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Souza V. Efeitos dos protocolos de remocéo de residuos de cimento epoOxi sobre o
substrato dentinario [dissertacdo de mestrado]. Araraquara: Faculdade de
Odontologia da UNESP; 2020.

RESUMO

Os objetivos do presente estudo foram avaliar os efeitos dos solventes para remocao
de residuos de cimento endododntico a base de resina epoxi (Sealer Plus) da dentina
da camara pulpar e a repercussao sobre a interface adesiva, com o sistema adesivo
Universal (Single Bond Universal e Ambar Universal). Foram selecionados 90 incisivos
bovinos com coroa dental similar, os quais foram seccionados, obtendo-se fragmentos
da camara pulpar, na proporcdo de 5x5x5mm para avaliacdo da microscopia
eletronica de varredura (MEV), e seus efeitos sobre a dentina da camara pulpar, por
meio de microscopia EDX e mensuracdo da microdureza dentinaria, apds o uso dos
protocolos de limpeza contendo acetato de amila (AA), acetona pura (AC) ou etanol a
95% (ET) e combinacdes entre cada um destes protocolos (solugdes experimentais
AA-AC, AA-ET, AC-ET e AA-AC-ET), além dos controles positivo (PC) e negativo
(NC). Além disso, quarenta fragmentos de dentina foram impregnados com cimento
endodontico e removidos com os protocolos de limpeza: etanol a 95% (ET), xilol (XI),
acetato de amila (AA) ou acdo mecéanica (PC) e dez espécimes ndo receberam
tratamento (NC) para avaliacdo também da persisténcia de residuos e a repercussao
sobre a interface adesiva. A avaliacdo da persisténcia de residuos foi realizada em
MEV (500x) e apos, foram obtidos 100 espécimes, onde 80 foram impregnados e
submetidos aos protocolos de limpeza e 20, ndo. Em cada protocolo, os espécimes
foram divididos em 2 subgrupos (n=10), de acordo com o sistema adesivo utilizado
(Single Bond Universal (SU) ou Ambar Universal (AU)) e em seguida foram
submetidos ao teste de microcisalhamento. Os dados obtidos na avalicdo de
persisténcia de residuos, foram submetidos aos testes Kruskal Wallis e Dunn. A
quantidade de tubulos dentinarios abertos e a porcentagem de reducdo de
microdureza dentinaria apos os protocolos de limpeza foram submetidos ao teste de
ANOVA one-way e Mann-Whitney e os dados de resisténcia de unido por ANOVA two-
way (a=0.05). A persisténcia de residuos do cimento endodéntico sobre a superficie
dentinaria foi similar apos o uso do protocolo de limpeza com o etanol a 95%, acetona
pura e protocolos experimentais, poréem o AA e a solugcdo experimental AA-AC-ET
proporcionaram a menor presenca de residuos em relacdo aos demais protocolos (P
< 0.05). Na andlise em EDX, observamos que nos grupos AA, AC, ET, AA-AC, AA-ET



e AA-AC-ET, ocorreu uma reducdo de fosforo em relagdo ao NC. Em todos os
protocolos em que a superficie dentinaria foi impregnada com cimento a base de
resina epoxi, foram observados a presenca de tungsténio e itérbio, com excecao no
grupo AA-AC-ET. O grupo AA-AC teve a maior redugéo da microdureza da dentina (P
< 0.05). AA e XI demonstraram a menor presenca de residuos sobre a superficie
dentinaria (P<0.05), mas similares entre si (P>0.05). A resisténcia de unido dos
sistemas adesivos AU e SU foram similares entre si, independentemente do protocolo
utilizado (P>0.05), mas menores que NC (P<0.05). O protocolo com a formulagéo
quimica AA-AC-ET, na proporcdo de 1:1:1, é o mais eficaz para a remocdo de
residuos do cimento a base de resina epOxi e os protocolos de limpeza néo
influenciam sobre os valores da resisténcia de unido dos sistemas adesivos

universais.

Palavras chave: Dentina. Cavidade Pulpar. Endodontia.



Souza V. Effects of epoxy resin-based sealer residue removal protocols on dentin
substrate [dissertacdo de mestrado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da
UNESP; 2020.

ABSTRACT

The aims of the present study were to evaluate the effects of solvents for the removal
of endodontic sealer residues on epoxy resin-based (Sealer Plus) from the pulp
chamber dentin and repercussion on an adhesive interface, with the Universal
adhesive system (SingleBond Universal and Ambar Universal). Ninety bovine incisive
were selected, which were sectioned, obtaining fragments of the pulp chamber, in the
proportion of 5x5x5mm for evaluation of scanning electron microscopy (SEM), and its
effects on the dentin of the pulp chamber, by means of EDX microscopy and
measurement dental microhardness, after using cleaning protocols that include amyl
acetate (AA), pure acetone (AC) or 95% ethanol (ET) and combinations between each
of these protocols (experimental solutions AA-AC, AA-ET, AC-ET and AA-AC-ET), in
addition to the positive (PC) and negative (NC) controls. In addition, forty fragments of
dentin were impregnated with endodontic sealer and removed with the cleaning
protocols: 95% ethanol (ET), xylol (XI), amyl acetate (AA) or mechanical action (PC)
and ten cases not allowed treatment (NC) to also evaluate the persistence of residues
and repercussions on an adhesive interface. The residue persistence assessment was
performed in SEM (500x) and afterwards, 100 specimens were obtained, where 80
were impregnated and submitted to cleaning protocols and 20, not. In each protocol,
the specimens were divided into 2 subgroups (n=10), according to the adhesive
system used (Single Bond Universal (SU) or Ambar Universal (AU)) and then they
were subjected to the microshear test. The data obtained in the assessment of
persistence of residues were subjected to Kruskal Wallis and Dunn tests. The number
of open dentinal tubules and the percentage of reduction in dentinal microhardness
after cleaning protocols were submitted to the one-way ANOVA and Mann-Whitney
test and the bond strength data by two-way ANOVA (a = 0.05). The persistence of
endodontic sealer residues on the dentin surface was similar after using the cleaning
protocol with 95% ethanol, pure acetone and experimental protocols, however AA and
the experimental solution AA-AC-ET provided the least presence of residues
compared to other protocols (P<0.05). In the EDX analysis, we observed that in groups
AA, AC, ET, AA-AC, AA-ET and AA-AC-ET, there was a reduction in phosphorus in
relation to the NC. In all protocols in which the dentin surface was impregnated with



