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tricalcico no tratamento da dentina intrarradicular, da guta-percha e na interacdo com
cimentos obturadores [dissertacdo de mestrado]. Araraquara: Faculdade de
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RESUMO

Biomateriais podem favorecer a bioatividade da dentina, guta-percha (GP) e
interface com os cimentos endodonticos. GP nao apresenta propriedade adesiva na
interface com cimento obturador. Biovidro dopado com cobre (BVCu) e silicato
tricalcico (ST) podem contribuir para bioatividade e interagdo quimica do cimento
endodoéntico com a dentina intrarradicular e GP. Publicacéo 1: Este estudo avaliou o
efeito do tratamento da dentina intrarradicular com BVCu. O tratamento da dentina
intrarradicular foi avaliado apds aplicacdo de solucbes de BVCu na superficie
dentinaria por meio da avaliacdo da resisténcia de unido (RU) com cimentos
endodénticos. Metodologia: Canais radiculares de dentes humanos (n= 15) foram
preparados até o instrumento 40/.05 (Easy Bassi, Brasil) e apds tratamento da
dentina por imersdo em agua destilada (AD), BVCu a 2,5% e 5%, foram analisados
de acordo por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e Espectroscopia de
Energia Dispersiva (EDS). Raizes de dentes bovinos foram utilizadas para
confecgdo de discos circulares de 20 mm x 2 mm de espessura. Os canais
radiculares foram padronizados com diametro de 1.5 mm. Os espécimes foram
distribuidos de acordo com o tratamento da dentina intrarradicular (n=12): agua
destilada (AD), solucdo de BVCu 2,5%; BVCu 5% e subdivididos de acordo com os
materiais: Bio-C Sealer (BCS, Angelus, Brasil), BioRoot RCS (BR, Septodont,
Franca) e AH Plus Jet (AHP, Dentsply DeTrey, Alemanha). Teste mecénico de RU
foi realizado por meio de maquina de ensaios mecéanicos (EMIC DL 2000). Os dados
foram analisados por meio de analise de variancia (ANOVA) com post-hoc de Tukey
com um nivel de significancia de 5% (p<0,05). Resultados: A analise em MEV
demonstrou deposicdo de material sobre a superficie dentinaria para 0os grupos
tratados com BVCu. Andlise de EDS demonstrou aumento na razdo Ca/P compativel
com a formacao de apatita, evidenciando potencial bioativo. O tratamento com BVCu
2,5% apresentou os maiores valores de RU e BVCu 5% os menores valores para
BCS e BR (p<0,01). Para AHP, foi observada maior RU para os tratamentos com
BVCu nas duas concentracfes avaliadas (p<0,01). Conclusdo: BVCu demonstra
potencial bioativo sobre a dentina intrarradicular e modifica a RU com cimentos
obturadores. Maior RU foi observada para cimentos bioceramicos no tratamento de
BVCu 2,5% e para AHP, em ambas as concentracfes. Publicacdo 2: Este estudo
avaliou o efeito do revestimento ou incorporacdo da GP com BVCu. A GP foi
associada ao BVCu por meio de revestimento de superficie (RS) ou incorporacao
fisica (IN). Metodologia: Discos de GP (n=3) foram divididos de acordo com o
tratamento: grupo controle, RS (BVCu 2,5% e BVCu 5%) e IN (BVCu 2%). Metade
das amostras foram mantidas em dessecador, enquanto outra metade foi imersa em
solucéo salina tamponada (PBS) por 28 dias para analise por meio de Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV). Novos discos de GP (n=12) foram preparados de
acordo com o tratamento: grupo controle, RS (BVCu 2,5% e BVCu 5%) e IN (BVCu
2%) para teste de tragdo apds contato com cimento bioceramico Bio-C Sealer (BCS,
Angelus, Brasil) e AH Plus Jet (AHP, Dentsply DeTrey, Alemanha). O teste de tracdo
foi realizado em maquina de ensaios mecéanicos (EMIC DL 2000). Os dados foram
analisados por meio de andlise de variancia (ANOVA) com post-hoc de Tukey com



