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RESUMO 
 

Objetivo: Desenvolver e caracterizar materiais experimentais contendo diferentes 

concentrações de vidro niobofasfato (NbG) e 45S5 usados para colagem de bráquetes: pH, 

microdureza, bioatividade, resistência de união e modo de fratura (IAR). 

Métodos: Foram utilizadas resinas experimentais (NbG 5%, NbG 10%, NbG 20%, 45S5 5%, 

45S5 10% e 45S5 20%), uma resina experimental sem vidro bioativo e uma resina comercial 

(Transbond XT) também foram avaliadas. Para a avaliação da capacidade de 

neutralizar/alcalinizar, discos de resina (15 mm de diâmetro e 1,3 mm de altura) foram 

confeccionados e imersos em dois pH (4 e 7) e mensurações do pH foram analisados nos 

períodos de 24h, 7d, 14d e 28d (n = 4). A solução resultante foi submetida à espectrometria de 

emissão atômica por plasma indutivamente acoplado (ICP-AES) para analisar a liberação de 

ions Ca++ e PO4
-3. Para avaliar microdureza Knoop dos materiais, espécimes foram 

confeccionados e levados para um microdurômetro. Para a avaliação da bioatividade, discos 

de resina foram confeccionados e mantidos em PBS por 28 dias e levados para análise em 

MEV e FTIR/ATR (n = 4). Bráquetes metálicos foram colados em pré-molares humanos (n = 

10) e submetidos a uma ciclagem Des-Re por 8 dias. Após esse período, a resistência de união 

foi avaliada em uma máquina de ensaios universal (Instron 3342). O modo de fratura (IAR) 

foi avaliado em estereomicroscópio a uma magnitude de 10x. Para determinar diferenças 

estatisticamente significativas os dados de cada teste foram submetidos à análise estatística 

apropriada. 

Resultados: As resinas experimentais contendo 45S5 apresentaram a capacidade de elevar o 

pH da solução, independente do pH inicial e da concentração de biovidro no material. Já as 

demais resinas apresentaram (NbG, Controle e Transbond XT) um potencial neutralizante 

apenas para o pH inicial 4. A resina Transbond XT em pH inicial 7 reduziu o pH para uma 

condição ácida (pH = 5,7) após 28 dias. A liberação de íons cálcio e fósforo esteve presente 
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de forma mais notável nas soluções de pH = 4. A liberação de fósforo foi baixa em todas as 

resinas. As resinas livres de vidros bioativos (Transbond XT e Controle) não apresentaram 

liberação de ions cálcio e fosfato. A Transbond XT apresenta alta microdureza quando 

comparada com as resinas experimentais (P < 0,05). A análise da superfície por MEV 

apresentou precipitados na superfície das resinas contendo vidros bioativos. Essas imagens 

concordam com os resultados obtidos na análise por FTIR/ATR, onde foram observados picos 

de cálcio fosfato. As resinas Transbond XT e controle não apresentaram a formação de 

precipitados após o período de 28 dias. Não houve diferença na resistência de união entre os 

materiais testados. A Transbond XT demonstrou tendência de ARI = 2, enquanto as demais 

resinas apresentaram predominância de ARI = 0. 

Conclusão: As resinas contendo vidros bioativos apresentaram resistência de união igual à da 

resina considerada padrão de mercado, com a vantagem de deixarem remanescentes adesivos 

em quantidade reduzida. Além disso, a baixa dureza apresentada por essas resinas pode ser 

uma boa característica, facilitando a remoção do adesivo remanescente. As resinas contendo 

45S5 em suas diversas concentrações apresentaram elevada capacidade de elevar o pH local e 

liberaram íons cálcio e fósforo. A formação de precipitados na superfície do material que 

podem ser indícios da sua bioatividade. 

Palavras-Chave: Biomateriais; Esmalte dentário; Manchas brancas; Bráquete ortodôntico. 
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ABSTRACT 
 

Objective: To develop and characterize experimental materials containing different 

concentrations of niobophosphate (NbG) and 45S5 glass used for bonding of brackets: pH, 

microhardness, bioactivity, bond strength and fracture mode (ARI). 

Materials and Methods: Experimental resins (NbG 5%, NbG 10%, NbG 20%, 45S5 5%, 

45S5 10% and 45S5 20%) were used, an experimental resin without bioactive glass and a 

commercial resin (Transbond XT) were also used. evaluated. To evaluate the ability to 

neutralize / alkalize, resin discs (15 mm diameter and 1.3 mm high) were made and immersed 

in two pHs (4 and 7) and pH measurements were analyzed in the 24h, 7d , 14d and 28d (n = 

4). The resulting solution was subjected to inductively coupled plasma atomic emission 

spectrometry (ICP-AES) to analyze the release of Ca ++ and PO4-3 ions. To evaluate Knoop 

microhardness of the materials, specimens were made and taken to a microdurometer. To 

evaluate the bioactivity, resin disks were prepared and maintained in PBS for 28 days and 

taken for analysis in SEM and FTIR / ATR (n = 4). Metallic brackets were bonded to human 

premolars (n = 10) and subjected to a Des-Re cycling for 8 days. After this period, the bond 

strength was evaluated in a universal test machine (Instron 3342). The fracture mode (IAR) 

was evaluated in a stereomicroscope at a magnitude of 10x. To determine statistically 

significant differences the data from each test were submitted to appropriate statistical 

analysis. 

