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IMPACTO POTENCIAL DESTA PESQUISA 

 

O uso de bioparticulas remineralizantes demonstrou significativo impacto em 

substratos dentinários desmineralizados, promovendo aumento na qualidade e 

longevidade adesiva. Tais resultados podem impactar novas pesquisas, com 

aplicabilidade clínica, beneficiando inúmeros pacientes que possuem alterações de 

substrato pelas mais diversas razões. 

 

POTENTIAL IMPACT OF THIS RESEARCH 

 

The use of remineralizing bioparticles has shown a significant impact on demineralized 

dentin substrates, promoting an increase in adhesive quality and longevity. Such 

results may influence new research with clinical applicability, benefiting numerous 

patients who have substrate alterations for various reasons. 
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RESUMO 

 

 

Mendonça RP. Impacto da aplicação de substâncias remineralizantes pós 
condicionamento na adesão longitudinal à dentina: estudo “in vitro”. [tese]. São José 
dos Campos (SP): Universidade Estadual Paulista (UNESP), Instituto de Ciência e 
Tecnologia; 2025. 

 
Este trabalho avaliou os efeitos imediatos e longitudinais de duas diferentes soluções 
contendo bioparticulas com potencial remineralizante (Combeíta e α-Wollastonita), 
quando aplicadas como pré-tratamento em substrato condicionado com ácido 
fosfórico 37% (AF), seguido da aplicação de sistema adesivo universal (AU), na 
resistência de união à dentina (RU). Foram selecionados 72 dentes bovinos, que 
foram preparados de forma a expor a dentina e separados em 3 grupos (n=24): 
Controle - Etch-and-Rinse (CER), Experimental I - Wollastonita (WOL) e Experimental 
II - Combeíta (CMB). Vinte dentes de cada grupo foram submetidos ao protocolo de 
condicionamento e lavagem da dentina previamente ao AU, sendo WOL e CMB 
submetidos à aplicação das respectivas soluções previamente à aplicação do AU, e 
em seguida restauradas e preparadas para análise de RU à microtração. As outras 4 
amostras de cada grupo foram quimicamente analisadas por meio de FTIR em cada 
etapa do tratamento, e em seguida restauradas, fatiadas e preparadas para análise 
em microscopia óptica com Tricômico de Masson (MOTM) e microscopia eletrônica 
de varredura (MEV). Metade dos palitos e fatias obtidas de cada amostra foram 
submetidos às análises imediatas (24h), enquanto a outra metade foi armazenada em 
estufa a 37ºC com trocas semanais de água destilada tipo I para envelhecimento 
artificial por 6 meses. Os dados coletados foram tratados por meio de ANOVA 2 
fatores de medidas repetidas, com nível de significância de 5% (p<0,05), e módulo de 
Weibull 2 parâmetros, em software estatístico. Tanto WOL (p<0,001; 47,0 MPa ± 4,28) 
quanto CMB (p<0,001; 42,8 MPa ± 4,44) demonstraram resultados de RU 
estatisticamente superiores ao CER (36,9 MPa ± 4,62), e com diferença estatística 
entre si (p=0,044), com a maior média referente a WOL nos resultados imediatos. 
Após o envelhecimento, constatou-se queda estatisticamente significativa entre o 
grupo CER imediato e CER envelhecido (p=0,013), além da manutenção da diferença 
estatística entre o CER envelhecido (p<0,001; 31,2 MPa ± 4,63) e os grupos WOL 
(45,1 MPa ± 6,44) e CMB (42,2 MPa ± 5,78) envelhecidos, que não apresentaram 
diferença estatística entre seus pares imediatos e nem entre si. O módulo de Weibull 
não indicou diferença estatística entre os grupos. A espectroscopia FTIR demonstrou 
que ambas as substâncias foram capazes de promover reposição mineral após 
condicionamento com AF. A MEV imediata evidenciou diferenças na qualidade da 
hibridização entre o grupo CER e os grupos WOL e CMB. A MOTM evidenciou uma 
menor formação de zona de fragilidade nos grupos WOL e CMB em comparação ao 
CER. As biopartículas remineralizantes demonstraram ser eficazes na reposição 
mineral da dentina condicionada e promissoras na adesão imediata e longitudinal com 
sistema adesivo universal utilizado no modo de condicionamento e lavagem. 
 
