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RESUMO

Objetivo: Avaliar a resisténcia adesiva a dentina, por microtra¢do (WTBS), de um
sistema adesivo universal experimental com G-IEMA na vertente Etch-and-Rinse (ER),

apOs termociclagem.

Materiais e Métodos: 20 molares humanos permanentes higidos foram
distribuidos de forma aleatéria em 4 grupos (n=5): (1) SBU - Scotchbond™ Universal
(3M ESPE, St. Paul, MN, USA); (2) FUT - Futurabond® M+ (VOCO GmbH, Cuxhaven,
Germany); (3) EMI - Sistema adesivo universal experimental com Bis-GMA; (4) EM2 -
Sistema adesivo universal experimental com G-IEMA. Apds a exposi¢do da dentina
superficial e simulacdo do smear layer, foi aplicado o sistema adesivo selecionado para
cada grupo, através da técnica etch-and-rinse. A resina composta Maxima® Natural
Elegance (Henry Schein Services GmbH, Langen, Germany) foi aplicada em incrementos
de 2 mm, até perfazer 6 mm de altura. Apds um periodo de envelhecimento de 10 000
ciclos de termociclagem, as amostras foram seccionadas em palitos de 1 mm?. O teste de
microtracdo foi efetuado a uma velocidade de 0,5 mm/min numa maquina de testes
universal, e a resisténcia adesiva calculada em MPa. A andlise estatistica foi realizada em

SPSS, seguindo um modelo linear misto, para um nivel de significancia de 5%.

Resultados: Nao se verificaram diferencas estatisticamente significativas nos
valores de resisténcia adesiva ap6s envelhecimento entre o sistema adesivo universal com
G-IEMA (EM2) e os sistemas adesivos universais com Bis-GMA (SBU, FUT e EM1) (p
=0,817).

Conclusdes: Apds envelhecimento, o sistema adesivo universal com G-IEMA
apresentou resultados de resisténcia adesiva equivalentes aos adesivos com Bis-GMA,
evidenciando que a utilizagdo do G-IEMA parece ser uma vantagem na formulagdo de

novos adesivos.

Palavras-chave: dentina, etch-and-rinse, microtragdao, G-IEMA.






ABSTRACT

Purpose: To assess microtensile bond strength (WTBS) to dentin of an
experimental universal adhesive system with G-IEMA using the etch-and-rinse approach

after thermocycling.

Materials and Methods: 20 extracted caries-free human teeth were randomly
assigned to 4 groups (n=5): (1) SBU - Scotchbond™ Universal (3M ESPE, St. Paul, MN,
USA); (2) FUT - Futurabond® M+ (VOCO GmbH, Cuxhaven, Germany); (3) EMI -
Universal adhesive system with Bis-GMA; EM2 - Universal adhesive system with G-
IEMA. After exposing the dentin surface and simulating the smear layer, the adhesive
system selected for each group was applied using the etch-and-rinse technique. Resin
composite build-ups with Maxima® Natural Elegance (Henry Schein Services GmbH,
Langen, Germany) were constructed, with 2 mm increments, up to 6 mm. After an aging
period of 10 000 thermocycling cycles, the samples were sectioned into Imm? beams.
The pTBS was performed at a crosshead speed of 0,5 mm/min in a universal testing
machine and the mean values of dentin bond strength calculated in MPa. Statistical
analysis was performed in SPSS, following a mixed linear model, for a significance level

of 5%.

Results: There were no statistically significant differences in u'TBS values after
aging between the universal adhesive system with G-IEMA (EM2) and the universal
adhesive systems with Bis-GMA (SBU, FUT and EM1) (p = 0,817).

Conclusions: After aging, the experimental universal adhesive system with G-
IEMA revealed similar dentin bond strength that the adhesives with Bis-GMA, showing

that the use of G-IEMA seems to be an advantage in the new adhesive formulations.

Keywords: dentin, etch-and-rinse, microtensile bond strength, G-IEMA.
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Introdugdo

I. INTRODUCAO

Com o surgimento de novos materiais restauradores, foram implementadas
técnicas mais conservadoras no que diz respeito aos preparos cavitarios (Perdigdo &

Swift, 2015).

Os novos conhecimentos sobre a etiologia, diagnéstico e tratamento de lesdes de
carie aliados a introducdo de novos adesivos reduziram substancialmente a necessidade
de preparagdes dentarias extensas (Perdigdo & Swift, 2015). Desde entdo, a evolucdo das
técnicas adesivas permitiu o alcance de uma dentisteria minimamente invasiva (Nagarkar

etal., 2019).

A procura por tratamentos minimamente invasivos levou a realizacdo de preparos
cavitarios mais conservadores e por isso também mais dependentes do comportamento

dos sistemas adesivos (Miyazaki et al., 2014).

A produ¢do de um sistema adesivo que retina caracteristicas como a redugdo do
tempo clinico, a diminui¢do da sensibilidade pds-operatoria e a promocao de uma adesdo

mais eficaz a longo prazo ¢ um desafio (Carvalho et al., 2004).

Ainda que os sistemas adesivos tenham evoluido bastante, a interface adesiva
continua a ser o principal problema das restauracdes (Sirisha et al., 2014). Posto isto, a

pesquisa por novos materiais assume uma maior relevancia.

1. Substratos dentarios

A estrutura dentaria mineralizada ¢ composta por esmalte, dentina e cimento — que
apresentam propriedades essenciais na sustenta¢do das for¢as mastigatorias (em conjunto
com o ligamento periodontal) e também na preven¢ao de possiveis fraturas que possam

ocorrer (Nanci, 2017; Ross & Pawlina, 2016; Shahmoradi et al., 2014).

A durabilidade do dente depende da estrutura e das propriedades dos tecidos
individuais. Sabendo que o esmalte e a dentina sdo os tecidos dentarios a que se aderem

materiais restauradores, ¢ necessario compreender toda a sua organiza¢do de forma a

13
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respeitar um principio biomimético na execucgao das mais variadas restauragdes (Magne

& Douglas, 1999).

1.1. Esmalte

O esmalte ¢ o tecido mais duro do organismo humano, visto que possui um
contetido maioritariamente mineral (cerca de 96% de hidroxiapatite de célcio), em
compara¢do com o seu contetido orgénico e agua, que correspondem a 4% (Nanci, 2017,
Park et al., 2008). Apesar da elevada dureza, gracas ao seu contetido inorganico, o esmalte
¢ também considerado um tecido fragil, uma vez que ndo consegue suportar forgas de
mastigacdo sem fraturar. Por este motivo, a dentina, que ¢ mais elastica, permite-lhe
manter a sua integridade, prevenindo a possibilidade de fratura. Ao contrario da dentina,
o esmalte ¢ acelular e ndo tem como ser regenerado ou reparado (Chiego, 2019; Nanci,
2017). Relativamente a cor, esta oscila entre o branco amarelado e o branco acinzentado,

e devido a sua translucidez, os tons da dentina afetam a sua cor (Ferraris & Mufioz, 2009).

1.2. Dentina

A dentina ¢ um tecido duro, elastico e avascular que constitui a maior componente
estrutural da peca dentaria e delimita a cAmara pulpar (Carvalho et al., 2012). E
caracterizada pela sua arquitetura tubular que envolve os prolongamentos citoplasmaticos
dos odontoblastos, que comunicam diretamente com a polpa, e que garantem a formagao

e preservacdo da dentina (Berkovitz et al., 2009).

No que concerne a sua composi¢do, a dentina tem por volta de 70% de
hidroxiapatite, 10% de agua e 20% de matéria organica — na sua maioria colagénio tipo I
(Nanci, 2017). A adesdo a dentina ¢ um desafio, ja que esta possui uma alta quantidade

de matéria organica e uma natureza himida (Sezinando, 2014).

Existem trés tipos de dentina: primaria, secunddria e terciaria (reacional ou
reparadora). A dentina priméria constitui a maior parte do dente. A sua deposi¢do
acontece até que o dente esteja erupcionado e entre em oclusdo. Esta inclui a dentina do

manto, que forma a jun¢do amelodentinaria, abrangendo também uma zona de dentina

14



Introdugdo

globular que possui areas hipomineralizadas; e a dentina circumpulpar que compreende
a dentina intertubular e a dentina peritubular. A formacao da dentina secundaria comeca
quando o dente contacta com o seu antagonista. Finalmente, a dentina tercidria (reacional
ou reparadora) ¢ produzida em reagdo a estimulos traumaticos, tendo em vista a protecao
da polpa. Existe ainda a pré-dentina que diz respeito a camada de dentina a ser

estabelecida (Chiego, 2019; Goldberg et al., 2011; Nanci, 2017).

