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CONTEXTUALIZACAO

A evolucdo de materiais bioativos se destaca progressivamente ao longo do tempo,
principalmente os quais promovem a remineralizacdo dentindria (WANG et al., 2011). A
descoberta do Biovidro € de extrema importancia para essa evolucdo (FERNANDO et al.,
2017), é um biomaterial com capacidade de regeneracdo 0ssea e remineralizacdo da dentina,
devido a sua formacdo de Hidroxiapatita quando em contato com fluidos (WANG et al.,
2011). Essa caracteristica amplificou nas Ultimas quatro décadas o interesse sobre 0s
biovidros tanto na area de aplicacdo médica quanto odontoldgica, aumentando assim, o
namero de estudos e publicacBes sobre este assunto (FIUME et al., 2018; HENCH, 2013;
KAUR et al., 2013; OUDADESSE et al., 2013; BRINK et al., 1997).

O primeiro biovidro foi descoberto por Larry L. Hench em 1969 e comercialmente
chamado de Bioglass® (FIUME et al., 2018) . O bioglass 45S5, € predominantemente
formado por Silica(SiO2), sua unidade basica é o tetraedro de SiO4 capaz de compartilhar até
4 gtomos de oxigénio com outras unidades tetraédricas ou outros elementos (LIZZI et al.,
2017) Este material ja é amplamente utilizado na prética clinica que lida com regeneracdo
tecidual, no entanto, sua taxa, composicao e quantidade do biovidro de silica sdo dependentes
para torna-lo um agente remineralizador (HENCH, 2013). A partir da descoberta de Hench, a
variabilidade de biovidros, também chamados de vidros bioativos, vem aumento, incluindo-se
como importante o biovidro de Borato. Brink em 1990 prop6s os primeiros biovidros de
Borato, caracterizados por reduzir o coeficiente de expansdo térmica (RODRIGUEZ et al.,
2016), ser muito reativo e ter menor durabilidade quimica, portanto convertem mais
completamente e rapidamente em HA quando comparado ao de silica (KAUR et al., 2013;
GOETSCHIUS, 2014). Os vidros de borato possuem uma rede B>Os que pode ocorrer tanto
na coordenacgdo triangular quanto tetraédrica, mas principalmente na forma triangular. Por
apresentar um alto potencial na regeneracdo 0ssea, possui sua completa conversao em apatita
através de uma série de reacdes de dissolucdo-precipitacdo semelhantes as do biovidro 45S5
(L1ZZI1 et al., 2013).



O fldor é conhecido por ter potencial anticariogénico, bem como, possuir a capacidade
de aumentar a resisténcia da dentina aos acidos presentes na cavidade bucal e prevenindo
assim a desmineralizacdo (COSTA et al., 2014). A presenca de flor no meio durante a troca
de ions entre tecidos dentarios e fluidos, faz com que o ion hidroxila da hidroxiapatita possa
ser substituido pelo ion fltor, formando a fluorapatita. Por ser mais resistente a dissolucao de
acido, a fluorapatita torna os tecidos dentais mais resistentes a desmineraliza¢cdo (JARDIM e
MALTZ, 2005). A reacdo quimica entre NaF com a superficie dentinaria ocorre pela unido
dos ions célcio, seguindo para formacédo de cristais de fluoreto de calcio, caracterizados pela
reducdo da permeabilidade e do didmetro dos tubulos dentinarios (MARTINS, 2014). Esta
obliteracdo é a causadora da rapida precipitagdo mineral no interior dos tubulos dentinarios.
Entretanto, a obstrucdo dos tubulo pode ndo gerar resultados favoraveis, observando a
infiltracdo dos monOGmeros resinoso, responsaveis pela resisténcia da unido resina/dentina, na
superficie dentinaria, a deposicdo desorganizada de minerais e a obstrucdo dos tubulos
dentinarios, pode ndo ser favoravel (PRABHAKAR et al., 2013).

O processo de adesividade entre resina e substrato é umas das grandes dificuldades na
odontologia contemporanea (DE MUNCK et al., 2012). Este desafio pode ser atribuido a
composicdo organica e Umida da dentina (MARTINS, 2014). A dentina é caracterizada por
ser um tecido natural, heterogéneo e Umido, constituido por uma matriz organica (20%),
cristais de apatita (70%), e é&gua (10%) (PERDIGAO, et al., 2013). O processo de
remineralizacdo pode ser um potencial favoravel para os procedimentos adesivo e
restauradores, ressaltando que através da remineralizacdo ocorre a reestruturacdo da fibras
colagenas, conseqientemente melhora da forca de unido, entre dentina e resina (CILLI et al.,
2005, LIU, et al., 2011). Os sistemas adesivos convencionais de 3 passos séo considerados 0S
adesivos padrdo ouro, devido sua alta resisténcia adesiva (50 MPa) e de sua 6tima estabilidade
de unido em fungdo do tempo (VAN MEERBEEK et al., 2010; DE MUNK et al., 2012). O
uso desses adesivos necessita da etapa de condicionamento acido que além de higienizar a
superficie dentinaria, remove a camada de detritos da dentina superficial (DE MUNK et al.,
2010) expondo as fibrilas de colageno (BRESCHI et al., 2010).

