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Gongalves LL. Sistema adesivo universal: analise da interface adesiva e
degradacdo colagenolitica em dentina submetida a diferentes protocolos de
condicionamento &cido. Sdo José dos Campos (SP): Universidade Estadual
Paulista (Unesp), Instituto de Ciéncia e Tecnologia; 2018.

RESUMO

O objetivo desse estudo foi analisar a interface adesiva do sistema adesivo Single
Bond Universal (SBU) em dentina submetida a diferentes protocolos de
condicionamento &cido em 24 h e 12 meses. E a degradacédo colagenolitica (DC)
mediada por metaloproteinases (MMPs) e Catepsina-K (CAT-K) em tempo
imediato. Esse estudo foi conduzido em 3 etapas: 1) Caracterizacdo quimica da
dentina em FTIR; 2) DC por meio de fragmentos do Telelopeptideo
Carboxiterminal do Colageno Tipo | (ICTP) e do Terminal C do Telopeptideo
ligado ao Colageno Tipo | (CTX) e a resisténcia a tracdo (RT) da do colageno;
3) Analise da interface adesiva através da resisténcia de unido (RU), analise de
fratura, microscopia eletrénica de varredura (MEV) e nanoinfiltracdo (NI). Para
FTIR foram utilizados 6 discos de dentina, divididos em 2 grupos: 1) Acido
fosforico 32 %15 s (AF), 2) Acido poliacrilico 25 % 10 s (AP). Para andlise da
DC, 12 discos de dentina foram completamente desmineralizados e divididos em
3 grupos: 1) AF, 2) AP e 3) Agua deionizada (Controle) 15 s. Apos, foram
incubados e armazenados por 1 semana. Seguindo-se a anélise da concentracdo
de proteina total (PT). 50 pl da solucéo de incubacéo foram utilizadas para analisar
ICTP e CTX. As concentracfes foram calculadas em relacdo a PT. Para RT, foram
testados 36 palitos obtidos dos discos de coladgeno. Para RU foram utilizados 48
dentes, divididos em 2 grupos, de acordo com o periodo de armazenamento,
divididos em trés subgrupos: 1) AF, 2) AP e 3) Autocondicionante SBU 20 s (SE).
Os dentes foram restaurados e armazenados em agua destilada 37 °C. Apoés, foram
submetidos ao teste de microtracdo e analise de fraturas. Para as analises MEV e
NI foram utilizados 2 espécimes de cada subgrupo. Para analise estatistica
utilizou-se ANOVA 1-Fator, ANOVA- 2 Fatores e teste de Tukey (a=0.05). Para
FTIR, AF reduziu a quantidade de fosfato e carbonato quando comparado ao AP.
Para DC, a liberacdo de ICTPpt para AF foi significantemente maior do que para
AP (p < 0,05). N&o houve diferenca na liberagédo de CTXpr para AF e AP (p >
0,05). Para RT ndo houve diferenca entre AP e Controle, porém, apresentaram
valores maiores do que AF (p<0,05). Para RU em MPa, ndo houve diferenca
estatisticamente significativa para todos os tratamentos nos diferentes periodos de
andélise (p < 0,05). A anélise de fraturas evidenciou a predominancia de fraturas
adesivas e mistas. MEV mostrou melhor qualidade da interface apos 12 meses
para AF e AP. Apds



12 meses apenas SE nédo apresentou NI. Assim sendo, o autocondicionamento
ainda parece ser a melhor opcao para sistemas adesivos universais que possuam
monomeros funcionais em sua composicéo.

Palavras-chave: Dentina. Metaloproteinases da matriz. Colageno. Catepsina K.
Resisténcia a tracao.



Gongalves LL. Universal adhesive system: analysis of adhesive interface and
collagenolytic degradation of demineralized dentin submitted to different acid
etching ptotocols [doctorate thesis]. Sdo José dos Campos (SP): Sao Paulo State
University (Unesp), Institute of Science and Technology; 2018.

