vez que, de
acordo com os resultados encontrados na analise de DRX do cimento anidro, o COBC Al néo

contém gesso em sua composicao, ao contrario dos outros cimentos cinzas.

Ao realizar a analise dos difratogramas obtidos pelos dois métodos, foi observada novamente
uma discrepancia na intensidade dos picos identificados. O método 2 demonstrou uma
intensidade de 10000 cs (counts) para seu pico principal, enquanto o método 1 apresentou

metade dessa intensidade.

Com a significativa diminui¢cdo na intensidade dos picos, os difratogramas se tornaram
semelhantes. Assim, mesmo que o método 1 exiba picos menos evidentes em comparacdo ao
método 2, uma analise minuciosa revelou que todos 0os compostos identificados pelo método 2
também estdo presentes no método 1, resultando na Unica diferenga entre os difratogramas

sendo a intensidade dos picos.

d) CPC II: Cimento Portland branco
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Os difratogramas da pasta do cimento branco da construgdo civil com 1 dia de hidratacdo
(Figura 52) observaram a presenca dos silicatos de célcio (C.S e CsS), da calcita, do

hidroxido de calcio e da etringita.

As fases principais, para essa analise, foram encontradas em 20 = 34,25° 41,3° ¢ 51,8° para o
CsS, 20 =32,2° 39° e 41,3° para o C2S, 20 = 29,5° e 39° para a calcita, 20 = 18° e 34,1° para 0
hidroxido de célcio e 26 = 9,15° e 15,85° para a etringita.

Na Figura 52, pode-se constatar que os picos identificados pelo método 2 demonstram uma
intensidade significativamente superior em relacdo aos picos obtidos pelo método 1,
considerando que os difratogramas sdo apresentados com a mesma escala de intensidade.
Contudo, é relevante observar que o Método 2 apresenta uma intensidade méaxima de
aproximadamente 9000 cs (counts) para o seu pico principal, enquanto o método 1 registra em

torno de 4000 cs para 0 seu pico mais proeminente.

E relevante ressaltar que, nessa anélise, os picos principais da etringita (20 = 9,15° e 15,85°)
foram identificados no método desenvolvido (método 2), mas quase ndo sdo detectados no
método 1. Essa dificuldade na deteccdo de picos poderia afetar a interpretacdo e
caracterizacdo dos cimentos analisados se os ensaios fossem conduzidos exclusivamente pelo

método 1.

e) COBC PII: MTA Pro-Root branco
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A composicdo mineraldgica das pastas do COBC PII com 1 dia de hidratacdo é apresentada
nos difratogramas mostrados na Figura 53. Nas andlises, foram identificadas como fases
majoritarias silicatos de célcio (C2S e CsS), a calcita (CaCOz), a portlandita (Ca(OH).), a
etringita (CeAS3.Ha2) e 0 6xido de bismuto (Bi2053).

As fases principais, para essa analise, foram encontradas em 20 = 34,25° 41,3° e 51,8° para o
CsS, 20 =32,2° 39° ¢ 41,3° para o C2S, 20 = 29,5° e 39° para a calcita, 20 = 18° ¢ 34,1° para o
hidréxido de célcio (portlandita), 26 = 9,15° e 15,85° para a etringita e 20 = 25,7°; 27,3° e

46,4° para o 6xido de bismuto.

Ao analisar os difratogramas, observa-se que método 2 apresentou uma intensidade maxima
de aproximadamente 6000 cs (counts) para o pico principal, enquanto 0 método 1 registrou
uma intensidade maxima de 3500 cs. Essa diferenca indica que os picos identificados pelo

método 2 possuem uma maior intensidade em comparagao aos picos do método 1.

E relevante ressaltar que, nessa analise, os picos principais da etringita (20 = 9,15° e 15,85°)
também foram identificados no método desenvolvido (método 2), mas ndo foram detectados
através do método 1. Essa constatacdo reforca ainda mais a superioridade do método

desenvolvido (método 2) em relacdo ao método 1.

f) COBC All: MTA Angelus branco
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Na composicdo mineraldgica das pastas do COBC All-1d observada na Figura 54, foram
identificadas as fases majoritarias de silicatos de célcio (C2S e CsS), a calcita (CaCOs), 0
tungstato de calcio (CaWOg) e a portlandita (Ca(OH)2).