Results: Experimental resins containing 45 S5 showed the ability to raise the pH of the 

solution, regardless of the initial pH and bioglass concentration in the material. The other 

resin (NbG, Control and Transbond XT) presented a neutralizing potential only for the initial 

pH 4. Transbond XT resin at initial pH 7 reduced the pH to an acidic condition (pH = 5.7) 

after 28 days. The release of calcium and phosphorus ions was most notably present in 

solutions of pH = 4. Phosphorus release was low in the most of resins. The resins without 
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bioactive glasses (Transbond XT and Control) did not present release of calcium and 

phosphate ions. Transbond XT shows high microhardness when compared to experimental 

resins (P <0.05). SEM analysis showed surface precipitates of resins containing bioactive 

glasses. These images agree with the results obtained in the FTIR / ATR analysis, where 

calcium phosphate peaks were observed. Transbond XT and control resins did not show 

precipitate formation after the 28 day period. There was no difference in bond strength 

between the materials tested. The Transbond XT showed a tendency of ARI = 2, while the 

other resins showed predominance of ARI = 0. Conclusion: Resins containing bioactive glass 

showed a bond strength equal to that of the resin considered to be market standard, with the 

advantage of leaving residual adhesive in a reduced quantity. In addition, the low hardness 

presented by these resins may be a good feature, facilitating the removal of the remaining 

adhesive. Resins containing 45 S5 in their various concentrations showed a high capacity to 

raise the local pH and released calcium and phosphorus ions. The formation of precipitates on 

the surface of the material may be indicative of their bioactivity. 

Keywords: Biomaterials; Tooth enamel; White spot lesions; Orthodontic braces. 
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INTRODUÇÃO 
 

Um dos maiores problemas que podem ser causados pelo tratamento ortodôntico é o 

desenvolvimento de lesões de cárie ao redor de bráquetes1-4. Essas lesões podem se 

desenvolver de duas maneiras: (1) o sobre-condicionamento do esmalte com ácido fosfórico 

sem o recobrimento da área condicionada com um sistema adesivo, formando uma superfície 

rugosa que facilita a agregação do biofilme5; (2) a dificuldade de higienização em torno do 

bráquete, favorecendo o acúmulo de placa bacteriana6. 

Estudos anteriores observaram lesões de mancha branca ao final do tratamento 

ortodôntico em prevalências que vão desde 25%7 até 97%8,9. Considerando a importância do 

uso do flúor no processo de des-remineralização do esmalte10, foram desenvolvidas resinas 

ortodônticas que liberam lentamente flúor para a cavidade bucal 11. Contudo, as evidências 

sobre o uso regular de materiais que contenham fluoretos para a redução da incidência de 

lesões de mancha branca em pacientes em tratamento ortodôntico não são consideradas muito 

fortes12. Há também uma fraca evidência sobre a efetividade de materiais contendo flúor para 

a colagem de bráquetes em detrimento das resinas compostas convencionais12. Nos cimentos 

de ionômero de vidro modificados por resina observam-se problemas como baixa resistência 

de união à estrutura dentária e baixa resistência coesiva, que levam à descolagem precoce do 

bráquete13. 

Atualmente nenhum material utilizado para a colagem de bráquetes apresenta 

características de bioatividade para prevenir a desmineralização e promover remineralização 

do esmalte próximo aos bráquetes14. Diante disso, materiais contendo vidros bioativos como o 

45S514-17 têm sido amplamente estudados, pois apresentam capacidade de liberar íons Ca2+ e 

PO4
3,- responsáveis por estimular a remineralização18,19. Uma recente revisão sistemática da 

literatura apontou que os vidros bioativos são mais eficientes para a estimular a 

remineralização do esmalte que o flúor. Esse resultado baseou-se em uma série de testes, 

incluindo mensurações da dureza do esmalte por meio de diferentes máquinas de dureza como 

Vickers, Knoop e Berkovich20. 
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Os vidros bioativos têm sido modificados com a adição de alguns componentes. O 

óxido de nióbio, por exemplo, aumenta sua durabilidade química dos vidros bioativos em 

ambientes aquosos21,22. O nióbio é reconhecido por ser um metal bioativo biocompatível que 

pode adquirir bioatividade após tratamento do óxido em sua superfície23. O óxido de nióbio 

estimula a deposição mineral quando em contato com a saliva24 e quando presente em 

adesivos odontológicos25. Além disso, sua presença melhora a estabilidade química e 

propriedades mecânicas de vidros fosfatados, sem relatos de citotoxicidade26. Apresenta 

radiopacidade, libera íons e tem sido utilizado para desenvolver sistemas adesivos, gutta- 

percha e materiais para o tratamento da hipersensibilidade dentinária. Apesar dessas 

características, poucos estudos avaliaram até o momento a influência dos vidros bioativos 

enriquecidos com nióbio em resinas ortodônticas. 

Os vidros bioativos apresentam propriedades como liberação de íons cálcio e 

fosfato15,27-30,32, atividade antibacteriana29,31 e capacidade de elevar o pH local15,30,32. Essas 

propriedades estão relacionadas à prevenção da mancha branca ao redor do bráquete15-17,20,29,33 

e têm apresentado resistência de união satisfatória entre o dente e o bráquete15. 

Inúmeros estudos buscam materiais bioativos como alternativa para minimizar as 

alterações no esmalte dentário provocadas pela colagem direta dos bráquetes. Contudo, não 

foram observados na literatura estudos comparando o desempenho de dois tipos de vidros 

bioativos diferentes quando incorporados a resinas ortodônticas. 

O objetivo desse estudo foi avaliar pH, dureza, bioatividade, resistência de união para 

a colagem de bráquetes e ARI de materiais resinosos experimentais contendo diferentes 

concentrações de vidro niobofasfato (NbG) e 45S5, bem como compará-los à Transbond XT e 

a uma resina convencional não-comercial. Estabeleceu-se como hipótese nula que a adição de 

vidro bioativo não seria capaz de influenciar essas propriedades das resinas compostas. 
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MATERIAL E MÉTODOS 
 

Preparo dos Vidros Bioativos 
 

Os vidros niobofosfato (NbG) foram obtidos segundo metodologia utilizada em estudo 

anterior27. Para obtenção de partículas de 20µm, a separação foi realizada pela passagem do 

pó por peneiras com auxílio de um agitador (Bertel, São Paulo, Brasil). O material obtido foi 

armazenado em um recipiente de plástico hermeticamente vedado até o momento da 

incorporação nas resinas ortodônticas. 

