UNIVERSIDADE ESTADUAL DE PONTA GROSSA
PRO-REITORIA DE PESQUISA E POS-GRADUAGAO
PROGRAMA DE POS-GRADUAGAO EM ODONTOLOGIA — MESTRADO
AREA DE CONCENTRAGAO: DENTISTICA RESTAURADORA

GABRIEL DAVID COCHINSKI

EFEITO DA APLICAGAO DE UMA CAMADA HIDROFOBICA CONTENDO OU
NAO 10-METACRILOILOXIDECIL DI-HIDROGENIO FOSFATO NA
LONGEVIDADE DAS PROPRIEDADES ADESIVAS DE SISTEMAS ADESIVOS
UNIVERSAIS A DENTINA.

PONTA GROSSA
2024



GABRIEL DAVID COCHINSKI

EFEITO DA APLICAGAO DE UMA CAMADA HIDROFOBICA CONTENDO OU
NAO 10-METACRILOILOXIDECIL DI-HIDROGENIO FOSFATO NA
LONGEVIDADE DAS PROPRIEDADES ADESIVAS DE SISTEMAS ADESIVOS
UNIVERSAIS A DENTINA.

Dissertacdo apresentada como pré-requisito para
obtengdo do titulo Mestre em Odontologia pela
Universidade Estadual de Ponta Grossa, no Curso de
Mestrado em Odontologia - Area de Concentragao:
Dentistica Restauradora. Linha de Pesquisa:
Propriedades Fisico-Quimicas e Bioldgicas dos
Materiais Odontoldgicos.

Orientador: Prof. Dr. Alessandro Dourado Loguercio

PONTA GROSSA
2024



Cochinski, Gabriel David
C662 Efeito da aplicagdo de uma camada hidrofébica contendo ou ndo 10-
metacriloiloxidecil di-hidrogénio fosfato na longevidade das propriedades
adesivas de sistemas adesivos universais a dentina / Gabriel David Cochinski.
Ponta Grossa, 2024.
48 f.

Dissertacdo (Mestrado em Odontologia - Area de Concentracdo: Dentistica
Restauradora), Universidade Estadual de Ponta Grossa.

Orientador: Prof. Dr. Alessandro Dourado Loguercio.

1. Adesivos dentinarios. 2. Fotopolimerizacdo - adesivos dentarios. 3.
Interacdes hidrofébicas - hidrofilicas. |. Loguercio, Alessandro Dourado. II.
Universidade Estadual de Ponta Grossa. Dentistica Restauradora. IIL.T.

CDD: 617.6

Ficha catalografica elaborada por Maria Luzia Fernandes Bertholino dos Santos- CRB9/986



GABRIEL DAVID COCHINSKI

EFEITO DA APLICACAO DE UMA CAMADA HIDROFOBICA CONTENDO OU NAO
10-METACRILOILOXIDECIL DI-HIDROGENIO FOSFATO NA LONGEVIDADE DAS
PROPRIEDADES ADESIVAS DE SISTEMAS ADESIVOS UNIVERSAIS A
DENTINA.

Dissertacdo apresentada como pré-requisito para
obtengdo do titulo Mestre em Odontologia pela
Universidade Estadual de Ponta Grossa, no Curso de
Mestrado em Odontologia - Area de Concentragao:
Dentistica Restauradora. Linha de Pesquisa:
Propriedades Fisico-Quimicas e Bioldgicas dos
Materiais Odontoldgicos.

Orientador: Prof. Dr. Alessandro Dourado Loguercio

Ponta Grossa, 05 de marcgo de 2024

UNIVERSIDADE ESTADUAL DE PONTA GROSSA

PRO-REITORIA DE PESQUISA E POS-GRADUAGAO
PROGRAMA DE POS-GRADUAGAO STRICTO SENSU EM ODONTOLOGIA
/ —
- -
Ty /‘/' 5 Ao Profa. Dra. Viviane Hass
Prof. Dr. César Augusto Galvao Arrais University of Missouri
COORDENADOR

Documento assinado digitalmente

“b ALESSANDRO DOURADO LOGUERCIO
Data: 06/05/2024 16:30:02-0300

Verifique em https://validar.iti.gov.br

Prof. Dr. Alessandro Dourado Loguercio
Universidade Estadual de Ponta Grossa



DADOS CURRICULARES

GABRIEL DAVID COCHINSKI

NASCIMENTO 11 -09 - 1996

Cascavel — Parana — Brasil

FILIACAO Sergio Luiz Cochinski

Sirlei Teresinha Cochinski

2017 — 2022 Curso de Graduagao em Odontologia pela
Universidade Estadual de Ponta Grossa (UEPG),
Ponta Grossa, Parana.

2022 — 2024 Curso de Pés-graduagdo em Odontologia. Area de
concentracio: Dentistica Restauradora.
Nivel Mestrado em Odontologia (Em Curso).
Universidade Estadual de Ponta Grossa (UEPG),
PR, Brasil.



AGRADECIMENTOS

A Deus, por sempre guiar meus caminhos e me dar o presente da vida, dia a dia.

A Universidade Estadual de Ponta Grossa e ao Programa de Pés-graduagao Stricto
Sensu em Odontologia.

A CAPES e CNPQ pelo apoio financeiro durante a execugao do projeto.

A minha noiva Anna, pelo amor, o carinho e suporte que sempre me deu neste

caminho.

Aos meu amigo Michel, obrigado por me ouvir e compartilhar seu tempo em todos os
momentos, pelas dicas e puxdes de orelha, obrigado pela inspiragao.

Aos meus colegas e amigos do laboratério Alejandra Nufiez, e Romina Andrea e pelo
carinho e a amizade, pela paciéncia para me ensinar, e pelo apoio em todos os

momentos.

Aos meus amigos do grupo de pesquisa, que foram essenciais para meu crescimento

pessoal, agradeg¢o muito por ter vocés na minha vida.

A todos os professores do Programa de pos-graduagdo em Odontologia da UEPG

gue transmitiram seus conhecimentos durante o curso.

Ao meu orientador Prof. Dr. Alessandro D. Loguercio, por me aceitar como orientado
e por me guiar neste caminho. Muito obrigado pela confianga depositada, pelo apoio
e pelas oportunidades.



RESUMO

COCHINSKI GD. Efeito da aplicagao de uma camada extra hidrofébica contendo
ou nao 10-metacriloiloxidecil di-hidrogénio fosfato na longevidade das
propriedades adesivas de sistemas adesivos universais a dentina. [Dissertacao]
- Mestrado em Odontologia — Area de Concentragdo Dentistica Restauradora -
Universidade Estadual de Ponta Grossa; 2023.

Objetivos: Este estudo in-vitro avaliou a efetividade da aplicagdo de uma camada
hidrofébica contendo ou ndo 10-metacriloiloxidecil di-hidrogénio fosfato (10-MDP)
sobre adesivos universais, nas propriedades adesivas imediatas e apds
envelhecimento térmico. Material e Métodos: 96 molares humanos higidos foram
divididos aleatoriamente em 12 grupos de acordo com as seguintes variaveis: 1)
Sistema adesivo: Prime&Bond Universal (Dentsply Sirona, Estados Unidos, Carolina
do Norte) e AllIBond Universal (Bisco, Estados Unidos, lllinois, 2) Modo de aplicagéo:
Condicionamento e lavagem (CL) e Autocondicionante (AC) 3) Camada hidrofébica
(CH): Controle, Clearfil SE Bond, (Kuraray, Jap&o) e Scotchbond Multiuso (3M,
Estados Unidos, Minnesota) 4) Tempo: Imediato e apds termociclagem. Logo apos,
os dentes foram restaurados em incrementos de 2mm, totalizando restauragdes com
4mm de espessura, e seccionados nos sentidos vestibulo-lingual e meésio-distal,
obtendo palitos de resina-dentina que foram testados por resisténcia de unido através
de testes de microtragao, grau de conversao (GC) através de espectroscopia RAMAN
e nanoinfiltragcdo (NI) por imagens realizadas em Microscopio Eletronico de Varredura
(MEV). Os dados foram ent&o submetidos a teste de variéncia de 4 fatores e teste de
Tukey (a = 0,05). Resultados: A aplicagédo de uma CH melhorou a performance dos
adesivos universais nos testes de micro tragdo, a NI e grau de converséo tanto no
tempo imediato como apds 10000 ciclos. A camada com MDP apresentou valores
superiores em todos os grupos, com exce¢ado do grupo Prime&Bond Active na
estratégia AC. No teste de NI os a aplicagdo de uma CH diminuiu os valores,
entretanto ndo ouve diferenga entre as camadas. Todos os grupos tiverem maiores
resultados de NI apés termociclagem. Para o GC, a aplicagdo de uma CH aumentou
os resultados de conversao dos adesivos, entretanto a camada com MDP apresentou
resultados superiores. Conclusgo: A adicdo de uma CH sobre UAs melhorou as
propriedades adesivas a dentina imediatamente e apds envelhecimento térmico. A
presenca de 10-MDP na CH aparenta melhorar algumas propriedades imediatas, mas
apos envelhecimento térmico, ndo foram observadas diferengas.

