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Resumo

Objetivos: Avaliar a nanoinfiltragdo na dentina de dois sistemas adesivos universais

experimentais, e de dois adesivos universais comerciais, nas vertentes Etch-and-Rinse e

Self-Etch.

Materiais e Meétodos: Foram utilizados 24 dentes molares higidos divididos
aleatoriamente em 8 grupos (n=3): Em 4 grupos foram utilizados dois sistemas adesivos
comerciais — FUT (Futurabond M+™) e SBU (Scotchbond™) e os restantes 4 grupos em
dois sistemas adesivos experimentais — EM1 (com Bis-GMA) e EM2 (sem Bis-GMA),
nas vertentes Etch-and-Rinse e Self-etch. A superficie da dentina foi exposta, os sistemas
adesivos foram aplicados segundo as instrug¢des do fabricante e foram construidos blocos
de resina composta de 6-8mm de altura. As amostras foram cortadas em fatias de 0,7mm
de espessura num microtomo de tecido duros sendo para cada grupo selecionadas as 3
fatias centrais. Todos os espécimes foram incubados numa estufa a 37°C durante trés
meses em agua destilada. Findo este periodo, as amostras foram preparadas para a
observag¢ao da nanoinfiltragdo por SEM-EDS sendo desidratadas e fixadas com nitrato de
prata. A andlise estatistica da nanoinfiltracdo foi efetuada em SPSS através de modelos

lineares mistos.

Resultados: Existem diferencas significativas na nanoinfiltracio entre os adesivos
estudados e em funcdo do protocolo aplicado (Etch-and-Rinse e Self- Etch). O EMI1
apresenta menor nanoinfiltragdo quando comparado com FUT (p<0,001) e SBU
(p=0,002) sob qualquer protocolo. O EM2 apresenta menor nanoinfiltragio quando
comparado com FUT e SBU sobre o protocolo Etch-and-Rinse (p <0,001). O EMI1
apresenta menor nanoinfiltracdo quando comparado com EM2 apenas sob protocolo Self-

Etch (p<0,001).

Conclusdes: Os sistemas adesivos experimentais em estudo revelaram resultados
promissores comparativamente com os sistemas adesivos comerciais estudados. Apos 3
meses de envelhecimento, o EM1 revelou a menor taxa de nanoinfiltragdo em ambos os
protocolos (Etch-and-Rinse e Self-Etch) e sem diferencas para o EM2 apenas quando

aplicado com o protocolo Etch-and-Rinse.

Palavras-Chave: Etch-and-Rinse; Nanoinfiltragdao; Self-Etch; Sistemas Adesivos

Universais






Abstract

Objectives: To evaluate the dentin nanoleakage of two experimental universal adhesive
systems and two commercial universal adhesives in the Etch-and-Rinse and Self-Etch

protocol.

Materials and Methods: 24 healthy molar teeth were randomly divided into 8 groups (n
= 3): 4 groups were used two commercial adhesive systems - FUT (Futurabond M + TM)
and SBU (ScotchbondTM) and the remaining 4 groups were used two experimental
adhesive systems - EM1 (with Bis-GMA) and EM2 (without Bis-GMA), in the Etch-and-
Rinse and Self-Etch strands. The dentin surface was exposed, the adhesive systems were
applied according to the manufacturer's instructions and blocks of 6-8mm height
composite resin were built. The samples were cut into 0.7mm thick slices in a hard tissue
microtome and the 3 central slices were selected for each group. All specimens were
incubated in an oven at 37°C for three months in distilled water. At the end of this period,
the samples were prepared for the observation of nanoleakage by SEM-EDS and were
dehydrated and fixed with silver nitrate. The statistical analysis of nanoleakage was

carried out in SPSS using mixed linear models.

Results: There are significant differences in nanoleakage between the studied adhesives
according to the applied protocol (Efch-and-Rinse and Self-Etch). EM1 has less
nanoleakage when compared to FUT (p <0.001) and SBU (p = 0.002) under any protocol.
EM2 shows less nanoleakage when compared to FUT and SBU on the Etch-and-Rinse
protocol (p <0.001). EM1 presents less nanoleakage when compared with EM2 only
under the Self-Etch protocol (p <0.001).

Conclusions: The experimental adhesive systems under study showed promising results
compared to the commercial adhesive systems studied. After 3 months of aging, EM1
revealed the lowest rate of nanoleakage in both protocols (Etch-and-Rinse and Self-Etch)
and with no differences for EM2 only when applied with the Etch-and-Rinse protocol.

Key words: Etch-and-Rinse; Nanoleakage; Self-Etch; Universal Adhesive Systems
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Introdugdo

I. INTRODUCAO

Greene Vardiman Black, um dos fundadores da Medicina Dentaria
moderna, no final do século XIX, definiu as bases da abertura ¢ dos talhes dos
preparos cavitarios, sem dar especial enfoque a quantidade de estrutura dentaria
removida no processo, focando o seu trabalho nas restauracdes dependentes de
retengdo mecanica. Ao longo das ultimas décadas, porém, os métodos
convencionais de retengdo mecanica dos materiais vieram a ser substituidos pelas

técnicas restauradoras adesivas (Perdigdo et al., 1999).

Buonocore, no ano de 1955, verificou que o 4cido fosforico
tradicionalmente usado industrialmente em coberturas de resina de superficies
metalicas e para aumentar a adesdo em pintura, poderia ter aplicagdo para a adesdo
de restauragdes no contexto da Medicina Dentaria. Assim, sugeriu que o acido
fosforico fosse aplicado sobre a superficie do esmalte, de modo a melhor prepara-
lo para o processo adesivo e assegurar uma maior longevidade da restauracao

(Buonocore et al., 1955; Van Meerbeek et al., 1998; Perdigdo et al., 2000).

Cinco anos ap0s esta primeira consideracdo, no ano de 1962, Bowen
referiu pela primeira vez os adesivos proprios para a dentina, cujo processo de
adesao se processa de forma diferente, devido a sua composicao e caracteristicas.
A dentina apresenta um contetido organico superior ao do esmalte, com a presenga
de fibras de colagénio, fluido no interior dos tibulos dentinarios, uma humidade
de superficie muito propria bem como outras variagdes na sua composicao. Todos
estes fatores vao condicionar a adesdo a dentina face ao que acontece no esmalte,
criando uma das problematicas da Dentisteria moderna (Bowen et al., 1962;

Perdigdo et al., 1994; Avery et al., 2002).

As dificuldades inerentes a esse processo de adesdo a dentina, aleadas ao
interesse pela estética, estimularam o desejo de aprofundar o conhecimento sobre
as técnicas e materiais para melhor alcancar esses resultados, tendo sido
verificado um exponencial aumento de investigagdes sobre materiais restauradores
estéticos (Van Meerbeek et al., 1998; Perdigdo e Lopes, 1999a; Perdigao et al.,
2000).

11



Avaliagdo da nanoinfiltragdo em dentina de um sistema adesivo universal experimental sem Bis-GMA

As técnicas restauradoras, em particular as de restauracdo estética, t€ém
sido alvo de constantes melhorias e revisdes ao longo das ultimas décadas,
assistindo-se a um aumento da relevancia atribuida a adesdo e as varias técnicas

para tal disponiveis. (Perdigdo e Lopes, 1999a)

Van Meerbeek, em 1998, reviu a prévia designacdo destes materiais de
agentes de ligacdo, para "sistemas adesivos", compostos por inimeros passos €
procedimentos de aplicagdo dos mais simples aos mais completos. Os sistemas
adesivos tém nos dias de hoje aplicagdes muito diversificadas, permitindo nao so
a adesdo ao esmalte, como também a dentina, & amalgama, a outros metais e
porcelanas estéticas em restauracdes indiretas (Stefan e Scharer, 1997; Perdigao e
Lopes, 1999a).

Para além de tudo o previamente referido, a Dentisteria restauradora foi
amplamente marcada pelas evolugdes tecnologicas da segunda metade do século
XX.

Por outro lado, a constante evolugdo dos sistemas adesivos, bem como as
crescentes exigéncias estéticas do mercado, fazem com que cada vez mais
sistemas adesivos sejam introduzidos, alguns dos quais desprovidos de testes que
comprovem a sua eficicia e longevidade, correndo o risco de um
comprometimento do seu desempenho e consequentemente, da longevidade das

restauragoes (Van Meerbeek et al., 1998; Slavoljub, 2000).

Van Meerbeek et al. (1998) preconiza que a eficiéncia de um sistema
adesivo se prende com o periodo de tempo durante o qual este suporta as
restauragdes, selando completa e devidamente as margens cavitarias e evitando a
recidiva do processo cariogénico, a sensibilidade pds-operatoria, e quaisquer
outras patologias associadas com o insucesso restaurador. Um outro elemento que
condiciona o sucesso restaurador prende-se com a contracdo de polimerizacao,
presente durante a adesdo, responsdvel pela formagdo de microfissuras entre a
restauracdo e o substrato e permitindo a contaminagdo por microrganismos e

fluidos orais (Barkmeier e Ericson, 1994; Slavoljub, 2000).
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Introdugdo

Assim, ¢ possivel definir como indicagdes para a utilizagdo de sistemas
adesivos, as restauragdes diretas, quer com resina composta, quer com amalgama,
a cimentagdo de restauracdes indiretas como overlays, onlays, inlays e coroas, a
adesdo de splints ortodonticos, férulas periodontais e ainda tratamento da
hipersensibilidade dentaria.

No entanto, estas indicagdes e objetivos sdo muitas vezes dificultados, ndo
sO6 pela complexidade e mindcia inerentes ao protocolo adesivo mas também
pelos obstaculos proprios da cavidade oral. O pH, a composi¢do da flora oral e
salivar e o dinamismo a que todas estas varidveis estdo sujeitas, aleadas a
presen¢a e magnitude das forgas oclusais, representam um enorme obstaculo ao

sucesso adesivo (Stefan e Scharer, 1997; Van Meerbeek et al., 1998).

1. Substrato

1.1. Dentina

A dentina ¢ um tecido duro e mineralizado e cuja composi¢do mais
consensual pode ser dada por 70% de matéria inorganica, 20% de matéria

organica e 10% de 4gua (por peso) (Avery et al., 2002; Berkovitz et al., 2009).

A dentina ¢ formada durante o processo de desenvolvimento da denticao,
sendo um tecido duro que constitui o corpo do dente, servindo de camada
protetora para a camara pulpar e suporte para o esmalte que a envolve (Avery et

al., 2002).

A sua componente inorganica ¢ composta por cristais de hidroxiapatite
imersos numa matriz organica de fibras de colagénio embebidas em substancia
amorfa. A matriz organica ¢ constituida por colagénio, maioritariamente de tipo

I, proteinas ndo colagéneas e fosfolipidos (Berkovitz et al., 2009).

A dentina pode ser classificada quanto a sua estrutura e formacao
cronoldgica em: dentina primaria, formada nas primeiras etapas da dentinogénese

e até o dente entrar em oclusdo; dentina secundaria, formada ap6s a conclusao do
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desenvolvimento da raiz e dentina terciaria, aquela que surge como resposta a um

estimulo externo (Berkovitz et al., 2009).

Quanto a sua localizagdo pode ainda ser classificada em dentina
intertubular, em redor e entre os tibulos dentinarios; dentina peritubular, dentro
dos tubulos dentinarios; dentina do manto, inicialmente na coroa do dente e

finalmente, dentina circumpulpar, junto a polpa dentaria (Avery et al., 2002).

Os tiibulos dentindrios penetram a sua espessura, encontrando-se desde a
superficie pulpar até a jungdo amelodentinaria e cimento-dentinaria, variando de

2,5um a 1um de comprimento (Berkovitz et al., 2009).

Junto a juncdo amelodentindria, estd presente uma menor quantidade de
tibulos dentinarios, cerca de 20000 por mm?, relativamente aos tabulos adjacentes
a cAmara pulpar, onde a sua quantidade se situa entre os 59000 por mm?e os 76000

por mm?. A densidade de tabulos ¢ ainda inferior a raiz. (Avery et al., 2002).

A dentina intertubular, que separa os tubulos dentinarios, ¢ composta
essencialmente por colagénio tipo I, reforgada por hidroxiapatite. Tal como a
quantidade de dentina peritubular, também a quantidade de dentina intertubular
varia com a localizag¢do, desde 12% na regido da pré-dentina até 96% junto da
jun¢do amelodentinaria, e a dentina peritubular indo de 60% a 3% na jungdo

dentina-esmalte (Avery et al., 2002).

Os tubulos dentinarios incorporam o0s processos odontoblasticos
responsaveis pela sua formag¢do e em algumas partes do tecido contém ainda

terminacoes nervosas aferentes (Berkovitz et al., 2009).

1.2. Esmalte

O esmalte é um tecido altamente mineralizado, constituindo o substrato
calcificado mais duro do corpo humano. Cerca de 96% da sua estrutura ¢ composta
por matéria mineral, sendo os restantes 4% compostos por material organico e

agua. A matéria mineral ou contetdo inorganico ¢ constituido por fosfato de
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calcio cristalino, hidroxiapatite, com ides de carbono, presentes nos 0ssos,
cartilagens calcificadas, dentina e cimento dentario (Avery et al., 2002; Nanci,

2013).

Se, aquando da formagao dos prismas do esmalte, estiverem presentes ides
como fluoreto, magnésio, chumbo e estroncio, estes podem ser incorporados na
sua composi¢do. O surgimento de céries dentarias, advém da suscetibilidade

destes cristais de sofrerem dissolucdo apos a sua exposi¢do a acido (Nanci, 2013).

O esmalte ¢ constituido por cristais de hidroxiapatite de carbono, longos e
compactos, com 25 a 30 nm de espessura ¢ 60 a 70 nm de largura. Alguns
investigadores especulam que o comprimento longo dos cristais, em propor¢ao
com as suas demais medidas, se estende por toda a espessura da camada do

esmalte (Avery et al., 2002; Nanci, 2013).

Estes cristais constituem 95% do peso do esmalte e 87% do seu volume,
estendendo-se desde a dentina subjacente a superficie do dente. Os cristais
apresentam uma forma particular de disposicdo, altamente organizados e

extremamente proximos, designada por prismas (Simmer e Hu, 2001).

