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RESUMO

BEDOYA OCAMPO J. Influéncia do tempo de condicionamento e viscosidade do
acido metafosforico 40% nas propriedades adesivas da interface radicular.
[Dissertacdo — Mestrado em Odontologia — Area de concentracdo Dentistica
Restauradora — Universidade Estadual de Ponta Grossa; 2018].

Avaliar in vitro a influéncia dos diferentes tempos de condicionamento do acido
metafosférico 40% e acido ortofosférico 37% em diferentes viscosidades nas
propriedades adesivas da interface radicular. As raizes de 72 pré-molares inferiores
uniradiculares foram preparadas, tratadas endodonticamente e distribuidas
aleatoriamente em 8 condigbes experimentais (n=9) de acordo com a combinag¢ao das
variaveis: Acido [4cido ortofosférico 37% (AOF) e acido metafosférico 40% (AMF)],
viscosidade do acido [(gel (G) e liquido (L)] e tempos de aplicagao (7 e 15 s). Sessenta
e quatro raizes foram cimentadas com sistema adesivo Ambar Universal e o cimento
dual Allcem Core. Apds a cimentacdo, os dentes foram seccionados transversalmente
em fatias e submetidas ao teste de resisténcia de unido por Push-out (RU) (n=6). Para
o teste de nanoinfiltragao (NI), fatias de cada grupo foram imersas em solu¢ao de nitrato
de prata para analise por Microscopia eletrénica de varredura (MEV). Para analise
morfologica da superficie radicular, os dentes que n&o foram cimentados (n=8), foram
aleatoriamente alocados de acordo a cada condicdo experimental e analisados por
MEV apos condicionamento. Os dados de RU e NI foram submetidos a ANOVA 3
fatores e teste de Tukey (a=0,05). O AMF apresentou valores de RU similares ao AOF
independente do tempo e da viscosidade utilizada (p>0,001). O aumento do tempo,
aumentou significativamente os valores de RU (p<0,001). AOF apresentou maiores
valores de NI quando comparado com AMF (p<0,001). Quando foi comparada a
viscosidade, independente do tipo de acido utilizado, o acido liquido aumentou
significativamente a deposi¢cado de NI (p<0,05). O incremento do tempo de aplicagao do
AOF resultou em um significativo aumento de NI (p<0,01). O AMF 40% apresentou RU
similar quando comparado ao AOF 37%, independente da viscosidade e tempo de
aplicagcdo com uma menor NI.

Palavras-chave: Acido metafosforico. Acido ortofosforico. Resisténcia de unido.
Nanoinfiltracdo. Condicionamento dentinario.



ABSTRACT

BEDOYA OCAMPO J. Influence of the conditioner time and viscosity of 40%
metaphosphoric acid on the adhesive properties of the root interface. [Dissertacao
— Mestrado em Odontologia — Area de concentragdo Dentistica Restauradora —
Universidade Estadual de Ponta Grossa; 2018].

In-vitro evaluation the influence of the different conditioner times (7 and 15 seconds) of
40% meta-phosphoric acid (MPA) and 37% ortho-phosphoric acid (OPA) in different
viscosities (gel and liquid) on the adhesive properties of the root interface. Seventy-two
roots of human premolars were endodontically prepared and randomly assigned into the
8 experimental conditions (n = 9) according to the combination of the variables: Acid
[37% ortho-phosphoric acid (OPA) and 40 meta-phosphoric acid (MPA)]; acid viscosity
[(gel (G) and liquid (L)]; and application times (7 and 15 s). The adhesive system Ambar
Universal was applied and the fiber post were cemented with dual cement Allicem Core.
After cementation, the teeth were cross-sectioned into slices and subjected to the push-
out bond strength test (BS) (n = 6) at a speed (0.5 mm/min). For the nanoleakage (NL)
evaluation, slices was randomly selected from each group and were immersed in silver
nitrate solution for analysis by Scanning Electron Microscopy (SEM). For morphological
analysis of the root surface, the teeth that were not cemented (n = 8) were randomly
allocated according to each experimental condition and analyzed by SEM after acid
etching. Data from BS and NL were submitted to ANOVA 3 factors and Tukey's test («
= 0.05). MPA showed similar values of BS to OPA, regardless of the application time
and viscosity used (p < 0.001). The increase of application time resulted in a statistically
higher BS values (p < 0.001). OPA increased the values of NL when compared with
MPA (p < 0.001). When the viscosity was compared, regardless of the acid used, the
liquid acid promoted a significant increase in the silver nitrate. (p < 0.05). The increase
of the time of application of the OPA resulted in a significant increase of NL (p < 0.01).
The use of 40% MPA promoted a similar BS, regardless of the viscosity and application
time with lower NL than the 37% OPA.

Keywords: Meta-phosphoric acid. Ortho-phosporic acid. Tensile bond strength.
Nanoleakage. Dentin etching.
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1. INTRODUGAO

O propésito dos retentores intrarradiculares € promover a retengcao do material
restaurador em dentes tratados endodonticamente, que sofreram perda extensa da
estrutura corondria (Schwartz e Robbins ' 2014). Varios tipos de retentores tém sido
propostos para melhorar as propriedades mecanicas e estéticas das restauracoes,
dentre esses, os pinos de fibra de vidro (Giachetti et al.? 2009). Os pinos de fibra de
vidro tém aumentado sua popularidade por favorecer uma distribuicdo mais uniforme
das forgas no conduto radicular e reduzirem o risco de fraturas radiculares (Mannocci et
al.® 2003, Hayashi e Ebisu * 2008; Kremeier et al.”> 2008).

Para maximizar a distribuicdo de esforgos mastigatérios, estes pinos precisam
ser cimentados adesivamente com cimentos resinosos com moédulo de elasticidade
semelhante a da dentina, o que resulta em biomimetismo entre as propriedades da
dentina e o pino/cimento (Dietschi et al.° 2008, Goracci e Ferrari © 2011), fendmeno
este que reduz a concentracdo de tensdo na interface adesiva (Dietschi et al. © 2008;
Goracci e Ferrari ’ 2011).

