RENATA MARQUES DE MELO

INFLUENCIA DE SISTEMAS ADESIVOS E REGIAO DO DENTE
NA DURABILIDADE DA UNIAO ENTRE DENTINA E PINO DE
FIBRA




RENATA MARQUES DE MELO

INFLUENCIA DE SISTEMAS ADESIVOS E REGIAO DO DENTE NA
DURABILIDADE DA UNIAO ENTRE DENTINA E PINO DE FIBRA

Tese apresentada a Faculdade de Odontologia de S&o José dos Campos,
Universidade Estadual Paulista “Julio de Mesquita Filho”, como parte dos
requisitos para obtengdo do titulo de Doutor pelo Programa de Poés-
Graduacao em Odontologia Restauradora, Especialidade Protese Dentaria.

Orientador Prof. Tit. Marco Anténio Bottino

Sao José dos Campos
2009



Apresentacao grafica e normalizagdo de acordo com: Alvarez S, Coelho
DCAG, Couto RAO, Durante APM. Guia pratico para Normalizacdo de
Trabalhos Académicos da FOSJC. Sao José dos Campos: FOSJC/UNESP;
2008.

Melo, Renata Marques de

Influéncia de sistemas adesivos e da regido do dente na durabilidade da unido
entre dentina e pino de fibra/Renata Marques de Melo_ Sdo José dos
Campos: [s.n.], 2008

133.f.: 1l

Tese (Programa de Pé6s- Graduagao em

Odontologia Restauradora) — Faculdade de Odontologia de SaoJose dos
Campos,Universidade Estadual Paulista “Julio de Mesquita Filho”, 2008
Orientador: Marco Antonio Bottino

1.Sistemas adesivos - 2. Adesdo dentinaria — 3. Dentina do canal radicular - 4.
Grau de conversao. Bottino, Marco Antonio. Il. Universidade Estadual Paulista.
Faculdade de Odontologia de Sao José dos Campos. lll. Titulo.

Catalogagao — Servigo Técncio de Biblioteca e Documentagéo
Faculdade de Odontologia de Sao José dos campos - UNESP

AUTORIZACAO

Autorizo a reproducdo e divulgagao total ou parcial deste trabalho, por
qualquer meio convencional ou eletrdénico, desde que citada a fonte.

Sao José dos Campos, 08/05 /2009
Assinatura :

E-mail: marquesdemelo@gmail.com



BANCA EXAMINADORA

Prof. Tit. Marco Antonio Bottino

Faculdade de Odontologia do Campus de Sao José dos Campos da UNESP.

Prof. Adj. Luiz Felipe Valandro
Faculdade de Odontologia do Campus de Sao José dos Campos da UNESP.

Prof. Assoc. Marcelo Giannini,
Faculdade de Odontologia de Piracicaba da UNICAMP.

Profa. Dra. Marcela Rocha de Oliveira Carrilho
Faculdade de Odontologia da USP

Prof. Dr. Maximiliano Piero Neisser

Faculdade de Odontologia do Campus de Sao José dos Campos da UNESP.

Sao José dos Campos, 08 de maio de 2009.



DEDICATORIA

A Deus. "Porque dEle, para Ele e por meio dEle sdo

todas as coisas. A Ele pois a gléria eternamente. Amém” (Romanos 11:36).



AGRADECIMENTOS ESPECIAIS

Devo a Jesus o provilégio de ter feito este trabalho.
Ele morreu em meu lugar. Deus tornou pecado aquele que ndo conheceu
pecado para que, em Jesus Cristo, eu, que sou pecadora, pudesse ser
considerada justa. Ele curou a cegueira do meu coragdo, concedeu-me fé e
levou-me ao arrependimento. Por seu Espirito, ele fornou-se vivo em meu
coragdo mediante a fé e, aos poucos, estd incutindo seu cardter em minha
personalidade obstinada. E mais: Jesus Cristo criou o mundo, inclusive a
mim, e mantém este mundo em funcionamento pela manifestagdo do seu
poder. Cada expirar ou inspirar, cada batida de meu coragdo, cada
momento em que vejo e ougo alguma coisa, cada pensamento que me
ocorre, tudo isso eu devo d misericérdia constante e ao poder criativo de
Jesus. Todos os oufros agradecimentos sdo secunddrios e dependem
exclusivamente dele (adaptado de "Um Homem chamado Jesus Cristo"-
Ed. Vida, por John Piper).

Agradeco ao meu amado esposo Cleverson pelo amor,
dedicagdo e paciéncia inesgotdveis. Juntos nds temos visto e
experimentado o Senhor Jesus. Amo vocé.

Agradego muito aos meus queridos pais Fred e Celia
porque com amor me educaram, incutiram em mim o gosto pelo

aprendizado e me proporcionaram todas as condigdes para que este



momento viesse a existir. Também ao meu irmdo Fernando meu amor e
gratiddo, pois dividiu comigo muitos momentos dessa jornada, dando do
seu fempo para me ajudar.

Obrigada das familias Melo e Marinho, que apesar de
distante, sempre estiveram préximas nos seus cuidados. Um
agradecimento especial a minha Tia, Dirce Fernandes de Melo, cuja
carreira e seriedade cientifica sempre me inspiraram. Também aos meus
sogros Cori e Leonor Marinho pelo carinho e pelas oragdes.

Um agradecimento especial ao Professor Titular
Marco Antonio Bottino, meu orientador. “Obrigada por ter se deixado
usar por Deus para me ajudar. Vocé confiou em mim quando eu ainda era
sé uma aluna de iniciagdo cientifica e nunca deixou de levar em
consideragdo as minhas opinides. Mesmo sendo tdo solicitado e importante
pelo seu trabalho, vocé foi sempre gentil e acessivel, me provendo com
todos os recursos para que os nossos trabalhos dessem certo. Por tudo,
muito obrigada”.

Thanks to Professor Wole Soboyejo (The Aerospace
and Mechanical Engineering Department, Princeton University) for
accepting my visit to his laboratory at Princeton University. *“Words
cannot express adeguately my immense gratitude for the financial

support, the words of encouragement and your gentle attention.”



AGRADECIMENTOS

Ao Professor Adj. Luiz Felipe Valandro, pela
mentoria e amizade. "Nossas conversas sempre foram muito frutiferas e
renderam bons trabalhos".

Ao Professor Ivan Balducci pela amizade, paciéncia e
presteza na realizagdo dos tratamentos estatisticos, fundamental para os
nossos trabalhos.

A Professora Sandra Marcia Habitante pela
gentileza no acesso ao banco de dentes da Universidade de Taubaté, onde
coletei a maior parte dos dentes usados no trabalho.

Ao Professor Thomas Duffy e seu aluno Fuming
Jiang (The Department of Geosciences, Princeton University) pela
cortesia na utilizagdo do equipamento Raman em seu laboratério.

A Professora Paulette Spencer e seu aluno Qiang Ye
(The University of Kansas) pela ajuda na utilizagdo do equipamento Raman
em seu laboratdrio e pelas discussdes proveitosas sobre y-Espectroscopia
Raman da interface adesivo-dentina.

Ao Professor Roberto Kawakami Harrop Galvdo
(Divisdo de Engenharia Elerdnica do ITA) pelo processamento digital dos

espectros com tranformadas wavelets.



Aos colegas de pds-graduagdo: Aleska, Anderson,
Celina, Diana, Kaizo, Fernanda, Liliana, Lucas, Guilherme Macedo,
Humberto, Marianna, Paula, Priscilla, Regina, Rodrigo Othavio,
Sandra, Sheila, Silvia Masae e Susana. Um agradecimento especial ao
colega Rodrigo Othavio pela imensa ajuda quando fiquei ausente do pais.
Obrigada também a Fernanda e d Regina, pela amizade e pela ajuda em
tantos momentos.

Aqueles que jd passaram pela pés-graduagdio, mas a
quem devo muito: a 6raziela Galhano pela amizade, ajuda e companhia nos
trabalhos; a Renata Faria, que me ajudou em momentos decisivos,
também abrindo as portas da sua casa para me receber; a Silvia Helena
Barbosa pela parceria nos trabalhos e pelas risadas juntas.

A dois casais maravilhosos que me tratam como filha
e cuja providéncia e amor divinos colocaram em minha vida. "Obrigada
Orcino e Lucia Albuquerque, que desde 1999 tem me amado e cuidado de
mim. Obrigada Samuel e Célia Santos, que me conhecem somente ha dois
anos, mas que tem em seus coragdes um amor como de uma longa
amizade”.

As minhas amigas de oracdo: Lia, Naty, Marcinha,
Eliége, Flaviana e Viviane. Agradego pelo apoio e pela alegria dos

w

momentos juntas. Também, a todos os membros do meu " PG", pelas

oragoes.



Aos Professores José B. Amorim e Antonio Braulino

de Melo Filho pela amizade e pelos sdbios conselhos.

Aos Professores do Departamento de Materiais
Odontolégicos e Protese que muito contribuiram pra minha formagdo. Em
especial, aos docentes Carlos Augusto Pavanelli, Fernando Eidi
Takahashi, Renato Sussumu Nishioka, Estevdo Tomomitsu Kimpara,

Alexandre Luiz Souto Borges e Tarcisio J. de Arruda Paes Junior.

A Faculdade de Odontologia de Sdo José dos
Campos-Unesp, ha pessoa do diretor José Roberto Rodrigues, por
oferecer condi¢ées a relizagdo do meu doutorado.

Ao coordenador da Pds-graduagdo em Odontologia
Restauradora, Clovis Pagani, pela atencdo e disponibilidade.

As secretdrias da pés-graduacdo, Erena, Cidinha,
Rose e Lilian pela ajuda constante e pelos inlimeros lembretes para que
eu ndo perdesse 0s prazos.

A Fundacdo de Amparo & Pesquisa do Estado de
Sdo Paulo (FAPESP) pelo apoio financeiro para este frabalho, e pela
seriedade e eficiéncia. A Coordenacdo de Aperfeicoamento de Pessoal
de Nivel Superior (CAPES) pela concessdo da bolsa de Doutorado

Sanduiche.



SUMARIO

RESUMO ...ttt e e e e e e e e e e e e e e et e e e e e eaaaaeens 12
LISTA DE FIGURAS ...ttt e e e e e e e 13
LISTA DE QUADROS E TABELAS ..o 19
LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS ..o 20
1 INTRODUGAO ..ottt e e e e e e e aaaaaeeas 23
1.1 Relevancia do trabalho ........ccceueiiiiiiiiii e 27
2 REVISAO DA LITERATURA ....oooiiieeee e 28
2.1 SubStrato dentiNArio ........coooi i 28
2.2 SISTEMAS AUESIVOS ..eeiiiiieieiiei ittt e e eeeaeaeeeeas 30
G I o [oESY: To - Wo =T 0 | Ao - USSR 33
2.4 Interface adesivo- dentina: qualidade e longevidade........................ 39
2.5 PoliMerizagao da reSiNa.......cococuiuiiiiiiiiiee e 46
3 PROPOSICAO ..o 50
4  MATERIAL E METODO .....cctiiiiiiiiiieeae et 52
4.1 Prepar0 d0S ESPECIMES ...coovviiiiiiiiiiiiiiieeee e e ee e e e e e e e eeeeee e e eeseeaasana s 55
4.2 Teste de Push-out (Resisténcia de uni@o): .......cccoeeveeeiiiiiiiiiinnnnnnn. 58
4.3 Estudo preliminar de mecéanica da fratura da interface..................... 60
4.4 Microespectroscopia Raman ..........uuueiiiiiiiiieiee e 65
4.4.1 Quantidade de impregnagado da resina .........ccceeeeeeeeeieeeeeeeeeeiiiiiees 65
4.4.2 Duplas ligagdes residuais C=C (Grau de conversao)...........ccccceeeennnn. 70
4.5 Analise coOm MEV @ EDS ......ooooiiiiiiiiie et 73
4.6 Delineamento experimental e andlise estatistica ..........cccceeeeieienenen.n. 73
5 RESULTADOS ... .ottt ettt e e e e e e e e e e e 76
5.1 ReSIStENCIA HE UNIAO ...eeiiiiiiieeeeeeee et 76
5.2 Mecénica da fraturadainterface.......ccccceeeeiiiiiiiiiiiiiiiiiieen 85
5.3 Impregnacao d0 ad@SIVO......ccoiiiiiiiiiiiiiiiiee et 91

5.4 Duplas ligacdes residuais (grau de cONVversao) .........cccceeeeeevvvvnnnnns 100



5.5 Correlacdo Resisténcia de unido/Grau de conversao..................... 103

B DISCUSSAD ..ottt 105
7 CONCLUSAOD ..ottt 116
8 REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS ......c.cooeiveeeeeteeeeeeeeeeeee e, 117
APENDICE A - Resultado do teste T de Student de amostras pareadas para

o grau de converséo do cimento nas diferentes regides...........ccccccevvvnneee. 130

ANEXO A — Certificado de aprovacdo do Comité de Etica em Pesquisa. . 131
ANEXO B - Declaracao do comité de ética em pesquisa da UNITAU sobre

dOACAO dE AENTES. ..uuiiiiiii i ———— 132
AB ST RA CT et e e e e e e e e 133
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RESUMO

Esse estudo avaliou a performance de dois adesivos com condicionamento acido prévio (All-
Bond 2 e One-step Plus - Bisco) e dois sistemas adesivos autocondicionantes (Clearfil SE
Bond- Kuraray e Xeno llI- Dentsply) quanto a resisténcia de unido a dentina coronaria e do
canal radicular, penetracédo do adesivo na dentina desmineralizada e influéncia sobre o grau
de conversdo do cimento resinoso. Também foi determinada, com mecéanica da fratura, a
tenacidade da interface pino/cimento/dentina formada com o adesivo All-Bond 2. O canal
radicular de 80 dentes humanos anteriores superiores foi instrumentado e, em seguida,
preparado com brocas do sistema de pinos FRC Postec (lvoclar). A dentina foi tratada com
um dos sistemas adesivos e o pino foi cimentado com cimento Duo-link (Bisco). Oito grupos
foram formados de acordo com o sistema adesivo € o tempo de armazenagem em saliva
artificial (7 d ou 4 m). Seis secgdes transversais (~1,0 mm) foram obtidas das regides
compreendidas entre 4 mm acima da JEC até 4mm do apice radicular, isto é, dentina
coronaria e do canal radicular. Trés destas seis secc¢des foram submetidas ao teste de push-
out em maquina de ensaio universal Instron (1 mm/min, 50 Kgf). Nas sec¢des restantes
foram avaliados o grau de converséo do cimento e a penetragdo do adesivo na dentina com
u-Espectroscopia Raman. As amostras de tenacidade consistiram de dois hemi-discos de
resina reforgada por fibra (pino) cimentados a duas fatias de dentina da camara pulpar,
formando um sanduiche (espécime Brazil nut). Os resultados do teste Anova 3-fatores de
medida repetida (p<0.05) indicam que, apenas, a “regido” exerceu efeito significante sobre a
resisténcia de unido (MPa). Na porgéo coronaria (4,20 MPa) a resisténcia foi maior que nas
regidbes média (3,45 MPa) e apical (3,26 MPa) (Tukey, 5%). A tenacidade de fratura da
interface cimento-dentina foi maior que a da interface cimento-pino. A penetragdo do adesivo
na dentina foi maior para os sistemas de condicionamento acido e diminuiu em direcdo a
regido média do canal. Quanto ao grau de conversdo (%), todos os fatores influeciaram
significantemente os resultados (Anova 3-fatores, p< 0.05). N&o houve correlagéo
significante entre o grau de conversdo e a resisténcia de unido. A unido entre sistemas
adesivos e dentina coronaria foi superior, tanto do ponto de vista da resisténcia mecanica,
como do grau de conversao do cimento resinoso e da espessura da camada hibrida. A
tenacidade de fratura obtida com o adesivo All-Bond 2 mostrou que a interface mais
resistente é aquela formada entre cimento e dentina. O grau de conversdo também
dependeu do adesivo e do tempo para analise.

Palavras-chaves: Sistemas adesivos. Adesdo dentinaria. Dentina do canal radicular. Grau de
conversao.
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4-META = 4 - metacriloxietil trimelitato anidrido
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1 INTRODUCAO

A introdugdo dos métodos adesivos em dentina do
canal radicular trouxe novos desafios a Odontologia Adesiva. Muitos estudos
feitos em canal radicular sao conclusivos sobre alguns dos fatores
responsaveis pelas limitacbes da técnica adesiva neste ambiente. Por
exemplo, ja se sabe que a configuracdo da cavidade (Bouillaguet et al., ™
2003; Tay et al., '% 2005) e a estrutura da dentina (Mjor; Nordhal,®* 1996)
tornam dificil a sua hibridizacdo. Contudo, os efeitos de certos fatores
extrinsecos, como o tipo de sistema adesivo, ndo foram bem avaliados
ainda.

A configuragdo da cavidade é certamente uma das
variaveis criticas para a hibridizacdo no canal. Feilzer et al.?® (1987)
desenvolveram o conceito de “Fator C” que € a proporcao de superficies de
resina composta aderidas e ndo-aderidas as paredes da cavidade. Quando
h& uma grande quantidade de superficies livres em relagdo as aderidas, o
estresse de contracdo é aliviado pelo escoamento da resina durante a
polimerizacdo. Embora o fator C varie de um a cinco em restauragdes
intracoronarias, pode exceder a duzentos quando da cimentagéo de pinos no
ambiente tridimensional do canal radicular (Bouillaguet et al.,™ 2003).

Um outro problema do canal é a estrutura da dentina.
Normalmente, os tubulos dentinarios na raiz sdo mais retilineos, menos
divergentes e em menor quantidade em relacdo & coroa (Ferrari et al.,*
2000; Mannocci et al.,* 2004). Isso ocorre principalmente nas porgdes mais

apicais do canal (Mjor et al.,®” 2001), onde o acesso também é um entrave a
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hibridizacdo. Além disso, variagdes da dentina — transparente (Balooch et
al.,® 2001), esclerética (Mjor; Nordhal,?® 1996) — podem diminuir a qualidade
final da adesdo. Logo, deve-se sempre considerar tais adversidades quando
da utilizacdo de materiais resinosos no canal.

Outros aspectos como o comportamento e a
difusibilidade dos adesivos sobre a dentina desmineralizada dependem,
sobretudo, do tipo de material. Atualmente, s&o varias as formas de
apresentagdo dos adesivos dentinarios: sistemas de condicionamento da
dentina com acido e, depois, primer e adesivo aplicados separadamente
(trés passos) ou em passo Uunico (dois passos); e sistemas
autocondicionantes, que contém um primer autocondicionante e um adesivo,
separados (dois passos) ou unidos em solugao (all in one). Para os sistemas
adesivos de condicionamento acido os espacgos deixados pela retirada do
mineral (inorganica) devem ser preenchidos pelo sistema adesivo
(Nakabayashi et al., ® 1982). Para isso, a condicio expandida das fibras
colagenas deve ser mantida, evitando-se o colapso das mesmas através da
presenga de uma certa quantidade de agua preenchendo os espacos
interfibrilares. (Carvalho et al., ' 1999, Pereira et al. 8, 1999; Van Meerbeek
et al.,’® 1999). Esta umidade remanescente no substrato levou ao
desenvolvimento de adesivos de mondémeros hidrofilicos que interagem
melhor com as fibrilas colagenas. Ja para os sistemas adesivos
autocondicionantes, o colapso do colageno é evitado pela desmineralizagao
e infiltracdo simultdneas da smear layer pelos mondmeros resinosos
(Carvalho et al.,"® 1999; Wang; Spencer et al.,""*, 2005).