Palavras-chave: Adesivos Dentinarios; Fotopolimerizacdo de Adesivos Dentarios;
Interacdes Hidrofdbicas e Hidrofilicas.



ABSTRACT

COCHINSKI GD. Effect of the application of an extra hydrophobic layer
containing or not 10-methacryloyloxydecyl dihydrogen phosphate on the
longevity of the adhesive properties of universal adhesive systems to dentin.
[Dissertation] — Master of Science in Dentistry — Concentration Area: Restorative
Dentistry - State University of Ponta Grossa; 2023.

Objectives: To evaluate the bond strength (uTBS), nanoleakage (NL), and degree of
conversion (DC) of an additional hydrophobic coat (HC) containing 10-
methacryloyloxydecyl dihydrogen phosphate (MDP) on 2 universal adhesives (UA) on
the adhesive properties to dentine at baseline and after thermocycling. Materials and
methods: Eighty-four sound third molars were used to evaluate bonding properties to
dentin. The teeth were divided into eight experimental groups according to the
following variables: 1) Universal adhesive systems: Prime&Bond Universal (PBU) and
Allbond Universal (ABU), 2) Adhesive strategies: etch-and-rinse (ER) and self-etch
(SE); 3) HC: Clearfil SE Bond, as an MDP-containing HC and Adper Scotchbond Multi-
Purpose as an MDP-free HC, 4) Treatment: Baseline and Termocycling. For the
samples prepare, the enamel was removed, and the adhesive and restorative
procedure was performed with a composite resin. The specimens were cut into resin-
dentine bonded sticks. The sticks were tested under tension at 0.5mm/min (uTBS)
and for nanoleakage of the resin-dentine interface, the samples were infiltrated with
silver nitrate and analyzed on a field-emission scanning electron microscope (FE-
SEM). For the degree of conversion, the adhesive layer was evaluated by micro-
Raman spectroscopy. Data were analyzed with three-way ANOVA and Tukey's test
(a=0.05). Results: Higher and significant yTBS values were observed when an MDP-
containing additional coat was applied at baseline and after thermocycling when
compared to the control group for both universal adhesives, however, for Prime&Bond
Active no differences were observed between HC. For NL, lower and significant NL
values were observed when an HC with or without MDP was used in comparison with
the control group. When both control groups are compared, All Bond Universal
showed less NL values than Prime&Bond Active. However, all the groups demonstrate
worse results after termocycling. Higher and significant DC values were observed
when an MDP-containing additional coat was used in comparison with control or MDP-
free additional coat groups. Conclusion: The addition of an HC over UAs improved the
bonding proprieties to dentin at baseline and after thermocycling. The presence of
MDP on the HC seems to enhance some immediate proprieties, but after
thermocycling aging, non-differences were observed.

Keywords: Dentin-Bonding Agents. Light-Curing of Dental Adhesives. Hydrophobic
and Hydrophilic Interactions
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1. INTRODUCAO

Desde a sua introdugcao na década de 1960, as resinas compostas tornaram-
se cada vez mais populares e atualmente sdo consideradas a primeira escolha para
restauracdes estéticas tanto em dentes anteriores como em posteriores (Lynch et al.
1 2014). No entanto, restauragdes falham, principalmente devido a fraturas e caries
adjacentes a margem da restauracédo (Astvaldsdéttir et al. 2 2015). Dessa forma, a
substituicdo de restauracdes insatisfatorias ainda € muito frequente em consultérios
publicos e privados, consumindo uma quantidade significativa de tempo clinico e
impondo altos custos financeiros para os sistemas de salde (Righolt et al. 3 2018).
Visto isso, materiais e técnicas que visem aumentar a longevidade das restauragdes
bem como diminuir a taxa de falhas adesivas comecaram a ser desenvolvidos (Alex
4 .2015).

A evolugdo dos adesivos dentarios tem se concentrado em tornar o
procedimento clinico mais simples e pratico, e seguindo esse raciocinio, os sistemas
adesivos universais foram desenvolvidos em 2011 oferecendo aos dentistas a
versatilidade para selecionar a estratégia de adesdo, uma vez que permitem a
aplicacado tanto no modo de condicionamento e lavagem (CL) como no modo
autocondicionante (AC) (Yoshihara et al. ° 2018) através da adigdo de monémeros
funcionais como o 10-metacriloiloxidecil dihidrogenofosfato (MDP), que possibilita
uma interagdo quimica com o substrato dental através da deposi¢cdo de nanocamadas
(Oliveira et al. 8 2017), demonstrando um excelente sucesso clinico (Josic et al. ’
2021).

Entretanto para que essa “versatilidade” fosse possivel, foi necessario que
houvesse, juntamente com a inclusdo de mondmeros funcionais hidrofilicos, a adicdo
de uma maior quantidade de solventes (Yoshihara et al. > 2018; Yiu et al. 8 2005),
para que se tornassem compativeis com a dentina ndo condicionada e condicionada.
No entanto essa formulagdo demonstra ser mais suscetivel a um aprisionamento de
solvente residual na camada adesiva, causando um efeito plastificador e dificultando
a aproximacdo das moléculas reativas de mondémeros durante o processo de
polimerizagdo (Yiu et al. 8 2005), afetando assim o grau de conversdo, como
resultado uma camada adesiva porosa € obtida, comportando-se como membrana

semipermeavel e mais suscetivel a degradacéo ao longo do tempo (Loguercio et al.
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9 2009). Dessa maneira, aumentar a capacidade de selamento da camada adesiva
torna-se imprescindivel para garantir a durabilidade da interface.

Uma alternativa a este problema seria a aplicacdo de uma camada extra
hidrofébica (CH) sobre adesivos universais, aumentando a espessura da camada e
diminuindo a concentragcdo de solventes na camada adesiva, como mostrado em
diversos estudos (de Brito et al. 1° 2022; Fuentes et al. "' 2023; Mufioz et al. '2 2014).

Porém, uma divergéncia na literatura ainda é persistente, enquanto Ahmed et
al. ' 2020 e Ermis et al. '* 2019 demonstraram que a aplicagdo de uma CH apds a
aplicacado do sistema adesivo universal foi eficiente em melhorar as propriedades
adesivas Fuentes et al. "' 2023; De Vito Moraes et al. > 2011 e Perdig3o et al. '®
2020 concluiram que aplicagao da CH nao foi efetiva em melhorar tais propriedades.
Fatores como a composi¢cdo da CH aplicada, bem como a presenga ou n&do do 10-
MDP, podem ser os responsaveis por esses resultados conflitantes, dessa forma,
além da aplicacdo da CH, a presenca do 10MDP poderia deixar a superficie saturada
de moléculas de 10-MDPca que ajudariam em uma maior ligagdo quimica com o
substrato melhorando as propriedades adesivas. Porém até o momento tal hipotese
ainda nao foi testada.