Diferentes fatores estdo envolvidos no sucesso do procedimento adesivo de
cimentagdo, como a anatomia do conduto radicular, controle de umidade,
principalmente no terco apical (Hayashi et al.® 2008), quantidade de tecido dental
remanescente, condigdo da raiz, configuragado do canal, comprimento, didametro e forma
do pino, condi¢ao periodontal, tipo de restauragao e os procedimentos adesivos (Baba
et al. °2009; Dietschi et al. ® 2008).

Além desses requisitos citados, existem outros problemas que afetam
negativamente a adesdo dos cimentos resinosos, tais como: a influéncia do fator-C no
interior do canal radicular, caracteristicas do substrato, dificuldade da remocédo da
smear layer, dificuldade de evaporagdo dos solventes, dificuldade de acesso ao
conduto e a incompatibilidade entre sistemas adesivos e cimentos resinosos (Foxton et
al.”® 2003; Tay et al." 2005; Breschi et al.'? 2009).

Este conjunto de fatores é possivelmente a principal raz&o pela qual varios
estudos in vivo demonstraram que o deslocamento de pinos de fibra é a falha clinica
mais comum em restauracgdes retidas por pinos (Bonfante et al.”® 2008, Mazzoni et al.™
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2009, Rathke et al.”™ 2009, Scotti et al.”® 2013). Uma revisdo de estudos clinicos
mostrou que a perda de retencdo é uma das principais causas de falha na cimentacao
de pinos, mesmo para pinos cimentados diretamente a estrutura dental com adesivo e
cimento resinoso (Dietschi et al.° 2008, Cagidiaco et al."” 2007). De acordo com a
revisao sistematica sobre adesdo endoddéntica, a adesédo a dentina radicular é muitas
vezes inadequada e as propriedades mecanicas inferiores dos materiais atuais

contribuem para o seu desempenho abaixo do ideal (Schwartz e Robbins’ 2004).

ApOs o preparo com as brocas para cimentagdo do pino de fibra de vidro, a
superficie dentinaria dos condutos radiculares ficam cobertas com uma capa grossa de
smear layer e outros residuos (Gu et al. '® 2009), os quais podem ser de dificil
eliminagdo, apenas com a irrigagdo com agua. Assim, a irrigagdo do canal radicular
com varias solugdes liquidas como o hipoclorito de sédio (NaOCL) e o acido
etilenodiaminotetraacético ao 17% (EDTA) é necessario para eliminar os detritos
organicos e bactérias (Breschi et al. > 2009; Mazzoni et al. * 2009). No entanto, j4 foi
demostrado que mesmo apos a aplicagado destas substancias, restos de smear layer
podem dificultar a infiltragdo dos mondmeros resinosos e assim, dificultar uma
adequada cimentagdo (Ferrari et al. '® 2001; Rosenstiel ° 1998). Logo, alcancar uma
superficie de dentina limpa depois do preparo mecanico € um passo critico e

indispensavel para otimizar a retengéo adesiva.

Sabe-se que o terco apical do canal radicular é o local onde a maioria dos
residuos de smear layer e cimento endodéntico / guta-percha sdo encontrados apés
preparo e condicionamento acido do conduto radicular (Serafino et al. 212006; Salas et
al. #22011). Salas e colaboradores em 2011 mostraram que o acido ortofosférico (AOF)
liquido aumenta os valores de resisténcia de unido pela maior eliminacdo do smear
layer, no tergo apical. Os mesmos autores concluiram que enquanto o acido fosforico
em gel é aplicado de forma mais controlada, solugbes liquidas tem agao de penetragéo
mais profunda, podendo chegar a regides mais dificeis do canal radicular (Salas et al. %2
2011).

Embora a utilizagdo do acido ortofosférico em forma liquida tenha apresentado
um bom desempenho no terco apical (Salas et al. 2 2011; Scotti et al. '® 2013), sabe-se
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que o uso de AOF expde uma grande quantidade de colageno (Kanca ?*1992; Yoursy
24 2012), que dificiimente & infiltrada por mondmeros resinosos dentro da dentina
condicionada (Nakabayashi e Takarada ?° 1992; Hashimoto et al. % 2000; Reis et al. ?’
2013), principalmente, na parte inferior da camada hibrida, (Spencer e Swafford 2 1999;
Wang e Spencer ?° 2002; Wand e Spencer *° 2003; Spencer et al. > 2010). A falta de
protecdo de mondmeros resinosos e a presenga de agua deixa as fibras de colageno
vulneraveis a degradacao hidrolitica dependente do tempo, causada pela eluigdo de
mondmeros hidrofilicos devido a sor¢do de agua, que reduz as forgas friccionais entre
as cadeias poliméricas (Malacarne et al. **> 2006; Yiu et al. ** 2005), levando &
destruicdo da camada hibrida e a perda de resisténcia de unido a dentina ao longo do
tempo (Reis et al. 2 2013).

Recentemente o acido metafosforico (AMF) foi proposto como uma alternativa de
condicionamento da dentina para sistemas adesivos convencionais (efch - and - rinse) e
esta pode ser uma estratégia adequada para criar uma unido resina-dentina mais
duravel na interface radicular (Feitosa et al. ** 2013; Millan et al. * 2017). O AMF
apresenta resultados bem sucedidos devido a sua acidez mais suave e uma menor
constante de ionizagao (Ka), que contribui para a criagdo de uma camada de colageno
mais fina e parcialmente desmineralizada, caracterizada pela presenca de precipitagcao
mineral antes e depois dos procedimentos de lavagem (Feitosa et al. **2013).

Embora o AMF com pH 0,5, aplicado em diferentes tempos, tenha mostrado uma
resisténcia de unido similar ao AOF, o AMF apresentou uma menor infiltracdo de nitrato
de prata na interface adesiva e uma menor profundidade de condicionamento,
diminuindo a perda mineral o que poderia melhorar interacdo quimica dos monémeros
funcionais do sistema adesivo (Cardenas et al.*® 2018). No entanto, ele apenas foi
testado em dentina coronaria e esmalte. Assim, o objetivo do presente estudo foi avaliar
in vitro a influéncia dos diferentes tempos de aplicagéo (7 e 15 segundos) do (AMF)
40% e (AOF) 37% em diferentes consisténcias (gel e liquido) nas propriedades
adesivas da interface radicular.
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2. PROPOSICAO
2.1 PROPOSICAO GERAL

Avaliar in vitro a influéncia do tempo de condicionamento e viscosidade do acido

metafosférico 40% nas propriedades adesivas da interface radicular.

