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Jampani JLA. Efeito do tratamento da guta-percha com biosilicato e sua interacéo
com cimentos endododnticos [dissertacdo de mestrado]. Araraquara: Faculdade de
Odontologia da UNESP; 2025.

RESUMO
Guta-percha (GP) ndo apresenta adequada interface com o cimento obturador.

Biosilicato (BS, LaMaV-UFSCar, Sdo Carlos, SP, Brasil) € uma composicdo de
biovidro com propriedades bioativas, podendo promover bioatividade. Subprojetol.:
O objetivo desse estudo foi avaliar revestimento de superficie (dip-coating) da guta-
percha (GP) por Biosilicato (BS) e sua interacdo com cimentos endoddnticos.
Metodologia: A GP foi revestida por BS 2,5% (GPBS 2,5%), 5% (GPBS 5%) e 10%
(GPBS 10%) (n=3). A concentracdo de 5% foi selecionada para andlise de superficie
por espectroscopia por energia dispersiva (EDS), por espectroscopia no
infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) e resisténcia de unido (RU) pelo
teste de tracdo. A interface entre a GP, GPBS5% e o0s cimentos endoddnticos
bioceramicos Bio-C Sealer (BCS, Angelus, Brasil), BioRoot (BR, Septodent, Franca)
(BR) e cimento resinoso AH Plus (AHP, Dentsply, Alemanha) sem e ap6s imerséo
em PBS por 28 dias (GP28D), (GPBS5%28D) foi realizada por FTIR. GP e GPBS5%
foram colocadas em contato com o0s cimentos para avaliagcdo da RU por meio do
teste de tracdo (n=11). Os dados foram analisados por ANOVA e teste de Tukey
(p<0,05). Resultados: GPBS 5% e 10% apresentaram maior cobertura superficial
apos imersao em PBS (p<0,05), sugerindo potencial bioativo (PB). EDS, ap6s PBS,
demonstrou para GP BS5% significante presenca de Calcio e fosforo, evidenciando
o PB. FTIR na interface GP sem revestimento e 0s cimentos antes e apds PBS
indicou baixa interacdo quimica. GPBS5% em contato com o0s cimentos
bioceramicos sem imersdo demonstrou presenca de carbonatos, calcio e silica na
interface, reforcando a interagdo BS cimentos. ApGs imersdo da GPBS5%28D em
contato com os cimentos bioceramicos (BCS e BR), foram observadas bandas
espectrais compativeis com a formacédo de cristais de apatita carbonatada, em
comparacao a GPBS5% sem PBS, indicando maior bioatividade e interacdo. Para
AHP baixa interacdo quimica com GPBS5% foi observada antes e apos PBS.
GPBS5%-BCS e GPBS5%-BR apresentaram maior RU que grupos sem
revestimento (p<0,05). Para o AHP, a RU foi similar com e sem revestimento por BS
(p>0,05). Conclusbes: A GP revestida com biosilicato apresentou potencial bioativo
e promoveu maior interacdo quimica e RU com cimentos bioceramicos. Subprojeto
2. Este estudo teve como objetivo avaliar o efeito da incorporacdo fisica de
Biosilicato na Guta-Percha, bem como investigar sua interagdo com diferentes
cimentos endodoénticos. Metodologia: Foi realizada a incorporacdo fisica de
Biosilicato em p6 na concentracdo de 2% em massa da GP (GPBS2%). A analise
superficial da foi realizada por microscopia eletrbnica de varredura (MEV) e
espectroscopia por energia dispersiva (EDS) antes e ap0s imersdo em solucdo
tampao fosfato (PBS) por 28 dias (n=3). A andlise da interface entre a GP, GPBS2%
e 0s cimentos endodonticos bioceramicos Bio-C Sealer (BCS) e BioRoot RCS (BR) e
o resinoso AH Plus (AHP) sem e apods imersdo em PBS por 28 dias (GP28D),



