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RESUMO

Wendlinger, M. Influéncia do HEMA em sistemas adesivos universais contendo 10-
MDP nas propriedades adesivas imediatas. Orientador: Alessandro Dourado Loguercio.
Ponta Grossa, 2022. Dissertacéo (Mestrado em Odontologia — Area de Concentragio -
Dentistica Restauradora) — Curso de Odontologia, Universidade Estadual de Ponta
Grossa, Ponta Grossa, 2022.

Este estudo avaliou o efeito da presenca de HEMA em sistemas adesivos universais
contendo 10-MDP, nas propriedades adesivas imediatas ao esmalte e dentina. Material e
métodos: Cento e vinte terceiros molares higidos foram divididos e testados para dentina
(n = 72) e para esmalte (n = 48). Para cada substrato, os dentes foram divididos em 8
grupos experimentais de acordo com o0s seguintes fatores: Adesivos: 1) Scotchbond
Universal (SBU, 3M Oral Care, USA); 2) Gluma Bond Universal (GBU, Kulzer, Alemanha);
3) Solare Universal Bond (SUB, GC, América); 4) Zipbond (ZIP, SDI, Australia) e estratégia
adesiva: condicionamento e lavagem (CL) e autocondicionante (AC). Para os testes de
dentina, o terco oclusal da coroa de todos os dentes foi removido e o protocolo adesivo foi
aplicado. Ap6s completar a restauracao, os espécimes foram seccionados em palitos da
interface adesiva (0,8 mm?) e testados por resisténcia de unido por microtracdo (UTBS),
grau de conversao in situ (GC) e nanoinfiltracdo (NI). Para os testes de esmalte, os dentes
foram seccionados em quatro partes (vestibular, lingual, mesial e distal) e aplicado
protocolo adesivo. Apds restauracdo, 0os espécimes foram testados por resisténcia de
unido por microcisalhamento (USBS). Para avaliacdo do GC e NI em esmalte, os corpos-
de-prova restaurados e seccionados em fatias para realizacdo das analises. Os dados de
cada substrato foram submetidos a analise de variancia de 2 fatores e teste de Tukey (a
= 0,05) para cada propriedade avaliada. Resultados: Os adesivos SBU e ZIP
apresentaram maiores pTBS, uSBS, GC e menores valores de NI quando comparados ao
GBU e SUB para ambas as estratégias e substratos (p = 0,001). A estratégia CL
apresentou maiores valores de uTBS e uSBS quando comparada a estratégia AC (p =
0,001), com excecdo do SBU. Conclusao: o efeito da presenca ou ndo de HEMA em
sistemas adesivos universais comerciais 10-MDP nas propriedades adesivas de esmalte
e dentina parece ser dependente do material.

Palavras-chave: Adesivos dentinarios; Esmalte dental; Dentina.



ABSTRACT

Wendlinger, M. Effect of the presence of HEMA in universal adhesives systems with
10-MDP on the bonding properties. Orientador: Alessandro Dourado Loguercio. Ponta
Grossa, 2022. (Dissertation — Master of Science in Dentistry — Concentration Area:
Restorative dentistry) — School of Dentistry, State University of Ponta Grossa, Ponta
Grossa, 2022.

Purpose: to evaluated the effect of the presence of HEMA in universal adhesives systems
with 10-MDP on the immediate adhesive properties to enamel and dentin. Material and
methods: One hundred and twelve caries-free third molars were divided to be tested for
dentin (n=72) and for enamel (n=48) tests. For each substrate, teeth were divided into 8
experimental groups according to the following: Adhesives: 1) Scotchbond Universal (SBU,
3M Oral Care, USA); 2) Gluma Bond Universal (GBU, Kulzer, Germany); 3) Solare
Universal Bond (SUB, GC, America); 4) Zipbond Universal (ZIP, SDI, Australia) and
Adhesive Strategy: Etch-and-rinse (ER) and Self-etch (SE) mode. For dentin tests, the
occlusal third of the crown of all teeth was removed, and the adhesive protocol was applied.
After completing restoration, specimens were sectioned into bonded sticks (0.8 mm?) and
tested by microtensile bond strength (UTBS), in situ degree of conversion (DC) and
nanoleakage (NL) by scanning electron microscopy. For enamel tests, teeth were
sectioned in four parts (buccal, lingual, mesial and distal) and adhesive protocol was
applied. After completing restoration, specimens were tested by microshear bond strength
(USBS). For in situ degree of conversion (DC) and nanoleakage (NL) evaluation to enamel,
the specimens were sectioned in slices previously to be evaluated. Data of each substrate
were subjected to two-way ANOVA and Tukey's test (a = 0.05) for each property evaluated.
Results: The adhesives SBU and ZIP showed the highest uTBS, uSBS, DC and lower
values of NL when compared to GBU and SUB for both strategies (p=0.001). ER strategy
presented higher values of uTBS and uSBS when compared to SE strategy (p=0.001), with
exception for SBU. Conclusion: The effect of the presence or not of HEMA in commercial
universal adhesives systems containing 10-MDP on enamel and dentin adhesive
properties appears to be material dependent.

Keywords: Dentin-Bonding Agents; Enamel; Dentin
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1 INTRODUCAO

A busca pela simplificacéo de protocolos que resultem em boas propriedades
adesivas e que diminuam a sensibilidade da técnica por parte do operador, tem sido
alvo de constantes pesquisas na area de materiais odontoldgicos (Van Meerbeek et
al. ¥ 2011). Com isso, o surgimento dos sistemas adesivos universais no ano de
2011(Van Meerbeek et al. 2 2020), trouxe uma nova perspectiva, devido a
incorporacdo de mondmeros funcionais que promovem uma adesdo quimica,
permitindo assim sua aplicacédo em procedimentos diretos e indiretos e sob diferentes
substratos (Nagarkar et al. 3 2019).

Contudo, houve dessa forma, a mistura de varios componentes com
caracteristicas Unicas e essenciais para obtencdo de uma boa adeséo ao substrato,
em um mesmo frasco (Van Landuyt et al. 4 2007). Dentre esses componentes,
destaca-se o0 mondmero hidrofébico 10-metacriloiloxidecil dihidrogenofosfato (10-
MDP), hoje o mais utilizado na formulacdo de adesivos universais. O 10-MDP se liga
ionicamente de forma mais efetiva com a hidroxiapatita (HAp) presente no esmalte e
na dentina, a partir da formacdo e unido de nanocamadas de 10-MDP Ca, que
possibilita uma adesé&o quimica a superficie dentaria (Yoshida et al. > 2004), além de
ajudar a proteger a camada hibrida contra hidrélise (Van Landuyt et al. 4 2007).
Contudo, recentes evidéncias mostram que outros componentes, também presentes
nos sistemas adesivos universais, neste caso especifico o 2-hidroxoetil-metacrilato
(HEMA), podem interferir na capacidade do 10-MDP em interagir com a dentina (Fujita
Nakajima et al. ® 2018; Yoshida et al. 7 2012).

O HEMA é um monémero hidrofilico, de baixo peso molecular, capaz de se
infiltrar e melhorar o molhamento dos adesivos universais nos substratos dentinarios,
tornando-o um 6timo promotor da adesdo uma vez que aumenta a difusdo dos
componentes dentro da malha de coladgeno desmineralizada, facilitando a formacao
da camada hibrida (Van Landuyt et al. 4 2007). Além disso, tem uma funcéo de
minimizar a separacéo de fases e aumentar a miscibilidade dos componentes (Van
Landuyt et al. 8 2005).

Entretanto, é conhecido que a presenca de HEMA promove a formagao de um
gel aquoso e instavel que seria suscetivel a degradacéo hidrolitica (Breschi et al. °

2008; Van Landuyt et al. 1 2008). Devido a isto, varios fabricantes passaram a



18

desenvolver adesivos sem HEMA ou com concentragdes baixas de HEMA (Bacelar-
Sa et al. ' 2017). Apesar de adesivos sem HEMA apresentarem melhores
propriedades mecanicas, diminuindo a sorcéo e solubilidade em agua, uma recente
revisdo sistematica de estudos clinicos ndo encontrou diferenca entre adesivos com
e sem HEMA (da Silva et al. ¥ 2018).