2.2 PROPOSICAQ ESPECIFICA

Avaliar in vitro a influéncia do tempo de condicionamento (7 e 15 seg) e
viscosidade (liquido e gel) do acido metafosférico 40% nas propriedades
adesivas da interface radicular, pelo teste de resisténcia de unido (RU), através
do push-out.

Avaliar in vitro a influéncia do tempo de condicionamento (7 e 15 seg) e
viscosidade (liquido e gel) do acido metafosforico 40% nas propriedades
adesivas da interface radicular, por meio do teste de nanoinfiltracdo (NI), através

de microscopia eletrénica de varredura.

Avaliar in vitro a influéncia do tempo de condicionamento (7 e 15 seg) e
viscosidade (liquido e gel) do acido metafosforico 40% nas propriedades
adesivas da interface radicular, por meio da analise morfolégica da superficie

radicular, através de microscopia eletrénica de varredura.
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3. MATERIAIS E METODOS
3.1 SELECAO DOS DENTES

A realizag&o de toda parte experimental foi previamente aprovada pela Comissao
de Etica em Pesquisa da Universidade Estadual de Ponta Grossa, sob o parecer
1.693.369 (Anexo A).

Setenta e dois dentes pré-molares inferiores humanos higidos obtidos do Banco
de Dentes da Universidade Estadual de Ponta Grossa (UEPG) foram usados para esse
estudo. Previamente ao experimento, os dentes foram limpos com curetas periodontais
(Duflex, SS White, Rio de Janeiro, RJ, Brasil), desinfetados em cloramina 0,5% e

armazenados em agua destilada trocada semanalmente até sua utilizag&o.

Os pré-molares selecionados obedeceram aos seguintes critérios de incluséo:
uniradiculares, auséncia de caries, de dilaceragcdes radiculares, de tratamento
endodoéntico prévio, apice completo, além de um comprimento radicular medido da

jungao cimento - esmalte (JCE) de pelo menos 14 mm (Figura 1).

Pré-molar uniradicular inferior

- — Auséncia de carie

: Auséncia de
’ dilaceragoes radiculares

Comprimento |
radicular de — 5 Auséncia de

tratamento endodontico

| prévio
Apice completo

Figura 1 — Critérios de inclus&do dos pré-molares inferiores humanos.

14 mm —
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3.2 PREPARO DOS DENTES

Para remocdo da porcdo coronaria, os dentes foram seccionados
perpendicularmente em relacdo ao seu longo eixo imediatamente abaixo da juncéo
cemento-esmalte (JCE), com disco diamantado de dupla face montado em uma
maquina de corte Isomet 1000 (Buehler, Lake, Bluff, IL, EUA) a uma velocidade de 300
rotagées por minuto (rpm) sob refrigeracdo com agua, a fim de permitir um adequado

acesso ao conduto radicular.
3.2 TRATAMENTO ENDODONTICO

O esvaziamento dos condutos foi realizado com limas tipo K # 10 (Dentsply
Maillefer, Petropolis, RJ, Brasil) sob irrigagdo com 10ml de solugédo de (NaOCI) 1% para
suspensao da matéria orgénica. A instrumentacdo dos canais foi realizada com limas
tipo K 12 série, sendo o preparo apical realizado até a lima # 40; e, em seguida, até lima
K #55 tipo K 22 série, (Denstply Maillefer, Petropolis, RJ, Brasil), pela técnica de
escalonamento, padronizando-se assim o didametro dos condutos de todos os dentes.
Posteriormente, foi efetuada a neutralizagdo dos canais com 10ml de soro fisiologico,
irrigacéo final com 5ml de solugdo de (EDTA) 17% (Férmula e Agdo, S&do Paulo, SP,
Brasil) durante 3 minutos e irrigagdo final com 10ml de soro fisiolégico. Terminada a
instrumentacéo, os canais foram secos com pontas de papel absorvente (Denstply
Maillefer, Petropolis, RJ, Brasil) e obturados somente os 4 mm apicais por meio do
primeiro passo da Técnica de Condensagao Vertical de Schilder, utilizando cones de
guta-percha aquecidos (Tanari, Manacapuru, AM, Brasil) e cimento obturador a base de
resina epoxica (AH Plus, Denstply Maillefer, Petropolis, RJ, Brasil), o qual foi

manipulado de acordo com as instru¢des do fabricante (Figura 2).

Apods tratamento endodéntico, foram tomadas radiograficas periapicais dos
canais radiculares (Kodak Ultra, Eastman Kodak, NY, EUA) para verificagdo da
completa auséncia de material obturador além dos 4 mm apicais dos canais. Em
seguida, foi realizado um vedamento da entrada dos canais radiculares de todos os
dentes com cimento de lonébmero de vidro convencional (Vitro Fill, DFL, Rio de Janeiro
RJ, Brasil).
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Figura 2 - Sequéncia ilustrativa do tratamento endoddntico. (A) Raiz de pré-molar ilustrando o acesso ao
canal depois da remocdo da coroa; (B) instrumentagdo endoddntica; (C) Irrigagdo com solugdo de
(NaOCl) 1%; (D) Neutralizagdo dos canais com soro fisioldgico; (E) irrigagdo final com solugao de
(EDTA) 17%; (F) Secagem do canal com ponta de papel absorvente; (G) Obturagdo dos 4 mm apicais.

3.3 PREPARO DOS CANAIS RADICULARES

Apds uma semana de armazenamento em umidade relativa em agua destilada a
37 £ 1 °C, foi realizado o preparo dos condutos para posterior cimentagdo do pino
intrarradicular troncocénico translucido Whitepost DC n° 2 (FGM, Produtos
Odontolodgicos, Joinville, SC, Brasil). O preparo dos canais radiculares foi realizado por
um mesmo operador calibrado, com auxilio de brocas de preparos indicadas pelo
fabricante dos pinos, adaptadas em uma turbina de baixa rotacido, para possibilitar a
adaptacgao do pino de fibra de vidro n°® 2 (Figura 3). O comprimento de trabalho foi de 10

mm para todos os dentes, respeitando o limite apical do material obturador de 4 mm. A
cada 5 preparos a broca foi substituida.