As fases principais, para essa analise, foram encontradas em 20 = 34,25° 41,3° ¢ 51,8° para o
CsS, 20 = 32,2°% 39° e 41,3° para o C2S, 20 = 29,5° e 39° para a calcita, 20 = 18,65° e 28,9°
para o tungstato de célcio e 26 = 18° ¢ 34,1° para o hidroxido de célcio (portlandita).

Entretanto, foram encontradas diferencas significativas entre os cimentos hidratados.
Enquanto nos outros cimentos brancos analisados foi identificada a presenca de etringita, no
COBC Al essa fase nédo foi detectada. Essa discrepancia era esperada, uma vez que o COBC
All ndo contém gesso em sua composi¢cdo, assim como constatado nos ensaios de

caracterizacdo dos cimentos anidros.

Além disso, outra diferenca encontrada estd relacionada aos agentes radiopacificadores
utilizados nos cimentos odontoldgicos. No caso do COBC All, o 6xido de bismuto (Bi2O3) foi
substituido pelo tungstato de calcio (Scheelita ou CaWO4), com 0 objetivo de aprimorar sua

estética. As fases principais desses picos foram observadas em 26 = 18,65° ¢ 28,9°.

Durante a analise dos difratogramas, foi observado que o método 2 exibiu uma intensidade
maxima superior a 15000 cs (counts) para 0 seu pico principal, ao passo que o método 1
registrou uma intensidade de 5000 cs. Essa diferenca reafirma a superioridade analitica do

método 2.

Apbs concluir as analises comparativas entre 0os métodos, observou-se que os difratogramas
gerados pelo método 2 apresentaram uma maior quantidade de picos e uma intensidade mais
elevada em comparacdo aos difratogramas obtidos pelo método de preenchimento da
semiesfera (Método 1), corroborando com resultados encontrados para 0s cimentos anidros.
Portanto, os difratogramas obtidos pelo método intermediario, utilizando o preenchimento de
cimento em forma de filete (Método 2), também serdo utilizados para as analises

comparativas dos cimentos hidratados.

4.3.2 Difracédo de raios-X nos cimentos com 1 dia de hidratacdo: Comparacao entre 0s
cimentos presentes em cada grupo de estudo

A seguir, sdo apresentados os resultados das analises de DRX dos seis tipos de cimentos com

1 dia de hidratacdo. Estes cimentos foram separados em dois grupos (Grupo I: cimentos
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cinzas e Grupo Il: cimentos brancos) para que fosse realizada a comparagdo entre os
cimentos. Foram realizadas as analises com preenchimento de cimento em forma de filete por
ter se apresentado como 0 ensaio mais adequado para a caracterizacdo dos materiais

estudados.

Nas comparacdes entre os cimentos, foram realizadas comparagdes e anélises dos compostos
cristalinos presentes e ausentes em cada cimento. Nos resultados das anlises comparativas,

serdo utilizadas as legendas (abreviaturas) apresentadas na Tabela 21.

Tabela 21: Legenda para os principais compostos encontrados nos cimentos hidratados.

Nome do composto Composicdo em Oxidos Abreviatura
Silicato tricalcico (Alita) 3Ca0.SiO2 CsS
Silicato dicélcico (Belita) 2Ca0.SiOz C2S
Carbonato de calcio (Calcita) CaCOs3 Ca
Oxido de magnésio (Periclasio) MgO M
Oxido de bismuto Bi2Os Bi
Tungstato de célcio (Scheelita) CaWO0Oq4 Sc
Hidroxido de calcio (Portlandita) Ca(OH)2 CH
Trisulfoaluminato de calcio (Etringita) CsAS3Hz2 Et

a) Comparacdo entre os cimentos cinzas hidratados presentes no Grupo I com o

método intermediario de analise adotado (Método 2).

A seguir, é apresentada a comparacao entre os cimentos cinzas presentes no Grupo | com o
método intermediario de analise adotado (Método 2) a 1 dia de hidratacdo. Na Figura 55, 0s

difratofragramas dos trés cimentos séo colocados sobre a mesma intensidade de seus picos.
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Figura 55: Comparativo com a intensidade dos picos entre os difratogramas dos cimentos cinzas com
1 dia de hidratac&o.
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A Figura 56 também foi elaborada com uma maior precisdo na descricdo dos angulos,
permitindo uma visualizagcdo mais detalhada dos picos caracteristicos de cada composto. Essa
abordagem visa facilitar as andlises comparativas, fornecendo informacdes mais precisas

sobre as caracteristicas estruturais dos materiais em estudo.

