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RESUMO

Objetivo: O objetivo deste estudo in vitro foi avaliar o desempenho de sistemas adesivos
autocondicionantes contendo particulas bioativas de 45S5 aplicado sobre dentina afetada por
carie.

Materiais e métodos: Quarenta e dois molares humanos higidos foram usados, metade foi
submetida a indugdo artificial de carie, seguida de remocao seletiva do tecido cariado. Trés
sistemas adesivos autocondicionantes experimentais foram desenvolvidos: Adesivo controle
experimental (sem vidro — 0%), adesivo contendo 5% (em peso) de vidro 45S5 (4555 5%) e
adesivo contendo 20% (em peso) de vidro 45S5 (4555 20%). Os adesivos foram aplicados na
superficie da dentina e os dentes foram restaurados e cortados. Os corpos de prova obtidos
foram levados a uma maquina de ensaio universal (Instron 3342) para o teste de resisténcia de
unido no periodo de 24h. As interfaces dos corpos de prova fraturados foram observadas em
estereomicroscopio para a obtencdo do modo de fratura. Para o teste de nanoinfiltragdo,
espécimes foram infiltrados com nitrato de prata e a interface foi analisada em Microscopio
Eletronico de Varredura (MEV). Os dados foram submetidos ao teste ANOVA (two-way) e
pos-teste de Holm- Sidak (a=0,05).

Resultados: Houve uma redu¢ao da resisténcia de unido (p=0,03) e aumento da nanoinfiltracao
(p=0,04) do adesivo controle em dentina cariada em compara¢do com a dentina higida. Os
adesivos bioativos nas duas concentragdes ndo apresentaram diferengas estatisticas
significantes na avaliacdo entre a dentina higida e cariada em ambos os testes realizados
(p>0,05). O adesivo com 20% de 45S5 teve a menor resisténcia de unido no grupo higido em
comparagdo aos adesivos controle (p=0,003) e 5% (p=0,02).

Conclusiao: A incorporagdo de particulas de vidro bioativo 4555 em sistemas adesivos
autocondicionantes experimentais na concentra¢do de 5% (wt) ndo prejudica a resisténcia de
unido e ¢ capaz de manter as taxas de nanoinfiltracdo da interface adesiva estaveis em dentina
cariada apds 24 horas.

Palavras-chave: dentina afetada por cérie; vidros bioativos; sistemas adesivos; resisténcia de

unido; nanoinfiltracao
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ABSTRACT

Objective: The objective of this in vitro study was to evaluate the performance of self-etching
adhesive systems containing 45S5 bioactive particles applied to demineralized dentin by caries.
Materials and methods: Forty-two healthy human molars were used, half of which underwent
artificial caries induction, followed by selective removal of carious tissue. Three experimental
self-etching adhesive systems were developed: Experimental control adhesive (without glass -
0%), adhesive containing 5% (by weight) of 45S5 glass (45S5 5%) and adhesive containing
20% (by weight) of 45S5 glass (45S5 20 %). The adhesives were on the dentin surface and the
teeth were restored and cut. The proof tests were taken to bodies of a universal testing machine
(Instron 3342) for the test of bond strength in the period of 24 hours. The interface of the
fractured specimens was observed in a stereomicroscope to obtain the fracture mode. For the
nanoinfiltration test, specimens were infiltrated with silver nitrate and an interface was analyzed
using a Scanning Electron Microscope (SEM). The data were discovered using the ANOVA
test (two-way), post-Holm-Sidak test (o = 0.05).

Results: There was a reduction in bond strength (p = 0.03) and an increase in nanoinfiltration
(p = 0.04) of the control adhesive in carious dentin compared to a healthy dentin. The bioactive
adhesives in the two grades did not show significant statistical differences in the evaluation
between the healthy and decayed dentin in both tests performed (p> 0.05). The adhesive with
20% 45S5 had a lower bond strength in the healthy group compared to the control adhesive (p
=0.003) and 5% (p = 0.02).

Conclusion: An incorporation of 4555 bioactive glass particles in experimental self-etching
adhesive systems at a concentration of 5% (wt) does not impair the bond strength and is capable
of maintaining as stable nano-infiltration rates of the adhesive interface in carious dentin after
24 hours.

Keywords: caries affected dentin; bioactive glass; adhesive systems; bond strength;

nanoleakage
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1- REFERENCIAL TEORICO

A adesdo ao esmalte dental foi avaliada primeiramente por Buonocore em 1955 ao
demonstrar que utilizar &cido fosforico na superficie do esmalte resultou na adesdo da resina
acrilica a esse substrato, fato que deu inicio a Odontologia Adesiva. Assim, desde o surgimento
dos sistemas adesivos, esfor¢os vém sendo empregados para o desenvolvimento de produtos
cada vez mais simples, de facil utilizagdo e menos sensiveis a técnica de adesao.

Inicialmente surgiram os sistemas adesivos convencionais de 3 passos, caracterizados
por: Condicionamento &cido total, Primer e Adesivo. O condicionamento 4cido remove a smear
layer e elimina o contetido mineral da zona superficial. O Primer possui mondmeros hidrofilicos
e solventes que auxiliam na evaporagdo da 4gua presente na dentina e deixam estes monomeros
em contato com as fibrilas de coldgeno dentinarias, uma vez que, apos o condicionamento acido
em dentina, h4 reducdo da energia livre de superficie e, por isso, ocorre essa dificuldade de
interagdo. Dai, ao se polimerizar os mondmeros hidrofilicos, tem-se a forma¢do da camada
hibrida (Bedran- Russo et al., 2017).

O Adesivo propriamente dito possui uma parte hidrofébica compativel com a resina
composta, o qual penetra na superficie preparada pelo primer e se copolimeriza com o0s
monodmeros hidrofilicos, formando as tags resinosas ao penetrarem pelos tiibulos e canaliculos.
Posteriormente, com o apelo comercial pela simplificagdo, incorporou-se o primer ao adesivo,
ficando os dois em apenas um frasco e passando a se chamar convencional de 2 passos (Mufioz
et al., 2013; Alex et al., 2015).