De fato, quando se pensa em adesivos universais, um recente estudo relatou
gue a presenca do HEMA em sistemas adesivos universais interage com a dentina,
afetando negativamente a capacidade de adesdao do monémero 10-MDP (Fujita
Nakajima et al. ® 2018). Isto reduz significativamente a desmineralizacdo da HAp
diminuindo a formacéo de sais de MDP-Ca e inibindo parcialmente a deposicao da
nanocamadas necessarias para a obtencdo de uma adequada interagao quimica com
o0 substrato dentinario (Yoshida et al. 7 2012). Entretanto, nos dois estudos
mencionados, grande parte dos adesivos testados eram experimentais, possuindo
diferentes porcentagens de HEMA, aplicados sobre um p6 de HAp (Fujita Nakajima et
al. ® 2018; Yoshida et al. 7 2012).

Dessa forma, se essa interacdo entre os dois mondémeros gera algum efeito
negativo quanto a unido imediata e a longo prazo em esmalte e dentina, bem como
na adesao quimica de sistemas adesivos universais comerciais aos substratos duros
do dente, ainda néo foi totalmente esclarecida. Em contrapartida, (Loguercio et al. 13
2015) avaliou a resisténcia de unido de adesivos universais comerciais ao esmalte, e
o resultado mostrou que, adesivos universais sem HEMA e sem MDP tiveram 0s
piores resultados quando comparados a adesivos com HEMA e com MDP, mostrando
gue esta interacdo entre os dois componentes pode ndo ser tdo deletéria quando

avaliado em esmalte.

Sendo assim, o0 objetivo desse estudo foi avaliar “in vitro” o efeito da presenca
do HEMA em sistemas adesivos universais contendo 10-MDP nas propriedades
adesivas imediatas quando aplicados em dentina e esmalte. As hipéteses nulas
testadas foram de que a presenca ou ndo de HEMA em adesivos universais contendo
10-MDP néo influenciaria: (1) a resisténcia de unido; 2) o grau de conversédo e 3) a
captacdo de nitrato de prata na camada hibrida formada por adesivos universais

guando aplicados em dentina e esmalte.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 ADESAO: O SURGIMENTO DE UMA NOVA FASE PARA ODONTOLOGIA
RESTAURADORA

Por muito tempo a odontologia baseou-se apenas em procedimentos
curativos, que visavam a remocao de uma grande parte da estrutura dentéria sadia,
visando uma extensao preventiva e a garantia de uma boa retencao para os materiais
restauradores disponiveis na época (Reis e Loguercio 4 2007).

Porém, com o inicio da odontologia adesiva impulsionada por Buonocore em
meados de 1955 (Buonocore ® 1955), uma nova perspectiva se estabelece dentro
da odontologia restauradora, onde abordagens cada vez mais conservadoras, e uma
reproducéo da funcéo e estética dos tecidos dentais se tornaram uma realidade (Mm
etal. 16 2014).

Dessa forma, com o surgimento dos sistemas adesivos, a adesdo passou a
ser definida como uma forca que mantém juntas duas substancias ou substratos que
possuem diferentes composicdes (Reis e Loguercio 4 2007), onde, a uniéo entre tais
substratos ocorre principalmente através da interacdo micromecanica do agente de
unido com os tecidos dentais em questao, seja ele o esmalte condicionado ou com as
fibrilas colagenas expostas na dentina (Anusavice 1’ 2013), e a obtencdo de uma
adesdao estavel entre os compostos resinosos e o0 substrato dentario se tornou um dos
fatores mais importantes para o sucesso clinico das restauracdes adesivas.

Entretanto, apesar das grandes vantagens que a técnica adesiva proporciona,
ainda é tida como um desafio no dia a dia clinico, seja pela necessidade do
seguimento criterioso dos passos de aplicacdo, ou por caracteristicas desafiadoras
encontradas no substrato, principalmente na dentina (Perdigéo ¥ 2007), uma vez que
a qualidade da adeséo esta diretamente relacionada a eficiéncia da penetracédo dos
mondmeros resinosos nos espacos interfibrilares, e ao completo recobrimento das

fibrilas colagenas pelo adesivo.

De fato, muitas pesquisas ainda sao voltadas para o assunto (Van Meerbeek
et al. > 2020), uma vez que o mercado de sistema adesivos tem se tornado cada vez
mais competitivo, com o desenvolvimento recorrente de novos sistemas a fim de tonar

a adesao cada vez mais efetiva e duradoura.
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2.2  SISTEMAS ADESIVOS: EVOLUCAO E DESAFIOS

A adesao aos substratos dentérios € determinada a partir da remocéo de parte
do componente inorganico, seguida da penetragdo de mondmeros resinosos nas
porosidades obtidas pela acao de &acidos, criando assim uma adesdo micromecanica
ao substrato (Van Meerbeek et al. 1 2003). Baseado nesse conceito, 0s
procedimentos adesivos em esmalte demonstram resultados bastante efetivos (Lopes
et al. 2° 2002; Swift et al. 22 1995), muito devido a seu alto conteido mineral, e de
sua estrutura morfolégica homogénea. Por outro lado, a adesdo ao substrato
dentinario tem sido um grande desafio devido a complexidade estrutural da dentina,
gue apresenta uma grande umidade em seu substrato, associada a um baixo
conteudo mineral e a presenca da lama dentinaria, também conhecida por smear layer
(Perdigao * 2007).

Dessa forma, com o intuito de melhorar a adesdo em ambos os substratos
dentarios, os sistemas adesivos sofreram muitas modificacdes e aprimoramentos ao
longo do tempo, com isso muitas classificagcbes surgiram a fim de organizar e
simplificar a escolha. Atualmente os sistemas adesivos podem ser classificados de
varias maneiras, sendo a mais difundida a classificacdo quanto ao tratamento do
substrato dental, no qual podem ser considerados como sistemas de condicionamento
e lavagem e autocondicionantes (Van Meerbeek et al. 1° 2003; Tay e Pashley 22
2002).

Também conhecida como etch-and-rinse, a técnica de condicionamento e
lavagem baseia-se no uso do condicionamento &acido em esmalte e dentina
previamente a aplicacdo do primer e adesivo, resultando na remocéo total da smear
layer. Podem ainda ser divididos quanto ao niumero de passos empregados durante a
aplicacado, sendo eles: condicionamento e lavagem de 3 passos, onde ha a aplicacéo
do &cido + primer + adesivo em etapas separadas, e condicionamento e lavagem de
2 passos, acido + adesivo (de Souza Silva et al. 22 2010).

Quanto a adesdo ao substrato dentinario com sistemas adesivos que
requerem o condicionamento prévio com acido fosférico 35%, dois processos sao
descritos como fundamentais. No primeiro ha a remocéo da porcdo mineral da dentina
pelo condicionamento acido sem causar danos a estrutura colagena. Ja no segundo,

os espacos deixados pela retirada do mineral devem ser preenchidos pelo sistema
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adesivo, penetrando assim no colageno exposto, empregando e protegendo as fibras
colagenas para assim formar a camada hibrida. Este processo garante a integridade
das fibras colagenas e evita que elas entrem em colapso. Contudo, se faz necessaria
uma certa quantidade de agua entre os espacos interfibrilares, de modo que os
mondmeros possam penetrar de forma adequada (Swift et al. ¢ 1995; Spencer et al.
24 2000; Cardoso et al. 2> 2011).

