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IMPACTO POTENCIAL DESTA PESQUISA

O uso de bioparticulas remineralizantes demonstrou significativo impacto em
substratos dentinarios desmineralizados, promovendo aumento na qualidade e
longevidade adesiva. Tais resultados podem impactar novas pesquisas, com
aplicabilidade clinica, beneficiando inUmeros pacientes que possuem alteracdes de

substrato pelas mais diversas razoes.

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

Mendon¢ca RP. Impacto da aplicagdo de substancias remineralizantes pos
condicionamento na adesao longitudinal a dentina: estudo “in vitro”. [tese]. S&o José
dos Campos (SP): Universidade Estadual Paulista (UNESP), Instituto de Ciéncia e
Tecnologia; 2025.

Este trabalho avaliou os efeitos imediatos e longitudinais de duas diferentes solucdes
contendo bioparticulas com potencial remineralizante (Combeita e a-Wollastonita),
qgquando aplicadas como pré-tratamento em substrato condicionado com acido
fosférico 37% (AF), seguido da aplicagcdo de sistema adesivo universal (AU), na
resisténcia de unido a 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 | - Wollastonita (WOL) e Experimental
Il - Combeita (CMB). Vinte dentes de cada grupo foram submetidos ao protocolo de
condicionamento e lavagem da dentina previamente ao AU, sendo WOL e CMB
submetidos a aplicacdo das respectivas solugcbes previamente a aplicacao do AU, e
em seguida restauradas e preparadas para analise de RU a microtracdo. 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 analise
em microscopia 6ptica com Tricobmico de Masson (MOTM) e microscopia eletrénica
de varredura (MEV). Metade dos palitos e fatias obtidas de cada amostra foram
submetidos as analises imediatas (24h), enquanto a outra metade foi armazenada em
estufa a 37°C com trocas semanais de agua destilada tipo | para envelhecimento
artificial por 6 meses. Os dados coletados foram tratados por meio de ANOVA 2
fatores de medidas repetidas, com nivel de significancia de 5% (p<0,05), e médulo de
Weibull 2 parametros, em software estatistico. 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 diferenca estatistica
entre si (p=0,044), com a maior média referente a WOL nos resultados imediatos.
Apds o envelhecimento, constatou-se queda estatisticamente significativa entre o
grupo CER imediato e CER envelhecido (p=0,013), além da manutencéo da diferenca
estatistica 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 ndo apresentaram
diferenca estatistica entre seus pares imediatos e nem entre si. O modulo de Weibull
nao indicou diferenca estatistica entre os grupos. A espectroscopia FTIR demonstrou
que ambas as substancias foram capazes de promover reposicdo mineral apés
condicionamento com AF. A MEV imediata evidenciou diferencas na qualidade da
hibridizagao entre o grupo CER e os grupos WOL e CMB. A MOTM evidenciou uma
menor formacéo de zona de fragilidade nos grupos WOL e CMB em comparacao ao
CER. As bioparticulas remineralizantes demonstraram ser eficazes na reposi¢ao
mineral da dentina condicionada e promissoras na adesao imediata e longitudinal com
sistema adesivo universal utilizado no modo de condicionamento e lavagem.

Palavras-chave: remineralizacdo dentindria; sistemas adesivos; interface adesiva;
bioparticula; materiais bioativos



ABSTRACT

Mendonga RP. Impact of the application of remineralizing agents after etching on
longitudinal adhesion to dentin: an "in vitro" study. [doctorate thesis]. Sdo José dos
Campos (SP): S&o 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 a-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 37°C with weekly changes of type | 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
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1 INTRODUCAO