Preparo das Resinas Experimentais 
 

Resinas experimentais contendo diferentes concentrações de vidros bioativo 45S5 

(45S5 5%, 45S5 10% e 45S5 20%) e NbG (NbG 5%, NbG 10%, NbG 20%) foram 

desenvolvidas a partir da mistura de monômeros resinosos com vidros bioativos. Para  

controle não-comercial, uma resina com mesma formulação que a das anteriores foi 

desenvolvida sem a presença de vidro bioativo. A resina Transbond XT (3M Unitek, 

Monrovia, Estados Unidos) foi definida como controle comercial para desse estudo. A Tabela 

1 mostra a composição de cada material. 

 
Tabela 1. Composição das resinas desenvolvidas para o estudo. 

Resina Matriz Orgânica NbG, 
%peso 

45S5, 
%peso 

Transbond XT 
Sílica, Bis-GMA silano, n-dimetilbenzocaína, hexa- 

flúor-fosfato** - - 

Controle  - - 
NbG 5%  5%  

NbG 10%  10%  

NbG 20% Monômeros Metacrilatos 20%  

45S5 5%   5% 
45S5 10%   10% 
45S5 20%   20% 

**Informações do fabricante. 
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Análise do pH e da Liberação Iônica 
 

Para o preparo da solução de pH 4, foi utilizado água deionizada e HCl a uma 

concentração de 5 M, pingando lentamente até se obter o pH 4 (QA 338 – ECV). O mesmo 

processo foi realizado para a obtenção da solução de pH 7, com NaOH a 5 M. Alíquotas de 5 

ml de cada solução foram distribuídas em frascos identificados. 

Os espécimes foram preparados a partir de uma matriz metálica (Ø 15 mm; altura 1,3 

mm). As resinas foram inseridas em um único incremento, cobertas por uma tira de poliéster, 

pressionadas por uma lâmina de vidro e fotopolimerizadas por um aparelho de Led (Radii-cal, 

SDi, Victoria, Austrália) por 20 segundos com uma intensidade de luz de 1200mW/cm² 

(Figura 1). 

 
Figura 1: Confecção de espécimes para análise de pH. 

 
Quatro espécimes de cada grupo (n=4) foram confeccionados e imersos 

individualmente em frascos plásticos contendo 5 mL de cada solução com pH inicial 4 e 7, 

totalizando 8 espécimes de cada material. Depois de armazenados a 37°C até o tempo 

estabelecido para análise, o pH era mensurado em quatro momentos: 24 horas, 7, 14 e 28 dias. 
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Após cada análise, os espécimes eram removidos dos frascos, lavados com água deionizada, 

secos com papel absorvente e realocados em novos frascos plásticos contendo 5 mL de 

solução nova. O pH das soluções de cada tempo experimental era mensurado com um 

eletrodo especifico (QM-A338; Quimis, São Paulo, Brasil). 

As amostras de solução foram encaminhadas para espectrometria de emissão atômica 

por plasma indutivamente acoplado (ICP-AES) (ICP-9800, Shimadzu, Kyoto, Japão) para 

avaliar presença e quantificar a liberação de íons cálcio e fósforo segundo os intervalos de 

tempo predeterminados. 

Microdureza de Knoop (KNH) 
 

Para avaliar a dureza de cada resina testada, discos foram confeccionados em matrizes 

metálicas (Ø 5 mm; altura 1,10 mm) em um único incremento (Figura 2), comprimidas com 

uma lâmina de vidro e depois fotoativadas com um aparelho de luz LED Radii-cal (SDI, 

Victoria, Austrália) por 20 segundos (n = 4) com uma intensidade de luz de 1200mW/cm². Os 

espécimes foram polidos com discos de papel abrasivo na sequência: #600, #1200, #1600 e 

#2000 (3M, Santa Catarina, Brasil), com disco de feltro e pasta diamantada de partículas 

variando entre 2 e 4 µm (Diamond Excel, FGM, Joinville, Brasil) e levados após 48 horas 

para o microdurômetro (HMVG, Shimadzu, Tokyo, Japão) a 25g/5s. A microdureza média de 

cada material foi calculada a partir de 4 indentações na superfície de espécime, uma por 

quadrante. 

Avaliação da Bioatividade (MEV e FTIR/ATR) 
 

Foram confeccionados quatro discos de cada grupo (Ø 5 mm; espessura 1 mm) em 

uma matriz de aço inoxidável. As resinas foram inseridas na matriz em um único incremento, 

cobertas com uma tira de poliéster, comprimidas com uma lâmina de vidro e 
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fotopolimerizadas por 20 segundos (Radii-cal, Victoria, Austrália) com uma intensidade de 

luz de 1200mW/cm². 

 
Figura 2: Confecção de espécimes para avaliar microdureza de Knoop de cada 

material. 

Os espécimes foram armazenados em solução-tampão fosfato-salino (PBS) 

(Dulbecco's Phosphate Buffered Saline, Sigma Aldrich, St. Louis, Estados Unidos) a 37°C ± 

1° sem troca de meio por 28 dias. Depois, todos os espécimes foram lavados com água e 

mantidos em dissecadoras com sílica gel durante uma semana à temperatura ambiente para 

secagem lenta. Os espécimes foram observados por microscopia eletrônica de varredura 

(TM3030, Hitachi, Japão) para análise morfológica e submetidas à análise FTIR/ATR 

(IRTracer-100, Shimadzu, Kyoto, Japão)62. 