A crescente preferéncia por sistemas simplificados
(condicionamento acido de 2 passos e autocondicionantes de passo Unico)
deve-se principalmente a diminuicdo do tempo do procedimento clinico que

proporcionam. Contudo, a utilizacdo desses materiais sempre acarreta



25

alguma perda de adesdo dentinaria com relagdo aos sistemas multifrascos
(condicionamento acido de 3 passos e autocondicionante de 2 passos)
(Cheong et al.,'® 2003; Wang; Spencer,'* 2004). Sabe-se que, ao contrario
de sistemas adesivos convencionais que utilizam uma resina fotoativada
intermediaria sobre a dentina tratada com o primer, os monémeros nao-
polimerizados da zona inibida pelo oxigénio dos adesivos simplificados ficam
em contato direto com a resina adjacente (Suh et al.,** 2003). Como a
cimentacéo de pinos no canal quase sempre esta associada a utilizagéo de
resinas duais, o profissional pode ndo levar em conta as reagdes adversas
decorrentes da combinagdo cimento resinoso dual/adesivo simplificado
(Sanares et al.,’' 2001). Essa incompatibilidade ¢é causada pela
polimerizagéo incompleta da por¢édo quimica da resina dual que comega com
a inibicdo induzida pelo oxigénio do ar atmosférico. Acredita-se que
mondmeros residuais acidicos da camada de oxigénio reajam com as
aminas terciarias basicas catalisadoras da reagao quimica das resinas duais
(Cheong et al.,'® 2003). Além disso, a hidrofilia dos mondmeros acidicos é
responsavel pela formacdo de um gradiente osmético que cria canais de
agua na camada de adesivo e, em longo prazo, hidrolisa a interface adesivo-
dentina (Wang; Spencer,'™ 2004; Chersoni et al.,? 2005).

A polimerizagao insuficiente do cimento resinoso dentro
do canal pode afetar sua resisténcia mecanica e, consequentemente, a
resisténcia de unido do conjunto (Yoldas; Alacam,""® 2001). Nesse sentido, a
utilizagdo de um pino translucido parece mais efetiva do que a de um pino
opaco (Galhano et al.,*” 2008).

A maioria dos estudos sobre os fatores que afetam
interfaces tem sido feita com testes de resisténcia de unido. Em estudos de
resisténcia no canal radicular , o teste de push-out € o mais comum devido a

praticidade de obtencdo das amostras e ensaio (Pest et al.,”® 2001;Goracci et
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al.,*' 2004; Valandro et al.,'®, 2007). Sabe-se que para serem mais precisos
0s ensaios de resisténcia devem ser avaliados no contexto da microestrutura
do material, histéria de processamento, metodologia, ambiente do teste e
mecanismos de falha (Kelly et al.,*® 1998). Porém, testes mecanicos como o
de push-out ndo levam em conta os efeitos da rugosidade e das diferengas
no moédulo de elasticidade dos materiais. Assim, se o objetivo & determinar
um critério de falha na interface, o estudo de mecénica da fratura por meio
de tenacidade de fratura (Kc) ou energia de fratura (Jic) pode ser um método
mais confiavel (Lucksanasombool et al.,”” 2003)

Um dos métodos utilizados para avaliar o grau de
conversdo em resinas é a espectroscopia Raman. ¥ Combinando-se a
espectroscopia com microscopia, obtém-se a micro-espectroscopia que pode
ser usada para identificar a estrutura quimica molecular de amostras
microscépicas. Com esta técnica, € possivel detectar compostos moleculares
especificos com uma resolucdo espacial lateral de aproximadamente 1 um,
ideal para espessuras de cimento com dimensdes micrométricas. Logo, as
amostras podem ser analisadas diretamente, dentro ou fora d’agua, em
condi¢gbes normais de temperatura e pressdo, umidas ou secas e sem serem
destruidas (Katz et al.,*” 2002).

A micro-espectroscopia Raman também tem sido
utilizada para a investigacao quimica da interface adesivo/tecido dentinario,
onde a estrutura é analisada in situ, sem a necessidade de se modificar a
amostra. O comportamento dos diferentes sistemas adesivos, isto é, sua
capacidade de desmineralizar a dentina (Wang; Spencer,'™ 2004),
penetracdo (Wang; Spencer, 2003,""" Wang; Spencer,''® 2005) e
polimerizagao (Santini et al.,” 2008) no substrato bem como a resisténcia a

degradacao das ligacdes entre adesivo e dentina (durabilidade) (Spencer et
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al.,®® 2006), apds armazenamento em agua, sdo os fatores mais avaliados

com a micro-spectroscopia Raman.

1.1 Relevanciado trabalho

Atualmente, é grande a quantidade de sistemas
adesivos disponiveis comercialmente com diferentes comportamentos sobre
a dentina. Segundo a industria e os profissionais clinicos, os sistemas
simplificados sdo vantajosos porque reduzem os passos clinicos. Contudo, a
utilizacdo destes materiais em dentina pode ocasionar alguns reveses que
sdo agravados ainda mais quando o ambiente é o canal, com sua anatomia
e estrutura dentinaria complexas. Assim é necessario o estudo das variaveis
relacionadas a utilizacdo dos varios tipos de sistemas adesivos em canais
radiculares, ao longo do tempo.

Até o momento, também pouco se sabe sobre a composicao
bioquimica da camada hibrida formada com os diversos sistemas adesivos,
bem como ainda é limitado o conhecimento dos produtos da degradacgao
dessa estrutura apés armazenagem em meio aquoso. Neste sentido a micro-
espectroscopia Raman da interface € uma alternativa aos métodos ja
existentes que requerem grande modificagdo da amostra, podendo distorcer
os resultados. Tal fato favorece o estudo da interface adesivo-dentina,

necessario ao desenvolvimento da proxima geragao de materiais.



2 REVISAO DA LITERATURA

Neste capitulo, para uma melhor compreenséo,
procurou-se dividir em sub-tdpicos os artigos da literatura que apresentam o
estado atual dos assuntos estudados. Contudo, alguns temas abordados em
diferentes sub-tdpicos estdo relacionados, tornando a divisdo meramente
didatica.

2.1 Substrato dentinario

A dentina caracteriza-se por uma estrutura tubular

espessa, altamente organizada e permeada por extensdes celulares vivas e
fluido tissular. Em peso, ela € composta por 70% de mineral, 20% de
material organico e 10% de agua. Grande parte do material orgénico (90%) é
colageno do tipo I, e apenas 10% sao proteinas nao-colagenas. Destas, as
proteoglicanas séo o maior grupo, tendo fungao importante na formagéo da
fibrila colagena e no processo de mineralizagdo do colageno (Fratzl,*® 2008).
O colageno é uma proteina caracterizado por trés

cadeias polipetidicas, denominadas cadeias a. As cadeias estdo
organizadas em uma estrutura triplo-helicoidal e contém uma ou mais
regides caracterizadas por uma unidade de aminoacido que se repete. A
estabilidade das moléculas ou polipeptideos é conferida principalmente por
ligacbes de hidrogénio. A estrutura do colageno €& hierarquica, com as

moléculas menores se agrupando em fibrilas que , por sua vez, se agregam
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para formar fibras espessas com varios micrometros de diametro (Ager Il et
al.,’ 2006; Fratzl,*® 2008).

Porém, a matriz organica da dentina ndo proporciona
rigidez suficiente para o tecido. Tal rigidez resulta principalmente das
particulas minerais no tecido rico em colageno (Kinney et al., *' 2003). Muito
do mineral na dentina € encontrado na dentina peritubular (ao redor dos
tubulos), onde ha pouco colageno. Na coroa, os tubulos sao formados por
uma dentina peritubular espessa (2-5 ym) e possuem fibras colagenas
mineralizadas com uma orientagdo nao muito definida. Eles sdo altamente
compactados e numerosos na proximidade da polpa (50.000/mm?), de onde
se irradadiam para a Juncdo Esmalte-Dentina (JED), onde s&o mais
esparsos (20.000/mm2) e possuem uma bainha peritubular menos espessa,
proximo ao esmalte. Por sua vez, a dentina intertubular (entre os tubulos) é
caracterizada por uma rede de fibrilas colagenas mineralizadas. O arranjo
dessas fibras na raiz € muito mais regular que na coroa, na qual as fibras
aparecem em angulo ou na mesma direcdo que os tibulos (Fratzl,*® 2008).

A raiz dentaria, formada depois da completa formacéao
da coroa, é constituida basicamente de dentina primaria. Ultra-
estruturalmente, ela é caracterizada pelo alinhamento de fibras colagenas
com ligagdes cruzadas e presenga de mineral nos feixes de fibras e nos
espacos interfibrilares (Balooch et al.,'"' 2008). Os tabulos correm
lateralmente, estendendo-se da polpa até a camada de cemento. As fibras
colagenas mineralizadas estdo em um plano ortogonal aos tubulos,
geralmente na dire¢do das linhas incrementais de crescimento, formando um
pequeno angulo com o eixo do dente (coroa-raiz). Muitos ramos laterais de
tubulos dentinarios sdo encontradas na raiz. O padrdo das ramificacdes
constitui um sistema de anastomoses canaliculares cruzando a dentina
intertubular (Migues et al.,®®* 2004). Mjor et al.®” (2001) estudaram
histologicamente o terco apical de raizes de dentes humanos adultos, com
énfase na presenca, direcao e distribuicdo dos tubulos dentinarios bem

como de suas ramificacbes. Baseados nas observacdes feitas- diregdo e
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distribui¢do irregular dos tubulos, presenca de dentina secundaria e areas
sem tubulos- os autores afirmaram que as caracteristicas da dentina apical
ndo favorecem técnicas adesivas baseadas na penetragdo de resina nos
tubulos dentinarios.

Além das variagdes regionais, algumas alteracdes
podem afetar a morfologia da dentina. Sabe-se que, com o passar dos anos,
uma dentina secundaria forma-se adjacente a polpa de dentes vitais. Assim,
em um processo fisiolégico normal, o canal radicular vai sofrendo um
estreitamento gradual em dentes adultos. Isso € acompanhado de uma
diminuicdo da permeabilidade e aumento da mineralizagdo da dentina
intertubular (Brackett et al.,’ 2008). Processos patolégicos como a carie
e/ou abrasdo dentinaria também podem alterar a estrutura dentinaria, pois
nestes casos os tubulos sédo ocluidos com cristais de mineral (Yoshiama et
al.,"®® 1996).

A smear layer, ou lama dentinaria, também é um fator
relacionado ao substrato dentinario que se caracteriza por remanescentes
de substrato seccionado, sangue, saliva, bactérias, material abrasivo que
estdo ligados a dentina intertubular e que penetram nos tubulos, formando
os smear plugs. No canal radicular, a instrumentacéo e irrigacdo do canal
tém como objetivo a preparacdo de uma zona limpa e livre desses debris
para obturacdo. Porém, a limpeza do canal para obturacdo, bem como, a
limpeza apo6s a desobturagdo com a finalidade de cimentagédo de pinos nao
tém se mostrado muito efetivas (Sen et al.,®® 1995). Assim, no caso de
procedimentos adesivos na coroa (Spencer et al.,*® 2001) ou dentro do
canal, muitas regides ficam “indisponiveis” para a adesdo devido a

dificuldade de remocgao da smear layer.

2.2 Sistemas adesivos
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Desde que Buonocore'” (1956) deu inicio aos
fundamentos da odontologia adesiva em dentina, os sistemas adesivos tem
se desenvolvido continuamente. Nakabayashy et al.%” (1982) foi o primeiro a
descrever a hibridizacao dentinaria pela remocgao prévia da smear layer com
o uso de um acido, exposicdo das fibras colagenas, infiltragcdo e
polimerizagéo in situ do adesivo a base de resina. A partir de entdo, muitos
esforcos tem sido feitos para que se melhore a qualidade dos sistemas
adesivos.

Atualmente, os sistemas adesivos estdo divididos em
dois grandes grupos: convencionais, com condicionamento acido e lavagem
antes da hibridizagdo, e autocondicionantes, com mondémeros acidos que
condicionam e infiltram a superficie dentinaria simultaneamente (Carvalho et
al.,'® 1999). Os sistemas tradicionais podem ser classificados ainda de trés
ou dois passos dependendo se o primer e o adesivo estdo separados ou
unidos em uma Uunica solucdo. De forma semelhante, os adesivos
autocondicionantes podem ser de dois passos ou passo unico (De munck et
al.,®® 2005; Breschi et al.,'® 2008).

Em sistemas adesivos convencionais de trés passos,
apos os condicionamento acido da superficie dentinaria com exposi¢cao das
fibras colagenas, um primer é usado para produzir o molhamento adequado
das fibras colagenas, pois remove resquicios de umidade, transformando
uma superficie hidrofilica em hidrofébica, levando os mondémeros aos
espacos interfibrilares para que encapsulem as fibras colagenas. A aplicacao
do adesivo, no passo seguinte, tem como funcao preencher quaisquer poros
remanescentes entre as fibras colagenas e formar tags de resina que selem
os tubulos dentinarios. Em seguida, a polimerizagdo do primer e do adesivo
estabiliza a camada hibrida e os tags, antes da aplicagéo final do compdsito
restaurador. Os sistemas de condicionamento acido mais novos sdo mais
versateis pois apresentam apenas dois passos, com primer e adesivo em um

unico recipiente (Van Meerbeek et al.,'® 1999).
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Por sua vez, os sistemas autocondicionantes foram
formulados para aderir a dentina coberta pela lama dentinaria. Eles contém
altas concentragbes de mondmeros acidos, sempre associados com 30—
40% de agua. Monémeros hidrofilicos como o HEMA estdo presentes na
formulagdo para que a smear layer possa ser infiltrada e o adesivo seja
aderido a dentina. Nestes sistemas, a agua é o solvente responsavel pela
dissolucdo dos minerais (pois acidifica a solugéo), muito embora em meio
acidico e aquoso os monémeros sofram um tipo de degradacéo causada
pela reacdo de hidrdlise (Sauro et al.,®® 2008). O motivo pelo qual os
sistemas autocondicionantes se apresentam em dois frascos deve-se ao fato
de que, sendo os monémeros resinosos acidicos hidroliticamente instaveis,
deve-se separa-los da agua que servira para sua ionizagdo. Assim, mesmo
os sistemas autocondicionantes de passo unico apresentam dois liquidos
que sao misturados antes de ser aplicado no substrato, em uma unica etapa
(Frankenberger et al.,*® 2005).

A composi¢gdo quimica dos adesivos € similar,
independente do numero de passos envolvidos. Contudo, a propor¢do dos
componentes da solugéo varia conforme a classe de adesivo. Comumente,
os adesivos contém mondmeros resinosos acrilicos, solventes organicos,
iniciadores e inibidores, e, por vezes, particulas de carga. Dois tipos de
mondmeros podem ser reconhecidos dentro de um sistema adesivo:
funcionais e formadores de ligacdes cruzadas (cross-linkers) (Van Landuyt et
al.,’”® 2008). Os mondmeros funcionais geralmente apresentam
propriedades hidrofilicas (ex: HEMA). Suas fungdes podem ser diversas:
aumentar o molhamento e desmineralizagdo da dentina, liberar fluor ou
conferir propriedades antibacterianas. Os grupos funcionais mais comuns
desses mondmeros séo fosfatos, acido carboxilico e alc6ois. Os mondmeros
funcionais formam polimeros lineares, enquanto os formadores de ligacéo
cruzada (ex:Bis-GMA) dao origem a polimeros de ligagbes cruzadas, cujas
propriedades mecanicas sao superiores as dos lineares e servem para

reforcar o adesivo (Odian,” 2004).
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Um grande questionamento sobre a qualidade da
camada hibrida formada com sistemas de condicionamento acido com trés
ou dois passos é de que ela ndo é uniforme devido a dificuldade de se
manter as fibras coldgenas expadidas apds o ataque acido, de forma que os
mondmeros resinosos penetrem os espacgos interfibrilares até uma zona
desmineralizada mais profunda. Isso provocaria a nanoinfiltragcdo da camada
hibrida em margens nao-protegidas e, consequentemente, degradacéo.
Assim, a idéia de que os sistemas autocondicionantes poderiam condicionar
e infiltrar a dentina sem causar discrepancias revelou-se promisora.
(Carvalho et al.,>> 2005; Wang; Spencer,'™ 2004). Porém, Wang; Spencer,"™*
(2004) e Carvalho et al.?®* (2005) observaram a presenca de fibras
colagenas desprotegidas apdés a utilizagdo de alguns sistemas

autocondicionantes.

2.3 Adesdao adentina

Os testes mecanicos de resisténcia de unido sao o
método mais usado para se avaliar sistemas adesivos. Acredita-se que
quanto maior a adesao entre dente e biomaterial, mais resistente o conjunto
sera aos estresses de polimerizagdo e carga funcional (De Munck et al., %
2005).

Ha um grande numero de fatores que podem
influenciar os resultados de testes de adesdo, como o tipo de substrato, o
tipo de condicionamento do substrato, as variaveis relacionadas a técnica de
adesao, variaveis relacionadas ao tempo e forma de armazenamento da
amostra e aquelas relacionadas ao proprio ensaio (Pashley et al.,”” 1995).

A necessidade de se conhecer a complexidade do
substrato dentinario tornou-se fundamental, pois exerce efeito significante

nas caracteristicas de ades&o e permebilidade da dentina (Balooch et al, °
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2001; Migues et al.,?® 2004). Ogata et al.”® (2001) investigaram a influéncia
da direcdo dos tubulos dentinarios sobre a resisténcia a tragdo obtida com
quatro sistemas adesivos simplificados. Os autores observaram que a
resisténcia a tracdo do grupo com tubulos paralelos na interface foi menor
que aquela do grupo com tubulos perpendiculares. De fato, o proprio
comportamento biomecénico da dentina demonstra que a resisténcia
maxima a fratura de espécimes de dentina da coroa e da raiz € menor
quando as forgas sao aplicadas paralelamente a direcédo dos tubulos, do que
quando aplicadas perpendicular aos mesmos (Migues et al., & 2004;
Lertchirakarn et al.,>* 2001).

Yoshyama et al.'® (1998) mediram a resisténcia de
unido de sistemas adesivos simplificados em varias regides da dentina na
coroa e raiz. Os resultados desse estudo sugeriram a ades&do ao esmalte e
dentina radicular apical foi precaria, comparada aquelas de dentina da coroa
e as regides cervical e média da dentina radicular. Com o crescimento das
restauragdes adesivas no canal radicular, as diferencas entre dentina
coronaria e radicular ficaram ainda mais evidentes (Lopes et al.,** Melo et
al.,°” 2008). As diferencas dentro do préprio canal como a maior quantidade
e espessura dos tubulos na regido cervical comparada com as regides
média e apical do leito para o pino (Ferrari et al.,*® 2000) resultaram em
diferentes resisténcias de unido com a técnica convencional do ataque
acido.