Uma nova proposta de remineralizagdo para os adesivos convencionais e

autocondicionantes, é apresentada como a remineralizacdo biomimética (KIM, et al., 2010;



PERDIGAO et al., 2013). Esta tem como intuito substituir com nanocristais de apatita a 4gua,
por meio dos agentes remineralizantes, 0s espacos presente abaixo da camada hibrida e
ocupar as extra e intertubular as fibras da matriz de colageno, promovendo maior resisténcia
de unifo resina/dentina (TAY E PASHLEY, 2008; PERDIGAO et al., 2013).
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RESUMO

A remineralizacdo biomimética da dentina tem sido proposta a fim de aumentar a
resisténcia de unido da interface adesiva. O objetivo deste trabalho foi avaliar a influéncia da
adicdo de fluor ao biovidro de borato como agente remineralizador na resisténcia adesiva da
dentina humana tratada com um adesivo convencional de 3 passos. Para isso, a dentina do
terco médio de molares humanos foi tratada de acordo com os grupos experimentais: GC -
grupo controle, GB - tratado com biovidro de borato (60B) e GF - tratado com biovidro de
borato acrescido de fllor (60B5CaF) e avaliada quanto a resisténcia adesiva por meio da
técnica de microtracdo (MT), n=10 e quanto a composi¢cdo da dentina antes e apds o
tratamento remineralizador por Espectrometro de raios-X por Dispersdao de Energia (EDS),
n=5. No GC a dentina foi tratada com o adesivo de 3 passos Optibond FL (Kerr) seguindo as
recomendacdes do fabricante e restaurada com resina composta (Z250, 3M ESPE) na técnica
incremental. Os grupos GB e GF logo ap6s o condicionamento da dentina foram submetidos
ao processo de remineralizagdo a partir da aplicagdo de 10ul da solugdo remineralizadora de
forma ativa por 1 minuto, seguida por lavagem e secagem. Apds a restauracdo 0s espécimes
foram armazenados em saliva artificial por 24 horas a 37°C, seccionados em forma de palitos
com formato retangular (0,8mm?) e submetidos a maquina universal de ensaios (EZ-S Test;
Shimadzu) em tracdo de 0,5 mm/min até a falha. Na anélise estatistica apenas os palitos da
area central (4 palitos por dente) que apresentavam falha exclusivamente adesiva foram
incluidos. As analises morfoldgicas das amostras antes e ap0s tratamentos foram realizadas
em um microscopio eletrénico de varredura (MEV) Quanta 250 (FEI, Oregon, USA), com
EDS acoplado. Cada bloco de dentina foi cortado em 4 fragmentos (2mmX2mm) a fim de
receber os 3 tipos de tratamento no mesmo elemento. Os espécimes foram analisado antes e
ap6s o tratamento. Os dados de microtracdo foram submetidos ao teste estatistico de
normalidade Shapiro Wilk e Kruskal-Wallis com nivel de significancia de 5%. A andlise
estatistica mostrou ndo haver diferenca estatisticamente significante entre os grupos (p =
0,065), uma vez que as diferencas nos valores medianos entre 0s grupos de tratamento nédo
foram grandes o suficiente para excluir a possibilidade de que a diferenca seja devida a
variabilidade da amostragem aleatoria. A analise quimica por EDS mostrou que as amostras
de dentina anteriores ao tratamentos, eram compostas majoritariamente por Carbono (C) e
Oxigénio (O). Apos os tratamentos, 0 GC apresentou uma diminui¢do do C e O, porém,
ocorreu o surgimento de novos elementos como Rodio (Rn), Paladio (Pd) e Potéssio (K), este
ultimo em grande quantidade. Ja os grupos GB e GF posteriormente aos tratamentos



demonstram os mesmos elementos do GC tratado, no entanto, para GB destaca-se o elemento
Boro (B) e para o GF, ressalta-se a presenca do B e do Fluor (F) em sua composi¢do. Nas
condicdes experimentais realizadas, o uso dos agentes remineralizadores a base de biovidro de
borato com ou sem fldor testados ndo interferiu na resisténcia adesiva inicial de um adesivo
de 3 passos a dentina. Futuros trabalhos testando o efeito da remineralizacdo biomimética
desses biovidros a longo prazo ajudardo a validar a sua indicagao.