um nivel de significAncia de 5% (p<0,05). Resultados: A andlise de MEV
demonstrou deposicdo de biomaterial sobre a superficie da GP modificada. Para a
técnica RS, BCS apresentou maiores valores com GP-BVCu 5%, seguido por GP-
BVCu 2,5%, enquanto controle apresentou os menores valores (p<0,05). Para AHP,
apos técnica RS, controle exibiu maior RU (p<0,05). Para IN, BCS apresentou maior
RU com GP-BVCu 2%, enquanto o AHP ndo apresentou diferenca (p<0,05).
Conclusdo: A modificagdo da GP por revestimento com BVCu aumentou a
resisténcia de unido com o cimento bioceramico e nao interferiu na RU para AHP.
Publicac&o 3: Este estudo avaliou o efeito do tratamento da dentina intrarradicular
com ST. O tratamento da dentina intrarradicular foi avaliado apés aplicacdo de
solugcdes de ST na superficie dentinaria por meio da avaliacdo em Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV), Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS) e da
resisténcia de unido (RU) com cimentos endodonticos. Metodologia: Canais
radiculares de dentes humanos (n=15) foram preparados até o instrumento 40/.05
(Easy Bassi, Brasil) e depois tratados por meio de imersdo em agua destilada (AD),
ST a 2,5% e 5%, e foram analisados de acordo com os tratamentos de dentina por
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e por Espectroscopia de Energia
Dispersiva (EDS). Raizes de dentes bovinos foram utilizadas para confeccdo de
discos circulares de 20 mm x 2 mm de espessura. Os canais radiculares foram
preparados com diametro de 1.5 mm. Os espécimes foram distribuidos de acordo
com o tratamento da dentina intrarradicular (n=12): AD, solugdo de ST 2,5% e
solucéo de ST 5% e subdivididos de acordo com os materiais: Bio-C Sealer (BCS,
Angelus, Brasil), BioRoot RCS (BR, Septodont, Franca) e AH Plus Jet (AHP,
Dentsply DeTrey, Alemanha). Teste mecanico RU foi realizado através de maquina
de ensaios mecanicos (EMIC DL 2000). Os dados foram analisados por meio de
analise de variancia (ANOVA) e teste post-hoc de Tukey com um nivel de
significancia de 5% (p<0,05). Resultados: MEV demonstrou que o tratamento com
solucdes de ST promoveu deposi¢cdo de material sobre a superficie dentinaria. EDS
evidenciou picos de calcio antes da imersdo em PBS. Apds imersdo em PBS por 28
dias, os valores da razdo Ca/P foram compativeis com formacdo de apatita,
evidenciando o potencial bioativo. A RU nédo apresentou diferenca significativa entre
os tratamentos com AD, ST 2,5% e ST 5% para BCS. Para BR, a RU apresentou
menores valores apés tratamento com ST 5% (p<0,01). Para AHP, o tratamento com
ST 2,5% apresentou maiores valores de RU (p<0,01). Conclusao: Solucdes de ST
demonstraram potencial bioativo sobre a dentina intrarradicular. O tratamento da
dentina com solugdes de ST néo interferiu na RU para BCS, aumentou a RU para
BR com ST 5% e para AHP com ST 2,5%.

Palavras — chave: Guta-percha; Materiais biocompativeis; Materiais dentarios;
Materiais restauradores do canal radicular.
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ABSTRACT