2. Smear layer

O smear layer corresponde a uma camada de detritos que se forma quer na
superficie do esmalte quer na superficie da dentina. Resulta da instrumentagdo mecanica
destes substratos (com recurso a instrumentos de corte manual ou rotativo) (Pashley et
al., 1988; Spencer et al., 2010). Variagdes nos instrumentos utilizados podem provocar

alteragdes na morfologia do smear layer (Miyazaki et al., 2014; Tani & Finger, 2002).

Tem na sua composi¢do fragmentos de hidroxiapatite, colagénio desnaturado,

saliva e bactérias (Perdigdo, 2010).

Assim, o smear layer dificulta a adesdo, uma vez que os detritos que se depositam
sobre a superficie dos substratos dentarios criam uma camada, que varia entre os 0,5um
e os Sum de espessura, e que vai dificultar a difusdo do sistema adesivo. Além disso, as
particulas de menores dimensdes do smear layer t€m a capacidade de obstruir os tubulos
dentinarios, dando origem a formagdo dos smear plugs, que alteram a permeabilidade

dentinaria (Marshall et al., 1997; Perdigdo, 2010).

3. Adesao

O conceito de adesdo abrange diversas areas e envolve interagdes moleculares na
interface adesiva entre os varios materiais. Em Medicina Dentdria, este principio ¢é
empregue quer na unido do dente ao material restaurador quer na unido entre os diferentes

materiais restauradores (Marshall et al., 2010; Perdigao, 2007).
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Os mecanismos que asseguram a adesdo dos substratos dentarios aos materiais
resinosos sdo os seguintes: mecanico, que ocorre quando ha infiltracdo da resina na
superficie irregular, formagdo da camada hibrida e consecutivo aparecimento de resin
tags no substrato dentinario; adsor¢do, que se da quando o adesivo se liga quimicamente
a hidroxiapatite ou ao colagénio tipo I; difusdo, que resulta na precipitagdo de substancias
na superficie com as quais os monomeros de resina estabelecem uma adesao quimica ou

mecanica; estes trés mecanismos podem até estar associados (Ritter et al., 2019).

A eficécia adesiva depende muito da energia de superficie. Quanto maior for a
energia de superficie, maior a probabilidade do adesivo estabelecer contacto intimo com
o substrato. Portanto, clinicamente, sdo varios os métodos que favorecem um aumento da
energia de superficie: remog¢do de contaminantes através de solventes; condicionamento

acido; ou profilaxia com pastas abrasivas (Hilton et al., 2013).

No ano de 1955, foi introduzida a técnica de condicionamento acido ao esmalte
por Buonocore, a fim de possibilitar a adesdo de resina acrilica a este substrato. O
condicionamento &cido ¢ responsavel pelas microporosidades que aparecem na superficie
do esmalte e que vao facilitar a infiltracio de materiais resinosos, viabilizando uma
retencdo maioritariamente micromecanica (Buonocore, 1955; Buonocore et al., 1968;

Sezinando, 2014).

Em 1979, o condicionamento acido a dentina foi introduzido por Fusayama, a
partir da técnica total-etch - o condicionamento acido ¢ feito no esmalte e na dentina ao

mesmo tempo (Fusayama, 1992; Fusayama et al., 1979; Van Meerbeek et al., 2020).

No ano de 1982, Nakabayahi, Kojima e Masuhara instituiram o conceito de
camada hibrida, ao provarem que os mondémeros resinosos penetravam na matriz de
colagénio exposta pelo condicionamento acido da dentina. A camada hibrida ¢ “uma
estrutura formada nos tecidos dentarios duros, pela desmineralizagdo da superficie e
subsuperficie, seguida pela infiltragdo e polimeriza¢do dos monémeros” (Coelho et al.,
2012). Esta camada de matriz organica contém hidroxiapatite residual, colagénio, resina
e agua (Perdigdo, 2007). E uma estrutura que evita a sensibilidade pés-operatoria e o
aparecimento de carie secundaria e diminui as tensdes provocadas pela contragdo de

polimerizacao (Perdigao, 2007; Salvio et al., 2013).

16



Introdugdo

Embora as diferencgas entre o esmalte e a dentina sejam inumeras, ainda se procura
que a adesdo seja favoravel em ambos os substratos dentdrios. Contrariamente a adesdo
ao esmalte, a adesdo a dentina ¢ mais questionavel, tendo em conta o grau de humidade e
o elevado conteudo organico caracteristicos deste substrato. Deste modo, para evitar a
falha da restauracdo adesiva, € necessaria uma ligacdo quimica que promova longevidade
de resisténcia de unido ao tecido dentinario (Van Meerbeek et al., 2011; Van Meerbeek

et al., 2020).

3.1. Sistemas adesivos etch-and-rinse

Nos sistemas adesivos efch-and-rinse, o dacido ortofosforico ¢ aplicado
previamente aos restantes componentes, seguindo-se a lavagem da superficie, o que
permitird remover totalmente o smear layer e os smear plugs, e respetiva secagem (Alex,

2015; Peumans et al., 2005).

Estes sistemas adesivos podem apresentar-se sob a forma de 2 ou 3 passos. Nos
sistemas adesivos de 2 passos, apds o condicionamento acido, o primer € o bond sdo
colocados em conjunto, j& que estdo combinados no mesmo frasco. Nos sistemas adesivos
de 3 passos, ap6s a aplicacdo de acido ortofosforico, o primer e o bond sdo aplicados

individualmente (Van Meerbeek et al., 2003; Van Meerbeek et al., 2010) (Figura 1).

SISTEMAS ADESIVOS ETCH-AND-RINSE

/I’

1 HPO,

! }

3 PASSOS 2 PASSOS

M

Figura 1 - Classificacao dos sistemas adesivos etch-and-rinse

17
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O uso destes sistemas adesivos faz com que o condicionamento acido ao esmalte
promova a desmineralizacdo da hidroxiapatite, criando macro e microporosidades,
responsaveis pelo aumento da energia de superficie, assegurando uma boa molhabilidade
¢ consecutiva infiltragdo dos monomeros resinosos (Mufoz et al., 2013; Van Meerbeek

etal., 2010).

Na dentina, o condicionamento acido provoca uma desmineraliza¢io, que abre os
tubulos dentindrios e expde a matriz de colagénio, onde serdo dispostos 0os mondémeros
resinosos, formando a camada hibrida (Ritter et al., 2019; Van Meerbeek et al., 2010).
Porém, o condicionamento acido neste substrato ndo deve ultrapassar os 15 segundos, de
forma a impedir um over-etching, porque quanto maior for a desmineralizagdo, mais
dificil serd a infiltragdo do adesivo em profundidade (Van Meerbeek et al., 2020). Deste

modo, o colagénio ndo sofre modifica¢des a nivel estrutural (Miyazaki et al., 2014).

Ap6s a aplicagdo do acido ortofosforico, lava-se a superficie condicionada. A dgua
passa a substituir o conteido mineral da dentina, conseguindo-se um substrato constituido
em grande parte por d4gua e também colagénio (Sezinando, 2014). Apos a lavagem, deve
remover-se delicadamente a 4gua em excesso utilizando um spray de ar (Erickson et al.,

2009).

Ao contrario do esmalte, ¢ importante manter a humidade da dentina
desmineralizada, a fim de evitar o colapso das fibras de colagénio. Deste modo, ¢ possivel

a formacdo da camada hibrida (Anusavice et al., 2013).

Contudo, deve ter-se em atencdo o excesso de 4gua que pode levar a uma posterior
hidrdlise da infiltracdo na interface. Dai o auxilio do primer para manter a hidratagao da
matriz de colagénio, a0 mesmo tempo que remove o excesso de agua (Anusavice et al.,

2013; Coelho et al., 2012).

O primer € uma solugdo composta por monémeros que apresentam dois grupos
funcionais: um grupo hidrofobico que facilita a impregnacdo dos mondémeros de resina e
um grupo hidrofilico que permite a unido a rede de colagénio. Os mondmeros do primer
sdo diluidos em acetona, alcool ou dgua que, por serem compostos volateis, removem o

excesso de 4gua da dentina, permitindo, portanto, a infiltragdo dos mondémeros resinosos
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na rede de colagénio (Anusavice et al., 2013; Coelho et al., 2012; Hilton et al., 2013; Van
Meerbeek et al., 2020).

Sequentemente, ¢ aplicado o bond, que contém essencialmente mondémeros
hidrofébicos (Van Landuyt et al., 2005). Este vai penetrar a matriz de colagénio e
copolimerizar com o primer anteriormente aplicado, formando a camada hibrida que, em
conjunto com o0s resin tags, vai propiciar a retencdo micromecanica da restauracio a

compdsito (Ritter et al., 2019; Van Meerbeek et al., 2020).

Embora exista uma predisposi¢do para simplificar os sistemas adesivos, os etch-
and-rinse sdao os mais utilizados (Van Meerbeek et al, 2020). Ao contrario dos sistemas
de 2 passos, os de 3 passos apresentam uma maior eficacia a longo prazo e, por isso, sao

considerados o gold standard (Cardoso et al., 2011; Pashley et al., 2011).