Juntamente com os fatores regionais e as alteragbes
morfoldgicas, a umidade do substrato também pode afetar a resisténcia de
unido a dentina (Pereira et al.,®® 1999). A presenca de agua no substrato é
imprescindivel, pois ela mantém as fibras colagenas expandidas pelo
rompimento das pontes de hidrogénio entre os polipetideos das fibrilas.
Assim uma condi¢cado de ressecamento do substrato dificulta a penetragéo
dos monémeros devido ao colapso das fibrilas (Pashley et al.,”” 1993).

Porém, a umidade excessiva também é um entrave a boa hibridizagéo, pois
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0 excesso de agua pode levar a uma separacdo de fases de alguns
adesivos, pela diluicdo e emulsificagdo dos mesmos (Tay et al.,* 1998).

Quando submetida ao condicionamento acido, a
dentina tem sua permeabilidade aumentada. Isso significa que, removendo-
se completamente a lama dentinaria e plugs de dentina durante o
condicionamento acido e lavagem, aumenta-se a perfusdo de agua da
camara pulpar com ou sem pressdo hidrostatica positiva. Isso também
significa que, em dentina profunda (regido dos cornos pulpares, por
exemplo), onde ha menor area de dentina intertubular, a contribuicdo da
camada hibrida para a resisténcia de unido € reduzida, enquanto a
participagdo dos tags aumenta (Carvalho et al.,’® 1999). Assim, a utilizagdo
de um adesivo autocondicionante que ndo remove, mas interage com a lama
dentinaria, € mais efetiva nesta regiao. Além disso, a umidade intrinseca da
dentina pode afetar a interface adesivo-dentina, mais do que a prépria
pressdo hidrostatica exercida pela polpa. Tal fato foi observado em um
estudo em dentina do canal radicular com diferentes sistemas adesivos
convencionais e autocondicionantes (Chersoni et al.,?* 2005). A perfusdo de
fluido foi evidente na superficie dos adesivos com menor niumero de passos.
A maior parte dos espécimes aderidos com o0 grupo controle
(condicionamento com acido, trés passos) estavam isentos de bolhas de
fluido. Com isso, os autores concluiram que a permeabilidade dos adesivos
com menor numero de passos resulta na movimentagdo da agua intrinseca
da dentina, mesmo em dentes com canal tratado.

Quanto as questdes anatdbmicas do preparo e o
estresse de contragdo da resina, segundo Feilzer et al.,?’ (1987) para maior
parte das configuragdes cavitarias clinicamente relevantes na coroa, o
escoamento da resina que alivia o estresse de contragdo ndo é suficiente
para preservar a unido dos adesivos a dentina. Em outro estudo, em coroa e
canal radicular, Bouillaguet et al."* (2003) testaram as hipéteses de que a
adesdo de cimentos resinosos ao canal radicular seria reduzida em funcéo

do fator de configuracdo cavitaria, processo de polimerizacéo, tipo de
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material cimentante e da proximidade com o apice. Para observar a
influéncia da configuragdo cavitaria, os espécimes foram divididos em dois
grupos: raizes intactas e raizes planificadas (cortadas longitudinalmente
para expor todo o comprimento do canal, dividindo-o em metades). Todos os
cimentos mostraram valores de adesdo menores quando usados em raizes
que permaneceram intactas. Dos resultados desse estudo, também
concluiu-se que a adesao entre dentina e cimentos resinosos ndo € muito
alta nos canais radiculares e que falhas clinicas ndo deveriam ser comuns
gquando uma quantidade suficiente de dentina coronaria € utilizada.

Zicari et al.,'®

2008 nao encontraram diferengas
regionais na resisténcia de unido obtida entre dentina do canal (coronal,
média e apical) e sistemas adesivos autocondicionantes. Isso pode advir do
fato de que os estresses contracdo e a forma como sao dissipados, além da
geometria da cavidade, s&o ainda influenciados pela contragdo volumétrica
do material, pelo modulo de elasticidade do adesivo e da resina, pela
contribuicdo de bolhas de ar dentro da restauracdo e pela taxa de
polimerizacdo da resina (De Munck,?’ 2005).

Apesar disso, muitas falhas tém sido observadas com a
utilizacdo de adesivos simplificados, ao longo da interface resina-adesivo.
(Breschi et al, '® 2008; Sanares et al., ® 2001). Isso ocorre provavelmente
porque esses adesivos funcionam como membranas permeaveis apds a
polimerizagdo * (Carvalho et al., % 2004; Sauro et al., % 2008). A
incorporacao de uma grande quantidade monémeros hidrofilicos e/ou ibnicos
nos adesivos simplificados aumenta o movimento de agua dentro na
interface resina-dentina. A agua pode afetar a estabilidade mecanica do
polimero e favorecer a degradagdo da unido resina-dentina (Malacarne et
al.,>® 2006). Para evitar este problema, a utilizagdo de uma segunda camada
de adesivo a base de uma resina mais hidrofébica tem sido recomendada
(Sauro et al.,® 2008).

Um outro problema que pode afetar a polimerizagéo da

resina dentro do cimento dentro do canal e consequentemente a resisténcia
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nas interfaces é a capacidade de transmissao de luz, pelo pino, no interior do
canal (Youldas et al,'"® 2004; Galhano et al.,*” 2008, Morgan et al.,®® 2008).
Nesse sentido, a utilizacdo de um pino translucido mostrou-se mais efetiva
do que a de um pino opaco (Galhano et al.,*” 2008). Na realidade, simples
artificios de técnica como a polimerizagao do adesivo antes da colocagéo do
cimento (Grandini et al.,*> 2004) e a ultilizacdo de um microbrush (Ferrari et
al.,* 2002). na colocacgdo do sistema adesivo também produziram adesao
mais confidvel em canais radiculares. Como resultado, tem-se que a
resisténcia de unido em restauragdes dentro do canal depende de um
conjunto de fatores, como grau de estabilidade do imbricamento mecanico,
efetiva interacdo quimica do adesivo com a dentina (camada hibrida) e da
adeséo entre adesivo, cimento e pino de fibra. Além disso, outros estudos ja
relataram que a estabilidade dessa unido é influenciada pelo fator friccional,
isto €, a capacidade do pino de se manter em posi¢cao devido a friccao e
rugosidade da superficie do cimento (Goracci et al.,*? 2005, Sadek et al.,®'
2006).

Também tém sido abordado os efeitos de materiais
endodobnticos, como irrigantes e obturadores, na resisténcia de unido entre
adesivo e dentina do canal. Sistemas de condicionamento acido e
autocondicionates apresentaram menor resisténcia de unido a dentina
quando da utilizagdo de irrigantes como o peréxido de hidrogénio 3% e o
hipoclorito de sédio 5% (Ari et al.,”> 2003; Nikaido et al.,”* 1999). Neste caso
a presenga do oxigénio pode ter afetado a resisténcia pela inibicdo da
polimerizagéo na interface, bem como pela formagéo de bolhas. Obturadores
a base de eugenol também afetaram a resisténcia de cimentos resinosos a
dentina (Hage et al,*® 2002; Ngoh et al,”' 2001). O eugenol & um composto
fendlico que tem a capacidade de inibir a polimerizagcdo de resinas
odontoldgicas.

Quanto ao tipo de teste, € importante considerar que a
resisténcia mecanica de unidao ndo € uma propriedade inerente do material.

Trata-se de uma propriedade que tem mais valor quando a intengcédo é
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comparar materiais, conhecendo-se sua microestrutura, forma de
processamento, tipo de teste e mecanismo de falha (Kelly,® 1995). Por isso
a comparacdo entre estudos é tao dificil (De munck et al.,?® 2005). Em
estudos envolvendo a comparacgéo de técnicas adesivas em coroa e canal
radicular, o teste de push-out, um tipo de cisalhamento, tem sido muito
utilizado (Pest et al.,'® 2002; Goracci et al,*’ 2004’ Kurtz et al.,** 2004;
Wakefield et al.,'"® 1998; Valandro et al.,'® 2007, Melo et al.,” 2008). O
teste de microtragdo também é bastante utilizado, pois. (Akungor et al.,*
2006; Aksornmuang et al.,* 2006a; Aksornmuang et al.,° 2006b; Gaston et
al., ¥ 2001) permite a obencédo de varios espécimes a partir de um Unico
dente; porém, é extremamente trabalhoso e sensivel a perda de espécimes
no procedimento de corte. Em um estudo comparativo das metodologias de
microtracdo e push-out, Goracci et al.*' (2004) afirmaram que a variabilidade
dos dados obtidos com espécimes de microtragdo, tanto na modalidade
trimming como non-trimming, € muito grande. Mas, levando-se em conta a
adesao relativamente baixa de pinos aderidos ao canal, o teste de push-out
pareceu mais preciso, permitindo o ensaio de espécimes com resisténcia de
unido muito baixa. Uma analise por elementos finitos, demonstrou que o
teste de push-out apresenta uma distribuicdo mais homogénea de estresses
e, pela analise numérica do teste mecéanico, também constatou-se menor
variabilidade dos resultados (Soares et al.,* 2008).

A analise dos mecanismos de falha apds a fratura com
testes mecanicos € limitada sem um exame cuidadoso com MEV e
mapeamento dos elementos com raios-X. A resisténcia é sempre
dependente dos tamanhos das falhas dentro do material e isto dificiimente
pode ser controlado sem a utilizagdo dos recursos mencionados. Porém, a
tenacidade, definida como a capacidade do material de resistir a propagacéo
rapida da trinca, € geralmente indepedente do tamanho dos defeitos dentro
do material. Trata-se de uma propriedade inerente do material que pode ser
medida pelo fator de intensidade de stress (Kic) ou pela taxa de liberagédo de

energia (Gic). No tocante a analise de interfaces, Gic é particularmente
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importante, pois refere-se a energia requerida por unidade de area da
superficie da trinca para criar novas superficies. Assim, a determinagcao da
tenacidade interfacial pode ser feita com mecanica da fratura, reduzindo-se
os riscos de uma interpretagdo equivocada dos resultados, além de prover
informacdes sobre os limites de utilizagéo clinica dos materiais (Della Bona et
al.,*® 2006).

Por causa da natureza multiaxial dos estresses durante
a mastigacao, tanto os modo de tragdo (modo | de tenacidade de fratura)
como o de cisalhamento (modo Il de tenacidade de fratura) podem afetar
dentes restaurados. O espécime Brazil nut apresenta uma geometria que
permite medir a tenacidade de fratura em interfaces em uma faixa que
compreende tragdo pura, cisalhamento puro e os dois modos

simultaneamente (Rahbar et al.,?® 2008; Zhou et al.,"*° 2006).

2.4 Interface adesivo- dentina: qualidade e longevidade.

Em sua maior parte, a interface adesivo-dentina tem
sido estudada através de caracterizacdo morfolégica associada a testes de
resisténcia mecanica (Hebling et al.,*’ 2005; Okuda et al.,”® 2002; Sano et
al., % 1999). Porém, muitas dessas técnicas provocam alteracdes na
interface devido ao preparo do espécime ou teste empregado.
Primeiramente, ha a possibilidade de equivoco quando se interpretam
valores altos de resisténcia como indicativo de interfaces adesivas com alta
qualidade, quando de fato estas podem possuir defeitos em sua extensao
(Kelly,®® 1995, De Munck et al.,*® 2005). Embora testes de resisténcia
proporcionem comparagdes entre diferentes sistemas adesivos, promovem
apenas uma avaliacao indireta sobre a qualidade da camada hibrida. Um

outro problema € que técnicas de microsocopia, como Microscopia
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Eletrénica de Varredura (MEV) e Microscopia Eletronica de transmisséo
(MET) exigem uma preparacao especial da amostra, que envolve fixagcao
quimica, desidratacdo e dissecacdo, ou recobrimento com um metal
condutor, aumentando as chances de introducéo de artefatos de técnica
(Van Meerbeek et al.,'® 1999).

Uma técnica de analise do espécime que n&o exige
qualquer preparacgao adicional que possa causar alteragdes dimensionais e
estruturais tem sido utilizada para o mapeamento quimico/estrutural in situ,
da camada hibrida (Spencer et al.,*® 2000; Spencer; Wang,®” 2002; Wan;
Spencer,' 2003; Wang; Spencer,'* 2004). Trata-se da espectroscopia
micro-Raman, que apresenta vantagens sobre as outras técnicas para
analise da interface adesiva, pois ndo € destrutiva e requer minima ou
nenhuma preparacgéo do espécime. E um método ndo-invasivo, de resultado
rapido, seguro, onde minima quantidade de amostra é requerida. A analise
pode ser feita em agua, em temperatura ambiente, evitando a desidratagéo
do espécime, pois ndo interfere na aquisicdo dos espectros (Katz et al., *°
2002). Pela combinacao de espectroscopia e microscopia, a espectroscopia
Raman pode ser utilizada para se detectar e quantificar a composigéo
molecular de materiais, incluindo a interface adesiva. Essa informagao
molecular é obtida através de uma resolugdo espacial muito pequena ao
longo da interface (1um) (Hashimoto et al.,** 2002). Nessa técnica, a
resolugdo espacial & definida pelo arranjo de espelhos confocais que
permitem a obtenc&o de um feixe bem fino do laser utilizado para excitagéo
do espécime. Como os espectros Raman sdo muito especificos, possibilitam
a identificacdo e quantificagdo molecular da amostra. Assim, os grupos
funcionais do composto sido detectados pela especificidade dos seus
espectros.

O principio da espectroscopia Raman baseia-se no fato
de que a luz que incide sobre a matéria pode ser absorvida ou espalhada; o
efeito Raman esta relacionado a mudancga de frequéncia da luz que incide

sobre o material e é espalhada. Quando a luz interage com a molécula
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distorce (polariza) a nuvem de elétrons ao redor do nucleo, levando a um
estado de curta duragcado chamado estado virtual, que é instavel. Se apenas a
distorcdo da nuvem de elétrons esta envolvida no espalhamento, os fétons
serao espalhados com pequenas mudancas de frequéncia. Este processo &
considerado um “espalhamento elastico”, e € o tipo dominante, denominado
Raleigh. Porém, se ocorre algum movimento no nucleo durante o processo,
havera uma transferéncia de energia de foton incidente para a molécula ou
da molécula para o féton espalhado. Neste caso o espalhamento é
considerado inelastico e a energia do féton espalhado é diferente daquela do
féton incidente. Trata-se do espalhamento Raman, que é um processo
intrinsecamente fraco, pois somente um em 10°-10® fotons sofrem este tipo
de espalhamento. Isso ndo torna o processo pouco sensivel, pois
microscopios e lasers de alta poténcia podem ser utilizados na captacao dos
sinais. Porém, esses mesmos fatores acarretam problemas como
degradacado da amostra e fluorescéncia que é causa de interferéncias no
sinal de interesse. O dano causado pelo aquecimento da amostra
(degradacéo) pode ser substancialmente minimizado pela utilizacdo de uma
poténcia baixa e um laser de comprimento de onda na regido do

t,% 2005). Quanto a interferéncia causada

infravermelho proximo (Smith; Den
pela fluorescéncia alguns métodos computacionais sdo capazes de remové-
la, determinando apenas o sinal de interesse. A técnica de transformada
wavelet & a ferramenta mais eficiente para a remog¢ao de espectros muito
obscurecidos por interferéncias (Wang et al.,"'® 2006; Hu et al.,*® 2007).
Assim, na tentativa de respoder as questdes quimicas
da interface adesivo-dentina, Spencer et al.*® (2000) analisaram, em nivel
molecular, diferengas quantitativas na composicao dessa interface, formada
em condi¢cdes de adesao umida. Apos a remogao do esmalte oclusal de 10
terceiros molares nao-irrompidos, as superficies dentinarias expostas foram
tratadas com os adesivos Single Bond ou One-step. A porcentagem relativa
de Single Bond foi inferior a 50% em mais da metade da camada hibrida;

para o One-step foi maior que 50% através de quase toda a camada hibrida.
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Os resultados, segundo os autores, foram a primeira evidéncia quimica de
separacgéo de fases em um adesivo dentinario e seu efeito negativo sobre a
interface adesivo-dentina. Em outros estudos (Spencer; Wang,®” 2002;

Wang; Spencer,'"”

2003), o espectro Raman obtido do adesivo com
separacédo de fases indicou que a composicdo das suas particulas, bem
como da matriz ao redor, era principalmente de Bis-GMA e HEMA. Os
resultados morfolégicos corroboraram os achados de espectroscopia e
sugeriram que, como resultado da separacao de fase do adesivo, a camada
hibrida n&do €& uma estrutura tridimensional impermeavel de colageno e
polimero, mas uma rede porosa caracterizada por particulas de BisGMA
distribuidas em uma matriz hidroliticamente instavel de HEMA. Com imagens
de micro-espectrocopia Raman 2-D, (Wang et al.,'" 2005) o mineral
apresentou-se como uma camada parcialmente desmineralizada no topo do
substrato dentinario. Pelas imagens, foi confirmado também que, em
comparagédo com o mondémero hidrofilico, o hidrofébico resiste a difundir-se
na area de dentina intertubular desmineralizada.

Em um estudo envolvendo microscopia de luz, MEV e
micro-espectroscopia Raman (Wang; Spencer,'* 2004) demonstrou-se que
os sistemas adesivos autocondicionantes foram incapazes de “encapsular” a
dentina desmineralizada, deixando fibras colagenas expostas. Isso revelou
que a infiltracdo total dos mondmeros resinosos dos sistemas
autocondicionantes estudados nao ocorreu em toda zona desmineralizada.
Os autores observaram ainda que a agressividade do sistema de passo
unico produziu interfaces muito complexas em relacdo aquelas formadas
pelos sistemas de dois passos.

Grande parte dos estudos sobre a qualidade da
interface resina-dentina levam em conta a durabilidade da unido apoés
envelhecimento da amostra. Como a camada hibrida é formada pela mistura
de matriz organica da dentina, cristais residuais de hidroxiapatita,

mondmeros resinosos e solventes, o envelhecimento pode afetar os
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componentes individualmente ou simultaneamente através de diferentes
mecanismos de degradacdo (Breschi et al.,"® 2008).

A absorcdo de agua pelas resinas hidrofilicas
modernas é um mecanismo de degradacéo, pois pode afetar a estabilidade
mecanica dessas resinas e favorecer a deterioragdo da unido resina-dentina.
Em geral, a extensao e velocidade de absor¢cdo de agua aumentam com a
hidrofilia da mistura de solventes do adesivo (Gregoire et al.** 2002;
Malacarne et al.,*® 2006). A degradacao hidrolitica dentro da camada hibrida
pode resultar da &agua remanescente entre as fibrilas e aumentar
gradualmente devido a penetragdo de agua através de canais de
nanoinfiltragdo, resultando em menor adesdo e falhas na interface. Esses
canais de passagem de agua foram evidenciados com o estudo da
permeabilidade da interface usando-se um marcador, como o nitrato de
prata, (Tay et al.,*® 2003) observavel sob MEV. O marcador revela os
caminhos de 4gua que atravessam a camada hibrida, criando as chamadas
“‘water trees”. A presenga dessas estruturas € mais comumente observada
em sistemas adesivos simplificados (condicionamento acido com dois
passos e autocondicionante de passo Unico), porque contém mais
mondmeros hidrofilicos (Sauro et al.,?® 2008). Para estes tipos de adesivos
também foi demonstrado uma menor capacidade de polimerizagéo, que foi
correlacionada & maior permeabilidade aos fluidos (Cadenaro et al.,'® 2005).
O aumento do tempo de polimerizagédo do adesivo acima de 20 s parece
reduzir a permeabilidade.