O esmalte ¢ uma estrutura translucida, cuja cor pode oscilar entre amarelo-
claro até ao branco-acinzentado. A espessura no dente pode também variar, cerca
de 2.5 mm, desde a superficie de trabalho até ao bordo cervical. Esta variacao de
espessura vai ser a principal responsavel pelas diferentes coloragdes deste
substrato, tornando ou ndo mais visivel a tonalidade amarela da dentina subjacente

(Avery et al., 2002; Nanci, 2013).

O esmalte ¢ formado a partir de um complexo processo designado de
amelogénese. Este processo pode ser dividido em quatro fases distintas, sendo
elas: fase pré-secretoria, fase secretdria, transicdo e maturagdo. A defini¢do
destas fases prende-se com a morfologia e funcdo desempenhada pelos

ameloblastos, células responsaveis pela composicao do esmalte (Bartlett, 2013).
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2. Conceitos Sobre Adesao

2.1. Adesao

De modo a alcancar um correto entendimento do complexo processo de
adesdo e da degradacdo a que esta sujeito na cavidade oral, € importante apresentar
e compreender varios conceitos.

A adesdo pode ser definida como a condi¢do em que duas superficies sdo

mantidas juntas por for¢as quimicas ou fisicas, com o auxilio de um adesivo

(ISO/TS 11405:2015E).

O processo de adesao fisica verifica-se quando ha uma apreensao fisica do
material restaurador dentro da cavidade que o recebe e depende de forgas de
valéncia secunddrias, que acontecem em dipolos moleculares, resultantes da

interacdo da nuvem eletronica (Nakabayashi e Pashley, 2000).

J& a adesdo quimica ¢ demonstrada por forcas de valéncia primarias,
semelhantes as ligacdes i0nicas, quer covalentes, quer metalicas e ainda forgas de
valéncia secunddrias, tais como as ligacdes de Van der Walls (Nakabayashi e

Pashley, 2000).

Para que se dé a ligagdo entre dois solidos ¢ aplicada uma camada de
adesivo entre eles, que ira preencher as irregularidades superficiais e permitir a
sua unido. Os sistemas adesivos s3o compostos por uma combinagdo de
monoémeros resinosos hidrofilicos e hidrofébicos, de diferentes pesos
moleculares, e solventes, que irdo assegurar a liga¢do entre o material restaurador

e a estrutura dentaria, apds a sua polimerizacao (Perdigdo et al., 2007).

Os adesivos sdo materiais fluidos, capazes de “molhar” as superficies
sujeitas a liga¢do e devem penetrar as irregularidades em profundidade para que,
apos a polimerizacdo, endurecam e aderiram ambas as superficies (Planas et al.,

1996).
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A propriedade do substrato de interagir com liquidos, designa-se de molhabilidade

e ¢ aquilo que vai permitir um contato intimo entre ambos (Anusavice, 1998).

A molhabilidade de um substrato consiste na sua capacidade de interagir com

liquidos de modo a estabelecer contacto entre eles (Anusavice, 1998).

Essa molhabilidade superficial por um liquido ¢ usualmente caracterizada pela
medida do angulo de contacto entre uma gota do liquido e a superficie do s6lido. Quanto
mais o liquido se espalhar pela superficie, mais proximo sera o angulo de contacto de zero

e, consequentemente, melhor serd a molhabilidade (Planas et al., 1996).

Este angulo de contacto ¢ influenciado pela diferenca entre a tensdo de superficie

do adesivo e a energia de superficie do substrato (Aguilar-Mendoza et al., 2008).

A tensdo superficial corresponde ao resultado das forgas de coesdo molecular,
constituindo a resisténcia da camada superficial e da entrada e saida de sélidos, liquidos
e gasosos. Para que ocorra uma molhabilidade satisfatoria do aderente sélido, € necessario
que a tensdo superficial do adesivo liquido seja igual ou menor a tensdo superficial do
aderente solido. Para que adesdo ocorra corretamente, ¢ necessario que o liquido adesivo
esteja intimamente ligado com o substrato, de modo a permitir a atragdo molecular e
proporcionar essa ligagdo, quer quimica, quer mecanica. Os liquidos tém a capacidade de
se unir quando humedecem a superficie, isto €, quando sdo capazes de se espalhar sobre

ela (Nakabayashi e Pashley, 2000).

A energia de superficie pode, porém, ser influenciada pela contaminagao oriunda
de fluidos, tais como a saliva, levando a um comprometimento da molhabilidade e da
consequente adesdo. De modo a que se estabeleca um contacto intimo entre o adesivo e
o seu substrato, a tensdo superficial do adesivo deve ser inferior & energia superficial do
substrato, de modo a que o angulo de contacto se aproxime de zero e favorega a

molhabilidade de superficie (Perdigdo e Ritter, 2001).
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Figura 1- Esquema representativo do angulo de contacto e da energia de superficie. Retirado do
Planas et al., 1996.

2.2. Adesao a Dentina

A adesdo a dentina apresenta semelhancas com o processo adesivo ao esmalte,
porém, revela-se mais complexo, requerendo maior cuidado e experiéncia do Médico

Dentista (Perdigdo et al., 1999).

O primeiro fator que condiciona essa complexidade e diferenga no processo
adesivo prende-se com as distintas composi¢des de ambos os substratos. O esmalte ¢ uma
estrutura maioritariamente mineral, a0 passo que que a dentina contém uma percentagem
superior de material organico, predominantemente composto por colagénio tipo I e dgua.
A dentina ¢ constituida por uma rede tubular, integrando prolongamentos dos
odontoblastos e os processos odontoblasticos que contactam com a polpa. Cada tibulo ¢é
preenchido por fluido e rodeado por uma bainha de dentina peritubular,
hipermineralizada. Este fluido faz da dentina um tecido muito himido, em comparagao
com o esmalte. J& a dentina menos mineralizada e mais fibrosa que circunda os tiibulos
dentindrios ¢ denominada de dentina intertubular. O volume ocupado por dentina
peritubular aumenta com a proximidade a polpa, enquanto que a dentina intertubular
diminui a area que ocupa com essa proximidade ao tecido pulpar. Assim, quanto mais
proxima da polpa for a cavidade a preparar, mais poroso, permeavel e hiimido sera o
substrato, contendo uma densidade superior de tubulos dentindrios, com diametro
crescente. E este dinamismo de composicio da dentina que se apresenta como principal
responsavel pela infiltragdo marginal a que s@o sujeitos os sistemas adesivos resinosos
aplicados sobre este substrato (Perdigdo et al., 2000; Nanci, 2013).

Toledano et al. (2000), defende que o processo de adesdo a dentina ¢ fundamental

na abordagem de cavidades onde o esmalte se encontra ausente, tais como restauragdes
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de classe V ou dentes que caregam de erosdo cervical, que dificultam o talhe de cavidades

com adequadas formas de retengdo.

Um outro ponto fulcral para a adesdo a dentina prende-se com a dureza das fibras
de colagénio. Depois de realizado o condicionamento acido total, a fase mineral da
superficie dentaria, bem como parte das proteinas ndo-colagénicas sofrem solubilizagao,
sendo removida alguma da componente proteica e expondo a rede de colagénio da matriz
da desmineralizada. A matriz de dentina desmineralizada torna-se mais macia e sofre um
aumento de elasticidade, alcangando valores aproximados de 5 Mpa, quando himida. Este
valor ¢ um milhar de vezes inferior aquele da dentina previamente mineralizada,
significando que ha um marcado aumento da sua fragilidade, facilitando o colapso das
fibras de colagénio quando sofrem desidratacdo. O eventual colapso das fibras de
colagénio revela-se como um obstaculo a adesao, reduzindo a quantidade de monomeros

adesivos capazes de se incorporar na matriz (Nakabayashi e Pashley, 2000).

2.3. Adesao ao Esmalte

A adesdo ao esmalte pode ser conseguida através do seu condicionamento acido,
criando porosidades e irregularidades na sua superficie normalmente lisa, aumentando
assim a sua energia de superficie. Apos esse condicionamento acido, através do processo
de atragdo capilar, ¢ possivel que os mondmeros dos materiais resinosos penetrem nas
irregularidades criadas, sendo estabelecida a sua adesao.

O fluxo com que os adesivos penetram nas porosidades criadas advém da criacao
de "tags" de resina que se unem mecanicamente a resina € ao esmalte anteriormente
condicionado. O comprimento dos "fags” de resina varia de acordo com o tempo de
condicionamento ao qual € sujeita a superficie do esmalte, podendo alcangar de dez a

vinte micrometros (Amussen € Munksgaard, 1988).

Assim, a profundidade de desmineralizagdo do esmalte estard intimamente
relacionada com o com o tempo de aplicagdo do 4cido e os valores de concentragcdo do
mesmo. E, porém, de ressalvar que, uma profundidade de desmineralizagdo superior ndo

se traduzira obrigatoriamente numa retengao superior (Gwinnett e Kanca,1992).

19



Avaliagdo da nanoinfiltragdo em dentina de um sistema adesivo universal experimental sem Bis-GMA

De modo a que o 4cido consiga atuar sobre o esmalte e o condicione corretamente,
este deve ser previamente sujeito a um tratamento profilatico, que vise diminuir o dngulo
de contacto e aumentar a molhabilidade do condicionador &cido. Apos conseguido esse
condicionamento de contacto intimo com a superficie do esmalte, os valores de adesdo

das resinas compostas ao esmalte ultrapassam os 20 MPa (Perdigao et al., 1999).

Uma retengdo satisfatoria € conseguida quando os valores adesivos se situam entre
17 e 24 MPa, alcancando ainda a diminuicao da microinfiltracdo nos limites cavitarios.
Essa microinfiltracdo de fluido salivar e bactérias deve ser evitada uma vez que pode
acarretar em recidiva da lesdo de carie, descoloracdo marginal e até mesmo, inflamacao

e consequente necrose pulpar (Van Meerbeek et al., 1998; Perdigdo J. et al., 1999).

Para além da longevidade conseguida pelas restauracdes de resina compostas
aleadas a uma boa adesdo, estas oferecem outros beneficios, tais como o reforgo cuspideo,

reduzindo o risco de fratura dentaria (Bartieri et al., 2001).

2.4. Smear Layer

Os procedimentos de corte realizados no ambito da Medicina Dentaria originam
uma camada de residuos, que variard em composicao e tipologia. Ao nivel do esmalte e
dentina, esta camada ¢ criada através do uso de instrumentos manuais e rotatérios no
decorrer da preparacdo cavitaria. Esta camada de residuos pode ainda estar presente na
dentina do canal radicular e cimento. Na sua composi¢do encontra-se hidroxiapatite e
colagénio, contendo uma superficie externa de colagénio desnaturado e gelificado. Esta
camada ¢ denominada de smear layer e oclui os tibulos dentinarios formando entdo os
smear plugs, reduzindo a sua permeabilidade em 86% (Palshley, 1990; Perdigdo et al.,
1999).

Segundo Gwinnet (1984), a camada de residuos sobre a dentina inclui na sua
composicao nao so cristais de hidroxiapatite e colagénio parcialmente desnaturado, como
também, saliva, sangue e bactérias oriundas da cavidade oral. Foi definida como uma
camada organica, porosa e formada por canais submicrométricos, de espessura

compreendida entre os 0,5 e os 5 um. O fluxo de fluidos pelos tubulos dentinarios ¢é
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mantido pelos canais submicrométricos. Para além das alteracdes morfoldgicas
associadas ao substrato sobre o qual os instrumentos atuam, a composi¢ao da smear layer
¢ alterada de acordo com os instrumentos de corte e material de que sdo feitos e pela
regido dentinaria sobre a qual se deposita. Esta pelicula sofre ainda alteragdes na sua
composi¢cdo em fun¢do da flora bacteriana que se acumula e cresce sobre ela,

representando a smear layer um substrato favoravel ao crescimento bacteriano.

No trabalho levado a cabo por Masatoshi et al (1999), acerca da adesdo a dentina,
os investigadores constataram que as caracteristicas da smear layer sdo alteradas
conforme a estrutura dentindria que a compde. Verificaram que a smear layer na dentina
cariada tem uma porosidade superior aquela da dentina normal, em resultado da
diminui¢do da dureza da dentina cariada. Verificaram ainda que os primers auto
condicionantes tém a capacidade de penetrar esta camada e alcancar a dentina cariada
subjacente de forma mais facil do que o observado sobre dentina sa. Assim, a existéncia
de smear layer podem ser atribuidas algumas vantagens e desvantagens.

As vantagens associadas a smear layer residem na capacidade de diminuir a
humidade da superficie da camada bem como, no seu poder de reducdo da difusdo do
fluido dentinario. Esta caracteristica é possivel pela obstru¢do dos tibulos dentinarios, o
que vai impedir o movimento do fluido dentinario, reduzindo assim, a possibilidade de
sensibilidade pos-operatdria e a penetragdo de bactérias, acidos e toxinas. Contudo, a sua
principal desvantagem reside no facto desta ser permedvel aos produtos do metabolismo
bacteriano, sendo estes capazes de originar uma resposta inflamatdria da polpa.

Por outro lado, a smear layer pode condicionar a adesdo, representando uma
barreira fisica entre o substrato e o adesivo e levar a posterior infiltragdo marginal,
diminuindo a longevidade do tratamento restaurador. Esta camada mantém-se aderida a
superficie do dente por forcas fortes e ainda desconhecidas, ndo sendo possivel remové-
la com soro fisioldgico, 4gua ou outras substancias de pH neutro. Essa dificuldade na sua
remocao levou ao uso de diversos materiais com vista a elimina-la, de modo a alcangar
uma profunda desinfe¢do da dentina e aumentar o seu potencial adesivo. Para esse fim,
pode recorrer-se a uma diversidade de solugdes, tais como os acidos citrico, fosforico,
maleico e poliacrilico, cuja agdo variara conforme as concentragdes aplicadas e o tempo

de contacto (Gwinnett, 1984).
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Com base no previamente mencionado, Erickson (1992) e Slavojub (2000)
defendem que a smear layer pode representar um obstaculo a intima ligagdo entre as
resinas organicas e a dentina, reforcando que esta deve ser removida para que se alcance

o melhor desempenho da adesao.

Nao obstante do previamente referido, esta camada pode ser tida em consideragao
como um substrato de adesdo, se utilizados os sistemas adesivos auto-condicionantes ou
Self-Etch, visto ocorrer com esta técnica uma maior preservacao do conteudo de célcio
pelo menor grau de desmineralizagcdo criado. Assim, forma-se uma ligacdo quimica
estavel entre o célcio da hidroxiapatite € os mondmeros funcionais presentes no sistema
adesivo que permite reforgar a adesdo micromecanica ja existente (Cardoso et al., 1999;

Perdigdo et al., 2000; Yoshida et al., 2006; Yoshida et al., 2012).