Em seguida, surgiram os adesivos autocondicionantes de 1 ou 2 frascos, caracterizados
pela diminui¢ao de etapas clinicas para sua utilizagdo, ja que ndo requerem uma etapa prévia
de condicionamento do tecido dental por conterem mondmeros acidicos hidrofilicos que agem
como condicionador e “primer” simultaneamente (Van Meerbeek et al., 2011). Neste caso, a
smear layer ndo ¢ dissolvida por completo, mas sim incorporada a interface de unido, que tende
a ser menos espessa que a camada formada ao utilizar a técnica convencional.

Embora a composi¢ao dos sistemas adesivos autocondicionantes contenha mondmeros
funcionais com potencial de adesdo quimica a hidroxiapatita, devido ao seu potencial acidico
baixo, a desmineraliza¢do do esmalte ¢ menor, o que dificulta a formacao de tags resinosos e
embricamento nesse substrato. Assim, sugere-se o condicionamento seletivo do esmalte para
garantir a adesdo nesta técnica (Van Meerbeek et al., 2011; Mc Lean et al., 2015).

Por outro lado, a dentina deve permanecer sem a etapa de condicionamento prévio, pois
esta removeria os fons célcio residuais que permanecem apos aplicagdo dos acidos fracos do

adesivo autocondicionante. Estes ions podem servir como sitios de ligacdo para o
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estabelecimento de uma adesdo quimica adicional as moléculas funcionais presentes nestes
adesivos (Goes et al., 2014; Perdigdo et al., 2014).

J4& os adesivos universais compdem uma categoria recente de sistemas adesivos de
frasco tnico que pode ser utilizada de acordo com a situag@o clinica especifica ou preferéncia
pessoal do operador (Mufioz et al., 2013). Podem ser aplicados tanto pela técnica
autocondicionante (por também possuirem mondmeros acidicos), quanto pela técnica
convencional. Entretanto, na técnica convencional, embora os fabricantes a recomendem, a
adesdao em dentina ¢ negativamente afetada devido a remog¢do dos ions célcio pelo acido,
prejudicando a agdo de mondmeros funcionais como o 10-MDP (Perdigao et al., 2015).

Assim, desde que o conceito de Odontologia Adesiva surgiu, sabe-se que o contato do
agente de condicionamento com o esmalte resulta em uma camada morfologicamente porosa,
com 4rea e energia de superficie aumentadas. Assim, mondmeros em contato com a superficie
sdo atraidos para o interior dessas microporosidades por capilaridade, formando projegdes
resinosas (tags), as quais, apds polimerizagdo, possibilitam unido micromecanica e também
quimica com o esmalte (Van Meerbeek et al., 2011).

Entretanto, a adesdo em dentina ainda ¢é considerada controversa devido a sua
morfologia complexa, em que se tem a degradacdo das fibras coldgenas na camada adesiva
como importante fator que afeta, a longo prazo, a adesdo em dentina. Essa degradagdo pode
ocorrer por uma alta retengdo de solventes na camada hibrida adesiva, tornando o material
suscetivel a hidrolise devido a 4gua presente no local. Além disso, a acdo das
Metaloproteinases, uma classe de enzimas enddgenas de acdo proteolitica de coldgeno que
podem se tornar ativas pelo contato com acidos, ainda que fracos, também figura como fator
importante nesse processo de degradacdo da interface adesiva (Yamauti et al., 2011).

Dessa forma, quando se trata de substrato dentinario afetado por cérie, o qual permanece
na abordagem conservadora de remogao seletiva de tecido cariado, as controvérsias sdo ainda
maiores. RevisOes sistemdticas recentes mostram dentina afetada por carie apresentando
resisténcia de unido e durabilidade menores do que dentina sadia, independente do adesivo
utilizado (Pinna et al., 2015; Ekambaram et al., 2015).

Tal fato pode ser explicado pela presenca de dentina intertubular pouco mineralizada e
porosa (Scholtanus et al., 2010), minerais 4cido-resistentes no interior dos tibulos que
dificultam a infiltragdo dos mondmeros resinosos no interior desse substrato (Spencer et al.,
2004) e matriz de coldgeno desorganizada (Wang et al., 2007), o que resulta em uma dentina
com baixa resisténcia coesiva e que pode contribuir para reduzir os valores de resisténcia de

unido dos sistemas adesivos ¢ aumentar nanoinfiltragdo das restauragoes.
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Apesar destas controvérsias e caracteristicas desfavoraveis da dentina afetada por cérie,
a remogao seletiva de tecido cariado permanece com a vantagem de facilitar a rotina clinica e
preservar ao maximo tecido dentdrio sadio (Felizardo et al., 2018). Esta abordagem
conservadora somente ¢ possivel devido a resposta organica da dentina frente a agressdo da
carie, onde observa-se duas camadas diferentes de lesdo cariosa, passiveis de serem
diferenciadas macroscopicamente pela sua coloracdo e resisténcia ao corte, sdo elas: a camada
de dentina infectada (mais externa) e dentina afetada (mais interna).

Microscopicamente, a camada de dentina infectada apresenta extensa desmineralizagao,
fibrilas de coldgeno desnaturadas e auséncia de prolongamentos odontoblésticos viaveis, sendo,
consequentemente, ndo passivel de remineralizacdo (Aratjo et al., 2010). J4 a camada
subsequente de dentina afetada caracteriza-se por desmineralizagdo moderada, fibrilas de
colageno sadias e presenca de prolongamentos odontoblasticos viaveis, sendo biologicamente
recuperavel (FDI World Dental Federation, 2017).

O método mais comumente utilizado clinicamente para remog¢do seletiva de tecido
cariado consiste na utilizagdo de pontas diamantadas sob refrigeracdo para remog¢ao de esmalte
e principalmente brocas multilaminadas de baixa rota¢do e/ou curetas dentinarias manuais em
dentina. O limite do tratamento ¢ a remocao de todo tecido amolecido, restando apenas a dentina
afetada, que apesar de muitas vezes estar escurecida, possui consisténcia mais firme e ndo se
destaca com facilidade (Schwendicke et al., 2018).

Entretanto, em alguns estudos laboratoriais (Zanchia et al., 2010; Ricci et al., 2014) tem
se empregado metodologia de remogao parcial de tecido cariado executada manualmente com
lixas de carbeto de silicio imidas de granulacdo #400 e #600, a fim de conseguir uma camada
de dentina plana e uniforme com smear layer padronizada. O limite de remocao ¢ definido por
meio de inspecdo visual e tatil com cureta dentinaria, considerando a resisténcia do tecido ao
corte.