Palavras-chave: remineralização dentinária; sistemas adesivos; interface adesiva; 
biopartícula; materiais bioativos 



ABSTRACT 

 
 
Mendonça RP. Impact of the application of remineralizing agents after etching on 
longitudinal adhesion to dentin: an "in vitro" study. [doctorate thesis]. São José dos 
Campos (SP): São Paulo State University (UNESP), Institute of Science and 
Technology; 2025. 
 
This study assessed the immediate and longitudinal effects on dentin and bond 
strength (RU) of two different bioparticles, both with remineralizing potential (Combeite 
and α-Wollastonite). Substances were applied in the form of a solution, as a pre-
treatment on an etched substrate with 37% phosphoric acid (AF) and followed by 
application of a universal adhesive system (AU). Seventy-two bovine teeth with 
exposed dentin were selected and separated into three groups (n=24): Control Etch-
and-Rinse (CER), Experimental Wollastonite (WOL) and Experimental Combeite 
(CMB). Twenty teeth from each group were submitted to Etch-and-rinse AU protocol. 
WOL and CMB were submitted to application of the respective solutions prior to the 
application of AU. After, they were restored and prepared for microtensile RU analysis. 
The other 4 samples from each group were chemically analyzed by means of 
spectroscopy FTIR at each treatment step, followed by restoration, slicing and 
preparation for analysis using Masson's Trichrome Optical Microscopy (MOTM) and 
Scanning Electron Microscopy (SEM). Half of the sticks and slices obtained from each 
sample was subjected to immediate analyses (24 hours). The other half was stored in 
an oven at 37ºC with weekly changes of type I distilled water for artificial ageing for 6 
months. The data collected was treated using a 2-factor ANOVA of repeated 
measures, with a significance level of 5% (p<0.05), and 2-parameter Weibull test, using 
statistical software. Both WOL (p<0.001; 47.0 MPa ± 4.28) and CMB (p<0.001; 42.8 
MPa ± 4.44) showed RU results that were statistically higher than CER (36.9 MPa ± 
4.62), and with a statistical difference between them (p=0.044), with the highest mean 
for WOL in the immediate results. After aging, there was a statistically significant drop 
between the immediate CER group and the aged CER group (p=0.013), and a 
statistical difference was maintained between the aged CER (p<0.001; 31.2 MPa ± 
4.63) and the aged WOL (45.1 MPa ± 6.44) and CMB (42.2 MPa ± 5.78) groups, which 
showed no statistical difference between their immediate counterparts or between 
each other. Weibull test did not indicate a statistical difference between groups. FTIR 
spectroscopy showed that both substances were able to promote mineral replacement 
after conditioning with HF. Immediate SEM showed differences in hybridization quality 
between the CER group and the WOL and CMB groups. MOTM showed less fragility 
zone formation in the WOL and CMB groups compared to CER. The remineralizing 
bioparticles proved to be effective in mineral replenishment of conditioned dentin and 
promising in immediate and longitudinal adhesion with the universal adhesive system 
used in the etch-and-rinse mode. 
 
Keywords: dentin remineralization; adhesive systems; adhesive interface; bioparticle; 
bioactive materials 
 
 
 



SUMÁRIO 

 
 

1 INTRODUÇÃO .................................................................................................. 14 

2 REVISÃO DE LITERATURA ............................................................................. 18 

2.1 Evolução e desafios da adesão ................................................................... 18 

2.2 Materiais bioativos de ação remineralizante .............................................. 27 

3 PROPOSIÇÃO .................................................................................................. 34 

4 MATERIAL E MÉTODOS .................................................................................. 35 

4.1 Delineamento experimental ......................................................................... 35 

4.1.1 Fatores em estudo ..................................................................................... 36 

4.2 Aspectos éticos ............................................................................................ 36 

4.3 Materiais empregados .................................................................................. 36 

4.4 Obtenção das soluções de alfa-wollastonita e combeíta .......................... 37 

4.5 Obtenção e preparo dos espécimes ........................................................... 38 

4.5.1 Divisão dos grupos experimentais e protocolo restaurador ................. 40 

4.5.2 Secção e armazenamento das amostras ................................................. 43 

4.6 Teste de resistência de união à microtração (RU) ..................................... 44 

4.7 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) .. 46 

4.8 Microscopia Óptica com coloração de Tricômico de Masson (MOTM) ... 48 

4.9 Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) .............................................. 49 