epoxy resin-based sealer, the presence of tungsten and ytterbium was observed,
except in the AA-AC-ET group. The AA-AC group had the greatest reduction in dentin
microhardness (P <0.05). AA and Xl demonstrated the lowest presence of residues on
the dentin surface (P <0.05), but similar to each other (P> 0.05). The bond strength of
the AU and SU adhesive systems were similar to each other, regardless of the protocol
used (P>0.05), but less than NC (P<0.05). The protocol with the chemical formulation
AA-AC-ET, in the proportion of 1: 1: 1, is the most effective for removing residues
epoxy resin-based sealer and the cleaning protocols do not influence the bond strenght

values of universal adhesive systems.

Keywords: Dentin. Dental Pulp Cavity. Endodontics.
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1 INTRODUCAO

A persisténcia de residuos do cimento endodbntico sobre a superficie
dentinaria apds a obturacdo dos canais radiculares pode ocasionar a descoloracdo da
coroa dental e/ou interferir negativamente sobre a interface adesiva entre o substrato
dentinario e o sistema adesivo, comprometendo a longevidade das restauracfes
estéticas's.

Entretanto, o protocolo ideal de remocéo destes residuos ainda ndo esta bem
definido na literatura, uma vez que todos os sdo recomendados e utilizados sdo
ineficazes'®. Além dos protocolos quimicos utilizados, a sujidade sobre a dentina
também esta relacionada com o momento do condicionamento &cido e o método
mecanico de limpeza>~’.

Peculiarmente, a interacdo entre o produto quimico utilizado e a natureza
guimica do cimento endodéntico também exerce influéncia sobre a persisténcia de
residuos246. Atualmente, o cimento endoddntico contendo resina epéxi € o mais
utilizado para a obturag&o dos canais radiculares porém, ainda ndo ha um método que
permita a sua completa remocao da superficie dentinaria, comprometendo a adeséo
dos sistemas adesivos’2.

O etanol a 95% € a solucdo mais comumente utilizada para remocado de
residuos da dentina da camara pulpar!?. Entretanto, como é extremamente volatil é
apresentado sob a forma de solucdo aquosa, em diversas concentracdes?8°. Por
outro lado, como a resina epOxi € um composto apolar, insolivel em agua, a utilizacao
da solucdo de etanol hidratada € contraindicada, ainda que o proprio etanol tenha
algum potencial de solubilizacdo de compostos apolares, devido a presenca de -OH
em sua molécula®®.

A acetona € normalmente utilizada como solvente de mondmeros do sistema
adesivo, consequentemente com boa propriedade solvente de compostos apolares®.
Peculiarmente, também devido ao seu elevado potencial de volatizagdo é impraticavel
0 seu uso isolado, devendo ser acondicionado em forma de solugédo aquosa, caindo
na mesma problematica do etanol.

O acetato de amila é um solvente apolar, utilizado para solubilizar compostos
apolares, seguindo o principio de que compostos apolares sédo solubilizados em
solventes apolares®®8, Mas, estudos prévios demonstram que sua efetividade ainda
ndo é completamente efetiva, carecendo de associa¢gfes que permitam incrementar a

sua eficiéncias.
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O xilol € um solvente organico com capacidade para solubilizar cimentos
endodonticos, incluindo cimento a base de resina epoxit®.

Dessa forma, pensou-se em avaliar solugcées experimentais que combinem as
propriedades destas solucdes, a fim de criarmos um protocolo eficaz que evite a
desintegracdo da interface adesiva, principalmente dos sistemas adesivos Universal,
proporcionando maior longevidade das restauracdes estéticas de dentes tratados

endodonticamente.
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2 PROPOSICAO

O objetivo do presente estudo sera avaliar solucbes experimentais para a
limpeza da cdmara pulpar apos a obturacéo dos canais radiculares, contendo acetato
de amila e/ou etanol, sobre a superficie dentinéria e a interface adesiva entre a dentina
previamente impregnada com cimento a base de resina epoOxi (Sealer Plus) e o
sistema adesivo Universal (Single Bond Universal), por meio:

1. Avaliacéo da persisténcia de residuos, por analise em microscopia eletrénica
de varredura;

2. Avaliacdo da resisténcia de unido da interface adesiva, por andlise de
microtracao;

3. Avaliagdo em EDX.

4. Avalicao da microdureza da dentina
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3 PUBLICACOES

3.1 Publicagéo 1*

Avaliacao de formulag¢6es quimicas com acetato de amila para a remocao de residuos do

cimento endodontico e seus efeitos sobre a superficie dentinaria

Vitor de Souza?, Keren Cristina Fagundes Jorddo-Basso?, Wilfredo Gustavo Escalante-Otarola?,
Katia Cristina Keine?, Thais Piragine Leandrin?, Milton Carlos Kuga?
2 Departamento de Odontologia Restauradora, Faculdade de Odontologia de Araraquara, Univ

Estadual Paulista (UNESP), 14801-903, Araraquara, Sao Paulo, Brazil.