A abordagem de tratamento conservador da cérie tem sido muito utilizada e vem
apresentando bons resultados no tratamento de lesdes cariosas profundas, onde o risco de
exposi¢ao pulpar ¢ grande (Innes, 2016; Felizardo et al., 2018). Todavia, em razdo das duvidas
a respeito da influencia da dentina afetada por carie sobre o sucesso do procedimento
restaurador, ¢ necessario desenvolver novos materiais que compensem as limitagcdes adesivas
que esse substrato apresenta e tenham capacidade de formagdo de dentina reparadora e
manuten¢do da vitalidade pulpar.

Neste contexto, nos Ultimos anos biomateriais vem sendo introduzidos aos poucos em

diversos campos da Odontologia e os vidros bioativos tem chamado atencdo devido a
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capacidade de formagdo da hidroxiapatita carbonatada (Sauro et al., 2012[b]), por meio da
inducdo da deposicao de minerais como Ca/P na interface adesiva mediante fluidos corporais e
saliva (Sauro et al., 2015; Carvalho et al., 2016[a]). A incorporagdo de particulas de vidro
bioativo poderia entdo compensar a degradacdo dos componentes poliméricos (Osorio et al.,
2012) e, através da exposicdo destas particulas na camada de adesivo, estas induziriam a
deposicdo de minerais a fim de proteger as fibrilas colagenas expostas dos agentes de
degradacao.

Ha evidéncias também da inibi¢ao de crescimento bacteriano (Carvalho et al., 2016[b];
Lindfors et al., 2017) e da a¢do enzimatica das metaloproteinases (Ozorio et al., 2012; Sauro et
al., 2012[a]), devido ao aumento de pH ocasionado pela alta liberacdo ionica (Tezvergil-
Mutluay et al., 2014; Delihta et al., 2017). A presenga de particulas de minerais funcionaria,
ainda, como um elo com monomeros funcionais, como 10-MDP, dos materiais adesivos
(Carvalho et al., 2015).

A maioria dos vidros bioativos sdo feitos de uma mistura de calcio, fosfato e silica,
sendo um deles, o 45S5, que reage com fluidos corporais, produzindo precipitacio de
hidroxiapatita e remineralizacdo de dentina e esmalte com deposi¢cdo de minerais (Bakry et al.,
2014; Carvalho et al., 2017). Atualmente, varios autores propdem a utilizacdo do 45S5 em
sistemas adesivos ou etapas pré-adesivas e sua capacidade bioativa estd consagrada na literatura

(Sauro et al., 2012[c], Leitune et al., 2013; Bauer et al., 2019).
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RESUMO

Objetivo: Avaliar o desempenho de um sistema adesivo autocondicionante contendo particulas
bioativas aplicado sobre dentina afetada por carie.

Materiais e Métodos: Quarenta e dois molares humanos higidos foram usados. A superficie
dentindria foi exposta e metade dos espécimes foram submetidos a inducdo artificial de cérie,
seguida de remog¢do parcial do tecido cariado. Trés sistemas adesivos autocondicionantes
experimentais foram desenvolvidos: Adesivo controle experimental (sem vidro — 0%), adesivo
contendo 5% (em peso) de vidro 45S5 (45S5 5%) e adesivo contendo 20% (em peso) de vidro
45S5 (45S5 20%). Os adesivos foram aplicados na superficie da dentina e os dentes foram
restaurados e cortados. Os corpos de prova obtidos foram levados a uma méquina de ensaio
universal (Instron 3342) para o teste de resisténcia de unido no periodo de 24h. As interfaces
dos corpos de prova fraturados foram observadas em estereomicroscopio para a obtengdo do
modo de fratura. Para o teste de nanoinfiltragdo, espécimes foram infiltrados com nitrato de
prata e a interface foi analisada em Microscopio Eletronico de Varredura (MEV). Os dados
foram submetidos ao teste ANOVA (two-way) e pos-teste de Holm- Sidak (a=0,05).
Resultados: Os adesivos bioativos nas concentragdes de 5% e 20% ndo apresentaram
diferencas estatisticas significantes na comparagdo entre a dentina higida e cariada nos dois
testes realizados (p>0,05). O adesivo com 20% de 45S5 teve a menor resisténcia de unido no
grupo higido em comparagdo aos adesivos controle (p=0,003) e 5% (p=0,02). O adesivo sem
particulas de vidro apresentou maior nanoinfiltracdo (0,04) e menor resisténcia de unido
(p=0,03) no grupo cariado. Conclusao: A incorporagdo de particulas bioativas pode ser uma
alternativa vidvel para manter a integridade da interface e diminuir a nanoinfiltragdo em dentina

afetada por carie.

Palavras-chave: dentina afetada por cérie; vidros bioativos; sistemas adesivos; resisténcia de

unido; nanoinfiltracao
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1. INTRODUCAO

A carie dentaria ¢ uma doencga bucal de etiologia multifatorial e agucar-dependente que
gera danos nos tecidos duros dentais em nivel de esmalte, dentina e/ou cemento (Kidd, 2005).
Esses danos sdo causados pela perda progressiva de minerais dos dentes em decorréncia da
glicolise de carboidratos fermentaveis por bactérias acidogénicas que colonizam o meio bucal,
culminando em cavitagdes dos tecidos duros dentais e necessidade de tratamento restaurador
(Urquhart et al., 2018).

Todavia, o tratamento de lesdes profundas de carie ainda ¢ um grande desafio clinico
devido ao grande risco de exposicao pulpar quando empregado o método de remocao total de
carie (Bjorndal et al., 2010). Na busca de um método mais conservador de tratamento dessa
doenga, foi proposta a abordagem de remocao seletiva de tecido cariado associada a materiais
restauradores visando manutengdo da integridade pulpar (Schwendicke et al., 2016).

Entretanto, duvidas tém sido levantadas a respeito de procedimentos restauradores em
substrato dentindrio afetado por cérie, principalmente pelos baixos valores de resisténcia de
unido encontrados em alguns estudos (Zanchia et al., 2010; Pinna et al., 2015). Isto ¢ devido
principalmente a falha no vedamento marginal das restauragcdes em decorréncia da degradagao
da camada adesiva, a qual também acontece em dentina sadia e pode se dar pela acdo de
metaloproteinases (MMP’s) sobre a matriz organica dentindria (coldgeno) e degradacao
hidrolitica dos componentes poliméricos do adesivo (Sauro & Pashley, 2016).