Palavras-chave: Dentina, resisténcia de unido, remineralizacdo dentinaria



ABSTRACT

The biomimetic remineralization of dentin has been proposed in order to increase the
bond strength of the adhesive interface. The aim of this work was to evaluate the influence of
fluoride addition on borate bioglass as a remineralizing agent on the adhesive bond strength of
human dentin treated with a conventional 3 step adhesive. To this end, dentin from the middle
third of human molars was treated according to the experimental groups: GC - control group,
GB - treated with borate bioglass (60B) and GF - treated with fluoride borate bioglass
(60B5CaF) and evaluated for adhesive strength by means of the microtensile bond strength
(MT), n=10 and for dentin composition before and after the remineralization treatment by
Energy Dispersion (ESD) X-ray Spectrometer, n=5. In GC the dentin was treated with the 3-
step adhesive Optibond FL (Kerr) following the manufacturer's recommendations and
restored with composite resin (Z250, 3M ESPE) in the incremental technique. The groups GB
and GF soon after the conditioning of the dentin were submitted to the remineralization
process from the application of 10ul of the remineralizing solution actively for 1 minute,
followed by washing and drying. After the restoration, the specimens were stored in artificial
saliva for 24 hours at 37°C, sectioned into rectangular shaped sticks (0.8 mm?) and submitted
to a universal test machine (EZ-S Test; Shimadzu) in a tensile of 0.5 mm/min until failure. In
the statistical analysis only the sticks of the central area (4 sticks per tooth) that presented
exclusively adhesive failure were included. The morphological analysis of the samples before
and after treatments were performed in a Quanta 250 (SEM) scanning electron microscope
(FEI, Oregon, USA) with coupled EDS. Each dentin block was cut into 4 fragments
(2mmX2mm) in order to receive the 3 types of treatment in the same element. Specimens
were analyzed before and after treatment. The microtensile data were submitted to the
statistical Shapiro Wilk normality test and Kruskal-Wallis with significance level of 5%.
Statistical analysis showed no statistically significant difference among groups (p = 0.065),
since the differences in median values among the treatment groups were not large enough to
rule out the possibility that the difference was due to the variability of the sample random.
The chemical analysis by ESD showed that the pre-treatment dentin samples were composed
mainly of Carbon (C) and Oxygen (O). After the treatments, the GC presented a decrease of C
and O, however, the occurrence of new elements such as Rhodium (Rn), Palladium (Pd) and
Potassium (K), the latter in great quantity. The GB and GF groups after the treatments showed
the same elements of the treated GC, however, for GB the Boron element (B) and for the GF
are highlighted, the presence of B and Fluor (F) in composition. Under experimental



conditions, the use of the borate bioglass with or without fluoride remineralizing agents tested
did not interfere with the initial adhesive bond strength of a 3-step adhesive to the dentin.
Future studies testing the long-term biomimetic remineralization effect of these bio-glasses

will help validate their indication.

Key-words: Dentin, Bond strength, Dentin remineralization
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INTRODUCAO

A adesdo na interface entre a resina composta e o tecido dentinario consiste em um
dos maiores desafios da odontologia adesiva atual (DE MUNCK et al., 2012). Desta forma,
Vérios trabalhos tém sido publicados descrevendo o uso de materiais bioativos em
Odontologia (CROVACE et al., 2016; NIU et al., 2012). Esses estudos avaliam a
incorporacdo de particulas de biovidros em materiais dentarios, como agente remineralizador
em resinas, sistemas adesivos, cimentos de iondmero de vidro e em pastas para tratamento de
sensibilidade (HYUN e FERRACANE, 2016; HYUN et al., 2015, DE CALUWE et al., 2017,
BAUER et al., 2018; CARNEIRO et al., 2018;), uma vez que o0 agente bioativo tem
demonstrado a capacidade de formar uma camada de hidroxiapatita dentinaria, promovendo a
reparacdo e regeneracdo 6ssea (HENCH, 2013).

Ja é amplamente utilizado na Odontologia o primeiro biovidro (Bioglass®)
introduzido, que possui na maior parte da sua composicao a silica (KAUR et al., 2013). Nos
ultimos 50 anos, numerosos estudos foram realizados para aperfeicoar a resposta do corpo aos
diferentes tipos de biovidros no processo de remineralizacdo (FIUME et al., 2018),
destacando o uso do Biovidro de Borato. Embora a incorporagdo de vidros bioativos em
materiais dentarios possa ser um desafio, a aplicacdo direta de bioativos em uma suspensdo
aquosa a superficie da dentina antes da aplicacdo do adesivo pode apresentar resultados
satisfatorios (BAUER, 2018). Por outro lado, vale a pena ressaltar que com concentracfes
suficientes, o flior também pode ser eficaz no combate a desmineralizacdo e na melhoria da
remineralizacdo dentéaria (EL-WASSEFY, 2017). Entretanto, ndo ha evidéncias cientificas
sobre a incorporacdo de biovidro de Borato com adi¢do de fluor para o remineralizagdo da
dentina.

O contato intimo do biovidro, disperso em agua, com a dentina, é capaz de induzir
mineralizacdo de forma mais eficiente (VOLLENWEIDER et al., 2007). Bauer et al., 2018
apontam resultados satisfatorios na remineralizacdo da dentina anteriormente a procedimentos
adesivos e Vollenweider et al. (2007) também apresentam resultados positivos com o biovidro
disperso em agua no processo de mineralizagdo. No entanto, a presenca do bioativo na
interface resina-dentina apds a abrasdo de particulas na superficie dentinaria (CARVALHO et
al., 2015) ou incluidos em sistemas adesivos (BAUER et al., 2016; CARNEIRO et al., 2018;
PROFETA et al., 2013) ndo foram satisfatorios para o processo de remineralizacao.

11



Desta forma, € importante o incentivo a continuacdo de pesquisas a fim de estender o
uso de biovidro para aplicagcBes clinicas especificas, aprimorando suas propriedades
mecanicas e mantendo a alta bioatividade para uma gama mais ampla de aplicacGes (L1ZZI et
al., 2017) . Sendo assim, conhecendo os beneficios do biovidro e do flior na Odontologia,
bem como a importéncia da preservacao da integridade da interface adesiva, surgiu a proposta
deste trabalho.