Ensaio de Resistência de União 
 

O cálculo do tamanho da amostra foi baseado em trabalho semelhante, no qual uma 

diferença significativa na resistência de união foi observada entre uma resina experimental 

contendo vidro bioativo e a resina Transbond XT29. Utilizando o software G*Power 3.0.10 

(Franz Faul, Universität Kiel, Alemanha), considerou-se a variabilidade das resistências de 

união e aceitando como significativas as diferenças experimentais do referido estudo. Fixando 
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o erro em α = 0,05 e 80% de poder de teste, foram necessários 08 dentes por grupo para 

detectar possíveis diferenças significativas. Foi acrescentado 20% considerando possíveis 

perdas, chegando a um n = 10. O trabalho foi aprovado pelo Comitê de Ética em Pesquisa da 

Universidade Federal do Maranhão (Parecer 2.496.044). 

Oitenta dentes pré-molares hígidos, livres de trincas e microfraturas foram lavados em 

água corrente e armazenados por 2-3 meses em solução de timol a 0,1% para controle do 

crescimento bacteriano. Em seguida, foram divididos aleatoriamente em 8 grupos. Uma 

película adesiva foi aplicada na face vestibular de cada dente em uma área de 28,26 mm² e a 

parte exposta foi pintada com verniz de unha (Figura 3). Após a secagem do verniz, removeu- 

se a película adesiva e a área de esmalte exposta de cada dente foi tratada com pedra-pomes, 

água e taça de borracha por 10 segundos, seguidas de lavagem e secagem. 

 
 

Figura 3: Área de exposição do esmalte delimitada com verniz de unha. 
 

A área foi condicionada com ácido fosfórico a 37% (Condac 37, FGM, Santa Catarina, 

Brasil) por 30 segundos e em seguida aplicou-se uma fina camada de adesivo Primer 

Transbond XT (3M Unitek, Monrovia, Estados Unidos). A fotopolimerização foi realizada 

com um aparelho de luz LED Radii-cal (SDI, Victoria, Australia) e bráquetes metálicos para 

pré-molares Standard Edgewise (3M Unitek, Monrovia, Estados Unidos) foram colados com  

a resina de cada grupo experimental. Do mesmo modo, a fotoativação foi realizada por 20s 

em cada face proximal. 
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Cada dente foi imerso individualmente em um frasco plástico contendo 2 mL de 

solução desmineralizante (cloreto de cálcio a 2 mmol/L e 2 mmol/L fosfato de sódio di- 

hidrogenado, 50 mmol/L de ácido acético adicionado; pH 4,55) durante 4 horas a 37°C. 

Depois de serem lavados com água deionizada e secos, os dentes foram transferidos para um 

outro frasco plástico contendo 2 mL de solução remineralizante (2 mmol / L de CaCl2 e 2 

mmol/L NaH2PO4 com 0,1 mol/L de NaOH; pH de 6,8) durante 20 horas a 37ºC. Esse 

processo foi repetido durante 8 dias conforme metodologia descrita anteriormente, com 

substituição por novas soluções no quinto dia34. O esquema descritivo da metodologia 

utilizada está na Figura 4. 

Figura 4. Esquema de ciclos des-remineralizantes aos quais as unidades 
experimentais foram submetidas. 

 
Após os ciclos de des-remineralização, os dentes foram embutidos verticalmente em 

tubos com resina acrílica para a realização do ensaio de resistência ao cisalhamento. Para que 

a força do cinzel incidisse na interface dente/adesivo, essa etapa do trabalho foi realizada com 

o auxílio de um delineador protético. Os espécimes foram acoplados à máquina de ensaio 

universal (Instron 3342, Canton, Estados Unidos), com a força incidindo no sentido ocluso- 

vestibular a uma velocidade de 1,0mm/min (Odeme Biotechnology, São Paulo, Brasil). A 

força utilizada para descolar cada bráquete foi registrada em Newtons (N) e convertida para 

Mega-Pascal (MPa) como uma razão de Newton sobre a superfície da área de cada bráquete 

(MPa = N/mm2). 
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Após o teste de resistência de união, os espécimes foram levados ao 

estereomicroscópio (Kozo Optical and Electronical Instrumental, Nanquim, China) para a 

análise do modo de fratura. Uma magnificação de 10x foi utilizada para realizar a análise do 

adesivo residual na superfície do dente por meio do índice de adesivo remanescente (IAR)35 

(Tabela 2). 

Tabela 2. Descrição dos escores do IAR segundo Åntun & Bergland (1984).  
Escore Caracterização 

0 Sem compósito aderido ao esmalte 

1 Menos da metade de compósito aderido ao esmalte 

2 Mais da metade de compósito aderido ao esmalte 

3 Todo o compósito aderido ao esmalte 

 
Análise Estatística 

 

Para a análise estatística foi utilizado Sigma Plot 13.0 (Systat Software Inc, San Jose, 

USA). Após a confirmação da distribuição normal da amostra por meio do teste de Shapiro- 

Wilk (α = 0,05), os dados de KNH e SBS foram submetidos a análise de variância de um fator 

(ANOVA One-Way) e Holm-Sidak para contraste de média (α = 0,05). As análises de pH, 

liberação iônica e de bioatividade estão apresentadas de forma descritiva. 

 
RESULTADOS 

Análise de pH e da Liberação Iônica 
 

Durante todos os tempos determinados para a análise de pH (24 horas, 7 dias, 14 dias e 

28 dias após a confecção dos espécimes) as resinas contendo 45S5 (5, 10 e 20%) foram 

capazes de alcalinizar o pH de ambas as soluções (pH0 = 4 e pH0 = 7). Já as resinas Controle, 

todas dos grupos contendo NbG e a Transbond XT apresentaram capacidade neutralizante no 

pH 4. No pH 7, a resina Transbond XT levou o pH para uma condição acida (pH=5,73). As 

figuras 5A e 5B mostram o comportamento do pH das resinas durante os períodos avaliados. 
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*Letras diferentes, diferença estatística. 
Figura 5A. Comportamento das resinas quando imersas em solução de pH 4 ao longo de 28 dias. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

*Letras diferentes, diferença estatística. 
Figura 5B. Comportamento das resinas quando imersas em solução de pH 7 ao longo de 28 dias. 
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A análise ICP-AES demonstrou em solução ácida (pH0 = 4) que a resina NbG 5% 

liberou 14 ppm de cálcio e 1,84 ppm de fósforo em 24 horas, apresentando um aumento 

razoável após 7 dias. Após esse período a resina NbG 5% não apresentou mais liberação de 

íons. A resina contendo NbG a 10% liberou cálcio e fósforo em taxas superiores a 45 ppm em 

24 horas. Contudo, a partir de 7 dias, essa resina não liberou mais nenhum íon para a solução. 

