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Ramos MC. Efeito da aplicagao de biovidro no tratamento da dentina e interagao
com cimentos obturadores e materiais reparadores [tese de doutorado]. Araraquara:
Faculdade de Odontologia da UNESP; 2025.

RESUMO

O Laboratério de Materiais Vitreos (LaMaV - UFSCar) desenvolveu um biovidro
bioativo denominado F18. Biovidros podem promover maior bioatividade e interagcéo
com cimentos bioceramicos. Publicagao 1: Avaliar o efeito do tratamento da dentina
com solugdes de Biovidro F18 (F18) na superficie dentinaria e na resisténcia de
unido (RU) com cimentos obturadores. Metodologia: Canais radiculares de incisivos
humanos foram tratados com agua destilada (AD), PBS ou F18 a 2.5%, 5% e 10%, e
analisados por MEV e EDS (n=6). Espécimes bovinos foram tratados com AD
(controle) ou F18 5% e obturados com Bio-C Sealer (BCS) ou AH Plus Jet (AHP). A
interface material/dentina foi avaliada por micro-FTIR antes e apds imersao em PBS
(n=3). Espécimes de dentes bovinos foram confeccionados para avaliar a RU que foi
medida por testes de push-out e tragao (n=12). O modo de falha foi classificado
como adesivo, coesivo ou misto. As analises estatisticas foram realizadas por
ANOVA e Tukey (0=0,05). Resultados: F18 5% e 10% promoveram deposigao
regular de material bioativo na dentina. Solugbes de F18 2.5, 5 e 10% promoveram
maior RU no push-out, com maiores valores em 5% e 10% (p<0,05). No teste de
tracao, F18 5% demonstrou maior RU para ambos os cimentos, sendo AHP superior
ao BCS (p<0,05) em todas as avaliagbes. Quanto aos modos de falha, no push-out,
AHP apresentou predominéncia de falhas coesivas, enquanto BCS mostrou
predominancia de falhas mistas; no teste de tragcdo, ambos os cimentos exibiram
maior frequéncia de falhas adesivas. Conclusodes: O tratamento da dentina com F18
favorece a deposicdo de material bioativo e aumenta a RU de cimentos obturadores
bioceramicos e resinosos. Publicagdo 2: Avaliar o efeito do tratamento da dentina
com solugdo de F18 5% na RU de materiais bioceramicos reparadores.
Metodologia: Discos de dentina bovina foram tratados com AD ou F18 5% e
preenchidos com Bio-C Repair (BCR) ou NeoMTA 2 (NMTA2). Teste de push-out e
tracdo (n=12) foram realizados, e os modos de falha (adesivo, coesivo, misto)
analisados. A superficie de dentina e interface dentina/material foi avaliada por MEV,
EDS e micro-FTIR antes e apds imersdao em PBS (n=3). Dados analisados por
ANOVA e Tukey (0=0,05). Resultados: F18 5% aumentou a RU de ambos os
materiais nos testes de push-out e tragao (p<0,05). BCR apresentou maiores valores
que NMTA2 (p<0,05). O push-out teve falha mista predominante; o teste de tragao,
falha adesiva. A analise por MEV e EDS demonstrou deposigao regular e uniforme
de material bioativo na dentina. Micro-FTIR revelou formagao de apatita e carbonato
intensificada apos tratamento com F18 e imersdo em PBS incluindo a interface
material/dentina. Conclusodes: O tratamento da dentina com F18 5% melhora a RU
e favorece a bioatividade na interface material/dentina de materiais reparadores
bioceramicos, e pode favorecer o selamento dentina/material.

Palavras-chave: Calcarea Silicata. Materiais dentarios. Testes mecanicos. Materiais
restauradores do canal radicular.



Ramos MC. Effect of bioglass application on dentin treatment and interaction with
filling sealers and repair materials [tese de doutorado]. Araraquara: Faculdade de
Odontologia da UNESP; 2025.