OBJETIVOS
Avaliar a influéncia da adicdo de flior ao biovidro de borato como agente
remineralizador na resisténcia adesiva da dentina humana tratada com um adesivo

convencional de 3 passos.

MATERIAIS E METODOS

Aspectos éticos

Inicialmente o estudo foi aprovado pelo Comité Permanente De Etica Em Pesquisa
Com Seres Humanos - COPEP da Universidade Estadual de Maringa sob o n° de protocolo
CAAE: 90628818.8.0000.0104 (APENDICE 1), com o Termo de Consentimento Livre e

Esclarecido - Doacéo de dentes humanos.

Design experimental

O efeito da adigdo de fllor ao biovidro de borato foi analisado utilizando-se duas
metodologias: avaliacdo da resisténcia adesiva da interface entre um adesivo convencional de
3 passos/resina composta por meio da técnica de microtracdo (MT) e avaliacdo da
composicdo da dentina antes e apds o tratamento remineralizador por meio de um
Espectrometro de raios-X por Dispersdo de Energia (EDS). Foram propostos trés grupos
experimentais (n=10) para técnica de MT (GC - grupo controle, GB - tratado com biovidro
de borato e GF - tratado com biovidro de borato acrescido de fluor). Para a avaliacdo pelo

EDS (n=5) foram propostos 0s mesmos grupos experimentais.
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Materiais utilizados

13

Os materiais utilizados para a avaliacdo do efeito remineralizador do fluor acrescido ao

biovidro de borato na dentina tratada pela técnica adesiva sdo apresentados na tabela 1.

Tabela 1. Materiais utilizados, apresentacdo comercial, composicéo e técnica de aplicacgéo.

Material

Apresentacio

comercial

Composicéo

Técnica de aplicacao

Acido fosférico 35%

(Potenza Attacco, Dental

One, Joinville, Brasil)

3’//

H3P0435%,

Espessante e agua

Corante,

deionizada

Aplicacdo do é&cido na
superficie dentinaria por 15 s
+ Lavagem por 15 s +
Secagem com papel

absorvente por 5 segundos

OptiBond™ FL

(Kerr Corporation,
Orange, CA, EUA)

=3 4

Primer:HEMA,GPDM,
PAMM, CQ, 29 vol%
etanol, 23 vol% &agua

Adesivo:Bis-GMA,
GDMA,HEMA,
TEGDMA,UDMA, CQ

Primer: Aplicagdo ativa com
microbrush por 15 segundos +

Jatos de ar por 5 segundos

Adesivo:  Aplicacdo  com
microbrush por 10 segundos +
Jatos de ar por 5 segundos +
fotopolimerizacdo por 20

segundos

Resina composta Filtek
Z250
(3M ESPE, Seefeld,
Alemanha)

Bis-GMA, UDMA, bis-
EMA, zircOnia/silica

Aplicar na superficie da
dentina tratada em
incrementos de 2 mm +
polimerizacéo por 20
segundos
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Biovidro 60B Aplicagéo de forma ativa com
— 60% B20s, 18% CaO, | nicrobrush por 1 min +
(Sigma-Aldrich,St. Louis, 4% P,0s, 18% Na2O Lavagem por 1 min +
EUA) Secagem com jatos de ar por 5
segundos
Aplicacéo de forma ativa com
Biovidro 60B5CaF 60% B20s, 13% Ca0, | microbrush por 1 min +
4% P05, 18% Na:0, Lavagem por 1 min +
(Sigma-Aldrich, St. Louis, —_— 5% CaF» Secagem com jatos de ar por 5
EUA)

segundos

Abreviaturas: Bis- EMA - bisfenol A glicidil dimetacrilato etoxilado; Bis-GMA — bisfenol A
glicidildimetacrilato; CQ - canforoquinona; GDMA - glicerol dimetacrilato; GPDM — glicerol fosfato
dimetacrilato; HEMA - 2-hidroxietil metacrilato; PAMM - ftélico acido mono etilmetacrilato; TEGDMA —

tri(etileno glicol) dimetacrilato; UDMA — uretano dimetacrilato.

Biovidro de Borato

As amostras foram produzidas no Laboratorio de Espectroscopia Optica e
Fototérmica (LEOF) localizado na Unidade de Preparacdo e Caracterizacdo de Materiais
(UPCM) da Universidade Federal do Maranhdo — Campus Avancado em Imperatriz. Para a
sintetizacdo das amostras utilizou-se 0s seguintes reagentes: Pentoxido de Fosforo (P20s);
Carbonato de Calcio (CaCOs); Trioxido de Boro (B203); Oxido de Silicio (SiO,); Carbonato
de Sodio (Na2COs3) e Fluoreto de Calcio (CaF.) (Sigma-Aldrich, St. Louis, EUA). A
composi¢do, em massa (wt), concentragdo em mol (mol) e os cddigos das amostras estdo
apresentados na Tabela 1. Neste trabalho foram avaliados os biovidros de borato sem adicéo
de flGor e com adicdo de 5% de fluor em sua composicao (Figura 1). Para aplicacdo no tecido
dentinario os biovidros foram transformados em po e dispersos em agua ultrapura para a

formagéo de uma solugdo controlada.