Já a resina NbG 20% apresentou liberação crescente de íons cálcio (51,7 ppm) e fósforo 

(4,82) durante toda a análise. 

A resina 45S5 10% liberou cálcio de forma crescente a partir de 7 dias imersa na 

solução ácida (16,6 ppm) e apresentou uma pequena liberação de fósforo (3,67 ppm). A resina 

45S5 20% liberou íons cálcio e fósforo de forma oscilatória em todos os momentos da análise, 

sendo pequena a liberação de íons cálcio em todos os momentos. As resinas Transbond XT e 

controle não liberaram íons cálcio ou fósforo em nenhum dos intervalos analisados. 

Já em solução neutra (pH0 = 7) não houve liberação de cálcio pelas resinas NbG 5% e 

45S5 5%. Além disso, a quantidades de fósforo liberadas por essas resinas não ultrapassou os 

valores de 0,5 ppm. A resina NbG 10% apresentou uma liberação de 19,4 ppm de cálcio 

apenas depois de 28 dias imersa na solução de pH 7; em relação ao íon fósforo, houve 

liberação máxima de 0,25 ppm em 24 horas e 28 dias. Em 24 horas, a resina NbG 20% atingiu 

seu pico de liberação de cálcio (26,4 ppm), reduzindo após 7 dias para 23,8 ppm e caindo para 

zero nos intervalos consecutivos. A concentração de fósforo liberada atingiu seu pico em 24 

horas (0,48 ppm). 

A resina 45S5 10% apresentou liberação de cálcio de forma oscilatória ao longo do 

tempo, partindo de 12,5 ppm em 24 horas e alcançando 12,8 ppm em 28 dias. A liberação de 

fósforo foi mais sutil, partindo de 0,53 ppm em 24 horas para atingir seu pico em 14 dias, com 

1,89 ppm. A resina 45S5 20% liberou cálcio e fosfato de forma oscilatória, sendo maior a 

liberação de cálcio. Em relação a esse íon, a resina liberou 13,4 ppm em 24 horas e seu pico 

foi em 14 dias (18,9 ppm). A liberação de fosfato foi superior a todas as outras resinas, 

atingindo o pico de 4,29 ppm em 28 dias. Em pH neutro a resina Transbond não liberou 

nenhum dos íons. A resina controle apresentou uma liberação máxima de 0,05 ppm de fósforo 
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e não liberou cálcio em nenhum dos momentos avaliados. Os resultados da liberação iônica 

estão apresentados na Tabela 3. 

Tabela 3. Concentração acumulada de íons cálcio (Ca) e fósforo (P) 28 dias após a 
confecção dos espécimes conforme o pH da solução. 

 pH = 4  pH = 7 
 Ca P Ca P 

Transbond XT 0 0 0 0 

Controle 0 0,2 0 0,15 

NbG 5% 35,2 4,02 0 0,3 

NbG 10% 57,7 46,72 19,4 0,67 

NbG 20% 51,7 4,82 50,20 0,91 

45S5 5% 0 1,15 0 1,19 

45S5 10% 16,6 3,67 36 4,88 

45S5 20% 35,3 5,42 42,07 11,45 

 
Microdureza de Knoop (KNH) 

As médias e desvio-padrões dos valores de microdureza Knoop de cada resina 

composta estão resumidas no Figura 9. Para os grupos 45S5, as mensurações de KNH foram 

significativamente menores que do grupo Transbond XT (P < 0,05). O grupo 45S5 20% 

apresentou KNH menor que dos grupos controle e NbG 5% (P < 0,05). 

*Letras diferentes correspondem à diferença estatística (P < 0,05). 
 

Figura 6. Valores e desvio padrão de micorodureza Knoop dos materiais testados. 



24 
 

 
 
 

Bioatividade 

 
Nas imagens de MEV é possível observar que os grupos Controle e Transbond XT 

permanecem com o mesmo padrão nas imagens imediatamente após a confecção dos 

espécimes e 28 dias após imersos em PBS. Ou seja: não houve a formação de precipitados na 

superfície desses materiais. Já as resinas contendo vidros bioativos após 28 dias apresentam 

formações com aparência de aglomerados cristalinos. Observa-se ainda que a formação desses 

cristais se deu de forma mais predominante nas resinas contendo 45S5. Nas resinas contendo 

NbG, observou se a formação de precipitados em menor quantidade. As imagens dos 

materiais utilizados no estudo estão apresentadas nas Figuras 7 - 14. Os mesmos espécimes 

que apresentaram precipitados minerais na análise de microscopia eletrônica de varredura 

apareceram na análise por FTIR/ATR com deposição de cristais. Esses são precursores de 

apatita, conforme pode-se observar nos picos (Figuras 15 A e 15 B). 

Ensaio de Resistência de União 
 

As médias e desvios padrões do teste de resistência de união e a descrição do índice de 

adesivo remanescente estão na Tabela 3. 

Tabela 3: Média e desvio padrão (MPa) da resistência de união e IAR. 
IAR 

1 2 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

*Letras diferentes correspondem à diferença estatística (P < 0,05). 