2.5. Camada Hibrida

Nakabayashi et al., no ano de 1982, foram os primeiros a descrever o que
atualmente se define como camada hibrida. No entanto, o conceito foi alvo de revisdes e
aceite apenas cerca de uma década depois (Nakabayashi et al., 1982; Van Meerbeek et

al., 1993).

Pode ser definida como uma estrutura mista onde cristais residuais de
hidroxiapatite e resina envolvem as fibras de colagénio. No ano de 1995, Sano et al.
definiu a camada hibrida como uma mistura entre polimeros bioldgicos e artificiais. A
proximidade entre os mondmeros adesivos de resina e as fibras de colagénio sera
dependente da caracteristica hidrofilica dos monomeros, responsavel pela sua
solubilidade na dgua, e do modo como os solventes do sistema adesivo interagem com o

colagénio (Van Meerbeek et al., 2003).

A camada hibrida é composta por dentina intertubular e dentina peritubular
desmineralizadas, sendo atravessada pelos prolongamentos de resina que se estendem
para o interior dos tubulos dentindrios. Esta camada ¢ essencial para alcangar as forcas
adesivas a dentina, sendo esta tida como o mecanismo essencial para que a adesdo a

dentina ocorra (Gwinnett ¢ Kanca, 1992; Van Meerbeek et al., 1993).
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Esses prolongamentos resinosos irdo oferecer varias vantagens, tais como a
capacidade de selamento dos tubulos dentinarios, com diminuicdo da infiltracdo
bacteriana, suas enzimas e subprodutos e, consequentemente, da inflamagao pulpar e da

sensibilidade pos-operatoria (Titley et al., 1995).

Hé ainda alguma controvérsia sobre a agdo e beneficios dos prolongamentos de
resina. Essa controvérsia prende-se com a ac¢do de contribuirem de alguma forma para a
retencdo do material resinoso, uma vez que, ainda que representem a menor fragdo da
dentina de superficie selada pela resina, constituem uma fracdo importante da superficie

de unido da dentina que reveste a cdmara pulpar.

Nakabayashi e Pashley (1998), defendem que os prolongamentos poliméricos
contribuem para a retencao da resina, se unidos aos tubulos, ou seja, hibridizados as suas
paredes. Por outro lado, Pashley, em 1990, demonstrou que as forcas adesivas diminuem
quando os adesivos sdo aplicados a maiores profundidades, onde a dentina peritubular
predomina sobre a dentina intertubular. Esta descoberta veio confirmar a teoria
previamente desenvolvida, segundo a qual a estabilidade das forcas adesivas, se prende

fundamentalmente com a preseng¢a da camada hibrida.

Esta oferece ainda a vantagem de compensar a contragdo de polimerizacido da
resina, ¢ apresentar propriedades mecanicas superiores aquelas da dentina
desmineralizada, ainda que inferiores as da dentina aquando do processo de
desmineralizag¢do, apresentando-se assim como uma camada elastica, e amortecedora

para o dente (Van Meerbeek et al., 1993; Sano et al., 1995).

Contudo esta camada torna-se fragil pois os mondémeros adesivos ndo sdo capazes
de envolver totalmente a matriz de colagénio exposta, deixando totalmente ou
parcialmente fibras de colagénio expostas na parte inferior da camada hibrida. A presenga
destas fibras desprotegidas num meio aquoso e acido torna a interface adesiva suscetivel
a degradacdo hidrolitica ao longo do tempo e o colagénio vulnerdvel a acdo das

metaloproteinases (Betancourt et al., 2019).
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Esta degradacao das fibras de colagénio e dos componentes da resina
hidrofilicos levard a destrui¢do da camada hibrida e a perda da resisténcia de unido a
dentina ao longo do tempo (Toledano et al., 2012; Tjaderhane et al., 2013; Betancourt et
al., 2019).

3. Classificacio Dos Adesivos Dentarios

De modo a permitir uma melhor compreensao acerca da relagdo presente entre os
diversos sistemas adesivos presentes no mercado e as suas técnicas e protocolos de
aplicacdo, fabricantes e investigadores procederam a sua classificacdo. A primeira
classificag@o disponivel, baseou-se apenas na sua ordem de introduc¢ao no mercado, tendo
sido unicamente cronologica, e categorizando os sistemas adesivos em geragdes, da
primeira a sétima. Esta classificagdo apresenta como principal desvantagem o facto de
carecer de atualizacdo conforme ocorre a introducdo de novos sistemas. Uma outra
classificagcdo foi definida de acordo com o niimero de passos clinicos de cada sistema
adesivo, sendo eles: sistemas Total-Etch de 3 e 2 passos e sistemas Self-Etch de 2 e 1
passos. Finalmente, foi introduzida uma forma de classificacio que se baseia no
tratamento dado a smear layer. Quando esta ¢ integralmente removida com
condicionamento 4cido e lavagem, estamos perante sistemas adesivos de
condicionamento total ou sistemas Etch-and-Rinse. Por outro lado, se esta ¢ incorporada
no processo adesivo, tratar-se-ao de sistemas adesivos de autocondicionamento ou Self-

Etch (Figura 2) (Van Meerbeek et al., 2003).

A grande maioria das cavidades realizadas em dentisteria inclui esmalte e dentina,
com superior heterogeneidade morfoldgica e dinamismo fisiologico. As diferengas
presentes entre ambos os substratos e os desafios adesivos que representam
impulsionaram o desenvolvimento de inumeros sistemas adesivos. Atualmente, estdo
disponiveis sistemas adesivos que conseguem alcangar simultaneamente o
condicionamento acido do esmalte e da dentina, possibilitando a realizacdo de
restauragdes com estética superior, com maior longevidade e resisténcia e providas de um

melhor selamento marginal (Perdigdo, 2020).
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Atualmente, os sistemas adesivos sdo compostos por varios de materiais a aplicar
sequencialmente, que irdo promover simultaneamente a adesdo a ambos os substratos

estudados, o esmalte e a dentina.

Estes sistemas sdo constituidos, de uma forma geral, por trés componentes, sendo
eles:

1) agente condicionador — Acido ortofosférico (35%-37%), que ird desmineralizar
a superficie do substrato;

2) primer — solucdo hidrofilica responsavel pelo aumento da recetividade da
superficie ao agente adesivo, aumentando a molhabilidade superficial;

3) adesivo - solugdo hidrofobica, igualmente designada resina fluida ou bond,
responsavel por unir o complexo substrato condicionado/primer a resina composta. Estes
trés componentes podem ser aplicados individualmente, sequencialmente ou combinados
entre si, determinando o niimero de etapas necessarias a realiza¢do do protocolo adesivo,

em um, dois ou trés passos (Perdigao, 2020).

Apo6s o desenvolvimento dos sistemas adesivos de condicionamento total, foram
introduzidos os sistemas adesivos autocondicionantes, os quais permitiam uma agao
simultanea de condicionamento do esmalte e dentina e de primer, dispensando a etapa de
lavagem. A auséncia da lavagem traduzir-se-4 numa integracdo da smear layer e da
hidroxiapatite dissolvidas no adesivo (Van Meerbeek et al., 1994; Reis et al., 2001;
Garone, 2002).

3.1. Adesivos de Condicionamento Acido Total (Etch-and-Rinse)

Os sistemas adesivos de condicionamento acido total ou convencionais, eram
anteriormente conhecidos como sistemas adesivos de 4* e 5% geragdo. Padronizam o
condicionamento acido total do esmalte e da dentina, separadamente dos outros passos.
(Figura 3)

No esmalte, o condicionamento 4cido promove a desmineralizagcdo dos prismas
de hidroxiapatite, criando poros que aumentam a energia livre de superficie e garantem a
“molhabilidade” 6tima, promovendo assim a microretencdo mecéanica do elemento

adesivo (Perdigdo et al., 2007).
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Na dentina, o condicionamento acido visa a remogdo total da smear layer
produzida durante o preparo cavitario, uma vez que esta ndo permite que uma boa adesdo

seja estabelecida entre o substrato e a resina composta (Namen et al., 1998).

Estratégias Adesivas

v v v

Etch-and-rinse Self-etch Multi-mode

Three-step Two-step Two-step One-step Etch-and-rinse Self-etch
Total-etch Selective enamel
(enamel+dentin) etching

Figura 2— Classificacio dos sistemas adesivos pela técnica Etch-and-Rinse consoante os varios
passos clinicos (Retirada e adaptada “A. Sezinando et al, 2014)

Condicionamento 4cido + lavagem Primer/Adesivo + Resina Composta

TN TN

Dentina condicionada com
fibras de colagénio expostas
Compésito

Smear Layer na dentina

obtido pela instrumentagio
2

st miae’

Camada Hibrida

o= oe

Figura 3- Técnica Etch-and-Rinse, procedimento de adesdo (Retirada e adaptada “Sturdevant’s

Art & Science Of Operative Dentistry”, 7th Edition).
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3.2. Sistemas Adesivos Autocondicionantes (Self-Etch)

Ap6s o aparecimento dos sistemas de condicionamento 4cido total, surgiram os
sistemas adesivos autocondicionantes ou Self-Etch, previamente conhecidos por sistemas
de 6* e 7* geracao.

Sao em tudo semelhantes aos seus predecessores a exce¢do da primeira etapa, de
aplicagdo de 4cido que, ao invés de ser um passo individual, foi adicionado ao primer.

Podem apresentar-se de duas formas distintas, com diferente nimero de passos de
aplicacdo. Podem apresentar-se como sistemas autocondicionantes de 2 passos, com
primers autocondicionantes, nos quais ¢ feita a combinagdo do acido e do primer, que
passa a ser um primer acidico e precede a aplicacdo do adesivo selecionado. Por outro
lado, podem apresentar-se como sistemas autocondicionantes de apenas um passo, nos
quais ¢ feita a combinagdo do primer acidico com a resina adesiva, resultando numa unica
solugdo a ser aplicada sobre o substrato. Em alguns destes sistemas o primer, acido e
adesivo estdo disponiveis em diferentes compartimentos dentro da embalagem, de modo
a prevenir a alteracdao dos elementos fotossensiveis pela substancia acida (Carvalho et al.,

2004).

Os adesivos Self-Etch sdo especialmente importantes em substancias ndo lavadas,
capazes de funcionar simultaneamente como condicionadores de esmalte, dentina e
primers, impedindo que se forme uma camada desmineralizada e ndo infiltrada por
adesivo. Assim, permitem que a desmineralizacdo da dentina e penetragdo do adesivo
ocorram em simultaneo, dispensando outras etapas. Uma vez que ¢ dispensada a etapa de
lavagem do acido, como previamente referido, a hidroxiapatite e a smear layer serdo

incorporadas no sistema adesivo (Garone, 2002).

Os adesivos Self-Etch possuem valores de for¢a de ligagdo a dentina muito
semelhantes aos conseguidos pelos sistemas Etch-and-Rinse (Perdigdo et al., 1997; Rosa

et al., 2001; Garone, 2002).
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Ja no esmalte o mesmo ndo € verificado, apresentando os sistemas adesivos Self-
Etch valores de ligacdo inferiores aos conseguidos pelos sistemas Etch-and-Rinse,
incapazes ainda de ndo promover o grau de reten¢do alcangado com o uso do 4cido

fosforico (Perdigao et al., 1997; Garone, 2002).

Primer Self~Etching Adesivo + Compésito

N TN

Presenga de smear Sem lavagem Compésito
layer devido a broca +

Figura 4- Técnica Self-Etch, procedimento de adesdo (Retirada e adaptada “Sturdevant’s Art &
Science Of Operative Dentistry”, 7th Edition).

A teoria dita que um selamento da dentina superior ocorreria com os sistemas
adesivos autocondicionantes, uma vez que seria eliminada a diferenca entre a
profundidade de desmineraliza¢do e o grau de penetragdo dos mondémeros resinosos do

primer (Carvalho et al., 1999).

A auséncia de lavagem associada a componente acidica destas substancias poderia
apresentar um problema, levando a uma desmineralizagdo continua do substrato. Porém,
tal ndo se verifica, uma vez que os tecidos mineralizados do dente, tais como o esmalte e
a dentina, tém uma capacidade de tamponamento acido, isto é, apds alguns segundos de
contacto, neutralizam a sua a¢ao desmineralizante, cessando-a por completo (Carvalho et

al., 2004).
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Nao obstante do previamente referido, a adesdo ird depender ainda de outros
fatores, tais como a composicdo do sistema adesivo selecionado e o pH inerente ao
mesmo. Os adesivos Self-Etch t€ém na sua composi¢do mondmeros acidicos que contém
como grupos funcionais, mono ou di-ésteres. Como tal, pelo menos um a dois atomos de
hidrogénio do 4cido fosforico sdo substituidos pelo grupo metacrilato. O potencial
dissociativo do di-éster do acido fosforico € inferior ao do acido fosforico, sendo o acido

mais fraco (Van Meerbeek et al., 2003).

No que diz respeito ao pH, os adesivos Self-Etch podem ser classificados com
base na acidez do primer que integram (Busato et al, 2005), classificagdo proposta por

autores como Pashley e Tay em 2001 e Van Meerback et al., em 2003.

Uma outra forma de classificagdo pode ser dada pela acidez ou capacidade de
condicionamento, dividindo-os em strong, com pH <1, intermediatly strong, de pH=1.5
ou mild, cujo pH seré superior a 2. (Sofan et al., 2017)

E defendido por diversos autores que estes sdo os sistemas adesivos com menor
resisténcia adesiva (Vieira e Fukuchi, 2002; Rocha et al., 2003) e ainda que apresentam
resultados de microinfiltragdo semelhantes aos verificados nos sistemas adesivos de 4 e
6* geragdo (Donassollo et al., 2010) ou de 5 e 6 geracdo (Scavuzzi et al., 2001),
enquanto que Dutra et al. (2003) demonstraram experimentalmente valores superiores

de infiltragdo marginal nestes sistemas adesivos.