Com o passar dos anos, 0s sistemas adesivos evoluiram de uma forma que
permitiu diferentes abordagens para a formacao da camada hibrida, seja através do
condicionamento prévio da dentina, técnica conhecida como “Convencional’,
“Condicionamento e Lavagem”, ou “Etch-and-Rinse” (ER), ou por meio da aplicagao
direta do sistema sob a estrutura dentinaria, com a técnica “Autocondicionante” ou
“Self-Etch” (SE) (Perdigdo et al., 2021; van Meerbeek et al., 2020). Apesar dos
avancos, no entanto, ainda existem fatores que comprometem a longevidade das
restauracdes, como a hidrélise dos polimeros e/ou da prépria fibra coldgena, seja por
acdo quimica dos fluidos e solventes orais, ou enzimatica, pela ativacdo de enzimas
conhecidas como metaloproteinases (MMPSs), esterases e enzimas do complexo
cisteino-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 situacdes clinicas em que os substratos dentais
sofrem modificacBes estruturais indesejaveis, tornando-os menos favoraveis a
adesdo. Em dentes de pacientes submetidos a radiacéo ionizante, para tratamento de
cancer de cabeca e pescoco, ocorre uma perda gradual do conteiddo mineral e
organico da dentina devido a acao dos radicais livres, em especial na presenca de
agua, tornando as fibras colagenas mais frageis e consequentemente mais dificil de
promover uma adesdao satisfatoria (Arid et al., 2020; Douchy et al., 2022; Gupta et al.,
2022; Lopes et al., 2021; Mufioz et al., 2020; Oglakci et al., 2022; Rodrigues et al.,
2018). J4 em dentes que sofrem de processo erosivo, ocorre uma gradual perda
mineral, resultando em uma dentina com matriz colagena desnaturada exposta e
tubulos dentinarios de diametros aumentados, promovendo uma formacgéo de camada
hibrida instavel e mais fraca, com menor penetragdo dos monémeros resinosos dos
sistemas adesivos (Frattes et al., 2017; Siqueira et al., 2023; Wendlinger et al., 2023;
Wiegand et al., 2020). Alteragbes também ocorrem na dentina esclerosada, ou em
substratos afetados por céarie, o que também levam a efeitos negativos na adeséao
(Florescu et al., 2015; Hass et al., 2019; Silva et al., 2022; Xuan W et al., 2010).

Desde o inicio da observacéo e estudos da hibridizacdo, com Nakabayashi
(1982), observou-se uma série de mudancas no protocolo inicialmente proposto pelo
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autor. Apesar dos resultados positivos de resisténcia de unido do cloreto férrico 3%
na fixacdo e estabilizacdo do colageno dentinario condicionado com um acido mais
brando (&cido citrico 10%), o acido fosforico se manteve como principal agente
condicionador até os dias atuais, mesmo com seu potencial mais agressivo e
consequente maior vulnerabilidade a acao hidrolitica. Isso gracas a molécula HEMA
(2-hidroxietilmetacrilato), incorporada a grande maioria dos sistemas adesivos, capaz
de re-expandir o colageno colapsado, porém dando uma caracteristica
exageradamente hidréfila a interface (Nakabayashi, 1992; Nakabayashi et al., 1991,
1992; Nakabayashi, Kojima, Matsuhara, 1982; Nakabayashi, Takarada, 1992). O uso
do cloreto férrico, desde aquela época, jA demonstrava o potencial do uso de agentes
cross-linkers na estabilidade da camada hibrida, algo que acabou sendo esquecido
com o avanc¢o 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 tém sido realizadas a fim de impedir ou
minimizar o processo de degradacao adesiva, seja através de diferentes abordagens
de condicionamento das estruturas dentarias e selamento das margens das
restauracdes (Ahmed et al., 2022; Anastasiadis et al., 2024; Chen et al., 2022;
Goncalves LL et al., 2024; Hass et al., 2021; Sato et al., 2019; Shimatani et al., 2019),
otimizacao das técnicas de aplicacédo de sistemas adesivos ja utilizados (Ahrmed et
al., 2020; Chasqueira et al., 2020; Gonzalez et al., 2024; Jacker-Guhr et al., 2019;
Naupari-Villasante et al., 2023; Tang et al., 2024; Yoshihara et al., 2021), inibicdo da
acdo enzimatica na biodegradacdo das fibras colagenas ndo completamente
envolvidas pelos monémeros resinosos (Cardoso et al., 2023; Chu et al., 2019; Costa
et al., 2019; Sanon et al., 2019; Siqueira et al., 2019), entre outras aplicagbes com
materiais bioativos utilizados em etapas adicionais nos procedimentos, ou embutidos
na formulacdo dos materiais (Dipalma et al., 2024). Em substratos alterados, no
entanto, além dessas medidas, a biomodificacdo por meio de materiais bioativos ou
aplicacéo de laser de alta poténcia (Nd:YAG, Er:YAG, Er,Cr:YSGG) nos substratos ou
sobre os materiais adesivos tem ganhado forca, considerando o desafio oferecido na
formacdo de uma camada hibrida apropriada em tais condi¢bes (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 desmineralizacdo 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,
ndo h4 relatos desta técnica por si sO reverter a desmineralizacdo de processos
patolégicos (carie, erosdo e efeitos de radiacdo), além de ndo haver comprovacao
clinica de melhores resultados de retencéo das restauracfes em comparagcao 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 possivel observar processos de
degradacéo, 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 clinico
longitudinal (Zanatta et al., 2019), possuem especificidades que ndo podem ser
ignoradas quanto ao seu processo de degradacdo, observadas em laboratério
(Jacker-Guhr et al., 2019; Yamauchi et al., 2019).