ABSTRACT

The Laboratory of Vitreous Materials (LaMaV - UFSCar) developed a bioactive
bioglass called F18. Bioglasses can promote greater bioactivity and interaction with
bioceramic sealers. Publication 1: To evaluate the effect of dentin treatment with
Bioglass F18 (F18) solutions on the dentin surface and bond strength (BWS) with
root canal sealers. Methodology: Human incisor root canals were treated with
distilled water (DW), PBS, or 2.5%, 5%, and 10% F18 and analyzed by SEM and
EDS (n=6). Bovine specimens were treated with DW (control) or 5% F18 and filled
with Bio-C Sealer (BCS) or AH Plus Jet (AHP). The material/dentin interface was
evaluated by micro-FTIR before and after immersion in PBS (n=3). Bovine tooth
specimens were prepared to evaluate RU, which was measured by push-out and
tensile tests (n=12). The failure mode was classified as adhesive, cohesive, or mixed.
Statistical analyses were performed by ANOVA and Tukey (a=0.05). Results: F18
5% and 10% promoted regular deposition of bioactive material in dentin. F18
solutions 2.5%, 5%, and 10% promoted higher RU in the push-out test, with higher
values at 5% and 10% (p<0.05). In the tensile test, F18 5% demonstrated higher RU
for both sealers, with AHP being superior to BCS (p<0.05) in all evaluations.
Regarding failure modes, in the push-out test, AHP showed a predominance of
cohesive failures, while BCS showed a predominance of mixed failures; in the tensile
test, both sealers exhibited a higher frequency of adhesive failures. Conclusions:
Dentin treatment with F18 favors the deposition of bioactive material and increases
the RU of bioceramic and resin sealers. Publication 2: To evaluate the effect of
dentin treatment with a 5% F18 solution on the RU of bioceramic repair materials.
Methodology: Bovine dentin discs were treated with AD or 5% F18 and filled with
Bio-C Repair (BCR) or NeoMTA 2 (NMTA2). Push-out and tensile tests (n=12) were
performed, and the failure modes (adhesive, cohesive, mixed) were analyzed. The
dentin surface and dentin/material interface were evaluated by SEM, EDS, and
micro-FTIR before and after immersion in PBS (n=3). Data were analyzed by ANOVA
and Tukey (0=0.05). Results: F18 5% increased the RU of both materials in the
push-out and tensile tests (p<0.05). BCR showed higher values than NMTAZ2
(p<0.05). The push-out test showed a predominant mixed failure, the tensile test,
adhesive failure. SEM and EDS analysis demonstrated regular and uniform
deposition of bioactive material in the dentin. Micro-FTIR revealed intensified apatite
and carbonate formation after treatment with F18 and immersion in PBS, including
the material/dentin interface. Conclusions: Dentin treatment with 5% F18 improves
UR and favors bioactivity at the material/dentin interface of bioceramic repair
materials and may favor dentin/material sealing.

Keywords: Calcarea Silicata. Dental materials. Mechanical tests. Root canal filling
materials.



SUMARIO

1 INTRODUGAO ..ottt eeseessesaessesaessessessessesasssessesasssssassassssens 11
2 PROPOSIGAOQ .......cceeirirrecreresaessessessessessessessessessessesssssssssssesssssssseas 16
21 PUublicag@o 1 ... e e e 16
2.2 PUblicagao 2 ........coeeuiiiiiieeciiirreer s s r s s e e 16
3 PUBLICAGOES ... caesaesaessesaessessessessessessesssssssssssssens 17
B g I T 1o Vo= o e 17
3.2PUblicaga@n 2 ... e e 42
A DISCUSSAOD ....cooereeeeerereeessesaesaessesssssessessessesssssesssssessssssssssssssensns 66
5 CONCLUSAD ..o e raesaesaesaessessessessessessessssssssessessesssssees 68

REFERENCIAS ......coviiiieciiccsee s e s s e ssesss s ssssssssssesssnsans 69

7 o = 1] 0] [0 =3 N 75



11

1 INTRODUGAO

A obturacdo endodédntica visa o selamento do sistema de canais radiculares
contribuindo para o sucesso do tratamento endodontico'. Para obtencdo de
selamento efetivo da obturagcdo endodéntica, o cimento endoddntico deve promover
adequada interface com a dentina radicular?.