Um outro fendmeno capaz de provocar a
degradacao da uni&o resina-dentina sdo porosidades presentes na camada
hibrida, resultantes da infiltracdo incompleta do adesivo na zona de dentina
desmineralizada (Hashimoto et al.,** 2002; Sano et al.,*® 1999; Spencer et
al., ® 2006). Esta porosidade aumenta ao longo do tempo aumentando a
acéao de fluidos sobre as fibrilas colagenas expostas que sofrem degradacao
hidrolitica. Acreditava-se que isso estava limitado aos sistemas adesivos de

condicionamento acido, cuja diferenca de profundidade de desmineralizacao
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da dentina e infiltracdo do adesivo poderia levar a presenga de colageno
nao-encapsulado pelo adesivo. Contudo, foi demonstrado que uma zona de
colageno desprotegido também esta presente quando da utilizacdo de
sistemas adesivos autocondicionantes que, em teoria, deveriam
desmineralizar e infiltrar a dentina simultaneamente, evitando tal
discrepancia (Carvalho et al.,®* 2005, Wang; Spencer,''* 2004).

Atualmente, acredita-se mais na agado combinada da
degradacado da resina e do colageno como o fator prejudicial para a
logevidade da unido adesivo-dentina, devido a agua remanescente nos
espacos interfibrilares e nanoinfiltragdo. (Spencer et al.,*® 2006, Wang et
al.,""® 2005, Wang; Spencer,'"® 2005).

A presenga dos solventes nos sistemas adesivos é
insdispensavel para a penetracdo dos mondmeros na rede colagena, no
caso dos adesivos de condicionamento acido, e para ionizagdo dos
mondmeros acidicos em se tratando dos sistemas autocondicionantes.
Contudo, a presenga de mondémero residual (ndo-evaporado) afeta a
polimerizacdo do monémero e pode aumentar a permeabilidade da camada
de adesivo (Manso et al.,%® 2008; Van Landuyt et al.,'® 2008). O tipos de
solventes mais comuns s&o a agua, a acetona e o etanol. Estudos recentes
sobre a concentracao de etanol e o grau de conversdo de adesivos
experimentais mostraram que o aumento na concentragdo deste solvente
compromete o grau de conversao da mistura de mondmeros (massa de
etanol>50%)(Cadenaro et al.,'® 2008), bem como afeta as propriedades
mecanicas da mistura de monémeros (Qiang et al., ¥ 2007). As propriedades
mecanicas sao afetadas principalmente porque o adesivo sub-polimerizado e
a presenca de solvente residual aumentam a sorpcéo de agua e elugao dos
mondmeros nao-convertidos.

Outros estudos revelaram a contribuicdo de enzimas
presentes no proprio hospedeiro como responsavel pela degradagdo das
fibrilas colagenas. Principalmente a partir das observagbes de Pashley et

al.”® (2004), constatou-se a contribuicdo de metaloproteinases (MMPs)
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derivadas da matriz colagena na degradacao da interface adesivo-dentina.
Anteriormente, a presenca e acgdo destas enzimas pareciam estar
relacionadas apenas as bactérias responsaveis pela carie dentaria
(Tjaderhane et al.,'® 1998). Contudo, apés um estudo com amostras
parcialmente desmineralizadas por acido fosférico e armazenadas por até
250 dias em saliva artificial pura, saliva artificial com inibidores de enzimas
proteoliticas e 6leo mineral, todos contendo antimicrobianos, constatou-se
degradacao colagena nas amostras armazenadas onde havia somente saliva
artificial. Dessa forma, Pashley et al.”® (2004) e Hebling et al.*’ (2005)
reforcaram a hipotese de que estas enzimas estao presentes na matriz e sua
acgao esta relacionada a presenca de agua e ao baixo pH do meio. As MMPs
sao uma classe de enzimas zinco dependentes, que estdo presas na matriz
de dentina mineralizada e que s&o expostas quando da desmineralizagao
dentinaria. O ataque acido, além de diminuir o pH, ativa as enzimas
tornando-as capazes de degradar as fibrilas coladgenas nao-infiltradas pelo
adesivo, comprometendo a interface da restauragdo em longo prazo. Devido
a natureza acida dos adesivos autocondicionantes, Nishitani et al.”® (2006)
comprovaram a capacidade desses sistemas de também ativar a MMP
latente e aumentar a atividade para préximo de niveis maximos, contribuindo
para a degradacao da adesao resina-dentina apos algum tempo. Um potente
agente inibidor de MMPs ¢é a clorexidina, que parece preservar a resisténcia
adesiva se aplicada sobre a dentina desmineralizada sem lavagem posterior
(Carrilho et al.,?° 2007).

A capacidade dos sistemas adesivos de resistir a
infiltragcdo bacteriana, in vitro, sugere o bom selamento desses materiais com
a dentina do canal (Wolanek et al.,"® 2000; Assouline et al.,? 2001). Embora
a interface resina-dentina seja mais susceptivel a degracao quando exposta
ao meio oral, Mannocci et al.®' (2003) avaliaram in vivo, com MEV, a
interface  pino-resina-dentina de dentes tratados endodonticamente,
restaurados apenas com resina composta ou com uma coroa

metaloceramica. Dois tercos das interfaces observadas mostraram infiltragao
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da resina no tergco coronario e médio do leito preparado para o pino,
enquanto apenas um terco das interfaces mostraram-se infiltradas na regiao
apical do leito. Nao houve diferengas entre as interfaces pino-resina-dentina
dos dentes recobertos e n&o-recobertos com coroas metaloceramicas. O
descolamento do adesivo da dentina e o descolamento do cimento do
adesivo foram as falhas cujos dentes tratados endodonticamente e
restaurados com sistemas resinosos mais apresentaram, segundo o0s

autores.

2.5 Polimerizacéo da resina

Os polimeros restauradores odontoldgicos atuais séo
basicamente compostos por trés fases: matriz polimérica, particulas de
carga e uma superficie tratada por silano na superficie das particulas.
Geralmente, a matriz é constituida de Bis-GMA, que é viscoso, TEGDMA,
que serve para diluir o anterior e um sistema iniciador a base de
canforoquinona ou amina alifatica. Como os monémeros s&o um divinil, uma
matriz polimérica de ligagbes cruzadas forma-se rapidamente por meio de
radicais livres, apos exposi¢do a uma luz azul (460 nm) (Lowell et al.,*®
2001). Essa reacao envolve a clivagem de ligacdes duplas de carbono e a
formacao de ligagdes simples que vao formar cadeias poliméricas. Como
sob tempertatura ambiente as resinas formam polimeros vitreos e possuem
polimerizagcéo incompleta (~55-75%), as propriedades fisicas podem vaviar
em fungao da condigdo de cura ou da aplicacgo clinica (Lowell et al.,*® 2001,
Ferracane et al.,*° 2008).

Porém, foi observado que a determinacao das duplas
ligacdes pode nao refletir a qualidade e durabilidade do polimero. Isso ocorre

porque as ligagbes nao-convertidas podem estar presentes na forma de
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mondmeros livres ou como grupos pendentes na rede polimérica. Assim, os
grupos pendentes ndo aparecem como duplas ligagcdes residuais, mas
contribuem para hetereogeinedade da rede polimérica, com formag&o de
microgéis e demora na obtengao do ponto gel (Quiang et al.,®? 2007). Estes
mondmeros geralmente oxidam-se ou sofrem degradagdo hidrolitica,
enquanto os ndo-reagidos podem ser removidos do material polimerizados e
irritar o tecido mole (Sideridou et al,®? :2002). Além disso, os mondmeros
nao-convertidos podem ser eliminados para o meio apdés algum tempo,
diminuindo o numero de duplas ligagdes residuais de carbono. Outros
fatores como a “polimerizagdo no escuro” (dark cure) e a hiddlise do
polimero também exercem influéncia sobre o grau de converséo e elugéo
dos mondmeros (Miletic et al.,®® 2009).

A espectroscopia no Infravermelho (FTIR) tem sido a
forma mais usada para se quantificar o grau de converséao da resina (Pianelli
et al.,®" 1999, Faria-e-Silva et al.,?® 2008). O espalhamento Raman é um
método alternativo para o calculo do grau de conversao e profundidade de
polimerizacdo de resinas compostas polimerizadas (Pianelli et al.,?! 1999).
Para resinas odontologicas tipicas, o grau de conversdo & determinado
medindo-se a diminuigdo da banda de estiramento do grupo vinil (~1635 cm”
'), antes e apds a polimerizacdo, em funcdo de um padrdo interno, que é a
banda de vibracdo do quadrante do anel aromatico (~1609 cm™). Mas para
que este método seja viavel, deve-se assumir a existéncia de uma propor¢ao
linear entre a razdo das duas bandas e o numero real de grupos vinil e
aromatico no material (Gauthier et al.,* 2005).

A polimerizacéao insuficiente do cimento resinoso dentro
do canal devido a ao aumento da distancia da fonte de luz pode afetar sua
resisténcia mecanica e, consequentemente, a resisténcia do conjunto
(Youldas et al.,""® 2004; Galhano et al.,*” 2008). Quase sempre, o grau de
conversdo de resinas dentro de canais radiculares tem sido medido
indiretamente com testes de dureza (Aksornmuang et aI.,4 2006a; Youldas et
al., "% 2004; Sigemori et al.,”' 2005; Galhano et al., ** 2008). Embora a
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profundidade de polimerizagédo entre estudos possa variar, no terco apical a
dureza do cimento resinoso costuma diminuir significantemente. Porém,
Foxton et al.*® (2005) mediram a dureza Knoop na camada de cimento
resinoso dual de leito para pinos e n&o encontrou diferengas entre o que ele
denominou regides cervical e apical do preparo. De qualquer forma, a
microdureza parece passivel de avaliagdo apenas em profundidades
inferiores a 10 mm (Youldas et al.,"'® 2004; Morgan et al.,®® 2008).

Alguns estudos obtiveram maior resisténcia de unido no
terco apical, e a explicagdo para isso foi o fato de que nesta regido e
polimerizacdo € menor e o estresse de contragdo também é menor. (Gaston
et al., 38 2001; Bitter et al., 2006). Contudo, sabe-se que no tergo apical ha
pouco espago para O relaxamento de estresses e, com isso, ha grande
possibilidade de descolamento da interface (Tay et al.,"®? 2005).

Para a cimentagdo de pinos de fibra dentro do canal
radicular € comum a utilizagcao de cimentos resinosos de polimerizagao dual
devido ao maior tempo de trabalho e capacidade polimerizagdo em regides
distantes da fonte de luz. (Foxton et al.,* 2005; Gauthier et al.,*® 2004).
Entretanto, foi constatado através de resultados de testes adesivos e de
observacgdes ultraestruturais a existéncia de uma interagdo superficial entre
mondmeros resinosos acidicos da camada de inibicdo de oxigénio do
adesivo com os componentes iniciadores de uma resina composta quimica
(Sanares et al.,%® 2001). Esta “incompatibilidade” foi relatada em outros
estudos, quando da utilizagdo de sistemas de condicionamento acido prévio
com dois passos e sistemas autocondicionantes de passo unico associados
a resinas de polimerizagdo quimica ou dual. (Breschi et al.,'® 2008; Carvalho
et al., % 2004; Tay et al.,*® 2003). Nestes adesivos, a camada de oxigénio
possui mondmeros acidicos residuais que ficam em contato direto com a
resina composta e que reagem com o catalisador basico (aminas aromaticas
terciarias) dessa resina. A adicdo de um co-iniciador quimico como o
sulfinato benzeno de s6dio ao adesivo aumentou a resisténcia de unido

entre resinas quimica e dualmente polimerizadas (Carvalho et al.,?? 2004;
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Suh et al.,*® et al., 2003 ). Mesmo assim, o efeito negativo da atenuagao da
luz sobre o grau de conversdo de resinas, que ocorre por exemplo quando
da cimentagdo de uma restauracéo indireta, ndo pode ser compensado pelo
acréscimo de um sal sulfinato de sédio (Arrais et al.,” 2009).

Assim, de forma indireta, a polimerizacao insuficiente
do cimento pode afetar a resisténcia de unido de restauragdes
intrarradiculares (Akungor; Akkayan.,®> 2006; Aksornmuang et al.,* 20062).
Aksornmuang et al.,’> (2006b) observaram que, dependendo do sistema
adesivo-cimentante, ha uma diminuigdo da unido em regides apicais do leito
do pino. Esta diminuigcdo foi observada quando se utilizou um sistema
autocondicionante de passo unico, em contraste com o sistema de dois
passos que nao apresentou diferengas regionais na ades&o. Contudo, neste
estudo ndo se diferenciou a influéncia do sistema adesivo de passo unico
sobre o grau de conversdo do cimento da influéncia da sua unido com a

dentina como responsaveis pelo decréscimo na resisténcia de unido.



3 PROPOSICAO

presente estudo:

Trés objetivos principais foram considerados no

a) verificar a influéncia, em diferentes periodos (7

dias e 4 meses), do efeito de quatro sistemas
adesivos (All-Bond 2, One-step Plus, Clearfil SE
Bond e Xeno lll) e da regidao do dente (coronal,
cervical e média da raiz) na resisténcia de uniao
entre dentina e pino de fibra, e no grau de
conversao do cimento resinoso dual. Neste caso,
tanto para analise da resisténcia de unido como
para o grau de conversdo, assumiu-se que as
médias dos adesivos com condicionamento
acido (All-Bond 2 e Ones-step Plus) seriam
diferentes daquelas dos autocondicionantes
(Clearfil SE Bond e Xeno lll), bem como seriam
diferentes as médias nas regides e nos dois
periodos de tempo analisados. Também
procurou-se estabelecer as correlagdo entre as
variaveis resisténcia de unido (MPa) e grau de

conversao (%);

b) analisar qualitativamente com MEV as interfaces

de espécimes integros e fraturados e
guantitativamente, com Espectroscopia Raman, a
quantidade de impregnacéo do sistema adesivo

na dentina;
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c) verificar a influéncia do angulo de fratura sobre a
tenacidade de interfaces aderidas com o sistema
All-Bond 2, através do espécime Brazil nut e de

analises com MEV e EDS.



4  MATERIAL E METODO

A aprovagdo do Comité de Etica em Pesquisa da
Faculdade de Odontologia da UNESP — Sao José dos Campos (039/2006-
PH/CEP) para o presente trabalho encontra-se no ANEXO A. Neste estudo
foram utilizados incisivos e caninos humanos, num total de 80 dentes. Os
dentes extraidos, limpos e refrigerados em agua destilada foram doados, em
sua maioria, pelo Banco de dentes do Departmento de Odontologia da
Universidade de Taubaté (UNITAU) (ANEXO B). Alguns dentes foram obtidos
ainda no ambulatério de cirurgia da Faculdade de Odontologia da UNESP —
Sao José dos Campos. Como critério de selecdo dos espécimes foram
usados apenas dentes com canais retos, sem caries e/ou reabsor¢cbes

radiculares.

Os 80 dentes foram aleatoriamente divididos em 8
grupos (n = 10), de acordo com o sistema adesivo e o tempo para analise:

a) Grupo 1: tratados com o sistema adesivo de
condicionamento acido prévio da dentina com
trés passos, All-Bond 2 (Bisco Inc., Schaumburg,
IL, EUA), analisados apos 7 dias;

b) Grupo 2: tratados com o sistema adesivo de
condicionamento acido prévio da dentina com
dois passos, One-step Plus (Bisco Co.,
Schaumburg, IL, EUA), analisados apés 7 dias;

c) Grupo 3: tratados com o sistema adesivo
autocondicionante de dois passos Clearfil SE
Bond (Kuraray, Kurashika, Japado) analisados

apos 7 dias;
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d) Grupo 4: tratados com o sistema adesivo
autocondicionante de passo unico Xeno |l
(Dentsply Dtrey, Konstanz, Alemanha)

analisados apos 7 dias;

e) Grupo 5: tratados com o sistema adesivo de
condicionamento acido prévio da dentina com
trés passos, All-Bond 2 (Bisco Co., Schaumburg,

IL, EUA), analisados apos 4 meses;

f) Grupo 6: tratados com o sistema adesivo de
condicionamento acido prévio da dentina com
dois passos, One-step Plus (Bisco Co,,
Schaumburg, IL, EUA), analisados apos 4

meses;

g) Grupo 7: tratados com o sistema adesivo
autocondicionante de dois passos Clearfil SE
Bond (Kuraray, Kurashika, Japao), analisados
apos 4 meses.

h) Grupo 8: tratados com o sistema adesivo
autocondicionante de passo unico Xeno |l
(Dentsply Dtrey, Konstanz, Alemanha)

analisados ap6s 4 meses.

A composicdo e o modo de utilizacdo dos adesivos

encontram-se no Quadro 1.
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Quadro 1 - Adesivos usados no estudo, composi¢éo e procedimentos de uso.

Adesivos

Composicao

Procedimentos

All-Bond 2 (Bisco)

UNI-ETCH : acido fosférico 32%

Primer A (0600004826): Acetona,
Etanol, Na-N-Tolilglicina
Glicidilmetacrilato;

Primer B (0600003705): Acetona,
Etanol, Bisfenil Dimetacrilato;

Pre-Bond (0600004127): Bisfenol A
diglicidil éter dimetacrilato,
Trietilenoglicol Dimetacrilato,
Peroxido de Benzoila; Resina

Dentin/Enamel (0600004127): Bisfenol
A Diglicidilmetacrilato, Uretano
Dimetacrilato, Hidroxietil
Metacrilato.

Condicionamento com acido fosfoérico
32% (UNI-ETCH, Bisco Co.
Schaumburg, IL, EUA) por 15 s do canal
radicular.

Lavagem com agua em seringa
descartavel.

Remogdo do excesso de agua com
cones de papel absorvente # 60 (2
cones).

Aplicagdo do Primer A + B do Kit All-
Bond 2 com um microbrush (SDI) e
remogdo dos excessos com outro
microbrush.

Aplicagdo de duas camadas de Pre-
Bond resin e DENTIN/ENAMEL
BONDING RESIN do Kit All-Bond 2,
misturados em quantidades iguais e
remogao dos excessos com microbrush;

Fotopolimerizagdo por 10 s na entrada
do canal e paralela ao longo eixo da raiz.

One Step Plus (Bisco)

UNI-ETCH: acido fosférico 32%
One-step Plus: Bisfenol A diglicidil éter

dimetacrilato , Hidroxietil Metacrilato,
Acetona, Vidro
(0500005247)

Condicionamento com acido fosférico
32% (UNI-ETCH) por 15 s do canal
radicular.

Lavagem com agua em seringa
descartavel.

Remogdo do excesso de agua com
cones de papel absorvente # 60 (2
cones).