3.2. Sistemas adesivos self-etch

Os sistemas adesivos self-efch contém primers acidicos, promovendo a aplicagao
do 4cido juntamente com o primer (Van Meerbeek et al., 2003). Assim, ¢ eliminada a fase
de lavagem do 4cido e, dessa forma, o smear layer e o fosfato de célcio dissolvido ndo

sdo removidos, ficando incorporados na camada hibrida (Van Meerbeek et al., 2020).

Estes sistemas adesivos sdo classificados em 1 ou 2 passos. Ao contrario dos self-
etch de 2 passos, onde o primer acidico e o adesivo sdo dispostos em diferentes solucdes;
os de 1 passo, denominados all-in-one, abrangem todos os componentes numa so6 solugao,
0 que resulta numa técnica mais user-friendly e menos sensivel (Perdigdo, 2007,

Sezinando, 2014; Sofan et al., 2017; Van Meerbeek et al., 2011) (Figura 2).
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Figura 2 - Classificacdo dos sistemas adesivos self-etch

O comportamento dos self-etch depende de fatores como o pH, a composicao e a
interacdo quimica providenciada por alguns dos mondmeros funcionais contidos no
adesivo, sendo o 10-MDP o mondémero mais estavel. Este alia o condicionamento
moderado (que conduz & microretencdo mecanica da superficie) com a ligagcdo quimica
ao calcio, contribuindo para a estabilidade da interface adesiva (Van Meerbeek et al.,

2011; Yoshida et al., 2012; Yoshihara et al., 2018).

Mediante o seu pH, os self-etch sdo classificados em: ultra-mild (pH > 2,5); mild
(pH = 2); intermediately strong (pH entre 1 e 2) e strong (pH < 1) (De Munck et al.,
2005; Van Meerbeek et al., 2011).

Comparativamente ao esmalte, os adesivos strong self-etch revelam um potencial
adesivo mais fraco na dentina, na qual os adesivos mild self-etch sdo a primeira op¢ao, ja
que a desmineralizacdo efetuada promove uma boa retengdo micromecanica a0 mesmo
tempo que possibilita uma ligagdo quimica estavel com o calcio, independentemente da
estratégia adesiva utilizada. (Cuevas-Suarez et al., 2019; Van Meerbeek et al., 2011; Van

Meerbeek et al., 2020).

Em relagdo aos intermediately strong self-etch, estes ndo s6 mantém o potencial
de adesdo quimica a dentina, como também melhoram a adesdo ao esmalte (Van

Meerbeek et al., 2020).
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Ultimamente, a utilizagdo destes sistemas adesivos tem sido cada vez mais
comum, especialmente, dos mild self-etch. Estes desmineralizam a dentina
superficialmente, mantendo a hidroxiapatite residual aderida ao colagénio. Ainda assim,
sdo criadas porosidades suficientes que facilitam a difusdo do adesivo num curto tempo
de aplicagdo (Van Meerbeek et al., 2020). Atualmente, a ades@o a estrutura dentindria é
obtida dissolvendo parcialmente a superficie da dentina, o que ird promover uma
apropriada retencdo micromecanica, assim como uma forte protecdo da matriz de

colagénio a degradacdo enzimatica (De Munck et al., 2010).

3.3. Sistemas adesivos universais

Em busca de sistemas adesivos mais simples e menos sensiveis a técnica, chegam
os sistemas adesivos universais ou multimodo, que possibilitam ao médico dentista
escolher a estratégia de adesdo adequada a cada situagdo — etch-and-rinse, self-etch ou
selective enamel etching (Figura 3). Os sistemas adesivos universais sdo similares aos
sistemas adesivos self-etch de 1 passo, nomeadamente, na sua composicao e respetivo
procedimento adesivo. Adicionalmente, estes sistemas adesivos sdo bastante versateis e,
por isso, sdo utilizados tanto na adesdo a restauracdes diretas como a restauragdes

indiretas (Nagarkar et al., 2019).

A performance destes sistemas adesivos depende nao s6 do pH da solugdo como
também do substrato dentario aderido. No esmalte, é recomendada a técnica de selective
enamel etching antes da aplicagdo do sistema adesivo universal, de modo a conseguir uma
boa resisténcia adesiva. Na dentina, alguns autores defendem que sé deve ser aplicado o
sistema adesivo universal, visto que o ataque acido remove a hidroxiapatite, fundamental

para a interagdo quimica (Cuevas-Suarez et al., 2019).
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Figura 3 - Classifica¢do dos sistemas adesivos universais

3.3.1. Composicao dos sistemas adesivos universais

Os sistemas adesivos universais t€ém na sua formula¢do dgua e monomeros
acidicos funcionais, que estabelecem uma ligacdo quimica com a hidroxiapatite,
beneficiando a durabilidade da interface adesiva no tecido dentinario (Cuevas-Suarez et

al., 2019).

Estes adesivos possuem caracteristicas hidrofilicas, capazes de interagir com o
substrato dentinario. Além disso, devem ser hidrofobicos, a fim de retardar o processo de
absorcao de 4agua e, como consequéncia, a hidrolise e degradacdo da interface adesiva

(Feitosa et al., 2014; Van Landuyt et al., 2007).

O 10-MDP ¢ um monomero funcional anfipatico, constituido por um grupo
terminal fosfato hidrofilico, que interage quimicamente com o célcio da hidroxiapatite; e
por um grupo terminal metacrilato hidrofébico, que forma ligagdes quimicas com

materiais de restauracao contendo metacrilato (Alex, 2015).

Para além disto, ¢ um dos monoémeros funcionais mais hidrofobicos, logo, nao
absorve tanta agua, conferindo ao adesivo uma maior resisténcia face a degradacgao

hidrolitica (Alex, 2015).
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O hidroxietil metacrilato (HEMA) ajuda a prevenir a separagdo entre compostos
hidrofilicos e hidrofébicos, contudo, quando presente em grandes quantidades, absorve a
agua da dentina subjacente, tornando a interface adesiva propensa a hidrélise (Van

Landuyt et al., 2005; Yoshida et al., 2012).

Também os mondmeros de reticulagdo encontram-se na composicdo destes
sistemas adesivos. O bisfenol A-glicidil metacrilato (Bis-GMA), o trietilenoglicol
dimetacrilato (TEGDMA) e o uretano-dimetacrilato (UDMA) s3o os mais comuns

(Sideridou et al., 2002).

O Bis-GMA foi introduzido por Bowen, com o intuito de diminuir as falhas na
contragdo da polimerizagdo e formar polimeros com liga¢des cruzadas, aumentando
assim a resisténcia mecanica. No entanto, este mondmero apresenta uma elevada

viscosidade e, por isso, a sua taxa de conversdo ¢ altamente reduzida (Yin et al., 2016).

Posto isto, este mondmero ¢ usado em conjunto com o TEGDMA que atua como
diluente, a fim de compensar a rigidez do Bis-GMA (Sideridou & Karabela, 2011; Yadav
& Kumar, 2019).

Recentemente, a incorporagdo do Bis-GMA e dos seus derivados nos materiais
dentarios tem vindo a ser questionada, uma vez que estes apresentam na sua composi¢cao
o Bisfenol A (BPA). Este composto esté associado a desregulagdo do sistema enddcrino,
ao aparecimento de anomalias reprodutivas masculinas e ao comprometimento da

espermatogénese (Chianese et al., 2018; Jun et al., 2020; Luo et al., 2019).

Assim, tendo em conta a clevada viscosidade, a baixa taxa de conversdo, a
absorcdo de agua e a libertacio de BPA, tém vindo a ser desenvolvidos materiais

restauradores sem Bis-GMA (Yu et al., 2014).

O UDMA ¢ um mondmero que tem sido estudado para substituir o Bis-GMA. Ao
contrario deste ultimo, o UDMA possui uma baixa viscosidade e uma alta flexibilidade a
nivel da sua ligagdo estrutural. E certo que este mondmero usufrui de algumas vantagens,
todavia, os materiais restauradores que contém UDMA na sua composi¢ao sofrem de uma
elevada contragdo volumétrica, o que pode levar a formagdo de gaps e,
consequentemente, ao aparecimento de lesdes de cérie secundéria (Floyd & Dickens,

2006; Papakonstantinou et al., 2013; Yadav & Kumar, 2019).
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Por fim, o silano ¢ incorporado em muitos sistemas adesivos universais,
impedindo que estes tenham um pH abaixo de 2,5. Logo, os adesivos universais sao
maioritariamente classificados como adesivos ultra-mild, sendo considerados por alguns
autores menos eficazes, j4 que apresentam menor capacidade de desmineralizacdo (Van

Meerbeek et al., 2020).

4. Degradacio da interface adesiva

Embora os sistemas adesivos tenham evoluido, a heterogeneidade do substrato
dentinario e a presenca natural de humidade neste tecido dificultam o procedimento

adesivo (Kaczor et al., 2018, Zhou et al., 2019).