Porém, estudos demostraram que mesmo apos a penetracdo dos monémeros
ha ainda a presenca de fibras colagenas ndo infiltradas (Wang et al. 26 2006). Isso
ocorre por conta de uma discrepancia entre o grau de desmineralizacdo da dentina
criado pelo condicionamento acido e o grau de penetracdo dos monémeros resinosos,
podendo resultar em defeitos na impregnacao e polimerizacao dos sistemas adesivos,
aumentando a susceptibilidade a absor¢cdo de agua e de fluidos orais, e por
conseguinte, ocasionando a degradacéao hidrolitica da interface adesiva (Spencer et
al. ¢ 2000; Miyazaki et al. 2" 2002).

Em contrapartida, os sistemas adesivos autocondicionantes ndo necessitam
da aplicacdo isolada de um &cido para produzir porosidades no substrato, uma vez
gue em suas formulacbes sdo adicionados mondmeros resinosos acidicos, que
simultaneamente desmineralizam e infiltram-se nos tecidos dentais(Carvalho et al. %
2005). Estes sistemas foram teoricamente desenvolvidos para diminuir e/ou eliminar
essas imperfeicdes entre a ocorrida desmineralizacdo e a penetracdo dos monémeros
resinosos desejada. Eles podem ser encontrados em dois passos, nos quais um dos
frascos é composto por primer acidico e outro frasco é composto pelo adesivo
propriamente dito, ou ainda podem ser de passo Unico, também conhecidos por one-

step self-etch ou all-in-one.

Nesses sistemas, a smear layer é dissolvida e incorporada na interface
adesiva, sendo desmineralizada uma pequena camada subsequente de dentina
(Van Meerbeek et al. 1° 2003). Para que haja esse tratamento da smear layer sem a
aplicacdo separada de um acido, tais sistemas possuem um pH mais acido em
comparacao aos adesivos de condicionamento e lavagem. Os adesivos com pH mais
acidico (pH < 1,0) exibem ultramorfologia interfacial semelhante a produzida pelos
sistemas de condicionamento e lavagem. Por outro lado, adesivos com média acidez
(pH = 2,0), leve e ultra leve dissolvem parcialmente a superficie dentinaria, permitindo

com que um namero significativo de cristais de hidroxiapatita permaneca na camada
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hibrida (Van Landuyt et al. 4 2007). A eliminacédo dos passos de lavagem do &cido e
secagem da superficie, e uma reducdo da sensibilidade técnica e prevenindo o
colapso das fibras coldgenas e falhas na sequéncia clinica de aplicacdo, fazem
desses adesivos uma 6tima opc¢do do ponto de vista clinico.

No entanto, a caracteristica hidrofilica desses sistemas, aumenta a
capacidade de retencdo de agua e solventes, dificultando a sua polimerizacéo,
fazendo com que as camadas desses sistemas formadas apds a polimerizacéo
funcionem como membranas semipermeaveis a passagem de agua através da
camada hibrida, aumentando a nanoinfiltracdo e favorecendo a diminuicdo dos
valores de resisténcia de unido e a degradacéo ao longo do tempo (Ito et al. ° 2005;
Tay et al. 3° 2002).

Recentemente, mais especificamente em 2011, foram langados no mercado
0s sistemas adesivos universais, que trouxeram consigo uma maior versatilidade, uma
vez que além da possibilidade de serem aplicados seguindo as duas estratégias,
condicionamento e lavagem ou autocondicionante, podem ser utilizados em

procedimentos indiretos, sob diferentes substratos.

Para que isso fosse possivel, foram adicionados mondmeros acidicos com
capacidade de interagcdo qumica com o0s substratos as suas composicoes, e dentre
eles o mais utilizado sendo o 10-MDP. Quando um adesivo contendo 10-MDP é
aplicado na dentina, a superficie deste substrato é parcialmente desmineralizada e
uma quantidade substancial de cristais de hidroxiapatita € deixada ao redor das fibras
colagenas. Nesse contexto, os ions calcio residuais, provenientes da dissolucao
parcial dos cristais de hidroxiapatita, podem servir como sitios de ligacdo para o
estabelecimento de uma adesdo quimica adicional as moléculas de 10-MDP (Van
Meerbeek etal. 1 2011; Mufioz et al. 3! 2015; Marchesi et al. 3 2014; Mena-Serrano
et al. ¥ 2013). A literatura tem descrito que a adesdo quimica promovida pelo 10-
MDP é mais efetiva e estavel se comparada a outros mondmeros funcionais, tais como
4-MET e Phenyl-P (Van Meerbeek et al. * 2011).

Apesar de versateis, adesivos universais parecem nao condicionar
apropriadamente o esmalte, uma vez que apresentam pH maior ou igual a 2, bem

inferior ao demonstrado pelo acido fosférico (Kenshima et al. 3 2005). Corroborando
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para esta afirmacao, foi observado que a resisténcia de unido ao esmalte do sistema
Single Bond Universal (3MESPE) aumentou significativamente quando o esmalte foi
previamente condicionado com acido fosférico (Van Meerbeek et al. ° 2003).
Teoricamente, o &cido fosférico cria mais porosidades na superficie do esmalte,
aumentando tanto a &rea de adesdo quanto a molhabilidade ao substrato, permitindo
assim que o adesivo penetre melhor no esmalte. Além disso, a interacdo dos
mondmeros funcionais do adesivo com a hidroxiapatita do esmalte parece ser menos
efetiva do que aquela apresentada a dentina. Nesse contexto, varios autores
recomendam a associagéo do acido fosférico aos adesivos universais para facilitar a
dissolucéo do esmalte e, consequentemente, aumentar a resisténcia de unido a este
substrato, caracterizando assim, a técnica de condicionamento seletivo em esmalte
(Perdigdo et al. 3 2014; Rosa et al. 3 2015; McLean et al. 3 2015).

Estudos também relatam, que existe uma interacdo entre 0s componentes
presentes nos sistemas adesivos universais, 0s quais podem ter consequéncias no
desempenho adesivo destes materiais (Fujita Nakajima et al. © 2018).
Tradicionalmente, os adesivos contém mondémeros, solventes organicos, iniciadores
e inibidores, e é evidente que todos os componentes tém uma funcédo especifica.
Sendo assim, boas percec¢des quanto as propriedades quimicas dos componentes
dos adesivos sdo fundamentais para compreender ou mesmo prever seu
comportamento (Van Landuyt et al. 4 2007).

Um monémero de uso corriqueiro na composicao desses produtos é o HEMA,
um monémero hidrofilico, com a capacidade de melhorar a penetracdo dos
componentes dentro da malha de dentina desmineralizada. No entanto, o mesmo
possui a capacidade de absorver a agua, dessa forma, adesivos que contém HEMA
seriam mais suscetiveis a contaminagdo da agua, pois o0 HEMA no adesivo nao
polimerizado pode absorver a mesma, o que pode levar a diluicdo dos mondémeros na
medida que a polimerizagéo é inibida (Farsai 3 2018). Outro fato, descrito por (Breschi
et al. ® 2008) é que adesivos com a presenca de HEMA absorvem mais agua e,
portanto, levam a uma maior hidrélise na interface adesiva, afetando assim a
durabilidade da adeséo.

Atualmente muito se fala sobre a adesao quimica ao substrato promovida pelo
10-MDP. Contudo, recentemente foram apontadas algumas interagcdes negativas

entre o 10-MDP e o HEMA. Por exemplo (Yoshida et al. 7 2012) demonstraram que o



24

HEMA, quando presente na composi¢do de sistemas adesivos universais, inibe
parcialmente sua capacidade de ligag&o a hidroxiapatita. E sabido que o 10-MDP, por
ser um mondmero acido, condiciona a superficie da dentina, liberando assim ions
calcio, esses ions célcios se ligam ao 10-MDP, formando nanocamadas que garantem
a adesdo quimica. Dessa forma, o HEMA, estaria diminuindo a capacidade de
condicionamento do 10-MDP, onde menos ions calcios ficam disponiveis para
formacdo das ligacOes, afetando assim a adesédo de sistemas universais (Fujita
Nakajima et al. ¢ 2018). No entanto, ndo se sabe ao certo até que ponto essa interacéo
entre os dois mondémeros afeta as propriedades adesivas de sistemas adesivos

universais ja presentes no mercado, sendo essa a premissa do presente estudo.
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3 PROPOSICAO
3.1 PROPOSICAO GERAL

Avaliar “n vitro” o efeito da presenca do HEMA em sistemas adesivos
universais contendo 10-MDP, nas propriedades adesivas imediatas ao esmalte e

dentina.
3.2 PROPOSICOES ESPECIFICAS

3.2.1 Avaliar a efetividade de adesivos universais com e sem HEMA na resisténcia
de unido imediata ao esmalte e dentina atraves de teste de microtracéo e
microcisalhamento, respectivamente.