(GPBS2%28D) foi realizada por espectroscopia no infravermelho com transformada
de Fourier (FTIR), utilizando espectrofotometro Bruker Vertex 70 acoplado ao
microscopio Bruker Hyperion 2000. GP sem tratamento e GPBS2% foram colocadas
em contato com os cimentos para avaliagao da resisténcia de Unido (RU) por meio
do teste de tracdo (n=11). Os dados foram analisados por ANOVA e teste de Tukey
(p<0,05). Resultados: GPBS2% apresentou maior cobertura superficial apés
imersdo em PBS (p<0,05), sugerindo potencial bioativo (PB). EDS, apdés PBS,
demonstrou para GPBS2% significante presenca de Calcio e fosforo, sugerindo PB.
FTIR demonstrou para a interface entre a GP sem revestimento e cimentos antes e
apos PBS baixa interacdo quimica. GPBS2% em contato com cimentos
bioceramicos sem imersdo, apresentaram presenca de carbonatos, célcio e silica,
reforcando a interagdo do BS com os cimentos. Apds imersdo GPBS2%28D em
contato com os cimentos bioceramicos (BCS e BR), bandas espectrais compativeis
com a formacdo de cristais de apatita carbonatada foram observadas, em
comparacao a GPBS2% sem PBS, indicando aumento na bioatividade e interacao
quimica na interface. Para AHP baixa interacdo quimica com GPBS5% foi
observada sem imersdo em PBS. ApoOs PBS, foi observada uma discreta alteracéo
quimica na interface. GPBS52%-BCS e GPBS2%-BR apresentaram maior
resisténcia de unido que a GP sem tratamento (p<0,05). Para AHP, a GP sem
tratamento e GPBS2% apresentaram RU semelhantes (p>0,05). Concluséo: GP
incorporada com biosilicato 2% apresentou potencial bioativo, e promoveu maior
interacdo quimica na interface com cimentos bioceramicos, com deposicdo de
apatita carbonatada. A incorporacdo de biosilicato 2% na GP aumentou
significantemente a resisténcia de unido com os cimentos bioceramicos BCS e BR e
manteve a RU para AHP. Sendo assim, a incorporacdo de biosilicato na composicao
da GP, pode ser uma alternativa relevante para melhorar interacdo e estabilidade
quimica na interface obturadora entre GP e cimentos bioceramicos.

Palavras-chave: Calcarea silicata; Guta-percha; materiais biocompativeis; materiais
dentarios; Materiais restauradores do canal radicular.



Jampani JLA. Effect of gutta-percha treatment with biosilicate and its interaction with
bioceramic endodontic sealers [dissertacdo de mestrado]. Araraquara: Faculdade de
Odontologia da UNESP; 2025.