1. Introducéo

A persisténcia de residuos do cimento endoddntico na interface de adesdo entre a dentina
e 0s sistemas adesivos pode comprometer a longevidade clinica das restauragdes estéticas, além
de favorecer a alteracdo cromatica das coroas dentais [1,2]. O etanol é a substancia mais
utilizada para a limpeza da camara pulpar apés a obturacédo dos canais radiculares, mas como é
uma substancia com alta volatilidade, sempre é utilizada sob a forma hidratada, em diversas
concentrag0es [3,4].

Por outro lado, a diversidade de composicdo quimica dos cimentos endoddnticos é
muito grande, com propriedades fisico-quimica e bioldgica diferente entre si [5-7]. Os mais
recomendados e utilizados atualmente durante o tratamento endodéntico sdo os que contém
resina epOxi em sua formulacdo [5]. Entretanto, para que um soluto seja adequadamente
solubilizado e consequentemente removido do local por um solvente, é importante que ambos
tenham similar polaridade e atragcdo molecular entre si [1,8,9].

A resina de bisphenol A e B estdo presentes na composi¢do quimica do cimento a base
de resina epdxi e sdo solutos apolares [1,3,10]. Em contrapartida, o etanol a 95% (ET) é um

* Artigo formatado conforme as normas do periédico cientifico Journal of Dentistry para o qual
pretende-se submeter
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solvente polar hidratado, com forte ligacdo molecular com a &gua [1,3,8]. Portanto, uma vez
que a miscibilidade entre ambos € baixa, a persisténcia de residuos do cimento endoddntico a
base de resina epdxi apds a limpeza da superficie dentinaria com o etanol a 95% néo € a mais
efetiva [3,11].

O acetato de amila (AA) é um solvente apolar e é uma alternativa para a remoc¢édo de
residuos do cimento endodéntico da superficie dentinaria. [3,11]. Mas seu uso como protocolo
de limpeza ainda é controverso, havendo a necessidade de estudos a respeito de sua efetividade
e seus efeitos sobre o substrato dentinario [3]. Apesar de ser ineficaz para a remocao de residuos
do cimento & base de 6xido de zinco e eugenol da dentina do canal radicular, proporciona
satisfatoria remocéo
dos residuos do cimento a base de resina epdxi da dentina intertubular [3,12]. Entretanto,
inexistem estudos a respeito da efetividade de acdo na remocao de residuos das embocaduras
dos tubulos dentinarios.

A acetona pura (AC) é uma substancia polar e indicada pelos fabricantes para a remocgéo
do cimento a base de resina epOxi dos instrumentos endoddnticos [3,8]. Apesar desta
recomendacdo, ainda é desconhecido o seu potencial para a remocao de residuos dos cimentos
endoddnticos da dentina da camara pulpar. Outro fator a ser considerado, é que a acetona é
comercializada sob a formulagdo quimica hidratada, com o objetivo de reduzir a sua alta
volatilidade [3]. Entretanto, a formula¢do com &gua origina um composto com forte ligacdo
molecular de hidrogénio [8,9].

Os efeitos que os protocolos de remocdo de residuos do cimento endodontico que
utilizam o acetato de amila, acetona e/ou etanol a 95% possuem sobre a composi¢ao quimica e
estrutura morfoldgica do substrato dentinario também sdo desconhecidos. A longevidade das
restauracdes estéticas podera ser comprometida apds o uso dos protocolos de limpeza, se houver
qualquer interferéncia sobre a matriz de colageno e/ou no equilibrio de célcio e fésforo na
interface adesiva [1,3,13-15].

Sendo assim, ainda que estes protocolos de limpeza tenham sido recomendados por
meio de estudos previos [1,3,16,17], ainda s&o necessérias avaliacbes complementares sobre a
eficiéncia dos protocolos de limpeza com solugdes com diferentes polaridade e seus efeitos
sobre a dentina da camara pulpar, além de buscar um protocolo com composi¢ado quimica mais
eficiente e adequado para a remocdo de residuos do cimento endodéntico a base de resina epoxi.

O objetivo do presente estudo foi avaliar o potencial de remocéao de residuos de um novo
cimento endoddntico a base de resina epdxi (Sealer Plus), da superficie dentinaria (dentina

intertubular) e das embocaduras dos tabulos dentinarios, por meio de microscopia eletronica de
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varredura (SEM), e seus efeitos sobre a dentina da cadmara pulpar , por meio de microscopia
EDX e mensuragdo da microdureza dentinéria, apds o uso dos protocolos de limpeza contendo
acetato de amila (AA), acetona pura (AC) ou etanol a 95% (ET) e combinac6es entre cada um
destes protocolos (solucdes experimentais AA-AC, AA-ET, AC-ET e AA-AC-ET). A hipdtese
nula foi considerada que todos os protocolos de remogdo de residuos foram similares entre si,

tanto em relacdo a limpeza de superficie como efeitos na dentina.

2. Materiais e métodos

O presente estudo foi aprovado pelo Comité de Etica no Uso de Animais da Faculdade
de Odontologia de Araraquara, Universidade Estadual Paulista (Proc. CEUA n® 39/2018).
Noventa incisivos bovinos com anatomia da coroa dental similar foram obtidos e armazenados

em solucdo de timol a 0.1%, a 4°C, até 0 momento do uso.

2.1. Protocolos de limpeza avaliados

Os espécimes foram aleatoriamente divididos em 7 grupos experimentais, de acordo
com a solugéo experimental avaliada e 2 grupos controle:

No protocolo NC (controle negativo), o cimento endodontico ndo foi mantido sobre a
superficie dentindria. Em contrapartida, no protocolo PC (controle positivo), o cimento
endoddntico foi removido da superficie dentinéria apenas com bolinha de algodao seca, fazendo
movimento de friccdo.