3.2.2 Avaliar a efetividade de adesivos universais com e sem HEMA na
nanoinfiltracdo imediata ao esmalte e dentina por microscopia eletrénica de
varredura (MEV).

3.2.3 Avaliar o grau de converséao de sistemas adesivos universais com e sem HEMA

em esmalte e dentina através de espectroscopia por Micro-Raman.
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4 MATERIAIS E METODOS
4.1 APROVACAO ETICA E PROTOCOLO DE REGISTRO

Este estudo foi aprovado pela Comissdo de Etica em Pesquisa em Seres
Humanos da Universidade Estadual de Ponta Grossa, por meio do parecer n° 4.650.921
(Anexo A).

4.2 SELECAO DOS DENTES

Para realizacdo desse estudo, foram selecionados 120 molares higidos
permanentes, que foram obtidos através do Banco de Dentes Humanos da UEPG via
documentacéao especifica.

Foram incluidos terceiros molares higidos, excluindo dentes deciduos ou dentes
permanentes que apresentassem defeitos visiveis a olho nu, restauragbes ou
acometimento por carie. Previamente ao inicio, os dentes foram limpos manualmente com
curetas periodontais (HU-Friedy Mfg. Co. Chicago, IL, USA) e aparelho de ultrassom, e

posteriormente armazenados em agua destilada a uma temperatura ambiente.
4.3 DESENHO EXPERIMENTAL

Apos limpeza, dos 120 dentes, 72 foram selecionados para testes em dentina e
48 para os testes em esmalte, aleatoriamente distribuidos em 8 grupos para cada
substrato, divididos de acordo com o sistema adesivo a ser empregado 1) Scotchbond
Universal [M ESPE, St. Paul, MN, USA.]; 2) GLUMA Bond Universal [Kulzer America,LLC,
South Bend, USA]; 3) Solare Universal Bond [GC America, Alsip, IL, USA ]; 4) Zipbond

[SDI, Victoria, Australia] e o modo de aplicacéo da técnica, CL ou AC.

4.4 PREPARO DAS SUPERFICIES DE DENTINA

As superficies oclusais dos 72 dentes selecionados para testes em dentina foram
desgastadas 3mm (+ 1mm) até exposicao da dentina intermediaria, com auxilio de uma
maguina de corte de gesso (VH Softline, Kohlbach), sob refrigeracdo. Em seguida, visando
gue nao haja interferéncia, a camada de esmalte da lateral foi removida com ponta
diamantada em alta rotacdo. Logo apos, as superficies de dentina foram lixadas com lixas

de carbeto de silicio de granulagédo 600 (3M Oral Care, St. Paul, MN, EUA) em uma politriz
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por 60s sob refrigeracéo, eliminando remanescentes de esmalte e padronizando a camada

de smear layer em todos os grupos. (Figura 1)

Figura 1: Preparo dos dentes. A: Molares higidos; B: eliminagdo do esmalte coronal em recortador de
gesso com irrigacdo constante; C: aspecto apds remogdo de esmalte oclusal; D: eliminagdo do esmalte
periférico com ponta diamantada em alta rotacdo; E: padronizagdo da smear layer com lixa de carbeto
de silicio com granulagdo #600 por 60 s; F: Aspecto final
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4.5 PREPARO DA SUPERFICIE DE ESMALTE

As superficies mesial, distal, vestibular e lingual dos 48 molares selecionados para
testes em esmalte foram planificadas, com lixas de granulacéo #600 por 60 segundos sob
refrigeracdo e logo apds, as raizes foram removidas por seccionamento na jungéo
cemento esmalte utilizando um disco de corte (15 HC-4in, Buehler, Ltd., Lake Buff, IL,
EUA), em uma maquina de corte sob refrigeracdo (Isomet, Buehler, Lake Buff, IL, USA).
Em seguida as coroas dentais foram seccionadas em 2 diagonais ao longo eixo do dente,
resultando em 4 segmentos (vestibular [V], mesial [M], distal [D] e lingual [L]) totalizando
192 espécimes e em seguida, montados em um anel de PVC contendo resina acrilica, de
modo que a superficie de esmalte fique no topo do cilindro (Figura 2).



Figura 2: Preparo dos dentes. A: Planificacdo das faces V, M, D e L com lixa de carbeto de silicio com
granulacdo #600; B: Seccionamento da raiz; C: Seccionamento das coroas dentais em 2 diagonais ao
longo eixo do dente; D: Cano de PVC para embutimento dos espécimes; E: Espécimes montados e
fixados com resina acrilica vermelha; F: Aspecto final.

29



30

4.6 PROTOCOLO ADESIVO

Para todos os grupos, o protocolo adesivo foi realizado de acordo com instru¢des
do fabricante, aplicando tanto o modo condicionamento e lavagem, como
autocondicionante, sendo essa etapa realizada por um Unico operador. Os sistemas
adesivos, composic¢des quimicas e técnicas de aplicacdo segundo o fabricante encontram-
se na Tabela 1.



Tabela 1. Sistemas adesivos, composi¢cdo e modo de aplicagéo

(continua)
Sistema Adesivo H  Composicio Estratégia CoE\S/gr?éei}c?r:aale
(nimero de série) P posic Autocondicionante I
avagem
1. Aplicar o adesivo em 1. Condicioname
todo o preparo com nto acido
10-MDP, um microbrush de (condac 37%,
Scotchbond HEMA, maneira ativa por 20 FGM) por 15 s
Universal (SBU; modificado S. 2. lLavarpor15s
3M, Oral Care 25 com Leve jato de ar por 3. Jato de ar por
#1926900596) ' metacrilato 5s para evaporagéo 2s
Adesivo contendo copolimero de do solvente. 4. Aplicacao do
HEMA acido Fotopolimerizacao adesivo
polialquendico, com uma unidade conforme
etanol, agua, LED configurada em descrito no
iniciadores, 1400 mW/cm?por 10 modo AC.
silano S.
Aplicar o adesivo em 1. Condicioname
todo o preparo com nto acido
, um microbrush de (condac 37%,
Gluma Bond 10-MDP, Bis- maneira ativa por 20 FGM) por 15 s
. GMA, 4-ethyl
Universal (Kulzer, . S. 2. Lavarpori5s
dimethyl .
Alemanha, : Leve jato de ar por 3. Jato de ar por
1,5 aminobenzoat ~
#K010039) . 5s para evaporacao 2s
: e, cetylamine L
Adesivo sem . do solvente. Aplicacdo do
hydrofluoride, ; . :
HEMA 2o Fotopolimerizacao adesivo
iniciadores, .
acetona e com uma unidade conforme
Aqua LED configurada em descrito no
gua. 1400 mW/cm?por 10 modo AC.
S.
Aplicar o adesivo em 1. Condicioname
todo o preparo com nto acido
um microbrush de (condac 37%,
Solare Universal maneira ativa por 10 FGM) por15s
Bond (GC, S. 2. Lavarpori5s
América, 13 4-META, Leve jato de ar por 3. Jato de ar por
#181252) ’ UDMA, 5s para evaporacdo 2s
Adesivo sem TEGDMA, 10- do solvente. 4. Aplicacéo do
HEMA MDP, acetona, Fotopolimerizagéo adesivo
agua, silica e, com uma unidade conforme
iniciadores. LED configurada em descrito no
1400 mW/cm? por 10 modo AC.