Estudos recentes mostram que a adesdo a superficie dentinaria nem sempre ¢
estavel a longo prazo, uma vez que a degradacdo da camada hibrida se inicia logo nas 24
horas apo6s a aplicacdo do sistema adesivo (com efeitos mais notérios a partir dos 6 meses)

(Pashley et al., 2011).

A formacdo da camada hibrida déa-se a partir da desmineraliza¢do da dentina e
consequente exposicao da matriz de colagénio, apos o condicionamento acido. Contudo,
se a desmineralizac¢do da dentina for demasiado profunda, as fibras de colagénio expostas
pelo condicionamento 4cido, tendem a sofrer uma hidrélise pela penetracao de fluidos
dentinarios, aumentando as chances de degrada¢do da interface adesiva (Breschi et al.,

2018).

Por outro lado, os solventes organicos (etanol ou acetona) promovem a
desidratacdo quimica da dentina desmineralizada, possibilitando a impregna¢do dos
monodmeros de resina nos espacos interfibrilares previamente preenchidos por dgua. Desta
forma, os compostos residuais (dgua) podem permanecer no interior da dentina
desmineralizada, comprometendo o grau de conversao dos mondmeros e, assim, tornar a
camada hibrida mais permeédvel. Os mondémeros hidrofilicos que ndo polimerizam tém a
capacidade de atrair a 4gua que vem da polpa, o que favorece a formacao de canais de
agua na camada hibrida. A este processo da-se o nome de nanoinfiltracdo (Chimeli et al.,

2014; Luque-Martinez et al., 2014; Yiu et al., 2005).

24



Introdugdo

Por ultimo, com a presenca de um meio 4cido e aquoso e a exposi¢do das fibras
de colagénio, as metaloproteinases (MMPs), que se encontram retidas na matriz endégena
do colagénio na sua forma inativa, podem sofrer estimulos fisicos e quimicos, conduzindo
a degradac¢do dos componentes da matriz extracelular (Betancourt et al., 2019; De Moraes

et al., 2020; Pashley et al., 2004; Pashley et al., 2011).

Ultimamente tém vindo a ser desenvolvidas inlimeras estratégias no combate a
degradagdo enzimatica e hidrolitica da interface adesiva que passam por alterar o modo
de aplicagdo dos adesivos, com a aplicagdo de uma ou mais camadas de resina adesiva
hidrofobica, esfregaco do adesivo quando aplicado na dentina para aumentar a sua
impregnacdo na matriz de colagénio, prolongamento do tempo de polimerizagdo do
adesivo, aumento do tempo de evaporacao dos solventes para que os compostos residuais
(4gua, etanol ou acetona) nao fiquem retidos na camada hibrida e utilizagdo da técnica
“etanol wet bonding”; biomodificar a dentina; e, finalmente, desenvolver inibidores
enzimaticos, nomeadamente, de MMPs; reformular a composi¢do dos adesivos com a
introducdo de monomeros que visem melhorar as propriedades fisico-quimicas e
mecanicos dos diversos materiais (Ahmed et al., 2019; Betancourt et al., 2019; Cadenaro

et al., 2009; Moritake et al., 2018; Sadek et al., 2010; Saikaew et al., 2019).

5. Novos adesivos experimentais

A introducdo de macrémeros dendriticos como possiveis substitutos dos
monomeros lineares tradicionalmente utilizados nos sistemas adesivos surge na tentativa
de melhorar as propriedades fisico-quimicas e mecénicas destes materiais restauradores

(Viljanen et al., 2007).

Um deles ¢ o dendrimero de segunda geragdo derivado do isocianato etil
metacrilato (G-IEMA), que ¢ visto como um possivel substituto do Bis-GMA, uma vez
que possui oito extremidades de metacrilato, que lhe ddo uma organizagao tridimensional
(Figura 4). Posto isto, a polimerizacdo deste dendrimero pode ocorrer em varias zonas,
logo, vao ser alcancadas elevadas taxas de conversdo, podendo contribuir para uma
melhoria das propriedades mecanicas do sistema adesivo (Vasconcelos e Cruz et al.,

2020).
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Para além disso, a estrutura dendritica do G-IEMA podera contribuir para uma
melhor adesdo a dentina, pois mais facilmente os espagos entre as fibras de colagénio sdo
preenchidos, criando uma camada hibrida mais resistente a hidrdlise, refor¢ada pelos
resin tags com ramificacdes laterais (Vasconcelos e Cruz et al., 2019; Vasconcelos e Cruz

et al., 2020).

Alguns autores referem que resinas confecionadas com G-IEMA sio mais eficazes
do que resinas confecionadas com Bis-GMA, pois apresentam uma maior taxa de
conversao do monomero, uma baixa contragdo volumétrica, assim como uma reducio da

absorcao de 4agua e solubilidade (Yu et al., 2014; Yu et al., 2015).

Atualmente, ndo existe evidéncia cientifica suficiente no que toca a incorporacao
do G-IEMA nos materiais dentarios, principalmente, nos sistemas adesivos. Posto isto,
Vasconcelos e Cruz et al., (2019) criaram um sistema adesivo universal com G-IEMA,
que, de acordo com os resultados publicados, tem vindo a revelar-se um bom substituto
do Bis-GMA. O estudo constatou que a substituicdo do Bis-GMA pelo G-IEMA
apresentava boas propriedades fisico-quimicas relativamente ao grau de conversao do
monoémero, contracdo de polimerizagdo, absor¢do de dgua e solubilidade. Contudo, os
autores referem que o pH deste sistema adesivo necessita de ser reduzido a fim de se
tornar um adesivo mild. Além disso, esta formula¢do permitiu ainda retirar o Bisfenol A
da composi¢do do adesivo, através da remog¢do do Bis-GMA, podendo possivelmente

traduzir-se num material mais biocompativel e menos citotoxico.

Apesar dos resultados publicados sobre a resisténcia adesiva deste adesivo
experimental apds 24h, sabe-se que os verdadeiros efeitos da sua eficacia adesiva devem

ser avaliados apds um periodo de envelhecimento, sendo este o interesse deste estudo.
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Figura 4 - Estrutura quimica do G-IEMA (adaptado de Vasconcelos e Cruz et al., (2019)

6. Envelhecimento das amostras

As variacdes de temperatura da cavidade oral podem alterar as propriedades
mecanicas dos materiais restauradores, logo, ¢ necessario avaliar o efeito das condi¢des

intraorais dos mesmos (Ayatollahi et al., 2015).

Os modelos in vitro sdo importantes na compreensao dos processos inerentes a
degradagdo da interface adesiva. Assim, ¢ possivel simular o envelhecimento das
amostras e, desta forma, prever o comportamento das restauracdes em boca (Souza et al.,

2015).

Um dos métodos de envelhecimento in vitro mais utilizado ¢ a termociclagem.
Estudos recentes indicam que 10 000 ciclos na termocicladora correspondem a 1 ano in

vivo na cavidade oral (Amaral et al., 2007).
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7. Testes de avaliacao da resisténcia adesiva

A evolucdo dos sistemas adesivos estd dependente de estudos in vitro que
permitam obter dados fidveis para a confecdo de novos materiais (Van Meerbeek et al.,

2010).

A resisténcia adesiva pode ser estudada através de macro ou micro-testes,
consoante o tamanho da é4rea aderida. Os macro-testes sdo usados em areas adesivas
iguais ou superiores a 3 mm?. Os micro-testes sdo usados em éareas iguais ou inferiores a
1 mm?. Em ambos os testes podem ser geradas forgas de cisalhamento, push-out e tragio

(Sirisha et al., 2014; Van Meerbeek et al., 2010).

7.1. Norma ISO/TS 11405:2015

A norma ISO/TS 11405:2015 reune as orientagdes necessarias a realizacao dos
testes de adesdo a estrutura dentdria no que respeita a selecdo, armazenamento e

manipulagdo do substrato dentario, garantindo um padrao de qualidade e fiabilidade.

7.2. Teste de microtracao

Foi em 1994 que Sano et al., introduziram o teste de microtracdo. Este ¢
considerado o melhor teste para medir a reten¢cdo de uma restauracdo a resina composta

(Armstrong et al., 2017; Sano et al., 2020).

Existem varias vantagens associadas ao uso deste teste: maior conservacao de
dentes - varias amostras sdo obtidas a partir do mesmo dente; a medigdo de valores
superiores de resisténcia adesiva; o calculo da média e do desvio-padrao da resisténcia de
unido de um material a um Unico dente; a avaliacao de superficies pequenas e irregulares;

entre outras (Sano et al., 2020).