Grupos Média (MPa) 
   

0   3 

Transbond XT 11,73 ± 1,92 a,b,c
 3 3 1 3 

Controle 8,93 ± 1,62 c 8 1 1 0 

NbG 5% 11,02 ± 1,69 b,c
 8 1 1 0 

NbG 10% 13,05 ± 2,45 a,b
 4 4 0 1 

NbG 20% 13,95 ± 1,55 a 4 2 2 1 

45S5 5% 11,40 ± 2,49 a,c
 4 2 1 1 

45S5 10% 13,34 ± 1,99 a,b
 5 2 1 1 

45S5 20% 12,49 ± 1,86 a,b
 2 6 0 1 

 



25 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

A B 

C D 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 7: Microscopia eletrônica de varredura da resina Transbond XT. A: Imediatamente após a confecção do espécime, a um aumento de 1000x;B: 
Imediatamente após a confecção do espécime, a um aumento de 5000x; C: 28 dias após a confecção do espécime, a um aumento de 1000x; D: 28 dias após a 
confecção do espécime, a um aumento de 5000x.É possível notar que não há diferenças entre o aspecto da resina antes e depois dos 28 dias. As partículas de 

carga podem ser identificadas pela cor branca, enquanto a matriz resinosa aparece em um aspecto mais escuro, na cor preta. 
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Figura 8: Microscopia eletrônica de varredura da resina Controle. A: Imediatamente após a confecção do espécime, a um aumento de 1000x;B: 
Imediatamente após a confecção do espécime, a um aumento de 5000x; C: 28 dias após a confecção do espécime, a um aumento de 1000x; D: 28 dias após a 
confecção do espécime, a um aumento de 5000x. É possível notar que não há diferenças entre o aspecto da resina antes e depois dos 28 dias. As partículas de 

carga podem ser identificadas pela cor branca, enquanto a matriz resinosa aparece em um aspecto mais escuro, na cor preta 
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Figura 9: Microscopia eletrônica de varredura da resina NbG 5%: Imediatamente após a confecção do espécime, a um aumento de 1000x;B: Imediatamente 
após a confecção do espécime, a um aumento de 5000x; C: 28 dias após a confecção do espécime, a um aumento de 1000x; D: 28 dias após a confecção do 
espécime, a um aumento de 5000x. Nas imagens de 28 dias (B e D) observam-se estruturas em forma de espículas (setas) depositadas sobre as partículas de 

carga (asteriscos). 
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Figura 10: Microscopia eletrônica de varredura da resina NbG 10%: Imediatamente após a confecção do espécime, a um aumento de 1000x;B: Imediatamente 
após a confecção do espécime, a um aumento de 5000x; C: 28 dias após a confecção do espécime, a um aumento de 1000x; D: 28 dias após a confecção do 

espécime, a um aumento de 5000x. Nas imagens de 28 dias (B e D) observam-se estruturas em forma de aglomerados espiculares (setas) depositadas sobre a 
matriz resinosa. 
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Figura 11: Microscopia eletrônica de varredura da resina NbG 20%: Imediatamente após a confecção do espécime, a um aumento de 1000x;B: Imediatamente 
após a confecção do espécime, a um aumento de 5000x; C: 28 dias após a confecção do espécime, a um aumento de 1000x; D: 28 dias após a confecção do 

espécime, a um aumento de 5000x. Nas imagens B e D, observam-se estruturas impregnadas sobre a partícula de carga retratada na imagem A (setas). 
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Figura 12: Microscopia eletrônica de varredura da resina 45S5 5%: Imediatamente após a confecção do espécime, a um aumento de 1000x; B: Imediatamente 
após a confecção do espécime, a um aumento de 5000x; C: 28 dias após a confecção do espécime, a um aumento de 1000x; D: 28 dias após a confecção do 
espécime, a um aumento de 5000x. Na imagem C observam-se as partículas de carga sobre a matriz resinosa. Na imagem D, após 28 dias imerso em PBS, o 

espécime parece estar recoberto por um aglomerado de estruturas em forma de espículas (setas). 
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Figura 13: Microscopia eletrônica de varredura da resina 45S5 10%: Imediatamente após a confecção do espécime, a um aumento de 1000x; B: 
Imediatamente após a confecção do espécime, a um aumento de 5000x; C: 28 dias após a confecção do espécime, a um aumento de 1000x; D: 28 dias após a 

confecção do espécime, a um aumento de 5000x. Na imagem B, observa-se um aglomerado de estruturas atípicas (setas) sobre a matriz resinosa, não 
observada na imagem A, feita imediatamente após a confecção do espécime. Na imagem D, essas estruturas atípicas aparecem em maior proximidade, 

observando-se uma semelhança com espículas formando cristais (setas). 
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Figura 14: Microscopia eletrônica de varredura da resina 45S5 10%: Imediatamente após a confecção do espécime, a um aumento de 1000x; B: 
Imediatamente após a confecção do espécime, a um aumento de 5000x; C: 28 dias após a confecção do espécime, a um aumento de 1000x; D: 28 dias após a 

confecção do espécime, a um aumento de 5000x. Na imagem B, observa-se um aglomerado de estruturas atípicas (setas) sobre a matriz resinosa, não 
observada na imagem A, feita imediatamente após a confecção do espécime. Na imagem D, essas estruturas atípicas aparecem em maior proximidade, 

observando-se uma semelhança com espículas formando cristais (setas). 
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Figura 15 A. A um comprimento de onda de 640 cm-1(a) observa-se a formação de picos de fosfato nos 
grupos NbG 5, 10 e 20%. 
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Figura 15 B. Os picos de carbonato podem ser observados nas resinas contendo 45S5 nos 
comprimentos de onda 1488 cm-1 (a) e 1418 cm-1(b). Os picos de fosfato aparecem em 710 (c) e 650 cm-1(d). 
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ANOVA One-Way demostrou que houve diferença entre o grupo da resina controle e 

os grupos NbG 10%, NbG 20%, 45S5 10% e 45S5 20% (P < 0,05). A resistência de união da 

resina Transbond XT foi semelhante ao de todas as demais resinas testadas, o que pode 

justificar a viabilidade clínica desses materiais experimentais em termos de resistência de 

união ao esmalte. 