ABSTRACT

Gutta-percha (GP) does not present an adequate interface with the root canal sealer.
Biosilicate (BS, LaMaV-UFSCar, Sao Carlos, SP, Brazil) is a bioglass composition
with bioactive properties and can promote bioactivity. Subproject 1: The objective of
this study was to evaluate the surface coating (dip-coating) of gutta-percha (GP) with
Biosilicate (BS) and its interaction with endodontic sealers. Methodology: The GP
was coated with BS 2.5% (GPBS 2.5%), 5% (GPBS 5%), and 10% (GPBS 10%) (n =
3). The 5% concentration was selected for surface analysis by energy-dispersive
spectroscopy (EDS) and Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR), and bond
strength (RU) by tensile testing. The interface between GP, GPBS5% and the
bioceramic endodontic sealers Bio-C Sealer (BCS, Angelus, Brazil), BioRoot (BR,
Septodent, France) (BR) and resin cement AH Plus (AHP, Dentsply, Germany)
without and after immersion in PBS for 28 days (GP28D), (GPBS5%28D) was
performed by FTIR. GP and GPBS5% were placed in contact with the sealers to
evaluate the UR through the tensile test (n=11). The data were analyzed by ANOVA
and Tukey's test (p<0.05). Results: GPBS 5% and 10% showed greater surface
coverage after immersion in PBS (p<0.05), suggesting bioactive potential (PB). EDS,
after PBS, demonstrated for GP BS5% significant presence of calcium and
phosphate, evidencing PB. FTIR at the interface GP without coating and cements
before and after PBS indicated low chemical interaction. GPBS5% in contact with
bioceramic cements without immersion demonstrated the presence of carbonates,
calcium and silica at the interface, reinforcing the BS cement interaction. After
immersion of GPBS5%28D in contact with bioceramic cements (BCS and BR),
spectral bands compatible with the formation of carbonated apatite crystals were
observed, compared to GPBS5% without PBS, indicating greater bioactivity and
interaction. For AHP, low chemical interaction with GPBS5% was observed before
and after PBS. GPBS5%-BCS and GPBS5%-BR presented higher RU than groups
without coating (p<0.05). For AHP, the RU was similar with and without BS coating
(p>0.05). Conclusions: The GP coated with biosilicate showed bioactive potential
and promoted greater chemical interaction and RU with bioceramic cements.
Subproject 2: This study aimed to evaluate the effect of the physical incorporation of
Biosilicate in Gutta-Percha, as well as to investigate its interaction with different
endodontic sealers. Methodology: Physical incorporation of Biosilicate powder at a
concentration of 2% by mass of GP (GPBS2%) was performed. Surface analysis was
performed by scanning electron microscopy (SEM) and energy-dispersive
spectroscopy (EDS) before and after immersion in phosphate buffer solution (PBS)
for 28 days (n=3). The analysis of the interface between GP, GPBS2% and the
bioceramic endodontic sealers Bio-C Sealer (BCS) and BioRoot RCS (BR) and the
resin AH Plus (AHP) without and after immersion in PBS for 28 days (GP28D),
(GPBS2%28D) was performed by Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR),
using a Bruker Vertex 70 spectrophotometer coupled to a Bruker Hyperion 2000
microscope. GP without treatment and GPBS2% were placed in contact with the
sealers to evaluate the Bond Strength (RU) through the tensile test (n=11). The data
were analyzed by ANOVA and Tukey's test (p<0.05). Results: GPBS2% showed
greater surface coverage after immersion in PBS (p<0.05), suggesting bioactive
potential (BP). EDS, after PBS, demonstrated a significant presence of calcium and
phosphate for GPBS2%, suggesting BP. FTIR demonstrated low chemical interaction



for the interface between uncoated GP and cements before and after PBS. GPBS2%
in contact with bioceramic cements without immersion showed the presence of
carbonates, calcium, and silica, reinforcing the interaction of BS with the cements.
After immersion, GPBS2%28D in contact with bioceramic cements (BCS and BR),
spectral bands compatible with the formation of carbonated apatite crystals were
observed, compared to GPBS2% without PBS, indicating an increase in bioactivity
and chemical interaction at the interface. For AHP, low chemical interaction with
GPBS5% was observed without immersion in PBS. After PBS, a discreet chemical
change was observed at the interface. GPBS52%-BCS and GPBS2%-BR showed
higher bond strength than untreated GP (p<0.05). For AHP, untreated GP and
GPBS2% showed similar RU (p>0.05). Conclusion: GP incorporated with 2%
biosilicate showed bioactive potential and promoted greater chemical interaction at
the interface with bioceramic cements, with deposition of carbonated apatite. The
incorporation of 2% biosilicate into GP significantly increased the bond strength with
BCS and BR bioceramic cements and maintained the UR for AHP. Therefore, the
incorporation of biosilicate into GP composition may be a relevant alternative for
improving the interaction and chemical stability at the obturator interface between GP
and bioceramic cements.