Tais eventos de degradacdo da camada adesiva podem ser ainda mais intensos em
dentina cariada, principalmente em razao das caracteristicas que este substrato possui, como
presenca de maior umidade (Abuna et al., 2016), matriz de coldgeno desorganizada (Wang et
al., 2007), dentina intertubular pouco mineralizada e porosa (Scholtanus et al., 2010), bem como
a presenca de minerais acido resistentes no interior dos tibulos dentindrios que dificultam a
penetragdo do adesivo (Spencer et al., 2004). Além disso, o pH mais 4cido do meio dentinério
desmineralizado também pode gerar maior atividade de enzimas colagenoliticas presentes na
dentina (Tjaderhane et al., 2013[b]).

Com o objetivo de evitar a degradacdo da camada hibrida, novos materiais e técnicas
tém sido pesquisados ao longo dos anos, dentre eles, a utilizagdo de vidros bioativos
incorporados a sistemas adesivos (Sauro et al., 2012[b]; Profeta et al., 2013; Taubdck et al.,
2014; Carneiro et al., 2018; Schwendicke et al., 2019) ou aplicados no substrato dentario em
etapas pré-adesivas (Leal et al., 2017). Um dos vidros bioativos mais estudados para esta

finalidade € 0 45S5 (Sauro et al., 2012 [a];2012[b]; Bauer et al., 2019). Sabe-se que ele ¢ capaz
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de interagir com os tecidos dentais através da inducdo de deposicdo de minerais como
Ca?'/PO4*" de forma rapida na interface adesiva, com capacidade de formar apatita mediante
fluidos corporais (Delihta et al., 2017).

A incorporagdo de particulas de vidros bioativos poderia, entdo, compensar a
degradac¢do dos componentes poliméricos do adesivo (Rizk et al., 2017), induzindo a deposi¢ao
de minerais nos espagos interfibrilares e protegendo o coldgeno exposto. Além disso, poderia
também promover uma maior remineralizagdo da dentina afetada por carie antes mesmo da
degradacdo polimérica se iniciar, tendo-se o efeito terapéutico de recuperagdo das propriedades
mecanicas do tecido dentinario residual (Profeta et al., 2013; Carvalho et al., 2015).

Além disso, tem sido demostrado que o vidro 45S5 impregnado na dentina pode inibir
o crescimento bacteriano devido sua capacidade de aumentar o pH do meio rapidamente, o qual
afeta a integridade da membrana celular bacteriana (Bauer et al., 2019). Adicionalmente, esta
classe de biomateriais pode diminuir a atividade das MMPs, reduzindo a degradacdo de
colageno por essas enzimas (Sauro et al., 2012[a]; Tezvergil-Mutluay et al., 2017), além de
produzir precipitados que podem ocupar os espagos deixados pela degradacdo hidrolitica da
rede de polimero, o que poderia melhorar o vedamento marginal da restauracdo ao evitar
nanoinfiltragdo da camada adesiva.

Na busca de tratamentos restauradores mais eficientes e duradouros os vidros bioativos
tém figurado como materiais promissores. De fato, a literatura tem demostrado efeitos positivos
da aplicacdo de vidros bioativos na promog¢ao de maior longevidade da interface adesiva em
dentina cariada quando foram jateados (Leal et al., 2017), utilizados como suspensdes, ou
aplicados em p6 (Palomino et al., 2019). No entanto, isso vai de encontro a necessidade da
simplificacdo da técnica adesiva, sendo importante a incorporacdo de particulas bioativas a
composi¢ao de sistemas adesivos e avaliacdo do seu desempenho em dentina cariada.

Portanto, o objetivo deste estudo foi avaliar o desempenho de um sistema adesivo
autocondicionante contendo particulas bioativas em diferentes concentragdes aplicados sobre
dentina afetada por cérie. A hipotese nula deste estudo consistiu em afirmar que vidros bioativos
incorporados a sistemas adesivos ndo interferem na resisténcia de unido e nanoinfiltracdo de

restauragoes realizadas em dentina afetada por carie.
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2. MATERIAIS E METODOS

2.1 Selecdo e Preparo dos dentes.

Quarenta e dois molares humanos foram selecionados para o presente trabalho,
aprovado pelo Comité de Etica em Pesquisa da Universidade Federal do Maranhéo (parecer n°
4.043.629). Os dentes foram higienizados em &agua corrente sem utilizagdo de solugdes
desinfectantes e armazenados em agua destilada a 37°C, a qual foi trocada semanalmente até a
sua utilizagao.

Superficies dentindrias planas em todos os dentes do estudo foram criadas apds a
remocdo do esmalte oclusal com um disco diamantado de baixa velocidade (Isomet 1000 —
Buheler, Illinois, EUA) sob irriga¢do. A dentina exposta e livre de esmalte foi polida com lixa
de carbeto de silicio de granulacdo #600 (BOSCH, Gerlingen, GER) por 10 segundos para
padronizagdo da camada de smear layer (Gou et al., 2018). As superficies de dentina foram
examinadas em um microscopio optico com aumento de 40x para confirmagdo da auséncia de

esmalte.

2.2 Desenho experimental

Os dentes foram distribuidos por meio de sorteio eletronico em 6 grupos experimentais
(n="7) de acordo com as varidveis: tipo de substrato (dentina higida e dentina afetada por carie)
e sistema adesivo autocondicionante experimental contendo vidro bioativo 45S5 (5% e 20%
wt) e adesivo sem vidro, servindo como controle. Os frascos dos adesivos foram identificados
por codigos desconhecidos pelo operador. A Tabela 1 fornece informagdes detalhadas sobre os

adesivos utilizados e suas composicdes.

2.3 Preparo dos adesivos

Sistemas adesivos autocondicionantes experimentais em diferentes concentragdes (5%
e 20% em peso) de particulas ndo silanizadas do vidro bioativo 45S5 foram adicionadas a
por¢do hidrofobica (bond) dos materiais. Um primer 4cido (pH + 1,5) da mesma composi¢ado
foi utilizado para todos os adesivos.