Nos protocolos com o acetato de amila pura (AA) (Synth, Diadema, SP, Brazil), acetona
pura (AC) (Synth, Diadema, SP, Brazil) e etanol a 95% (ET) (Synth, Diadema, SP, Brazil), os
agentes de limpeza foram utilizados isoladamente para a remocdo dos residuos do cimento
endodontico.

No protocolo experimental 1 (E1), o composto foi constituido pela associacao do acetato
de amila (Synth, Diadema, SP, Brazil) e acetona (Synth, Diadema, SP, Brazil), na proporc¢éo de
1:1 (v/v). No protocolo experimental 2 (E2), o composto foi constituido pela associagdo do
acetato de amila (Synth, Diadema, SP, Brazil) e etanol a 95% (Synth, Diadema, SP, Brazil), na
proporcao de 1:1 (v/v).

No protocolo experimental 3 (E3), o composto foi constituido pela associacdo da
acetona pura (Synth, Diadema, SP, Brazil) com o etanol a 95% (Synth, Diadema, SP, Brazil),
na proporgdo de 1:1 (v/v). No protocolo experimental 4 (E4), o composto foi constituido pela
associacdo do acetato de amila puro (Synth, Diadema, SP, Brazil), acetona pura (Synth,

Diadema, SP, Brazil) e etanol a 95% (Synth, Diadema, SP, Brazil), na proporcéo de 1:1:1 (v/v).
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Com excecdo dos protocolos NC e PC, os residuos do cimento endodontico foi
removido por meio da friccdo ativa, por 15 segundos, de uma bolinha de algoddo embebida

com a substancia em avaliacdo, em toda a superficie dentinéria.

2.2. Preparo dos espécimes para microscopia

Inicialmente as coroas dentais foram separadas das raizes com discos diamantados dupla
face (1802 7020; KG Sorensen, Cotia, SP, Brazil), em baixa rotacdo. Fragmentos do segmento
vestibular da camara pulpar (5 mm de largura x 5 mm de comprimento x 5 mm de espessura)
foram obtido do terco médio da coroa dental, utilizando maquina para corte de tecidos duros
(Isomet 100, Buehler, Lake Buff, IL, USA), sob refrigeracdo com agua deionizada.

Em seguida, os espécimes foram imersos em hipoclorito de sodio a 2.5% (Asfer, Sdo
Caetano do Sul, SP, Brazil), por 15 minutos, irrigados com 5 mL de dgua destilada, imersos em
EDTA a 17% (Biodinamica, Ibipord, PR, Brazil) por 3 minutos e concluido com a irrigacdo
com 5 mL de 4gua destilada. Apds a secagem da dentina com pontas de papel absorvente, a
superficie dentinaria foi impregnada como cimento a base de resina epoxi ((Sealer Plus; MK
Life, Porto Alegre, RS, BR), mantido intacta por 15 minutos e posteriormente submetidos a um

dos protocolos de remocdo de residuos do cimento endoddntico.

2.3. Avaliacéo da persisténcia de residuos e tabulos dentinarios abertos

Noventa espécimes foram divididos de acordo com os protocolos controle e
experimentais conforme anteriormente descritos (n = 10). Ap6s a realizacdo dos protocolos
descritos no item 2.2., os espécimes foram mantidos em estufa a 37°C, por 24 horas. Em
seguida, a superficie dentinaria foi moldada com silicone adi¢do de média viscosidade (Express
XT; 3M, Sumaré, SP, Brazil) e obtidos réplicas individuais em resina epoxi (Epofix; Struers
Inc., Cleveland, OH, USA).

Os espécimes foram montados em stubs metalicos, submetidos aos procedimentos de
metalizacdo com ouro (ciclo Unico de 120s), sob vacuo em camara especifica (MED 010,
Balzers Union, Balzers, Liechtenstein) e analisadas em microscopia eletronica de varredura
(JSM 6060; Jeol Co., Tokyo, Japan), operando em 20kV. Quatro diferentes campos foram
inicialmente avaliados e a imagem mais representativa foi obtida na magnificacdo de 500X,
conforme descrito por Escalante-Otérola et al. [18].

Outra imagem foi obtida do mesmo local, com magnificacdo de 2,000X, para a
contagem de tubulos dentinarios abertos. Todas as imagens foram obtidas pelo mesmo
operador. Dois examinadores independentes e devidamente calibrados (k = 0.82) classificaram
a persisténcia de residuos do cimento endoddntico sobre a superficie dentinaria de acordo com
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0s parametros descritos por Kuga et al. [19]: Escore O - auséncia de smear layer; Escore 1 - ou
discreta incidéncia de smear layer e a maioria dos tubulos dentinarios abertos; Escore 2 -
minima incidéncia de smear layer e >50% da superficie dentinaria sem residuos; Escore 3 -
moderada incidéncia de smear layer e <50% da superficie dentinaria sem residuos e Escore 4
- intensa incidéncia de smear layer e aberturas dos tibulos dentinarios obstruidos.

Os mesmos avaliadores quantificaram a incidéncia de tubulos dentinérios abertos,
utilizando um photo-editing software (Adobe Photoshop CS, Adobe Systems), conforme
descrito por Belizario et al. [20].

2.4 Analise em EDX (Energy-dispersive X-ray)

Cinco espécimes dos fragmentos da coroa dentaria foram submetidos a cobertura com
carbono (BalTec SCD 004 Sputter Coater; Balzers,Vaduz, LI), em 15 kV, por 180 s. Em
seguida, foram analisados em SEM e analise em EDX EDX (JEOL 6060; JEOL Cia., Tokyo,
Japan) para avaliar os principais componentes quimicos presentes sobre a superficie dntinaria
apos a realizagdo dos protocolos de limpeza avaliados.