O IAR apresentou comportamento similar nas resinas Controle e NbG 5%, com maior 

parte dos espécimes (80%) com IAR = 0 e nenhum dente com IAR = 3. Os demais grupos 

contendo vidros bioativos (NbG 10%, NbG 20%, 45S5 5%, 45S5 10%, 45S5 20%) 

apresentaram apenas um dente com IAR 3. As resinas contendo vidros bioativos e a resina 

controle apresentaram maioria de falhas de adesão com o esmalte. Em todos os grupos 

contendo vidros bioativos houve fratura de esmalte em pelo menos um espécime. 

O grupo Transbond foi o que apresentou maior frequência de IAR = 3, com 30% da 

amostra apresentando toda a face vestibular coberta por remanescente adesivo. 

DISCUSSÃO 

Muitos pesquisadores têm buscado um material com capacidade de reduzir as 

alterações sofridas pelo esmalte na colagem direta de bráquetes. Propriedades como ação 

antibacteriana29,31,33,36-38, manutenção das propriedades mecânicas do esmalte40, inibição da 

desmineralização15,33,39,41,42 e potencial remineralizante17,44-46 do esmalte são as mais 

esperadas. 

O presente estudo mostrou resultados promissores de resinas experimentais contendo 

diferentes vidros bioativos, quando comparados a uma resina livre de vidro e uma resina 

padrão ouro encontrada no mercado (Transbond XT). Dessa forma, a partir dos presentes 

resultados obtidos, rejeita-se a hipótese nula pois as resinas contendo partículas de vidro 

apresentaram propriedades diferentes daquelas livres de vidros bioativos. 

A habilidade ácido-neutralizante esteve presente em todos os materiais apresentados. 

Contudo, foi possível observar que as resinas contendo 45S5 apresentaram um forte potencial 

alcalinizante independente do pH inicial (4 ou 7). Os espécimes contendo 45S5 mantiveram 
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sua capacidade de elevar o pH para níveis acima de 8 e isso pode ser decisivo para uma 

precipitação extra de íons cálcio e fosfato provenientes da partícula de vidro biotaivo, 

formando uma camada de cálcio-fosfato que se cristaliza em hidroxiapatitas19. 

Estudos anteriores sugerem que as partículas de vidro bioativo desempenham um 

importante efeito antibacteriano devido à elevação do pH47-50. O pH elevado pode inibir os 

efeitos tóxicos da bactéria e aumentar a permeabilidade da membrana citoplasmática, 

permitindo a passagem de partículas provenientes do biovidro para dentro da célula 

bacteriana. Como consequência, há uma elevação do pH intracelular e morte da bactéria. O 

vidro 45S5 apresentou efeito antibacteriano considerável contra certas bactérias orais51. 

Na saliva, os íons sódio provenientes dos vidros bioativos reagem com os cátions 

hidrogeno da saliva (na forma H3O+), induzindo a liberação de íons cálcio e fosfato do 

biovidro18. Brown et al. (2011)14 observaram uma maior liberação de ions cálcio na solução 

de pH = 4. Um baixo pH pode causar uma subsaturação de cálcio e fosfato no ambiente e  

criar uma força52 que proporciona uma maior liberação de íons cálcio a partir do vidro 

bioativo, quando comparado a um pH mais elevado14. Isso também foi observado no presente 

estudo, onde foi encontrada maior liberação de íons Ca++ e PO4
-3 em pH 4, quando comparado 

com o pH = 7. 

A liberação de íons cálcio para o meio parece ser capaz de reduzir o pH crítico do 

esmalte da região. O pH crítico é o pH no qual a solução está saturada de determinado 

mineral. Se o pH da solução estiver acima do pH crítico, então a solução é supersaturada em 

relação determinado mineral, e mais minerais tendem a se precipitar. Por outro lado, se o pH 

da solução for menor ao pH crítico, a solução está subsaturada e o mineral tenderá a dissolver 

até a solução se tornar saturada53. 

A redução do pH crítico pode resultar na necessidade de uma redução do pH da 

atividade da placa bacteriana para que a dissolução do esmalte possa ocorrer53, resultando em 

uma redução do risco para lesões de mancha branca14. Por outro lado, é possível observar uma 

baixa quantidade de íons fosfatos liberados pelas resinas experimentais contendo os diferentes 



36 
 

 
 
 

vidros bioativos. Entretanto, essa baixa liberação não impediu a formação de precipitados 

percussores de hidroxiapatita nas superfícies dos materiais experimentais. 

Nas figuras 7 - 14 é possível observar a formação de precipitados aglomerados 

cristaliformes nas superfícies das resinas experimentais contendo vidro bioativo. No vidro 

45S5, esses precipitados são bem próximos daqueles encontrados por outros autores59-61. 

Carneiro et al. (2017) também encontraram precipitados similares na superfície de sistemas 

adesivos dopados com 30% de NbG62. Em nosso estudo, a presença de precipitados nas 

resinas contendo NbG também pode ser observada em menor quantidade, principalmente na 

resina com menor concentração de NbG (5%). 

A análise FTIR-ATR confirma a presença de precipitados nas resinas experimentais 

contendo vidro bioativo. É possível observar a presença de picos indicativos de componentes 

precursores da bioatividade, esses picos ficam mais evidentes conforme a concentração de 

vidro bioativo aumentava no material resinoso experimental. Isso é determinado pelas 

vibrações capturadas: o comprimento de onda relacionado ao carbonato é 890 cm-1 63; fosfato 

pode estar relacionado a 544 cm-1 64; instável a 638 cm-1, 1033 e 1107 cm-1 63. Esses íons 

representam deposição mineral, sugerindo bioatividade65,66. 