Porém, o tempo de trabalho e a dificuldade técnica sdo algumas das desvantagens
desta técnica. Para além disso, os materiais ou regides que apresentam baixas resisténcias

de adesdo (5 MPa) falham durante o corte. Sendo assim, as amostras devem ser

28



Introdugdo

hidratadas, de forma a evitar possiveis efeitos colaterais (Armstrong et al., 2017; Van

Meerbeek et al., 2010).

Embora a utilizagdo de amostras mais pequenas previna a ocorréncia de falhas,
ndo elimina os desafios que os dentes apresentam, em particular a sua heterogeneidade
estrutural. A resisténcia adesiva ¢ influenciada ndo s6 pelas propriedades fisicas e
quimicas da interface adesiva, como também pela preparag¢do da amostra, o seu polimento

e o método de forca aplicado (Armstrong et al., 2017).

8. Enquadramento do estudo

Os sistemas adesivos universais surgiram na tentativa de simplificar os
procedimentos adesivos, no entanto, ainda apresentam algumas limita¢cdes que se
prendem essencialmente com a degradacdo da camada hibrida que ocorre ao longo do
tempo e que tem como principal consequéncia o aparecimento de carie secundaria,
comprometendo assim o sucesso das restauracdes (Delbons et al., 2015; Ting et al., 2015).

Outra das grandes preocupacdes nos dias de hoje esta relacionada com a seguranca

e biocompatibilidade deste tipo de materiais (Anusavice et al., 2013).

Grande parte dos sistemas adesivos universais apresenta na sua composicao o Bis-
GMA. A elevada viscosidade e tamanho deste mondmero torna dificil a sua difusdo no
tecido dentinario. Além disso, o Bis-GMA sendo uma molécula linear podera também
contribuir para uma maior contragdo de polimerizacdo levando ao deselamento e/ou
infiltracdo da propria restauracdo. Por ultimo, este composto tdo utilizado contém
Bisfenol A (BPA), o que poderd por em causa a biocompatibilidade dos materiais

restauradores (Vasconcelos e Cruz et al., 2020).

Recentemente, foram introduzidos macromeros dendriticos nos materiais
dentarios. Um deles foi o G-IEMA, cuja sintese se encontra descrita na literatura (Yu et
al., 2015). A utilizacdo do G-IEMA na composicio de adesivos dentarios foi
desenvolvida por Vasconcelos e Cruz et al., (2019) no IUEM, encontrando-se neste
momento protegida por uma patente (Vasconcelos e Cruz et al., 2021). Nos tltimos anos,

o adesivo experimental tem vindo a ser estudado, evidenciando nos resultados obtidos
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uma mais valia a substituicdo do Bis-GMA por G-IEMA podendo contribuir para

colmatar as desvantagens anteriormente mencionadas.

Esta investigacdo laboratorial surge entdo da necessidade de avaliar a resisténcia

adesiva a dentina apos termociclagem deste sistema adesivo universal experimental sem
Bis-GMA.
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I1. OBJETIVO

O objetivo deste estudo ¢ avaliar a resisténcia adesiva a dentina, por microtragao
(uLTBS), de um sistema adesivo universal experimental com um novo dendrimero, G-

IEMA, utilizando uma estratégia adesiva Etch-and-Rinse (ER), apos termociclagem.

1. Hipoteses de estudo
Hipotese nula:

Nao existem diferencas significativas na resisténcia adesiva a dentina apds 10 000
ciclos de termociclagem quando utilizado um sistema adesivo universal com G-IEMA,

na vertente Etch-and-Rinse;
Hipotese alternativa:

Existem diferencas significativas na resisténcia adesiva a dentina apés 10 000
ciclos de termociclagem quando utilizando um sistema adesivo universal com G-IEMA,

na vertente Etch-and-Rinse.
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III. MATERIAIS E METODOS

1. Amostra de estudo

O presente estudo obteve aprovagio pela Comissio de Etica do Instituto

Universitario Egas Moniz (IUEM) (Anexo I).

A amostra foi recolhida do Banco de Dentes Humanos (BHD) da Clinica Dentéria
Egas Moniz (CDEM). O trabalho laboratorial foi realizado no Laboratorio de
Biomateriais do IUEM (Anexo II).

Foram utilizados vinte molares humanos higidos, sem qualquer lesdo cariosa,
restauragdo ou tratamento endodontico, extraidos por motivos periodontais ou
ortoddnticos e, conservados por um periodo ndo superior a seis meses, tal como indicado
na norma ISO/TS 11405:2015. Seguindo esta norma, apds a exodontia, os dentes (Figura
5) foram lavados em 4gua corrente e o tecido organico aderido foi removido com uma
cureta de gracey e uma escova profilatica com uma pasta abrasiva. Os dentes foram
posteriormente desinfetados numa solu¢do de cloramina-T trihidratada a 1% por um
periodo maximo de uma semana e armazenados numa solu¢do de adgua destilada a 4°C. O
meio de armazenamento foi substituido semanalmente, com a inten¢do de minimizar a

deterioracdo dos dentes até ao inicio do procedimento laboratorial (Armstrong et al.,
2017).

Figura S - Exemplo da amostra recolhida

2. Materiais

Foram utilizados dois sistemas adesivos universais comerciais, o0 Scotchbond™
Universal (3M ESPE, St. Paul, MN, USA) e o Futurabond® M+ (VOCO GmbH,

Cuxhaven, Germany), e dois sistemas adesivos universais experimentais previamente
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formulados, um com Bis-GMA (EM1) e outro sem Bis-GMA (EM2). Estes tltimos foram
formulados no IUEM. A resina composta utilizada foi a Maxima® Natural Elegance
(Henry Schein Services GmbH, Langen, Germany) na cor A2/B2. Na tabela 1 consta a

composicdo dos materiais dentarios utilizados.

Tabela 1 - Composi¢do dos materiais dentarios utilizados

Material/Fabricante Composicao Lote/Validade pH Imagem
Acido ortofosforico a
Scotchbond™ Etchant 35%; 4gua; 6xido de
NC56097
(3M ESPE, St. Paul, aluminio; <1
22/01/2023
MN, USA) polietienoglicol; silica
amorfa sintética
10-MDP; HEMA; Bis-
GMA; etanol;
TEGDMA; copolimero
SBU - Scotchbond™
Vitrebond™; 10421A
Universal (3M ESPE, 2,95
resinas dimetacrilato; 15/03/2023
St. Paul, MN, USA)
particulas de
preenchimento; agua;
iniciadores; silano
HEMA; Bis-GMA;
FUT - Futurabond®
UDMA; etanol; 2118141
M+ (VOCO GmbH, ) 1,9
catalisador; monomero 28/03/2024
Cuxhaven, Germany) ) )
acidico adesivo

34



Materiais e Métodos

EMI - Sistema adesivo

10-MDP; Bis-GMA;

HEMA; UDMA; )
universal experimental Nao aplicavel | 2,28
TEGDMA; 4gua; etanol;
com Bis-GMA
CcQ
10-MDP; G-IEMA;
EM?2 - Sistema adesivo
HEMA; UDMA; )
universal experimental Nao aplicavel | 4,49
TEGDMA; 4gua; etanol;
sem Bis-GMA
CcQ

Resina Maxima®
Natural Elegance
Cor A2/B2
(Henry Schein
Services GmbH,

Langen, Germany)

Metacrilatos; vidro de
bario silanizado; silica

amorfica hidrofobizada

K35198
31/12/2023

10-MDP: 10-metacriloiloxidecil dihidrogenofosfato; Bis-GMA: bisfenol A-glicidil metacrilato. CQ:
canforoquinona; G-IEMA: dendrimero de segunda geracdo derivado do isocianato etil metacrilato;

HEMA: hidroxietil metacrilato; UDMA: uretano-dimetacrilato, TEGDMA: dimetacrilato de

trietilenoglicol
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3. Preparacao da amostra

As amostras foram fixadas numa base acrilica com cera colante e seccionadas no

microtomo de tecidos duros (Accutom-50, Struers A/S, Ballerup, Denmark) (Figura 6).

Figura 6 - 1- Dente fixo a base acrilica com cera colante; 2- Micrétomo de tecidos duros (Accutom-50,
Struers A/S, Ballerup, Denmark)

Foram efetuados 2 cortes perpendiculares sobre o longo eixo do dente: um abaixo
da jungdo amelo-cimentaria (JAC), com o intuito de separar a coroa da raiz, e outro na

zona do esmalte a fim de retirar a camada de esmalte e expor a dentina superficial.

Apds a remocdo do tecido pulpar com uma colher de dentina, o espaco
anteriormente ocupado pela polpa foi preenchido com cola de cianoacrilato (Wurth,

Sintra, Portugal) (Figura 7).