Keywords: Calcarea silicata; Gutta-percha; biocompatible materials; dental
materials; root canal filling materials.
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1 INTRODUCAO

A obturacdo dos canais radiculares tem como objetivo o selamento eficaz do
sistema de canais, prevenindo a reinfeccdo e, consequentemente, contribuindo para
0 sucesso do tratamento endodoéntico’3. Para isso, 0os materiais obturadores devem
apresentar compatibilidade biolégica e, preferencialmente, induzir o reparo periapical
por mineralizagdo®. Os cimentos endodonticos exercem papel fundamental ao
estabelecerem a conexao entre a dentina e a guta-percha, assegurando o selamento
dos canais radiculares®. Assim, a qualidade da interface entre a guta-percha e o
cimento obturador bioceramico (GP-COB) torna-se um aspecto relevante a ser
considerado®1%,

A técnica convencional de obturacdo utiliza materiais sélidos, geralmente cones
de guta-percha (GP), associados a um cimento endodbntico que preenche o0s
espacos entre a dentina e a GP, promovendo o selamento adequado dos canais
radiculares'?*3, A GP é um material inerte, comercializado em forma de cones,
composta por uma fracdo inorganica de sulfato de bario (BaSO,) e 6xido de zinco
(Zn0), e uma fragcdo organica formada por ceras, resinas e a prépria guta-percha'.
Suas principais propriedades incluem biocompatibilidade, estabilidade dimensional,
radiopacidade, termoplasticidade e a possibilidade de remocdo em casos de
retratamento®>. No entanto, por ndo apresentar propriedades adesivas, a GP pode
permitir microfiltracbes durante a obturacéo, o que justifica a importancia do cimento
obturador'4,

O AH Plus (Dentsply Sirona, Alemanha) é um cimento resinoso amplamente
utilizado, conhecido por sua baixa solubilidade!®!’, pH alcalino, radiopacidade,
estabilidade dimensional'® e adesdo predominantemente fisica com a dentina?.
Comparado aos cimentos bioceramicos, o AH Plus tende a induzir maior resposta
inflamatéria?® e menor viabilidade celular?!. Sua adeséo a dentina ocorre por coeséo
entre suas moléculas e pela capacidade de penetragcdo em irregularidades da
superficie dentinaria®?.

Cimentos bioceramicos, também conhecidos como a base de silicato de calcio, tém
sido desenvolvidos por suas caracteristicas de biocompatibilidade, bioatividade,
alcalinidade e atividade antimicrobiana?3. Apesar dessas propriedades, podem
apresentar maior solubilidade. O BioRoot RCS (Septodont, Franga) € um exemplo

de cimento bioceramico em forma de pé e liquido, composto por silicato tricalcico,
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oxido de zirconio e povidona no po, enquanto o liquido contém solucédo aquosa de
cloreto de calcio e policarboxilato32425, A sua capacidade de promover bioatividade,
biocompatibilidade e reparacéo tecidual esta associada a liberacdo prolongada de
fons calcio e hidroxila?®. O BioRoot apresenta selamento adequado com a dentina
dos canais radiculares e boa resisténcia ao deslocamento. Seu pH alcalino favorece
a agdo antibacteriana e o estimulo a formacéo de tecido mineralizado!3?”.

O Bio-C Sealer (Angelus, Brasil) € um cimento bioceramico pronto para uso, cuja
formulacéo inclui silicatos de calcio, silicato tricalcico, silicato dicalcico, aluminato
tricélcico, 6xido de célcio, 6xido de zircbnia, 6xido de silicio, polietilenoglicol e éxido
de ferrol3202428 Esse material apresenta escoamento adequado, estabilidade
dimensional, radiopacidade e boa resisténcia de unido com a dentinal32024 Além
disso, € biocompativel e possui capacidade de liberacdo de ions calcio, que
contribuem para sua bioatividade?0:24.28.29,

A reinfeccdo do sistema de canais radiculares pode ocorrer por duas vias principais.
A via coronal é caracterizada pela infiltragdo de microrganismos devido a falha no
selamento coronério, sendo que a baixa qualidade da obtura¢do do canal € um fator
critico para o insucesso do tratamento endodontico®. Ja& a via apical esta
relacionada a complexidade microbiana do terco apical, onde se observa uma
comunidade mais diversificada e anaerdbica do que na porcdo coronariadl. A
interface entre GP e cimento € reconhecida como um ponto critico e passivel de
microinfiltracdo no sistema de canais radiculares?s.