Os sistemas adesivos foram preparados através da mistura de um blend de mondmeros
com o auxilio de um agitador magnético em ambiente com temperatura e umidade controlada.
Apo6s a incorporacdo dos vidros bioativos, os materiais foram centrifugados (SpeedMixer,
FlackTek, Carolina do Sul, EUA) para homogeneizagdo completa dos materiais. Um adesivo

experimental sem particulas (controle experimental) também foi formulado.
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Tabela 1 — Composic¢ao basica dos adesivos utilizados

Adesivo Mondmeros (%) Solvente (%) Carga (%)
Primer: GDMA-P, UDMA, HEMA,
TEGDMA, etanol, agua. Particulas de biovidro
Adesivo Bioativo Adesivo: UDMA, Bis-GMA, HEMA, 4585
5% - 45S5 GDMA, TEGDMA, Bis-EMA, Etanol (20%) (Tamanho médio das
20% - 45S5 DMAEMA, CQ. particulas = 4,0 pm)

Primer: GDMA-P, UDMA, HEMA,

Adesivo controle TEGDMA, etanol, agua.
experimental Adesivo: Bis-GMA, HEMA, GDMA Etanol (20%)
(Sem Carga — 0%) TEGDMA, Bis-EMA, UDMA,
DMAEMA, CQ.

* Bis-GMA: bisfenol glicidil metacrilato; HEMA: 2- hidroxietil metacrilato; BIS-EMA: Bisfenol A/etileno glicol
/dimetacrilato de metila; TEGDMA.: trietileno glicol dimetactrilato;, GDMA: glicerol dimetacrilato; GDMA-P:
1,3-dimetacrilato de glicerol fosfato; DMAEMA: 2- dimetilaminoetil dimetacrilato; CQ: canforoquinona

2.4 Inducado artificial de carie

Previamente a inducdo da lesdo de cérie artificial, os dentes foram impermeabilizados
com uma camada de adesivo epoxi (Araldite, Ciba Especialidades Quimicas Ltda., Sdo Paulo,
Brasil) e outra de esmalte acido resistente (Colorama, CEIL Com. Exp. Ind. Ltda, Sdo Paulo,
Brasil), deixando a superficie dentindria oclusal exposta. Em seguida, foram suspensos com
auxilio de um fio ortoddntico em um béquer contendo uma solugdo cariogénica composta por
3,7 g de BHI caldo (Brain Heart 16 Infusion, Becton Dickinson and Company, Sparks, MD,
EUA), 2 g de sacarose (Sigma-Aldrich, Saint Louis, Missouri, EUA), 1g de glicose (Sigma-
Aldrich, Saint Louis, Missouri, EUA) e 0,5 g de extrato de levedura (Sigma-Aldrich, Saint
Louis, Missouri, EUA) para cada 100 mL de 4gua destilada.

A solugdo foi entdo esterilizada (autoclave por 20 minutos a 121 °C) previamente a
inoculagdo de 2% de cepas de Streptococcus mutans ATCC 25175 (Instituto Nacional de
Controle de Qualidade em Satde - Fiocruz, RJ, Brasil) (108 UFC/mL). Os dentes suspensos no
meio cariogénico foram incubados a 37°C em jarra de microaerofilia por 14 dias. Durante esse
periodo, a solugdo cariogénica foi substituida a cada 48 horas, porém sem a inocula¢do de novos
microrganismos. O biofilme foi removido com gaze e os dentes abundantemente lavados em
agua deionizada, possibilitando a constatacdo de uma superficie de dentina escurecida e

amolecida ao toque com sonda exploradora (Sanabe, Costa e Hebling, 2011; Leal et al., 2017).
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2.5 Remocdo seletiva de tecido cariado

A remocdo do tecido cariado foi baseada no principio da eliminagdo da camada de
dentina infectada e ndo passivel de remineralizacdo e preservagdo de dentina que mesmo
afetada por carie, € passivel de reparo. Para isso, a remogao foi feita manualmente com lixas de
carbeto de silicio umidas de granulagao #400 e #600, com limite de remocao definido por meio
de inspecao visual e tatil com cureta dentindria, considerando a resisténcia do tecido ao corte.
Estudos similares prévios (Arrais et al., 2004, Zanchia et al., 2010) também empregaram esta
metodologia a fim de conseguir uma camada de dentina plana e uniforme com smear layer

padronizada. Caracteristicas da superficie tratada podem ser observadas na figura 1.

Figura 1: Imagens representativas do processo de indugao artificial de cérie e remogao seletiva
de tecido cariado. A: Superficie dental higida; B: Superficie dental apds indug¢do artificial de
carie; C: Superficie dental apds remogao seletiva de carie; D: Unidade dental ap6s remocao de
esmalte lateral.

2.6 Procedimento restaurador adesivo

Para os procedimentos adesivos em todos os dentes (higidos e submetidos a inducao de
carie), foi feita a limpeza e secagem da superficie dentindria para a aplicagdo do primer
autocondicionante de forma ativa por 20 segundos, com posterior uso de um leve jato de ar
durante 15 s a uma distancia de 20 cm. Em seguida, foi realizada a aplicacdo do adesivo (20s)
seguida de fotoativagdo com o aparelho Valo Led (Ultradent, Indaiatuba, Sdo Paulo, Brasil)
com intensidade de 1000mW/cm? durante 20 segundos.

Ap0s a aplicacdo do adesivo, foram confeccionadas restauragcdes com resina composta
(Llis FGM, Joinville, Santa Catarina, Brasil) com aproximadamente 6,0 mm de altura, em trés
incrementos de 2mm. Cada incremento de resina foi fotoativado por 40 s com o mesmo
fotopolimerizador utilizado no processo de aplicagdo dos adesivos. As unidades experimentais
foram em seguida armazenadas a 37°C por 24 h em solugdo de fluido corporal humano

simulado (SBF) (ISO 23317:2012, Kokubo e Takadama, 2006).
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2.7 Obtencdo dos corpos de provas

Cada dente foi fixado com cera pegajosa a um dispositivo da maquina de corte
(ISOMET 1000 — Buehler, Illinois, EUA) com a interface de unido perpendicular ao disco de
corte. Foram realizadas duas sequéncias de cortes longitudinais e perpendiculares entre si para
obtencdo de espécimes com formato de “palitos” e com area de sec¢do retangular de 0,8+ 0,1
mm?. O nimero de palitos perdidos prematuramente durante o preparo dos espécimes foi

anotado.