Figura 7 - 1- Remogao da polpa; 2- Selamento da cdmara pulpar

Com o proposito de simular o smear layer, foi feito o polimento da dentina
superficial das amostras ja seccionadas utilizando papel abrasivo de carbeto de silicio
(SiC) de 600 grit (Armstrong et al., 2017), sob 4gua corrente, numa maquina polidora,

durante 60 segundos (LaboPol-4, Struers A/S, Ballerup, Denmark) (Figura 8).
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Figura 8 - 1- Simulag@o do smear layer na dentina; 2- Maquina Polidora (LaboPol-4, Struers A/S,
Ballerup, Denmark)

Os dentes foram distribuidos aleatoriamente em quatro grupos de cinco dentes

cada um (n=5), conforme o sistema adesivo utilizado:
Grupo 1: Scotchbond™ Universal (3M ESPE, St. Paul, MN, USA) - SBU;
Grupo 2: Futurabond® M+ (VOCO GmbH, Cuxhaven, Germany) - FUT;
Grupo 3: Sistema adesivo universal experimental com Bis-GMA - EM1;
Grupo 4: Sistema adesivo universal experimental sem Bis-GMA - EM2.

Antes da aplicagdo do sistema adesivo selecionado para cada grupo, condicionou-
se a superficie dentdria com acido ortofosforico a 35%, durante 15 segundos; depois a
respetiva lavagem e posterior secagem, sem desidratar. Os sistemas adesivos foram
aplicados de acordo com as instru¢des do fabricante descritas na tabela 2. Depois, foram
aplicados incrementos de resina composta nanohibrida Natural Elegance cor A2/B2
(Henry Schein Services GmbH, Langen, Germany) de 2 mm fotopolimerizados durante
20 segundos até se atingir uma altura de 6 mm (Tabela 2). A preparacdo da amostra esta

ilustrada na figura 9.
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Figura 9 - Protocolo de preparagdo dos diferentes grupos: 1- Aplicacdo do acido ortofosforico; 2-
Lavagem da superficie dentindria; 3- Secagem da superficie dentindria; 4- Aplicacdo do sistema adesivo;
5- Secagem com leve jato de ar; 6- Fotopolimerizagao do adesivo; 7- Aplicagdo da resina composta; 8-
Fotopolimerizac¢ao da resina composta
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Tabela 2 - Instru¢des do fabricante para a aplicagdo dos materiais dentarios utilizados

Material Instrucoes do fabricante

1 — Aplicar o acido (15 segundos), seguido de
lavagem e respetiva secagem;

SBU - Scotchbond™ Uni | 2 — Colocar o adesivo na superficie dentéria e
- Scotchbon niversa

esfregar (20 segundos);
(3M ESPE, St. Paul, MN, USA)

3 — Secar o adesivo (5 segundos) para evaporar o
solvente;

4 — Fotopolimerizar (10 segundos).

1 — Aplicar o acido (15 segundos), seguido de
lavagem e respetiva secagem;

FUT . F bond®M 2 — Colocar o adesivo na superficie dentaria e
- Futurabon +

esfregar (20 segundos);
(VOCO GmbH, Cuxhaven, Germany)

3 — Secar o adesivo (5 segundos) para evaporar o
solvente;

4 - Fotopolimerizar (10 segundos).

1 — Aplicar o acido (15 segundos), seguido de
lavagem e respetiva secagem;

. ) ) ) 2 — Colocar o adesivo na superficie dentéria e
EMI - Sistema adesivo universal experimental

esfregar (20 segundos);
com Bis-GMA gar ( & )

3 — Secar o adesivo (5 segundos) para evaporar o
solvente;

4 — Fotopolimerizar (60 segundos).

1 — Aplicar o acido (15 segundos), seguido de
lavagem e respetiva secagem;

. ) ) ) 2 — Colocar o adesivo na superficie dentéria e
EM?2 - Sistema adesivo universal experimental

esfregar (20 segundos);
sem Bis-GMA gar ( & )

3 — Secar o adesivo (5 segundos) para evaporar o
solvente;

4 — Fotopolimerizar (60 segundos).

Resina Maxima® Natural Elegance

1 — Colocar a resina composta em incrementos até
Cor A2/B2
] ) 2 mm;
(Henry Schein Services GmbH, Langen, o
2 — Fotopolimerizar (20 segundos).

Germany)
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O fotopolimerizador utilizado foi o COXO DB 686 (Foshan COXO Medical
Instrument Co. Ltd) (Figura 10) com uma intensidade de 600 mW/cm?, sendo esta
verificada a cada 10 utilizagdes com o radiometro Optilux Radiometer (SDS Kerr,

Orange, USA).

Figura 10 - Fotopolimerizador COXO DB 686 (Foshan COXO Medical Instrument Co. Ltd)

4. Termociclagem

As amostras foram envelhecidas por termociclagem durante 10 000 ciclos em
banhos de 30 segundos, a 5°C e 55° com intervalos de 5 segundos entre cada um, em
agua destilada, perfazendo um total de 10 dias (Armstrong et al., 2017). A termocicladora
utilizada foi a THE1100/1200 (SD Mechatronik GmbH, Feldkirchen-Westerham,
Germany) (Figura 11).

Figura 11 - Termocicladora THE1100/1200 (SD Mechatronik GmbH, Feldkirchen-Westerham,
Germany)

40



Materiais e Métodos

5. Teste de microtraciao

As amostras foram seccionadas longitudinalmente nos sentidos mesio-distal e
vestibulo-lingual, a baixa rotacdo (0,125 mm/min), no micrétomo de tecidos duros
(Accutom-50 Struers A/S, Ballerup, Denmark), de maneira a obter palitos com uma
seccdo transversal de 1 + 0,2 mm?. Os palitos mais periféricos, que dizem respeito ao
esmalte, foram descartados. As falhas pré-teste foram contabilizadas e igualmente

descartadas.

Os palitos obtidos foram aderidos com cola de cianoacrilato (Zapit, Dental
Ventures of America, Corona, CA, USA) a um jig do tipo Geraldeli, de aco inoxidavel,
deixando a interface adesiva livre de cola. O jig foi disposto numa maquina de testes
universal (Shimadzu Autograph AG-IS, Tokyo, Japan) (Figura 12) e submetido a forcas
de tracdo (kN) a uma velocidade de 0,5 mm/min até que os palitos fraturassem. As falhas

pré-teste foram descartadas.

De seguida, as medic¢des dos palitos foram feitas nos sentidos X e Y, recorrendo
a uma craveira digital, para o calculo da 4area da interface adesiva. No decorrer das
medigdes, os palitos foram colocados em compressas humedecidas com 4gua destilada,

evitando a sua desidratagdo (Armstrong et al., 2017).

TR s

l.
Ll

Figura 12 - Maquina de testes universal
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Os varios tipos de fratura (Tabela 3) foram observados com uma lupa

esterioscopica e, de acordo com Armstrong et al. (2017), classificados em:
- Fratura adesiva — fratura na interface adesiva;
- Fratura coesiva de dentina — fratura apenas na dentina;
- Fratura coesiva de resina - fratura apenas na resina;

- Fratura mista — fratura ao nivel da interface adesiva € no dente ou resina

composta.

Tabela 3 - Esquema representativo dos diferentes tipos de falha (D - Dentina; R - Resina)

Tipo de fratura Imagem Ilustrativa

Adesiva
. . D R
Ocorre na interface adesiva

Coesiva da dentina

D R
Ocorre apenas na dentina
Coesiva da resina
. D R
Ocorre apenas na resina
Mista
Ocorre ao nivel da interface adesiva e no D R

dente ou resina composta

A resisténcia adesiva a dentina (WTBS) foi calculada em MPa, através do
quociente da forga aplicada no momento da fratura pela area da superficie aderida, em

N/mm?, tendo sido consideradas para o céalculo apenas as fraturas adesivas.

6. Analise estatistica

A andlise estatistica foi efetuada no programa Statistical Package for the Social
Sciences (SPSS) (Versdo 27, Armonk, NY: IBM Corp), mediante um modelo linear
misto. O nivel de significancia foi de 5%. Registaram-se todas as falhas, contudo, para a
andlise estatistica apenas foram contabilizadas as falhas adesivas. Para cada um dos
grupos foram calculadas as médias e desvios-padrdo dos valores de resisténcia adesiva

(Armstrong et al., 2017).
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IV. RESULTADOS

Foi avaliada a resisténcia adesiva (em MPa) dos quatro sistemas adesivos
utilizados neste estudo [(1) SBU - Scotchbond™ Universal (3M ESPE, St. Paul, MN,
USA); (2) FUT - Futurabond® M+ (VOCO GmbH, Cuxhaven, Germany); (3) EMI -
Sistema adesivo universal experimental com Bis-GMA; (4) EM2 - Sistema adesivo

universal experimental sem Bis-GMA].

A medigdo sistemdtica de uma variavel - a resisténcia adesiva a microtracao
(LTBS) - em diferentes unidades de observacao (palitos) que provém da mesma unidade
experimental (dente), introduz potenciais correlagdes ndo nulas, assim como
heterogeneidade de variancias , cujos efeitos devem ser verificados na andlise de dados.
Para tal, o controlo foi efetuado mediante ajuste de um modelo linear misto (MM)

associado a um fator independente (sistema adesivo).