Aplicacdo de duas camadas de One -
step Plus sobre a dentina com um
microbrush e remogdo do excesso
também com microbrush;
Fotopolimerizagéo por 10 s com a ponta
do aparelho na entrada do canal e
paralela ao longo eixo da raiz.

Clearfil SE (Kuraray)

Primer (00727A): 10-Metacriloloxidecil
Diidrogeno fosfato, 2-Hidroxietil
Metacrilato, Dimetacrilato
hidrofilico, Canforoquinona, N,N-
Dietanol-p-toluidino, Agua

Bond (01044A): 10-Metacriloloxidecil
Diidrogeno fosfato, Bisfenol A
diglicidil éter dimetacrilato, 2-
Hidroxietil Metacrilato,
Dimetacrilato hidrofébico,
Canforoquinona, N,N-Dietanol-

Aplicacéo do Primer no canal com auxilio
de microbrush, remocdo do excesso
também com microbrush e espera de
20s até o préximo passo;

Aplicagdo de duas camadas do adesivo
(Bond) sobre a dentina com um
microbrush e remogdo do excesso
também com microbrush ;

Fotopolimerizagédo por 10 s com a ponta
do aparelho na entrada do canal e

p-toluidino, Silica coloidal paralela ao longo eixo da raiz .
silanizada
Universal (0605000261): Hidroxietil
Xeno Ill (Dentsply) Metacrilato, Aerosil r-947,
Tolueno Hidroxi-Butilado Mistura dos liquidos Universal e

(estabilizante), Etanol e Agua.
Catalisador ~ (0605000261):  Acido
Fosforico modificado por resina
de Polimetacrilato, Metacrilato
Monofltor Fosfazeno
modificado, Uretano
Dimetacrilato, Tolueno Hidroxi-
Butilado, Canforoquinona, p-
Dimetilamino Etil-Benzoato.

Catalisador;

Aplicagdo de duas camadas e remocao
do excesso com microbrush (espera de
20s entre a aplicagdo das camadas);

Fotopolimerizagdo por 10 s com a ponta
do aparelho na entrada do canal e
paralela ao longo eixo da raiz .
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Para cimentacao foi utilizado o cimento resinoso dual
Duo-link (Bisco Co, Schaumburg, IL, EUA. Lote: 0600009116). A base desse
cimento é composta de Bis-GMA, TEGDMA, UDMA e particulas de vidro e o
catalisador contém Bis-GMA, TEGDMA e particulas de vidro, segundo
informacdes do fabricante.

Os dentes a serem testados 4 meses depois da
cimentacao do pino foram mantidos em saliva artificial (Tabela 1) (Pashley et
al., " 2004).

Tabela 1 - Formula de saliva artificial.

Composicao Concentragédo (mM/L)
CaCl, 0,7
MgCl, . 6H20 0,2
KH2PO4 4
KCI 30
NaN; 0,3
Hepes buffer 20

4.1 Preparo dos espécimes

Parte da coroa de cada dente foi removida, de forma
que o remanescente coronario fosse aproximadamente de 2 mm, em relagéo
a JEC nas faces proximais. A remocéo foi feita com disco diamantado de 90
pm (Diamond Saw, South bay Technology, San Clement, CA, EUA) sob
baixa rotacéo e spray de agua, em um plano perpendicular ao longo eixo do
dente. Os dentes (remanescente coronario e raiz) apresentavam diferentes
comprimentos e por isso foram separados de acordo com o tamanho. A partir

destes “grupos de comprimento”, foram entdo divididos nos oito grupos de
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estudo, de forma que todos os grupos pudessem ser constutuidos por uma
amostragem o mais semelhante possivel.

Com uma lima K (Dentsply) #15 foi removida a polpa. O
alargamento do canal foi realizado até 2mm aquém do apice com limas K
#15, 20, 25, 30 (Dentsply Maillefer, Ballaigues, Suica) e completado com
uma broca Largo # 2 (Dentsply Maillefer, Ballaigues, Suica). A cada troca de
instrumento, o canal foi abundantemente irrigado com NaOCI 0,5% e
aspirado em seguida. Para receber os pinos, os canais foram preparados
com uma fresa de calibragem #3 do sistema de pinos FRC Postec Plus
(Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein).

Em um molde de silicone vazado (3 mm de altura), cada
raiz foi centralizada e o espacgo ao redor foi preenchido com resina acrilica
incolor de ativacao quimica (Jet, Artigos Odontologicos Classico, Sdo Paulo,
SP, Brasil). Para permitir que o longo eixo do dente ficasse o mais
perpendicular possivel ao plano do solo, o embutimento foi feito com a fresa
de calibragem #3 do sistema de pinos FRC Postec Plus (lvoclar Vivadent,
Schaan, Liechtenstein) dentro do canal, com sua parte superior presa ao
mandril de um delineador (Bio Art Equipamentos Odontol6gicos, Sao Carlos,
SP, Brasil) (Figura 1). O motivo da utilizagdo do delineador foi a obtengéo de
segmentos transversais cujo formato deveria ser o de um um tronco de cone
reto de bases paralelas. Pinos de fibra de vidro FRC Postec Plus #3 (lvoclar
Vivadent, Schaan, Liechtenstein) foram utilizados para a cimentagcdo no

canal.
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Figura 1 - Embutimento do dente em resina acrilica, vertida em um molde de
silicona, com o longo eixo do preparo intra-radicular perpendicular ao
solo.

As paredes laterais externas dos dentes foram pintadas
com esmalte de unha preto para permitir a passagem de luz somente na
porc&o mais coronaria ja que, clinicamente, a raiz também é recoberta pelos

tecidos periodontais.

No procedimento de cimentacgdo, primeiramente a base
e o catalisador foram proporcionados em partes iguais e misturados por 10 s
até adquirir uma coloracdo homogénea. Depois, o cimento foi inserido no
canal com uma broca Lentulo # 40 (Dentsply Maillefer, Ballaigues, Suica) e o
pino foi levado em posi¢gdo. Cada conjunto foi fotopolimerizado por 40 s
(Optilux 501 — SDS Kerr, Danbury, CT, EUA) com uma intensidade de luz de
650mW/cm?.)

Os dentes embutidos foram posicionados em uma garra
metdlica fixada a uma maquina de corte (650 Diamond Saw, South bay
Technology, San Clement, CA, EUA) e os dentes foram seccionados
perpendicularmente ao seu longo eixo com disco diamantado de 90 um
(DWH 3060, South Bay Technology, San Clement, CA, EUA), sob abundante

refrigeracédo. O primeiro corte de 0,5 mm foi descartado, pois um excesso do
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cimento poderia superestimar o valor da resisténcia de unido neste
segmento. No total, foram obtidos 6 segmentos de aproximadamente 1,0 +
0,2 mm, dois para cada regido estudada (camara pulpar; cervical e média do

preparo intra-radicular) (Figura 2).

_——

Figura 2 - Seccionamento do espécime: (A) remocao da primeira fatia, onde ha
excesso de cimento; (B) seccionamento dos segmentos tranversais nas
regides do dente avaliadas no estudo.

4.2 Teste de Push-out (Resisténcia de uni&o):

Trés dos seis segmentos obtidos, correspondendo as
trés regides em estudo, foram submetidos ao teste mecanico. Cada
segmento foi posicionado sobre um dispositivo metalico com abertura central
maior que o didmetro do canal. A por¢ao mais coronaria foi sempre colocada
para baixo em relagdo a ponta aplicadora da carga (carga apico-coronaria).
Essa ponta, um cilindro metalico com 0,85 mm de didmetro na extremidade,
foi pressionada sobre o espaco correspondente ao pino, sem tocar cimento

e/ou a dentina (Figura 3). O teste foi executado em maquina de ensaio servo-
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hidraulica (Instron 8872, Instron, Canton, MA), a uma velocidade de 1

mm.min™" e célula de carga de 50 kgf.

Figura 3 - Dispositivo para ensaio de push-out e amostra.

Para o calculo da resisténcia de unido (RU), primeiro
calculou-se a area da interface adesiva (A), cuja formula corresponde a area
lateral de um tronco de cone circular reto de bases paralelas (Figura 4A).
Para o calculo da geratriz do tronco de cone g (Figura 4B) foi utilizado o
Teorema de Pitagoras — “quadrado da hipotenusa = a soma do quadrado dos
catetos” - (g° = h? + [R>-R1]%). Os valores de R; e R, foram obtidos a partir da
medi¢cdo dos didmetros internos da base menor e maior, respectivamente,
correspondente ao diametro interno entre paredes do canal do cp. Esses
didmetros e a altura h do cp foram medidos ap6s o ensaio com paquimetro

(Mitutoyo, Kanogawa, Japao).
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(A) (B)
RU = F/A onde,

F = carga para ruptura
dainterface em kgf

A = é&rea interfacial em

mm?. i
Base menor

A=mn.9. (R + Ry

onde,

n=3,14

g = geratriz do tronco

(@2 = h? + [Ro-R1]?) Base maior R

R: = raio da base 1 2

menor

R, = raio da base

maior

h = altura da secc¢éo

Figura 4 - (A) Férmula para calculo da resisténcia de unido. (B) Desenho
esquematico correspondente a seccdo interna do espécime (paredes
radiculares) — figura geométrica de um tronco de cone circular reto de
bases paralelas (1); Figura geométrica para calculo da geratriz do
tronco de cone (2).

Os resultados de resisténcia de unido, inicialmente em
KN/mm?, foram convertidos em MPa, multiplicando-se o valor por 1000. Uma

média de resisténcia foi obtida para as fatias de cada regido em estudo.

4.3 Estudo preliminar de mecénica da fratura da interface

O objetivo este experimento foi avaliar a tenacidade da
unido adesiva entre dentina/cimento/resina reforgcada por fibra de vidro do

ponto de vista da mecanica da fratura linear elastica, usando-se espécimes
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“Brazil nut”. Trata-se de um experimento inicial, em que apenas o adesivo All-
Bond 2 foi testado.

Hemi-discos de resina reforgada por fibra (RTD, St.
Egreve, Franca), com 6mm de diametro e 4mm em espessura foram
usinados a partir de bastdes. Um entalhe eliptico foi feito alguns hemi-discos

para servir como trinca inicial (Figura 5).

Figura 5 - Hemi-discos de resina reforgada por fibra com entalhe no hemi-disco
inferior.

Foram obtidas secc¢bes de dentina, cortadas da regiédo

coronaria de dentes anteriores (Figura 5).

4mm

A L # 0.5 mm

Figura 6 - Vista lateral e incisal dos dentes durante seccionamento para obtencao
das secgbes de dentina, proximo a camara pulpar.



62

As secg¢des foram aplainadas com lixa d’agua # 600 por
10 s antes dos procedimentos adesivos. Em seguida, tanto a superficie
dentinaria como a superficie da resina reforgada por fibra foram tratadas com
acido fosférico por 15 s, lavados por 1 min e secados com bolinha de
algodédo. Utilizando-se um microbrush, recobriu-se a dentina (2 camadas) e o
pino (1 camada) com o sistema adesivo e fotopolimerizou-se por 10 s (750
mW/cm?, Demetron Optilux 501, Kerr, Orange, CA). A base e o catalisador
do cimento foram misturados e com uma fina camada (~100um) deste
material as seccbdes de dentina foram cimentados entre os hemi-discos e
fotopolimerizados po 80 s (750 mW/cm? Demetron Optilux 501, Kerr,
Orange, CA), sob presséao constante (35 Psi). O aspecto final e as dimensdes
do espécime estao especificadas nas Figuras 7 e 8, respectivamente. Os
espécimes foram armazenados por 7 d em agua destilada contendo azida
sodica.

Com um teste de compressao, a fratura interfacial foi
conduzida em um maquina servo-hidraulica Instron 5848 (Microtester-Instron,
Canton, MA, EUA), equipada com uma célula de carga de 5 kN (Figura 6). O
teste foi feito a uma velocidade de deslocamento de 0,001 mm/s, usando-se
angulos (8, inclinagdo da trinca em direcdo a aplicagdo da carga) de 1°,
5°,10° e 15°. Trés a quatro espécimes foram utilizados por angulo. A carga
critica para fratura da interface foi usada para o calculo da taxa de liberacao

de energia, G.
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Carga, P

el =

Figura 7 - Aparato de teste (A) e espécime Brazil nut (B).

Figura 8 - Geometria do espécime Brazil nut, onde P: carga para fratura; R: raio do
disco; a: metade do comprimento da trinca; 6: angulo de inclinacado da
trinca em relagéo a direcéo de aplicagédo da carga.

Quando uma carga compressiva, P, € aplicada sobre o

Brazil nut, a trinca € submetida a uma combinagdo de modo | de tragéo e



64

Modo Il de cisalhamento. Os fatores de intensidade de stress
correspondentes aos modos | e |l sdo:

K=fiPa?

K= Pa'”z
onde o0s sinais positivo e negativo significam as duas pontas,

respectivamente. Os fatores de calibracdo ndo-dimensionais, f; e f;, sdo

funcdes do angulo 6, e do comprimento relativo da trinca, 4/a.

A combinagcdo dos modos | e Il é caracterizada pela
fase da carga, W, que é controlada pelo angulo de compressao, 6. O
espécime esta sob pura tragdo quando 8 = 0°, e puro cisalhamento quando 0

= 25°. A fase de carga é calculada da seguinte forma:

W =tan™(Ky /K) = + tan™(f/ f,))
A condigao critica para o crescimento da trinca é dada
pela taxa de liberagédo de energia, G, que € a energia liberada por unidade de

area para que a interface se descole. Isso é dado por:

G= Gy + Gp= 1/E+ (K? + Ki?) = (f% + %) PY E

onde Gi e Gi sdo as taxas de liberacdo de energia dos dos modos | e Il ,

respectivamente, e E1 é 0o modulo de Young em estado de deformacéo

plana.
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Os modos de fratura e analise quimica em ambos os
lados dos espécimes fraturados foram feitos com MEV e EDS. Cada
espécime produziu quatro superficies de fratura que foram colocadas em um
stub de MEV, desidratadas e cobertas com ouro (VCR IBS/TM250 lon Beam
Sputterer) para exame dos mecanismos de fratura. A MEV revelou os
contrastes topograficos e o EDS foi usado para caracterizar os elementos

dos materiais que pudessem compor a superficie de fratura (Philips XL 30).

4.4 Microespectroscopia Raman

4.4.1 Quantidade de impregnacgéo da resina

No intuito de compreender melhor a relagcdo entre
estrutura e funcdo (propriedades mecanicas) a espectroscopia Raman da
interface adesivo-dentina proveu dados qualitativos sobres os quatro
sistemas adesivos, em trés niveis da raiz (coronaria, cervical e média) e nos
dois tempos para analise dos resultados (7 d e 4 m).

Um laser de argbnio com comprimento de onda de
514,5 nm foi usado para excitar a amostra. Para que se evitasse reagdes
quimicas ou desidratacdo da amostra durante os experimentos, a poténcia
do laser ficou bem abaixo de 3 mW. O sistema micro-Raman (Figura 9) era
confocal, constituido de uma O6ptica holografica, uma grade de difracédo de
1800 linhas/mm, um espectrbmetro de 0,5 m, um dispositivo de carga
acoplado (DCA) resfriado por nitrogénio liquido (1100 x 330 pixels), e um
microcomputador para aquisicdo dos dados. O espectrOmetro também
estava acoplado a um micréscédpio com uma mesa capaz de se mover nos
eixos X, y e z (precisédo de 1 ym) e com uma lente objetiva de 100 X de

aumento.O espectrometro era sempre calibrado usando-se o espectro de
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emissdo do Neobnio. A precisdo da frequéncia medida foi de

aproximadamente 2 cm™.

A B

Figura 9 - Aparato experimental de espectroscopia Raman (A). Um laser de Ar
passa por uma série de filtros até atingir a amostra e é coletado por uma
objetiva, passando por um filtro espacial e filtros “notch” até entrar no
espectdbmetro, equipado com um Dispositivo de Carga Acoplado (DCA)

(B).

O equipamento descrito acima é um sistema de
fabricacdo proépria, com limitagbes quanto ao tipo de laser disponivel,
manuseio e rapidez de utilizacdo. Assim, também foi utilizado o equipamento
LabRam ARAMIS (Horiba Jobin Yvon), que é um instrumento de analise
Raman de ultima geracado. O sistema é automatizado e possui dois tipos de
fontes de laser. Neste estudo foi usado o laser de diodo (785 nm). O sistema
também possiblita a leitura da amostra dentro da agua, o que foi feito através
de uma lente de imersdo com 100 X de aumento. A mesa do microscépio
possuia um sistema de aquecimento/resfriamento controlado pelo
computador.

Trés segmentos obtidos nas diferentes regides da
amostra foram polidos com lixa SiC #4000. Posteriormente, as seccdes
foram limpas com auxilio de um cotonete umedecido em NaOCI 5%, para

remog¢ao da proteina residual da superficie. Apds a calibracdo do aparelho
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(Neon, pico unico e bem definido), a lente objetiva do microscépio foi focada
sobre o espécime, posicionado em um porta-amostra sobre a mesa do
microscopio, em um aumento de 100 X. Com a ponta do laser incidindo
perpedicularmente sobre a amostra, realizou-se um escaneamento de forma
linear com intervalos medidos em pm, ao longo da interface adesivo-dentina.
Os espectros foram obtidos entre 600 e 1800 cm™ (que abrange os espectros
de identificagdo tanto do coldgeno como do adesivo). Como nao foi possivel
coletar os dados em uma unica leitura, foi realizada uma primeira leitura na
faixa 1200-1800 cm™ com uma acumulagdo de 120 s de irradiagdo e outra
compreendendo a faixa entre 600 e 1200 cm™, com o mesmo tempo de
acumulacdo. Assim, cada ponto foi lido em 240 s e o total de pontos
correspondeu ao mapeamento da fatia (Figura 10). Excecado foi feitas as
amostras lidas no sistema LabRam ARAMIS, onde foi possivel fazer
abranger a faixa de 600 a 1800 cm™ em uma Unica leitura de 120 s. Trés
dentes foram analisados para cada grupo. Por exemplo, foram analisadas
trés seccbes coronarias, trés cervicais e trés médias para cada um dos
grupos All Bond 2 (7 d e 4 m). Exceto em amostras onde foram percebidos
aspectos diferentes ao longo da da interface, foi realizado apenas um
mapeamento por fatia, em local aleatério. O mapeamento foi realizado até o
comprimento onde se percebesse o desaparecimento ou diminuicao
marcante das bandas referentes ao adesivo e aumento das bandas do

mineral e colageno.
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Figura 10 - Representacdo com MEV dos pontos de mapeamento para analise da
interface adesivo-dentina intertubular em um segmento cervical (P-pino;
C-cimento; D-dentina).

Os picos referenciais foram identificados previamente
com a mensuragao dos espectros puros dos adesivos e da dentina.

Para o sistema All-Bond 2 Bond, as bandas referenciais
mais intensas ocorreram a 820 e 1113 cm™ (C-O-C),1185cm™ (Gem-dimetil
CH3-C-CH3), 1450 cm™ (CH2,CH3), 1608 cm™ (Fenil C=C), e 1720 cm"
(C=0).