3.3. Sistemas Adesivos Universais

Os sistemas adesivos universais ou multi-modo sao sistemas Self-Etch de um
unico passo, passiveis de serem aplicados quer no esmalte, quer na dentina, com ou sem
recurso a condicionamento 4cido (Giannini et al., 2015). O conceito por detrds da sua
criagdo advém dos ja presentes sistemas de um s6 passo, conhecidos como Self-Etch ou
“all- in-one”, acrescendo a vantagem clinica de serem versateis consoante o substrato no

qual se pretende obter adesao (Wagner et al., 2014).
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Estes sistemas adesivos foram introduzidos no mercado no ano de 2011, sendo
constituidos por um s6 frasco, dispensando assim a mistura dos seus elementos e
simplificando o protocolo adesivo inerente as variadas técnicas adesivas, de Etch-and-
Rinse, Self-Etch e Selective Enamel Etching do esmalte. Assim, torna-se possivel
satisfazer de forma mais simples as necessidades clinicas e até as preferéncias do

profissional (Sezinando, 2014).

Os sistemas universais, bem como acontece nos sistemas Self-Etch, contém na sua
constituicdo 4agua, para alcancar a ionizagdo dos mondmeros acidicos hidrofilicos

presentes (Luque-Martinez et al., 2014).

Contém também mondmeros acidicos funcionais, que irdo possibilitar uma adesao
quimica a estrutura dentéria. Destes mondmeros € de salientar o 10- MDP (Breschi et al.,
2013; Alex et al., 2015; Muioz et al., 2015). Para além do previamente referido, algumas
formulagdes mais recentes contém agentes de acoplamento de silano, que visam permitir

e magnificar a adesdo a alguns materiais ceramicos (Breschi et al., 2013).

A classificagao dos sistemas universais atualmente disponiveis no mercado ¢ feita
com base no valor do pH (potential hydrogenionic) da formulagado, oscilando este entre
2,2 e 3,2. Jano que concerne a sua capacidade de condicionamento da dentina, podem ser
classificados em mild, de pH superior a 2 e ultramild, cujo pH ¢ superior a 2,5 (Wagner

et al., 2014).

Este intervalo de pH oferece uma boa adesdo a dentina, condicionando, porém, a
adesdo ao esmalte, que se revela mais dificil de alcangar, em particular quando nao ha a
sua instrumentagdo. Com vista a solucionar esta limitag¢do, foi desenvolvida a técnica

adesiva de Selective Enamel Etching (Wagner et al., 2014).

Quando a adesdo a dentina, a escassez de informacdo que se verifica abre lugar
para questdes e especulagdes sobre a eficacia comparativa face a outras técnicas e a

superioridade ou ndo, da técnica adesiva em questdo (Chen et al., 2015).

Os fabricantes defendem que a adesdo a dentina pode ser conseguida com o
substrato hidratado ou desidratado. No entanto, a falta de estudos publicados sobre o tema

e com analise especifica desta variavel, quer clinicos, quer in vitro, impossibilitam a
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elaboracdo de um protocolo conclusivo e de eficidcia comprovada (Loguercio et al.,

2015a).

Para a criagdo de um sistema adesivo universal altamente especifico para cada
substrato, ¢ necessaria a utilizagdo de monomeros funcionais como os referidos
anteriormente. Estes mondmeros devem ser capazes de reagir com uma grande variedade
de substratos, bem como ter o poder de polimerizar na presenga de compostos resinosos
e cimentos quimicamente compativeis. Devem ainda ser capazes de aderir a dentina,
humida, apresentando uma certa hidrofilia, sem dispensar a hidrofobicidade necessaria
ao desencadeamento da hidrélise gradual da dgua, apds sofrerem polimerizagao (Wagner

et al., 2014).

Muiioz et al., (2013) afirma que a adesdo a dentina destes sistemas adesivos passa
pelo seu valor de pH desmineralizar parte desta, deixando uma substancial quantidade de
cristais de hidroxiapatite a volta das fibras de colagénio. Como estes sistemas adesivos
possuem o mondémero 10-MDP na sua composi¢do, os sistemas adesivos irdo se ligar
quimicamente a dentina. Yoshida et al., em 2012 mostraram que esta interacdo quimica
efetiva ocorre entre o 10-MDP e a hidroxiapatite formando uma nano-camada estavel que
poderia resultar de uma ligacdo mais forte entre os compostos, aumentado a resisténcia
mecanica da interface. Além disso, a deposicao de sal que forma a camada 10MDP-Ca
juntamente com esta nano-camada presente pode explicar a alta estabilidade da ligagado

que ja foi comprovada por pesquisas laboratoriais e clinicas.

Contudo qualquer sistema adesivo apresenta diversas limitacdes relativamente a
adesdo. A principal causa da falha da interface adesiva em dentina assenta na degradacao
hidrolitica das fibras de colagénio bem como da resina levando a que ocorra o fenémeno

de nanoinfiltracdo (Sano et al., 1995).

3.3.1. Composicao Quimica dos Sistemas Adesivos Universais
Os sistemas adesivos universais apresentam uma composicao quimica semelhante

aos sistemas adesivos Self-Etch, tendo como diferenca principal o valor de pH que por

norma ¢ sempre mais alcalino (Cuevas-Suarez et al., 2019).
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Os sistemas adesivos universais revelam-se assim como um liquido viscoso que
consiste numa formulagdo de misturas de monoémeros a base de resina, mondmeros cross-
linking (p.ex Bis-GMA, TEGDMA, UDMA), monémeros funcionais (p.ex 10-MDP,
HEMA), solventes (Etanol, Acetona e Agua), iniciadores (p.ex Canforoquinona),
inibidores e algumas vezes com particulas de carga inorganica (Figura 5) (Papadogiannis

et al., 2019; Cuevas-Suarez et al., 2019).

Para formular estes adesivos € importante conseguirmos que a componente
hidrofilica dos mesmos se equilibre com a sua componente hidrofébica visto que, os
monomeros de resina hidrofilicos funcionais facilitam a infiltragdo da resina dentro da
superficie de dentina desmineralizada e humida, enquanto que os mondmeros de resina
de reticulagdo hidrofébica fornecem a resisténcia mecanica, estabilidade e
compatibilidade entre o sistema adesivo e compostos resinosos (Bedran-Russo et al.,

2017).
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Figura 5- Composi¢ao dos sistemas adesivos universais. (Retirado e Adaptado de Bedran-
Russo et al., 2017)
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O desafio principal assenta assim em conseguir encontrar uma conjugacao perfeita
de mondémeros compativeis que tenham inicialmente propriedade hidrofilicas e que
depois de serem polimerizados, formem uma camada adesiva hidrofobica estavel e com

a maior longevidade possivel (Bedran-Russo et al., 2017).

Novos monémeros tém vindo a ser estudados para a introdu¢do nos sistemas
adesivos universais como ¢ exemplo o G-IEMA, um dendrimero. Estes mondémeros
dendriticos reticulados de segunda geracdo derivam do metacrilato de 2-isocianoetilo
(IEMA) possuindo 8 extremidades onde poderd ocorrer a sua polimerizagdo. Por este
motivo ¢ espectavel que se alcance elevadas taxas de conversdo que se ird traduzir numa

melhoria das propriedades mecanicas do adesivo (Vasconcelos et al., 2019).

4. Nanoinfiltraciao

De modo a assegurar a eficacia dos sistemas adesivos, estes devem garantir a
longevidade das restauracdes, com o devido selamento das margens da restauracdo a

fluidos orais e microrganismos (Kidd, 1976; Van Meerbeek et al., 1998).

Sano et al., (1995), evidenciou um tipo de infiltracdo diferente. Pela observagao
da penetracao do nitrato de prata ao longo da interface adesiva sem fendas com diversos
sistemas adesivos, sob microscopio eletronico de varrimento (MEV) ou de microscopio
eletronico de transmissdo (MET), relataram um padrao de infiltragdo que acontece nos
espagos nanométricos ao redor das fibras de colagénio da camada hibrida, a qual se
designa por nanoinfiltragdo. Esta infiltracdo demonstra a penetracdo através da camada
hibrida e pode ser resultante de uma infiltragio do composto resinoso na dentina

desmineralizada.
Ao contrario da microinfiltragdo que podemos observar fendas com um tamanho
na ordem dos 20 a 50 um, na nanoinfiltragao estes valores podem rondar os 0,02 nm (Tay

et al., 2002).

E importante diferenciar a nanoinfiltragdo da microinfiltracdo, uma vez que, estes

dois fendémenos sdo independentes. A primeira ¢ menos extensa € nao possui elevada
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relevancia clinica a curto prazo. No entanto, a longo prazo, a estabilidade das liga¢des
adesivas entre a dentina e o material restauradora podera ser comprometida

irreversivelmente (Pioch et al., 2001).

A nanoinfiltragdo ¢ definida pela permeabilidade da camada hibrida a ides de
tamanho reduzido ou de até mesmo moléculas, na auséncia da formagao detetavel de
falhas da interface (Suppa et al., 2005). De acordo com Prati et al., (2005), pensa-se que
esta resulta de uma combinagdo de mecanismos, tal com a presenca de mondémeros
hidrofilicos, a infiltragdo insuficiente dos mondmeros na matriz de colagénio
desmineralizado bem como a remocdo débil de 4gua ou de solventes que permanecem
retidos na camada hibrida. Esta também podera ter inicio na contracdo do material
restaurador no decorrer da fotopolimeriza¢ao ou na elui¢do dos mondémeros residuais do

sistema adesivo (Prati et al., 2005).

Os monomeros residuais que ndo sofreram polimerizacao e os produtos resultantes
da rea¢do quimica de hidrolise, dissolvem-se da interface, aumentando o numero e
dimensdes das nanoporosidades da dentina, camada hibrida e camada adesiva, criando

novos canais para a penetragao da agua (Li et al., 2001; Hashimoto et al., 2003).

A degradacdo desta interface tem a capacidade de influenciar negativamente a

longevidade da adesdo (Hashimoto et al., 2000).

Este tipo de infiltragdo pode permitir assim a penetracao de produtos bacterianos
e dentindrios, a passagem dos fluidos orais bem como, fluidos pulpares 4cidos para dentro
das porosidades existentes na camada hibrida e adjacentes a mesma. O grau de penetragao
dentro das porosidades depende do tipo de sistema adesivo aplicado e também, das
variaveis associadas tais como o tempo de condicionamento acido e a excessiva humidade
da dentina comprometendo assim a estabilidade da ligacdo dentina-resina (Eick et al.,

1997).

A nanoinfiltracdo acontece entdo quando, a 4gua ao penetrar na interface adesiva
através da polpa, vai plastificar as fibras colagéneas desprotegidas e o polimero de resina,
estabelecendo ligacdes de hidrogénio e hidrolisando as ligagdes covalentes no interior

do colagénio e dos polimeros resinosos. Também as metaloproteinases (MMP’s,)
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interferem na hidrolise do colagénio, devido ao ambiente acidico promovido pelo pH do
adesivo (normalmente acido) e ao ambiente aquoso pois a presenca de dgua € constante,
que faz com que as MMP’s sejam ativadas e degradem o colagénio presente. Ao degradar
o colagénio estas contribuem para a degradagdo da interface e consequentemente ocorre
uma maior penetragdo de dgua. Também as catepsinas presentes na dentina e na saliva,

degradam as proteinas da matriz extracelular (Tay et al., 2003; De Munck et al., 2005).

No trabalho de Tay et al., em 1995, a nanoinfiltragdo foi utilizada com vista a
avaliar o selamento e a estabilidade adesiva, ap6s imersao prolongada em solugdo aquosa,
verificando a presenga de agua na interface. Os adesivos Etch-and-Rinse de dois passos
contém usualmente graos de prata em nano poros que envolvem as fibras de colagénio,
nao embebidos pelos mondmeros resinosos (Perdigdo et al., 2011), devido a discrepancia
da desmineralizagdo da dentina face a infiltracio dos mondémeros de resina, o que se
apresenta como caracteristico destes sistemas. Ja os adesivos Self-Etch de um passo,
contém uma solu¢do adesiva altamente hidrofilica e com abundante quantidade de
solventes, responsavel por os tornar membranas altamente permeaveis e com capacidade
de absorver quantidades substanciais de agua. Tudo isto se podera traduzir num grau de
polimerizacdo inferior e consequente degradacdo superior das resinas adesivas,
manifestada por uma infiltracdo superior de nitrato de prata nas camadas resinosa e

hibrida destes sistemas adesivos (Sano et al., 1995; Li et al., 2001).

Os adesivos universais sao compostos por féormulas adesivas com concentragdes
elevadas de mondmeros hidrofilicos, solventes e 4gua, semelhantes as de sistemas
adesivos simplificados de geragdes prévias. As semelhangas de composi¢do levantam
questdes sobre a sua suscetibilidade a nanoinfiltragdo, em especial quando ¢ seguido o
protocolo adesivo Etch-and-Rinse de dois passos. Porém, os fabricantes defendem que
estes sistemas sdo capazes de aderir quimica e estavelmente a dentina, livres dessa mesma

suscetibilidade (Tay et al., 2002).

As semelhancas quimicas aos sistemas de geragdes anteriores justificam a
utilizagdo da nanoinfiltragdo como método de avaliagdo do selamento da interface
adesiva formada entre a dentina e os adesivos universais. Estes sistemas foram
recentemente introduzidos no mercado e ha ainda escassez de literatura publicada sobre

o comportamento de nanoinfiltracdo nas suas interfaces adesivas. A deposi¢do de nitrato
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de prata ao longo da interface adesiva, em observagdo microscopica eletronica, pode
apresentar diversos padrdes, sendo eles: grao de prata isolados e padrdes interligados,
onde se incluem os depositos reticulares e os depositos em forma de arvores de dgua (Tay

et al., 2004).

O padrao reticular pode ocorrer quer na camada de adesivo, quer na camada
hibrida. Quando presente na face inferior da camada hibrida, ird corresponder a regides
de nano poros dentindrios ndo preenchidos por resina, ou a localizacdes de fases
hidrofilicas entre a resina (Hashimoto et al., 2000; Tay e Pashley, 2003). Quando as
goticulas de dgua se aglutinam observam-se, a nivel microscopico, canais preenchidos

com agua, que sdo habitualmente conhecidos como “water-trees” (Tay et al., 2002).

Tay, em 2002 (Tay e Pashley, 2003), introduziu a designacao de "water-tree” ou
arvores de agua, tendo descrito os fenomenos por detras da permeabilidade dos sistemas
adesivos. Este padrdo corresponde a uma forma especifica de deposi¢do de prata na
camada adesiva, resultante essencialmente da presenca abundante de 4gua e/ou solvente
residual. Em 2007, Reis et al. sugeriram tratarem-se de sdo regides potenciais para a

degradagdo da interface e adesdo resina/dentina, por fenémenos de hidrolise.