4.10 Planejamento Estatístico ........................................................................... 50 

5 RESULTADO .................................................................................................... 52 

5.1 Teste de resistência de união à microtração ............................................. 52 

5.1.1 Estatística Descritiva ................................................................................. 52 

5.1.2 Estatística Inferencial ................................................................................ 54 

5.1.3 Análise do tipo de fratura ......................................................................... 59 

5.2 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) .. 60 

5.3 Microscopia Óptica com coloração de Tricômico de Masson (MOTM) ... 62 

5.4 Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) .............................................. 65 



6 DISCUSSÃO ..................................................................................................... 72 

7 CONCLUSÃO ................................................................................................... 80 

REFERÊNCIAS .................................................................................................... 81 



14 

 

   
 

1 INTRODUÇÃO 

 

 

Com o passar dos anos, os sistemas adesivos evoluíram de uma forma que 

permitiu diferentes abordagens para a formação da camada híbrida, seja através do 

condicionamento prévio da dentina, técnica conhecida como “Convencional”, 

“Condicionamento e Lavagem”, ou “Etch-and-Rinse” (ER), ou por meio da aplicação 

direta do sistema sob a estrutura dentinária, com a técnica “Autocondicionante” ou 

“Self-Etch” (SE) (Perdigão et al., 2021; van Meerbeek et al., 2020). Apesar dos 

avanços, no entanto, ainda existem fatores que comprometem a longevidade das 

restaurações, como a hidrólise dos polímeros e/ou da própria fibra colágena, seja por 

ação química dos fluidos e solventes orais, ou enzimática, pela ativação de enzimas 

conhecidas como metaloproteinases (MMPs), esterases e enzimas do complexo 

cisteíno-catepsinas (Feitosa et al., 2019; Spencer et al., 2012; Spencer et al., 2019; 

Tay et al., 2002; van Landuyt et al., 2005). 

Somado a isso, existem situações clínicas em que os substratos dentais 

sofrem modificações estruturais indesejáveis, tornando-os menos favoráveis à 

adesão. Em dentes de pacientes submetidos à radiação ionizante, para tratamento de 

câncer de cabeça e pescoço, ocorre uma perda gradual do conteúdo mineral e 

orgânico da dentina devido a ação dos radicais livres, em especial na presença de 

água, tornando as fibras colágenas mais frágeis e consequentemente mais difícil de 

promover uma adesão satisfatória (Arid et al., 2020; Douchy et al., 2022; Gupta et al., 

2022; Lopes et al., 2021; Muñoz et al., 2020; Oglakci et al., 2022; Rodrigues et al., 

2018). Já em dentes que sofrem de processo erosivo, ocorre uma gradual perda 

mineral, resultando em uma dentina com matriz colágena desnaturada exposta e 

túbulos dentinários de diâmetros aumentados, promovendo uma formação de camada 

híbrida instável e mais fraca, com menor penetração dos monômeros resinosos dos 

sistemas adesivos (Frattes et al., 2017; Siqueira et al., 2023; Wendlinger et al., 2023; 

Wiegand et al., 2020). Alterações também ocorrem na dentina esclerosada, ou em 

substratos afetados por cárie, o que também levam a efeitos negativos na adesão 

(Florescu et al., 2015; Hass et al., 2019; Silva et al., 2022; Xuan W et al., 2010). 