Portanto, o objetivo desse estudo foi avaliar a efetividade da aplicagdo de uma
camada hidrofébica contendo ou ndo 10-MDP sobre adesivos universais, nas
propriedades adesivas imediatas e apos envelhecimento artificial da interface
adesiva.
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2. REVISAO DA LITERATURA
2.1 RESTAURACOES ADESIVAS EM RESINA COMPOSTA

As restauragdes adesivas sdo um procedimento muito comum no dia a dia dos
cirurgides dentistas em diversas areas de atuagdo. Devido a suas O6timas
propriedades estéticas e mecanicas, tém sido amplamente estudadas e
aperfeicoadas desde o seu surgimento ao redor de 1960. O objetivo dos
pesquisadores e fabricantes € aprimorar a qualidade e longevidade dos materiais
restauradores, possibilitando uma diminuicdo no indice de falha destas restauracoes
(Ferracane 7 2011; Maske et al. '® 2017). A Odontologia restauradora e a filosofia
de tratamento restaurador minimamente invasivo tém sido baseadas na melhora da
efetividade da ades&o dos materiais restauradores aos tecidos dentais mineralizados,
permitindo uma menor perda de tecidos dentais durante os tratamentos restauradores
adesivos (Zhou et al. '° 2019).

No entanto, a taxa de sobrevivéncia de restauracbes adesivas varia, sendo
relatada um indice de falha anual em torno de 5%. Embora ndo haja dados
especificos sobre a prevaléncia global de restauracdes adesivas, é importante notar
que a taxa de sobrevivéncia pode variar de acordo com varios fatores, como a
localizagdo geografica, a populagdo de pacientes e as praticas individuais dos
dentistas (Demarco et al. 20 2017).

Varios fatores podem influenciar o sucesso dos tratamentos restauradores
adesivos a longo prazo, como habitos para funcionais, dieta e acumulo de biofilme,
que podem levar a fraturas causadas pela fadiga do material restaurador ou o
aparecimento de caries adjacentes as margens da restauragdo, antigamente
conhecidas como caries secundarias. Estas lesées multifatoriais, ocorrem devido a
diminuigdo do pH, causada pelo produto da metabolizacdo de agucares feito por
bactérias aciduricas e acidogénicas presentes no biofilme cariogénico (Demarco et
al. 20 2017; Askar et al. 2! 2020; Selwitz et al. 22 2007). O aparecimento destas lesdes
sao o principal motivo para a substituicido de restauragdes adesivas.

Diversos motivos podem ser relacionados com o surgimento destas lesoes,
entretanto na maioria dos casos estao relacionadas a lacunas entre o substrato dental
e as restauragdes, muitas vezes intactas (Maske et al. '® 2017). Estas lacunas sdo
presentes devido a falta de selamento na interface adesiva, provavelmente resultante
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de uma adeséao ineficiente entre o material restaurador e os tecidos dentais (Demarco
etal. 23 2012).

A perda de restauragdes tem um alto impacto financeiro tanto para os sistemas
de saude publicos quanto para os sistemas de saude privado ao redor do mundo
(Eltahlah et al. ¢ 2018). Cerca de 2.4 bilides de pessoas s&o afetados por caries em
dentes permanentes em todo o mundo e necessitam de tratamentos restauradores
(%® 2015). Além dos danos a saude, outros custos indiretos sdo relatados ao redor
de 21 bilhdes de ddlares ao ano (Righolt et al. * 2018). Estes dados ressaltam a
importancia em continuar a pesquisa e o desenvolvimento de materiais e técnicas
que possam reduzir os gastos e melhorar as condigbes de saude bucal por toda a

populagdo mundial.

2.2 SISTEMAS ADESIVOS

A evolucdo da odontologia adesiva foi um divisor de aguas nos tratamentos
restauradores, desde o surgimento da técnica de condicionamento acido em esmalte
proposta por Buonocore em 1955 (Buonocore 1955). Por volta de 1951, Hagger
utilizou um mondmero funcional chamado de glicerofosfato dimetacrilato (GPMD),
que ainda esta presente na composi¢cao de alguns adesivos na atualidade. Ja em
1952 foi relatado a capacidade deste mondmero de penetrar na dentina e formar uma
camada adesiva intermediaria, melhorando resultados de adesdo. Posteriormente
esta camada foi denominada camada hibrida (McLean %6 1999).

A partir destas descobertas, os sistemas adesivos evoluiram até as geragoes
atuais, apresentando excelentes resultados de adesdo dos materiais restauradores
aos tecidos dentais, através de técnicas restauradoras conservadoras (BaniHani et
al. 2 2022). Entretanto, a ades3o a estes dois tecidos se torna um desafio, em razao
do esmalte e dentina possuirem caracteristicas quimicas e estruturais diferentes.
Enquanto a dentina € umida, com alta porcentagem de fibrilas colagenas (material
organico), o esmalte dental apresenta pouca agua e matéria orgénica, sendo um
tecido altamente mineralizado (Tjaderhane et al. 2 2009).

Os sistemas adesivos geralmente sdo compostos por um acido ou primers
acidicos que tem a fungdo de aumentar a energia de superficie do esmalte ou expor
as fibrilas colagenas da superficie dentinaria, um primer hidrofilico que permite a
infiltracdo dos monémeros hidrofilicos na superficie dental, e um adesivo hidrofébico

que forma uma camada mais espessa e resistente, que se une ao material
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restaurador. Entretanto, os monémeros hidrofébicos ndo tém a capacidade de
penetrar completamente nas fibrilas colagenas, que ao longo do tempo podem levar
a degradagdo da camada hibrida devido a degradagao hidrolitica das fibrilas
colagenas (Van Meerbeek et al. 2° 2020; Sulkala et al. 3° 2002; Van Landuyt et al. 3
2007).

Baseado na estratégia de unido, os sistemas adesivos sao classificados em 3
categorias de acordo com o tratamento de superficie da dentina em: sistemas
adesivos de condicionamento e lavagem (CL) em que se deve condicionar toda a
estrutura dental com acido fosforico, sistemas adesivos autocondicionantes (AC) em
gue o condicionamento acido prévio ndo € necessario e sistemas adesivos universais
(AU) que permitem ambas as formas de condicionamento (Van Meerbeek et al. °
2020; Yamauchi et al. 32 2019).

Os sistemas adesivos de CL removem completamente a lama dentinaria (do
inglés smear layer), pelo condicionamento com acido fosférico. Esses adesivos sao
subdivididos em sistemas de dois ou trés passos, dependendo da aplicagao
combinada e simplificada (dois passos) ou separada (trés passos) do primer e
adesivo hidrofébico. Os sistemas adesivos AC modificam a lama dentinaria e
incorporam na camada hibrida, sem o uso de condicionamento acido na dentina. Esta
categoria pode ser dividida em sistemas autocondicionantes de dois passos (o primer
e o0 adesivo resinoso em frascos separados) ou simplificado de apenas um passo (o0
primer e o adesivo combinados). Por ultimo, surgiram os sistemas adesivos
universais, que podem ser utilizados no modo CL ou AC (Yoshihara et al. ° 2018;
Yamauchi et al. 32 2019; Cardoso et al. 33 2019).

Os adesivos da atual geracdo, chamados de adesivos universais possuem
esta versatilidade de estratégias de condicionamento, que s6 € possivel pela inclusdo
de mondmeros funcionais hidrofilicos e uma quantidade maior de solventes para
torna-los compativeis com a dentina ndo pré-condicionada e condicionada. No
entanto, essa nova formulagdo € mais suscetivel a aprisionamento de solventes
residual na camada adesiva, o que causa um efeito plastificador e dificulta a
aproximacdo das moléculas reativas de mondmeros durante o processo de
polimerizagdo. Como resultado, uma camada adesiva porosa é obtida, comportando-
se como uma membrana semipermeavel e mais suscetivel a degradagéo ao longo do
tempo (Yoshihara et al. ° 2018).
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2.3DEGRADACAO DA CAMADA HiBRIDA

A interface adesiva tem a capacidade de degradar de duas maneiras ao longo
do tempo, através da degradacdo dos monémeros resinosos ou a degradacgéo das
fibrilas colagenas presente na estrutura dental (Perdigdo et al. 3 2013). A
degradagdo de mondmeros resinosa ocorre através da hidrélise, um processo
facilitado pela presenca de agua na interface adesiva, muitas vezes presente em
camadas adesivas de sistemas de passo unico. Isso é atribuido a limitada conversao
de mondmero para polimero dos componentes hidrofilicos dos sistemas adesivos,
principalmente devido a separagéo de fases do adesivo. Como resultado, forma-se
um polimero menos resistente e mais propenso a degradagéo enzimatica (Pashley et
al. 35 2004).