S.



Zipbond

Universal (SDI,

Australia,
#190713)
Adesivo sem
HEMA

iniciadores,

. Aplicar o adesivo em

todo o preparo com
um microbrush de
maneira ativa por 10
S.

Aguardar 10s

Leve jato de ar por
5s para evaporacao
do solvente.
Fotopolimerizagéo
com uma unidade
LED configurada em
1400 mW/cm? por 10
S

w N
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(concluséo)

Condicioname
nto acido
(condac 37%,
FGM) por 15 s
Lavar por 15 s
Jato de ar por
2s

Aplicagéo do
adesivo
conforme
descrito no
modo AC.

Abreviagoes: Bis-GMA: bisphenol A diglycidyl methacrylate; HEMA: 2-hydroxyethyl methacrylate; 4-META:
4-methacryloyloxyethy trimellitate anhydride; 10-MDP: 10-methacryloyloxdecyl

dihydrogen phosphate.
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4.7 PROCEDIMENTO RESTAURADOR E TESTE DE RESISTENCIA DE
UNIAO EM DENTINA

Para o teste em dentina, 9 dentes por grupo experimental foram utilizados, onde
apos a aplicacédo e fotoativacdo de cada sistema adesivo, foram realizadas restauracdes
com resina composta (Opallis/FGM, Joinville, SC, Brasil) na cor A2 em 2 incrementos de
2 mm cada, sendo cada um fotoativado usando uma unidade de LED configurada em 1400
mW/cm? por 40s (Valo, High Power Mode, Ultradent Products, Inc, South Jordan, UT,
USA). Os espécimes preparados foram entdo armazenados em agua destilada por 24
horas a 37°C (Figura 3).

Figura 3: Processo restaurador. A: Resina composta utilizada; B: Restauracdo por incrementos; C:
Fotoativacdo de cada incremento por 20 s; D; Aspecto final do dente restaurado.

Apbs 24 horas, os espécimes foram adaptados ao dispositivo para maquina de
corte (1000 Isomet 1000 - Buehler®, Lake Bluff, IL, USA) a qual foi equipada com um disco
de diamante de 0,3 mm (Buehler, Lake Bluff, IL, USA), e em seguida, realizadas duas

sequéncias de cortes longitudinais (eixo X) perpendiculares (eixo y), com a maquina
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calibrada a 300 rpm ajustada para realizar cortes de +0,7-0,9 mm, resultando em palitos
da interface dente-restauracdo. Cada palito foi avaliado em microscopia éptica com um
aumento de 40x, no intuito de verificar a interface adesiva perpendicular ao longo eixo dos
palitos (Armstrong et al. *° 2017). Ap6s esta avaliacdo os foram armazenados por 24 horas
a 37° C (Figura 4).

Figura 4: Preparo dos palitos de dentina para os testes de adesdo. A: fixacdo do dente restaurado no dispositivo
para ser adaptado na maquina de corte; B: dispositivo adaptado na maquina de corte com o dente restaurado a ser

“ o,

cortado em contato com o disco de corte; C: cortes nos sentidos “x” e “y”; D: palitos de dentina para os testes de
adesdo.

Apés as 24 horas de armazenamento, a area de seccédo transversal (mm2) da
interface adesiva dos palitos foram mensuradas com um paquimetro e esses dados foram
inseridos no programa de automatizacdo da maquina. Em seguida, os palitos foram
acoplados individualmente em um dispositivo de microtracdo com cianocrilato em gel de
presa lenta pelas extremidades, associado a um acelerador de cianocrilato, visando assim,
posicionar a interface adesiva perpendicular ao longo eixo de tracéo. O dispositivo foi
acoplado a maquina de ensaio universal e tracionado até a falha sob velocidade de

1mm/min com uma célula de carga de 10 N. Os dados foram obtidos com o auxilio do
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programa de automatiza¢cdo da maquina Instron, que expressam os mesmos MegaPascal
(MPa) (Armstrong et al. 3° 2017). Apos teste de microtracdo, os palitos foram secos com
papel absorvente e uma inspecéo visual sob magnificacdo de 10x foi feita para determinar
o tipo de fratura, classificada em: Coesiva em dentina ou resina (C) ou adesiva mista (A/M).
(Figura 5)

0,82 x 0,79

Figura 5: Teste de resisténcia de unido por microtragao: A: mensuracao da area de secgao transversal com
paquimetro digital; B: Garra para microtragao; C: fixacdo de um palito na garra para microtragao; D: garra
para microtracdo adaptada na maquina de ensaios universal.
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4.8 PROCEDIMENTO RESTAURADOR E TESTE DE RESISTENCIA DE UNIAO
EM ESMALTE

Para o teste em esmalte, tubos de polietileno (Tygon Medical Tubing Formulations
54-HL, Saint Gobain Perfomace Plastics, Akron, OH, EUA) com diametro interno de 0,8
mm e altura de 0,5 mm foram posicionados sobre a fita dupla face com o lumen coincidente
com as perfuragfes. Apods isso, a resina composta foi inserida no interior de cada tubo e
fotoativada por 40s. Em seguida os espécimes foram armazenados em agua destilada a
37° C por 24 horas (Siqueira et al. 4° 2019) (Figura 6).

ApOs este periodo, os tubos e a fita foram cuidadosamente removidos utilizando
uma lamina de bisturi para que houvesse a exposicao dos cilindros de resina composta.
Cada cilindro de resina foi entdo examinado sob magnificacdo de 10x para verificar a

presenca de bolhas.

Os espécimes foram entdo acoplados a um dispositivo de microcisalhamento
(Odeme Biotechnology, Joacaba, SC, Brazil) e entdo os cilindros de resina composta
testados em uma maquina de ensaio universal, onde um fio ortodéntico de aco (0,2 mm
de diametro) foi posicionado de modo a tracionar a interface resina/dentina
perpendicularmente ao centro da célula de carga induzindo a correta orientacao das forcas
sob a velocidade de 1Imm/min até a falha (Siqueira et al. 9 2019). Os valores da
resisténcia de unido foram calculados pela divisdo da carga da fatura pela area de
superficie (mm?2). Apés tracionados, foram examinados para definir a localizacdo e tipo de

falha adesiva (Figura 6).
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Figura 6: Microcisalhamento: A: Tubos de polietileno (Tygons); B: fixagdo dos Tubos de polietileno na
superficie demarcada em esmalte por uma fita dupla face; C: corpos de prova apés restauragdo e remocgao
dos Tubos de polietileno; D: espécimes adaptados na maquina de ensaios universal.
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4.9 ANALISE DA NANOINFILTRACAO (NI) POR MICROSCOPIA ELETRONICA DE
VARREDURA (MEV)

Para dentina, trés palitos de cada grupo experimental, que ndo foram utilizados
para o teste de resisténcia de unido foram selecionados aleatoriamente para a anélise da
nanoinfiltracdo. Os palitos foram imersos em solugéo aquosa de nitrato de prata amoniacal
50% em peso (pH = 7,0) em um recipiente escuro por 24 horas. Apés esse periodo foram
enxaguados abundantemente com agua destilada e imersos em solucao reveladora por 8
horas sob luz fluorescente para que haja reducdo dos ions de prata ao longo das
microporosidades na interface de unido. Depois de revelados foram novamente
enxaguados com agua destilada e fixados com cianocrilato em stubs de aluminio. Um
polimento foi realizado com uso de lixas de agua em granulacdes de 600, 1000, 1200,
1500, 2000 e 4000 (Buehler Ltda, Lake Bluff, IL, EUA) seguido de polimento final com
discos de feltro com pasta diamantada, sob irrigacdo constante com agua. Os espécimes
foram lavados em cuba no intervalo entre lixa e pasta de polimento por 15 minutos e, ao
finalizar o polimento os corpos de prova foram lavados da mesma maneira por 30 minutos.
Apoés remocéo do excesso de agua, as amostras foram levadas ao dessecador com silica
coloidal por 24 horas, apés esse periodo foram metalizadas com ouro e levadas ao MEV
(SSX 550, Shimadzu, Toquio, Japao) onde 2 fotomicrografias foram obtidas com aumento

de 600x da interface de unido de cada palito (Mufioz et al. 3* 2015). (Figura 7)