Desde o início da observação e estudos da hibridização, com Nakabayashi 

(1982), observou-se uma série de mudanças no protocolo inicialmente proposto pelo 
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autor. Apesar dos resultados positivos de resistência de união do cloreto férrico 3% 

na fixação e estabilização do colágeno dentinário condicionado com um ácido mais 

brando (ácido cítrico 10%), o ácido fosfórico se manteve como principal agente 

condicionador até os dias atuais, mesmo com seu potencial mais agressivo e 

consequente maior vulnerabilidade à ação hidrolítica. Isso graças à molécula HEMA 

(2-hidroxietilmetacrilato), incorporada à grande maioria dos sistemas adesivos, capaz 

de re-expandir o colágeno colapsado, porém dando uma característica 

exageradamente hidrófila à interface (Nakabayashi, 1992; Nakabayashi et al., 1991, 

1992; Nakabayashi, Kojima, Matsuhara, 1982; Nakabayashi, Takarada, 1992). O uso 

do cloreto férrico, desde aquela época, já demonstrava o potencial do uso de agentes 

cross-linkers na estabilidade da camada híbrida, algo que acabou sendo esquecido 

com o avanço dos materiais adesivos, mas que vem sendo resgatado em estudos 

mais recentes (Bedran-Russo et al., 2008, 2014; Comba et al., 2020). 

Nesse sentido, diversas pesquisas têm sido realizadas a fim de impedir ou 

minimizar o processo de degradação adesiva, seja através de diferentes abordagens 

de condicionamento das estruturas dentárias e selamento das margens das 

restaurações (Ahmed et al., 2022; Anastasiadis et al., 2024; Chen et al., 2022; 

Gonçalves LL et al., 2024; Hass et al., 2021; Sato et al., 2019; Shimatani et al., 2019), 

otimização das técnicas de aplicação de sistemas adesivos já utilizados  (Ahrmed et 

al., 2020; Chasqueira et al., 2020; González et al., 2024; Jacker-Guhr et al., 2019; 

Ñaupari-Villasante et al., 2023; Tang et al., 2024; Yoshihara et al., 2021), inibição da 

ação enzimática na biodegradação das fibras colágenas não completamente 

envolvidas pelos monômeros resinosos (Cardoso et al., 2023; Chu et al., 2019; Costa 

et al., 2019; Sanon et al., 2019; Siqueira et al., 2019), entre outras aplicações com 

materiais bioativos utilizados em etapas adicionais nos procedimentos, ou embutidos 

na formulação dos materiais (Dipalma et al., 2024). Em substratos alterados, no 

entanto, além dessas medidas, a biomodificação por meio de materiais bioativos ou 

aplicação de laser de alta potência (Nd:YAG, Er:YAG, Er,Cr:YSGG) nos substratos ou 

sobre os materiais adesivos tem ganhado força, considerando o desafio oferecido na 

formação de uma camada híbrida apropriada em tais condições (Bedran-Russo et al., 

2014; Lopes et al., 2022; Marimoto et al., 2013; Ramos et al., 2015; Rao et al., 2023; 

Ribeiro et al., 2013; Sun et al., 2023). 

A proposta do modo autocondicionante dos sistemas adesivos até tem 
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potencial de evitar a desmineralização excessiva da dentina durante o processo 

adesivo em substratos normais, e consequentemente eliminar a possibilidade de 

alguns dos efeitos deletérios mencionados (van Meerbeek et al., 2020). Entretanto, 

não há relatos desta técnica por si só reverter a desmineralização de processos 

patológicos (cárie, erosão e efeitos de radiação), além de não haver comprovação 

clínica de melhores resultados de retenção das restaurações em comparação com a 

técnica de condicionamento e lavagem (Dreweck et al., 2021; Hass et al., 2019; Ma et 

al., 2023; Peumans et al., 2023; Schroeder et al., 2017), que ainda continua muito 

utilizada pelos profissionais. Além disso, ainda é possível observar processos de 

degradação, independente da técnica utilizada (Feitosa et al., 2019), principalmente 

quando se trata de adesivos simplificados, como é o caso dos adesivos universais, 

que apesar de estarem apresentando bons resultados de desempenho clínico 

longitudinal (Zanatta et al., 2019), possuem especificidades que não podem ser 

ignoradas quanto ao seu processo de degradação, observadas em laboratório 

(Jacker-Guhr et al., 2019; Yamauchi et al., 2019). 