A

Figura 3 - (A) Preparo do conduto radicular com broca carbide correspondente ao pino Whitepost DC n° 2
(FGM, Joinville, SC, Brasil).
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3.5 DESENHO EXPERIMENTAL E PROCEDIMENTO ADESIVO

Em seguida, 64 raizes foram aleatoriamente divididas em oito condi¢cdes
experimentais em fungdo das combinagdes das variaveis: Acido [acido ortofosforico
37% (AOF) e acido metafosforico 40% (AMF)]; viscosidade do &cido [(gel (G) e liquido
(L)] e tempo de aplicagao [7 e 15 s] (Figura 4).

64 Raizes 8 Raizes
Resisténcia de unido (RU) Analise morfolégica da
Nanoinfiltragao (NI) superficie

Acido Ortofosférico Acido Metafosférico
37% pH 0,5 40% pH 0,5

Viscosidade Viscosidade Viscosidade Viscosidade
Gel Liquido Gel Liquido

Figura 4 - Fluxograma com a discriminagdo do numero de dentes, condigbes experimentais e testes
realizados.
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Antes de iniciar os procedimentos de cimentacdo, todos os pinos foram
seccionados transversalmente, por meio de um disco diamantado de dupla face (KG
Sorensen, S&o Paulo, SP, Brasil) sob refrigeracdo em agua constante, resultando em
13 mm de comprimento, de uma maneira que 10 mm do pino atingiram o comprimento
de trabalho radicular, e outros 3 mm serviram como um guia para a distancia do
aparelho fotoativador durante os procedimentos de fotoativagcao dos espécimes. Desta
maneira, além de ser padronizada a distancia da fotoativacao, foi possivel verificar o
completo assentamento dos pinos nos condutos preparados (10 mm).

Previamente as cimentagdes, os pinos de fibra de vidro n° 2 foram limpos com
alcool 70% (Tupi, ibaté, SP, Brasil) durante 5 s. Apds o preparo mecéanico, 0os canais
radiculares foram limpos com 10 mL de solugédo de NaOCI 1% (solugdo de Milton -
Asfer, Sdo Caetano do Sul, SP, Brasil), sendo realizada uma irrigagéo final com 10 mL
de agua destilada (Asfer, Sdo Caetano do Sul, SP, Brasil), a seguir, os canais foram
secos durante 3 s de jato de ar e 2 pontas de papel absorvente calibre 80 (Dentsply
Maillefer, Petrépolis, RJ, Brasil). O processo de cimentagdo dos pinos de fibra de vidro
foi realizado de acordo com os diferentes grupos experimentais seguindo as
recomendacgdes do fabricante.

O condicionamento da dentina radicular foi realizado de acordo com a
viscosidade do agente condicionador utilizado (Tabela 1). Para as solugdes liquidas, um
microbrush foi saturado na solugdo acida e quando totalmente encharcado, este foi
passado suavemente sobre todas a superficie do conduto radicular com o intuito de
dispensar a mesma quantidade de liquido em toda a extens&o. Para a viscosidade gel,
este foi dispensado no interior do conduto radicular com o auxilio de uma seringa de
insulina e agulha calibre 1,20 x 40mm (Figura 5). O tempo de aplicagao dos acidos foi
de 7 ou 15 segundos de acordo com o respectivo grupo experimental. Apos
condicionamento, o acido foi abundantemente lavado com agua corrente por 30
segundos, e o conduto foi seco com jato de ar por 5 s e duas pontas de papel
absorvente calibre 40 (Denstply Maillefer, Petropolis, RJ, Brasil).
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-

Figura 5 - Condicionamento acido. (A) Condicionamento com acido ortofosférico; (B) Condicionamento
com acido metafosférico.

Em seguida, um sistema adesivo convencional de dois passos etch-and-rinse
(Ambar, FGM Produtos Odontolégicos, Joinville, SC, Brasil) foi aplicado de acordo com
as instrugdes do fabricante e fotopolimerizado usando um aparelho LED de 1200
mW/cm? de intensidade Radii Call (SDI, Limited, Bayswater, Victoria, Australia)
(Tabela1).
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Tabela 1 - Caracteristicas dos diferentes agentes de condicionamento dentinarios, pH, viscosidade, tempo de
condicionamento, sistema adesivo, composi¢ado e modo de aplicagao.

Sistema adesivo (fabricante)

. Viscosidade / Tempo de -
Acido pH . lote, composig¢ao e modo de
fabricante / lote condicionamento L
aplicagao.
Acido LIQ (Alpha Etch, Ambar (FGM)/ 310315
Ortofosforico Nova DFL, Taquara, Mondmeros metracrilicos MDP
37% (AOF) <05 RJ, Brasil)/ (hidrogenofosfato 10
H30*+ H2P4 14091286 Metacriloiloxidecil),
Ka=7,25 103 fotoiniciadores, coiniciadores,
GEL (Condac estabilizadores, nanoparticulas
FGM, Joinville, SC, de silica e etanol.
7se
Brasil) / 080816 selss
hicid 1. Aplicagdo vigorosa de duas
cido : :
- LIQ (Sigma Aldrich, camadas de adesivo por 20 s
Metafosforico St Louis, EUA) (10 s cada);
40% (AMF
o ) 0.5 2. Suave jato de ar por 10 s;

+ 5.
H30" + PO4
13
Ka = 3,98 x10°

GEL (Sigma
Aldrich, St Louis,
EUA)

3. Fotoativacao por 10 s.
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3.6 CIMENTAGCAO DOS PINOS

O sistema de cimentacao utilizado foi o cimento resinoso adesivo Allcem CORE
(FGM, Joinville, SC, Brasil). Na cimentagdo dos pinos, o cimento resinoso foi inserido
dentro do conduto, com auxilio de uma seringa de insulina 100 U.l/cc. — 13 x 0,45 mm-
26 g 2 (Descarpag®, S&o Paulo, SP, Brasil) e agulha calibre 1,20 x 40 mm (BD
PresicionGlide ™, Curitiba, PR, Brasil). Previamente ao processo de cimentagdo as
agulhas foram seccionadas perpendicularmente ao longo eixo, resultando em 10 mm de
comprimento. Todos os procedimentos de fotoativagdo foram realizados com um
aparelho fotopolimerizador com luz emitida por diodo Radii Plus (SDI Limited; Victoria,
Australia), com uma intensidade de luz de 1200 MW/cm?. Apds os procedimentos de
cimentacdo, todas as raizes foram armazenadas em umidade relativa a 37 + 1 °C

durante uma semana (Figura 6).