A representacdo grafica dos valores da resisténcia adesiva, considerando um
maximo de 10 palitos por dente, sugere uma matriz de covaridncia homogénea (Figura

13).
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Figura 13 - Grafico de dispersdo dos valores de resisténcia adesiva nos 4 sistemas adesivos utilizados,
considerando um maximo de 10 palitos por dente
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Na sele¢do da melhor estrutura de covariancia foram consideradas diferentes
matrizes e comparou-se a qualidade do ajustamento obtido com as varias matrizes,

utilizando os critérios de informac¢ao de Bozdogan (CAIC), Bayesiano de Schwarz

(BIC), Hurvich e Tsai (AICC) e Akaike (AIC) (tabela 4).

Apos a analise dos varios critérios de informacao (tabela 4) e considerando
varias estruturas de covaridncias homogéneas, verificou-se que a melhor qualidade de
ajustamento do modelo ¢ obtida com uma estrutura de covariancia de simetria
composta, a qual traduz a existéncia de variancias homogéneas e correlagcdes também

homogéneas.

Tabela 4 - Critérios de informacao para as estruturas de covariancia homogénea

Critérios de informacéo®
-2 Restricted Log Likelihood 1445,363
Akaike's Information Criterion (AIC) 1449,363
Hurvich and Tsai's Criterion (AICC) 1449.435
Bozdogan's Criterion (CAIC) 1457,635
Schwarz's Bayesian Criterion (BIC) 1455,635

a. Variavel Dependente: MPa.

Nestas condig¢des, os resultados que constam na tabela 5 mostram que, ao nivel de
significancia de 5%, ndo se verificam diferencas significativas (p = 0,817) nos valores de

resisténcia entre os 4 adesivos considerados.

Tabela 5 - Testes de efeito fixo tipo III

Type III Tests of Fixed Effects®

Source Numerator df Denominator df F Sig.
Intercept 1 14,800 168,058 ,000
Adesivo 3 14,753 ,312 ,817

a. Dependent Variable: MPa.
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Os valores que correspondem a média da resisténcia adesiva (MPa) e desvio-

padrdo estdo representados na tabela 6.

Tabela 6 - Média e desvio-padrao (MPa) da uTBS a dentina obtida em cada um dos grupos

pTBS (MPa)
Grupos N Média Desvio-Padrao
SBU 5 26,9 14,9
FUT 5 28,8 16,4
EM1 5 23,1 19,9
EM2 5 25 11,5

Os tipos de falha associados a cada um dos grupos estdo quantificados na tabela

7, onde se verifica uma maior prevaléncia de falhas adesivas em todos os grupos.

Tabela 7 - Percentagem dos tipos de falha obtidos em cada grupo apo6s o teste de pTBS

Tipos de falha
Coesiva de Coesiva de
Adesiva Mista
dentina resina
SBU 52 7 16 24
FUT 54 12 29 4
EM1 85 0 4 10
EM2 57 7 16 21
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V. DISCUSSAO

Nos ultimos anos, tém vindo a ser formulados sistemas adesivos universais, que
permitem ao médico dentista escolher o protocolo adesivo mais adequado a cada situacao,
uma vez que podem ser empregues nas técnicas etch-and-rinse, self-etch ou selective

enamel etching (Zecin-Deren et al., 2019).

Apesar dos sistemas adesivos terem evoluido bastante ao longo dos anos, a adesao
a dentina continua a ser um desafio, sendo que a formacdo da camada hibrida ¢

indispensavel para o seu sucesso (Betancourt et al., 2019).

A instabilidade da interface adesiva estd particularmente associada a composi¢@o
quimica e modo de aplicagdo dos sistemas adesivos e a natureza e composi¢do do
substrato dentinario, tornando-a suscetivel a degradagdo por processos enzimaticos e

hidroliticos (Breschi et al., 2018).

Por um lado, a infiltracdo incompleta do sistema adesivo na matriz de colagénio,
que ¢ exposta através do condicionamento acido, ativa a degradacdo pelas
metaloproteinases; por outro lado, a presenca de dgua na interface adesiva constitui um
veiculo para a degradacdo hidrolitica de componentes da camada hibrida (Betancourt et

al., 2019).

Posto isto, foram implementadas estratégias que visam a estabilizagdo da camada
hibrida como alteracdes na composi¢do e no modo de aplicacdo dos adesivos, a fim de
evitar a degradacdo enzimatica provocada pelas MMPs (De Moraes et al., 2020). Além
disso, foram desenvolvidos métodos que t€ém como finalidade promover a longevidade
da interface adesiva, tais como: mondémeros de reticulagdo; remineralizagdo biomimética;

técnica etanol wet-bonding (Van Meerbeek et al., 2020).

A incorporacdo do Bis-GMA nos materiais resinosos tem vindo a ser contestada,
devido a sua elevada viscosidade e a presenca do Bisfenol A (BPA) (Vasconcelos e Cruz
et al., 2020). Apesar deste tema ser ainda bastante controverso, alguns autores t€ém vindo
a provar que o BPA podera libertar-se e causar graves problemas de satde (Luo et al.,

2019; Yadav & Kumar, 2019).

Assim, foi formulado um sistema adesivo universal experimental com o objetivo

de melhorar as propriedades fisico-quimicas e mecanicas dos sistemas adesivos
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universais pela introducdo de um dendrimero (G-IEMA) em substitui¢do do Bis-GMA.
Esta estratégia permitiu simultaneamente remover o BPA da sua composi¢do. Este
sistema adesivo tem vindo a ser estudado e, ainda que os resultados obtidos sejam

promissores, ndo se conhece o impacto da sua formulagdo a longo prazo (Vasconcelos e

Cruz et al., 2020).

O objetivo principal deste estudo foi avaliar a resisténcia adesiva a dentina de um
sistema adesivo universal experimental sem Bis-GMA na vertente etch-and-rinse, quando

sujeito a um periodo de envelhecimento.

O protocolo laboratorial deste estudo foi cumprido de acordo com a norma ISO/TS
11405:2015 e a norma de orientacdo laboratorial publicada pela Academy of Dental
Materials (Armstrong et al., 2017).

O método de envelhecimento utilizado foi a termociclagem, pois este cria tensdes
de expansdo e contragdo ciclicas ao longo da interface adesiva. A imersdo em dgua quente
também pode resultar na degradagdo quimica de componentes da resina que nao tenha
sido totalmente polimerizada, bem como estimular a decomposicdo das fibras de
colagénio desprotegidas (Chen et al., 2015; Souza et al., 2015; Wagner et al., 2014). Sabe-
se que a degradagdo da camada hibrida comega nas 24 horas apds a colocagdo do material
no dente, todavia, Pashley et al., (2011) defendem que os seus efeitos sdo mais notdrios
ao fim de seis meses. Assim, de forma a simular o envelhecimento num periodo
correspondente a 1 ano, foram realizados 10 000 ciclos em banhos de 30 segundos, a 5°
e 55° com intervalos de 5 segundos entre cada um, em agua destilada, perfazendo um

total de dez dias (Amaral et al., 2007; Armstrong et al., 2017).

A avaliagdo da resisténcia adesiva foi efetuada com recurso a um teste de
microtracdo. Como referido anteriormente, este permite avaliar a adesdo em dareas
reduzidas (iguais ou inferiores a 1 mm?) e em diferentes regides dentarias, avaliando
também a preparacdo cavitaria em superficies complexas. Desta forma, obtém-se varias
amostras do mesmo dente sob a forma de “palitos” e, tendo em conta a reduzida dimensao,

ndo ha tanta possibilidade de surgirem defeitos na interface adesiva (Sano et al., 2020).

Para calcular a média da resisténcia adesiva, apenas as falhas adesivas foram
incluidas na andlise estatistica. Sao elas que refletem a resisténcia da interface adesiva

(Scherrer et al., 2010).
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Embora alguns autores defendam que, na dentina, os sistemas adesivos universais
apresentam um desempenho semelhante entre si, independentemente da estratégia
adesiva aplicada (Yamauchi et al., 2019); outros referem que existem diferengas

significativas quando aplicados com o protocolo etch-and-rinse (Leite et al., 2018).

Os resultados obtidos levam a aceitacdo da hipdtese nula, pois ndo se verificaram
diferencas estatisticamente significativas (p = 0,817) na resisténcia adesiva dos sistemas
adesivos estudados apds termociclagem quando aplicados segundo o protocolo etch-and-

rinse.

Ainda que ndo existam diferencgas significativas entre os grupos, os adesivos
comerciais estudados (SBU e FUT) apresentaram uma média de pTBS apods
envelhecimento superior aos experimentais (EM1 e EM2). Tratando-se de adesivos
experimentais cuja formulacdo ainda se encontra em estudo, estes resultados

correspondem ao esperado.