Com o objetivo de melhorar essa interface, técnicas de obturacdo utilizando
cimentos bioceramicos em conjunto com cones de guta-percha revestidos e
impregnados com nanopatrticulas biocerdmicas foram desenvolvidas, promovendo
maior interacéo e adesdo entre as particulas dos dois materiais®?. Materiais como
vidros bioativos tém sido utilizados em implantodontia para promover ligacéo
guimica entre implante e tecido hospedeiro3334, destacando-se por sua bioatividade
e atividade antimicrobiana3>-38.

Nesse contexto, o Biosilicato® (LaMaV-UFSCar, Sdo Carlos, SP, Brasil) surge como
uma composicdo especifica de um material vitroceramico, desenvolvido por
tratamento térmico controlado, com aplicagbes médicas e odontoldgicas®®. Entre
suas principais propriedades, destacam-se a bioatividade, osteoconducéo,
osteoinducdo e o estimulo ao reparo e consolidacdo de fraturas*®. O Biosilicato

também foi proposto no tratamento da hipersensibilidade dentinaria, devido a sua
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capacidade de promover a deposi¢cdo de hidroxicarbonato apatita nos tubulos
dentinarios abertos®®. A interacdo entre o Biosilicato e os tecidos dentinarios pode
induzir a formacdo de uma camada de hidroxiapatita carbonatada (HCA)*'. Dessa
forma, o uso do Biosilicato no tratamento superficial da GP representa uma
abordagem inovadora para promover maior bioatividade e interacdo quimica com
cimentos endodoénticos bioceramicos.

O dip-coating € uma técnica amplamente empregada para a aplicacdo de
nanoparticulas em diferentes substratos. Trata-se de um método simples, de baixo
custo, confiavel e reprodutivel, que consiste na imersdo do material em uma
suspensao, permitindo o revestimento de particulas sobre sua superficie. Além
disso, a incorporacédo fisica de particulas a massa do material também é uma
alternativa viavel para modificagdo de propriedades*.

A caracterizacdo dos materiais pode ser realizada por diversas técnicas. O
microscopio eletrénico de varredura (MEV) permite a andlise microestrutural de
amostras soélidas com alta resolucdo e obtencdo de imagens tridimensionais®.
Seccgodes transversais de dentina obturadas podem ser examinadas por MEV para
avaliacdo da interface GP-CO%*. A espectroscopia por dispersédo de energia de raios
X (EDS) é utilizada para identificar e quantificar elementos quimicos na superficie,
como célcio (Ca), fésforo (P), oxigénio (O), carbono (C) e silicio (SiO;)*4. A
espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) também é
amplamente usada na caracterizacdo quimica de superficies, permitindo a
identificacdo de grupos funcionais e composi¢cdes quimicas por meio de bandas
vibracionais caracteristicas*®-*, Complementarmente, a resisténcia de unido entre
materiais dentarios pode ser avaliada por meio de testes mecanicos, fornecendo
dados sobre a forca necessaria para o deslocamento dos materiais e sua
capacidade de prevenir microinfiltracdo*?.

Dessa forma, considerando as propriedades bioativas do Biosilicato, seu uso como
tratamento de superficie da guta-percha configura uma proposta promissora para
aumentar a adesdo com cimentos obturadores, minimizar a microinfiltracdo e

potencialmente melhorar o sucesso dos tratamentos endodoénticos.
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5 CONCLUSAO

Conclui-se que, a tanto o revestimento quanto a incorporacdo de biosilicato
na GP fez com que a GP apresentasse potencial bioativo e interagcdo quimica com
0s cimentos bioceramicos BCS e BR. Além disso, aumentou significantemente a
resisténcia de unido com os cimentos bioceramicos BCS e BR e manteve a RU para
AHP. Sendo assim, o tratamento da GP com biosilicato seja por meio do
revestimento ou incorporacdo, pode ser uma alternativa relevante para melhorar a
adesdo e estabilidade quimica na interface obturadora entre GP e cimentos

bioceramicos.
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