Há um destaque recente às pesquisas relacionadas à remineralização 

dentinária, seja por componentes adicionados aos materiais restauradores (Liang et 

al., 2019; Lima et al., 2024; Mousavinasab et al., 2023; Tao et al., 2019; Wang et al., 

2019) ou substâncias com potencial remineralizante aplicadas sobre o tecido como 

pré-tratamento (Bai et al., 2024; Chen et al., 2020; Kim et al., 2020; Tao et al., 2020; 

Thimmaiah et al., 2019; Yang et al., 2024; Zhou et al., 2020), com resultados bastante 

promissores. O grande diferencial do processo remineralizante se dá através da 

recuperação da parte mineral da estrutura dentinária, em especial sob o protocolo de 

condicionamento e lavagem, com condicionamento ácido da dentina. A ideia seria não 

apenas formar nova estrutura mineral na região, mas também reduzir a zona de 

fragilidade, de fibras colágenas desmineralizadas expostas na base da camada 

híbrida, com potencial de acúmulo de água residual e degradação longitudinal (Chen 

et al., 2020). Neste cenário, há a recuperação das propriedades biomecânicas e 

químicas perdidas, (He et al., 2019), com deposição do mineral na dentina, 

considerando a capacidade lenta das fibras colágenas promoverem a nucleação e 

formação da hidroxiapatita (HA), tal como a inserção de algum agente que favoreça a 

biomineralização (Liang et al., 2019; Zhou et al., 2012). 

Nesse sentido, duas biopartículas cerâmicas promissoras, por suas 
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propriedades se destacam: a α-wollastonita, um silicato de cálcio sintético altamente 

bioativo, que quando em contato com fluidos corporais promove liberação de íons de 

cálcio, que precipitam e interagem com os íons fosfato do fluido, induzindo a formação 

de uma camada superficial de hidroxiapatita e promovendo a mineralização do 

colágeno (Ribas et al., 2019; Ribas et al., 2020); e a combeíta (fase cristalizada do 

biovidro 45S5), que possui potencial remineralizante similar à wollastonita, porém com 

o diferencial de também possuir propriedades antimicrobianas, sendo considerado 

como padrão ouro em termos de bioremineralização (Spirandeli et al., 2021). Ambas 

são fases cristalinas de alta bioatividade, e possuem o potencial de interagir com o 

ambiente biológico e se integrar quimicamente com o meio, sem a necessidade de 

intermediários biomiméticos, o que caracteriza uma vantagem em seu uso. Sendo 

assim, há interesse em se comparar a efetividade de ambas as bioparticulas em 

substratos dentais, visando uma aplicabilidade clínica futura. 

Considerando que a proposta da remineralização dentinária tem o potencial 

de promover maior longevidade das restaurações através da redução da degradação 

adesiva (Chen et al., 2020; He et al., 2019; Kim et al., 2020; Liang et al., 2019; Tao et 

al., 2019, 2020; Thimmaiah et al., 2019; Wang et al., 2019; Zhou et al., 2020); aliado 

à necessidade de contornar efeitos deletérios em substratos desfavoráveis à adesão, 

através de estudos com materiais e técnicas com potencial de biomodificação 

(Bedran-Russo et al., 2014; Lopes et al., 2022; Marimoto et al., 2013; Ramos et al., 

2015; Rao et al., 2023; Rodrigues et al., 2018;  Silva et al., 2022; Sun et al., 2023; 

Wendlinger et al., 2023); além da utilização prevalente da técnica de condicionamento 

ácido em dentina por parte dos dentistas, há a necessidade de estudos que não 

apenas observem o processo remineralizante em si, mas também testem protocolos 

de aplicação clinicamente viáveis, além da observação dos resultados imediatos e 

longitudinais da adesão nesses substratos, quando em comparação aos substratos 

não tratados (Braga, Fronza, 2020). Com isso, será possível indicar potencial real de 

aplicabilidade clínica, visando uma adesão mais confiável à longo prazo. 
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7 CONCLUSÃO 

 
 

As biopartículas remineralizantes demonstraram ser eficazes na reposição 

mineral da dentina condicionada e promissoras na adesão imediata e longitudinal com 

sistema adesivo universal utilizado no modo de condicionamento e lavagem. Mais 

estudos seriam interessantes de serem conduzidos, a fim e de testar estes resultados 

clinicamente e em substratos dentinários em condições atípicas. 
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