A polimerizagao incompleta da fase hidrofilica e a absor¢do de agua pelo
material facilitam uma rapida degradagdo em um ambiente aquoso. Isso leva a
hidrolise quimica das ligagdes éster nos materiais adesivos. Com o passar do tempo,
enzimas esterases presentes na saliva podem acelerar esse processo de
degradacédo. A hidrélise é vista como uma das principais causas de degradagao da
resina na camada hibrida, contribuindo para a diminuicdo da resisténcia de unido ao
longo do tempo (Pashley et al. 3> 2004; De Munck et al. 36 2009).

A degradagao das fibrilas de colageno pode levar a destruicdo da camada
hibrida e a perda de for¢a de unido a dentina ao longo do tempo. As fibrilas colagenas
expostas e ndo infiltradas por monémeros resinosos podem ser hidrolisadas por
diversas enzimas presentes na superficie dentinaria, entre elas, as metaloproteinases
(MMPs) que tém uma importante fungédo na degradacao do colageno. As MMPs estéo
presentes de forma inativa nas fibrilas colagenas, entretanto s&o ativadas com a
presenca de processos que diminuem o pH e reagdes inflamatorias do organismo
(Perdigao et al. 3 2013). Durante o condicionamento acido ou aplicagdo de primers
acidicos durante a aplicacéo dos protocolos adesivos pode haver a ativacdo de MMPs
(Mazzoni et al. 38 2015).

2.4APLICACAO DE UMA CAMADA HIDROFOBICA

Os AUs tém uma tendéncia de formar camadas mais finas, porosas e permeaveis
que adesivos de 2 ou 3 passos, que s&0 mais suscetiveis a inibicdo da polimerizagao

pelo oxigénio. Além disso adesivos de passo unico possuem uma maior quantidade
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de solvente e agua em sua composi¢éo, que tendem a reduzir a boa copolimerizagao
dos monémeros adesivos levando a separagao de fases. Esses fatores podem
comprometer a estrutura polimérica da camada adesiva, e a longo prazo gerar um
aumento na degradagdo da camada, resultando em uma diminuigdo na forgca de
adesao (Reis et al. 3° 2008; Sezinando et al. ¥° 2015). Quando as fibrilas colagenas
nao estdo completamente encapsuladas pela cadeia polimérica de adesivos, espacos
nanomeétricos s&do formados por toda a camada hibrida camada (Osorio et al. #' 2008).

Uma alternativa clinica para estes problemas € a aplicagdo de uma camada
hidrofébica sobre os adesivos universais. Esta camada adicional tem o objetivo de
aumentar a espessura e a uniformidade da camada adesiva, bem como reduzir a
passagem de fluidos pela camada polimerizada (Ermis et al. '* 2019; Perdigo et al.
16.2020). A sequéncia de polimerizagio destas camadas gera algumas controvérsias
na literatura. Enquanto existem estudos que defendem que a polimerizacao deve ser
feita de maneira separada (primeiramente realizada pelo adesivo universal seguido
pela camada hidrofobica) devido a possivel incapacidade de evaporagdo completa
dos solventes (Ermis et al. * 2019; Zheng et al. 2 2001) existem estudos que
realizaram a polimerizagao das camadas de forma unica, e obtiveram bons resultados
(Muiioz et al. "> 2014; Sezinando et al. 4% 2015).

Apesar de todas estas informacgdes positivas sobre a aplicacdo de uma CH
sobre AUs, ainda existem alguns estudos que n&o observaram melhora na efetividade
da adesdo com uma CH (De Vito Moraes et al. ' 2011). Entretanto, existem
diferentes camadas adesiva hidrofébicas com diferentes composi¢cbes. Uma das
diferencas mais importantes entre elas, seria a presenca de monémeros funcionais
como o MDP na composi¢cdo. O MDP tem a capacidade de se ligar quimicamente a
hidroxiapatita, realizando uma ligagéo forte com a estrutura dental, e desta maneira
aumentando a forgca de adeséo.

Baseado no exposto, o objetivo deste trabalho & avaliar o efeito da presenca
de MDP nos sistemas adesivos universais, nas propriedades adesivas imediatas e
apos termociclagem a dentina in vitro. A hipotese nula € que n&o ha diferenca entre
as camadas aplicadas sobre os sistemas adesivos e os controles sem a camada

hidrofébica.
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3. OBJETIVOS
3.10BJETIVO GERAL

Avaliar a efetividade da aplicagao de uma camada hidrofébica contendo ou n&o
10-MDP sobre adesivos universais, nas propriedades adesivas imediatas e apos

envelhecimento térmico a dentina.
3.20BJETIVOS ESPECIFICOS

- Avaliar a efetividade da aplicacdo de uma camada hidrofébica contendo ou ndo
10-MDP sobre adesivos universais na resisténcia de unido imediata e apos
envelhecimento térmico a dentina através do teste de microtragao.

- Avaliar a efetividade da aplicacdo de uma camada hidrofébica contendo ou ndo
10-MDP sobre adesivos universais na nanoinfiltracdo imediata e apods
envelhecimento térmico a dentina por microscopia eletrénica de varredura.

- Avaliar a efetividade da aplicagcdo de uma camada hidrofébica contendo ou néo
10-MDP sobre adesivos universais no grau de conversdo a dentina por
espectroscopia por Micro-Raman.
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4. MATERIAL E METODOS

Este estudo foi aprovado pela Comissdo de Etica em Pesquisa da
Universidade Estadual de Ponta Grossa, com parecer sob numero 6.142.816 (anexo
A).

4.1 CALCULO AMOSTRAL

Para o] calculo amostral foi utilizada a plataforma
http://www.sealedenvelope.com. O desfecho principal do presente estudo foi o
aumento da efetividade da adesdo imediata e apds termociclagem a dentina. Um
estudo prévio de nosso grupo de pesquisa mensurou que o Prime&Bond Universal
(Dentsply Sirona, Estados Unidos, Carolina do Norte) apresenta uma média de
valores de microtragédo de 55 MPa com desvio padrdo de 5 (Gutiérrez et al. 43 2022).
Buscando detectar uma diferenca de 8 MPa entre as médias dos grupos em estudo,
com um poder de 80% e um alfa de 5%, foi necessaria uma amostra de no minimo 8

dentes por grupo.
4. 2DELINEAMENTO EXPERIMENTAL

O presente estudo foi delineado para avalicdo de 4 fatores principais: |)
Sistema adesivo, em 2 niveis (Prime&Bond Universal [Dentsply Sirona, Estados
Unidos, Carolina do Norte] e AllBond Universal [Bisco, Estados Unidos, lllinois]; II)
Estratégia adesiva, em 2 niveis CL e AC); lll) Camada hidrofébica, em 3 niveis (com
10-MDP [Bond, Clearfii SE Bond, Kuraray, Japao] e sem 10-MDP [Scotchbond
Multiuso, 3M, Estados Unidos, Minnesota]); e IV) Tempo, em 2 niveis (Imediato e
apos termociclagem). Noventa e seis molares foram divididos aleatoriamente em 12
grupos experimentais (n=8), considerando os fatores |, Il e lll. Para o fator tempo,
paltos do mesmo dente foram selecionados aleatoriamente e testados
imediatamente (24 h) e apos envelhecimento por termociclagem.