D E

Figura 6 - Processo de cimentacéo. (A) Aplicagao do sistema adesivo; (B) Jato de suave jato de ar por 10
segundos para evaporacgao do solvente; (C) Eliminagdo do excesso de adesivo com ponta de papel
absorvente; (D) Aplicacdo do cimento resinoso; (E) Fotoativacao.
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3.7 PREPARO DOS ESPECIMES

As raizes foram seccionadas perpendicularmente em relagdo ao seu longo eixo
com o auxilio de um disco de diamantado (Buehler, Lake Bluff, IL, EUA) montado em
uma maquina de corte Isomet 1000 (Buehler, Lake Bluff, IL, EUA) sob refrigeragcéo a
agua com uma frequéncia de 300 rpm (Figura 7). Seis fatias com espessura de
aproximadamente 1 mm foram obtidas, e suas espessuras verificadas com paquimetro
digital de precisao (Mitutoyo Digimatic Caliper, Suzano, SP, Brasil) (Figura 7). Secgdes
seriadas foram feitas até o aparecimento da guta-percha na regidao apical. A primeira
fatia coronaria de todas as raizes foi descartada, para evitar que o excesso de cimento
resinoso naquela regido pudesse influenciar os resultados. As fatias apicais com guta-
percha também foram descartadas.

Figura 7 - Imagem ilustrativa do corte das fatias. (A) Seccionamento transversal da fatia; (B) Paquimetro
digital de preciséo; (C) llustragdo da fatia indicando a espessura média de 1Tmm + 0,01mm.
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3.8 ANALISE DA RESISTENCIA DE UNIAO (RU) POR TESTE DE PUSH-OUT

Previamente ao ensaio de Push-Out todas as fatias foram fotografadas nos dois
lados, com um aumento de 40X em microscépio Optico (Olympus, Modelo BX 51,
Olympus, Tokio, Japan) para afericdo dos didmetros coronario e apical da area interna
do canal radicular (pino de fibra + cimento resinoso) com o objetivo de calcular a area
adesiva para cada fatia obtida. Esta mensuracéo foi realizada com o auxilio do Software
Imaged (National institute of Health, Bethesda, Maryland, EUA). Em seguida, cada fatia
foi posicionada sobre um dispositivo metalico com uma pequena abertura central, com
sua porgdo mais coronaria posicionada para baixo, de tal forma que a carga exercesse
uma forga compressiva constante no sentido apico-coronal até promover o
deslocamento do pino intrarradicular. As pontas metalicas cilindricas (atuadores)
usadas correspondiam ao didmetro do pino para cada terco analisado.

Para o ensaio mecanico, foi utilizado uma célula de carga de 50 kg a uma
velocidade de 0,5 mm/min até o deslocamento do pino em uma maquina de ensaio
universal (Instron Corp, Canton, MA, EUA) (Figura 8). O valor da carga foi registrado em
Newtons (N) e foi calculado o valor da resisténcia de unido em MPa dividindo o valor da
carga (N) pelo valor da area adesiva (mm?). A area adesiva (SL) foi estimada por meio
da féormula utilizada para calcular o area da superficie lateral de um cone truncado:
SL=m (R + r)[(h? + (R — r)3]*®

Onde:

T = € a constante 3,1416

R = Raio coronario do canal radicular (mm)
r = raio apical do canal radicular (mm)

h = representa a espessura dos corpos-de-prova (mm).
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Figura 8 - Imagem da fatia para fotografias. (A) Fatia com a area adesiva demarcada; (B) Espécime
sendo posicionado com o longo eixo do pino paralelo a ponta ativa do dispositivo para o ensaio de push-
out.

3.9 ANALISE DO PADRAO DE FRATURA

Apos a avaliacdo da RU, o modo de fratura de todos os espécimes foram
avaliados em um microscoépio optico (Olympus, model BX 51, Olympus, Tokio, Japan)

com ampliacédo de 40x. Cada espécime foi analisado e classificados em:
1- Fraturas adesivas entre dentina-cimento resinoso;
2- Fraturas coesiva de pino ou dentina;

3- Fraturas mistas

3.10 ANALISE DA NANOINFILTRACAO (NI)

As fatias obtidas de duas raizes de cada grupo experimental foram usadas para
avaliacdo da nanoinfiltracdo dentro da camada hibrida. As fatias foram submersas em
uma solugdo de nitrato de prata amoniacal 50% (Tay et al. 3" 2002) (Ag NO3NH4 —
Laboratério de quimica inorganica, UEPG, Ponta Grossa, PR, Brasil), permanecendo
por 24 h a 37° C, e posteriormente lavadas em agua destilada por 2 minutos. Em
seguida, os espécimenes foram imersos em uma solugdo reveladora (Kodak -
developer D-76 — Kodak, Brasileira, sdo José dos Campos, SP, Brasil) e expostos a
iluminacao fluorescente direta por 8 h. Apds este tempo, as amostras foram lavadas
abundantemente em agua corrente por 2 min. Em seguida, foram fixadas em uma base

metalica (stub) e polidas sequencialmente com lixas de carbeto de silicio # 600, 1200,
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1500, 2000, 2500 e 4000 sob irrigagao constante. Entre cada granulagao de lixa, foram

imersas em agua destilada por 10 min para remog¢ao de detritos.

Apds o término do polimento, os espécimes foram mantidos em recipientes
contendo silica coloidal por 48 h. Posteriormente, os stubs contendo os espécimes
foram lavados em cuba ultrassénica por 30 min, desidratados em ambiente contendo
silica e cobertos com liga metalica ouro/paladio (MED 010, Balzers Union, Balzers,
Liechtenstein). Quatro pontos das interfaces foram observados por microscépio
eletrdnica de varredura (MEV) no modo de elétrons retroespalhados a 12 kV (VEGA 3
TESCAM, Shimadzu, Toquio, Japao), e posteriormente foram analisadas

quantitativamente com o auxilio do software ImagedJ (National Institute of Health (NIH),
Bethesda, Maryland, EUA) (Figura 9).