2.5. Preparo dos espécimes para analise da microdureza da dentina

Noventa espécimes foram individualmente montados em um dispositivo de PVC (12.7
mm de didmetro e 5 mm de altura) com da face correspondente a dentina vestibular da camara
pulpar exposta e preenchidos com resina acrilica (Classico, Sdo Paulo, SP, Brazil), similar ao
descrito por Aranda-Garcia et al. [21]. As superficies foram regularizadas e polidas com lixas
de carbeto de silicio, com granulacao descrescente (#320 a #1500), e finalizadas com suspenséo
de 6xido de aluminio (0.3um a 0.05 um), em politriz (DP-10; Panambra, Struers, Ballerup, DI).
Todos os espécimes foram lavados com agua destilada por 10 min em um dispositivo
ultrassonico e submetidos aos procedimentos de irrigacao similar aos descritos no preparo das
amostras para microscopia.

Metade da superficie dentindria de cada espécime foi recoberta com plastico
autoadesivo transparente (Com-Tact; Plavitec, Sdo Paulo, SP, Brazil) e a outra metade exposta
foi impregnada com o cimento a base de resina epoxi (Sealer Plus; MK Life, Porto Alegre, RS,
BR), por 15 minustos, exceto o NC (controle negativo). Imediatamente ap6s, um dos protocolos
de remocdo de residuos do cimento endod6ntico foi realizado (n=10) e os espécimes submetidos
ao teste de microdureza. Nenhum tratamento foi realizado no grupo de controle negativo (NC).
2.6. Avaliagdo da microdureza da dentina

Ap0s a remocao do pléstico autoadesivo, a microdureza inicial da dentina foi mensurada
na area previamente protegida, usando um identandor de dureza Knoop (HMV2; Shimadzu,

Tpkyo, Japan). A carga aplicada foi de 25g por 10s [22]. Trés medi¢6es foram realizadas a 200
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um equidistantes entre si. A media destes tres mensuragdes foi considerada como a média
inicial da microdureza de cada espécime.

Similar procedimento foi realizado na dentina que foi submetida aos protocolos
previamente descrito. A diferenca entre a microdureza da dentina (em Knoop) inicial e final foi
considerada como o efeito do protocolo de limpeza sobre a dentina da camara pulpar, em
porcentagem de reducao.

2.6. Analise estatistica

Os dados obtidos na avaliacao de persisténcia de residuos foram submetidos aos testes
de Kruskal Wallis e Dunn. A quantidade de tubulos dentinarios abertos e a porcentagem de
reducdo da microdureza dentinaria ap6s s utilizagdo dos protocolos de limpeza foram
submetidos ao teste de ANOVA one-way e Mann Whitney. Todos as avaliacdes foram
realizadas com nivel de significancia de 5%.

3. Resultados
3.1. Avaliacéo da persisténcia de residuos e tubulos dentinarios abertos

A persisténcia de residuos do cimento endodéntico sobre a superficie dentinaria foi
similar apds o uso do protocolo de limpeza com o etanol a 95%, acetona pura e protocolos
experimentais 1, 2 e 3 (P > 0.05). Por outro lado, o acetato de amila e a solugédo experimental
4 proporcionaram a menor presenca de residuos em relacdo aos demais protocolos (P < 0.05),
mas foram similares entre si (P > 0.05).

O controle positivo demonstrou a superficie dentinaria totalmente recoberta por smear
layer, ao passo que, o controle negativo demonstrou a superficie dentinaria sem residuos de
cimento endodoéntico. A tabela 1 demonstra a mediana, valores madximo e minimo e dos
primeiro e terceiro quartil dos escores atribuidos ap6s o uso dos protocolos para a remocao dos
residuos do cimento endoddntico.

A figura 1 demonstra a imagem representativa por meio de microscopia eletrénica de varredura,
com magnificagdo de 500X, da persisténcia de residuos do cimento endodontico ap0os o uso dos
protocolos de limpeza.

O protocolo experimental 4 proporcionou a maior incidéncia de tabulos dentinarios
abertos que os demais protocolos de limpeza (P < 0.05). Por outro lado, a menor incidéncia de
tubulos dentinarios abertos foi observado apos o uso do protocolo com o etanol (P < 0.05). N&o
houve diferenca entre os protocolos com a acetona, experimental 2 e 3 (P > 0.05), porém
demonstraram menor incidéncia de tGbulos dentinrios abertos em comparagdo ao

proporcionado pelo acetato de amila (P < 0.05).
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A tabela 2 demonstra a média aritmética e desvio padrdo da incidéncia de tdbulos
dentinérios abertos na superficie dentinarias ap6s 0 uso dos protocolos para a remocao dos
residuos do cimento endodontico.

A figura 2 demonstra a imagem representativa por meio de microscopia eletronica de
varredura, com magnificagdo de 2000X, incidéncia de tdbulos dentinarios abertos sobre a
superficie dentinaria apds o uso dos protocolos de limpeza.

3.2. Analise em EDX (Energy-dispersive X-ray)

A relacdo média de Ca/P na dentina ndo impregnada com o cimento endoddntico foi de
1.84. Por outro lado, em AA (Ca/P = 2.21), AC (Ca/P = 2.16), ET (Ca/P = 2.02), AA/AC (Ca/P
= 2.17), AC/ET (Ca/P = 2.72) foram observados uma reducéo de P em relagdo ao NC. Nos
protocolos AA/ET (Ca/P = 1.83) e AA/AC/ET (Ca/P = 1.85) ndo foi perceptivel alteracdes na
relacdo atdbmica entre Ca e P. O Mg (magnésio) foi detectado em todas as superficies dentinaria,
com exececdo em PC.