Os adesivos hidrofilicos apresentam uma elevada afinidade para absor¢do da agua
existente na dentina. Quando o solvente dos sistemas adesivos evapora, ocorre um
aumento da concentracdo de mondmeros e uma hipertonicidade do adesivo, que ira atrair
mais agua da dentina. Esta atracdo de dgua ¢ especialmente pronunciada se tiver havido

remocao da smear layer (Tay e Pashley, 2003).

De forma a quantificar a nanoinfiltragdo, muitas vezes, os estudos referentes ao
tema sdo realizados com recurso a particulas de prata. As particulas dos ides de prata
apresentam dimensdes reduzidas (0,059 nm), em comparacdo com as bactérias (0,5 a
1 um), alcangando elevados niveis de penetracdo. Assim, um sistema capaz de evitar a
penetragdo dos i0es de prata, ird igualmente prevenir a infiltracdo bacteriana. No entanto,
ainda que os nano poros sejam suficientemente pequenos para evitarem a infiltracdo
bacteriana, revelam-se grandes o suficiente para que ocorra a infiltragdo de dgua, produtos
enzimaticos ou acidos, igualmente responsaveis pela degradacdo gradual da interface

adesiva (Sohn et al., 2008).
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O baixo peso molecular e a solubilidade em agua do nitrato de prata permitem
identificar nanoporosidades na interface adesiva, bem como em locais com presenca de
dominios de dgua, quer estes resultem da incorreta evaporacao do solvente, da incorreta
substituicdo da agua da dentina pelos mondmeros de resina, da presenca de dominios
hidrofilicos na matriz de resina, da presenca de separacdo de fases dos constituintes dos
adesivos (Li et al., 2000; Perdigdo et al., 2011) ou da presenca de areas de incompleta

conversao dos monomeros (Sano, 2006).

Com base no previamente referido, ¢ compreensivel que a nanoinfiltragao tenha
vindo a constituir um relevante método de avaliagdo da capacidade de selamento das
restauragdes, da durabilidade da adesdo a da qualidade da camada hibrida. Assim, pode
ser utilizada como uma metodologia de investigacdo complementar para o estudo in vitro
dos sistemas adesivos a aplicar na dentina e extrapolar sobre a sua eficacia clinica

(Van Meerbeek et al., 1998; Li et al., 2003).

Inumeros corantes de prata tém vindo a ser utilizados para a avaliagdo laboratorial
da capacidade de selamento dos sistemas adesivos, sendo eles o nitrato de prata, nitrato

de prata amoniacal e metamina de prata (Sano et al., 1994; Duarte et al., 2006).

A localizacdo dos focos de nanoinfiltracdo ¢ facilmente detetada quando a
superficie ¢ analisada com microscopia eletronica com detetor de eletrdes retrodifundidos

(Hashimoto et al., 2000; Tay et al., 2003).

Na observagdo por MEV, o feixe de eletrdes penetra alguns micrometros no seu

interior dependendo da natureza do espécime e da voltagem de aceleragdo usada.
Consequentemente, vai haver libertacdo de eletrdes que permitem a visualizagdo da
penetragdo do nitrato de prata pelas interfaces em estudo. Os elementos de elevado
nimero atdmico, como a prata, quando comparados com o do célcio e do fosforo refratam
um maior nimero de eletrdes, aparecendo imagens muito brancas e brilhantes (Sano et
al., 1995; Li et al., 2000), que em contraste com a imagem circundante reproduz a
informagdo sobre a penetragdo do corante (Li et al., 2000). A avaliagdo do espécime em
SEM com detetor de eletrdes secundarios fornece essencialmente informagao acerca da

topografia da interface (Tay et al., 1995).
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Podem ocorrer interagdes quimicas entre o corante, os materiais restauradores e a

dentina, e estas podem ser responsaveis pela sua difusdo (Li et al., 2003).

Tay et al. (1995) verificaram a estabilidade do nitrato de prata e que os seus
sedimentos se mantém no local onde precipitam, mesmo que ocorra a desmineralizagao
dos espécimes. Esta caracteristica ¢ fundamental, para que os corantes se mantenham

fixos e impecam uma penetragdo posterior do agente (Sano et al.,1995; Li et al., 2000).

O padrao isolado de prata tende a ocorrer entre a camada de adesivo ou o
espago fibrilhar da dentina desmineralizada e corresponde a pequenas areas localizadas
com agua no seu interior (Duarte et al., 2006). Estes graos formam-se devido a ligacdo
ionica de moléculas de agua as extremidades polares dos polimeros e
representam microdominios na resina nao sofreram uma correta
polimerizacdo. Estes microdominios originam regides de superior flexibilidade na resina,
capazes de conter moléculas de 4gua e podem conduzir ao aumento da permeabilidade da
resina a dgua. Ainda que variem em dimensdo, os graos apresentam uma tendéncia a
permanecerem isolados, mesmo quando densamente aglomerados numa determinada

localizagdo (Tay et al., 2004).
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Objetivos

I1. OBJETIVOS

Avaliar a nanoinfiltracdo na dentina de dois sistemas adesivos universais
experimentais (EM1 e EM2) e de dois sistemas adesivos universais comerciais

(Scotchbond™ Universal € Futurabond® M+), nas vertentes Etch-and-Rinse ¢ Self-Etch

Hipodteses Experimentais

Hy: Nao existem diferencas significativas na nanoinfiltragdo na dentina, nos sistemas

adesivos universais estudados, nas vertentes Etch-and-Rinse e Self-Etch;

H;: Existem diferencas significativas na nanoinfiltracdo na dentina, nos sistemas

adesivos universais estudados, nas vertentes Etch-and-Rinse e Self-Etch.
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III. MATERIAIS E METODOS

1. Preparacio das amostras

Inicialmente, o protocolo deste trabalho experimental foi submetido a Comissao
de Etica do Instituto Universitario Egas Moniz (IUEM), Monte da Caparica — Portugal,

tendo o mesmo sido aprovado.

Para o estudo foram utilizados 24 dentes molares humanos higidos, sem caries,
nem restauragdes, extraidos por motivos periodontais ou ortodonticos e armazenados por
ndo mais de seis meses em agua destilada a 4°C de acordo com a norma ISO 11405:2015,

tendo sido cedidos pelo Banco de Dentes do IUEM, Monte da Caparica — Portugal.
(Figura 6)

Figura 6 - Molares Humanos higidos cedidos pelo banco de dentes do [UEM

A amostra total foi dividida aleatoriamente em 8 grupos, quatro grupos utilizando
a técnica Efch-and-Rinse (n= 3) e quatro grupos utilizando a técnica Self-Etch (n= 3),
sendo testado nesta forma, 2 sistemas adesivos universais experimentais com e sem Bis-

GMA, e 2 sistemas adesivos universais comerciais com Bis-GMA. (Tabela 1).
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Tabela 1- Grupos de Trabalho

Sistema adesivo universal experimental com Bis-GMA (EM1)

Sistema adesivo universal experimental sem Bis-GMA (EM2) EMI1-ER
Scotchbond™ Universal (SBU)
(3M ESPE, St. Paul, MN, USA) Etch-and-Rinse EM2-ER
Futurabond® M+ (FUT) (Técnica Adesiva) SBU-ER
(Voco, Cuxhaven, Germany)

FUT-ER
Sistema adesivo universal experimental com Bis-GMA
(EM1) EMI1-SE
Sistema adesivo universal experimental sem Bis-GMA
(EM2) S EM2-SE
Scotchbond™ Universal (SBU) (izivies AaRRTe) SBU-SE
(3M ESPE, St. Paul, MN, USA) FUT-SE

Futurabond® M+ (FUT)
(Voco, Cuxhaven, Germany)

Os adesivos escolhidos para este estudo foram os Sistemas Adesivos Universais
Experimentais com Bis-GMA (EM1) e o Sistema Adesivo Universal Experimental sem
Bis-GMA (EM2) formulados por Vasconcelos et al., 2019, o Scotchbond™ Universal
(SBU) (3M ESPE, St. Paul, MN, USA) e o Futurabond® M+(FUT) (Voco, Cuxhaven,
Germany). Na tabela 2 ¢ referenciada a composicao, o lote, a validade e o pH dos sistemas

e materiais utilizados.

42



Materiais e Métodos

Tabela 2 - Composi¢do, Lote, Validade e pH de cada material utilizado

Componentes (%, w/w)

Adesivos Bis-GMA UDMA HEMA G-IEMA TEGDMA BDA cQ HPDPI 10-MDP  Etanol Agua pH Lote
Adesivos Comerciais
SBU 15-25 0 15-25 0 0 <2 <2 0 _* 10-15 10-15 3,08  90624A
FUT 10-25 25-5 10-25 0 0 0 <2.5 0 2.5-5 10-25 0 2,46 1946143
Adesivos Experimentais
EM1 10-15 5-10 10-25 0 5-10 <2 <2 15-2 2-5 10-25 10-15 2,02 -
EM2 0 5-10 10-25 10-15 5-10 <2 <2 1.5-2 2-5 10-25 10-15 2,24 -

SBU: Scotchbond Universal, 3M ESPE, St. Paul, USA; FUT: Futurabond M+, VOCO GmbH, Cuxhaven, Germany;

* — % 10-MDP not known; (%, w/w- percentage is expressed as weight/weight).

(Tabela retirada e adaptada de Vasconcelos et al., 2019)

Inicialmente os dentes foram colocados num cubo de acrilico com cera (Figura

7a), sendo posteriormente seccionados num micrétomo de tecidos duros (Accutom-50,

Struers, Dinamarca) (Figura 7b), para remover as raizes e as cuspides. Este corte foi

realizado perpendicularmente ao longo eixo do dente com um disco diamantado a

1500rpm irrigado com agua.

Figura 7 — (a) Dente aplicado no porta amostras. (b) Micrétomo de tecidos duros (Accutom-50,

Struers, Dinamarca)

Posteriormente, os dentes foram separados dos cubos de acrilico e as camaras

pulpares foram limpas com um escavador de dentina e preenchidas com cola de

cianoacrilato (Figura 8a) seguido de um polimento sob agua corrente durante 6/7 voltas
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com uma lixa de SiC de 600 grit (Figura 8b), numa polidora (LaboForce-1 Struers,

Denmark) (Figura 8c) com o proposito de remover todo o esmalte remanescente de forma

a obter uma camada de dentina superficial homogénea e a0 mesmo tempo simular a

formagdo da smear /ayer (ISO 11405:2015).

Figura 8- (a) Cola de cianoacrilato para preenchimento da cadmara pulpar. (b) Polimento da
amostra. (c) Polidora (LaboForce-1, Struers, Denmark)

2. Colocacao dos sistemas adesivos

‘Futurabond M+
B e
lirzal adhesive Ll
€
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‘Qﬂ\mn Germang( "L

E—

Figura 9 - Sistemas adesivos utilizados no estudo
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Os sistemas adesivos foram aplicados conforme a norma e as instru¢des do

fabricante (Tabela 3) nas duas vertentes adesivas selecionadas (Etch-and-Rinse e Self-

Etch) nos respetivos grupos (Tabela I)

Tabela 3 - Instru¢des de aplicagdo dos adesivos segundo o fabricante

Adesivo/Estratégia de adesio

Modo de aplicacio segundo fabricante

EM1

(Sistema Adesivo Universal Experimental com Bis-GMA)

ER

Aplicacio do Acido:

Aplicar o 4cido por 15 segundos; Lavar
abundantemente com 4gua 15 segundos; Secar
com jato de ar sem desidratar.

Aplicac¢do do Adesivo:
Aplicar o adesivo por 20 segundos com agitagao

vigorosa; Aplicar jato de ar suave por 5
segundos; Fotopolimerizar 60 segundos.

SE

Aplica¢do do Adesivo:

Aplicar o adesivo por 20 segundos com agitacdo
vigorosa; Aplicar jato de ar suave 5 segundos;
Fotopolimerizar 60 segundos.

EM2

(Sistema Adesivo Universal Experimental sem Bis-GMA)

ER

Aplicagio do Acido:

Aplicar o 4cido por 15 segundos; Lavar
abundantemente com 4gua 15 segundos; Secar
com jato de ar sem desidratar.

Aplicac¢do do Adesivo:
Aplicar o adesivo por 20 segundos com agitagao

vigorosa; Aplicar jato de ar suave por 5
segundos; Fotopolimerizar 60 segundos.

SE

Aplica¢do do Adesivo:

Aplicar o adesivo por 20 segundos com agitacdo
vigorosa; Aplicar jato de ar suave 5 segundos;
Fotopolimerizar 60 segundos.
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Aplicacio do Acido:

Aplicar o 4cido por 15 segundos; Lavar
abundantemente com 4gua 10 segundos; Secar
com jato de ar ou pontas de algodao.

ER
Aplicac¢do do Adesivo:
SBU
(Scothbond™ Universal (3M ESPE, St. Paul, MN, USA)) Aplicar o adeSiVO por 20 SegundOS com agitagﬁo
vigorosa; Aplicar jato de ar suave por 5 segundos;
Fotopolimerizar 10 segundos.
Aplica¢do do Adesivo:
SE Aplicar o adesivo por 20 segundos com agitacdo
vigorosa; Aplicar jato de ar suave 5 segundos;
Fotopolimerizar 10 segundos.
Aplicac¢ido do Acido:
Aplicar o 4cido por 15 segundos; Lavar
abundantemente com agua 20 segundos; Secar
com jato de ar para remover excessos € ficar com
ER | aspeto fosco acetinado.
FUT Aplicacao do Adesivo:
(Futtrabond® 4 (Voco, Cuxhaven, Germany) Aplicar o adesivo esfregando 20 segundos;
Aplicar jato de ar pelo menos 5 segundos;
Fotopolimerizar 10 segundos.
Aplica¢do do Adesivo:
SE

Aplicar o adesivo esfregando 20 segundos;
Aplicar jato de ar pelo menos 5 segundos;
Fotopolimerizar 10 segundos.