4.3SELECAO DOS DENTES

Para realizacdo deste estudo, foram selecionados 96 molares higidos
permanentes, que foram obtidos através do Banco de Dentes Humanos da UEPG via
documentagédo especifica. Foram incluidos terceiros molares higidos, excluindo

dentes que apresentarem defeitos visiveis a olho nu, como restauragdes ou
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acometimento por carie. Previamente ao inicio, os dentes foram limpos manualmente
com curetas periodontais e aparelho de ultrassom, e posteriormente armazenados

em agua destilada a uma temperatura de 37°C.
4.4PREPARO DOS ESPECIMES

Os dentes selecionados passaram por uma remog¢ao do esmalte oclusal com
o auxilio de uma politriz (marca, cidade, pais) e utilizando uma lixa de carbeto de
silicio de granulagdo #180 (3M, St. Paul, MN, Estados Unidos), sob irrigagéao
constante até a completa remogao do esmalte oclusal. Em seguida o foi removido o
esmalte lateral com uma ponta diamantada n°4137 (KG Sorense, Barueri, SP, Brazil)
em alta rotagdo. Para confirmacdo da remog¢ao completa do esmalte, foi realizada
microscopia com uma ampliagdo de 10 x (Lambda LEB-3, ATTO instrumentos, Hong
Kong, China). Logo apds, as superficies de dentina foram lixadas com lixas de
granulacdo #600 (3M, St. Paul, MN, Estados Unidos) em uma politriz por 1 min sob
refrigeracdo, eliminado quaisquer remanescentes de esmalte e padronizando a

camada de smear layer em todos os grupos (figura 2).

Figura 1. Preparo da superficie de dentina. (A) dente higido; (B) desgaste oclusal e exposigao de
dentina; (C) desgaste de todas as bordas periféricas de esmalte; (D) padronizagdo da smear layer.

Fonte: O autor.



22

4.5PROTOCOLO ADESIVO

Para todos os grupos, o protocolo adesivo foi realizado de acordo com
instru¢des do fabricante, aplicando tanto na estratégia CL como AC. Em seguida a
camada hidrofdbica foi aplicada, e uma unica fotoativacdo das duas camadas foi
realizada ao final do protocolo adesivo, conforme protocolos ja estabelecidos na
literatura (Ahmed et al. '3 2020; Ahmed et al. #* 2019). Todo protocolo adesivo foi
realizado por um unico operador calibrado. Os materiais utilizados, bem como suas
composi¢des quimicas e técnicas de aplicagdo encontram-se na tabela 1 e ilustrados
na figura 2.

Tabela 1: Materiais utilizados no estudo e respectivas composi¢des

Material

Composicao

(continua)

Modo de aplicagao

Prime&Bond Universal
(Dentsply Sirona,)
pH=2.5

10-MDP, Bis-GMA,
PENTA, isopropanol,
agua, iniciadores,
estabilizadores.

1.Aplicar uma camada
durante 20 segundos.
2.Secar com jato de ar
durante 10 segundos.

3. Fotopolimerizar durante
10 segundos.

AllBond Universal (Bisco)
pH=3.1

10-MDP, Bis-GMA, HEMA,
alcool, agua, iniciadores,
estabilizadores.

1.Aplicar duas camadas
durante 10 segundos.
2.Secar durante 10
segundos.

3 Fotopolimerizar durante
10 segundos.

Clearfil SE Bond (kuraray)
pH=2.0

10-MDP, Bis-GMA (25-
45%), HEMA (20-40%),
iniciadores.

1.Aplicar uma fina camada
sobre os adesivos
universais.

2. Aplicar o jato de ar para
uniformizar as camadas.
3.Fotopolimerizar durante
10 segundos.

Scotch Bond Multipurpose
(3m)

Bis-GMA, Hema, iniciadores

1.Aplicar uma fina camada
sobre os adesivos
universais.

2. Aplicar o jato de ar para
uniformizar as camadas.
3.Fotopolimerizar durante
10 segundos.
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Tabela 1: Materiais utilizados no estudo e respectivas composig¢des
(conclusao)

1. Inserir incrementos de

£imo 1
Bis-GMA (60~70%), HEMA no maximo 1,5 mm,

Resina Opallis (FGM) (30—40%), canforoquinona e EOTEOoIc:reneriza 50 por 40
coiniciadores. p caop
segundos.

Abreviagoes: Bis-GMA: bisfenol-A glicidil metacrilato; HEMA: 2-hidroxietil metacrilato; 4-META:
anidrido trimelitato de 4-metacriloxietila; 10-MDP: 10- metacriloiloxidecil dihidrogenofosfato; PENTA:
fosfato de penta-acrilato de dipentaeritritol.

Figura 2. Protocolo adesivo (A) Aplicagao de acido fosforico; (B) Aplicagéo do sistema adesivo
universal; (C) Aplicagao de jato de ar; (D) Aplicagdo da camada hidrofébica; (E) Aplicagéo de jato de
ar; (F) Fotopolimerizagao.

Fonte: O autor.

4.6 PREPARO DAS RESTAURACOES

Apoés o protocolo adesivo foi realizada a restauragdo em resina composta
(Opallis, FGM, Joinville, Brasil) com incrementos de 2 mm até atingir a altura final de
5 a 6 mm. Cada incremento foi polimerizado por 40 segundos com uma unidade de
polimerizagado de LED1200 mW/cm2 (Valo, Ultradent, South Jordan, Estados Unidos,
Utah) (figura 2). Os espécimes preparados foram armazenados em agua destilada
por 24 horas a 37°C.
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Figura 3. Protocolo Restaurador (A) Insergéo da resina composta; (B) Fotopolimerizagao; (C)

Restauragéo finalizada.

Fonte: O autor.

4.7 OBTENCAO DOS CORPOS DE PROVA

Os espécimes foram fixados em um dispositivo para maquina de corte Isomet
(Isomet, Buehler, LakeBluff, IL, EUA) e cortados com um disco diamantado sob
refrigeragao constante a 300 rpm (Isomet, Buehler, Lake Bluff, IL, EUA) nos sentidos
meésio-distal e vestibulo-lingual formando “palitos” de resina e dentina com uma area
de aproximadamente 0,8 mm?. Cada palito foi avaliado em microscopia optica com
um aumento de 40x, no intuito de verificar a interface adesiva perpendicular ao longo
eixo dos palitos (figura 2). Estes palitos foram divididos para 3 diferentes testes:
resisténcia de unido (maioria dos palitos obtidos para cada grupo experimental),
nanoinfiltragéo (3 palitos por dente em cada grupo experimental) e grau de converséo

(3 palitos por dente em cada grupo experimental).
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Figura 4. Preparo dos corpos de prova (A) Espécime fixado no dispositivo; (B) Corte da amostra; (C)
Fatias cortadas no sentido Vestibulo-lingual; (D) Palitos de resina e dentina.

Fonte: O autor.

4 8TERMOCICLAGEM

Os corpos de prova ndo utilizados nos testes imediatos, passaram pelo
processo de termociclagem. Os palitos foram entdo armazenados em cassetes de
plastico, e levados a termocicladora OMC (300TS, Odeme Dental Research, Joagaba,
SC, Brazil) por 10000 ciclos de 30 segundos em cubas de 5 °C até 55 °C (Zhang et
al. % 2014). Apds os ciclos, os corpos de prova foram submetidos aos testes de

microtragao e nanoinfiltragao.

4 9TESTE DE RESISTENCIA DE UNIAO POR MICROTRAGAO (RU)

As areas de secgao transversal (mm?) da interface adesiva dos “palitos” foram
entdo mensuradas com um paquimetro digital (Digimatic Caliper, Mitutoyo,
Kanagawa, Toquio, Jap&o) onde esses dados foram inseridos no programa de
automatizagdo da maquina de ensaios universais (Instron 3343; Instron Norwood,
Mass, EUA). Em seguida os “palitos” foram acoplados individualmente em garras tipo
Geraldeli (Odeme Biotechnology, Joagaba, Santa Catarina, Brasil), com cola a base
de cianocrilato em gel (IC-Gel, bSi Inc., California, USA) visando desta maneira
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posicionar a interface adesiva perpendicular ao longo eixo de tragdo. O dispositivo foi
acoplado a maquina de ensaios universais e tracionados até a falha sob velocidade
de 1Tmm/min com uma célula de carga de 10 N (Armstrong et al. 19 2010) (figura2).