Tabela 2. Composi¢do (% massa (wt) e % mol (mol)) e codigos das amostras sintetizadas.
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Amostra  B;03 (%) CaO (%) P.0s (%) Na2O (%) CaF; (%)

wt mo wt mol  wt mol  wt mol  wt mol

60B 60 574 18 213 4 18 18 19,3 - -

i0B5CaF 60 58,4 13 157 4 18 18 19,6 5 43

60BSCaF

.

Figura 1. Biovidros de borato: 60B (sem adig&o de fltor) e 60B5CaF (com 5% de fldor).

Preparo dos espécimes

Cinquenta molares humanos higidos foram extraidos, coletados de pacientes jovens
com idade entre 18 e 30 anos e armazenados em solugdo de agua destilada a 5°C, por no
maximo seis meses. A partir de cada molar foi obtido um bloco de dentina do terco médio
coronario de 5 mm de espessura com o uso de um disco diamantado (Diamond Wheel 012”x
fine, South Bay Technology Inc, CA, EUA) adaptado a uma maquina de corte (Isomet 1000,
Buehler, Lake Bluff, IL, EUA), em baixa velocidade e sob-refrigeracdo de &gua. Para isso,
inicialmente foi realizado um corte abaixo da juncdo amelo-dentinaria a fim de separar a

coroa da raiz dos dentes. Em seguida, foi realizado um corte no sentido transversal, a fim de



remover a estrutura dentaria da superficie oclusal, expondo a dentina no terco médio do dente
(Figura 2).

5 mm

Figura 2. Esquema ilustrativo do corte inicial dos espécimes.

Os espécimes foram fixados em resina acrilica com cera e foi realizado polimento
padronizado em uma Politriz (Aropol-2v, Arotec, Cotia, Sdo Paulo, Brasil) na porcéo oclusal
dos elementos através de lixas de carbeto de silicio com granula¢do 600 durante 30 segundos
com irrigagdo constante, a fim de simular a formagéo da camada smear layer padrdo (WANG
et al., 2011) , sequidos de lavagem durante 5 minutos em lavadora ultrassénica (BioWash,
Bio-Art, Sdo Paulo, Brasil) e armazenamento em &gua destilada até o inicio das analises e

tratamentos.

Teste de Microtracdo

Para o teste de microtracdo foram selecionados 30 blocos dentérios, divididos de

forma aleatdria em trés grupos (n=10) conforme o tratamento da dentina:

1) GC: condicionamento acido + adesivo + resina composta
2) GB: condicionamento acido + Biovidro 60B + adesivo + resina composta

3) GF: condicionamento &cido + Biovidro 60B5CaF + adesivo + resina composta

Inicialmente a dentina foi condicionada com &cido fosférico a 35% por 15 segundos,
seguido de lavagem pelo mesmo tempo com jatos de agua e secagem com papel filtro.

Na sequéncia, o grupo GC foi restaurado pela técnica convencional, seguindo as
instrucdes do fabricante, aplicando-se inicialmente o primer do adesivo Optibond FL em um
microbrush extra fino, encostando sua ponta ligeiramente em um papel absorvente por 2

segundos, apenas para remogdo do excesso. Posteriormente, aplicando-o na superficie
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dentinaria de forma ativa por 15 segundos, seguido da aplicacdo de jatos de ar por 5 segundos
para a remocao do excesso de solvente e logo ap6s a aplicagdo do adesivo com um micro
pincel por 15 segundos, sendo a pelicula afinada por jatos de ar por 5 segundos e polimerizada
por 20 segundos usando um aparelho fotopolimerizador LED (Radii — Cal - SDI, Bayswater,
Austrélia. Poténcia: 1200mW/cm?).

Os grupos GB e GF logo apds o condicionamento da dentina descrito acima foram
submetidos ao processo de remineralizacéo a partir da aplicacdo da solugdo remineralizadora,
formada por 0,015g do pd do agente remineralizador diluidos em 1,35ml de agua destilada,
sendo a solucdo para GB composta apenas por biovidro de borato e para GF solugdo composta
por biovidro de borato com adigdo de flior. A quantidade de 10ul dessa solugao foi aplicada
com uma micropipeta (Monocanal VVCS-10 Digipet) sobre a dentina e friccionada de forma
ativa com um microbrush por 1 minuto, seguida por lavagem em mesmo tempo com jatos de
agua e secagem cuidadosa com papel filtro.

A seguir todos os grupos foram restaurados com resina composta Filtek Z250 - 3M
ESPE na cor A2 e fotopolimerizados com um LED (Radii — Cal - SDI, Bayswater, Australia.
Poténcia: 1200mW/cm?) individualmente cada incremento de 2 mm durante 20 segundos,
seguindo o protocolo de aplicacdo determinado pelo fabricante. Ap6s a restauracdo 0s
espécimes foram suspensos em dispositivos plasticos e imersos em saliva artificial
(Carboximetil celulose (8g), Cloreto de Potassio (0,96¢g), Cloreto de sddio (0,67g), Nipagim
(0,019), Sorbitol (24g), Fosfato de potassio (0,27g), Cloreto de magnésio (0,04g), Cloreto de
calcio (0,12g), Nipazol (0,1g)), manipulada na farmacia de manipulac¢do Sao Paulo, localizada
na cidade de Maringa. Foram armazenados em estufa a 37°C pelo tempo de 24hrs.