Posteriormente a aplicagdo do adesivo, foram elaborados blocos de resina de

acordo com as instrugdes do fabricante (Tabela 4) com resina composta Filtek Z250 de

cor A3 (3M ESPE, St. Paul, MN, USA) (Figura 10) em incrementos de 2mm e de seguida

fotopolimerizados com um aparelho fotopolimerizador Optilux 501 com uma intensidade

de fotopolimerizagdo igual a 600mW/cm? (Kerr, Middleton, USA) (Figura 11) durante

40 segundos, por cada incremento, até perfazer 6-8mm de altura. A intensidade da

lampada foi verificada a cada 10 utilizagdes com um radidometro Demetron 100 (Kerr,

Middleton, USA).
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Figura 10 - FiltekTM Z250 (3M ESPE, St.Paul, MN, USA)

Tabela 4- Instru¢des de aplicagdo da resina composta segundo o fabricante

Instrucdes de aplicacio da resina composta segundo o fabricante:

1 — Aplicar camadas de 2mm de espessura de cada vez;

2 — Entre cada camada fotopolimerizar durante 40 segundos com fotopolimerizador (Figura 10)

Figura 11 — Fotopolimerizador Optilux 501 (Kerr, Middleton, USA)
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Ap6s a aplicagdo da resina composta, os espécimes de cada um dos grupos foram
imersos em agua destilada e armazenados a 37°C durante 24 horas numa estufa de

incubagdo (Memmert INE 400, Memmert, Germany). (Figura 12)

Figura 12 - Estufa de Incubacdo (Memmert INE 400, Memmert, Germany)
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3. Preparacio das amostras para observacio em FEG-SEM

Apds decorrer 24h, as amostras foram retiradas da estufa e posteriormente
cortadas num micrétomo de tecidos duros (Accutom-50, Struers, Dinamarca) (Figura 7b)

na dire¢ao X, de forma a obter fatias com 0,7mm de secg¢ao.

Figura 13 — (a) Corte das amostras num microtomo de tecidos duros (Accutom-50, Struers,
Dinamarca). (b) Amostra em fatias com 0,7mm

Em cada grupo experimental, foram selecionadas 10 fatias, e as respetivas
amostras foram armazenadas em 5ml de dgua desionizada durante 3 meses em estufa a

37°C para ser possivel observar a degradagao hidrolitica.

Ap6s o decorrer destes 3 meses em estufa a 37°C, os espécimes que em fatias de
0,7mm, foram revestidos com duas camadas de verniz de unhas, a exce¢do de Imm a
volta da interface adesiva, permitindo que essa zona de interface fique exposta ao agente

impregnante.
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Figura 14 — Preparacao das fatias de 0,7mm com revestimento a verniz para observacido FEG-
SEM

Posteriormente, foi preparada uma solug@o aquosa de nitrato de prata amoniacal a
50% por peso (Tay et al. 2002) a qual se acrescentou uma solugdo de 28% de hidroxido
de amonia (Sigma Chemical Company, St Louis, MO, USA) de modo a ajustar o pH da
solug¢do a um valor de pH de 9,5. Os espécimes de dentina foram seguidamente imersos
numa solucdo aquosa de nitrato de prata amoniacal a 50% a 37°C durante 24 horas em
recipientes desprovidos de luz. Depois deste periodo, os espécimes foram colocados sob
agua abundante durante 5 minutos e imersos de seguida numa solucdo fotografica
reveladora (Sigma Chemical Company, St Louis, MO, USA) durante 8 horas sob luz
fluorescente, para que seja possivel haver uma redugao dos ides de prata a graos de prata
metalicos (Tay et al., 2002). De seguida, os espécimes foram novamente colocados sob
agua abundante durante 5 minutos. O verniz de superficie dos espécimes foi removido

por raspagem com recurso a uma faca de cera.

I3l

Figura 15 — Amostras impregnadas em nitrato de prata amoniacal
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Todas as amostras foram preparadas para serem observadas em microscopio
eletronico de varrimento de alta definicdo (MEV-EDS) sendo para isso primeiramente
imersas numa solucdo fixadora de glutaraldeido a 2,5% com 2% de paraformaldeido
numa solucdo tampao de cacodilato de sédio a 0,1M com um pH de 7,3 durante 12 horas
a 4°C. Posteriormente a fixa¢do, as amostras foram lavadas com 20ml de 0,1M de
cacodilato de sodio tamponado a um pH 7,4 durante 1 hora (a solugdo foi renovada a cada
20 minutos) e enxaguadas com agua desionizada durante 1 minuto. Os espécimes foram
desidratados, a priori, em imersdes de etanol por graus ascendentes de percentagem (25%
por 20 minutos, 50% por 20 minutos, 75% por 20 minutos, 96% por 30 minutos ¢ 100%
por 60 minutos). Apds este processo, os espécimes foram colocados numa diluigdo de 1:1
de hexametildisilazano (HMDS) (Sigma Chemical Company, St Louis, MO, USA) e
etanol durante 10 minutos. Logo de seguida as amostras foram secas por imersao em
HMDS durante 10 minutos e colocados em papel de filtro dentro de uma caixa de petri
para que estas fossem secando completamente a temperatura ambiente (Perdigdo, J. et al.

1997).

Posteriormente, as amostras foram estabilizadas com cera colante em cilindros
anteriormente  vaselinados e molhados em resina epoxi autopolimerizavel
(SampleKwickTM Acrylic System, Buehler Ltd.). Depois da polimerizagdo a superficie
de cada espécime foi polida com discos de papel abrasivos de carbeto de silicio com
abrasdo decrescente na presenga de agua (220 grit por 30 segundos; 320 grit por 60
segundos; 500 grit por 60 segundos; 1200 grit por 60 segundos e 2400 grit por 60

segundos).

Figura 16 — Sequéncia de discos de carbeto de silicio e pastas diamantadas
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Por ultimo, o polimento foi terminado com um disco de tecido e com uma
suspensao diamantada de 6, 3 e 1 micrometros ambos por 3 minutos (Buehler, Ldt.). Os
espécimes foram posteriormente colocados em ultra-sons num banho de etanol a 100%
durante 10 minutos. Estes foram desmineralizados e secos com 4cido fosforico sem silica
a0,5% durante 1 minuto (Sigma Chemical Company, St Louis, MO, USA) e armazenados
em caixas de petri revestidas com papel absorvente até secarem completamente a

temperatura ambiente.

Figura 17 — Amostra apds polimento

As amostras de cada grupo foram depois montadas num suporte de aluminio com
fita de carbono (Ted Pella Inc.). A fita de carbono exposta foi de seguida coberta por uma
camada de prata coloidal em suspensdo de secagem rapida (7ed Pella Inc.) para tornar a
superficie desta mais condutora e impossibilitar a acumulacdo de eletrdes dentro da
camara de SEM. Posteriormente foram revestidos por ouro-paladio com E-5100 Sputter-

coater (Ex-Polaren) a 20mA por 3 minutos.

Toda a extensdo de imersdo do nitrato de prata na interface dentina/adesivo foi
observada no Microscopio eletronico de varrimento com um detetor de eletrdes
retrodifundidos (FEG-SEM JEOL 7001 F, Téquio, Japao) (Figura 18) do Instituto
Superior Técnico da Universidade de Lisboa, com uma aceleracdo de voltagem de 20 Kv
e distancia de trabalho de 10 milimetros em ampliagdes de 200x, 400x, 800x, 1500x e
2000x.
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Figura 18 — Microscopio eletronico de varrimento de alta resolucao (FEG-SEM)

Toda a extensdo da incorporagdo do nitrato de prata ao logo da interface adesiva
dentina/adesivo foi observada, com uma ampliacdo de 200X, auxiliado pelo software
Quartz PCI 4.00 (Quartz Imaging Corporation, Vancouver, BC, Canadd). Foi feito um
registo de imagem pontualmente com microfotografias de alta resolu¢do com uma
ampliacdo de 2000X para que fosse possivel observar a localizacdo geral da prata

incorporada na interface adesiva, bem como a ultramorfologia dos seus depositos.

A nanoinfiltra¢do foi traduzida e considerada pela presenga do nitrato de prata em
sinais brancos intensos metalizados de aspeto globular ou reticular nas interfaces referidas
anteriormente, confirmado também pelo sistema de microandlise por espetroscopia por
dispersado de energia (EDS) associado ao FEG-SEM (Oxford Inca Energy 250® - Oxford

Instruments, Oxfordshire, United Kingdom).

O comprimento total da interface de cada amostra foi medido utilizando o

software Image J 1.44r (Wayne Rasbond, National Institutes of Health, EUA).

A amplitude da nanoinfiltragdo na interface adesiva de cada amostra foi calculada
como a percentagem de infiltragdo do agente marcador no comprimento total da interface
adesiva recorrendo a formula: N=[C/I]X100, em que N ¢ a percentagem de
nanoinfiltracdo ao longo da interface adesiva, C € o comprimento da interface infiltrada

e por ultimo, I que corresponde ao comprimento total da interface.
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4. Analise Estatistica

Os dados obtidos foram inseridos numa base de dados e analisados
estatisticamente com a aplicacdo informatica SPSS para Windows, (IBM SPSS Statistics.

Version 26, Armonk, NY: IBM Corp) através de um modelo linear misto.

O nivel de significancia considerado nesta investigacao consistiu em (p<0,05).

Quanto mais inferior a 0,05 for o valor de p, mais correlacionadas estardo as duas

variaveis em questdo (Fiel, 2017).
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IV. RESULTADOS

1. Analise da observacao microscopica

Foram obtidas fotografias numa ampliacdo de 200X através do FEG-SEM do
comprimento total da interface adesiva (figura 19a) com o objetivo de permitir quantificar
a infiltracdo da mesma por prata ao longo de toda a interface. Os depdsitos de prata foram
microfotografados através de areas representativas do espécime a uma ampliagdo de

2000X (figura 19b). Confirmou-se a presenga de prata através da analise de EDS.

BSE
MAG: 2000 x_HV: 20.0 kV.

Figura 19 — (a) Imagem de FEG-SEM com detetor de eletrdes retrodifundidos da interface
adesiva do espécime do Sistema Adesivo Experimental com Bis-GMA pela técnica adesiva
Self-Etch, em ampliagdes de 200X. (b) Area representativa de nanoinfiltragdo com uma

ampliagdo de 2000X
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Figura 20 — Grafico Representativo através da analise EDS onde se verifica a presenga do
elemento prata na regido da interface adesiva (figura 18b)
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BSE
MAG: 400 x HV: 20.0 kV MAG: 2000 x HV: 20.0 kV

Figura 21 — Interface adesiva observada a 400X (a) e a 2000X (b) com representacdo da
nanoinfiltracdo. Observacdo de nitrato de prata presente na camada hibrida (seta)

Na Figura 21 ¢ possivel verificar a infiltragdo ao longo da interface adesiva através
do nitrato de prata e também na camada hibrida (Figura 20 b).

As seguintes imagens de FEG-SEM (Figura 22 e 23) sdo imagens ilustrativas de
todos os grupos experimentais com amplia¢des de 400X e 2000X, onde se pode observar
a infiltracdo da interface adesiva por nitrato de prata pelas varias técnicas de adesdo
utilizando as duas estratégias, Etch-and-Rinse e Self-Etch, em todos os sistemas adesivos

testados.

De uma forma generalizada, observa-se nos grupos testados (Figura 23), que os
sistemas adesivos, universal experimental com Bis-GMA (EM1), Scotchbond Universal
(SBU) e Futurabond Universal (FUT), quando aplicados segundo a técnica de adesdo
Etch-and-Rinse (Figura 23 a, ¢, d) revelam uma acumulag¢ao de nitrato de prata em maior
quantidade e maior intensidade, observando-se esta localizada mais frequentemente na
camada hibrida e abaixo dela. J4 os mesmos adesivos experimentais, uma vez aplicados
pela técnica Self-Etch (Figura 23 e, g, h) apresentam menos quantidade e menor
intensidade de depositos de nitrato de prata na camada hibrida e abaixo da mesma.
Observa-se ainda (Figura 23 e, f), que os sistemas adesivos EM1 e EM2 quando aplicados
pela técnica de adesdo Efch-and-Rinse apresentam uma menor deposi¢do de nitrato de
prata e com uma localiza¢do mais na interface adesiva do que os sistemas adesivos SBU
e FUT quando aplicados na mesma vertente (Figura 23 g, h). Por tltimo observa-se que
o sistema adesivo EM2 quando aplicado com a técnica de adesdo Self-Etch (Figura 23 f)
apresenta uma maior deposi¢do de nitrato de prata na camada hibrida do que quando

aplicado com a técnica Etch-and-Rinse (Figura 23 b).

56



Resultados

Espécimes com Ampliacao a 400X

Etch-and-Rinse Self-Etch
EM1
80 pm 80 pm
EM2
BSE T s 80 pW;
MAG: 400 x_HV: 20.0 KV MAG: 400 x_HV: 20.0 KV
f
SBU
] .50 pm : BSE
MAG: 400 x HV: 20.0 KV
FUT
2 Lt ot . . .y by P
BSE 8 BSE
MAG: 400 x_HV: 20.0 KV MAG: 400 x HV: 20.0 kV

Figura 22 - Imagens de FEG-SEM com detetor de eletrdes retrodifundidos de todos os sistemas
adesivos universais (experimentais e comerciais) quando aplicados pelas estratégias Etch-and-
Rinse e Self-Etch onde se pode observar as zonas de deposito do nitrato de prata na interface
adesiva dos mesmos. As regides com aspeto granular brancas correspondem as regioes de
deposicao de prata. Ampliagao de 400X
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Espécimes com Ampliagao a 2000X

Etch-and-Rinse Self-Etch
'f' » ‘....‘,. o e
EM1
-
BSE 20 pm
MAG: 2000 x HV: 20.0 kV MAG: 2000 x HV: 20.0 kV
EM2
BSE 20 pm
MAG: 2000 x HV: 20.0 kV
SBU
20 pm
FUT
20 pm
MAG: 2000 x HV: 20.0 kV
h

Figura 23 - Imagens de FEG-SEM com detetor de eletrdes retrodifundidos de todos os sistemas
adesivos universais (experimentais e comerciais) quando aplicados pelas estratégias Etch-and-
Rinse e Self-Etch onde se pode observar as zonas de deposito do nitrato de prata na interface
adesiva dos mesmos. As regides com aspeto granular brancas correspondem as regides de
deposicao de prata. Ampliagao de 2000X
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2. Analise dos Dados

Com os dados obtidos realizou-se uma analise de modelo misto onde se comparou
a infiltragdo (um) em amostras de 4 sistemas adesivos universais (FUT, SBU, EM1, EM2)
sujeitos a 2 protocolos (ER, SE), com base nos valores de infiltragdo em diversos loci da
mesma unidade experimental que se representam na tabela e grafico seguintes (Tabela

5)(Figura 24).