Figura 5. Teste de Microtragéo (A) Garras tipo Geraldeli; (B) Fixagao dos palitos nas garras; (C)

Tracionamento na maquina de ensaios universais.

Fonte: O autor.

Os dados foram obtidos com o auxilio do programa de automatizagdo da
maquina Instron, que expressam os mesmos em Newton (N) e MegaPascal (MPa).
Apos teste de microtragdo, os palitos passaram por uma inspecédo através de um
microscopio com 100x de magnificagao (Olympus SZ40, Shinjuku-ku, Téquio, Japao)
para classificagao do tipo de falha: Coesiva em dentina ou resina (C) ou adesiva mista
(A/M) ou falha prematura (PF).

4.10 TESTE DE NANOINFILTRACAO (NI)

Trés palitos de cada grupo que n&o foram utilizados para o teste de microtragéao
foram selecionados aleatoriamente para analise da nanoinfiltragdo. Os palitos foram
submersos em uma solugédo de nitrato de prata amoniacal 50% (pH=7,0) em um
recipiente escuro por 24 horas. Em seguida os palitos foram lavados com agua
destilada abundantemente e na sequéncia foram submersos em uma solugao
reveladora (Rochester, Nova lorque, EUA) durante 8 horas na presenga de uma fonte
de luz fluorescente para que houvesse a redugao dos ions de prata ao longo das
microporosidades na interface de uniao.

Depois de revelados, os “palitos” foram novamente enxaguados com agua
destilada e fixados em stubs de aluminio. Um polimento foi realizado com uso de lixas
de agua em granulagdes de #1000, #1200, #1500, #2000, #2500 e #4000 (3M, St.
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Paul, MN, Estados Unidos) sob irrigacdo constante com agua seguido de polimento
final com discos de feltro com pasta diamantada (Diamond Excel, FGM, Joinville,
Brasil). Apos o polimento, foi realizada a limpeza em cuba ultrassdnica durante 20
minutos seguida por secagem com jato de ar. Apds remogao do excesso de agua, as
amostras foram dessecadas com silica coloidal por 24 horas e apos esse periodo,
metalizadas com ouro (MED 010, Balzers Union, Bazers, Liechtenstein) e levadas ao
microscopio eletrénico de varredura (MEV) (VEGA 3 TESCAN, Shimadzu, Téquio,
Japao) onde 3 fotomicrografias foram obtidas com aumento de 1200x da interface de
unido de cada palito e a porcentagem de nanoinfiltragado presente na camada hibrida
foi quantificada através de um software (Image J, National Institutes of Health,
Winsconsin, Estados Unidos), realizados por um avaliador que desconhecia o grupo

experimental de cada imagem (figura 2).

Figura 6. Teste de Nanoinfiltragao (A) Imersao em nitrato de prata; (B) Imersdo em solugéo reveladora;
(C) Polimento final da amostra; (D) Fixagdo em stubs de aluminio.

Fonte: O autor.
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4.11 ANALISE DO GRAU DE CONVERSAO (GC)

Trés palitos de cada dente para cada grupo experimental, que n&o foram
utilizados nos testes anteriores, foram selecionados aleatoriamente para analise do
grau de conversdo. Os palitos selecionados foram submetidos a um polimento com
lixas de granulacéo de #1500 e #2000 (3M, St. Paul, Minessota, Estados Unidos) por
um periodo de 30 segundos sob irrigagdo constante de agua. Logo apds foram
lavados em cuba ultrassonica por 30 minutos e armazenados em agua destilada a
37°C por 24 horas. Para analise do GC, os corpos de prova foram levados ao
espectrometro de Raman (HORIBA Scientific, Nova Yorque, Estados Unidos), que foi
calibrado a zero e uma amostra de silicone foi usada para os valores coeficientes. Os
espécimes foram avaliados sob os seguintes parametros: laser de Nednio com 532
nm de comprimento de onda a 20 m\W de poténcia, resolucdo espacial de = 3 um,
resolugdo espectral de = 5cm ' com 30 segundos de tempo de acumulagdo e 5 co-
adicées em magnificagdo de 100x (Olympus UK, Londres, Reino Unido) para um laser
de = 1 um de didametro. Os espectros foram obtidos da interface adesiva de sitios na
regido da camada hibrida e uma imagem digital de cada sitio foi obtida.

Para comparacao do GC, espectros de adesivos nao polimerizados foram
utilizados como referéncia. Com os espectros obtidos, os dados foram processados
com uso do software Opus Spectroscopy Software Version 6.5 (BrunkOpticGmbH,
Ettlingen, BademWaurttemberg, Alemanha) para determinacdo dos valores da area
integra dos picos registrados (Hass et al. 20 2013; Navarra et al. 21 2016). O grau

de converséo foi calculado de acordo com a seguinte formula:

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

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

4.12 ANALISE ESTATISTICA

A unidade experimental do presente estudo foi o dente. Os valores obtidos
para RU e NI de todos os palitos do mesmo dente foi a média para fins estatisticos.
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Ap06s a confirmagao da normalidade com o teste de Kolmogorov-Smirnov, os valores
obtidos para RU, NI foram submetidos a um teste de variancia de 4 fatores (adesivo
[2 niveis] x estratégia [2 niveis] x camada hidrofébica [2 niveis] x tempo [2 niveis]).
Para os resultados de GC, foram submetidos a um teste de variancia de 3 fatores
(adesivo [2 niveis] x estratégia [2 niveis] x camada hidrofobica [2 niveis]). Para todos
os testes, a fim de determinar a diferengca par-a-par entre os grupos, foram

submetidos ao teste de Tukey p <0.05.
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5. RESULTADOS
5.1RESISTENCIA DE UNIAO A MICROTRAGAO (RU)

O padréo de falha mais comum foi o tipo adesiva/mista em todos os grupos
experimentais (Tabela 2). A média da area de secg&o transversal dos palitos no
presente estudo foi de 0,9 + 0,2 mm?. Apesar dos valores da area de segdo transversal
estarem de acordo com Armstrong et al. 2017, o efeito da area de segéo transversal
nos valores de pTBS entre os grupos foi avaliado. Nenhuma diferenga significativa foi
observada.

Nao houve diferenga significativa quanto a interagdo entre os 4 fatores (p >
0,32). No entanto, uma diferencga significativa foi observada quanto a interagéo de 2
fatores (camada hidroféba vs. tempo) (Tabela 3; p < 0,000001). No tempo imediato,
para ambos os adesivos e estratégias, a aplicagdo de uma camada hidrofébica
aumentou os valores de yTBS quando comparado ao grupo controle (sem camada
hidrofébica; Tabela 3; p < 0,000001). No entanto, o uso de uma camada hidrofébica
contendo-MDP mostrou valores de yTBS mais altos quando comparado ao uso de
uma camada sem-MDP (Tabela 3; p < 0,000001), com excegao do Prime&Bond
Active apos termociclagem. Apos 10000 ciclos em termocicladora, para todos os
grupos ocorreu uma diminuigao significativa nos valores de yTBS quando comparado
aos valores imediatos (Tabela 3; p < 0,000001). No entanto, o uso de uma camada
hidrofébica contendo-MDP mostrou valores de yTBS mais altos quando comparado
ao uso de uma camada hidrofébica sem-MDP ou grupos de controle apos
termociclagem (Tabela 3; p < 0,000001). Além disso, o uso de uma camada
hidrofébica sem-MDP mostrou valores de yTBS mais altos quando comparado ao
grupo controle (Tabela 3; p < 0,000001), com excegao do Prime&Bond Active no
modo AC.
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Tabela 2. Porcentagens (%) dos tipos de fratura das interfaces resina-dentina obtidas
apos o teste de resisténcia de unido a microtragdo em cada condigdo experimental.