As resinas ortodônticas desempenham o papel de manter os bráquetes em posição até 

o final do tratamento. Assim, é interessante que a remoção do remanescente adesivo seja a 

mais suave possível para evitar que excesso de força cause danos ao esmalte subjacente51. Por 

outro lado, os materiais restauradores precisam ter uma dureza suficiente para suportar as 

cargas mastigatórias. O presente estudo demostrou que a Transbond XT apresentou dureza 

superior à de todas as resinas experimentais contendo 45S5. 

Iijima et al. (2010) realizaram um estudo avaliando a facilidade de desgaste de resinas 

ortodônticas avaliando parâmetros como dureza do material. Eles observaram que materiais 

contendo altas concentrações de SiO2, Ba2O3 e Al2O3 como a resina Transbond XT, possuem 

alta resistência ao desgaste. Esse resultado parece estar relacionado com tamanho, forma e a 

nanodureza das partículas de carga55. 
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A alta instabilidade química do vidro 45S5 em meio aquoso pode estar relacionada à 

sua alta capacidade de liberação iônica e alto potencial de elevar o pH. Esse processo parece 

culminar em perda estrutural por dissolução que pode reduzir sua microdureza. Isso de 

alguma forma pode estar relacionado com o fato de que resina 45S5 20%, que apresentou 

maior capacidade de elevar o pH de todas as soluções, foi também a que apresentou a menor 

dureza. 

A resina Transbond XT teve um IAR alto em comparação com os demais materiais, de 

modo que 70% dos dentes desse grupo precisaria de remoção mecânica do remanescente 

adesivo. E essa alta resistência ao desgaste pode exigir um maior tempo de cadeira para o 

profissional, além de uma possibilidade de dano ao esmalte devido a utilização de brocas e 

discos 54. 

Os valores de resistência de união dos materiais bioativos testados, independente da 

concentração e do vidro bioativos utilizado, foram semelhante a resina Transbond XT. Essa 

informação em conjunto com os testes realizados é um forte indicativo que essas resinas 

experimentais tem um potencial para ser utilizada clinicamente no futuro. Entretanto, alguns 

espécimes colados com resinas bioativas fraturam o esmalte após a descolagem do bráquete. 

Essas fraturas no esmalte ocorridas nos grupos das resinas contendo partículas de vidro 

podem ser explicadas em razão da formação de precipitados (apatita), que gera uma união e 

resistente entre dente e o material resinoso58. 

Elevados valores de resistência de união entre o dente e o bráquete sempre foram 

determinantes para a escolha do material de colagem de bráquetes. Entretanto, 

desenvolvimento de smart materials, com capacidade de controlar o pH, inibir a ação 

bacteriana e liberar íons que possibilitam a remineralização dos tecidos duros, tem chamado a 

atenção da comunidade cientifica. 

 
CONCLUSÃO 

 

Os vidros bioativos apresentaram capacidade de elevar o pH e reduzir a dureza de 

resinas experimentais, quando comparadas à Transbond XT e a uma resina convencional. 
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Além disso, apenas resinas contendo vidros bioativos apresentaram a formação de estruturas 

semelhantes a cristais em sua superfície, o que pode ser um indício da bioatividade desses 

materiais. Todas essas características foram obtidas sem comprometer os valores de 

resistência de união, que ainda foi similar à resina Transbond XT. 

Relevância Clínica: O uso de resinas contendo vidros bioativos NbG e 45S5 pode ser uma 

estratégia interessante para reduzir alguns efeitos adversos do condicionamento do esmalte 

garantindo uma excelente resistência de união do bráquete ao dente. 
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own legend accompanying it, numbered with Arabic numerals and sequentially referred to in the text. All 
abbreviations used in the table must be defined in a footnote. Use * P=.05; ** P=.01; *** P=.001; 
****P=.0001 as needed. Tables cannot be in pictorial or image formats. Pictorial or image formats are 

figures and must be entered as figures. 

 
 FIGURE FILES 

 
Each figure must be of sufficient resolution for high quality publication usually in TIFF or EPS format. All 
images need to be at 300 DPI when the figure is of the size to be used in publication. 
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If you enter a large image at 300 DPI and reduce it to a much smaller size for publication, this will 
increase the DPI and the image will be very heavy and slow to open electronically. If you enter a small 
image (such as a 35 mm picture) and plan to enlarge it for publication, it needs to be entered at more 
than 300 DPI since enlargement will only reduce the resolution. 

 
Figures in WORD or presentation software such as PowerPoint, Corel Draw or Harvard Graphics do not 
contain sufficient resolution for publication and will not be accepted. Authors will be charged for 
publication of figures in color. 
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Manuscript Review 

After you have entered your manuscript, you will receive automated responses from the system as the manuscript 
is processed. You may also follow the progress of your manuscript via the web site and your own password you 
created when you first entered the system. 
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time for this process. Our automated system is instantaneous, but the reviewers are busy people who donate their 
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galley proof will be sent to you for corrections and final approval. Expect the figures in the galley proof to be of low 
resolution for ease of transmission. The final publication will contain your high quality figures. 

 
Reprints 

Reprints are available through special order for a nominal charge. Your galley copy will contain an order form for 
you to request any reprints desired. When you complete this application, return it directly to the printer. Reprints 
are not sent out or billed to you until the printed copy of you article is mailed out. 
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The E. H. Angle Education and Research Foundation invites manuscripts concerning the dental and craniofacial 
complex. Original research, clinical observations and review articles as well as guest editorials, letters to the 
editor and case reports are welcome. 

 
Articles are peer reviewed through a double-blind process and are subject to editorial revision. Statements and 
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disclaim any responsibility or liability for such material. 
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