COBC AI-2-1d ——COBC PI-2-1d —CPI-2-1d
Bi
C,S/C;A
. Ca C;S Bi C;S
Et Et CH Bi| | Ca CH/C,S = % - >
L'}
z
I}
BN 11 L7 P 21 SN 1 R [| A 1 T YOO
-, N "'JAAL N‘ ANJ" A\J\-—M}\mﬂ - N——
[=Ta =N BT T WP h o] AN O wn O n 00 ul Ol » || N0 AP O h P 0N O wmEin O Ny AN O wn
NN NN Y DT E e 2o 00 @ g ] 6] TN e xS HR ol P 2ag T4l dn g
o~ <t o S d A HP A R = R B Bl e Nlg o Aol mrs Mg ST R T T A R I =T NN g wnwn g
- - - o — o~ o o o~ oy ~ o [ o o0 e | fr el < + = [ al Cal [l ] [Tl
20 L L L L

Figura 56: Ampliacdo do comparativo dos difratogramas dos cimentos com 1 dia de hidratagdo do
grupo 1 com deteccdo dos compostos.

Em resumo, os difratogramas referentes as pastas de cimentos cinzas com 1 dia de hidratacéo,
apresentados na Figura 55 e na Figura 56, revelaram a presenca das fases tipicas do clinquer
de cimento Portland, a saber: alita (CsS) e belita (C2S), bem como a presenca de calcita
(CaCO0:s), aluminato tricélcico (CzA) e portlandita (Ca(OH)2). Foram observadas pequenas
variagdes na presenca desses compostos entre os diferentes tipos de cimentos, sendo um dos
destaques a auséncia de etringita (CeASs.Hs2) nos cimentos odontoldgicos da marca Angelus.

No contexto da hidratacdo do cimento, a etringita € um dos primeiros produtos a se formar,
com a ocorréncia do surgimento de cristais alguns minutos ap6s o aglomerante entrar em
contato com a agua (MELO, 2010). A etringita ¢ formada pela reacdo dos aluminatos
presentes no clinquer com a agua, sendo um composto crucial nos materiais cimenticios
influenciando significativamente o comportamento reolégico da pasta de cimento
(POUPELLOZ et al., 2020).
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Inicialmente, h& essa formacgdo de agulhas de etringita na solugdo, que posteriormente se
transformam em monossulfato com o aumento da idade de hidratagdo, conforme descrito por
Paulon e Kirchhein (2011). Essa transformacéo pode contribuir como um fator que possibilita
0 ataque por sulfato no concreto (PAULON & KIRCHHEIN, 2011), o que pode resultar em
problemas também para a pratica odontologica.

Nos difratogramas, a presenca da etringita ¢ identificada pelos picos em 20 = 9,15° ¢ 15,85°,
que correspondem a angulos de difracdo caracteristicos dessa fase mineral. 1sso se encontra
em concordancia com os estudos de Masoudi e Hooton (2019) e Liu et al. (2020) que

encontraram a posigéo da reflexdo mais intensa para a etringita em 20 = 9,1°.

O hidrdxido de célcio (CH) é um dos principais produtos formados durante a hidratagcdo do
cimento Portland, e sua presenca foi verificada em todas as amostras de pasta analisadas,
conforme ilustrado na Figura 56. Durante o processo de hidratacdo, as fases anidras dos
silicatos de célcio (C2S e C3S) reagem com a agua, resultando na formacdo de compostos
hidratados, como o gel de silicato de calcio hidratado (C-S-H) e o hidroxido de calcio.

A presenca do hidroxido de calcio ¢ identificada pelos picos de difracdo em 20 = 18° e 34,1°,
em concordancia com o estudo de Torres-Carrasco et al. (2017). Esses picos correspondem
aos angulos de difracdo caracteristicos do hidréxido de célcio e também foram encontrados na
Figura 56.

O hidroxido de calcio € uma fase cristalina que pode ser observada nas primeiras etapas de
hidratacdo do cimento e pode persistir ao longo do tempo. Quando comparado ao C-S-H
apresenta pequena colaboracdo na resisténcia e prejudica negativamente a resisténcia quimica
e a durabilidade dos materiais cimenticios em ambientes acidos e sulfatados (MEHTA &
MONTEIRO, 2014).