Para o sistema Clearfii SE Bond, as bandas mais
intensas ocorreram em 820 e 1113 cm™ (C-O-C), 1187 cm™ (dimetil-gem),
1453 cm™ (CH2CH3), 1609 cm™ (Fenil C=C) e 1720 cm™' (carbonil).

Para o sistema Xeno lll, as bandas mais intensas foram
832 e 1115 cm™ (C-O-C), 1457 cm™ (CH2), 1609 cm™ (Fenil C=C) e 1722

cm™' (carbonil).
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Para o sistema One-step Plus, os picos mais fortes
ocorreram em 1111 cm™ (C-O-C) , 1183 cm™ (dimetil-gem), 1607 cm™ (Fenil
C=C) e 1720 cm™ (carbonil).

Para a dentina o pico de referéncia mais forte foi em
960 cm, relacionado a hidroxiapatita (estiramento do PO43). Os picos
relacionados ao colageno ocorreram em 1660 - 1667 cm™ (amido 1), 1456
cm™ (CH2), 1280 cm™ (amido 1), 1245 cm™ (deformacao do NH,).

Os espectros foram processados usando-se o software
MATLAB (Mathworks Inc., Versao 7.40.287) com Wavelet toolbox. Foram
utilizados filtros wavelet com funcédo de base Daubechie 4, com 8 niveis de
decomposicdo. O processamento dos sinais incluiu a remocg¢do do
“background” com corregédo da linha de base e remoc¢ao das interferéncias

originadas por raios césmicos (Figura 11).
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Figura 11 - Espectros original (A) e tratado (B) ap6s a utilizacdo da transformada
wavelet.
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4.4.2 Duplas ligac¢des residuais C=C (Grau de conversao)

Cinco amostras (cinco dentes com trés repeticbes:
coronal, cervical e média) foram utilizados para esta analise. Os espectros da
base do cimento Duo-link (Rnzo-polimerizada) € dO cimento ao redor do pino
(Rpolimerizada) foram obtidos com uma leitura de 120 s, em uma faixa da 1200-
1800 cm™. Para as resinas do tipo metacrilato, a avaliacdo do grau de
conversao (porcentagem de grupos vinil convertidos em grupo alifaticos)
geralmente se inicia comparando-se as bandas de vibracdo do metacrilato
residual nao-polimerizado (1640 cm™) com as do aromatico (1610 cm™),
sendo esta ultima uma banda de referéncia que praticamente ndo muda
durante a polimerizacdo. Por isso, foi utilizada a seguinte equagédo para o
calculo das duplas ligagbes dos metacrilatos ndo-polimerizados da camada
hibrida:

Duplas ligagées residuais (%) = Rpolimerizada/ R nao-polimerizada, ONde

Alturada bandada resina ndo— polimerizadaem1640cm™

Rndo—polimerizala = - - — :
Alturada bandada resina ndo—polimerizadaem1610cm™

Alturada bandada resina polimerizadaem1640cm™

Rpolimerizada= : — -
Alturada bandada resina polimerizadaem1610cm

Em seguida, o grau de conversao foi obtido com a
férmula: GC(%) = (1'Rpolimerizada/ Rnéo-polimerizada) x 100.
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Primeiramente, foi obtido o espectro do cimento
resinoso Duo-link puro e n&o-polimerizado (base do cimento). Com isso, foi
calculado o de valor “R nzo- polimerizada - A “Rpolimerizada’ Oi Calculada a partir do
espectro obtido da camada de cimento em cada fatia.

Os dados foram tratados em um programa para analise
de graficos, Origin 7.5 com modulo Peak Fitting, para onde os espectros
foram importados, ajustados como uma fungcdo Gaussiana, plotados e

analisados (Figura 12).
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A

BaseLine: CONSTANT

Source File: X4AR Data Set: X4AR_B Date:18/09/2008
Chi®2=400.6299726 COD=09454 # of Data Points=882

$5=320317.8375 Corr Coef=0.97232 Degree of Freedom=822
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Figura 12 - Espectros do cimento n&o-polimerizado (R nzo- polimerizada) (A) €
polimerizado (R poiimerizada) (B) €M um segmento coronario do adesivo
Xeno lll, com os parametros utilizados para determinacdo do grau de
converséo.
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Utilizando os valores das areas das bandas proximas a
1610 cm™ e 1640 cm™ da Figura 11, podemos exemplificar o calculo do grau

de converséo:

R n&o- polimerizada =400/543 = 0,73;
R polimerizada = 121 ,3/1 89,7= 0,33,
Rpolimerizadal nao-R polimerizada = 0,33/0,73= 0,45;

GC=1-0,45=0,55=55 %.

45 Anéalise com MEV e EDS

Foi realizada a Microscopia Eletrébnica de Varredura
(MEV) de segmentos intactos e fraturados apdés o ensaio mecanico. As
amostras intactas foram tratadas, na interface, com acido fosférico por cinco
minutos e posterior imersdo em NaOCI 5% para desmineralizagdo e remogao
da matéria organica, respectivamente. Em seguida, as amostras foram
colocadas em um dissecador por 24 h e recobertas com ouro sob vacuo (10°
torr), a fim de se criar uma superficie condutora (VCR IBS/TM250 lon Beam
Sputterer). Para as amostras de tenacidade de fratura, além da MEV, foi feito
o EDS, que estava acoplado ao equipamento de microscopia. Essas duas

analises foram feitas sob vacuo (2 x10° mbar) em microscopio Philips XL 30.

4.6 Delineamento experimental e analise estatistica
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Tendo em vista o interesse em analisar o efeito do
Adesivo sobre trés regides do dente e sob dois periodos de avaliagéo,
efetuou-se o experimento fatorial do tipo 4 x 3 x 2. Ou seja, foram
considerados trés fatores: efeito do Adesivo, da Regido do dente e do
Periodo. O primeiro fator, relativo ao tipo de Adesivo, apresentou quatro
niveis, a saber: All Bond 2, One-step Plus, Clearfil e Xeno Ill. O segundo
fator, relativo ao tipo de Regiao, apresentou trés niveis, a saber: coronal,
cervical e média. O terceiro fator, relativo ao Periodo, apresentou dois niveis:
7 dias e 4 meses. As variaveis dependentes foram a resisténcia de unido e o
grau de conversao, medidos respectivamente pelos valores de tensédo de
ruptura (MPa) obtidos nos ensaios de “push-out” e de porcentagem de

duplas ligagdes de carbono (%) obtidos com Espectroscopia Raman.

A unidade experimental foi o dente. O experimento
fatorial 4 x 3 x 2 apresentou doze tratamentos, ou condigdes experimentais
em comparagdo. Efetuaram-se 10 réplicas em cada condi¢cado experimental.

Em cada réplica, selecionou-se de forma aleatéria uma
condicado experimental para cada unidade experimental, segundo o tipo de
Adesivo e do Periodo de avaliagédo. Foram obtidos, portanto, duzentos e
quarenta dados a serem analisados pelo modelo estatistico da analise de
variancia (Anova) de medidas repetidas onde a variavel Regido do dente foi
o fator repetido.

A idéia na analise de variancia é comparar a variagao
devida aos niveis dos fatores com a variagdo devida ao acaso ou ao residuo.
Os niveis dos fatores a serem comparados foram: (a) efeito do adesivo; (b)
efeito da regido; (c) efeito do periodo considerado; (d) interagdo entre o
adesivo e o efeito da regiéo; (e) interagéo entre adesivo e o periodo; (f) efeito
interac&o da regido e o periodo; (g) interacéo entre ao adesivo, a regido e o
periodo. O estudo do efeito interagéo foi visualizado por meio do grafico de

médias.

O objetivo, isto é, a hipétese em investigacdo, &

identificar uma relagdo causal entre a variavel independente e a variavel
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dependente. Pretendeu-se rejeitar a hip6tese de igualdade a favor da
hipbtese em investigagéo ja mencionada na proposi¢ao. Com esta finalidade
aplicou-se o teste estatistico, para verificar se os dados ofereciam suficiente
evidéncia amostral para rejeitarmos a hipotese de igualdade.

Assim, tanto para analise da resisténcia de unidao como
para 0 grau de conversao, utilizou-se a Anova 3 fatores com medida
repetida, levando-se em conta o tipo de sistema adesivo, o periodo para
anadlise e a regiao do dente. O estudo das médias de resisténcia de uniao foi
feito por meio do teste de Tukey. Para o estudo das médias de grau de
conversao foram utilizados o teste de Tukey e o teste T de Student de
amostras pareadas com corregcdo de Bonferroni. O nivel de significancia
adotado para diferencas estatisticamente significantes em todos os testes foi
de 5%.

O nivel de significancia adotado para rejeitar-se a
hipdtese de igualdade entre os efeitos produzidos pelos fatores, bem como
os da interagao entre esses fatores, foi o valor convencional de 5%.

Os duzentos e quarenta dados (ou seja, vinte e quatro
condigbes experimentais sob dez repeticdes) foram submetidos a analise
estatistica por meio do programas computacionais: MINITAB (Minitab, verséo
15.1, 2007) e STATISTICA (StatSoft, verséo 8.0, 2007), Statistix (versado 8.0,
Analytical Software, 2003) e Prism (Graph Pad, verséo 5.0, 2008).

A estatistica descritiva dos dados referentes as
variaveis em estudo consistiu no calculo de média e desvio padrao e, ainda,
na representagcao grafica das mesmas, com o grafico de colunas e, quando

foi o caso, de disperséo.



5 RESULTADOS

5.1 Resisténciade uniao

A resisténcia de unido nas secg¢des (média e desvio
padrédo), representativas das regibes coronaria, cervical e meédia, sao

mostradas graficamente a seguir (Figuras 13 a 15).

Coronal

G T
L mmmmmm

T T T T T T T T
X7d X4m A7d A4m C7d C4m OS 7d OS 4m

Figura 13 - Médias de resisténcia de unido e desvio padrao (MPa) dos adesivos (X-
Xeno lll; A — All-Bond 2; C- Clearfil SE Bond; OS — One-step Plus) na
regido coronal em dois periodos (7d e 4m).
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Figura 14 - Médias de resisténcia de uniao e desvio padrao (MPa) dos adesivos na
regiao cervical em dois periodos.
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Figura 15 - Médias de resisténcia de unido e desvio padrao (MPa) dos adesivos na
regido média em dois periodos.

N&o houve uma diferenca significante para os efeitos
principais “Adesivo” e “Periodo” (p>0,05). Contudo, diferencas significativas
foram observadas na resisténcia de unido dependendo da “Regiao”
considerada (p<0,05). Nenhuma interagcdo entre os efeitos principais se
mostrou significante (p>0,05). Estes resultados estdo descritos na Tabela

Anova abaixo (Tabela 2):
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Tabela 2 - Anadlise de variancia (Anova) 3-fatores com medida repetida da
resisténcia de unidao (MPa) de acordo com o sistema adesivo,
periodo para analise e regio.

Efeito gL SQ QM F p
Adesivo 3 17.3890 5.79634 0.93 0.4285
Periodo 1 3.383E-07 3.383E-07 0.00 0.9998
Adesivo*Periodo 3 14.8393 4.94644 0.80 0.4992
Residuo | 72 446.462 6.20086

Regido 2 39.5337 19.7669 6.59 0.0018
Adesivo*Regido 6 13.0609 2.17681 0.73 0.6299
Periodo*Regi&o 2 7.09415 3.54707 1.18 0.3097
Adesivo*Periodo*Regido 6 6.71786 1.11964 0.37 0.8951
Residuo Il 144 432170 3.00118

Total 239  977.266

Verifica-se que nao foi possivel rejeitar a hipotese de
igualdade, ou seja, a hipdtese da inexisténcia do efeito interagédo entre os trés
fatores e, ainda, ndo foi possivel rejeitar a hipétese da inexisténcia do efeito
interacdo para qualquer um dos casos entre dois fatores. O unico efeito
estatisticamente significante foi o efeito Regi&o.

Por meio do teste de Tukey foi possivel determinar a
presenca de grupos homogéneos para as médias nas diferentes regides.
Assim, observou-se que a regido coronal (4,2 £ 1,9 MPa) foi estatisticamente
superior as regides cervical (3,4 £ 1,8 MPa) e média (3,3 £ 2,2 MPa), que néo

diferiram entre si (Figura 16).



79

50
45 .
4.0 *

35 T T

25

MPa

2.0

1.5 :
Regido:

1.0 *  Coronal

= --m-- Carvical

0.0 + Média
Xeno lll All Bond 2 Clearfil One Step Plus

Figura 16 - Grafico de médias (MPa) do efeito Adesivo em funcéo do efeito Regiao.

A Figura 16 revela a superioridade da resisténcia de
unido (MPa) na regido coronal em relacéo as regides cervical e média da
raiz.

A qualidade da interface adesivo-dentina pode ser
observada com as micrografias a seguir. Nas regides coronaria e cervical dos
adesivos de condicionamento acido prévio, a presencga de tags e a qualidade
da camada hibrida parece ter sido superior; bem como essas estruturas
foram superiores nos sistemas de condicionamento acido prévio (Figura 17),

em relagéo aos autocondicionantes (Figura 18).
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Figura 17 - Segmentos cervical com detalhe em aumento (acima) e médio do adesivo
All-Bond 2 (meio) e dos segmentos coronal e cervical do adesivo One-
step Plus (abaixo), apdés 7d (C=cimento; D= dentina; T=tags).
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Figura 18 - Segmentos coronal, cervical (acima) e médio (meio) do adesivo Clearfil
SE Bond e segmento coronal do adesivo Xeno Il (abaixo), apés 7d
(C=cimento; D= dentina; T=tags; CH= camada hibrida).
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Apdés 4 meses em saliva artificial, segmentos dos
adesivos One-step Plus e Xeno Il apresentaram sinais sugestivos de

degradacéo (Figura 19).

Figura 19 - Segmentos coronal e cervical dos adesivos One-step Plus (acima), e
coronal do adesivo Xeno lll (abaixo) mostrando sinais sugestivos de
degradacao (setas).

A analise dos segmentos fraturados revelou que, apos
7 dias, foi comum uma pequena extrusdo do cimento em relagéo a dentina
(cimento e pino) do canal. Porém, a ocorréncia de extrusao do pino, muitas
vezes acompanhada de deslocamento das proprias fibras foi mais comum

neste periodo (Figuras 20 e 21).
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Figura 20 - Segmento cervical fraturado do adesivo Xeno Il mostrando que, ap6s 7
dias, as fibras do pino foram deslocadas, com algumas ainda
permancendo presas a fatia (detalhe em maior aumento).

Figura 21 - Segmentos coronais dos adesivos All-Bond 2 e Clearfii SE Bond
mostrando a extrus&o dos pinos e das fibras (setas).

Ap6s 4m, as fraturas ocorreram predominantemente na
interface cimento-dentina, com a remogédo de todo conjunto do interior do

segmento (Figuras 22 a 24).
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Figura 22 - Segmento coronal do adesivo One-step Plus (4 m), mostrando a
extrusdo do conjunto pino-cimento e presencga de bolhas (setas).

ccV SpotMagn Det WD p————{ 50um

00KV 30 435x SE 200 clearﬁ_l

Figura 23 - Segmento coronal do adesivo Clearfil (4 m), mostrando a extrusao do
conjunto pino-cimento, com tags (T) fraturados nas laterais (detalhe em
maior aumento) (C=cimento).
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10 pm

Figura 24 - Segmentos coronais fraturados dos adesivos All-Bond 2, One-step Plus
e Xeno (4 m), mostrando o lado da dentina, onde as falhas ocorreram
predominantemente dentro da camada hibrida (T= tags).

A determinagdo dos modos de falha com aumentos
pequenos € limitada, podendo levar a equivocos. Seria necessaria a
realizagédo das micrografias de todos os segmentos, tornando exaustiva e
nao-pratica a analise. A Figura 20 é um exemplo de como pode ser
equivocada esta anadlise sem aumentos significativos, pois aparentemente
onde o conjunto foi totalmente extruido é possivel perceber remanescentes
de fibras coladas a porgéao interna do segmento, revelando fratura coesiva do
pino. Apesar disso, a maior parte das falhas aparentemente ocorreu na zona

adesiva entre dentina e cimento.

5.2 Mecéanica da fratura da interface



86

O caminho da trinca em diferentes condicbes de
angulacdo esta ilustrado na Figura 25. Observa-se que a tenacidade de
fratura na interface aumentou quando também aumentou a influéncia dos

dois modos de fratura (tragcéo e cisalhamento) agindo simultaneamente.

Figura 25 - Tenacidade de fratura da interface (Interfacial fracture energy) de acordo
com o angulo de fase, W, utilizado, demonstrando os diferentes
caminhos percorridos pela trinca (angulos de fase -5°, 15°, 35° e 55°
correspondem a 6 de 1°, 5°, 10° e 15°).

As imagens obtidas com a MEV das superficies
fraturadas demonstraram diferengas topograficas (Figs. 4-6). O espectro do
EDS dos materiais puros revelou que o cimento e a resina refor¢cada por fibra
tém composi¢cbes semelhantes (Si, O, Na, and Al). Porém, um pico de Zr foi
identificado no espectro da resina, que nao esta presente naquele do
cimento. Para o sistema adesivo, o C foi o elemento mais marcante. As

superficies de fratura obtidas com angulos 1 e 5° se assemelham,



87

apresentando remanescentes de sistema adesivo sobre a resina reforcada
por fibra (Figura 26), o que foi confimado pelo mapeamento com EDS. No
caso dos espécimes testados com uma inclinagéo de 10° (Figura 27), a trinca
atravessou a interface entre resina e adesivo até chegar ao cimento. Ja para
0s espécimes testados com angulo de 15°, a trinca inicial parece ter
comecado da interface adesivo cimento e avangcado até a dentina
hibridizada, fraturando o topo da cama da hibrida, onde a maior parte da
trinca permaneceu (Figura 28). Isso demonstra que a adesao entre dentina e
outros materiais € mais vulneravel a condicdo de tragcdo e cisalhamento
juntos. O caminho da trinca para todas as fraturas oscilou entre um substrato

e outro.
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Figura 26 - Superficie de fratura produzida com 1° de angulacdo (modo | puro,
tracdo) revela presenga de adesivo sobre a resina reforgada por fibra.
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5.3 Impregnacéo do adesivo

O aspecto alargado e assimétrico das bandas
referentes a dentina e ao adesivo na regido entre 1600 e 1700 cm™ gera
uma certa imprecisdo na determinacdo da posicdo dos picos. Assim,
determinar a extensdo da penetracdo do adesivo com base nesta regiao
torna-se dificil porque os picos da dentina (Amido I, entre 1600-1700 cm™)
(Figura 29) se sobrepbem aos picos do adesivo. Por isso, foi escolhida uma
faixa de leitura em que os picos eram relativamente bem definidos e néo se
sobrepunham, como onde ocorre a banda do grupo C-O-C. Esta banda
aparece entre 1111 e 1115 cm™', dependendo do adesivo e foi usada para
determinar o quanto cada adesivo penetrou na dentina ja que estava
presente em todos os quatro materiais € ndo se sobrepunha a nenhuma

banda de colageno (Figura 29).

2000 -
1500

1000 ‘

Intensidade (arbitrario)

500 -

1 L L M 1 L L 1 L
700 800 900 1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700 1800

em’!