Porém, apesar dos adesivos comerciais terem apresentado uma maior resisténcia
adesiva a dentina, os valores obtidos de uTBS sdo ligeiramente divergentes dos
publicados por Wagner et al., (2014) e Chen et al., (2015). A dimensdo das amostras, o
modo de aplicagdo, secagem e polimerizagdo dos adesivos e a manipulagdo dos materiais
restauradores sdo alguns dos fatores que podem influenciar os resultados obtidos. (Sadek

et al., 2005).

No estudo de Wagner et al., (2014), foi avaliada a resisténcia adesiva a dentina
(WTBS), apos termociclagem, de sistemas adesivos universais, incluindo o Scotchbond™
Universal, seguindo os protocolos adesivos etch-and-rinse e self-etch. Os resultados
publicados também ndo encontraram diferencas estatisticamente significativas nos
valores de resisténcia adesiva entre os adesivos estudados. Num estudo idéntico de Chen
et al.,, 2015, também ndo se verificaram diferencas estatisticamente significativas nos

valores de resisténcia adesiva entre os adesivos estudados.

Relativamente ao adesivo Futurabond® M+, ndo se encontram na literatura
nenhuns resultados publicados em relagdo a eficdcia adesiva apos termociclagem. De
qualquer forma, tratando-se de um adesivo intermediately strong, estes resultados nao
seriam expectaveis, uma vez que um adesivo com um pH de 1,9 e aplicado na técnica

etch-and-rinse como adesivo universal, teria uma forte possibilidade de provocar um
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over-etching da dentina, traduzindo-se numa diminui¢do da resisténcia adesiva ao fim de

um periodo de envelhecimento (Van Meerbeek et al., 2011).

No estudo de Vasconcelos e Cruz et al., (2020), onde foi avaliada a resisténcia
adesiva a dentina (uTBS), apos 24h, utilizando os mesmos sistemas adesivos
experimentais e comerciais desta investigagdo (seguindo os protocolos etch-and-rinse e
self-etch), também nao foram encontradas diferencas estatisticamente significativas entre
os diferentes sistemas adesivos independentemente do protocolo utilizado, evidenciando

assim uma coeréncia entre os resultados.

Contudo, apesar de ainda ndo ter sido efetuada uma analise estatistica dos
resultados publicados as 24h e dos resultados obtidos apds termociclagem e por esse
motivo ndo se poder estabelecer nenhum tipo de comparagao, ¢ possivel apenas constatar
que o envelhecimento da interface adesiva produziu efeitos na diminuicdo da pTBS em
relacdo aos resultados ao imediato (Vasconcelos e Cruz et al., 2020). Esta redugdo ¢
totalmente expectavel, uma vez que o nivel de acidez provocado pela técnica etch-and-
rinse tem um impacto significativo na degradacdo da camada hibrida apds um periodo de
envelhecimento das amostras sujeitas a diferengas de temperatura e num ambiente aquoso

(Wagner et al., 2014).

Outro aspeto que importa analisar nos resultados obtidos prende-se com a
discrepancia obtida nos valores de pH dos quatro adesivos estudados. O facto de ndo
terem existido diferencas significativas entre os grupos permitem concluir que a aplicag@o
prévia de acido ortofosforico em separado terd compensado os diferentes niveis de acidez
dos adesivos igualando a eficacia adesiva entre os grupos. Como mencionado, o papel do
acido ¢ remover o smear layer, aquando a desmineralizagdo, responsavel pela abertura
dos tubulos dentinarios e exposi¢do da matriz de colagénio, onde serdo incorporados os
mondmeros resinosos possibilitando assim a formacgado da interface adesiva composta pela
formacdo da camada hibrida e dos resin tags, fundamentais para a adesdo a dentina
(Breschi et al., 2018). Neste contexto, a observacao da interface adesiva com recurso a
microscopia eletronica de varrimento (MEV), por forma a observar a interacdo dos
adesivos estudados com a dentina, poderia ser um complemento interessante na

interpretagdo dos resultados obtidos (Nakabayashi et al.,1982).
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Discussado

Além do referido anteriormente, seria ainda relevante analisar e comparar estes
resultados com os resultados deste adesivo experimental sem Bis-GMA quando aplicado
com a estratégia self-etch. Desta forma, poder-se-a retirar conclusdes relevantes
relativamente ao valor do pH mais equilibrado para este tipo de adesivo. Se por um lado
a acidez € necessaria para a desmineralizagdo, penetracdo do adesivo na estrutura
dentinaria e respetiva retencdo micromecanica, por outro, sabe-se que o colagénio
desprotegido pela acdo do 4cido e a camada hibrida formada estdo sujeitos a processos de
degradacdo enzimatica e hidrolitica apds um periodo de envelhecimento, como o

simulado neste trabalho, que poderdo ser prejudiciais a durabilidade da interface adesiva.

Finalmente, apesar do adesivo experimental com G-IEMA ainda se encontrar em
estudo e desenvolvimento, ha que ter em conta que os resultados obtidos até agora tém-
se vindo a revelar promissores. A presenca do G-IEMA na formula¢do de adesivos
contendo uma estrutura ramificada com 8 pontas disponiveis para a polimerizagao parece
contribuir para um aumento da taxa de conversdo, contribuindo para uma maior reten¢ao
micromecanica. Adicionalmente, presume-se que a viscosidade do adesivo permite obter
uma maior impregnacao no substrato dentario, podendo possivelmente proteger a camada
hibrida e o colagénio dos processos de degradacdo enzimaticos e hidroliticos

(Vasconcelos e Cruz et al., 2020).

51



Estudo da resisténcia adesiva a dentina apos termociclagem de um sistema adesivo universal sem Bis-GMA, na
vertente etch-and-rinse

52



Conclusdo

VI. CONCLUSAO
Com a realizacdo deste estudo, € possivel concluir que:

- O sistema adesivo universal experimental sem Bis-GMA demonstrou uma pTBS
a dentina idéntica a de outros sistemas adesivos universais com Bis-GMA, ap6s um

periodo de envelhecimento por termociclagem correspondente a um ano clinico;

- Na formulagdo de sistemas adesivos universais, a substitui¢do do Bis-GMA pelo

G-IEMA parece apresentar diversas vantagens;

- Face a emergéncia de novos sistemas adesivos, a performance deste sistema
adesivo universal experimental sem Bis-GMA deve continuar a ser estudada, a fim de

melhorar as suas propriedades fisico-quimicas e mecanicas.

1. Relevancia clinica

Atualmente, tém vindo a ser desenvolvidos materiais com melhores propriedades
fisico-quimicas e mecanicas, na tentativa de aumentar a longevidade das restauragoes,
diminuindo o aparecimento de carie secundaria e, em simultineo, aliar as questdes de
saude inerentes ao formular materiais com compostos menos citotéxicos como € o caso

do BPA. Assim, surge o sistema adesivo experimental testado neste estudo.

Mediante a andlise dos estudos j& publicados, sabe-se que os seus excelentes
resultados demonstram um progresso na area dos materiais restauradores, o que incentiva

ao estudo da resisténcia adesiva a longo prazo.

Com a realizagdo deste estudo, e utilizando o método de envelhecimento por
termociclagem, foi possivel avaliar o impacto da degradagdo neste sistema adesivo
experimental ao simular o seu comportamento em boca durante um ano

aproximadamente.

53



Estudo da resisténcia adesiva a dentina apos termociclagem de um sistema adesivo universal sem Bis-GMA, na
vertente etch-and-rinse

2. Perspetivas futuras

Como existem poucos estudos publicados no que diz respeito a formulagdo de

sistemas adesivos sem Bis-GMA, serd interessante nas proximas investigacoes:

- Comparar estes resultados com os valores de pTBS obtidos apds a aplicagao do

adesivo com a técnica self-etch, utilizando o mesmo método de envelhecimento;

- Observar a interface adesiva ao MEV, ap6s 0 mesmo periodo de envelhecimento
utilizado neste estudo e apos a aplicagdo das duas técnicas adesivas - etch-and-rinse e

self-etch;

- Continuar a desenvolver a formulagdo do adesivo experimental sem Bis-GMA,

de forma a otimizar o pH do adesivo;
- Estudar a citotoxidade dos adesivos experimentais e em particular do G-IEMA;

- Estudar outros monomeros para serem introduzidos na formulagdo destes
adesivos experimentais que possam vir a melhorar as propriedades fisico-quimicas e

mecanicas a longo prazo.
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ANEXOS

Anexo 1 - Aprovagdo da Comissio de Etica do IUEM para a realizagio do estudo in

vitro.
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Egas Moniz, com o tema denominado “Estudo da resisténcia adesiva a dentina apos
termociclagem de um sistema adesivo universal sem Bis-GMA, na vertente Etch-and-

Rinse”, foi aprovado por unanimidade.
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