Outra diferenga notavel entre os materiais reside na utilizacdo do 6xido de bismuto (Bi203)
como agente radiopacificador nos COBCs. Esse composto de alta densidade é adicionado
com o propésito de conferir propriedades radiopacas aos cimentos, possibilitando uma
visualizacdo mais clara em radiografias durante os procedimentos odontologicos
(WERLANG et al., 2015). Essa incorporagéo reflete o constante compromisso em aprimorar
e adaptar os cimentos e, assim, dar origem a materiais com bases aprimoradas e cada vez mais
especificas para o uso na Odontologia (CAMILLERI, 2020).
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Na Figura 56, € possivel observar os padrdes de difracdo dos cimentos cinzas investigados,
onde é possivel verificar esses picos de Bi2Os exclusivos dos COBCs em 26 = 25,7°, 27,3° e
46,4°, sendo 0 composto com maior intensidade de pico nestes cimentos. 1sso ocorre devido a
sua presenca significativa nesses cimentos, representando cerca de 25% de suas composicoes,

como confirmado pelos resultados de FRX apresentados na Tabela 9.

Outrossim, na Figura 56, é possivel observar picos similares de C.S (20 =32,2°, 39° e 41,3°) e
C3S (20 = 34,25° 41,3° e 51,8° em todos os materiais, bem como a presenca da calcita (20 =
29,4° e 399).

Como resultado, constata-se uma relativa similaridade entre os cimentos cinzas em relacdo a
composicdo e as propriedades, com destaque para as diferencas na presenca de agentes
radiopacificadores nos COBCs e na auséncia de etringita no COBC Al-1d, conforme

demonstrado nesta secéo.

b) Comparagéo entre os cimentos brancos hidratados presentes no Grupo Il com o
método intermediario de analise adotado (Método 2).

A seguir, € apresentada a comparacdo entre os cimentos brancos presentes no Grupo Il com o
método intermediario de andlise adotado (Método 2) a 1 dia de hidratacdo. Na Figura 57, 0s
difratofragramas dos trés cimentos séo colocados sobre a mesma intensidade de seus picos.
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Figura 57: Comparativo com a intensidade dos picos entre os difratogramas dos cimentos brancos com
1 dia de hidratac&o.

Adicionalmente, a Figura 58 foi elaborada com o intuito de aprimorar a percepcao visual da
analise. Houve uma alteracdo no posicionamento inicial das intensidades nos difratogramas,

visando estabelecer uma distancia apropriada entre eles. Além disso, a descri¢do dos angulos
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foi elaborada com maior acurécia, possibilitando uma observagdo mais minuciosa dos picos

caracteristicos de cada composto.
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Figura 58: Ampliacdo do comparativo dos difratogramas dos cimentos com 1 dia de hidratagdo do
grupo 2 com deteccdo dos compostos.

Em resumo, os difratogramas referentes aos cimentos brancos estudados com 1 dia de
hidratacdo, apresentados na Figura 57 e na Figura 58, revelaram a presenca das fases tipicas
do clinquer de cimento Portland, a saber: alita (C3S) e belita (C2S), bem como a presenca de
calcita (CaCQO3), aluminato tricalcico (C3A) e portlandita (Ca(OH)2). Foram observadas
pequenas variaces na presenca desses compostos entre os diferentes tipos de cimentos, sendo
um dos destaques a auséncia de etringita (CsAS3.H32) nos cimentos odontoldgicos da marca
Angelus.

No ambito da hidratacdo do cimento branco, a etringita é uma das primeiras fases cristalinas a
se formar. Nos difratogramas, a presenca da etringita no CPC Il e no COBC PII € identificada
pelos picos em 20 = 9,15° e 15,85° que correspondem a angulos de difragdo caracteristicos

dessa fase mineral, de maneira semelhante ao que é observado nos cimentos cinzas.

A presenca da etringita € comum em cimentos onde o sulfato esta presente como componente
adicional, como o gesso (sulfato de célcio di-hidratado) adicionado durante fabricacdo do
cimento para controlar as propriedades de pega/presa. No entanto, nos MTAs brancos da
Angelus (COBC All), a auséncia de sulfatos na formulacéo impede a formacao da etringita.
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Outra diferenca observada entre os materiais em andlise é a adi¢do de dxido de bismuto e
tungstato de calcio como agentes radiopacificadores nos cimentos odontoldgicos. Com o
MTA/COBC se estabelecendo como um modelo padrdo entre os materiais utilizados no
mercado, ele tem sido extensivamente estudado ao longo dos anos para superar suas
desvantagens (AMARAL, 2020).