Para esmalte, trés fatias de esmalte/resina preparadas anteriormente, para cada grupo
experimental, foram utilizadas para nanoinfiltracdo, que foi realizada conforme ja descrito

para os espécimes de dentina.
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Figura 7: Preparo dos palitos para nanoinfiltragdo: A: Palitos revelados; B: fixacdo dos palitos em stub de
aluminio; C: Série de lixas para polimento; D: Metalizacgdo da amostra; E: Amostra metalizada; F:
Microscopio eletrénico de varredura.
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4.10 GRAU DE CONVERSAO (GC) POR ESPECTROSCOPIA POR
MICRORAMAN

Para dentina, os palitos selecionados para analise do grau de conversao foram
submetidos a um polimento com lixas de granulacdo de 1500 e 2000 por um periodo de
30 segundos sob irrigacédo. Logo apds foram lavados em cuba ultrassénica por 30 minutos
e armazenados em agua destilada a 37°C por 24 horas. Para andlise do GC, os corpos de
prova foram levados ao espectrometro de Raman (BrunkOpticGmbH, Ettlingen, Badem-
Wirttemberg, Alemanha), que foi calibrado a zero e uma amostra de silicone sera para 0s
valores coeficientes. Os espécimes foram avaliados sob o0s seguintes parametros: laser
de Nednio com 532 nm de comprimento de onda a 20 mW de poténcia, resolucdo espacial
de = 3 um, resolucado espectral de = 5cm -1 com 30 segundos de tempo de acumulacéo e
5 co-adi¢cdes em magnificacdo de 100x (Olympus UK, London, UK) para um laser de = 1
pm de diametro. Os espectros foram obtidos da interface adesiva de sitios na regido da
camada hibrida e uma imagem digital de cada sitio foi obtida.

Para comparacdo do GC, espectros de adesivos nao polimerizados foram
utilizados como referéncia. Com os espectros obtidos, os dados foram processados com
uso do software Opus Spectroscopy Software Version 6.5 (BrunkOpticGmbH, Ettlingen,
Badem-Wdrttemberg, Alemanha) para determinacéo dos valores da area integra dos picos
registrados (Hass et al. 4t 2019). O grau de converséo foi calculado de acordo com a

seguinte férmula:

GC%=1-] lreat(p)/Iref(p) X 100%
Ireat{np)}/ | ref(np)

Sendo que ‘| reat” refere-se aos valores integrados do pico reativo e ‘| ref” aos
valores integrados do pico de referéncia, “p” e “np” séo, respectivamente, polimerizados e
nao polimerizados. Os picos alifaticos e aromaticos empregados foram 1639 cm™ e 1609

cm.

Para esmalte, 3 fatias de cada grupo experimental, foram utilizadas para o grau

de converséo, que foi realizado conforme ja descrito para os espécimes de dentina.
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4.11 ANALISE ESTATISTICA

Os palitos (dentina) ou cilindros de resina (esmalte) obtidos do mesmo dente foram
utilizados para a obtencdo de apenas um valor por dente. Os valores obtidos para
resisténcia de unido, grau de conversdo e nanoinfiltracdo, para cada substrato, foram
submetidos a um teste de variancia de 2 fatores (adesivo [4 niveis] x estratégia [2 niveis]).
Para todos os testes, para determinar a diferenca par-a-par entre os grupos, foram

submetidos ao teste de Tukey (o = 0.05).
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5 RESULTADOS

5.1 AVALIACAO DA INTERFACE-RESINA DENTINA

A maioria dos espécimes foram classificados com falhas adesivas (97,3%). Um
baixo percentual de falhas coesivas (2,76%) em dentina/resina foi observado para todos
0s adesivos e estratégias (Tabela 2).

Tabela 2: Namero de espécimes (%) de acordo com o modo de fratura para todos 0s grupos
experimentais.

Sistema Adesivo Modo de Padréo de fratura
aplicacao

C AM FP

Scotchbond CL 2 (6.5) 30 (93.5) 0 (0)

Universal AC 1(3.1) 31 (96.9) 0 (0)

Gluma Bond CL 0 (0) 32 (100) 0 (0)
Universal AC 0 (0) 26 (81.3) 4 (18.7)
Solare Universal CL 0 (0) 31 (96.9) 1(3.1)

Bond AC 0 (0) 32 (100) 0(0)

. . CL 3 (9.3) 29 (90.7) 0 (0)

Zipbond Universal AC 1(3.1) 31 (96.9) 0(0)

AbreviacBes: A/M adesiva/mista; C, coesiva; A, adesiva; FP, falha prematura. Modo de
aplicacdo: CL; condicionamento e lavagem. AC; autocondicionante

Em relacdo a resisténcia de unido por microtracdo foi observada diferenca
significativa entre os grupos (p = 0,001; Tabela 3). Em relacdo ao adesivo, o SBU e ZIP
apresentaram os maiores valores de resisténcia de unido quando comparados ao GBU e
SUB, para ambas as estratégias (p = 0,001; Tabela 3). A estratégia convencional
apresentou 0s maiores valores de resisténcia de unido por microtragdo quando
comparada a estratégia autocondicionante (p = 0,001; Tabela 3), com excecéo do SBU.

Em relacdo a NI foi observada diferenca significativa (p = 0,001; Tabela 3). Em
relacdo ao adesivo, o SBU e ZIP apresentaram os menores valores de nanoinfiltracédo
guando comparados ao GBU e SUB, para ambas as estratégias (p = 0,001; Tabela 3).
Para a estratégia adesiva e para todos os adesivos, ndo foi observada diferenca
significativa nos valores de nanoinfiltracdo quando comparada as estratégias CL e AC (p
> 0,05; Tabela 2; Figura 8).

Em relacéo ao grau de conversao também foi observada uma diferenca significativa
(p = 0,001; Tabela 3). Em relagédo ao adesivo, o0 SBU e ZIP apresentaram 0s maiores

valores de grau de conversdo quando comparados ao GBU e SUB, para ambas as
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estratégias (p = 0,0001; Tabela 3). Quanto a estratégia adesiva, SBU e ZIP apresentaram
maiores valores no modo CL quando comparada ao modo AC (p = 0,0001; Tabela 2). Por
outro lado, n&o foi observada diferenca significativa nos valores de grau de conversao
guando as estratégias CL e AC foram comparadas para os adesivos GBU e SUB (p >
0,05; Tabela 3).

Tabela 3. Médias e desvios padrdes dos valores de RU (MPa), grau de conversao (%) e
nanoinfiltracdo (%) em dentina para todos os grupos experimentais.

Adesivos Estratéaia Resisténcia de Grau de Nanoinfiltracédo
9 unidio (MPa)  converséo (%) (%)

Scotchbond Condicionamento e lavagem 46,2 +3,7A 59,5+3,7a 46+1,778
Universal Autocondicionante 486 +3,3A 48,2+33b 3,3+0,7A8
Gluma Bond Condicionamento e lavagem 383+29B 36,1+15d 9,1+1,1°¢
Universal Autocondicionante 324+22C 354+3,6d 77+11°¢
Uﬁi?/lsrrgal Condicionamento e lavagem 36,1+3,2B 314+34d 84+29°¢
Bond Autocondicionante 28,8+3,4C 31,7+2,3d 105+1,8°€
Zipbond Condicionamento e lavagem 46,4 +39 A 53,7+3,5hb 6,0+0,98

Universal Autocondicionante 374+3,1B 427+10c 2,9+0,7 AAB

(*) Para cada teste, letras diferentes, mailsculas ou mindsculas significam diferenca

estatisticamente significantes entre os grupos
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Figura 8: Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MEV (1200X) para cada
condicao experimental. A quantidade de nanoinfiltracdo foi menor e praticamente ocorreu dentro
da camada hibrida para Scotchbond Universal (A-B) e Zipbond Universal (G-H). Para Gluma
Bond Universal (C-D) e Solare Universal Bond (E-F), a quantidade de nanoinfiltracdo foi maior
do que os outros materiais, com ima maior captacdo de nitrato de prata ocorrendo em toda
camada hibrida. (setas brancas)
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A maioria dos espécimes foram classificados com falhas adesivas (96,5%).