ABSTRACT

The aim of this study was to analyze the adhesive interface of the Single Bond
Universal (SBU) to dentin submitted to different acid etching protocols in 24 h
and 12 months, and the collagenolytic degradation (CD) by matrix
metalloproteinases (MMPs) and Cathepsin-K (CAT-K) in the immediate time.
This study was divided into three stages: 1) Dentin chemical characterization by
FTIR; 2) CD by release of the collagen telopeptide fragment cross-linked
carboxyterminal telopeptide of type | collagen (ICTP), and C-terminal cross-
linked telopeptide of type | collagen (CTX) and ultimate tensile strength (UTS);
3) Analysis of the adhesive interface by microtensile bond strength (UTBS), failure
mode, scanning electron microscopy (SEM) of the Al, and nanoleakage by SEM
(NL). For FTIR, six dentin disks were divided into two groups: 1) Phosphoric acid
15 s (PA), 2) Polyacrylic acid 10 s (PAA). For CD twelve dentin disks were
completely demineralized, then were divided into 3 groups 1) PA, 2) PAA, and 3)
deionized water (Control) for 15 s. All disks were incubated in a buffered solution
(BS) for 1 week. Total protein (TP) concentrations were measured using
Nanodrop™ at 280 nm. 50 ul of BS was used to analyze solubilized telopeptide
fragments using ICTP and CTX . ICTP and CTX average ratios were calculated
in relation to TP concentration (ICTPtp and CTXtp). For UTS, 36 dentin beams
obtained from collagen disks were tested. For uTBS, forty-eight teeth were
divided into two groups according to the period of storage, then subdivided into
three subgroups: 1) PA, 2) PAA, and 3) Self-etch 20 s (SE). After, composite build
up, the specimens were stored in distilled water at 37 °C. Two specimens of each
group were used for SEM analysis of Al and NL. Data were analyzed by one-way
ANOVA, two-way ANOVA and Tukey tests (p<0.05). According to the results of
the FTIR etching with PA reduced the amount of phosphate and carbonate when
compared to PAA. ICTPtp release of PA was significantly higher Athan PAA (p >
0,05). CTXtp showed no difference between the PA and PAA (p < 0,05). For UTS
there was no difference between PAA and control, but they were significantly
higher (p<0.05) than PA. For

UTBS in MPa, there is no statistical difference among all the etching protocols
tested, as well in both storage periods of analysis (p < 0,05). The most prevalent
failure mode were adhesives associated with mixed. SEM analysis highlighted a
better quality of Al after 12 months for PA and PAA. However, after 12 months



only SE did not show NL. Then, the self-etching protocol seems to be a better
choice regarding universal adhesive systems which have functional monomers in
their blend.

Keywords: Dentin. Matrix metalloproteinases. Cathepsin K. Phosphoric acid.
Polyacrylic acid.
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1 INTRODUCAO

O principal problema relacionado a adesdo em dentina € a limitada
longevidade dos resultados clinicos obtidos (De Munck et al., 2005). Apesar dos
avancos cientificos ocorridos nas Ultimas décadas, esse topico ainda representa
um grande desafio devido a heterogeneidade do substrato dentinario (Perdigéo,
2010; Spencer et al., 2012).

Os pesquisadores tem se concentrado em elucidar os mecanismos
relacionados a degradacéo desse substrato, a fim de desenvolver materiais que a
previnam e, consequentemente, influenciem positivamente o desempenho adesivo
longitudinal (Liu et al., 2011; Tian et al., 2015).

De um modo geral, a adesdo a dentina se da essencialmente por sua
desmineralizacdo superficial, de forma completa ou parcial, que seja pelo
condicionamento &cido total ou pela acdo autocondicionante, seguida da
infiltracdo dos mondmeros resinosos nas porosidades criadas por esses modelos
de condicionamento na matriz de colageno exposta (Tjaderhane et al., 2013a), que
polimerizados, se interligam micromecéanica e quimicamente as fibras colagenas,
culminando na formacao da camada hibrida.

A interface adesiva, da qual a camada hibrida € o constituinte basico, €
suscetivel ao estresse mecanico, acdo de enzimas enddgenas como, as
metaloproteinases da matriz e as cisteino-catepsinas (Breschi et al., 2018), e
hidrolise do componente resinoso (Perdigdo et al., 2012; Spencer et al., 2012).

O papel desempenhado pelas enzimas enddgenas tem se destacado entre
os fatores associados a degradacdo da interface adesiva, pois sdo elementos
préprios da dentina, presentes e atuantes durante o processo de maturacdo do
substrato, permanecendo inativas apos a mineralizacdo (Martin-De Las Heras et
al., 2000; Sulkala et al., 2007, 2002). Contudo, a desmineralizacdo resultante do
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procedimento de condicionamento dentinario, promove a ativagdo enzimatica e
da inicio ao processo da degradacdo colagenolitica (Mazzoni et al., 2006;
Nishitani et al., 2006; Ozcan et al., 2015; Tezvergil-Mutluay et al., 2013).

Nesse contexto, a adesdo quimica, destaca-se como uma possivel chave
para a superacdo da degradacdo longitudinal (Van Meerbeek et al., 2011, 2003;
Sezinando et al.,, 2016). Assim, seguindo a tendéncia de simplificacdo dos
procedimentos adesivos a fim de se obter rapidez na execugdo, menor
sensibilidade a técnica e facilitar a utilizacdo pelo cirurgido-dentista (De Munck
et al., 2005), foi introduzido no mercado um versatil sistema adesivo, que pode
ser utilizado de acordo com ambas estratégias de condicionamento, denominado
“universal” (Hanabusa et al., 2012).