Figura 9 - Preparo das amostras para nanoinfiltragdo (NI). (A) Armazenagem de amostras para NlI; (B)
Fatias imersas em uma solugao aquosa de nitrato de prata (pH = 7,0); (C) Apds lavagem dos espécimes,
0s mesmos foram imersos em solugéo reveladora por 8 h sob luz fluorescente; (D) Espécimes fixados em
stubs de aluminio para facilitar o polimento; (E) Espécimes dessecados em silica por 24 h; (F) Espécimes
metalizados para analise da nanoinfiltragdo em MEV.



31

3.11 ANALISE MORFOLOGICA DA SUPERFICIE RADICULAR

Para a analise morfolégica da superficie radicular, as 8 raizes restantes foram
divididas aleatoriamente dentro de cada condigao experimental. Apos o preparo dos
canais radiculares, uma raiz de cada grupo foi condicionada de acordo com as variaveis
experimentais. Apds o condicionamento, todas as raizes foram lavadas por 30 s,
seguido de secagem com jato de ar durante 5 s para remover o excesso de agua. Para
a segao da raiz e consequente exposigao da luz do canal, dois sulcos longitudinais de
orientagdo na superficie radicular externa das raizes foram confeccionados sob
irrigacdo a agua em uma maquina de corte (IsoMet 1000, Buehler Ltd., Lake Bluff, IL,
EUA) com auxilio de um disco diamantado (15 HC-4in, Buehler Ltd., Lake BIuff, IL,
EUA) a 300 rpm, tomando-se o cuidado para ndo atingir o interior dos canais
radiculares. Neste instante, usando um cinzel (instrumento cortante manual), foi
realizado a clivagem longitudinal das raizes, sendo as mesmas divididas em duas

partes, de modo a deixar exposta toda a extensédo do canal radicular.

Em seguida, cada uma das partes das raizes foram fixadas em glutaraldeido
2,5%, em solucédo tampao de cacodilato de sédio 0,1 M com pH 7,4 por 12 h a 4 °C,
seguido de enxague com agua destilada (1 min) e desidratagdo em etanol: 25% (20
min); 50% (20 min); 75% (20 min); 95% (30 min); 100% (60 min) (Kenshima et al. 36
2006).

Todas as amostras foram secas e desidratadas num dessecador durante 12 h e
jateadas com uma liga metalica de ouro/paladio em um evaporador (SCD 050, Balzers,
Schaan, Liechtenstein), fixadas em matrizes metalicas e levadas em microscopia
eletronica de varredura (MEV). Trés fotomicrografias representativas da superficie de
cada terco (coronal, meio, apical) foram realizadas com magnificagdes de 1000X;
2000X e 5000X, usando magnificacdo 5000x para o analise morfolégica da superficie
radicular (Figura 10).
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Figura 10 - Preparo das amostras para analise morfolégica da superficie radicular. (A) Raiz de pré-molar
apos o preparo do conduto; (B) Disco de corte diamantado realizando sulco transversais ao longo da
superficie externa radicular; (C) Apos o corte e tratamento, as raizes foram metalizadas com uma liga de
ouro/paladio; (D) Raizes metalizadas para analise; (E) Microscopio eletrbnico de varredura.

3.12 ANALISE ESTATISTICA

A unidade experimental para todas as propriedades avaliadas foi a raiz; portanto,
todos os valores obtidos para uma unica raiz foram utilizados para fins estatisticos. Os
dados uTBS (MPa) e NL (%) foram submetidos a ANOVA 3 fatores (liquido versus gel;
AOF versus AMF; tempo de aplicag&o) e teste de Tukey com um nivel de significancia
de 5%.
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4. RESULTADOS
4.1 ANALISE DO PADRAO DE FRATURA

Os padrées de fraturas dos espécimes para cada condicdo experimental estédo
presentes na Tabela 2. De um total de 24 fatias avaliadas por cada condi¢ao
experimental, 91 % das falhas foram do tipo adesivas, 8% do tipo mistas e apenas 2%
foram coesivas o para AMF. Para o AOF 88% foram do tipo adesivas e 0 9% foi mista.
Assim, foram observadas um maior numero de falhas adesivas entre dentina-cimento

em todas as condi¢des experimentais.

4.2 ANALISE DE RESISTENCIA DE UNIAO (RU) POR PUSH OUT

Os valores das médias e desvio padrdo de RU para cada condi¢ado experimental
estdo apresentados na tabela 3. O AMF apresentou valores de RU similares ao AOF,
independente do tempo e da viscosidade utilizada (p < 0,001). O incremento do tempo
de aplicagéo dos acidos na dentina radicular aumentou significativamente os valores de
RU (p < 0,001). Para o AMF a viscosidade liquida proporcionou valores similares de

resisténcia de unido independente da variavel tempo.
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Tabela 2 - Numero de espécimes de acordo com o modo de fratura (*)

AOF-LIQ AOF-GEL AMF-LIQ AMF-GEL
7s 15s 7s 15s 7s 15s 7s 15s

22/2/0 2111 23/1/0 18//5/1 20/4/0 21/3/0 24/0/0 22111

(*) Adesiva dentina-cimento / mista / coesiva pino ou dentina.

Tabela 3 - Médias e desvio-padrao de resisténcia de unido (RU) por push-out, (MPa) dos diferentes grupos

experimentais.

AOF-LIQ AMF-GEL AMF-LIQ AOF-GEL
7s 15s 7s 15s 7s 15s 7s 15s

646+16b 10,81*1,2a 6,00 £12b 1049+16a 7,84£20ab 1217+t22a 636+13b 11,76+18a

(*) Letras diferentes indica diferengas estatisticamente significativas ANOVA trés fatores e teste de Tukey; (p < 0.01).
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4.3 ANALISE DE NANOINFILTRACAO (NI)

Os valores da nanoinfiltragao (%) sado apresentados na tabela 4. A utilizagdo do
AOF resultou em maiores valores de NI quando comparado com o AMF (p < 0,001).
Quando foi comparada a viscosidade, independente do tipo de acido utilizado, o acido
liquido apresentou um aumento significativo na deposig&o de nitrato de prata (p < 0,05).
O incremento do tempo de aplicacdo do AOF resultou em um significativo aumento de
NI (p < 0,01).