Um baixo percentual de falhas coesivas (3,5%) em esmalte/resina foi observado para

todos os adesivos e estratégias (Tabela 4).

Tabela 4: Numero de espécimes (%) de acordo com o0 modo de fratura para todos 0s grupos

experimentais.

Sistema Adesivo Modo de Padrao de fratura
aplicacao C AM PE

Scotchbond CL 2(7,1) | 26(92,9) 0 (0)

Universal AC 3(10,7) | 25(89,3) 0 (0)

Gluma Bond CL 1(3,6) | 27(96,4) 0 (0)
Universal AC 0 (0) 24 (85,7) | 4(14,3)

Solare Universal CL 0(0) 28 (100) 0 (0)
Bond AC 0(0) |27(96,4) | 1(3,6)

_ CcL 2(7.1) | 26(92,9) | 0(0)

Zipbond AC 0(0) | 27(100) | 0(0)

Abreviacdes: A/M, Adesiva/mista; C, coesiva; A, adesiva; FP, falha prematura. Modo de
aplicacao: CL; condicionamento e lavagem. AC; autocondicionante.

Em relacdo a resisténcia de unido por microcisalhamento ao esmalte foi

observada uma diferenca significativa (p = 0.01; Tabela 5). Quanto ao adesivo, o
SBU apresentou 0s maiores valores de resisténcia de unido por microcisalhamento
ao esmalte na estratégia AC (p = 0,01; Tabela 5) quando comparado com 0s outros
adesivos. Para a estratégia CL, SUB apresentou os menores valores de resisténcia
de unido por microcisalhamento ao esmalte quando comparado aos outros adesivos
(p =0,01; Tabela 5).

Quanto ao grau de conversdo, também foi observada uma diferenca
significativa (p = 0,00001; Tabela 5). Em relacdo ao adesivo, SBU e ZIP
apresentaram os maiores valores de grau de conversdo quando comparados com
0 GBU e SBU para ambas as estratégias (p = 0,00001; Tabela 5). Quanto a
estratégia adesiva, para todos os adesivos, ndo foi observada diferenca significativa
nos valores de grau de conversdo quando comparado CL e AC (p > 0,05; Tabela 5).

Em relac&o a NI, ndo foi observada diferenga significativa nos valores de NI

guando comparados CL e AC para todos os adesivos (p = 0,05; Tabela 4). Em geral,
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os depdésitos de nitrato de prata foram observados dentro da camada adesiva para

GBU, SUB e ZIP em ambas as estratégias (Tabela 5).

Tabela 5: Médias e desvios padrdes dos valores de resisténcia de unido por
microcisalhamento (MPa), grau de conversdo (%) e nanoinfiltracdo (%) em esmalte para
todos o0s grupos experimentais.

Resisténcia Grau de Nanoinfiltracédo
Adesivos Estratégia de unido 2 (0 0
(MPa) conversao (%) (%)
Scotchbond Condicionamento e lavagem 125+1.1A 494+3.1a 0.0+0.0*%
Universal Autocondicionante 13.9+15A 49.7+3.1a 0.0+0.0"4
A
ngnmda Condicionamento e lavagem 13.6+1.8A 36.3x4.2cC gggf(?g;A
Universal Autocondicionante 85+16B 33.2+25¢cd T
Uﬁi?/lsrrgal Condicionamento e lavagem 7.8+1.6B 33.6+2.9cd 0.02+0.01 4
Bond Autocondicionante 6.1+09B 29.7+£5.9d 0.03+0.03%
Zipbond Condicionamento e lavagem 11.4+1.0A 429+35hb 0.04 +0.04 #
Universal Autocondicionante 59+178B 427+3.0b 0.08 £0.04 ~

(*) Para cada teste, letras diferentes, mailsculas ou minasculas significam diferenca
estatisticamente significantes entre os grupos
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Figure 9: Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MEV (1200X) para cada
condicao experimental. A quantidade de nanoinfiltracéo foi inexistente para Scotchbond Universal (A-
B) e praticamente ndo ocorreu para Gluma Universal Bond (C-D). Para o Solare Universal Bond (EF)
e Zipbond Universal (GH), a quantidade de nanoinfiltracao foi maior do que para os demais materiais,
com a maior captacdo de nitrato de prata ocorrendo em toda a camada adesiva, formando as
chamadas "arvores de agua".
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7 DISCUSSAO

Este estudo foi conduzido para investigar trés diferentes sistemas adesivos
universais (AU) contendo 10-MDP e sem HEMA em comparagdo com um AU
contendo 10-MDP e HEMA, nas propriedades de adesdo imediata ao esmalte e a
dentina. Os achados mostraram que GBU e SUB, dois AUs sem HEMA, apresentaram
desempenho adesivo inferior (uTBS, GC e NI para dentina e GC para esmalte) quando
comparados ao ZIP, um AU sem HEMA, bem como SBU, um AU contendo HEMA e
padrao ouro em termos de adesivo universal, levando a rejeitar parcialmente todas as

hipéteses nulas.

Conforme descrito anteriormente na sec¢do de introducdo, o HEMA é o
mondmero hidrofilico mais utilizado nos adesivos simplificados, principalmente pelo
fato de permitir uma maior miscibilidade entre os diferentes componentes e, devido ao
seu baixo peso molecular, permitindo uma maior difuséo no substrato dentinario (Van
Landuyt et al. 4 2007). No entanto, devido a uma maior quantidade de sorcéo de agua
(Hosaka et al. > 2010; Takahashi et al. ¥ 2011), adesivos contendo HEMA s&o
altamente suscetiveis a degradacao hidrolitica (Breschi et al. ° 2008; Van Landuyt et
al. *® 2008), levando a uma degradacdo mais pronunciada na interface adesiva
guando comparado com adesivos sem HEMA (Shinoda et al. 44 2011; Torkabadi et
al. % 2008).

Além disso, evidéncias recentes mostraram que a interacdo entre HEMA e 10-
MDP causa uma diminuicdo drastica da ligacdo quimica do 10-MDP (Yoshida et al. *
2012). Yoshida et al.(Yoshida et al. © 2012), avaliaram adesivos experimentais com
diferentes concentracbes de HEMA sob um p6 de HAp, revelando que maior
concentracdo de HEMA pode inibir a nanocamada na interface, devido a capacidade

do HEMA de diminuir a desmineralizacédo pelo 10-MDP (Fujita Nakajima et al. © 2018).

No entanto, resultados diferentes foram observados quando os AUs livres de
HEMA foram comparados. Observou-se que, ZIP apresentou maior uTBS e DC, bem
como menor NI para dentina para ambas as estratégias quando comparado a GBU e
SUB. Esses resultados heterogéneos para os diferentes AUs sem HEMA demonstram
gue outros fatores além da presenca de HEMA devem ser levados em consideragao

ao escolher um AU.
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Na verdade, uma visdo mais aprofundada sobre as composi¢cdes dos AUs sem
HEMA mostrou algumas diferencas importantes. Enquanto ZIP é baseado em etanol,
GBU e SUB sdo UAs a base de acetona. De acordo com o Material safety data sheet
(MSDS) de cada fabricante, GBU e SUB contém cerca de 25-50% de acetona,
enquanto ZIP contém 30-35% de etanol (GC 46 2019; Group 4’ 2021; SDI 4 2020).
A acetona € um solvente reconhecido por apresentar maior pressao de vapor em
comparacdo com solventes como etanol e 4gua (Van Landuyt et al. 8 2005). Em
contrapartida, a acetona tem uma rapida evaporacdo que acaba aumentando a
concentragdo de mondémeros, podendo nao proporcionar um tempo suficiente para
gue os mondmeros se infiltrem adequadamente na dentina, formando poros na
interface adesiva fotopolimerizada (Sezinando et al. 4° 2015; Lugue-Martinez et al. *°
2014). Esses poros sao observados como maiores valores de NI em dentina e esmalte
para GBU e SUB quando comparado ao ZIP, de acordo com estudos anteriores
(Sezinando et al. 4° 2015).