Esses adesivos tém, incorporados em sua composi¢do, monOmeros
capazes de estabelecer ligacbes quimicas com a dentina, considerados
responsaveis pelo aumento da longevidade adesiva (Van Meerbeek et al., 2011,
2003; Sezinando et al., 2016), como por exemplo: 10 — MDP (10 -
Metacriloxidecil Di hidrogénio Fosfato), 4-MET (4 -Metacriloxietil Trimelitico)
e Fenil-P ( 2- Metacriloxietil Fenil Fosfato) (Yoshida and Inoue, 2012).

Contudo, uma relevante questdo tem sido levantada entre o0s
pesquisadores: adesivos universais devem ser utilizados sob condicionamento
acido total em dentina? (Loguercio et al., 2015; Zhang et al., 2016)

O acido fosforico (32 — 37 %) é comumente empregado nos procedimentos
adesivos (Tezvergil-Mutluay et al., 2012). A sua utilizacdo no substrato dentinario
promove a remocdo do Ca?*, o que pode afetar negativamente as potenciais
ligacOes quimicas entre adesivo e dentina (Loguercio et al., 2015).

Considerando a acéo do condicionamento &cido total com &cido fosforico
sob a dentina e a sua interacdo com o sistema adesivo, levantamos a possibilidade

de se realizar o condicionamento do substrato dentinario com um
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acido que possua maior afinidade com componentes do sistema adesivo e de
acao menos agressiva ao substrato como, o acido poliacrilico.

O é&cido poliacrilico é amplamente estudado e tem se mostrado promissor,
devido as possiveis interagcdes quimicas com os mondmeros funcionais, ja que o
seu uso promove a formacdo de irregularidades na superficie do substrato
dentinario e de uma camada intermediaria, reativa quimicamente e que favorece
as trocas entre os ions presentes no adesivo e o célcio e fosfato presente na smear
layer parcialmente desmineralizada, promovendo melhor contato entre material e
substrato (Prati et al., 1992; Tanumiharja et al., 2000), culminando na adesao
quimica. O uso desse acido tem sido especulado em diversos estudos relacionado
a adesdo em dentina (Pavan et al., 2010; Stona et al., 2013; Tanumiharja et al.,
2000; Tonial et al., 2010), além de se tratar de um material popular na odontologia,
de facil aquisicdo e manipulacéo, que se adequa ao objetivo proposto.

Diversas formas de analise podem ser observadas na literatura para se
avaliar o colageno dentinario antes e apds o condicionamento (DeVito-Moraes et
al., 2016; Hu et al., 2015; Ozcan et al., 2015), bem como apoés a realizacdo das
restauracOes. Dentre elas destacam-se a espectroscopia FTIR (Botta et al., 2012;
Lopes et al., 2018; Ubaldini et al., 2013), as microscopias eletronicas de varredura
(MEV) (Al-Assaf et al., 2007; Moura et al., 2006; Pereira et al., 2014) e de
transmissdo (MET) (Suppa et al., 2005), a zimografia (Gu et al., 2018) , os testes
de resisténcia imediato e longitudinal de microtracdo (Marchesi et al., 2014;
Murioz et al., 2013; Wagner et al., 2014) e microcisalhamento (Hariri et al., 2012),
difracdo de raios-X (Yuan et al., 2007), microscopia confocal (Wagner et al.,
2014), etc. . Assim, a anélise comparativa do comportamento entre os acidos
utilizados para condicionamento dentinédrio através de algumas delas, pode

oferecer elementos essenciais para a previsibilidade do sucesso da técnica.
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Desse modo, o objetivo desse trabalho foi caracterizar quimicamente o
substrato dentinario, analisar a degradacédo colagenolitica e a interface adesiva de
um sistema adesivo universal submetido a diferentes protocolos de

condicionamento &cido.
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5 CONCLUSAO

Desse modo, ao considerarmos todas as analises, podemos concluir que o
uso do é&cido poliacrilico 25 % previamente a aplicacdo de SBU pode ser
realizado, pois 0 mesmo apresenta resultados semelhantes aos protocolos de
condicionamento convencionais. Contudo, o fato do mesmo ndo apresentar
caracteristicas superiores, o torna uma escolha menos atrativa em relacdo aos
demais protocolos. Todavia, ao ser comparado com o acido fosforico pode
representar um tipo de condicionamento menos agressivo ao substrato. Assim
sendo, 0 autocondicionamento ainda parece ser a melhor opcdo para sistemas

adesivos universais que possuam monomeros funcionais em sua composicéo.
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