Em todos os protocolos em que a superficie dentinaria foi impregnada com o cimento a
base de resina epdxi foram observados a presenca de W (tungsténio) e Yb (itérbio), com
excecao no E4, em que a presenca de W praticamente foi imperceptivel. A figura 3 demonstra
a imagem representativa da analise em microscopia de dispersao de raios x (EDX) ap6s 0 uso
dos protocolos de remocéo de residuos do cimento epdxi da superficie dentinaria e dos grupos
controle (NC e PC).

3.3. Avaliacdo da microdureza da dentina

O protocolo E1 proporcionou a maior reducdo da microdureza da dentina (P < 0.05).
Em contrapartida, os protocolos ET e E4 demonstraram a menor redugdo de microdureza da
dentina (P < 0.05), mas NC e PC ocasionaram os menores efeitos sobre a microdureza
dentinaria, em relacdo aos demais protocolos (P < 0.05).

Os protocolos AC e E2 demonstraram similares valores entre si (P > 0.05), porém com
maior reducdo da microdureza da dentina em relagdo aos protocolos AA e E3 (P < 0.05), que
por sua vez, foram similares um ao outro (P > 0.05).

A tabela 3 demonstra a média aritmética e desvio padrdo da reducdo da microdureza da
dentina apos o uso dos protocolos de limpeza.

4. Discussao

Os residuos do cimento endodéntico a base de resina epdxi ndo sdao completamente

removidos pela simples acdo mecénica com uma bolinha de algoddo seca/ou com etanol. Por

outro lado, nestas situacdes os protocolos com o acetato de amila e/ou acetona foram mais
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efetivos na limpeza da superficie da dentina da cdmara pulpar mas dependendo da composicao
quimica da solucdo utilizada, ocasiona efeitos deletérios sobre o substrato dentinario. Portanto,
a hipdtese nula foi rejeitada.

A persisténcia de residuos do cimento endodéntico e os efeitos dos métodos de limpeza
sobre a dentina podem ser avaliadas por microscopia eletronica de varredura e/ou confocal a
laser, micro-ct e por meio de testes mecanicos [2,3,,9,16,17,19]. Cada método possui as suas
particularidades, porém a analise por meio de MEV permite a avaliacdo tanto da incidéncia de
debris e smear layer na dentina inetrtubular, como também na embocadura dos tabulos
dentinarios. Por estas andlises é possivel avaliar a eficiéncia dos protocolos de remogdo dos
residuos e limpeza da dentina coronaria e antever as possiveis interferéncias que estes residuos
poderiam exercer sobre 0s mecanismos de adesdo dos sistemas adesivos no substrato dentinario
[16,18].

As substancias quimicas utilizadas na cdmara pulpar podem ocasionar danos na dentina,
tanto na sua composi¢do inorganica, tais como na relacéo entre o célcio e fésforo, como também
na constituicdo e composicdo organica da matriz de colageno [1,23,24]. No presente estudo, a
microscopia EDX e a analise da microdureza dentinaria foram utilizadas para avaliar os efeitos
dos protocolos de remocédo de residuos do cimento endoddntico sobre a dentina da camara
pulpar [18,25].

O processo de solubilizacdo de uma substancia quimica é a interacdo entre a composto
quimico que se deseja solubilizar (soluto) e a substancia que o dissolve (solvente), ou seja, € a
guantidade de soluto que dissolve em uma determinada quantidade de solvente [1,3,8].
Portanto, as substancias utilizadas nos protocolos de remoc¢do de residuos do cimento
endoddntico demonstram diferente potencial de limpeza em funcdo da sua capacidade de
solubilizacdo da resina epoxi sobre a superficie dentinaria.

Por sua vez, o potencial de solubilizacdo de uma substancia organica esta diretamente
relacionado com a sua estrutura molecular, especialmente com a polaridade das ligacdes de
hidrogénio [1,3,8]. Compostos apolares ou fracamente polares sdo soluveis em solventes
apolares ou de baixa polaridade, enquanto que compostos de alta polaridade sdo sollveis em
solventes polares, caracterizando a regra “polar dissolve polar, apolar dissolve apolar” ou “o
semelhante dissolve o semelhante” [1,3,9].

Por outro lado, para que o processo de solubilizagcdo ocorra adequadamente, as forgas
de atracdo entre as moléculas do soluto e do solvente devem ser suficientemente intensas para
compensar o rompimento das forcas de atracdo entre as moléculas do soluto e entre as

moléculas do solvente [8,26]. Uma vez que as ligacdes moleculares no soluto apolar séo
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relativamente fracas, as interacbes com o solvente polar tendem também a serem fracas, ndo
resultando em energia suficiente para separar as proprias moléculas do solvente, as quais serdo
mantidas associadas, consequentemente ndo desencadeando o processo de solubilizacdo
[3,8,10,26]. Como 0 acetato de amila e a resina epdxi sao substancias apolares, a equivaléncia
das forcas de atracdo moleculares entre ambos tendem a ser proximas, fator que favoreceu a
solubilizacdo e remogdo dos residuos do cimento endoddntico da superficie dentinéria,
conforme observado nas figuras 1 e 2.

O protocolo de limpeza com a acetona pura, quimicamente conhecida como propanoma
e de caracteristica polar, apresentou maior persisténcia de residuos que o proporcionado pelo
protocolo com o acetato de amila. A formula¢do quimica da acetona com o etanol a 95%, na
proporcédo de 2:1, promove um sinergismo de acdo entre os solventes, melhorando o potencial
de remocéo de residuos, pois o etanol possui uma fracdo apolar em sua molécula (HsC-CH>-),
que diminui a volatilidade do composto e incrementa a solubilizac&o na resina epoxi [3,8,27].