ApoOs a armazenagem o0s especimes foram seccionados em forma de palitos com
formato retangular, cortes em direcdo ao longo eixo do dente, inicialmente no sentido mésio-
distal e, posteriormente, no vestibulo-lingual, seccdo transversal quadrangular simétrica de
0,8mm? (ISO 11405) e comprimento de aproximadamente 10 mm (Figura 3) . A area dos
especimes seccionados foi mensurada com um paquimetro eletrénico universal (Zaas
Precision, Amatools, Piracicaba, SP, Brasil), com finalidade de manter a variabilidade menor
possivel, os palitos que ndo se enquadraram nos limites de area propostos foram descartados.
Apds o corte, os palitos foram armazenados em agua destilada para evitar a dessecacdo antes

do teste.
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Figura 3. Esquema ilustrativo da metodologia do teste de Microtracéo.

Primeiramente os palitos contendo dente/restauracdo foram fixados pelas suas
extremidades ao dispositivo de suporte do equipamento através de um adesivo a base de
cianoacrilato (Superbonder Gel®Henkel/Loctite, Diadema, SP, Brasil). O posicionamento dos
palitos foi realizado com distancias equivalentes entre as garras dos dispositivos e
perpendiculares a forca de tracdo até o momento da fratura do espécime. Durante essa etapa
as amostras eram mantidas em umidade relativa do ar a 100% para evitar a dessecacdo. A
adesividade foi testada por uma maquina universal de ensaios (EZ-S Test; Shimadzu) em
tracdo de 0,5 mm/min até a falha. A forca de tracdo (KgF) foi dividida pela &rea transversal
(em mm?) e a resisténcia de unido obtida em Mega Pascal (MPa). As fraturas que se
apresentaram coesivas em dentina ou resina foram descartadas.

Apbs o teste de microtracdo, os fragmentos foram observados em Microscopio Optico
x20 (Metallographic microscope Coleman-Coleman equipment for Lab and Imp. Ltda., Santo
André, SP) com o intuito de classificar as diferentes falhas de fraturas originados pela tracdo
(El Zohairy, 2010):

1. Fratura Adesiva: falha na ades&o, fratura na interface;

2. Fratura Mista: Quando falhas nas regifes do substrato dentina, adesivo e resina composta
foram visualizadas no mesmo espécime;

3. Fratura coesiva em adesivo: fadiga do material adesivo;

4. Fratura coesiva em resina composta: fadiga do material restaurador;

5. Fratura coesiva em dentina; falha do substrato, exclusivamente em dentina;

Optou-se por incluir na analise estatistica apenas os palitos da area central (4 palitos por

dente) que apresentavam falha exclusivamente adesiva.
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Para andlise estatistica os valores de resisténcia de unido (obtidos pelo uTBS) dos
grupos GC, GB e GF foram submetidos ao teste estatistico de normalidade Shapiro Wilk e
devido apresentarem variancia desigual, foram analisados pelo teste ndo paramétrico
Kruskal-Wallis com nivel de significancia de 5%, por meio do software R i386 3.0.2. Sendo
que, cada bloco de dente foi considerado uma unidade experimental, calculando-se a
resisténcia de unido média para os palitos de cada espécime dental.

Analise da composicdo quimica

As andlises morfoldgicas das amostras antes e ap6s tratamentos foram realizadas em
um microscépio eletronico de varredura (MEV) Quanta 250 (FEI, Oregon, USA), com
espectrometro de raios- X por dispersdo de energia (EDS) acoplado.

Para a avaliagéo pelo EDS e MEV (n=5) foram propostos trés grupos experimentais:
GC - grupo controle
GB - tratado com biovidro de borato
GF - tratado com biovidro de borato acrescido de fluor.

Com o intuito de minimizar o efeito da variabilidade da amostra de dentina, cada
bloco de dentina foi cortado em 4 fragmentos com dimensdes de 2 mm X 2 mm a fim de
receber os 3 tipos de tratamento no mesmo elemento.

Cada espécime foi analisado anteriormente a qualquer tratamento e apds 0s mesmo.
Apos a aplicacdo do agente remineralizador nos grupos GB e GF, os blocos de dentina foram
imersos em saliva artificial por 24 horas (Figura 5), seguindo a metodologia do teste de
microtracdo descrito acima.

Logo ap6s a leitura pelo EDS, os blocos foram posicionados em discos de aluminio,
revestido por borrifamento com liga de ouro-paladio (lon Revestidor, IC-50, Shimadzu
Biotech, Jap&o) para observagdo em Microscopio Eletronico de Varredura.
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Figura 5. Esquema ilustrativo da metodologia para anélise da composic¢do quimica.