Tabela 5 — Representagdo da anélise do modelo misto

Adesivo * Protocolo?

95% Intervalo de Confianga

Adesivo Protocolo Média Erro Padréo df Limite Inferior  Limite Superior
FUT ER 15,035 1,225 398 12,627 17,442
SE 9,453 ,904 398 7,675 11,231
SBU ER 15,660 1,186 398 13,329 17,991
SE 9,229 ,888 398 7,483 10,976
EMA1 ER 5,413 ,904 398 3,635 7,191
SE 5,516 ,780 398 3,983 7,049
EM2 ER 7,546 ,807 398 5,959 9,133
SE 11,131 1,150 398,000 8,870 13,392

a. Variavel Dependente: Infiltrag&o.

Protocolo

HEr
W sE

20,000

15,000

10,000

Média de Infiltragdo

5,000

000

FUT SBU EM1 EmM2

Adesivo

Figura 24— Representacdo grafica da nanoinfiltragdo, por percentagem, nos grupos
experimentais consoante o adesivo/estratégia de adesao utilizados
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De forma a controlar os efeitos das potenciais correlagdes entre as medidas assim
obtidas, assim como da heterogeneidade de variancias, ajustou-se um modelo linear misto

(MM), com 2 fatores principais (adesivo e protocolo).

Foram investigadas diferentes estruturas de dependéncia entre observagdes
repetidas na mesma unidade experimental, representadas por varias matrizes para
variancias homogéneas, nomeadamente as matrizes de Auto-regressdao de 1* ordem,
Simetria Composta, Identidade e Toeplitz, assim como matrizes para variancias
heterogéneas, nomeadamente as matrizes de Auto-regressdo de 1* ordem heterogéneas,
Simetria Composta heterogénea, Diagonal e Huynd-Feldt. Para os 2 tipos de matriz foram

considerados casos de correlagdes homogéneas/heterogéneas/nulas.

A qualidade do ajustamento aos dados obtidos para cada uma das estruturas de
covariancia foi comparada usando o critério de informacao de Akaike (AIC) e o Critério
Bayesiano de Schwarz (BIC), de acordo com os quais os valores minimos sdo observados
com a estrutura definida pela matriz Identidade. A tabela seguinte apresenta os resultados
obtidos com o modelo misto aplicado com a matriz Identidade, aquela que melhor se

ajusta a estrutura de covariancia (Tabela 6)

Tabela 6 — Representagdo do modelo obtido

Teste dos Efeitos entre Fatores

Variavel Dependente: Infiltragdo

Soma dos Quadrados
Fonte quadrados Tipo lll df Médios F Sig.
Modelo corrigido 4425,8032 7 632,258 14,055 ,000
Intercegao 35463,036 1 35463,036 788,364 ,000
Protocolo 393,975 1 393,975 8,758 ,003
Adesivo 3339,942 3 1113,314 24,750 ,000
Protocolo * Adesivo 1489,599 3 496,533 11,038 ,000
Erro 17903,263 398 44,983
Total 54306,330 406
Total Corrigido 22329,066 405

a. R Quadrado =,198 (R Quadrado Ajustado = ,184)
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Da tabela anterior, conclui-se:

1. Verifica-se interagdo significativa entre o fator adesivo e o protocolo (p <
0,001), pelo que a infiltragdo observada para um determinado tipo de adesivo
depende do protocolo aplicado.

2. Verifica-se a diferenca significativa entre adesivos para a extensdo da
infiltragdo (p < 0.001).

3. Verifica-se diferenca significativa entre protocolos, para a extensdo da

infiltragdo (p = 0.003).

Note-se, no entanto que, uma vez que existe interagdo entre os fatores principais
adesivo e protocolo, as comparagdes entre adesivos devem ser efetuadas mediante
aplicacdo de contrastes planeados, separadamente para cada um dos protocolos. Na tabela
seguinte apresentam-se os resultados destes contrastes. Os resultados destes contrastes

planeados estdo representados na tabela seguinte (Tabela 7).

Tabela 7— Resultado do contraste de todas as variaveis

Adesivos Protocolo p*
FUT vs SBU ER n.s.
FUT vs SBU SE n.s.
FUT vs EM1 ER < 0,001
FUT vs EM1 SE 0,001
FUT vs EM2 ER < 0,001
FUT vs EM2 SE n.s.
SBU vs EM1 ER < 0,001
SBU vs EM1 SE 0,002
SBU vs EM2 ER < 0,001
SBU vs EM2 SE n.s.
EM1 vs EM2 ER n.s.
EM1 vs EM2 SE < 0,001

*diferenca significativa se p < 0,05
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De acordo com a visdo de que “menor infiltracdo, superior qualidade do
material”, estes resultados sugerem o seguinte:

1. O adesivo EM1 apresenta superior qualidade, quando comparado com os adesivos
FUT e SBU, sob qualquer dos protocolos;

2. O adesivo EM2 apresenta superior qualidade, quando comparado com os adesivos
FUT e SBU, mas apenas sob o protocolo ER;

3. O adesivo EM1 apresenta superior qualidade quando comparado com o adesivo
EM2, sob protocolo SE apenas.
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V. DISCUSSAO

A passada realidade da perda precoce ou falta de retengdo de restauracdes deixou
de ser tdo notoria devido aos avangos significativos na area da dentisteria adesiva ao longo
dos ultimos anos (Hickel e Manhart, 2001). Hoje em dia, a causa primordial do insucesso
de restauragdes dentdrias ¢ o selamento incongruente e débil da interface
dentina/restauracdo, levando, por consequéncia, a necessidade da substitui¢do da
restauracdo (Perdigdo et al., 2020). As inconsisténcias a nivel do selamento permitem a
penetracdo de fluidos orais, microrganismos patogénicos e dos produtos provenientes do
seu metabolismo, levando por fim a pigmentagdo marginal da restauracgao, lesdes de carie
secundaria, patologia pulpar e ao comprometimento da interface adesiva (Yazici et al.,
2002; Fukuda et al., 2003; Reis et al., 2007).

O envelhecimento da interface adesiva ocorre como consequéncia da hidrolise,
por agdo da agua, das fibras de colagénio. De forma a avaliar a nanoinfiltragao na presente
investigacdo, as lacunas preenchidas por agua na interface adesiva foram identificadas de
forma facil quando esta foi observada através de microscopio eletrénico de varrimento,

apos infiltragdo por nitrato de prata (Sano, et al., 1995).

Ao invés da solugdo de nitrato de prata que ¢ regularmente utilizada (50% w/v
com pH 3,4), foi utilizado na investigagdo uma solucdo basica de nitrato de prata
amoniacal (50% w/v com pH a 9,5). A solugdo juntou-se aménia com o objetivo de a
alcalinizar de forma a evitar que o componente mineral fosse inadvertidamente diluido
ao longo da interface dentina/material restaurador (Li et al., 2003).

E habitualmente considerado que o pH baixo do nitrato de prata tem uma acio
desmineralizante na dentina criando lacunas na interface adesiva. Em oposi¢do,
Youngson et al., em 1998 afirmou que o pH da solucdo de nitrato de prata pode ndo ter

consequéncias significativas na deposi¢do e penetraciao de prata na mesma.

A preparagdo das amostras para observagdo microscopica podera levar a danos
nas mesmas, nomeadamente na interface a ser visualizada. Perdigdo et al., em 2012
referiu que estes danos podem ser efetuados logo em primeira instancia no corte das
amostras. Com este estudo Perdigdo et al., (2012) recomenda a utilizagdo de um disco
diamantado altamente refrigerado de modo a reduzir substancialmente o risco de danos

nas fatias. Sano et al., em 1994 sublinhou também que o polimento das amostras assim
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como a desidratacdo ou o vacuo presente na preparacdo das amostras para FEG-SEM
pode causar fendas na interface adesiva.

Desta forma, podemos explicar em parte as zonas de separacdo da interface
adesiva presentes nesta investiga¢do, no entanto o aparecimento destas fendas podera
estar relacionado com a origem das mesmas, sendo por este meio estas consideradas como
fendas verdadeiras ou fendas interfaciais. Estas ultimas resultam da fraca ligacdo do
adesivo a dentina quando estas ndo se associam a depositos de nitrato de prata (Tay et al.,
1995).

Os resultados obtidos na presente investigacdo encontram-se em concordancia
com os estudes de Li et al., em 2002 onde foi evidenciado que o procedimento de secagem
das amostras para o FEG-SEM nao comprometem diretamente a nanoinfiltragdo. A
contragao das fibras de colagénio desmineralizadas, e que nao estdo envolvidas por resina,
também pode ocorrer através da desidratacdo durante a preparagdo das amostras a serem
observadas (Carvalho et al., 1996).

Segundo Perdigdo et al., em 1995, embora as técnicas de secagem promovam uma
mera contragdo na dentina desmineralizada, a secagem por ponto critico assim como
outras técnicas fixadoras, como as utilizadas nesta investigacdo, resultam em menos
artefactos na matriz de colagénio exposto do que com a secagem através de ar.

No estudo de Drummond et al., no ano de 1996 este notou que o modo de medicao
da nanoinfiltracdo ¢ feita com recurso a amostras polidas. Por outro lado, Li et al., em
2002 contrapuseram esta afirmacao sublinhando que este método (seccao e polimento das
amostras) pode culminar num arrastamento de prata na sua superficie, transmitindo uma
nocao errada de uma maior deposicao de nitrato de prata do que o normalmente esperado.

A impregnacao de prata na camada hibrida da-se através da deposi¢@o e adsor¢do
de prata nos poros, e também da reagdo da prata com os feixes de colagénio expostos nao
recobertos pelo primer ou pelo adesivo (Li et al., 2002)

Assim, a utilizacdo de ultrassons para a limpeza das amostras antes de serem
revestidas para a observagdo em FEG-SEM, devia eliminar todas as particulas de prata
ndo aderidas, todavia na presente investigacdo foram detetadas particulas de prata em

algumas amostras (Bakhsh et al., 2017).

No que concerne ao microscopio eletronico de varrimento (SEM) existem
algumas limitagdes no que toca a visualiza¢do objetiva da por¢do de nitrato de prata na

interface dente/restauracdo e a sua localiza¢do real. Dado que os canais de agua se
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degradam aquando a desidratacdo das amostras, as arvores de dgua (facilmente
visualizadas no microscopio eletronico de transmissdo), evidenciam-se também em
microscopio eletronico de varrimento como canais ndo conectados submicroscopicos
(Tay e Pashley., 2003).

Este trabalho de investigacdo teve como principal objetivo avaliar a
nanoinfiltracdo a nivel da dentina de dois sistemas adesivos universais experimentais, um
com Bis-GMA (EM1) e outro sem Bis-GMA (EM2), comparativamente com dois
sistemas adesivos universais comerciais (FUT e SBU). Todos os adesivos estudados
foram utilizados na vertente Etch-and-Rinse e Self-Etch segundo as normas dos

fabricantes.

Perante os resultados observados podemos sumarizar numa visdo ‘“‘menor
infiltragdo, superior qualidade do material ” que o sistema adesivo EM1 apresenta menor
nanoinfiltracdo na camada hibrida quando comparado com FUT e SBU em qualquer um
dos protocolos (Etch-and-Rinse e Self-Etch). Adicionalmente o adesivo EM2 apresenta
menor nanoinfiltragdo na camada hibrida quando também comparado com o FUT e o
SBU somente na vertente Etch-and-Rinse. Em Ultima andlise o adesivo EM1 apresenta
menor nanoinfiltragdo da camada hibrida comparativamente ao sistema adesivo EM2

sobre o protocolo Self-Etch.

Como se sabe, a nanoinfiltragdo pode ser influenciada por diversos fatores
especificos dos sistemas adesivos, estes incluem a composi¢do quimica do sistema
adesivo, nomeadamente o tipo de solvente (dgua ou acetona) ou o tipo de mondémeros
presentes no adesivo (HEMA, Bis-GMA, TEGDMA, etc) bem como o0s seus pesos
moleculares (Cardoso et al., 2011; Makishi et al., 2016; Betancourt et al., 2019). Outros
fatores a considerar prendem-se com o pH do adesivo (Muiioz et al., 2015), e o seu
método de aplicacdo, por exemplo, o tempo de evaporacdo dos solventes e/ou
polimerizacdo utilizados (Cadenaro et al.,, 2009; Luque-Martinez et al., 2014).
Relativamente ao pH este esta relacionado com uma penetracdo mais profunda na dentina
em sistema adesivos com pH mais baixos (Tay e Pashley, 2001).

Adicionalmente alteragdes em protocolos clinicos standardizados poderao
aumentar a estabilidade adesiva como a fotopolimerizagdo prolongada, o uso de
inibidores de metaloproteinases, intensificacdo da evaporagdo do solvente ou o uso de

uma extra camada de adesivo (Perdigao et al., 2012).
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De uma forma geral, os sistemas adesivos experimentais em estudo, apresentaram
menor nanoinfiltracdo que os comerciais no final de um periodo de 3 meses. Desta forma
varios fatores podem estar no centro das diferencas encontradas. A composicdo dos
sistemas adesivos comerciais utilizados ndo é conhecida de uma forma exata, mas sim
num intervalo de valores tal como é exemplo a quantidade de etanol e a quantidade de
10-MDP. Posto isto e ndo havendo certezas, a concentracdao de etanol poderd ser mais
baixa nos adesivos comerciais que nos experimentais e por sua vez dificultar a evaporagao
de solventes, aumentando assim a retencdo de agua na interface adesiva.

Relativamente ao mondémero 10-MDP, este apresenta uma interacdo quimica de
sucesso com os cristais de hidroxiapatite formando uma nanocamada estavel na interface
adesiva. Este composto pode ainda formar ligagdes idnicas com o calcio presente na
hidroxiapatite e formar um composto estavel de sal de 10-MDP-Calcio que permite a este
complexo se tornar mais resistente a degradagdo com o tempo (Yoshida et al., 2012).