Ha um destaque recente as pesquisas relacionadas a remineralizacdo
dentinéaria, 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 substancias 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 da através da
recuperacado da parte mineral da estrutura dentinaria, em especial sob o protocolo de
condicionamento e lavagem, com condicionamento acido da dentina. A ideia seria ndo
apenas formar nova estrutura mineral na regido, mas também reduzir a zona de
fragilidade, de fibras coldgenas desmineralizadas expostas na base da camada
hibrida, com potencial de acumulo de 4gua residual e degradacéo longitudinal (Chen
et al., 2020). Neste cenario, ha a recuperacdo das propriedades biomecanicas e
quimicas perdidas, (He et al.,, 2019), com deposicdo do mineral na dentina,
considerando a capacidade lenta das fibras colagenas promoverem a nucleagéo e
formacao da hidroxiapatita (HA), tal como a insercéo de algum agente que favoreca a
biomineralizacéo (Liang et al., 2019; Zhou et al., 2012).

Nesse sentido, duas bioparticulas ceramicas promissoras, por suas
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propriedades se destacam: a a-wollastonita, um silicato de calcio sintético altamente
bioativo, que quando em contato com fluidos corporais promove liberacédo de ions de
calcio, que precipitam e interagem com os ions fosfato do fluido, induzindo a formacéo
de uma camada superficial de hidroxiapatita e promovendo a mineralizagdo do
colageno (Ribas et al., 2019; Ribas et al., 2020); e a combeita (fase cristalizada do
biovidro 45S5), que possui potencial remineralizante similar a wollastonita, porém com
o diferencial de também possuir propriedades antimicrobianas, sendo considerado
como padrao ouro em termos de bioremineralizagéo (Spirandeli et al., 2021). Ambas
sao fases cristalinas de alta bioatividade, e possuem o potencial de interagir com o
ambiente biologico e se integrar quimicamente com o meio, sem a necessidade de
intermediarios biomiméticos, o que caracteriza uma vantagem em seu uso. Sendo
assim, ha interesse em se comparar a efetividade de ambas as bioparticulas em
substratos dentais, visando uma aplicabilidade clinica futura.

Considerando que a proposta da remineralizacdo dentinaria tem o potencial
de promover maior longevidade das restauracdes através da reducdo da degradacéo
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
a necessidade de contornar efeitos deletérios em substratos desfavoraveis a adeséao,
através de estudos com materiais e técnicas com potencial de biomodificacédo
(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 utilizacdo prevalente da técnica de condicionamento
acido em dentina por parte dos dentistas, ha a necessidade de estudos que nao
apenas observem o processo remineralizante em si, mas também testem protocolos
de aplicacdo clinicamente viaveis, além da observacdo dos resultados imediatos e
longitudinais da adesdo nesses substratos, quando em compara¢do aos substratos
nao tratados (Braga, Fronza, 2020). Com isso, sera possivel indicar potencial real de

aplicabilidade clinica, visando uma adesao mais confiavel a longo prazo.
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7 CONCLUSAO

As bioparticulas remineralizantes demonstraram ser eficazes na reposicao
mineral da dentina condicionada e promissoras na adesao 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 dentinarios em condicdes atipicas.
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