Imagens ilustrativas da interface de unido radicular podem ser observadas na
figura 11. Uma baixa quantidade de infiltracdo de nitrato de prata foi encontrada ao
longo da interface adesiva dos grupos experimentais condicionados com AMF (Figura
11; E - H) independente do tempo de aplicagdo e da viscosidade utilizada, quando
comparado com o0s grupos experimentais condicionados com AOF. Uma maior
deposicdo de nitrato de prata foi observada quando AOF foi utilizado por um maior
tempo de aplicagao (Figura 11; A - D).



Tabela 4 - Médias e desvio padrao de nanoinfiltracdo (%) para os grupos experimentais.
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AOF-LIQ AOF-GEL AMF-LIQ
7s 15s 7s 15s 7s 15s

AMF-GEL
7s 15s

14,71+16d 2809+10e 1368+1,3c 2504+13f 85656+15a 96+21ab

10,67 +16b,c 11,70£1,6¢C

(*)Letras diferentes indicam diferengas estatisticamente significativas ANOVA trés fatores e teste de Tukey; (p < 0,05).



AOF-LIQ7s

s isow | weisdem |00
wow oy 38 e B )
S50 W A6 k| Dy M0

SEMHAA0RY

e

W DA 135 N B
SO Bk Dapmayr R

AOF-LIQ 15s

CR

e

™ R
’ ;,rﬁa??-rx_v‘w\ .

Wowfw W3 |
SEM M 108 x| Demoreeys 1805

AMEF-LIQ 15s

STHITSINY | WRiS2Pres i
o ey 15 [T Am
SN 108 | Dwmoreys M08

SUMIN 130MY 2 4SS
W b 135 e A
e

37

AOF-GEL 7s AOF-GEL 15s

CR

m '\’“ﬁ.

LM 100X e
W B 1 36 [CT
S I B ks D A9 7

|
STMIE AL WX 1590 ren I

Wow e 130 s am
S W A0 | Dy CACEAT

AMF-GEL 7s

TR 300K
Vi b 135 4
S I B0k Doty BB

Figura 11 - Fotomicrografias representativas obtidas por MEV em modo de elétrons retroespalhados das
interfaces resina-dentina do terco médio radicular dos grupos experimentais (1000X). Os grupos
condicionados com AOF (Figura A, B, C, D) apresentaram uma maior deposi¢do de nitrato de prata (méo
indicadora) ao longo da camada hibrida, quando comparado com os grupos condicionados com AMF (Figura
E, F, G, H). P: pino; CR: cimento resinoso; CA: interface adesiva; (D): dentina.
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4.4 ANALISE MORFOLOGICA DA SUPERFICIE RADICULAR

As imagens representativas da morfologia da superficie radicular podem ser
observadas na (figura 12). Independente da viscosidade e o tipo de acido utilizado, uma
maior abertura dos tubulos dentinarios pode ser observada quando o AOF (figura 12 A
a D) foi utilizado, quando comparado com o AMF (figura 12 E a H). O smear layer foi
eliminado parcialmente quando AOF foi utilizado por 7 s, 0 que pode ser comprovado
pela presencga de detritos na superficie ( asterisco figura 12 C). No entanto a aplicagéo
de AOF por 15 s promoveu uma maior alteragdo superficial (seta figura 12 B ). O AMF
foi capaz de promover a remogao do smear layer sem promover recessdo da dentina
peritubular mineralizada (mé&o indicadora figura 12 E a H), independente do tempo de

aplicagao.
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Figura 12 - Fotomicrografias representativas obtidas por MEV em modo elétrons retroespalhados da
morfologia do terco médio radicular da dentina , dos grupos experimentais, (1000X). A aplicagdo do AOF por
7 s, independente da viscosidade apresentou restos de smear layer na superficie dentinaria (asterisco - C).
Observou-se que o AOF é capaz de remover totalmente o smear layer e ainda promover uma maior alteragéo
superficial especialmente quando aplicado por 15 s (seta - B). Esta maior alteragédo foi acompanhada de uma
perda da continuidade da dentina peritubular (méo indicadora - D), o que n&o foi observado nos grupos
condicionados com AMF (mé&o indicadora imagem E a H), independente do tempo de aplicagéo.
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5. DISCUSSAO

O presente estudo demonstrou que a utilizacdo do AMF na dentina radicular
quando comparado ao AOF apresentou valores de resisténcia de unido similares
independente do tempo de aplicagdo e viscosidade. Adicionalmente, o incremento do
tempo de aplicagdo promoveu maiores mudangas no padréo de condicionamento, junto
com o aumento dos valores de resisténcia de unido para cada tipo de acido do tipo

utilizado.

Estes dados estdo de acordo com os resultados de Cardenas et al.*® e Cardenas
et al.*® os quais demonstraram que quando utilizaram o AMF e AOF com o pH de 0,5, o
maior tempo de aplicagdo promoveu uma melhor resisténcia de unido, porém esses

estudos avaliaram o desempenho do AMF apenas em esmalte e dentina coronaria.

As imagens obtidas por MEV do padrao de condicionamento demostraram que o
incremento do tempo de condicionamento promoveu uma maior abertura dos tubulos
dentinarios junto com uma maior recessao da dentina peritubular mineralizada quando o
AOF foi utilizado independente da viscosidade utilizada. Ja o AMF foi capaz de
promover uma abertura dos tubulos dentinarios e uma efetiva remogao do smear layer
sem promover a recessao da dentina intertubular, independente do tempo e viscosidade

utilizado.