No nosso estudo podemos relatar que o SBU para além de conter 10-MDP, contém
ainda um copolimero de 4cido polialquendico que, quando conjugado com o composto
10-MDP demonstra resultados divergentes pelo facto de este competir com a ligagao de
calcio na hidroxiapatite (Mufioz et al., 2013). Desta forma podemos especular que a sua
ligagdo ¢ menos efetiva a hidroxiapatite, o que pode justificar a elevada taxa de
nanoinfiltracio em ambas as vertentes testadas, comparativamente com os adesivos

experimentais que apenas contém 10-MDP na sua composicao.

Outro fator observado reside na percentagem do composto HEMA que pensamos
ser diferente nos sistemas adesivos comerciais visto estes possuirem um intervalo de
concentragdo superior aos experimentais, podendo supor que estes apresentam entdo uma
maior quantidade de HEMA presente na formulagdo. Este composto ¢ um comondmero
que ¢ frequentemente encontrado na composi¢ao dos adesivos. O HEMA ¢ soluvel em
agua, sendo este hidrofilico, permitindo uma melhoria na humidade presente na dentina
otimizando a sua for¢a adesiva (Van Landuyt et al., 2007). Em contrapartida este
composto atrai particulas de dgua e subsequentemente provoca hidrolise da interface
adesiva resultando num défice na durabilidade do adesivo (Breschi et al., 2008). Segundo
Yoshida et al., em 2012, o HEMA afeta a interacao entre o 10-MDP e os cristais de
hidroxiapatite evitando a formagdo da nanocamada de 10-MDP-Célcio o que pode
comprometer a adesdo, por criar inconsisténcias na nanocamada que sdo posteriormente

preenchidas por depdsitos de dgua. Desta forma dé-se a formacao de lacunas na interface
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adesiva que irdo comprometer a estabilidade da camada. Em suma, este
comprometimento podera ter como base as diferengas nas quantidades de HEMA e 10-
MDP existentes entre os sistemas adesivos comerciais € os sistemas adesivos
experimentais podendo estes justificar as diferencas nos resultados da nanoinfiltragao.

A polimerizagdo ¢ também um fator importante inerente aos sistemas adesivos.
Estes devem apresentar uma elevada taxa de conversdo de forma a procurar manter os
monomeros da sua constitui¢ao ligados entre si dentro da estrutura dentaria. Nao obstante,
devem também apresentar baixa contra¢do de polimerizacdo para que sejam evitadas
microfraturas entre a interface dente/adesivo. E sabido que a reagdo de contragdo de
polimerizacdo podera levar a formag¢do de uma fenda marginal resultando numa cérie
secundaria (Vasconcelos e Cruz et al., 2019). Assim, a alta taxa de conversdo e a baixa
contracdo de polimeriza¢do sdo propriedades essenciais para que a estabilidade das
ligagdes seja melhorada favorecendo a retencdo dos sistemas adesivos na camada hibrida
e reduzindo assim a hidrélise dos mesmos. Trés agentes (CQ, BDA e HPDPI) t€ém vindo
a ser estudados como compostos que melhoram o grau de copolimerizacao e estabilidade
adesiva o que melhora a taxa de conversdo, nomeadamente em ambientes aquosos e de
pH acidico (Feitosa et al., 2014) (Wang et al., 2006).

Os dois adesivos experimentais estudados (EM1 e EM2) continham na sua
constituicdo estes agentes coadjuvantes da copolimerizagdo tendo estes apresentado
menos nanoinfiltracdo quando fotopolimerizados por 60 segundos e resultados mais
satisfatorios quando comparados com os comerciais que ndo possuem estes compostos
em simultaneo.

Cadenaro et al., em 2009 compararam a influéncia que o tempo de polimerizagao
exerce na permeabilidade da dentina usando tempos de 20, 40 e 60 segundos chegando a
conclusdo de que apds os 20 segundos apesar dos resultados serem significantes e a
permeabilidade diminuir significativamente ¢ aos 40 e aos 60 segundos que os valores se
apresentam com uma maior taxa de reducdo de permeabilidade. Para todas as resinas
estudadas no estudo supracitado, com o aumento do tempo de polimerizag¢do os valores
de reducdo de permeabilidade ficam mais proximos dos ideais. A falha na
fotopolimerizagdo pode ser devido a uma irradiacdo inadequada, ou pela dilui¢do que os
solventes, quando mal evaporados, podem provar no sistema adesivo. Demonstrou-se que
20 segundos de fotopolimerizacao apesar de oferecerem uma reducdo da permeabilidade
satisfatoria, ¢ inversamente proporcional a taxa de conversdo do adesivo, isto ¢é, ao

aumentar o tempo de fotopolimerizagdo alcangamos um equilibrio entre a redu¢do da
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permeabilidade e a taxa de conversdo do adesivo, sendo o tempo de 60 segundos
considerado o ideal (Breschi et al., 2007; Cadenaro et al., 2009).

Como acima mencionado, nesta investigagao, os sistemas adesivos experimentais
foram fotopolimerizados durante 60 segundos, ao contrario dos sistemas adesivos
comerciais que seguiram os seus protocolos que indicam um tempo de fotopolimerizagao
de 10 segundos. Avaliando a nanoinfiltracdo presente nos nossos resultados podemos
especular que o tempo de fotopolimerizagdo ¢ também importante para minimizar a
infiltracdo uma vez que permite uma taxa de conversdo superior, assim como uma
redu¢do da permeabilidade dentinaria. Em ltima analise ¢ especulado que o facto acima
mencionado oferece uma maior resisténcia do adesivo a hidrolise e consequentemente

contribuindo para uma maior estabilidade da camada hibrida.

Outro fator que contribui para aumentar a taxa de conversao dos sistemas adesivos
e diminuir a absor¢dao de agua ¢ a presenca do TEGDMA. Este mon6émero altamente
flexivel, apresenta baixo peso molecular e baixa viscosidade e, segundo alguns autores, a
sua presenca na composicao dos adesivos podera contribuir para uma elevada mobilidade
do adesivo dentro da estrutura dentindria e melhor polimerizagdo favorecendo a taxa de
conversao dos monomeros (Gajewski et al., 2012).

A alta taxa de conversdo proporcionada pelo TEGDMA nao se traduz num
aumento de absor¢do de dgua nem necessariamente numa alta densidade de ligacdes
cruzadas, que se formam aquando a formacdo do polimero. Sideridou et al., em 2003
afirmaram no seu estudo que 0o TEGDMA era o segundo composto com menor absor¢ao
de 4gua de entre 4 compostos (Bis-GMA, UDMA, Bis-EMA, TEGDMA) tendo os
autores concluido que este se apresentava pouco hidrofilico. Apos estes resultados
podemos especular que a presenga deste mondmero podera ser determinante para a menor
nanoinfiltracdo encontrada nos sistemas adesivos experimentais comparativamente com
os comerciais, dado que os adesivos comercias estudados ndo continham TEGDMA na
sua constituicdo e demonstraram mais nanoinfiltragdo em FEG-SEM. Este facto pode
dever-se a caracteristica deste composto falada anteriormente que teoricamente contribui
para uma camada hibrida mais estavel, evitando depositos de 4gua que potencialmente

iriam conduzir & degradacdo da interface dentina/adesivo.
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Na literatura as referéncias disponiveis para investigagcdes semelhantes a do
presente estudo sdo escassas. No entanto em 2014, Marchesi et al., observaram que
relativamente ao SBU a nanoinfiltragdo era menor quando aplicado na estratégia Self-
Etch tal como aconteceu no presente estudo. Luque-Martinez et al., (2014) compararam
a nanoinfiltracdo para 3 sistemas adesivos comerciais entre os quais o SBU que
apresentou igualmente uma taxa de nanoinfiltragdo maior quando aplicado na vertente
Etch-and-Rinse.

Os adesivos universais quando aplicados sobre a forma Self-Etch ndo dissolvem
totalmente a hidroxiapatite. Desta forma a ligagdo do mondmero funcional com a
hidroxiapatite forma sais de cdlcio que se depositam em nanocamada sobretudo nos
sistemas adesivos que contém 10-MDP podem culminar numa relagdo mais intima entre
o adesivo e o tecido dentinério e por consequéncia ter um melhor indice de selamento e
uma menor percentagem de nanoinfiltracdo (Yoshida et al., 2012; Mufioz et al., 2013).

Os resultados obtidos nesta investigagcdo estdo em concordancia com Yoshida et
al., (2012) e Muifioz et al., (2013) dado que ambos os adesivos comerciais, embora ndo
seja conhecida a quantidade do monémero funcional presente, contém 10-MDP na sua

composi¢do e demostraram uma menor nanoinfiltracio quando utilizados na vertente

Self-Etch.

Relativamente aos adesivos experimentais (EM1 e EM2), o sistema adesivo
experimental EM1 apresenta taxa de nanoinfiltracdo significativamente menor quando
comparado como EM2 na sua vertente adesiva Self-Etch (p<0,001), contudo na vertente
Etch-and-Rinse nao existiram diferengas significativas entre os dois adesivos
experimentais. Atendendo ao facto de ambos os adesivos experimentais conterem a
mesma composi¢ao quimica diferindo apenas nos mondmeros principais (Bis-GMA e G-
IEMA) e no valor de pH, pode especular-se que as diferencas nos resultados de

nanoinfiltracdo encontrados assentam nestes dois aspetos.

Relativamente ao G-IEMA, apesar de apresentar uma organizacao fusiforme e
alongada, a sua estrutura ramificada podera ter dificultado a penetracdo do adesivo EM2
na estrutura dentinaria aquando a aplicag¢do do protocolo Self-Etch, justificando a maior
nanoinfiltracdo observada comparativamente com o adesivo EM1, que contém Bis-GMA

e um pH mais 4cido. Esta diferenca podera dever-se ao facto de na vertente Self-Etch a
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semear layer ndo ser removida promovendo uma desmineraliza¢do apenas superficial e

dificultando a penetracdo do adesivo na matriz de colagénio.

As diferencas existentes no pH dos sistemas adesivos experimentais (EMI,
pH=2,02; EM2, pH=2,24) também podem justificar estes resultados. O EM2 ao
apresentar um pH menos acido também poderd ter provocado um menor grau de
desmineraliza¢do e consequentemente uma menor penetracdo na dentina, revelando uma
cada hibrida menos espessa e mais suscetivel a nanoinfiltragdo quando comparado com o
EM1. Esta especulagao ¢ reforgada pelo facto de que quando os adesivos foram aplicados
na vertente Efch-and-Rinse estas diferencas nos adesivos experimentais ja ndo foram
evidentes. Assim, quando aplicados com este protocolo, além de ser removida a smear
layer facilitando a entrada do adesivo, também o maior grau de desmineralizagdo
provocado podera ter favorecido a penetragdo do G-IEMA presente no adesivo EM2 entre
as fibras de colagénio levando a formagao de uma camada hibrida mais espessa. Além
disso, o elevado grau de reticulagio e suporte mecanico das fibras de colagénio dado pela
presen¢a do dendrimero G-IEMA poderé ter contribuido para aumentar a resisténcia da

interface adesiva a entrada de dgua.

Contudo, ¢ importante sublinhar que este estudo teve um periodo de
envelhecimento das amostras de apenas 3 meses ndo sendo possivel prever se ao fim de
6 meses ou 1 ano as diferencas verificadas entre os sistemas adesivos experimentais
estudados irdo prevalecer. Sabe-se que apos o periodo de envelhecimento, os adesivos
que contém 10-MDP apresentam uma maior estabilidade da interface e uma menor
nanoinfiltragdo, principalmente quando aplicados com o protocolo Self-Etch a longo
prazo (Yoshida et al., 2012). Dado que os sistemas adesivos experimentais estudados
apresentam quantidades iguais deste mondmero funcional, apds um periodo de
envelhecimento superior as diferencas na nanoinfiltragdo encontradas entre estes adesivos

quando aplicados com o protocolo Self-Etch poderao ja ndo existir.
Embora estes resultados revelem um comportamento promissor para os adesivos

experimentais, segundo os autores, estes adesivos ainda estdo em desenvolvimento no

sentido em melhorar as suas propriedades fisico-quimicas e mecanicas.
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Conclusdo

VI. CONCLUSAO

A presente investigacdo permitiu concluir o seguinte:

* Os sistemas adesivos comerciais estudados apresentam taxas de
nanoinfiltracdo similares ao fim de 3 meses de envelhecimento, sendo o

protocolo Self-Etch o que apresenta menor nanoinfiltra¢do.

* Os adesivos experimentais estudados, de uma forma geral, apresentam

menor nanoinfiltracdo que os adesivos comerciais.

* O Sistema Adesivo Experimental com Bis-GMA (EM1) apresenta
valores de nanoinfiltracdo significativamente menores comparando com
os adesivos comerciais estudados, quando aplicado com ambas as

estratégias adesivas (Etch-and-Rinse e Self-Etch).

* O adesivo experimental com Bis-GMA (EMI1) apresenta uma menor
nanoinfiltracio que o adesivo sem Bis-GMA (EM2) apenas quando
aplicado com o protocolo Self-Etch, ndo existindo diferengas quando
aplicado com o protocolo Etch-and-Rinse. Contudo, estes resultados foram
extraidos num periodo de 3 meses de envelhecimento, pelo que a presenga
de 10-MDP podera igualar estas diferencas a longo prazo (6 meses a 1

ano).
* Os resultados obtidos nesta investigacao revelam resultados promissores
para os sistemas adesivos experimentais e para o futuro da dentisteria

adesiva.

Tendo em conta os resultados obtidos na presente investigacao, a hipdtese nula ¢

rejeitada.
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VIII. ANEXOS

Anexo 1 — Aprovacio da Comissio de Etica do Instituto Universitario Egas Moniz

Comissdo de Etica EGAS MONIZ

Proc. Interno n° 827

Ex.mo Senhor
Samuel Filipe Eduardo Félix

Monte de Caparica, 16 de janeiro de 2020

Ex.mo Senhor,

Em resposta ao Pedido de Parecer que submeteu a apreciacéo da Comissao de Etica da
Egas Moniz, com o tema denominado “Avaliagéo da nanoinfiltragdo em dentina de um
Sistema Adesivo Universal Experimental sem Bis-GMA”, foi aprovado por unanimidade.

Com os melhores cumprimentos,

A Presidente da Comissao de Etica da Egas Moniz
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Prof?. Doutora Maria Fernanda de Mesquita

EGAS MONIZ — COOPERATIVA DE ENSINO SUPERIOR, CRL
Campus Universitério — Quinta da Granja — Monte de Caparica
2829-511 Caparica