2.8 Teste de resisténcia de unido a microtracdo

Cada espécime teve sua interface adesiva mensurada com um paquimetro digital de
precisdo 0,001 mm (Mitutoyo Corp., Kanagawa, Japao). O espécime foi, entdo, fixado com cola
de cianoacrilato em gel (BSI, Wealden, East Sussex, Reino Unido) em uma garra para
microtracdo (Odeme Dental, SC, Brasil). Esta garra foi acoplada a uma maquina de ensaios
universal (Instron 3342, Cantom, EUA), de maneira que as tensdes de tracdo ocorriam
perpendicularmente a interface de unido.

Os ensaios foram realizados a uma velocidade de 1 mm/min até a ruptura de cada
espécime e os resultados expressos em Newton (N) e convertidos em MPa. A analise dos
espécimes fraturados foi realizada em estereomicroscopio (40X) e classificada nos seguintes
padrdes: 1) coesiva de dentina; 2) coesiva de resina composta; 3) adesiva/mista na interface.
Dois espécimes de cada grupo foram avaliados em Microscopio Eletronico de Varredura
(Hitachi, modelo TM3000, Japao) nos aumentos de x100 e x1000 para avaliagdo do

comportamento das interfaces fraturadas.

2.9 Teste para avaliacdo da nanoinfiltracdo

Cada dente cortado forneceu um palito para o teste de nanoinfiltracdo. Esses palitos
foram imersos em solucdo amoniacal de nitrato de prata a 50% em peso por 24 h em ambiente
protegido da luz. Entdo, os espécimes foram lavados em agua destilada e armazenados em
solucdo reveladora (Kodak, Rochester, Nova York, EUA) sob luz fluorescente por 8 h para que

existisse reducdo dos ions de prata ao longo das microporosidades na interface de unido.

Em seguida, os espécimes foram sequencialmente polidos com lixas de carbeto de silicio
de granulacdo decrescente #600, #800, #1200, #1500, #2000, #2500. #3000 e #4000 (BOSCH,
Gerlingen, Alemanha) e pastas diamantadas em ordem decrescente de granulagdo 1 um e 0,5
um (Ultradent Products, Salt Lake City, USA) e escova de pelo de cabra (American Burrs,

Palhoga, SC). Apos limpeza e secagem, os espécimes foram levados a um microscopio
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eletronico de varredura (Hitachi, modelo TM3030, Japao) para analise dos niveis de penetracao
de prata na interface adesiva.

O percentual de prata foi medido nos seguintes pontos: [1] a primeira imagem no centro
do feixe (Hass et al., 2013), [2] a segunda imagem a 0,3 mm a direita do centro e [3] a terceira
imagem a esquerda de 0,3 mm do centro. O Software Image J foi usado para determinar o
percentual de prata no interior do adesivo e na camada hibrida em cada espécime, sendo o

resultado expresso em pixels e convertido em porcentagem (Schneider et al., 2012).

2.10 Andlise estatistica

A anélise estatistica foi realizada utilizando o software SigmaPlot (SigmaPlot 13.0,
Systat Software Inc., San Jose, Califérnia, EUA). Todos os dados foram submetidos ao teste de
normalidade de Shapiro-Wilk (0=0,05) e a distribuicdo normal dos dados foi confirmada em
todas as avaliacdes. Um poder do teste de 80% foi selecionado para todas as andlises.

A média dos valores de resisténcia de unido (WTBS) e nanoinfiltragdo (NI) obtidos do
mesmo dente foi realizada para fins estatisticos de modo que a unidade experimental neste
estudo foi o dente (n=7). Apds a confirmagao da distribui¢do normal, os dados de uTBS (MPa)
e NI (%) foram analisados separadamente usando o teste ANOVA two-way (substrato x sistema
adesivo), com pos-teste de Holm-Sidak (a=0,05). Adicionalmente, os dados de distribui¢cdo de

fraturas e numero de palitos perdidos foram apresentados de forma descritiva.

3. RESULTADOS

3.1 Avaliacdo da Resisténcia de unido a microtracdo (uTBS)

Os resultados de resisténcia de unido estdo apresentados na Tabela 2. A analise de
varidncia demonstrou uma interagao significante entre os fatores principais (p < 0,001). Houve
uma reducdo estatisticamente significante dos valores de resisténcia de unido do sistema
adesivo controle em dentina cariada, quando comparado com dentina higida (p = 0,03). Os
sistemas adesivos contendo 5% e 20% de vidro 45S5 apresentaram valores similares nos
diferentes substratos (p> 0,05). O adesivo com 20% de 45S5 teve a menor resisténcia de unido
do grupo higido em comparagao aos adesivos controle (p=0,003) e 5% (p=0,02). Os valores de
resisténcia de unido dos sistemas adesivos em dentina cariada foram similares em entre si (p>

0,05).
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Tabela 2 - Média e desvio-padrdo dos valores de resisténcia de unido a microtragao (MPa) dos
sistemas adesivos avaliados (n=7).

Resisténcia de unido (MPa)

Controle (0%) 5% 20%
Dentina higida 35,83 +11,03Aa 32,69 + 10,59Aa 20,83 +5,26Ab
Dentina cariada 26,79 +£9,04Ba 29,23 £ 5,58Aa 26,69 + 6,24Aa

*Letras maiusculas diferentes indicam diferengas estatisticas na mesma coluna (p < 0,05).
**Letras minusculas diferentes indicam diferengas estatisticas na mesma linha (p < 0,05).

A distribuicao dos padrdes de fraturas (%) dos espécimes e nimeros de palitos perdidos
prematuramente durante o preparo dos corpos de prova em todas as condi¢des avaliadas estd

representada na figura 2. Em todos os grupos, as fraturas do tipo adesiva/mista foi

predominante.
Adesiva/Mista Coesiva Dentina Coesiva Resina
100% 4% (2) 5% (3) 4% (2) 2% (1) 3% (2) TR
6% (3) o 96% (50) 98% (46) 97% (71)
90%
90% (47)
87% (52)
80%
70%
60%
50%
40%
30%
20%
10% PP: 33 PP: 35 PP: 64 PP: 60 PP: 25 PP: 66
0%
Controle 4585 (5%) 4585 (20%) Controle 45S5 (5%) 4585 (20%)
Higida Cariada

Figura 2. Numero (%) de palitos de acordo com o modo de fratura e palitos perdidos

*PP: Palitos perdidos por grupo durante o preparo dos corpos de prova

A analise em MEV da interface adesiva mostrou um padrao de desmineralizagdo da
dentina semelhante entre o adesivo controle e os adesivos experimentais com particulas
bioativas, além de diferencas estruturais da superficie dentinaria de acordo com a sua exposi¢ao
ou ndo a indugdo artificial de carie. Em todos os grupos contendo vidros bioativos foi possivel

observar a presenga das particulas bioativas distribuidas na camada adesiva (Figura 3).
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Figura 2: Imagens representativas dos espécimes fraturados apds o ensaio de resisténcia de
unido (1000x). A: Controle em dentina higida; B: 45S5 5% em dentina higida; C: 45S5 20%
em dentina higida; D: Controle em dentina cariada; E: 45S5 5%; em dentina cariada, F: 45S5
20% em dentina cariada. (DH: dentina higida, DAC: Dentina afetada por carie, A: adesivo, R:
resina, setas brancas: particulas de vidro bioativo).