Controle

CH sem 10-MDP

CH com 10-MDP

CL

AC

AC

CL

AC

Modo de AM c FP AM c FP AM c FP AM FP  AM c FP AM c FP
falha
Imediato 66 6 0 58 8 2 54 0 68 0 58 4 0 50 6 0
All Bond (9167) (833) (0) (11,76) (8529) (2,94) (90) (10,00) (0) (9444) (556) (0) (9355) (645 (0) (89,29) (10,71) (0)
Universal Termociclado 60 9 3 60 9 3 44 57 15 0 56 20 4 38 4 0
(8333) (125) (4,17) (8333) (12,50) (4,17) (9565) (4,35) (0) (7917) (20,83) (0) (70,00) (25,0) (5,0) (90.48) (952) (0)
Imediato 2 9 0 62 8 0 52 56 0 50 6 0 48 4 0
Prime&Bond (88,89) (11,11) (0) (88:89) (11,11) (0) (89,66) (10,34) (0) (87,50) (12,50) (0) (89,29) (10,71) (0) (92,31) (7,69) (0)
Active ) 54 15 0 65 5 5 57 3 46 0 54 3 3 48 0 0
Termociclado (78,26) (21,74) (0) (86,67) (6,67) (6,67) (82,61) (13,04) (4,35) (92,00) (8,00) (0) (90,00) (500) (500) (100,000 (0) (0)

(*) C: coesiva,

A: adesiva, M:

mista FP: falha prematura.

Tabela 3. Médias e desvios-padrao da resisténcia de unido a microtracao (MPa)
obtida em cada condi¢c&o experimental.

Controle CH sem MDP CH com MDP
Adesivo Tratamento CL AC CL AC CL AC
Imediato 431+ 434+ 466+ 489+ 576+ 523+
All Bond 49C 52C 53B 468 51A 5,0 A
Universal - _ clad 3192 392+ 418+ 412+ 449+ 4291
ermociclado 79D  72p  79C 72C 51BC 84C
imediato 46,9+ 50,0+ 488+ 528+ 527+ 558+
Prime&Bond 54B  52B 49B 46AB 56A 2,5A
Active Termociclado  32:2% 315+ 416+ 409 459% 443%
80D 75D 6,9C 78C 66B 6,7B,C

(*) As comparagobes sao validas apenas dentro de cada coluna ou fileira. As médias identificadas com
as mesmas letras mailsculas (coluna) ou minusculas (fileira) sdo estatisticamente similares (teste de
Tukey, p 2 0,05).

5.2 AVALIACAO DA NANOINFILTRACAO (NI)

Os dados de nanoinfiltragcdo (NI) na interface de unido a dentina estéo
apresentados na Tabela 4. No tempo imediato, para ambos os adesivos e estratégias,
a aplicagdo de uma CH diminui os valores de NI quando comparado ao grupo controle
(sem CH), independentemente da presenca de MDP na CH (Tabela 4; p < 0,000001).
Ap0s a termociclagem, para todos os grupos ocorreu uma diminui¢ao significativa nos
valores de NI quando comparado aos valores imediatos (Tabela 4; p < 0,000001). No
entanto, o uso de uma CH contendo ou n&o contendo-MDP mostrou valores de NI
mais baixos quando comparado aos grupos de controle (Tabela 4; p < 0,000001),

independentemente dos adesivos ou estratégias.
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Tabela 4. Médias e desvios-padrao da nanoinfiltragao (%) obtida em cada condig&o

experimental.

Controle CH sem MDP CH com MDP

Adesivo Tratamento CL AC CL AC CL AC
imediato 60+ 61+ 26+ 19+08 13+ 20+
All Bond 12C 17C 13A A 06A 10A
Universal T cado 81t T4r 37: 31%09 34: 36
ermociclado 41 op 07D 04B B 11B 13B

imediato 50+ 66+ 19+ 14+04 06+ 0442
Prime&Bond 20C 17C 06A A 04A 02A
Active Termociclad 80 84% 36% 3209 25: 22
24D 15D 10B B 11B 14B

(*) As comparagdes séo validas apenas dentro de cada coluna ou fileira. As médias identificadas
com as mesmas letras maiusculas (coluna) ou minusculas (fileira) sao estatisticamente similares

(teste de Tukey, p = 0,05).

Controle CH sem MDP

All Bond

Prime&Bond

Imediato

Figura 7: Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MEV (2500X) para cada

CH com MDP

Controle CH sem MDP
3

Termociclado

condicao experimental. R, resina; CA, camada adesiva; D, dentina.

Fonte: O autor.

5.3 AVALIACAO DO GRAU DE CONVERSAO (GC)

CH com MDP

Os resultados de grau de conversdo uma diferenga significativa foi observada

no fator principal “CH” (Tabela 5; p < 0,00002). A aplicagédo de uma CH aumentou os

valores de GC quando comparado ao grupo controle (sem CH; Tabela 5; p < 0,00002).
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No entanto, o uso de uma camada hidrofébica contendo-MDP mostrou valores de GC

mais altos quando comparado ao uso de uma CH sem-MDP (Tabela 5; p < 0,00002).

Tabela 5. Médias e desvios-padrao do grau de converséao (%) obtida em cada

condigado experimental.

' A0 CH sem CH com
Adesivo Estratégia Controle MDP MDP
CL 49,9+59C 51,6 E;-“ 29 588 Ai 5,4
All Bond Universal
AC 489+24C 50,1+2,0 557+29
B A
CL 524 +38C 53,2; 40 56,0 R 58
Prime&Bond Active
AC 50,0+52C 52,8Bi 4,6 55,8Ai 2,5

(*) As comparagobes sdo validas apenas dentro de cada coluna ou fileira. As médias identificadas
com as mesmas letras maiusculas (coluna) ou minusculas (fileira) séo estatisticamente similares.
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6. DISCUSSAO

Atualmente, a aplicagdo de uma camada hidrofébica logo apds AUs, tem sido
uma técnica amplamente recomendada para melhorar performance adesiva desses
materiais a dentina (Ahmed et al. '3 2020; De Vito Moraes et al. ' 2011; Ahmed et
al. 44 2019; Albuquerque et al. 47 2008; Perdigao et al. 8 2014). No presente estudo,
dois adesivos universais foram utilizados e a aplicacdo de duas diferentes camadas
foi realizada, uma contendo 10-MDP e a outra ndo. Como esperado, o grupo controle
demonstrou uma qualidade inferior nas propriedades adesivas (MTBS, GC e NI),
entretanto, apesar dos valores de NI ndo demonstrarem diferengas entre as CHs,
uma diferencga significativa foi observada favorecendo a CH com 10-MDP para GC e
MTBS para ambos os adesivos no tempo imediato, levando a uma rejei¢cao parcial da
hipdtese nula.

E sabido que um maior grau de conversdo dos mondmeros esta diretamente
relacionado a melhores propriedades mecéanicas (Navarra et al. ° 2012; Cadenaro
etal. %0 2019; Wendlinger et al. 5' 2023), porém essa conversao nio depende apenas
da fotoativagédo, mas também de caracteristicas dos materiais utilizados (Nagarkar et
al. 2 2019). Como mencionado na introdugdo, para que os AUs conseguissem ter
uma versatilidade quanto as técnicas de condicionamento, foi necessario um
aumento na quantidade de solventes na composigdo destes adesivos (Yiu et al. &
2005; Luque-Martinez et al. 33 2014), o que pode levar a uma maior quantidade de
solventes residuais na camada adesiva , interferindo diretamente no processo de
polimerizagdo, como demonstrado em estudos prévios (Sezinando et al. 4 2015;
Luque-Martinez et al. 3® 2014; Wendlinger et al. 54 2023), bem como pelos resultados
do presente estudo, onde o grupo controle apresentou valores inferiores de GC e
MTBS no tempo imediato. Entretanto, quando foi aplicada uma CH sobre os AUs um
aumento significativo foi observado para todos os grupos experimentais.