Na busca de materiais obturadores ideais com propriedades bioativas®®,
cimentos endoddnticos bioceramicos merecem destaque*®. O cimento Mineral
Triéxido Agregado (MTA), composto por silicatos di- e tri-calcico, silicato de aluminio
e ferro’~"" foi desenvolvido como material reparador empregado em obturagdo
retrograda’?'3, perfuragdo radicular ou de furca™', capeamento pulpar’®,
pulpotomia' e apicificagdo'® apresentando biocompatibilidade, bioatividade e
capacidade de selamento adequadas’-810.11.15,

Limitacdes observadas para o MTA nos procedimentos reparadores como
alteracdo cromatica, dificuldades de manipulagdo e possibilidade de metais
pesados'®1%20 promoveram o desenvolvimento de novos materiais de silicatos de
calcio®521-24 Também, a partir desse precursor, foram desenvolvidos cimentos
obturadores bioceramicos a base de silicato tricalcico e dicalcico® com adigédo de
agentes radiopacificadores, aditivos e veiculos®?°.

O tamanho da particula, solubilidade, viscosidade e tensao superficial,
influenciam a profundidade de penetragcdo do cimento obturador nos tubulos
dentinarios?%2’. Menores tamanhos de particulas favorecem maior penetrabilidade e
difusdo nos tubulos dentinarios?®®. A adesdo dos cimentos endodonticos
bioceramicos é associada a penetrabilidade do cimento pelos tubulos dentinarios
gerando uma interface caracterizada pelo processo de biomineralizagéo®10.21.28-30,

Cimentos bioceramicos apresentam a capacidade de produzir hidroxiapatita
promovendo ligagao funcional com a dentina3'32, resultando em interface mineral3334
e promovendo selamento?3%-37. A bioatividade dos cimentos biocerdmicos
proporciona uma interface com cristais de apatita, entre a dentina e o cimento
obturador®3® podendo proporcionar maior adesao’®3°. Essa interface pode reduzir
micro infiltracdo, melhorar a adaptagcdo marginal, além de induzir a
remineralizagao®3.

O cimento bioceramico pronto para uso Bio-C Sealer (Angelus, Brasil)

apresenta como principais componentes silicato tricalcico, silicato dicalcico,
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aluminato tricalcico, o6xido de calcio, O6xido de zircénio, Oxido de silicio,
polietilenoglicol e oxido de ferro*103%940 Bjo-C Sealer apresenta escoamento,
estabilidade dimensional e radiopacidade adequadas*'93°. Suas propriedades como
biocompatibilidade, capacidade de liberacdo de ions de calcio, baixa toxicidade e pH
alcalino também s&o descritas*3%4!. A penetrabilidade dentinaria e interagdo entre
cimento bioceramico/dentina promovem formacao dos cristais bioativos na interface
com tecido dentinario?6:42.43,

O cimento resinoso AH Plus Jet (Dentsply DeTrey Konstanz, Alemanha)
apresenta ampla utilizacdo clinica devido as suas propriedades fisico-quimicas e
adesao quimica e mecanica que promove com as paredes do canal radicular. Suas
principais propriedades incluem baixa solubilidade, radiopacidade, estabilidade
dimensional e adesdao com a dentina*. Entretanto, quando comparado com
bioceramicos, induz maior resposta inflamatéria®® e menor viabilidade celular*®. AH
Plus Jet apresenta-se comercialmente na forma de duas pastas e seu mecanismo de
adesao resulta da coesdo entre as moléculas do cimento com a dentina e de sua
capacidade de penetracdo no tecido dentinario*®. Menor solubilidade e porosidade
para AH Plus Jet foram demonstrados quando comparado a bioceramicos®’.

Materiais bioceramicos sao empregados como materiais reparadores, desde o
desenvolvimento do MTA®, em fungdo de suas propriedades como
biocompatibilidade, estabilidade dimensional e bioatividade*®. Apesar de
composi¢cdes semelhantes, materiais reparadores e obturadores apresentam
caracteristicas diferentes em relagdo as propriedades relacionadas a sua
aplicabilidade clinica como escoamento, consisténcia e insergao*®-%4.