3.2 Avaliacdo da Nanoinfiltracdo

Os resultados da anélise de nanoinfiltracdo da interface de unido estdo apresentados na
Tabela 3. A ANOVA demonstrou uma interacao significante entre os fatores principais (p <
0,001). Quando o substrato dentinério (higido e afetado por carie) foi comparado, a aplicacao
do adesivo autocondicionante contendo particulas de vidro bioativo 45S5 (5% e 20%) em
dentina cariada resultou em médias de nanoinfiltragdo estatisticamente semelhantes as obtidas
em dentina higida (p > 0,52). O adesivo controle resultou em maiores médias de nanoinfiltragcao
em dentina cariada (P = 0,04). Na Figura 4 pode ser observada um maior depdsito de nitrato de

prata na camada hibrida do adesivo controle na dentina cariada.
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Tabela 3: Média e desvio-padrao dos valores de nanoinfiltragdo apds 24 horas dos sistemas
adesivos avaliados (n=7).

Nanoinfiltracido
Controle 5% 20%
Dentina higida 3,45+ 1,65Aa 2,00 £ 1,28Aa 1,63 +0,50Aa
Dentina Cariada 6,66 + 3,63Bb 1,92 + 1,80Aa 1,33 +0,58Aa

*Letras maiusculas diferentes indicam diferengas estatisticas na mesma coluna (p < 0,05).
**Letras minusculas diferentes indicam diferengas estatisticas na mesma linha (p < 0,05).

CTRLH33 HL D49 x1.0k 100um 5% 122 NL D55 x1.0k 100um 20%7.3H NL D52 x1.0k 100 um

CTRLCT.1 HL D53 x1.0k 100um  5%cC72 HL D61 x1.0k 100um 20%C5.1 HL D60 x1.0k 100pm

Figura 4. Imagens representativas em MEV da nanoinfiltra¢do interfacial dos sistemas adesivos apo6s 24 horas de
armazenamento (magnificagdo: x1000, escala: 100 pm). A: Controle em dentina higida; B: 45S5 5% em dentina
higida; C: 45S5 20% em dentina higida; D: Controle em dentina cariada; E: 45S5 5%; em dentina cariada, F: 4555
20% em dentina cariada (D: dentina, A: adesivo, R: resina, setas brancas: nitrato de prata, asteriscos: particulas de
vidro bioativo).

4. DISCUSSAO

O grande desafio que a adesdo em substrato dentinario representa para a Odontologia
restauradora tem motivado ao longo dos anos uma busca incessante por novos materiais que
visem estabilizar a interface dentina-resina e recuperar as propriedades biomecanicas desse
substrato. Assim, estratégias de adesao com abordagens operatérias com materiais contendo

vidros bioativos tem sido propostas, dentre os quais tem se destacado o vidro 45S5. (Sauro et

al., 2012(a); 2012(b); Bauer et al., 2019).
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Neste contexto, o presente estudo obteve os primeiros resultados relatados em literatura
do comportamento de um sistema adesivo bioativo simplificado em dentina cariada. De acordo
com os resultados do presente trabalho, os sistemas adesivos bioativos apresentaram bons
resultados de resisténcia de unido e uma baixa nanoinfiltragdo em um tecido menos favoravel
a adesao.

A degradacdo da camada adesiva em dentina ¢ um fator intimamente ligado a
degradacdo das fibras coldgenas desprotegidas durante o condicionamento dentindrio, que nao
sdo recobertas totalmente pelo adesivo (Liu et al., 2011). Apesar de os adesivos
autocondicionantes se mostrarem mais resistentes a essa degradagdo por promoverem o
condicionamento e infiltracdo de mondmeros ao mesmo tempo (Sano et al., 1999), o substrato
dentindrio cariado desfavoreceu o processo de adesdo para o adesivo controle analisado neste
estudo, o que foi evidenciado pela redugdo significativa da resisténcia de unido deste adesivo
em dentina cariada em comparacdo a dentina higida e pelo maior nimero de palitos perdidos
durante o corte dos dentes cariados restaurados com este adesivo.

Resultados semelhantes foram encontrados em outros estudos (Zanchia et al., 2010;
Pinna et al., 2015) e podem ser explicados pelo fato de a degradacdo da camada hibrida em
dentina se mostrar ainda mais intensa em substrato dentinério afetado por carie, uma vez que
se trata de um substrato ja desmineralizado, imido e com minerais 4cido-resistentes no limen
dos tibulos que dificultam a infiltracdo dos mondmeros resinosos no interior desse substrato.
Dessa forma, os componentes adesivos ja podem nao estar completamente coesos a dentina,
potencializando essa degradacdo (Abuna et al., 2016). Como consequéncia, hé a exposi¢do das
fibrilas coldgenas, que ficam sujeitas a acdo de MMP’s endogenas da matriz dentinéria
(Tjaderhane et al., 2013[a];2013[b]) levando a deterioracdo da interface resina-dentina em
periodos de tempo relativamente curtos (Carvalho et al., 2012).

Todavia, os adesivos experimentais com vidro 45S5, tanto na concentra¢do de 5%
quanto de 20%, ndo tiveram diferengas estatisticas significantes de desempenho na comparacao
da resisténcia de unido entre o grupo higido e cariado. Apesar desses desafios que o substrato
dentinario afetado por cérie apresenta, as caracteristicas que o vidro 45S5 possui podem ter sido
benéficas para a interface adesiva, uma vez que ele tem a capacidade de liberar ions Ca?* e PO4-
3, promovendo deposi¢do mineral na dentina desmineralizada pela carie e a formagdo de
precursores de hidroxiapatita, quando em contato com fluidos corporais ou solu¢des que
simulem essas condi¢des (Baino, 2018; Delihta et al., 2017).