Um resultado notavel dessa evolucao foi a substituicdo do 6xido de bismuto pelo tungstato de
calcio no MTA Angelus branco. Essa mudanca foi motivada pela observacdo de um efeito
estético indesejado nos pacientes, causado pela presenca do Oxido de bismuto em sua
composicdo, resultando na descoloragdo dos cimentos (AMARAL, 2020). Conforme
informado pelo fabricante, essa nova formulacdo do produto preserva as propriedades
quimicas do MTA/COBC, além de apresentar melhorias em suas propriedades fisicas
relacionadas & manipulacdo (GUIMARAES et al., 2018).

Levando em consideracdo esses agentes radiopacificadores, na Figura 58, é possivel verificar
esses picos de bismita (Bi2Oz), exclusivos do COBC PII, em 20 = 25,7°, 27,3° e 46,4° bem
como os picos de scheelita (CaWOg), exclusivos do COBC All, em 26 = 18,65° ¢ 28,9°.

Em relacdo ao hidréxido de célcio (CH), é importante destacar que ele é um dos principais
produtos resultantes da hidratacdo do cimento Portland e sua presenga foi confirmada em
todas as pastas analisadas neste estudo. A identificacdo do hidréxido de calcio pode ser feita
por meio dos picos de difragdo presentes nos difratogramas, especificamente em 20 = 18° e
34,1°, conforme mencionado no estudo conduzido por Torres-Carrasco et al. (2017). Esses
picos correspondem aos angulos de difracdo caracteristicos do hidroxido de célcio e podem
ser observados na Figura 58 deste trabalho. Esses resultados corroboram a presenca desse
composto nas amostras analisadas, evidenciando a formacédo do hidréxido de calcio durante o

processo de hidratacdo do CPC.

Adicionalmente, na Figura 58, pode-se constatar a ocorréncia de picos semelhantes, em todas
as amostras, relacionados ao CoS (20 = 32,2° 39° ¢ 41,3°) e ao C3S (20 = 34,25°, 41,3° ¢
51,8°). Além disso, ¢ possivel identificar a presenga de picos caracteristicos da calcita (20 =
29,4° e 399). Esses resultados demonstram que tanto os compostos C>S como CsS estdo
presentes nos materiais investigados, assim como a calcita, como evidenciado pelos angulos

de difracéo correspondentes.
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Em sintese, observa-se igualmente uma relativa homogeneidade entre os cimentos brancos no
que se refere a composicgdo e as caracteristicas, com especial atencao para as discrepancias na
inclusdo de diferentes agentes radiopacificadores nos COBCs e na ndo detec¢édo de etringita
no COBC All-1d.
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5 CONCLUSOES

Em resumo, esta pesquisa teve como objetivo aprofundar o conhecimento sobre as
caracteristicas intrinsecas do cimento Portland, adotando uma abordagem interdisciplinar
entre engenharia e Odontologia, por meio de um estudo comparativo entre cimentos
cerdmicos a base de clinquer utilizados em ambas as &reas do conhecimento. Estudos
anteriores j& haviam evidenciado certa similaridade entre os cimentos. No programa
experimental, foram avaliados seis tipos de cimentos, sendo dois utilizados na construcao
civil e quatro na Odontologia. Os cimentos avaliados foram cimentos Portland utilizados na
construcdo civil (CPCs) e cimentos odontoldgicos a base de clinquer (COBCs: denominagao
atribuida nesse estudo aos cimentos de MTA). Esses cimentos foram divididos em dois
grupos distintos: Grupo 1, composto por trés cimentos cinzas, e Grupo 2, composto por trés
cimentos brancos. Essa divisdo possibilitou uma comparacdo direta entre os diferentes tipos
de cimento, facilitando a analise comparativa. Os cimentos na fase anidra foram avaliados por
meio de técnicas de fluorescéncia de raios X (FRX), difracdo de raios X (DRX),
granulometria por raio laser e determinacdo da superficie especifica BET. Além disso, no
cimento hidratado, foram realizados ensaios de tempo de pega/presa das amostras, bem como
ensaios de resisténcia a compressao e analise por DRX das pastas com 1 dia de hidratacdo. A
partir da analise comparativa dos dados experimentais, as seguintes conclusGes puderam ser
obtidas:

e As adaptagdes realizadas nos ensaios de Fluorescéncia de Raios-X (FRX) e Difracéo
de Raios-X (DRX), em funcdo da disponibilidade limitada de cimento odontoldgico,
foram consideradas efetivas e bem-sucedidas. Os ensaios adaptados demonstraram um
potencial promissor para serem utilizados em futuras pesquisas, fornecendo resultados
comparaveis aos ensaios que demandam uma quantidade maior de cimento. Essas
adaptacGes permitem a continuidade dos estudos, viabilizando a analise das amostras
disponiveis e garantindo a obtencdo de informacdes relevantes sobre as caracteristicas
dos cimentos odontolégicos em questdo. Com isso, 0s métodos e procedimentos
adaptados permitiram a obtencéo de dados significativos e relevantes para a analise
mineralogica e composicional dos cimentos estudados.

e De acordo com os resultados da analise comparativa realizada e a reviséo da literatura
consultada, foi possivel constatar uma semelhanca na composigdo quimica entre o0s

cimentos Portland da construgdo civil (CPCs) e os cimentos odontoldgicos a base de
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clinquer (COBCs), com exce¢do dos agentes radiopacificadores presentes nos COBCs,
que conferem a devida radiopacidade. Além disso, foi observada a auséncia de gesso
nos MTAs/COBCs da Angelus, o que resultou em tempos de pega/presa mais curtos
para os COBC Al e COBC All. Essa semelhanca ja era esperada, uma vez que 0s
COBCs sdo derivados dos CPCs, e foi confirmada por meio de técnicas de analises
microestruturais, como a fluorescéncia de raios-X (FRX) e a difragdo de raios-X
(DRX).

e As superficies especificas BET dos COBCs foram superiores as dos CPCs. A partir
disso, deduziu-se que seria necessaria uma gquantidade maior de agua para a hidratacao
dos cimentos, o que foi confirmado na preparacdo das pastas, onde o0s cimentos
odontolégicos apresentaram um aspecto mais "arenoso".

e Durante a analise das pastas com 1 dia de hidratacdo, observou-se que 0s cimentos
odontolégicos nacionais apresentaram as menores médias de resisténcia a compressao,
enquanto os cimentos da construcdo civil (CPC I-1d e CPC II-1d) apresentaram as
maiores médias. Por meio da técnica de difracdo de raios-X (DRX), constatou-se que
essas pastas de cimento (COBC Al-1d e COBC All-1d) nao apresentaram a formacéo
de etringita durante o processo de hidratacdo dos cimentos. Essa auséncia € atribuida a
falta de sulfato de célcio em suas composigdes.

Em suma, a comparacdo entre os cimentos através da correlacdo entre os resultados de
diferentes ensaios proporcionou uma compreensdo abrangente das propriedades e
caracteristicas dos seis tipos de cimentos estudados. Essas informacfes sdo essenciais para um
maior conhecimento dos cimentos utilizados tanto na engenharia quanto na Odontologia, e
podem contribuir para futuros avancos e aprimoramentos no desenvolvimento desses
materiais. Essa pesquisa representa um passo importante no sentido de explorar e aproveitar
as sinergias entre diferentes areas de estudo, com o objetivo de impulsionar a inovacéo e
promover a exceléncia em diversos ramos do conhecimento. Apesar dos resultados
apresentados nesta pesquisa, € importante ressaltar que ainda sdo necessarios estudos
adicionais para uma compreensdao mais aprofundada e abrangente do comportamento dos

cimentos estudados.
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5.1 SUGESTOES PARA PESQUISAS FUTURAS

A partir dos dados apresentados e das analises realizadas, para continuar o desenvolvimento

desse estudo, recomenda-se:

e Investigar os materiais por outras técnicas, como a Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV) e a Termogravimetria (TG).

e Avaliar mais propriedades fisicas dos cimentos, como expansibilidade, porosidade e
retracao.

e Examinar propriedades pertinentes a aplicacdo dos cimentos odontoldgicos, como
radiopacidade, solubilidade e biocompatibilidade.

e Avaliar a microestrutura das pastas de cimento ao longo de diversas idades de
hidratacao.

e Realizar os ensaios de resisténcia a compressdo dos cimentos também nas idades de 3,
7 e 28 dias de hidratacao.

e Investigar a influéncia da adi¢do de pozolanas sintéticas nos cimentos odontol6gicos a
base de clinquer (COBCs).

e Investigar a influéncia de outros O0xidos no processo de sinterizacdo e producdo de

Novos cimentos ceramicos.
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