Entretanto, quando o etanol a 95% foi utilizado isoladamente, foi observado severa
persisténcia de residuos na superficie dentinaria. Como a formulacgéo pura é altamente volatil,
fato que a inviabiliza para o uso clinico, rotineiramente esta associada com agua. Porém, nestas
formulacdes ocorre uma forte ligacao de hidrogénio entre o etanol, que é uma substancia polar,
e a agua, consequentemente reduzindo a sua miscibilidade em compostos apolares [1,2,28].

Apesar do satisfatorio potencial de limpeza proporcionado pelo acetato de amila,
durante a analise das imagens obtidas por meio de microscopia eletrénica de varredura foi
observado que cada uma das substancias apresentou algum efeito sobre a morfologia da
superficie dentinaria. A mensuracdo da microdureza dentinéria antes e apds o uso dos
protocolos de remocao de residuos foi utilizada para avaliar a magnitude dos efeitos sobre o
substrato dentinario [25].

O acetato de amila e a acetona demonstraram maior reducdo da microdureza dentinéria
que o etanol a 95%, demonstrando que estes protocolos possuem algum efeito sobre o conteido
organico e/ou inorganico da dentina. Isto foi visivel, por meio das analises obtidas em EDX,
pois a relacdo entre Ca e P foi mais comprometida exatamente apds o uso dos protocolos com
0 acetato de amila ou com a acetona, conforme demonstrado nos graficos da figura 3.

A superficie dentinaria demonstrou maior irregularidade ap6s o uso do acetato de amila,
em relagdo aos demais protocolos de limpeza, conforme observado nas figuras 1 (AA) e 2 (AA).
As aberturas dos tabulos dentinarios demonstraram estar relativamente preservadas, mas a

dentina intertubular demonstrou areas de erosdo. Estas caracteristicas sdo diferentes daquelas
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demonstradas apds o uso de solug¢des irrigadoras desmineralizantes, tais como 0 EDTA, porém
similares as ocasionadas pelo hipoclorito de sédio em altas concentragdes [21,22].

Ainda que exista a necessidade de estudos complementares para explicar estes achados
microscopicos, é deduzivel que a formulacdo quimica pura do acetato de amila exerce efeito
destrutivo principalmente sobre a parte organica da dentina, ocasionando a reducdo da
microdureza dentinaria. € possivel que estes efeitos possam relacionados ao seu efeito caustico
e/ou pH, pois durante a sintese quimica do composto sao utilizados os acidos acético e sulfdrico
e o alcool amilico [8,29,30].

O protocolo com a acetona (propanoma) também proporcionou reducao da microdureza
dentinaria, porém em menor magnitude que o demonstrado pelo acetato de amila. Este efeito
pode ser devido a desidratacdo do substrato dentinario, uma vez que a acetona € utilizada
exatamente para este fim, durante o preparo de pecas para analise microscépica [11]. O etanol
a 95% foi o que menos efeitos deletérios demonstrou sobre a dentina [30].

Se, por um lado o acetato de amila proporcionou uma satisfatoria remoc¢éo de residuos
do cimento a base de resina epoxi, tanto da dentina intertubular como também da embocadura
dos tubulos dentinérios, e o etanol a 95% foi 0 que menos efeitos destrutivos exerceu sobre a
microdureza dentinaria e do equilibrio de Ca e P, hipoteticamente seria ideal a associacdo de
ambos. Entretanto, quando associados na proporcdo de 1:1, houve ainda significativa
persisténcia de residuos, conforme observado nas figuras 1 (E2) e 2 (E2), possivelmente em
funcdo do etanol a 95% ser hidratado e com maior caracteristica polar e o bisfenol A e B serem
hidrofébico e apolar [1,3,12].

Uma alternativa para a resolucéo deste problema, seria a elaboracdo de uma substancia
que tivesse potencial de solubilizacdo de compostos resinosos apolar, sem efeito destrutivo
sobre a dentina da camara pulpar. A associacao do acetato de amila, acetona e etanol a 95%, na
proporcdo de 1:1:1, reduziu os efeitos deletérios sobre a dentina sem interferir no potencial de
remocao dos residuos do cimento endoddntico a base de resina epdxi, dando origem ao
protocolo experimental E4.

Desta forma, o sinergismo proporcionado entre as solugbes com diferentes
caracteristicas de polaridade permitiu a obtencéo de resultados promissores para a remocao de
residuos do cimento a base de resina epoOxi do substrato dentinario. Estudos complementares
s80 necessarios para avaliar os efeitos deste protocolo sobre a adeséo e longevidade clinica dos

materiais utilizados nas restauracdes estéticas.
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Conclusdes

Dentro das limitacGes e fundamentados nas avaliagdes realizadas no presente estudo, 0s
autores concluem que o protocolo com a formulagdo quimica contendo acetato de amila,
acetona e etanol a 95%, na proporcdo de 1:1:1, é o mais eficaz para a remocéo de residuos do
cimento a base de resina epdxi e com menores efeitos deletérios sobre a dentina da cadmara
pulpar.
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Tabelas
Tabela 1 Mediana, valor maximo e minimo, primeiro (1Q) e terceiro quartil (3Q) da

persisténcia de residuos sobre a superficie dentinaria, de acordo com o protocolo de limpeza.

Protocolo Mediana Maximo Minimo 1Q-3Q

NCH 0 0 0 0-0

PC? 4 4 4 4-4
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AA° 1 1 1 1-1
ACP 2.5 3 2 2-3
ET® 3 4 2 2.25-4
E1° 2 3 2 2-2
E2P 2.5 3 2 2-3
E3P 2.5 3 2 2-3
E4° 1 1 1 1-1

abed Dyiferentes letras indicam diferencas estatisticamente significante (P < 0.05). NC, controle
negativo; PC, controle positivo; AA, acetato de amila; AC, acetona; ET, etanol; E1,
experimental 1; E2, experimental 2; E3, experimental 3; E4, experimental 4.