Biomaterials may enhance the bioactivity of dentin, gutta-percha (GP), and the
interface with endodontic sealers. GP does not exhibit adhesive properties at the
interface with root canal sealers. Copper-doped bioactive glass (BVCu) and
tricalcium silicate (TS) may contribute to bioactivity and chemical interaction between
endodontic sealers, intraradicular dentin, and GP. Publication 1: This study
evaluated the effect of intraradicular dentin treatment with BVCu. Dentin treatment
was assessed after the application of BVCu solutions on the dentin surface by
evaluating bond strength (BS) with endodontic sealers. Methodology: Root canals of
human teeth (n = 15) were prepared up to instrument size 40/.05 (Easy Bassi,
Brazil). After dentin treatment by immersion in distilled water (DW), 2.5% BVCu, and
5% BVCu, samples were analyzed by Scanning Electron Microscopy (SEM) and
Energy Dispersive Spectroscopy (EDS). Bovine tooth roots were used to prepare
circular discs (20 mm x 2 mm thick). Root canals were standardized to a diameter of
1.5 mm. Specimens were distributed according to intraradicular dentin treatment (n =
12): distilled water (DW), 2.5% BVCu solution, and 5% BVCu solution, and
subdivided according to the materials: Bio-C Sealer (BCS, Angelus, Brazil), BioRoot
RCS (BR, Septodont, France), and AH Plus Jet (AHP, Dentsply DeTrey, Germany).
Mechanical bond strength testing was performed using a universal testing machine
(EMIC DL 2000). Data were analyzed using analysis of variance (ANOVA) with
Tukey’s post-hoc test at a 5% significance level (p < 0.05). Results: SEM analysis
showed material deposition on the dentin surface in BVCu-treated groups. EDS
analysis demonstrated an increased Ca/P ratio compatible with apatite formation,
indicating bioactive potential. Treatment with 2.5% BVCu showed the highest BS
values, while 5% BVCu showed the lowest values for BCS and BR (p < 0.01). For
AHP, higher BS values were observed for BVCu treatments at both concentrations (p
< 0.01). Conclusion: BVCu demonstrates bioactive potential on intraradicular dentin
and modifies bond strength with root canal sealers. Higher BS was observed for
bioceramic sealers with 2.5% BVCu treatment and for AHP at both concentrations.
Publication 2:This study evaluated the effect of coating or incorporating BVCu into
GP. GP was associated with BVCu through surface coating (SC) or physical
incorporation (IN). Methodology: GP discs (n = 3) were divided according to
treatment: control group, SC (2.5% BVCu and 5% BVCu), and IN (2% BVCu). Half of
the samples were kept in a desiccator, while the other half was immersed in
phosphate-buffered saline (PBS) for 28 days for SEM analysis. New GP discs (n =
12) were prepared according to treatment: control, SC (2.5% BVCu and 5% BVCu),
and IN (2% BVCu) for tensile testing after contact with the bioceramic sealer Bio-C
Sealer (BCS, Angelus, Brazil) and AH Plus Jet (AHP, Dentsply DeTrey, Germany).
Tensile testing was performed using a universal testing machine (EMIC DL 2000).
Data were analyzed using ANOVA with Tukey’s post-hoc test at a 5% significance
level (p < 0.05). Results: SEM analysis showed biomaterial deposition on the surface
of modified GP. For the SC technique, BCS showed higher values with GP-BVCu
5%, followed by GP-BVCu 2.5%, while the control group showed the lowest values (p
< 0.05). For AHP, after SC, the control group exhibited higher BS (p < 0.05). For IN,



BCS showed higher BS with GP-BVCu 2%, while AHP showed no difference (p <
0.05). Conclusion: Modification of GP by BVCu coating increased bond strength with
the bioceramic sealer and did not affect BS for AHP. Publication 3: This study
evaluated the effect of intraradicular dentin treatment with TS. The treatment was
assessed after applying TS solutions to the dentin surface using SEM and bond
strength (BS) evaluation with endodontic sealers. Methodology: Root canals of
human teeth (n = 15) were prepared up to instrument size 40/.05 (Easy Bassi, Brazil)
and then treated by immersion in distiled water (DW), 2.5% TS, and 5% TS.
Samples were analyzed according to dentin treatments using SEM and EDS. Bovine
tooth roots were used to prepare circular discs (20 mm x 2 mm thick), with root
canals standardized to a diameter of 1.5 mm. Specimens were distributed according
to intraradicular dentin treatment (n = 12): DW, 2.5% TS solution, and 5% TS
solution, and subdivided according to materials: Bio-C Sealer (BCS, Angelus, Brazil),
BioRoot RCS (BR, Septodont, France), and AH Plus Jet (AHP, Dentsply DeTrey,
Germany). Bond strength testing was performed using a universal testing machine
(EMIC DL 2000). Data were analyzed using ANOVA with Tukey’s post-hoc test at a
5% significance level (p < 0.05). Results: SEM showed that treatment with TS
solutions promoted material deposition on the dentin surface. EDS revealed calcium
peaks before immersion in PBS. After 28 days of PBS immersion, Ca/P ratio values
were compatible with apatite formation, indicating bioactive potential. No significant
differences in BS were observed among DW, 2.5% TS, and 5% TS treatments for
BCS. For BR, lower BS values were observed after treatment with 5% TS (p < 0.01).
For AHP, treatment with 2.5% TS showed higher BS values (p < 0.01). Conclusion:
TS solutions demonstrated bioactive potential on intraradicular dentin. Dentin
treatment with TS solutions did not affect BS for BCS, increased BS for BR with 5%
TS, and increased BS for AHP with 2.5% TS.

Keywords: Gutta-percha; Biocompatible materials; Dental materials; Root canal
filling materials.
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1 INTRODUCAO

A obturacdo dos canais radiculares visa estabelecer um selamento
tridimensional, contribuindo para o sucesso do tratamento endoddnticol. Neste
contexto, a adaptacdo e adesdo entre materiais obturadores e dentina
intrarradicular, € uma caracteristica desejavel?.