Figura 29 - Espectro da dentina na faixa 700-1800 cm™, mostrando que a regido
entre 1600-1700 cm™ apresenta picos alargados e nao-definidos, que
facilmente se sobrepdem aos adesivos que também possuem bandas ai.
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Figura 30 - Espectros dos adesivos puros na faixa de entre 700 e 1200 cm™ em que
o pico em 1111-1115 cm™ (C-O-C) é Unico e bem definido.

O sistema All-Bond 2 apresentou um padrdo de
desmineralizagao ao longo do canal que foi decrescendo em dire¢ao a regiéo
média (Figura 31). Foi possivel perceber que o adesivo nao foi capaz de
penetrar toda a extensdo de dentina desmineralizada, principalmente na
regiao meédia. Nesta regido, observou-se algumas vezes que houve

desmineralizag&o, mas nao houve penetragao do adesivo.
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Figura 31 - Espectroscopia y-Raman da interface formada com o adesivo All-Bond 2
nas regides coronaria, cervical e média do preparo no canal,
respectivamente. As flechas indicam a extensdo aproximada da
desmineralizagdo em 960 cm™ e a extensdo de penetracdo do adesivo
em 1211 cm™ (regido coronaria = 9 ym (A); regido média = 7 ym (B);
regido apical = 0 ym (C)).
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Figura 31 - Espectroscopia y-Raman da interface formada com o adesivo All-Bond 2
nas regibes coronaria, cervical e média do preparo no canal,
respectivamente. As flechas indicam a extensdo aproximada da
desmineralizacdo em 960 cm™ e a extens&do de penetragdo do adesivo
em 1211 cm™ (regido coronaria = 9 pym (A); regido média = 7 pym (B);
regido apical = 0 ym (C)).

A quantidade de adesivo impregnado na dentina para
os outros sistemas estd representado a seguir pela razdo da banda em
1111-1115 cm ™' (adesivo) e 1660 cm ' (colageno), em funcdo da distancia
(um) (Figura 32).
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Figura 32 - Extensado de penetragdo dos adesivos One-step Plus (A), Xeno Ill (B) e
Clearfil SE Bond (C) de acordo com a posig¢éo (um).
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O adesivo Clearfil SE Bond formou apenas uma fina
interacdo com a dentina desminerilizada de cerca de 1-2 ym que foi mais ou
menos a mesma da regido coronaria a meédia.

Apds 4 m, as bandas do adesivo All-Bond 2 pareciam
menos intensas e a houve a predominancia do colageno caracterizado pelo
alargamento das bandas entre 1600 cm” e 1700 cm™ a partir de 6 pym e 5

Mm para as regides coronal e média, respectivamente (Figura 33).
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Figura 33 - Espectroscopia p-Raman ap6s 4 m da interface formada com o adesivo
All-Bond 2 nas regibes coronaria (acima) e cervical (abaixo) do preparo
no canal. O detalhe mostra a predominancia das bandas colagenas a
partir de 6 uym.
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ApbOs 4m, os espectros do adesivo One-step Plus, tal
qual no adesivo All-Bond 2, pareciam menos intensos com bandas mais
intensas de colageno ja nos primeiros micrometros ou com sinais de

degradacao no cimento/adesivo, como ilustra a Figura 34.
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Figura 34 - Espectroscopia y-Raman ap6s 7 d (acima) 4 m (abaixo) da interface
formada com o adesivo One-step Plus na regido cervical.
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Depois de 4 m, o adesivo Clearfil Se Bond foi o unico
que parece ter permanecido estavel quanto a intensidade das bandas e

extensao de penetracao na dentina (Figura 35).
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Figura 35 - Espectroscopia p-Raman ap6s 4 m da interface formada com o adesivo
Clearfil SE Bond nas regides coronaria (acima) e média (abaixo) do
preparo no canal, respectivamente.

Em alguns pontos da interface formada com o adesivo
Xeno |l foram notadas descontinuidades que provavelmente ocorreram
devido a degradacao apdés 4 m. Comparando-se com o espectro apos 7 d, €
possivel notar a auséncia que picos nitidos em 1610 e 1640 cm™ e um

alargamento da banda logo nos primeiros micrometros (Figura 36).
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o adesivo Xeno lll.
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5.4 Duplas ligacdes residuais (grau de conversao)

O grau de conversao (%) do cimento resinoso nas
secches, representativas das regidbes coronaria, cervical e média, esta

representado graficamente a seguir (Figuras 37 a 39).
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Figura 37 - Médias de grau de conversao e desvio padrao (%) dos adesivos (X-
Xeno lll; A — All-Bond 2; C- Clearfil SE Bond; OS — One-Step Plus) na
regido coronal em dois periodos (7 d e 4 m).
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Figura 38 - Médias de grau de conversao e desvio padrdo (%) dos adesivos na
regiao cervical em dois periodos.
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Figura 39 - Médias de grau de converséao e desvio padréo (%) dos adesivos na
regiao média em dois periodos.

Todos os efeitos principais (Adesivo, Periodo e Regido)
foram estatisticamente significantes (p<0,05). O efeito interacédo entre
Adesivo e Periodo também mostrou-se significante. A Tabela 3, a seguir,

apresenta estes resultados:

Tabela 3 - Andlise de variancia (Anova) 3-fatores com medida repetida para
o grau de conversdo (%) de acordo com o sistema adesivo,
periodo para analise e regiao (p<0,05).

Efeito gL QS QM F p

Adesivo 3 1,23401 0,41134 11,8182 0,000023
Periodo 1 0,41316 0,41316 11,8707 0,001614
Adesivo * Periodo 3 3268 0,10896 3,1305 0,039144
Residuo | 32 1,11377 0,03481

Regiéo 2 1,36527 0,68263 28,0650 0,000001
Regido*Adesivo 6 0,31861 0,05310 2,1831 0,056005
Regido*Periodo 2 0,06296 0,03148 1,2943 0,281169
Regido*Adesivo*Periodo 6 0,08664 0,01444 0,5937 0,734189
Residuo Il 64 1,55669 0,02432

Total 119 647,632

Verifica-se que nao foi possivel rejeitar a hipotese de
igualdade, ou seja, da inexisténcia do efeito interagdo entre os trés fatores,

mas foi possivel rejeitar a hipétese da nao existéncia do efeito interagao para
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um dos casos entre dois fatores, isto €, Adesivo e Periodo e, ainda, todos os
fatores principais foram estatisticamente significantes.

Quando se comparam os valores médios referentes as
oito condigbes experimentais estabelecidas pelas variaveis Adesivo e
Periodo, por meio do teste de Tukey, pode-se estabelecer grupos de mesmo

desempenho quanto ao grau de conversao (Tabela 4).

Tabela 4 - Tabela dos grupos homogéneos para as médias de grau de
conversdo de acordo com o sistema adesivo e o periodo para

analise.

Adesivo Periodo Média Grupos Homogéneos*

7d 0,52 A B
All-Bond 2 am 0.72 A

7d 0,26 C

Xeno Il
4m 0,46 B C
7d 0,38 B C

Clearfil
4m 0,51 A B
7d 0,53 A B

One-step Plus

4m 0,59 A B

*Médias seguidas de letras diferentes indicam diferencas estatisticamente significantes

Os grupos homogéneos obtidos com o teste de Tukey
indicaram que as médias dos adesivos All -Bond 2 e One-step Plus nos dois
periodos e do Clearfil SE Bond ap6s 4 m diferiram significantemente da
média do adesivo Xeno lll apds 7d (Tabela 4).

Para avaliar o efeito Regido, independentemente do
tipo de Adesivo e do Periodo considerado, foi efetuado o teste t (Student) de
amostras pareadas, com correcao de Bonferroni (ANEXO C). Os resultados

indicam que todas as regides diferiram entre si (p=0,017<0,05) (Figura 40).
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Figura 40 - Grafico de médias do grau de conversao (%) revelando as diferencas
entre as regides.

5.5 Correlagéo Resisténcia de unido/Grau de conversao

Foi avaliado o relacionamento entre os valores de grau
de conversdo e os valores obtidos de resisténcia. Pode-se observar, por
meio do grafico de dispersdo, mostrado a seguir na Figura 40, que a
correlacéo foi fraca entre essas duas variaveis. O coeficiente de correlagéo
linear de Pearson (r) obtido em todos os oito diagramas de dispersao sempre
indicaram uma correlagédo fraca (valores inferiores a 0,50) e nao
estatisticamente significantes (p-valores foram inferiores a 5%), indicando a

auséncia de dependéncia linear entre as duas variaveis (Figura 41).
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Figura 41 - Grafico de correlagdo dos dados de resisténcia de unido (MPa) e grau

de converséao (%).



6 DISCUSSAO

A resisténcia de unido com testes mecanicos tem sido a
forma mais usada para se avaliar a performance da restauracbes adesivas
no canal. Tem-se dado maior preferéncia ao teste de push-out, uma forma de
cisalhamento, com a utilizagcao de espécimes de pequena espessura (Pest et
al.,'* 2002; Goracci et al.,*' 2004; Wakefield et al.,""® 1998; Valandro et al.,'
2007, Melo et al.® 2008). Alguns estudos (Akungor et al.,* 2006;
Aksornmuang et al.,* 2006a; Aksornmuang et al.,° 2006b; Gaston et al.,*®
2001), porém, ainda sao feitos com a modalidade de microtracao, embora a
controvérisa sobre dificuldade de obtencédo dos espécimes persista (Goracci
et al.*" 2005). No presente estudo, optou-se pelo push-out porque a
utilizacdo de sistemas adesivos que pudessem formar interfaces muito
frageis com a dentina poderia dificultar a obtencdo de “palitos” de
microtracao.

A maior parte dos estudos envolve a analise da
resisténcia de acordo com a regido do canal. Essa analise regional deve-se
principalmente a influéncia que as caracteristicas (Mjor; Nordhal,®® 1996;
Ferrari et al.,*® 2000; Balooch et al.,’ 2001; Mjor et al.®’, 2001; Mannocci et
al.,®? 2004), acessabilidade (Ferrari et al.,* 2001) do substrato e a gradacéo
da luz ao longo do canal podem ter sobre a resisténcia (Galhano et al., '
2008). Foram analisadas neste estudo as regibes coronaria, cervical e média
da raiz por ndo se observar adeséo relevante na porgao apical dos leitos
para pinos e pela importdncia do remanescente coronario para adesao
(Bouillaguet et al," 2003; Melo et al.,”® 2008). Mesmo assim, os resultados
estdo em corformidade com outros trabalhos que usaram as regides cervical,
média e apical da raiz e cuja resisténcia de unido foi maior na regido mais

préxima a coroa (isto €, mais préxima a fonte de luz), comparada as demais
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(Bouillaguet et al,"* 2003; Foxton et al.,** 2005; Nagas et al.,”® 2007; Melo et
al., °® 2008, Aksormuang et al.,® 2008).

N&o foram obervadas diferencas relacionadas ao tipo
de sistema adesivo e ao tempo para ensaio dos espécimes. Isso sugere que
as diferencas regionais podem estar mais relacionadas a questdes
estruturais da dentina, de distribuicdo do sistema adesivo e de polimerizagéo
do sistema adesivo-cimento. Apos analise microscopica, Ferrari et al.*
(2001) sugeriram duas explicagcbées para a menor formacéo de uma zona de
interdifusdo resina-dentina no tergco apical do preparo para pinos: a) a
pressao do microbrush com a solugdo € maxima no tergo cervical, enquanto
no terco apical ela é reduzida, resultando em pouca penetragdo do adesivo;
b) a quantidade de tubulos no tergo apical € menor.

E possivel que a resisténcia seja influenciada também
por alguns aspectos que devem ser levados em conta quando da utlizagao
do teste de push-out. E preciso considerar, por exemplo, que a estabilidade
dessa unido € influenciada pelo fator friccional, isto &€, a capacidade do pino
de se manter em posicdo devido a fricgdo e rugosidade da superficie do
cimento (Goracci et al.,*> 2005; Sadek et al.,®*.2006). Sabe-se também que
alguns gaps podem surgir em interfaces como resultado da contracdo de
polimerizacéo ou da fadiga a que a restauracao é submetida (Frankengerger
et al.,*® 2005). Em restauracdes adesivas nos canais radiculares, a
ocorréncia do Fator C de configuragdo cavitaria é muito pronunciada
(Bouillaguet et al,™ 2003; Tay et al.,'® 2005). Alguns estudos obtiveram
maior resisténcia de unido no tergo apical, e a explicagéo para isso foi o fato
de que nesta regido a polimerizacdo € menor e o estresse de contragao
também é menor. (Gaston et al., *® 2001; Bitter et al., 2006). Contudo, sabe-
se que no tergo apical ha pouco espaco para o relaxamento de estresses e,
com isso, ha grande possibilidade de descolamento (Tay et al.,'® 2005). As
discordancias também podem advir do fato de que os estresses contragao e
a forma como sdo dissipados s&o ainda influenciados pela contragéo

volumétrica do material, pelo mddulo de elasticidade do adesivo e da resina,
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pela contribuicdo de bolhas de ar dentro da restauragdo e pela taxa de
polimerizagao da resina (De Munck,?’ 2005).

Algumas micrografias (Figura 18) revelaram a presenca
de espacos entre dente e restauracdo. Pode-se argumentar que s&o apenas
artefatos de técnica ocasionados pelo vacuo durante o preparo da amostra
para a MEV; porém, se este foi 0 caso, isso também significa que estes
seriam pontos de maior fragilidade na restauracdo, onde a separagdo da
interface por outras razbes seria mais facil. Acredita-se que estes espagos
sdo provavelmente resultado da contracao de polimerizacdo do cimento que
sobrepujou a for¢ca de unido entre adesivo e dentina em alguns pontos da
interface.

As micrografias das Figuras 20-22 revelam que,
independente do periodo, as fraturas ocorreram predominantemente dentro
da camada hibrida. Porém, ap6s 7 d as fraturas ocorreram com prejuizo dos
pinos, com extrusdo das fibras, sugerindo que a unido entre dentina e
sistema adesivo ainda ndo sofrera uma degradacdo que pudesse levar
facilmente a sua extrusdo sem prejuizo das demais partes da restauragéao,
como parece ter ocorrido apés 4 m.

Os adesivos All-Bond 2 e One-step Plus sdo sistemas
que apresentam como solvente a acetona. De Munck et al.?’ (2005)
apresentaram uma revisdo sobre estes adesivos e foi observado que o
adesivo One-Step sempre apresentou uma diminuigdo drastica da resisténcia
apos termociclagem e armazenamento em agua em comparagao com O
adesivo All Bond 2, o que néo foi observado no presente estudo. E possivel
que a utilizagdo do All Bond 2 em sua forma dual tenha contribuido para isso
uma vez que a vsicosidade do material aumenta com a fotoativagéo e a
mobilidade molecular diminui, dificultando a autopolimerizagdo adicional
(Faria-e-Silva et al.,? 2008).

Apesar de a formulagédo do adesivo One-step e One-
step Plus serem diferentes quanto a quantidade de carga inorganica, sabe-se

que a sensibilidade técnica desses sistemas, bem como a do All Bond 2, esta
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relacionada ao fato de que a acetona precisa ser aplicada em dentina umida
pois ndo consegue reexpandir as fibras coladgenas que sofrem colapso
devido a falta de agua. Além disso, o One-step Plus possui HEMA, que
diminui a pressao de evaporag¢ao da agua, o que pode interferir na remocéo
da agua residual. Se a acetona evapora rapidamente, o adesivo hidrofébico
pode ter dificuldade de substituir a agua residual nos espacos interfibrilares,
a qual pode hidrolisar o polimero posteriormente (Spencer et al.,*” 2002). Os
espacos nao-infiltrados pelo adesivo e a presenga de umidade também
favorecem a degradacao do colageno em longo prazo (Pashley et al.,”®2004;
Manso et al,%® 2008), pela agdo de enzimas (MMPs) presentes na matriz.
Uma outra situagao prejudicial ocorre se acetona nao evaporar e se diluir
onde ha muita agua, fazendo com que o monémero saia da solugéo (Tay et
al.,*® 1998).

Em outro estudo testou-se a resisténcia do sistema
Clearfil SE Bond, que foi compravel a de um adesivo de condicionamento
acido prévio (Aguilar-Mendoza et al.,? 2008). Sua performance também se
mostrou melhor do que a de adesivos simplificados autocondicionantes de
passo unico. O adesivo Clearfii SE Bond possui o 10-MDP em sua
composi¢ao que € um mondmero que se liga quimicamente a dentina ou
esmalte através de fortes ligacdes idnicas com o calcio (De Munck et al., %’
2005; Van Landuyt et aI.,105 2007). Contudo, a reatividade com o mineral, no
presente estudo, ndo pareceu eficiente como aquela dos adesivos de
condicionamento acido. Isso provavelmente ocorre porque o Clearfil SE Bond
€ pouco acido e provoca apenas uma leve desmineralizacédo da dentina
(Wang et al.,""® 2006; Aguilar-Mendoza et al., > 2008). De acordo com Zicari
et al.,'¥ (2008), a resisténcia de unido desse adesivo no canal pareceu
promissora, mas a interacéo ainda é fraca, ndo sendo capaz de minimizar a
microinfiltracdo na interface. No presente estudo, porém, as interfaces
formadas com o Clearfil SE Bond pareceram bem estaveis apés 4 m. O
adesivo autocondicionante de passo unico, Xeno Ill, apesar de mais

agressivo devido ao seu menor pH, também mostrou pouca capacidade de
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desmineralizacao e penetracdo na dentina. A dificuldade de penetragcdo de
ambos os sistemas autocondicionantes deve-se principalmente a presenca
da lama dentinaria (Aguilar-Mendoza et al., > 2008).

A nanoinfiltracdo da interface adesivo-dentina,
ocasionada principalmente com o uso de sistemas simplificados, ndo ocorre
apenas pela penetragao incompleta do adesivo na dentina desmineralizada.
Areas dentro da resina polimerizada onde a umidade n&o foi completamente
removida formam hidrogéis ou dominios hidrofilicos de monémeros residuais
que também sado susceptiveis a absor¢do de agua. Por isso, tanto as
umidades extrinsecas quanto intrinsecas do substrato dentinario devem ser
consideradas para que se obtenha sucesso na adesdo. Mesmo com a
remocéo efetiva da superficie mineral da dentina, a umidade intrinseca
associada ao remanescente de agua na rede de colageno e nos tubulos
pode criar uma interagao irreversivel de componentes soluveis com aqueles
imisciveis em agua (Pereira et al.,®° 1999; Chersoni et al.,?®> 2005). Em canais
endodonticamente tratados, onde nao se espera grande umidade do
substrato, adesivos que apresentam um numero menor de passos,
enfrentam o problema resultante da sua hidrofilia e permeabilidade (Chersoni
et al., % 2005). Lavar o canal com agua apds o condicionamento acido pode
também ser problematico para a adesdo quando n&o se consegue secar a
entrada dos tubulos com pontas de papel. Segundo Chersoni et al. #° (2005),
isso explica a aparicao de grandes bolhas na superficie de uma réplica de
dentina tratada com o sistema de condicionamento total com dois passos
One-Step Plus.