Visando melhorar limitagbes observadas para o MTA%-% novos materiais
reparadores bioceramicos foram desenvolvidos como: Bio-C Repair e o0 Neo MTA
292148 Bjo-C Repair (BCR) (Angelus, Londrina, PR, Brasil) é um material
bioceramico pronto para uso composto por silicatos de calcio, aluminato de calcio,
oxido de calcio, oxido de zircbnio, 6xido de ferro, didxido de silicio e um agente
dispersante. BCR promove biomineralizagdo, além de demonstrar alta viabilidade,
adesdo e migracdo celular®”%, BCR apresenta capacidade superior de
preenchimento e baixa variagéo volumétrica, quando comparado ao MTA Repair HP
(Angelus, Londrina, PR, Brasil) em analise por meio de microtomografia (micro-
CT)%°.
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Neo MTA 2 (NMTAZ2) (Avalon, Houston, TX, EUA) é um material mais recente
que pode ser empregado como material reparador ou cimento obturador
endodéntico, dependendo da proporgédo po-gel usada na manipulagdo. Esse material
€ considerado uma versao modificada do Neo MTA Plus (Avalon, EUA) que nao
causa descoloragdo da estrutura dentaria3%40.

Os materiais reparadores além de apresentar biocompatibilidade, devem
demonstrar radiopacidade, facil manipulacdo e insercdo, ser dimensionalmente
estaveis, e proporcionar selamento®%52%5 A interface material reparador
bioceramico-dentina pode promover melhor resisténcia ao deslocamento® em
funcdo do contato do material com o fluido tecidual e suas propriedades
bioativas®#61.62. Esta interface pode ser influenciada pelo tratamento da dentina
proporcionando condi¢des convenientes para a formagdo adequada da interface
material/dentina®364,

Para que a penetrabilidade dos cimentos obturadores e reparadores seja
adequada é necessario considerar fatores relacionados a estrutura dental®>% bem
como os fatores relacionados a superficie dentinaria, por exemplo, a remog¢ao da
smear layer®®57. Além disso, as propriedades dos materiais bioceramicos podem ser
influenciadas por protocolos de tratamento da dentina apds preparo do canal
radicular antes da obturagao ou, previamente a procedimentos reparadores como a
obturagao retrograda®’.

A bioatividade desses materiais permite que, em contato com a dentina haja a
precipitagdo de uma camada interfacial de hidroxiapatita carbonatada®. Dessa
forma, substancias bioativas aplicadas na dentina, teriam a possibilidade de reagir
com os ions calcio dos cimentos, formando apatita carbonatada ou pseudo-apatita,
fortificando a interface de bioatividade da obturagao®°,

Nesse cenario, substancias bioativas podem promover melhor interface entre
o material obturador e a superficie dentinaria®®7°. Biovidros se destacam, por serem
um dos materiais mais bioativos disponiveis, soluvel em condigdes bioldgicas e que
fornecem ions biologicamente ativos ao meio’®. O biovidro é geralmente composto
por Si02-Ca0-P205 e Na20 (Diéxido de silicio, Oxido de Calcio, Pentdxido de
fosforo e Oxido de sédio) e vém se destacando no cenario médico e odontolégico
devido ao seu grande potencial de aplicagao®®".

Os biovidros apresentam a capacidade de formar precipitados de fosfato de

calcio quando em contato com liquidos fisiologicos, levando a formacéo de ligagdes



14

quimicas que podem acontecer com tecidos calcificados ou nao, incluindo ossos e
dentes. Ainda, o menor tamanho das particulas promove selamento adequado dos
tubulos dentinarios como a promocdo da remineralizacdo e inibicdo da
desmineralizagdo da dentina, aumentando em ultimo estagio, o potencial adesivo
dos cimentos bioceramicos’?, uma vez que o potencial bioativo do cimento
endodéntico bioceramico, ocorre pelo seu contato com a dentina promovendo
precipitagdo de uma camada interfacial de hidroxiapatita carbonatada’®.

Desta forma, a avaliagdo do efeito do tratamento da dentina com substancias
potencialmente bioativas é pertinente. A aplicagao prévia do biovidro na superficie
dentinaria auxiliaria na liberagéo de ions precursores de hidroxiapatita aumentando a
bioatividade do material e sua capacidade de adesao’3. A capacidade de interagdo
direta, entre o tecido humano e o biovidro, sem a formacdo de uma camada
intermediaria entre eles, foi demonstrada no desenvolvimento desse material™. A
biocompatibilidade do biovidro favorece a sua aplicagdo clinica’.