A dentina € um tecido mineralizado com setenta por cento de material
inorganico, vinte por cento de material organico e dez por cento de agua® e atua
como substrato para adesdo dos cimentos endoddnticos. Sua estrutura tubular
permite a penetracdo dos cimentos endodonticos e a formacdo de uma interface
entre dentina intrarradicular e cimento endodontico®, sendo essa interface
determinante para a integridade do selamento do sistema de canais principais®”.
Uma adaptacdo marginal adequada evita a formacdo de espacos vazios, aos quais
poderiam favorecer a microinfiltracdo e reinfeccdo, colaborando para o insucesso do
tratamento endodontico® .

Cones de guta-percha (GP) sdo amplamente utilizados na etapa de
obturacéo, sendo compostos por aproximadamente vinte por cento de uma matriz de
trans-1,4- poliisopreno, e setenta a oitenta por cento de Oxido de zinco, além de
elementos como sulfato de bario e pequenas quantidades de corantes,
antioxidantes, ceras e resinas®®. No entanto, este material ndo apresenta
adesividade a dentina intrarradicular, sendo utilizado em associacdo aos cimentos
endoddnticos para proporcionar o selamento dos canais®. Entretanto, a interface
entre GP e cimentos endodonticos também pode conter lacunas, resultando em
possiveis falhas entre os materiais obturadores®.

Como alternativa para superar as possiveis falhas que ocorrem nas interfaces
entre cimento e dentina intrarradicular e entre 0s materiais obturadores, a
bioatividade se torna uma propriedade promissoral®. Materiais bioativos, ao
interagirem com fluidos corporais, promovem a deposicdo de camadas de apatita
carbonatada nas interfaces!®. Nesse contexto, a utilizacdo de biomateriais, como
vidros bioativos e silicato tricalcico (ST) no tratamento da superficie dentinaria,
poderia aprimorar a interacdo na interface entre superficie dentindria e materiais
obturadores. A utilizagdo de vidros bioativos em materiais obturadores, como
estratégia para melhorar a interacdo na interface entre materiais obturadores é

descrital’1* Maldonado et al. (2026)* avaliaram as técnicas de incorporagcédo ou
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revestimento de GP com biovidro F18, e verificaram que aumento da resisténcia de
unido a tracdo apoés tratamento da GP, indicando que tratamento com substancias
bioativas podem proporcionar melhor interface com cimentos endodonticos.

O Bioglass ® 45S5, considerado como o padrdo-ouro entre 0s materiais
bioativos, possui composi¢cdo de 45% de dioxido de silicio (SiOz2), 24.5% de Oxido de
sédio (Naz20), 24.5% de oxido de calcio (CaO) e 6% de pentoxido de fésforo (P20s),
sendo reconhecido por seu elevado indice de bioatividade!®. Sua bioatividade
ocorre, a partir de trocas ibnicas com o meio e quando exposto em fluidos corporais,
possibilita a formacédo de uma camada apatitica em sua superficiel®1’. AlteracGes na
composi¢do quimica dos vidros bioativos foram descritas para otimizar seu
desempenho bioldgico'®1°, A adicdo de ions metalicos, como o cobre (Cu) ao
biovidro, pode conferir propriedades antimicrobianas ao material, além de
potencializar a angiogénese e melhorar a regeneracdo 6ssea'®. O cobre pode
estimular a diferenciacdo de células-tronco mesenquimais em osteoblastos,
favorecendo a mineralizacdo 6ssea?°.

Materiais a base de silicato tricalcico, com formulacdo Ca3SiO5, apresentam
reacdo de hidratacdo, formando gel de silicato de calcio hidratado e hidroxido de
calcio. Quando exposto a fluidos corporais, ocorre a precipitacdo de hidroxiapatita e
fosfato de calcio, podendo penetrar em tdbulos dentinarios e criar ligactes
micromecanicas??32, o que poderia melhorar a capacidade de adesdo entre
cimento biocerdmico e dentina intrarradicular, ou mesmo com o cone de GP
impregnado ou revestido com silicato de calcio?.

No atual estudo, silicato tricalcico (ST; Instituto de Fisica de Sao Carlos —
IFSC-USP) fabricado pelo método sol-gel, técnica de baixo custo em relacdo aos
produtos comerciais disponiveis, apresenta particulas de homogeneidade quimica e
estrutural através de processos quimicos de hidrolise, condensacéao e tratamento
térmicos, para desenvolver particulas coloidais (sol) e converté-las em rede (gel) de
particulas?®*.