Outro fator que ajuda a explicar esses resultados de NI mais elevados para
GBU e SUB em comparacao com ZIP é o pH. O pH dos primers autocondicionantes
é um parametro utilizado para classificar esses materiais (Van Meerbeek et al. 2
2020). Enquanto GBU e SUB possuem um pH de 1,5 e pH 1,3 respectivamente, o pH
do ZIP é 2,5 (GC #6 2019; Group 4’ 2021; SDI *® 2020). De acordo com Van Meerbeek
et al., GBU e SUB sé&o considerados como adesivos intermediarios fortes, enquanto
ZIP é considerado um AU ultra-suave. Foi demonstrado anteriormente que o0s
adesivos intermediéarios fortes resultam em uma desmineralizacdo mais profunda do
esmalte e da dentina do que os adesivos suaves (Van Meerbeek et al. 2 2020). No
entanto, quando os adesivos intermediarios fortes sdo aplicados, zonas de dentina
nao infiltradas abaixo da camada hibrida apresentam uma desmineraliza¢édo parcial
devido a uma diferenca de profundidade de penetracdo e de desmineralizacéo
(Carvalho et al. 28 2005; Wang e Spencer >* 2005). O mesmo fenémeno foi observado
anteriormente para os adesivos universais (Sezinando et al. °° 2015). Essas regides
de penetracdo incompleta de mondmeros, sdo demostradas pela infiltracdo de nitrato
de prata, o que leva a uma maior quantidade de nanoinfiltracdo para GBU e SUB

guando comparados ao ZIP.

Além disso, essas regides de nanoinfiltracdo provavelmente representam areas

de conversdo abaixo do ideal dentro da matriz polimérica devido a remocao
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incompleta do solvente (Tay et al. 5> 2005). Podemos observar que GBU e SUB
apresentaram menores valores de grau de conversdo em esmalte e dentina quando
comparados com ZIP. Os maiores valores de nanoinfiltragdo associados ao menor
grau de conversao para GBU e SUB impactam significativamente nos resultados de
resisténcia de unido a interface adesivo-dentina, quando comparados ao ZIP,
conforme observado anteriormente na literatura (Sezinando et al. 4° 2015; Jacker-

Guhr et al. %3 2019; Ahmed et al. > 2020).

Apesar dessas diferencas na composi¢ao dos AUs sem HEMA avaliados no
presente estudo, ndo foi observada diferenca significativa nos resultados de
resisténcia de unido a interface adesivo-esmalte quando os AUs intermediarios fortes
(GBU e SUB) foram comparados aos adesivos ultra-suaves (ZIP), principalmente
guando a estratégia autocondicionante foi aplicada. Apesar da dificuldade dos AUs
intermediarios fortes em infiltrar mondmeros de resina em toda a area
desmineralizada, no esmalte o pH mais baixo desses AUs parecem ajudar na
obtencdo de uma resisténcia de unido favoravel ao esmalte (Loguercio et al. ¥ 2015;
Hirokane et al. °® 2021; Nagura et al. %6 2019).

Curiosamente, todos os AUs sem HEMA apresentaram pequena quantidade
de NI na interface adesivo-esmalte. Enquanto na dentina, a captacdo de nitrato de
prata foi observada nas zonas néo infiltradas (nanoinfiltracédo classica), no esmalte, a
nanoinfiltracdo foi observada dentro da camada adesiva, no fendmeno conhecido
como water trees (Tay et al. 2 2005). Estas estdo relacionadas a presenca de
goticulas de agua na camada adesiva, que indicam o fenbmeno de separacédo de
fases, em que os monémeros adesivos se separam da agua apés a evaporacdo do
etanol ou da acetona (Van Landuyt et al. 8 2005). Na verdade, adesivos sem HEMA
sdo altamente propensos a separacdo de fases na interface (Van Landuyt et al. 1©
2008), o que pode ser o fator limitante para o melhor desempenho desses materiais.
No entanto, conforme demonstrado pela analise estatistica, ndo foi observada
diferenca significativa quando os AU livres de HEMA foram comparados com os AU
contendo HEMA. Provavelmente no presente estudo, uma forte secagem com ar na
etapa de evaporacao pode explicar a menor quantidade de absorcédo de nitrato de

prata observada no substrato de esmalte (Van Landuyt et al. 8 2005).
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De acordo com os resultados observados neste estudo, apenas um AU sem
HEMA (ZIP) apresentou resultados mais préoximos ao grupo controle (SBU),
principalmente relacionado aos valores de nanoinfiltragdo em esmalte e dentina na
estratégia de condicionamento e lavagem. Esses resultados semelhantes ao SBU sao
esperados desde que o adesivo ZIP é um AU ultras-suave a base de etanol, conforme

observado anteriormente por Fu et al.(Fu et al. 5" 2020).

No entanto, também foram observadas algumas diferencas interessantes. Por
exemplo, ZIP mostrou menor GC nos substratos dentina e esmalte do que SBU para
ambas as estratégias adesivas. A maior quantidade de solvente no ZIP (30-35%)
guando comparado ao SBU (10-15%) pode ter contribuido para essa diminuicdo do
grau de conversdo. Esta maior quantidade de solvente é dificil de evaporar
completamente, mesmo quando aplicado por mais tempo, conforme descrito nas
instrucdes de aplicacédo do ZIP em comparacdao com as instru¢cdes do SBU. Apesar
de a presenca do solvente nao interferir nos valores de NI, teve grande impacto no

grau de conversdo, como observado no presente estudo.

Alem disso, diferencas quanto a resisténcia de unido a dentina e esmalte
guando comparado ZIP com SBU, principalmente na estratégia autocondicionante, o
SBU apresentou melhores resultados que o ZIP. A presenca de um segundo
mondmero com potencial de ligacdo quimica no primeiro pode ajudar a explicar essas
diferencas. Segundo os fabricantes, além do 10-MDP, o SBU contém um copolimero
de acido polialquendico modificado com metacrilato, que melhora a ligacdo quimica
ao célcio da hidroxiapatita (Sezinando et al. 8 2016). Observe que, quando o ZIP e o
SBU foram usados na estratégia de condicionamento e lavagem, néo foi observada
diferenca significativa entre eles. A desmineralizacdo criada pelo acido fosforico

parece ter deixado o papel do copolimero em segundo plano.

Juntando todas as propriedades adesivas, o0s resultados mostraram que séo
dependentes do material, principalmente porque os adesivos universais sem HEMA
sdo um grupo heterogéneo de AUs. No entanto, o fator mais importante para a
remocdo do HEMA, que é a diminuicdo da degradacao da interface adesiva, ndo deve
ser negligenciado. Portanto, futuras avaliacées de adesao a longo prazo ao esmalte e
dentina precisam ser feitas para avaliar o comportamento de adesivos universais sem

HEMA, em comparacgéo com adesivos contendo HEMA.
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7. CONCLUSAO

O desempenho imediato de adesivos universais comerciais contendo 10-MDP
e sem HEMA em esmalte e dentina foi muito variado. O clinico deve levar em
consideracao outros fatores, como pH e tipo de solvente, quando decidir escolher um

adesivo universal contendo 10-MDP e sem de HEMA.
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