RESULTADOS

Teste de Microtracdo

Os dados da microtracdo sdo apresentados na tabela 3. A analise estatistica mostrou néo
haver diferenca estatisticamente significante entre os grupos (p = 0,065), uma vez que as
diferengas nos valores medianos entre os grupos de tratamento ndo foram grandes o
suficiente para excluir a possibilidade de que a diferenca seja devida a variabilidade da

amostragem aleatoria.

Tabela 3 - Mediana e intervalo inter-quartilico (25% - 75%) dos valores de microtracdo (MPa) de acordo com

0s grupos experimentais (GC = Grupo controle; GB = tratado com biovidro de borato e GF = tratado com

biovidro de borato acrescido de fltor).

GC 110.177 78.271 250.733 40
GB 85.128 63.597 94471 40
GF 77.314 68.739 96.907 40

Kruskal-Wallis, p=0,065
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Anélise da composicdo guimica (MEV-EDS)

Figura 6. (A) Micrografia obtida no MEV do grupo GC anterior ao tratamento; (B) Espectro de EDS
na regido indicada da figura (A); (C) Micrografia do grupo GC ap6s o tratamento controle; (D)

Espectro de EDS na regido indicada da figura (C).
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Figura 7. (A) Micrografia obtida no MEV do grupo GB anterior ao tratamento; (B) Espectro de EDS
na regido indicada da figura (A); (C) Micrografia do grupo GB ap06s o tratamento com Biovidro 60B;

(D) Espectro de EDS na regido indicada da figura (C).

oo

Figura 8. (A) Micrografia obtida no MEV do grupo GF anterior ao tratamento; (B) Espectro de EDS
na regido indicada da figura (A); (C) Micrografia do grupo GF apés o tratamento com Biovidro
60B5CaF; (D) Espectro de EDS na regido indicada da figura (C).

No espectro de EDS os picos detectados indicam os elementos quimicos presentes na
amostra e sua intensidade esta associada a concentracdo do elemento, no canto superior
direito ha a indicacdo do percentual atbmico de cada elemento quimico detectado. A analise
indica que as amostras iniciais (Fig. 6, Fig. 7 e Fig. 8), anteriores a aplicacdo dos
tratamentos, sdo compostas majoritariamente por Carbono (C) e Oxigénio (O), bem como de
elementos minoritérios, tais como, o Sédio (Na), Fosforo (P) e Magnésio (Mg). E possivel
observar que apds os tratamentos determinado para cada grupo, o GC apresenta uma
diminuicdo do C e O, porém, ocorre o surgimento de novos elementos como, Rodio (Rn),
Paladio (Pd) e Potassio (K), este Gltimo em grande quantidade. Ja os grupos GB e GF
posteriormente aos tratamentos com Biovidro 60B e 60B5CaF , respectivamente,
demonstram os mesmos elementos do GC tratado, no entanto, para GB destaca-se o elemento

Boro (B) e para o GF, ressalta-se a presenca do B e do Fluor (F) em sua composicdo. As
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andlises da composicdo quimica dos grupos estudados, tanto inicial quanto apds o0s

tratamentos estabelecidos sdo possiveis de visualizar nas Tabelas 4 e 5.

Tabela 4. Média inicial , anterior tratamento, das analises de EDS para percentual atdmico (At%) de cada
elemento quimico identificado nas amostras (GC = Grupo controle; GB = tratado com biovidro de borato e GF

= tratado com biovidro de borato acrescido de fltor.

At % GC GB GF
@) 50,85 60,74 54,22
C 79,05 33,74 41,36
P 0,1 0,1 3,92
Na 0,1 0,1 0,32
Mg 0,1 0,1 0,24

Tabela 5. Média final , ap6s tratamentos, das analises de EDS para percentual atbmico (At%) de cada elemento
quimico identificado nas amostras (GC = Grupo controle; GB = tratado com biovidro de borato e GF = tratado

com biovidro de borato acrescido de fltor.

At% GC GB GF
o) 9,88 2,32 11,34
C 50,68 0,62 30,12
P ] ] ]
Na 0,1 0,12 1,64
Mg 0 0 0,26
K 38,46 95,2 40,34
RN 0,62 1,92 6,8
Pd 0,22 0,7 0,86
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Si 0,2 - -

B - 0,38 8,36

E - - 0,22

Através das imagens geradas pela MEV (Figura 6, 7 e 8), é possivel observar que houve
alteracdo superficial da dentina, apos os tratamentos, afirmando essa condigdo com as
mudangas de percentagem anatdmica de cada grupo analisadas por EDS (Figura 9).

Percentual atomico (At%) de cada elemento quimico identificado nas amostras nos grupos GC,
GB e GF, antes e apos os tratamentos
100 B GC
B GB
GF
75 I GC TRATADO
B GB TRATADO
GF TRATADO
50
25
D { |
0] C P Na Mg K Rn Pd B F Si

Figura 9. Grafico do percentual atdmico (At%) de cada elemento quimico identificado nas amostras nos grupos

GC, GB e GF, antes e ap0s o0s tratamentos.

DISCUSSAO

Este estudo foi pioneiro em utilizar o Biovidro de borato com adicéo de fluor, com o
intuito de remineralizar o tecido dentinério e conseqlientemente aumentar a forca de adeséo

entre a restauracéo e a dentina.