A aplicagédo de uma CH adiciona monémeros hidrofobicos na interface adesiva
e diminui a concentragéo relativa de solventes na camada adesiva (Loguercio et al. °
2009; Sezinando et al. 40 2015; Breschi et al. ® 2008), o que € um dos principais
fatores que pode contribuir com o maior grau de conversdo dos mondémeros,
aumentando consequentemente o uTBS (Loguercio et al. ° 2009). Contudo, apesar
de ambas as CHs serem efetivas em aumentar o GC, a camada que contém 10-MDP
demonstrou melhores resultados de GC comparado a camada sem 10-MDP. Em
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resumo, o 10-MDP é adicionado a composi¢ao de AUs devido a sua capacidade de
promover uma adesdo quimica com a hidroxiapatita presente na dentina (Hiraishi et
al. %6 2013; Yuan et al. 57 2021). Entretanto, a estrutura molecular deste monémero
funcional compreende grupos alifaticos C=C que estdo envolvidos na polimerizagao
de materiais resinosos (Hiraishi et al. % 2013). Portanto, hipotetizamos que a
aplicagcado de uma CH que contenha 10-MDP tem a capacidade de saturar a camada
adesiva com 10-MDP, em que os grupos alifaticos C=C do 10-MDP da CH poderiam
se conjugar eficientemente durante a polimerizagdo dos AUs, dessa forma, uma
redugédo dos grupos C=C possibilitou um aparente aumento do GC (Sato et al. %8
2014) e melhora da performance de uTBS. E importante ressaltar que embora a CH
com 10-MDP seja efetiva em melhorar os valores de GC e uTBS, n&o foi observada
diferenca entre as CH na NI, revelando que a aplicagdo de qualquer CH pode ter a
capacidade de limitar a difusdo de agua através da camada hibrida pela interface
adesiva (de Brito et al. 10 2022).

Apesar destes desfechos imediatos promissores, os resultados mais
importantes do presente estudo sdo apos envelhecimento térmico. Como esperado,
apos a termociclagem, houve uma redugao dos valores de pTBS, bem como um
aumento dos valores de NI (Mufioz et al. '> 2014; El-Araby e Talic 5° 2007) para
todos os grupos, porém de maneira mais significativa nos grupos controle. Apesar do
exato mecanismo que causa a degradagdo da camada hibrida n&do ser
completamente elucidado, € bem estabelecido que a camada hibrida se degrada por
hidrélise e lixiviagdo dos monémeros resinosos hidrofilicos partindo principalmente
dos espacos interfibrilares e da desorganizagao e solubilizagao das fibrilas colagenas
(Frassetto et al. ®© 2016). Quando os mondémeros adesivos ndo encapsulam
completamente as fibrilas colagenas, nano-canais sao formados por toda a camada
hibrida e dentina desmineralizada (Tay et al. 8" 2005), gerando areas vazias que
acabam por comprometer a integridade adesiva, uma vez que ficam mais suscetiveis
a degradacéao. Adicionalmente, interfaces formadas por adesivos simplificados tem a
tendencia de formarem membranas permeaveis (Loguercio et al. ® 2009; Chen et al.
62 2015) permitindo o fluxo de fluidos dentinarios até a superficie, onde sdo
acumuladas goticulas. Entretanto, para a maioria dos grupos onde uma CH foi
aplicada uma melhor performance foi observada comparada com os grupos controle.
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A aplicagdo de uma CH subsequentemente a aplicacdo de adesivos
simplificados é consistentemente relacionada com a diminuigdo da degradagao da
camada adesiva em estudos laboratoriais (Ahmed et al. '3 2020; Ermis et al. ' 2019;
Ahmed et al. 4 2019). As razbes podem ser associadas aos efeitos benéficos da
hidrofobicidade mais alta, polimerizagao mais eficiente, e uma melhor formacao da
cadeia polimérica (Hass et al. 3 2013) e a uma camada adesiva mais espega, com
a capacidade de proteger a interface da degradacao hidrolitica (Mufioz et al. ' 2014;
Reis et al. 3° 2008). Curiosamente, ndo foi observada diferenca entre as CHs
contendo ou ndo 10-MDP nos testes de yTBS e NI para a maioria dos grupos
experimentais, levando a aceitagao parcial da hipétese nula.

Era esperado que além do aumento do GC nos AUs, o 10-MDP presente na
CH fosse capaz de penetrar na camada hibrida e gerar uma ades&o quimica extra
com o calcio presente nos tecidos dentais, mas infelizmente o 10-MDP aparenta ficar
limitado a camada adesiva. Na verdade, quando observamos a estrutura do 10-MDP,
€ plausivel que esta penetracdo nao ocorra devido a este mondmero possuir uma
cadeia hidrofobica longa e espagada, sem a capacidade de difusdo nos componentes
do adesivo universal e da CH (Feitosa et al.  2014; Takahashi 6 2014; Carrilho et
al. 66 2019).

Contudo, adicionalmente a presenga ou nao de 10-MDP, outros componentes
das CHs utilizadas neste estudo podem ter um papel importante nos resultados de
longevidade semelhantes. De acordo com os fabricantes das CHs, a camada sem 10-
MDP (adesivo do ScotchBond Multiuso) tem um porcentagem alta de bisfenol glicidil
metacrilato (Bis-GMA) do que a camada que contém 10-MDP (adesivo do Clearfil SE
Bond) sendo 60-70% e 25-45% respectivamente (3M 6 2018; Kuraray % 2023).
Sendo assim, uma vez que a CH que contem 10-MDP aumenta o GC através da
combinagdo dos grupos alifaticos C=C com adesivos universais (Tichy et al. ¢ 2020),
a CH sem 10-MDP compensou a falta do 10-MDP sendo mais hidrofdbico, reduzindo
as chances de sorgdo de agua (Mufioz et al. '> 2014; Ahmed et al. 44 2019), o que
pode justificar a mesma taxa de degradacéo para ambas as CH, ja que a os mesmos
valores de NI foram observados apos envelhecimento térmico.

E importante mencionar que para o PBU no modo CL com a CH contendo 10-
MDP, valores mais altos foram observados de pTBS apds envelhecimento térmico.
Uma vez que este aumento de uTBS nao pode ser associado ao tipo de CH aplicada,
conforme discutido previamente, podemos atribuir esta melhora a forma de aplicagao
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do adesivo. Ao contrario do ABU, que deve ser aplicado ativamente por 10 segundos
(Bisco 7° 2016), PBU tem sua aplicagdo recomendada pelo fabricante com uma
aplicagao ativa de 20 segundos (Dentsply 7' 2015). Se sabe que no modo CL, a
superficie dentinaria €& condicionada com acido fosférico que leva a uma
desmineralizagédo profunda (Siqueira et al. "> 2019), desta forma, a aplicagdo do
adesivo por um maior periodo de tempo melhora a penetragcdo dos monémeros,
permitindo com que haja uma melhor encapsulagédo das fibras colagem em sua
extensdo, o que acaba sendo essencial para longevidade da restauragéo (Saikaew
etal. "3 2016), indo que encontro com estudos anteriores, onde relataram uma maior
capacidade de penetragao dos mondmeros resinoso na dentina quando adesivos sao
aplicados por um periodo mais longo (Saikaew et al. ”* 2018), o que resultando em
menos fibrilas colagenas desprotegidas e menor degradagéo ao longo do tempo.

Existem algumas limitagdes no presente estudo. Apesar do processo de
termociclagem simular flutuacbes de temperaturas que as restauragbes sao
submetidas no ambiente oral, este processo nao replica completamente as condi¢cdes
dinamicas encontradas durante a mastigacdo, sendo necessario ensaios clinicos
randomizados para esclarecer estas hipdteses discutidas. Além disso, apenas dois
AUs foram testados neste estudo. Como a performance clinica dos UAs é material-
dependente, os resultados obtidos neste estudo ndo devem ser extrapolados a outros
adesivos universais (Dreweck et al. 7> 2021).

Em resumo, baseado nas limitagcdes deste trabalho, a presenca ou n&o de 10-
MDP na CH aparenta nao influenciar na manutencéo das propriedades adesivas de

AUs, sendo a presenga de uma CH mais importante que sua composi¢ao.
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7. CONCLUSAO

Dentro das limitacbes deste estudo in-vitro, a adicdo de uma CH sobre UAs
melhorou as propriedades adesivas a dentina imediatamente e apds envelhecimento
térmico. A presenca de 10-MDP na CH aparenta melhorar algumas propriedades

imediatas, mas apods envelhecimento térmico, ndo foram observadas diferengas.
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