Sabe-se que, o maior tempo de aplicagcdo proporciona uma maior
desmineralizagdo da dentina e, consequentemente, maiores valores de resisténcia de
unido resina-dentina. Isto sugere que o tempo de aplicagdo mais longo é capaz de
promover uma maior dissolugdo do smear layer sobre a superficie da dentina radicular,
produzindo uma adequada difusdo dos monémeros resinosos, permitindo assim, um
melhor embricamento micromecanico (Botelho et al.*® 2017; Reis et al.?” 2013; Reis et
al.>**2008)

No entanto, independente do tempo de aplicagdo, quando o AOF foi utilizado, um
incremento significativo da nanoinfiltracdo foi observado, quando comparado com o
AMF (Figura 11). Sabe-se que com o maior grau de descalcificacdo da dentina, nem
sempre esta acompanhado pela correta formagcdo da camada hibrida (Hashimoto et
al.?® 2000; Perdigao e Lopes*® 2001; Hashimoto et al.*' 2002)
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O excesso de condicionamento acido provoca uma desmineralizagdo mais
profunda na dentina intertubular e peritubular, o0 que ndo é completamente infiltrada

|26 14" avaliaram a

pelos mondmeros resinosos. Hashimoto et a e Hashimoto et a
correlacdo entre a espessura da camada hibrida e resisténcia de unido usando
espéecimes condicionados com AOF em diferentes tempos de aplicagdao. Os resultados
sugerem que quando a dentina € condicionado por mais tempo, zonas mais profundas
de dentina desmineralizada sao encontradas com a formag¢ao de uma zona de dentina
desmineralizada n&do impregnada na parte inferior da camada hibrida. (Hashimoto et

al.?* 2000, Cetinguc et al.*? 2006)

Estas porosidades na parte inferior da camada hibrida deixam uma area de
dentina desmineralizada "descoberta" que pode produzir um “caminho de fuga” na
interface adesiva (Sano et al.®® 1994), o que pode permitir a penetragdo de fluido
através da estrutura dentinaria e interface de unido (Hashimoto et al.?® 2000). Assim,
diferentes grupos de pesquisa vem indicando um menor tempo de condicionamento
para dentes deciduos e permanentes ao usar o AOF sobre a dentina. (Bolanos-
Carmona et al.** 2006; Sanabe et al.** 2009; Osorio et al.*® 2010; Scheffel et al.*’
2013)

Esse aumento da NI ndo é estatisticamente observado para o AMF independente
do tempo de aplicacdo quando avaliado dentro da mesma viscosidade. O AMF
apresenta diferentes caracteristicas do AOF. Possui apenas um ion hidrogénio
disponivel para desprotonacdo em comparagdo com os trés ions de hidrogénio
protonaveis disponiveis no acido ortofosforico, que dao ao acido metafosférico uma
constante especial de ionizagdo do acido (Ka) (3,98x10™"%) em relagdo ao &cido
ortofosférico (7,25x10). Assim, Ka do AMF é considerado mais fraco do que Ka do
AOF, o que contribui para a criagdo de uma camada mais fina de colageno

parcialmente desmineralizada. (Feitosa et al.>*

2013). Adicionalmente, ja foi demostrado
que quando o AMF foi utilizado com pH 0,5, ele é capaz de reduzir em mediou 2 ym de

desmineralizagdo, quando comparado com o AOF. (Cardenas et al.>® 2018)

Quando o condicionamento foi realizado com o AOF, o componente mineral

extra-fibrilar e intra-fibrilar das superficies de dentina sido dissolvidos; isto pode
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aumentar o risco das fibrilas desmineralizadas, desidratar e colapsar durante os
procedimentos de adesao, estabelecendo interagdes quimicas através de ligagcbes de
hidrogénio (El Feninat et al.*® 2001). Assim, um grande esforgo é necessario para que
os co-mondmeros solvatados se difundam em torno das fibrilas e quebrem essas
ligacbdes quimicas para permitir o encapsulamento ideal do sistema adesivo (Marshall et
al.*® 1997, Habelitz et al.*® 2002).

Quando o AMF é utilizado, uma camada mais fina de colageno desmineralizada
é criada, juntamente com a presencga residual de cristais de bruxita e fosfato octacalcio
abaixo desta camada. (Cardenas et al.*® 2018; Feitosa et al.** 2013). A presenca desta
deposigdo de minerais na superficie junto com a menor quantidade de agua presente
dentro das fibrilas de colageno, pode resultar em uma menor retracdo da matriz de
colageno durante a infiltracdo de co-mondmeros, facilitando, assim, a difusdo do
adesivo dentro da dentina desmineralizada (Sauro et al.°* 2010; Tay e Pashley®? 2003),

proporcionando assim uma menor NI.

Além disso, também nao foram observadas diferengas significativas nos valores
de resisténcia de unido quando os acidos foram utilizados em diferentes viscosidades.
Na literatura, ja foi demostrado que a aplicagao de acido fosfoérico na consisténcia gel
ou liquida, ndo apresentaram diferengas significativas quando utilizado em esmalte
(Baharav et al.>® 1988). Por outro lado, Salas et al.?? e Scotti et al.'® demostraram
diferenga significativa nos valores da resisténcia de unido da cimentagdo de pinos
endodonticos em relagdo as viscosidades quando AOF foi utilizado, porém essa
diferenca foi observada apenas no ter¢co apical. Sabe-se que além da importancia da
adequada aplicacdo do acido em gel em todo o conduto, a remogado do agente
condicionador pode interferir com a quimica e a penetragdo do sistema adesivo,
resultando em um ambiente com pH baixo e, consequente inibicdo da polimerizagdo do
sistema adesivo. (Potesta et al.** 2008; Wiliamson H et al.®® 2005). Assim, nos
hipotetizamos que a adequada aplicacdo e remogao dos acidos, independente da
viscosidade utilizada favoreceu a correta remogado da smaer layer e polimerizagao
adequada do sistema adesivo. No entanto, o AMF liquido utilizado apresentou um
incremento significativo nos valores de nanoinfiltragcdo. O que pode ser atribuido ao

aumento na capacidade de penetragcao do acido devido ao seu maior potencial de
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escoamento dentro dos tubulos dentinarios, o que nem sempre é acompanhado pela
adequada impregnacdo do sistema adesivo, gerando uma discrepancia entre
desmineralizagao—infiltragdo. (Reis et al.?” 2013)

Embora o uso do AMF tenha apresentado resultados promissores quando
utilizado em diferentes tempos na dentina radicular, estudos que avaliem a efetividade

ao longo do tempo ainda precisam ser realizados.
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6. CONCLUSAO

E possivel concluir que o uso do acido metafosférico 40% apresentou uma
resisténcia de wunido similar quando comparado ao acido ortofosférico 37%,
independente da viscosidade e tempo de aplicagdo com a grande vantagem de

apresentar uma menor nanoinfiltrag&o.
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