De acordo com os resultados do teste de microtragdo, ndo houve diferenca
estatisticamente significante entre os grupos. Bertassoni et al., 2009, também observaram que
apos o tratamento remineralizador, 0 aumento de mineral na superficie dentinaria nao foi
suficiente para remineralizar este tecido. Isto pode estar associado, em parte, a dificuldade de
realizar um tratamento remineralizador no tecido dentinario, ndo apenas devido a sua
composi¢do mineral e organica, mas também devido a umidade e heterogeneidade tecidual
(PERDIGAO et al., 2013; KIM et al., 2010). Por outro lado, Tay e Pasley, 2009, verificaram
a diminuicdo da degradacdo dessa interface, devido as fibras coldgenas estarem envolvidas
em minerais. Embora a reintegracdo mineral da dentina possa ndo representar uma
recuperacdo da sua funcionalidade, esta ainda se destaca como importante (BERTASSONI et
al, 2009). No presente trabalho, por meio da técnica do EDS, foi possivel observar esta
deposicdo mineral na superficie dentinaria, ja que os componentes C e O inicialmente eram
majoritarios e apds passarem pelo tratamento com o biovidro, se tornam os componentes
com maior quantidade de perda percentual atbmica. Isso ocorre uma vez que o Calcio,
Fosforo presentes na dentina, durante o processo de remineralizacdo com o biovidro se
cristalizam ainda mais em uma camada de hidroxiapatita, consumindo O e C (MA et al.,
2017).

A maioria dos trabalhos da literatura avaliaram o efeito do Bioglass ® na
remineralizacdo biomimética (BAUER et al., 2018; CARVALHO et al., 2015; GROH et al,
2014; VOLLENWEIDER et al, 2007). Vollenweider et al. (2007), relataram resultados
satisfatorios do uso do Bioglass ® ultra fino como agente remineralizador no periodo de
tempo de 1 dia nas andlises de espectroscopia Raman. Quando foram realizadas analises
térmicas, a remineralizacdo dentinaria somente ocorreu na avaliagdo apés 30 dias. Da mesma
forma, Bauer et al. (2018) usaram o biovidro de silica e encontraram bons resultados
remineralizadores 3 meses apds o tratamento, no entanto, com 1 dia ndo foi possivel observar
remineralizacdo. Por sua vez, Carvalho et al. (2015), pelo mesmo tempo de tratamento
observou que 0 uso do biovidro ndo apresentou um efeito significativo na resisténcia de
unido da interface e mais recentemente Carneiro et al, 2018, utilizaram biovidro a base de
nidbio incorporado ao sistemas adesivo e puderam verificar que 0 mesmo nao comprometeu
a forca de adesdo. No entanto, outros estudos relataram que a incorporacdo do biovidro de
silica em sistemas adesivos ndo foi satisfatoria (BAUER et al., 2016 e PROFETA et al.,
2013).
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A resisténcia da unido entre a resina e a dentina dependente diretamente do tipo de
substrato e dos sistemas adesivos utilizados (WEI et al., 2008). O sistema adesivo de 3
passos tem sido considerado o padrdo ouro neste conceito (DE MUNK et al., 2012). Porém, o
condicionamento &cido da dentina ativa as metaloproteinases que provocam a degradacédo da
matriz dentinéria ao longo do tempo, comprometendo a ligacdo adesiva (SCHMIDLIN, et al. ,
2008). Sabendo desta degradacdo, Cilli et al, 2005 e Liu et al, 2011, afirmaram que a
reestruturacdo do colageno perdido, através da remineralizacdo € de suma valorizagédo para a
reposicdo mineral do tecido, bem como protetora da degradacdo enzimatica. Desta forma,
destaca-se a importancia dos estudos testando agentes remineralizadores, a fim de prevenir
esses danos.

Uma dificuldade a ser considerada é escassez de estudos relacionados ao uso de
biovidros de borato, dificultando a comparacgéo dos resultados com a literatura. Fluoretos séo
conhecidos pelo potencial de reduzir a degradacdo da matriz dentinaria (TEZVERGIL-
MUTLUAY et al.,, 2017). No entanto, ndo ¢é sabido se o biovidro contendo flior pode
promover a remineralizacdo da dentina (GROH et al. 2014), devido ser considera um agente
remineralizador convencional, que no processo de remineralizacdo, atinge a camada
superficial do tecido afetado para o interior da zona de desmineralizacdo, sendo considerado

ndo funcional para biomineralizacdo (MARTINS, 2014).

E importante ressaltar que o estudo apresentou resultados coincidentes com a
literatura em alguns aspectos, entretanto, novos estudos testando o efeito remineralizador a
longo prazo podem ajudar a validar a indicagdo do uso do biovidro de borato com adigéo de

fldor no processo de adesdo.

CONCLUSAO
Nas condigdes experimentais realizadas, o uso dos agentes remineralizadores a base de
biovidro de borato com ou sem fllor testados ndo interferiu na resisténcia adesiva inicial de
um adesivo de 3 passos a dentina. Futuros trabalhos testando o efeito da remineralizacdo

biomimetica desses biovidros a longo prazo ajudardo a validar a sua indicacao.
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