Cimentos a base de silicato de calcio merecem destague na Endodontia
devido a capacidade seladora, escoamento, biocompatibilidade e bioatividade,
aprimorando a adesdo do cimento a dentina intrarradicular®>28. Bio-C Sealer (BCS;
Angelus, Londrina, Brasil) € um cimento endodbntico bioceramico pronto para uso,
composto por silicatos de calcio, aluminato de calcio, 6xido de célcio, éxido de

zirconio, oxido de ferro, diéxido de silicio e agente dispersante. Suas propriedades
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incluem tempo de presa, capacidade de alcalinizacdo, radiopacidade e escoamento
(fluxo) adequados?®, além de propriedades biolégicas de biocompatibilidade e
bioatividade?®. BioRoot RCS (BR; Septodont, Saint Maur des Fosses, Franca),
cimento a base de silicato tricalcico, disponivel na apresentacédo poé-liquido. O po é
composto por silicato tricalcico, éxido de zirconio e povidona e o liquido composto de
policarboxilato e cloreto de calcio. Este cimento apresenta tempo de presa,
radiopacidade, escoamento e pH de acordo com as diretrizes 1ISO 6876:20122°, além
de biocompatibilidade e atividade antimicrobiana®®. Entretanto, alguns cimentos
endodobnticos, como o0s bioceramicos, s&o descritos por apresentarem alta
solubilidade, o que pode favorecer para a formacao de espacos vazios e lacunas na
interface entre materiais obturadores e dentina intrarradiculart33%:32,

AH Plus Jet (AHP; Dentsply DeTrey, Konstanz, Alemanha), € um cimento
endododntico a base de resina epdxi, de apresentacdo pasta/pasta e composto de
tungstato de célcio, resina epoxi Araldite GY 250, 6xido de zirconio, resina epoxi
Araldite GY 285, silica amorfa, pigmentos de Oxido de ferro, dibenzyldiamine,
amantadina, polidimetilssiloxano e tricyclodecane-diamine. AHP €& amplamente
utilizado e considerado como padréo ouro devido as suas excelentes propriedades
fisico-quimicas, como baixa solubilidade, alta estabilidade dimensional, boa
radiopacidade, adequado escoamento e adesdo com a dentina intrarradicular?®33,
No entanto, AHP n&o apresenta propriedade bioativa?>34,

Por meio da analise por microscépio eletrénico de varredura (MEV) € possivel
obter imagens com aparéncia tridimensional de elevada resolucdo para avaliacéo
detalhada de caracteristicas microestruturais de amostras sélidas®. Ainda, a analise
por espectroscopia de raios X por dispersdo de energia (EDS) permite a
identificac@o da caracterizacdo quimica de materiais®®. Além disso, o teste de push-
out e teste de tragdo tém sido empregados para avaliar a resisténcia de unido de
materiais a dentina radicular e entre materiais obturadores, através da analise da
forca necessaria para deslocar o material, demonstrando a capacidade de adesé&o3®”
41_

Considerando as propriedades bioativas dos materiais biovidro dopado por
ions cobre (BVCu) e silicato tricalcico (ST), o tratamento da GP e da dentina
intrarradicular com estes materiais € uma abordagem inovadora, com a finalidade de
melhorar a interagdo das interfaces entre GP e os cimentos obturadores e dos

cimentos obturados com a dentina intrarradicular, diminuindo a possibilidade de
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espacos vazios e, consequentemente, de microinfiltracdo, melhorando as chances

de sucesso do tratamento endodéntico.
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4 CONCLUSAO

Com base nos experimentos realizados, pode-se concluir:

BVCu demonstra potencial bioativo sobre a dentina intrarradicular e modifica
a RU com cimentos obturadores. Maior RU foi observada para cimentos
biocerdmicos no tratamento de BVCu 2,5% e para AHP, em ambas as
concentracoes

a modificagdo da GP por revestimento com BVCu aumentou a resisténcia de
unido com o cimento bioceramico e néo interferiu na RU para AHP.

solugbes de ST demonstraram potencial bioativo sobre a dentina
intrarradicular. O tratamento da dentina com soluc¢des de ST nao interferiu na
RU para BCS, aumentou a RU para BR com ST 5% e para AHP com ST
2,5%.
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