Composicdo de biovidro, denominada F18 (BR 10 2020 0176978), que
apresenta alta bioatividade foi desenvolvida pelo Laboratério de Materiais Vitreos
(LaMaV — UFSCar) e pode ser usada em superficies para melhorar a adesividade. A
alta bioatividade torna o biovidro F18 um biomaterial com potencial para varias
aplicagdes clinicas’®. Particulas de vidro bioativo F18 em agua destilada promovem
uma suspensao que pode ser aplicada em dentina, proporcionando fechamento de
tibulos dentinarios com particulas minerais’®7’8, Desta forma, protocolos de
tratamento da dentina com biovidro F18, previamente, a obturacdo com cimentos
bioceramicos podem aumentar a interacdo do cimento bioceramico com a dentina e
promover maior selamento.

O microscopio eletrbnico de varredura (MEV) permite a analise de
caracteristicas microestruturais de amostras solidas em analise tridimensional com
elevada resolugdo’® da morfologia estrutural®®®!, Essa metodologia ¢ usada para
avaliar a superficie dentinaria e a interacdo com materiais obturadores®283, As
andlises qualitativas permitem verificar penetrabilidade de materiais nos tubulos
dentinarios e alteragbes na superficie apos diferentes tratamentos®. A analise por
espectroscopia de dispersao de energia de raios X (EDS) é amplamente utilizada
para andlise da composicdo quimica da superficie dentinaria®-85. A técnica permite

a identificagdo e quantificagdo de elementos como calcio (Ca), fésforo (P), oxigénio
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(O) e carbono (C), fornecendo informagdes sobre a composigdo mineral da
dentina838%,

Outra metodologia importante é a espectroscopia no infravermelho por
transformada de Fourier em nivel microscopico (micro-FTIR) empregada para
caracterizagao quimica da superficie dentinaria, permitindo a analise simultanea das
fases mineral (apatita) e organica (colageno) com alta especificidade molecular8®-88,
A técnica é capaz de detectar alteragdes na estrutura da dentina por meio da
identificacdo de bandas vibracionais caracteristicas, como as de fosfato (~1030
cm™), carbonato (~870 cm™) e das amidas | (~1650 cm™) e Il (~1240 cm™),
relacionadas ao colageno8:89,

Considerando a influéncia da interface material/dentina no selamento dos
cimentos obturadores, o teste de push-out € amplamente utilizado para estudar
interacdoes entre cimentos e dentina a partir da avaliacdo da resisténcia de uniao
entre o cimento e a parede dentinaria do canal radicular'®®. Enquanto o teste de
tracao, apresenta poucos relatos na literatura endoddéntica, mas mensura mais
forcas axiais, que podem ser mais facilmente detectadas®'. Como uma avaliagdo
complementar, a resisténcia de unido entre os materiais dentarios e a dentina pode
evidenciar sua efetividade de adeséo e potencial para evitar a microinfiltracao®?.

O presente estudo apresenta carater inédito ao investigar o tratamento da
superficie dentinaria com biovidro F18 em diferentes concentragdes, explorando seu
potencial bioativo na promocao de interagdo quimica com a dentina e efeito na
adesdo com materiais endodbnticos obturadores e reparadores. Além disso, o
trabalho se destaca pela proposicdo de uma nova metodologia de teste de tracao,
adaptada avaliar desafios mecanicos inerentes a avaliacdo da resisténcia de uniao

entre a dentina e os materiais endodénticos.
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5 CONCLUSAO

Com base nos experimentos realizados, pode-se concluir:

O tratamento da superficie dentinaria com biovidro F18 promove deposi¢céo
de material bioativo na superficie além de elevar a resisténcia de unido dos cimentos
endodonticos Bio-C Sealer e AH Plus;

O tratamento da superficie dentinaria com biovidro F18 5% promove
deposicdo de material bioativo na superficie e aumenta a resisténcia de unidao entre

materiais bioceramicos reparadores e o tecido dentinario.
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