Os resultados de resisténcia de unido do presente estudo vao ao encontro também da

pesquisa realizada por Schwendicke e colaboradores (2019), que avaliou o efeito de
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remineralizacdo de um adesivo experimental contendo vidro bioativo sobre dentina afetada por
carie, a qual se destacou quanto aos ganhos minerais ¢ de microdureza apds aplicacdo do
adesivo. Assim, hipotetiza-se que independente da concentragdo, a presenca das particulas de
biovidro 45S5 pode ter induzido a remineralizagdo do substrato pela formacao de precursores
de hidroxiapatita e consequentemente contribuido para um melhor estabelecimento da interface
adesiva.

Adicionalmente, outros estudos tem sugerido também que esta classe de biomateriais
pode reduzir a degradagdo de colageno pelas MMPs (Sauro et al., 2012[a]; Tezvergil-Mutluay
et al., 2017), por meio do aumento do pH e pela agregacdo dos ions liberados as MMP’s,
formando complexos (CaP-MMP) com alto peso molecular e baixa mobilidade, reduzindo a
atividade proteolitica dessas enzimas (Makowski e Ramsby, 2004). Além disso, essa
capacidade de elevar o pH do meio pode contribuir também para inibicdo de crescimento
bacteriano (Leal et al., 2017; Bauer et al., 2018). Porém, estudos ao longo do tempo (6 meses
ou | ano) com materiais bioativos em tecido cariado ainda sdo escassos na literatura.

Além das propriedades acima citadas, os vidros bioativos podem atuar como particulas
de carga em sistemas adesivos (Habib et al., 2016). Neste contexto, a incorporagdo de particulas
em materiais resinosos pode aumentar a resisténcia coesiva do material, agindo como
obstaculos dentro da matriz polimérica e evitando a propagacdo de trincas (Lohbauer et al.,
2013). No entanto, a formag¢ao de grandes aglomerados (clusters) de particulas agem como um
sitio de concentracdo de estresse, levando a reducdo das propriedades mecanicas destes
materiais (Sadat et al., 2010). Isso poderia explicar porque o adesivo contendo uma
concentracdo maior de biovidro (20%) promoveu menor desempenho mecanico em dentina
higida, além de ter sido observado também grande perda de palitos durante o processo de
obtencao dos corpos de prova para este adesivo.

Por outro lado, essas particulas bioativas podem ser fundamentais para impedir a
nanoinfiltragdo da interface adesiva. No presente estudo, os sistemas adesivos contendo vidro
4585 nas duas concentragdes estudadas foram capazes de manter as taxas de nanoinfiltragdo no
grupo cariado similares a do grupo higido. Entretanto, o adesivo controle teve aumento
significativo da nanoinfiltragdo no grupo de dentina afetada por carie.

Isso pode ser atribuido a hipotese de que vidros bioativos reduzem a nanoinfiltragdo da
interface adesiva por meio da substitui¢do de dgua por cristais minerais dentro das matrizes de
colageno desprotegidas (Kim et al., 2010, Sauro et al., 2012b). Tais achados corroboram com

os resultados da avaliacdo da resisténcia de unido, evidenciando que os vidros bioativos, devido
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a todas as suas propriedades acima discutidas, suportam e até podem compensar as
caracteristicas desfavoraveis ao processo adesivo que a dentina cariada apresenta.

Os adesivos experimentais bioativos parecem, portanto, ser uma boa alternativa para
melhorar a adesdo em substrato dentindrio afetado por carie. Dessa forma, este estudo sugere
que os vidros bioativos tém acdo terapéutica sobre tecido dentinério, sendo esta agdo mais
evidente em dentina afetada por carie. Embora os resultados sugiram que o adesivo na
concentragdo de 5% de 45S5 tem desempenho mecanico melhor que o adesivo de 45S5 a 20%,
resultados de avaliacdes em longos periodos de armazenamento ainda sdo necessarios.

Tais achados sdo de grande importancia para a Odontologia adesiva, uma vez que apesar
dos grandes avangos dos sistemas adesivos, estes materiais ainda sdo o elo mais fraco das
restauragdes em dentina, principalmente quando realizadas em substrato desmineralizado,
como no caso da dentina cariada. Portanto, a utilizacdo de materiais capazes de promover a
remineralizacdo do tecido dentario e atenuar os fatores que levam a degradacdo da interface de
unido ¢ relevante, visto que a manutenc¢ao da integridade da camada adesiva ¢ imprescindivel
para o vedamento marginal e sucesso das restauragdes, com consequente preservagao da saude

pulpar.

5. RELEVANCIA CLINICA

O desenvolvimento de materiais odontoldgicos capazes de responder a estimulos
externos de forma especifica e controlada (smart materials) ¢ de grande relevancia para a
Odontologia Restauradora ndo somente pela possibilidade de devolver forma e fungdo aos
tecidos dentais, como também por serem capazes de prolongar a vida util das restauragdes
realizadas tanto em dentina sadia quanto cariada. Assim, a presenca das particulas bioativas na
composicdo dos adesivos aqui estudados se mostra uma alternativa promissora para melhorar

adesdo em dentina cariada.
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3- CONSIDERACOES FINAIS

A Odontologia Restauradora tem investido constamente em pesquisas relacionadas ao
desenvolvimento de biomateriais capazes de recuperar tecidos dentais danificados por
processos patologicos, como a carie dental. Dentro deste contexto, este estudo desenvolveu e
avaliou propriedades mecanicas e quimicas de sistemas adesivos experimentais contendo
particulas bioativas em duas diferentes concentragdes aplicados em dentina higida e em dentina
submetida a remocao seletiva de tecido cariado. Por meio dos resultados obtidos nesta pesquisa
foi possivel constatar que a incorporagdo de microparticulas de vidros bioativos em sistemas
adesivos autocondicionantes ¢ capaz de promover a criagdo de interfaces mais resistentes a
degrada¢do em dentina afetada por cérie, com baixo impacto sobre as propriedades mecanicas
do material. No entanto, apesar dos resultados promissores, novas investigacdes in vitro € in
vivo devem ser realizadas para avaliar outras propriedades desses materiais, bem como seu

desempenho clinico.
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