A analise dos mecanismos de falha apds a fratura com
testes mecanicos € limitada sem um exame cuidadoso com MEV e
mapeamento dos elementos com raios-X. A resisténcia €& sempre
dependente dos tamanhos das falhas dentro do material e isto dificilmente
pode ser rastreado sem a utilizacdo dos recursos mencionados. Porém, a
tenacidade, definida como a capacidade do material de resistir a propagacéo

rapida do crack, é geralmente indepedente do tamanho dos defeitos dentro



110

do material. Trata-se de uma propriedade inerente do material que pode ser
medida pelo fator de intensidade de stress (Kic) ou pela taxa de liberacao de
energia (Gic). No tocante a andlise de interfaces, Gic € particularmente
importante, pois refere-se a energia requerida por unidade de area da
superficie do crack para criar novas superficies. Assim, a determinagédo da
tenacidade interfacial pode ser feita com mecanica da fratura, reduzindo-se
os riscos de uma interpretacdo equivocada dos resultados, além de prover
informacdes sobre os limites de utilizagao clinica dos materiais (Della Bona et
al., 2°2006).

No estudo de tenacidade, o caminho da trinca sob
diferentes angulos (Figura 25) mostra que a tenacidade de fratura na
interface geralmente aumenta com a acdo conjunta dos modos de tragéo e
cisalhamento. Porém, a interface cimento dentina parece ser mais
susceptivel a fratura sob cargas mais complexas, onde o modo de
cisalhamento é predominante. Ao contrario dos valores de resisténcia cuja
comparagéao entre estudos ndo € possivel, a tenacidade € uma propriedade
inerente e pode ser comparada.

Em um estudo recente em que Aksormuang et al.’
(2008) testaram a resisténcia a tracdo de interface de pinos cimentados a
dentina do canal observou-se que, apds teste de microtracao, a falha mais
comumente vista foi entre cimento e pino. Isso demonstra que sob tracéo, a
interface mais susceptivel a fratura & esta. Porém, sob cargas mais
complexas como a de cisalhamento, usada no teste de push-out, a interface
cimento-dentina estd envolvida nas fraturas. Isso é relatado também em
outros estudos que usaram o teste de push-out e observaram uma
predominancia das fraturas na interface cimento-dentina (Nagas et al.,”
2007; Valandro et al.,'® 2007, Melo et al.,*® 2008;).

A complexidade do tecido dentinario e o ambiente
heterogéneo que ele forma com o adesivo tornam a interpretagdo do
espectro Raman dificil. Muitas vezes a presenca de interferéncias torna a

informacdo do espectro mais problematica ainda. Uma ferramenta
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matematica muito util é a aplicacdo de wavelets na remocao de interferéncias
e corregcao da linha de base. Assim, o tratamento dos espectros Raman
(Wang et al.,'® 2006) que apresentaram interferéncias maximizou a
aquisig¢ao de informagdes mais detalhadas da interface no presente trabalho.

Apesar das diferencas na qualidade da camada hibrida
demonstradas com a espectroscopia p-Raman, ndo houve diferencas
significantes de resisténcia entre os sistemas adesivos. Isso refor¢a a idéia
de que o relacionamento entre a molhabilidade do adesivo, a estrutura da
camada hibrida e a resisténcia de unido nao & ébvia (Aguilar-Mendoza et al.,
2008). Ap6s 7 d, a camada hibrida parecia intacta, com espessuras que
diminuiam em direcédo a regido média do preparo. A quantidade de adesivo
impregnado dependeu do sistema, sendo maior para aqueles de
condicionamento acido prévio. Depois de 4 m de armazenamento, alguns
sistemas apresentaram uma perda na intensidade das bandas do adesivo,
sugerindo a perda de mondémeros e oligbmeros para o meio. Diferengas na
extensdo de impregnacao do adesivo entre os dois periodos revelou uma
zona de colageno desprotegido cujos espectros na regido do Amido | (1600 e
1700 cm™") por vezes refletiram uma forma de colageno desorganizada com o
aparecimento de bandas em 1626, 1650 e 1680 cm™, contrastando com o
aspecto normal do colageno que geralmente apresenta uma banda mais
delimitada em 1663-1667 cm™. Isso sugere a perda da helicidade devido ao
afrouxamento da fibrila colagena pela absorcdo de agua (Wang et al.,'?
2001).

A penetragado do adesivo foi bem maior nos adesivos de
condicionamento acido, mas a existéncia de uma por¢cdo de dentina
desmineralizada e nao-infiltrada tanto na modalidade de condicionamento
acido como na autocondicionante foi observada, como ja relatado em outros
estudos (Carvalho et al., 2 2005; Wang; Spencer, '™ 2004). Essa diferenca
entre extensao de desmineralizacéo e penetragcao do adesivo demonstra que
nestas condicdes a desmineralizagdo da dentina do canal esta criando

“‘defeitos”, isto €, espacos ndo-selados que s&o uma ameaga ao bom
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progndstico de dentes tratados endodonticamente (Nagas et al.,”® 2007).
Além disso, como em todas as restauragdes adesivas, fibrilas colagenas nao
encapsuladas pelo adesivo representam pontos susceptiveis a degradacéo
da unigo (Breschi et al., ® 2008).

A maior parte dos processos de degradacdo da
interface adesivo-dentina depedende da taxa de difusdo, que pode ser
acelerada quando se trabalha com o armazenamento de espécimes em
escala micrométrica. Quando palitos de dentina para microtragdo foram
armazenados, menos de 90 d foram necessarios para se observar um
processo de degradacdo (De Munck,?’ 2005). Os resultados do presente
estudo nao apresentaram diferencas na resisténcia de unido entre 7d e 4 m
e umas das razdes para isso pode ter sido o armazenamento das raizes
intactas, ao invés das fatias. Deu-se preferéncia a esse método porque as
por¢cdes cervical e média da restauracéo nunca ficam em contato direto com
a saliva quando ha um remanescente coronario.

Porém, as micrografias e as espectrocopias
demonstraram alguns sinais de degradagado da interface apés 4 m. Apés a
armazenagem, a observagdo no proprio microscopio O6ptico, antes das
leituras de espectroscopia, ja demonstrava o aspecto descontinuo da
interface cimento/dentina em algumas fatias. Essa degradacédo pode ter
ocorrido pela absor¢céo da agua presente no meio externo que pode ter sido
facilitada pela falta de uma restauragéo coronaria (Manocci et al, °' 2003) e
pelos espacos criados durante a contragao de polimerizagédo (Bouillaguet et
al.,"™ 2003; Nagas et al.,”® 2007). A agua residual na dentina também deve
ser considerada na deterioracéo da interface, pois contribui para o retardo da
polimerizacéo, degradag¢ao do polimero e elugdo dos mondmeros residuais
(Van Landuyt et al.,'® 2008; Breschi et al.,’® 2008). De fato, a diminuicéo da
intensidade dos componentes dimetacrilatos como o BisGMA apdés 4 m e o
aumento das bandas relacionadas a dentina ja nos primeiros micrémetros
sugerem a exposicado de fibras colagenas possivelmente devido a hidrélise

do polimero ou elugdo dos mondémeros.
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Ha uma susceptibilidade por parte dos adesivos
simplificados em apresentar uma maior absor¢do de agua pois funcionam
como membranas permeaveis devido a presenca de mondémeros hidrofilicos
elou ibnicos. No presente estudo, imagens e espectros compativeis com
degradacao foram mais comumente vistos nas interfaces formadas com os
adesivos One-step Plus e Xeno lll, corroborando a tese de que a hidrofilia de
laguns componenentes influenciam a degradacéo da interface. A presenca
de radicais hidroxila do HEMA e a provavel formagao de uma rede polimérica
pouco densa podem ter favorecido a degradacao (Malacarne et al., %9 2006).

Quanto a polimerizagdo, embora ndo tenha sido o
objetivo do presente trabalho avaliar a polimerizagdo do sistema adesivo, foi
possivel perceber que a altura da banda em 1638 cm™ (grupos vinil, duplas
ligacbes de carbono), que esta diretamente relacionada ao grau de
conversao, foi praticamente igual 4 da banda em 1610 cm™ (anel aromatico).
Essa igualdade na altura das bandas foi percebida em todos os sistemas
adesivos, principalmente nas regides a distancia da fonte de luz. Sabe-se
gue o grau de conversao tanto de adesivos como de resinas esta relacionado
a resisténcia mecanica do polimero resultante (Lowell et al.*® 2001,
Ferracane et al.,>® 2008) e, por isso, as diferencas regionais de resisténcia de
unido podem estar relacionadas a uma polimerizagéo insuficiente do adesivo
nas regides mais apicais.

A polimerizagdo do cimento dentro do canal foi
analisada no presente estudo. Neste caso, observou-se uma influéncia
marcante do tipo de adesivo, da regido e do tempo para analise no grau de
conversdo do material. Mediu-se de forma direta, com espectroscopia
Raman, a presenca de duplas ligagcbes residuais que indicam o grau de
conversao do cimento. Muitos estudos sobre a eficiéncia de polimerizagdo no
comprimento do canal foram feitos de forma indireta com medig&o da dureza
da camada de cimento (Bouillaguet et al.,™ 2003; Youldas, et al."® Foxton et

al.,* Morgan et al.,*® 2008). Os resultados encontrados aqui estdo de acordo
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com os testes de dureza que demonstraram uma diminuigdo de valores de
acordo com a profundidade da restauragéo no canal.

A influéncia de fatores como o tipo de pino (Galhano et
al.,> 2008) e sistemas adesivo-cimentantes sobre a polimerizagdo do
cimento dentro do canal ja foi estabelecida (Morgan et al.,*® 2008). Porém a
influéncia de sistemas adesivos foi pouco relatada. Sabe-se que na
cimentacao de pinos de fibra dentro do canal radicular € comum a utilizagcao
de cimentos resinosos de polimerizagdo dual devido ao maior tempo de
trabalho e capacidade polimerizacdo em regides distantes da fonte de luz.
(Foxton et al.,** 2005;Gauthier et al., * 2005). Entretanto, foi constatado
através de resultados de testes de resisténcia e observagdes ultraestruturais
a existéncia de uma interagdo superficial entre mondmeros resinosos
acidicos da camada de inibicdo de oxigénio do adesivo com os componentes
iniciadores de uma resina composta quimica (Sanares et al.,?® 2001). Esta
“‘incompatibilidade” foi relatada em outros estudos, quando da utilizagdo de
sistemas de condicionamento acido prévio com dois passos e sistemas
autocondicionantes de passo unico associados a resinas de polimerizagao
quimica ou dual (Arrais et al., 2009; Breschi et al.,'® 2008; Carvalho et al., %
2004; Tay et al.,*® 2003). Nestes adesivos, a camada em contato com o
oxigénio do ar oxigénio possui monémeros acidicos residuais que ficam em
contato direto com a resina e que reagem com o catalisador basico (aminas
aromaticas terciarias) da mesma. No presente trabalho, variando-se apenas
o fator adesivo, foi possivel observar sua influéncia sobre o grau de
conversao do cimento em trés regides. Na regidao onde o adesivo e o cimento
se encontraram pareceu ocorrer uma mistura desses dois materiais com
aumento da intensidade da banda do C=C aromatico (Arrais et al.,” 2009).
No presente trabalho, o grau de converséo foi medido no micrémetro anterior
a esta regiao. O adesivo Xeno lll, principalmente na regido mais distante da
luz, foi 0 que determinou os menores valores de grau de conversdo. Apds 4
m o grau de conversdo aumentou em todas as regibes, embora ainda

houvesse uma diminuigcdo em direcéo a regidao média.
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Porém, ndo houve uma correlagao linear entre o grau
de conversao e a resisténcia de uniao. Apesar das diferengas no grau de
conversao influenciada pelos diferentes adesivos, € possivel que isso nao
comprometa de forma significativa as propriedades mecéanicas da camada de
cimento. Isso ja foi observado em um estudo onde se mediu a dureza do
cimento e a resisténcia de unido do cimento (Aksornmuang et al, ° 2006).
Assim, atribuir isoladamente ao grau de conversdo do cimento ou do adesivo
a causa das baixas propriedades mecanicas nao € suficiente. Os monémeros
ndo-convertidos podem ter sido eliminados para o meio, diminuindo o
numero de duplas ligagcdes residuais de carbono, mas obviamente, nao
levando a um aumento da propriedades mecanicas do polimero. Isso
significa que o aumento do grau de conversao apds 4 m pode ter sido
apenas aparente, pois 0 monémero residual pode ter sofrido elugcao (Miletic
et al.,%°2009).

Este trabalho avaliou multiplos fatores que podem
interferir na unido pino de fibra/sistema resinoso (cimento e adesivo)/dentina,
com énfase na interacdo do diferentes tipos de adesivo com a dentina, no
grau de conversao do cimento resinoso em diferentes niveis (regides) do
preparo no canal e nos efeitos do tempo, aliado a umidade. Nao se trata de
um estudo definitivo, pois a variedade na composi¢do de adesivos, pinos e
cimentos disponiveis, a fadiga mecanica e a reconstrugdo coronaria

certamente tém o seu papel no desempenho dessas restauracoes.



7 CONCLUSAO

Dentro dos limites desse estudo, algumas conclusdes
podem ser formuladas.

Quanto a resisténcia de unido dos sitemas adesivos a
dentina, observou-se que foi maior na regido coronaria. Além disso, 0s
sistemas adesivos estudados apresentaram comportamentos semelhantes,
ndo havendo também diferencgas entre os periodos de avaliagéo.

O grau de conversdo do cimento dependeu do sistema
adesivo, com menores valores encontrados para o sistema
autocondicionante de passo unico Xeno Il ap6s 7 d, principalmente nas
regides mais distantes da luz.

O grau de conversdo do cimento pareceu nao estar
relacionado a resisténcia de unido do conjunto

A analise com MEV das interfaces revelou formacao de
tags mais consistentes para os sistemas de condicionamento acido do que
para os sistemas autocondicionantes. As amostras fraturadas apo6s 7 d
romperam-se nas interfaces cimento-dentina e cimento-pino enquanto, apds
4 m, romperam-se principalmente em cimento-dentina. Na analise de
penetracdo do adesivo com Espectroscopia Raman, a espessura da camada
hibrida foi maior nos adesivos de condicionamento acido prévio. Algum nivel
de deterioragao ocorreu na interface (no cimento e na camada hibrida) apés
4 m para todos os sistemas, exceto para o Clearfil SE Bond.

Quanto a tenacidade a fratura das interfaces formadas
com o adesivo All-Bond 2, a interface cimento-dentina, que foi rompida
apenas quando o angulo para fratura foi de 15°, mostrou-se mais tenaz que a

interface pino-cimento.
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APENDICE A - Resultado do teste T de Student de amostras pareadas para
o grau de conversao do cimento nas diferentes regides

Paired T-Test and Cl: CORONAL, CERVICAL

Paired T for CORONAL - CERVICAL

N Mean StDev SE Mean
CORONAL 40 0.629547 0.175299 0.027717
CERVICAL 40 0.502712 0.210272 0.033247
Difference 40 0.126836 0.223105 0.035276

95% CI for mean difference: (0.055483, 0.198188)
T-Test of mean difference = 0 (vs not = 0): T-Value = 3.60

P-Value = 0.0010 < 0.017 difere

Paired T-Test and Cl: CORONAL, MIDDLE

Paired T for CORONAL - MIDDLE

N Mean StDev SE Mean
CORONAL 40 0.629547 0.175299 0.027717
MIDDLE 40 0.368312 0.236963 0.037467

Difference 40 0.261236 0.231112 0.036542

95% CI for mean difference: (0.187323, 0.335149)
T-Test of mean difference = 0 (vs not = 0): T-Value = 7.15

P-Value = 0.0001 < 0.017 difere

Paired T-Test and Cl: CERVICAL, MIDDLE

Paired T for CERVICAL - MIDDLE

N Mean StDev SE Mean
CERVICAL 40 0.502712 0.210272 0.033247
MIDDLE 40 0.368312 0.236963 0.037467

Difference 40 0.134400 0.229289 0.036254

95% CI for mean difference: (0.061070, 0.207730)
T-Test of mean difference = 0 (vs not = 0): T-Value = 3.71

P-Value = 0.0010 < 0.017

As 3 regides diferem ente si quanto ao GC(%)5%/3 = 0.05/3 = 0.017
correcao de Bonferroni
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ANEXO A — Certificado de aprovacdo do Comité de Etica em Pesquisa.
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ANEXO B - Declaracao do comité de ética em pesquisa da UNITAU sobre

doacédo de dentes.



Melo, RM. Effects of bonding agents and tooth region on the bonding
durability between dentin and fiber post [thesis]. Sdo José dos Campos:
School of Dentistry of Sdo José dos Campos, UNESP — Sdo Paulo State
University; 2009.

ABSTRACT

This study evaluated the performance of two etch-and-rinse (All-Bond 2 andOne-step Plus-
Bisco) and two self-etch adhesive systems (Clearfil SE Bond- Kuraray and Xenolll-Dentsply)
concerning their bonding durability to coronal and root canal dentin, infiltration onto dentin
and influence on the degree of cure of a dual-cure cement. It was also determined the
interfacial fracture toughness of the post/cement/dentin interface forme with All-Bond 2. The
root canals of 80 human incisors and canines were instrumented and prepared with burs
(FRC Postec System, Ivoclar). Dentin was treated with one of the four adhesives and FRC
Postec posts (lvoclar) were cemented to the root canal with Duo-link dual-cure resin cement
(Bisco). Eight groups were formed according to the adhesive system employed and the aging
time in water (7 or 4 m). Six transverse sections (~1.0 mm) were cut from 4 mm above the
CEJ up to 4 mm short of the root canal apex, comprising coronal and root canal dentin. Three
out of the six sections were submitted to push-out testing in an Instron machine (1 mm/min,
50 Kgf). The degree of conversion of the cement and the infiltration of the adhesive were
evaluated in the remaining sections through Raman p-Spectroscopy. The fracture toughness
specimens were made out of two half disks of fiber-reinforced composite (post) cemented to
dentin pieces, forming the Brazil nut specimen. The analisys obtained with the 3-way Anova
of repeated measures test (p<0.05) showed that only the “region” had statistically significant
effects on the bond strengths (MPa). Comparison of the means achieved in each region
(Tukey, p < 0.05) revealed that the coronal portion (4.20 MPa) was higher than the cervical
(3.45 MPa) and middle portions (3.26 MPa) of the root, which were not statistically different.
The interfacial fracture toughness was higher for the cement-dentin interface than for the
cement-post interface.The penetration of the bonding agent into dentin was higher for the
etch-and-rinse systems and decreased towards the middle region. As for the degree of
conversion (%), All-Bond 2 after 4 m (72%) was significantly higher than Xeno Il after 7 d
(26%) (Tukey, 5%). No significant correlation was found between the degree of conversion
and the bond strength.The bond strength, the degree of conversion of the cement and the
hybrid layer quality were superior in the coronal dentin. The fracture toughness obtained with
bonding agent All-Bond 2 was higher for the cement/dentin interface. The degree of
conversion of the cement was also dependent on the bonding agent and the time for
analysis.

Key-words: Bonding agents; Dentin bond strength. Root dentin canlal. Degree of conversion.
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