Tabela 2 Média aritmetica e desvio padrdo da incidéncia de tubulos dentinarios abertos na

superficie dentinéria, de acordo com o protocolo de limpeza.

NC PC AA AC ET El E2 E3 E4

média 88.10* 2.10" 78.50° 35.90¢ 26.70° 59.40° 39.40% 35.60¢ 89.90°

dv 996 012 445 372 411 471 554 6.68 574
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abedef Diferentes letras indicam diferencas estatisticamente significante (P < 0.05). NC, controle
negativo; PC, controle positivo; AA, acetato de amila; AC, acetona; ET, etanol; E1,

experimental 1; E2, experimental 2; E3, experimental 3; E4, experimental 4; dv, desvio padréo.

Tabela 3 Média aritmética e desvio padrdo da redugéo da microdureza da dentina (em Knoop),

de acordo com o protocolo de limpeza.

NC PC AA AC ET El E2 E3 E4

média 0.15°  0.17° 22.48° 18.45° 11.43% 27.34* 17.16° 22.30° 11.06°

dv 001 001 394 339 129 259 196 246 1.90
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abedef Diferentes letras indicam diferencas estatisticamente significante (P < 0.05). NC, controle
negativo; PC, controle positivo; AA, acetato de amila; AC, acetona; ET, etanol; E1,

experimental 1; E2, experimental 2; E3, experimental 3; E4, experimental 4; dv, desvio padréo.

Legendas da Figuras

Fig 1. Imagem representativa da superficie dentinaria apds os protocolos de remocdo de
residuos do cimento endodontico e grupos controle. (NC) Controle negativo; (PC) Controle
positivo; (AA) Acetato de amila; (AC) Acetona; (ET) Etanol a 95%; (E1) Experimental 1; (E2)
Experimental 2; (E3) Experimental 3; e (E4) Experimental 4. Escala 50um.
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Fig 2. Imagem representativa da incidéncia de tlbulos dentinarios abertos apds os protocolos
de remocéo de residuos do cimento endodéntico e grupos controle. (NC) Controle negativo;
(PC) Controle positivo; (AA) Acetato de amila; (AC) Acetona; (ET) Etanol a 95%; (E1)
Experimental 1; (E2) Experimental 2; (E3) Experimental 3; e (E4) Experimental 4. Escala
50um.

Fig 3. Imagem representativa da Energy-dispersive X-ray analysis (EDX) da superficie
dentinaria ap0s os protocolos de remocdo de residuos do cimento endoddntico e grupos
controle. (NC) Controle negativo; (PC) Controle positivo; (AA) Acetato de amila; (AC)
Acetona; (ET) Etanol a 95%; (E1) Experimental 1; (E2) Experimental 2; (E3) Experimental 3;
e (E4) Experimental 4. Escala 500um.

Figura 1.
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Figura 2.
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3.2 Publicacao 2*

Impacto dos protocolos de remocao de residuos do cimento endoddntico sobre a interface

de adesdo com sistemas adesivos Universal, na estratégia self-etching.

Declaracdo de interesses: Os autores certificam que eles ndo possuem interesse comercial ou

associativo que representem conflito de interesse em conexdo com este manuscrito.

Autor correspondente: Prof. Dr. Milton Carlos Kuga, Restorative Dentistry Department,
Araraquara Dental School, UNESP — Univ Estadual Paulista, Humaita Street 1680, 14801-903,
Araraquara, Sao Paulo, Brazil. Phone: +5516 3301-6396.

E-mail: miltoncarloskuga@hotmail.com

Phone: +5516 3301-6396.

Resumo: O objetivo foi avaliar a efetividade na remocéo de residuos do cimento endodontico
(Sealer Plus) com o etanol a 95% (ET), xilol (XI), acetato de amila (AA)

ou acdo mecanica (PC) e o impacto sobre a resisténcia de unido dos sistemas adesivos
Scotchbond Universal (SU) ou Ambar Universal (AU) na dentina. Quarenta fragmentos de
dentina foram impregnados com cimento endodoéntico e removidos com os protocolos (n=10):
(ET), (AA), (XI) e (PC). Dez espécimes ndo receberam tratamento (NC). A avaliacdo da
persisténcia de residuos foi realizada em MEV (500x). Cem espécimes foram obtidos da dentina
da face vestibular da coroa dental e 80 foram impregnados e submetidos aos mesmos protocolos
(n=20, cada protocolo). Em cada protocolo, os espécimes foram divididos em 2 subgrupos
(n=10), de acordo com o sistema adesivo utilizado (SU ou AU) para fixar corpos de prova de

resina composta. Em seguida, os espécimes foram submetidos ao teste de microcisalhamento.

* Artigo formatado conforme as normas do periddico cientifico Journal of Applied Oral Science para o
qual foi submetido
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Os dados de persisténcia de residuos foram analisados pelo teste de Kruskal Wallis e Dunn e
o0s de resisténcia de unido por ANOVA two-way (a=0.05). AA e XI demonstraram a menor
presenca de residuos sobre a superficie dentinaria (P<0.05), mas similares entre si (P>0.05). A
resisténcia de unido dos sistemas adesivos AU e SU foram similares entre si,
independentemente do protocolo utilizado (P>0.05), mas menores que NC (P<0.05). Os
protocolos AA e XI proporcionam a menor incidéncia de residuos do cimento endoddntico na
superficie dentinaria, mas ndo possuem influéncia sobre os valores da resisténcia de unido dos
sistemas adesivos universais.

Palavras-chave: Dentina, endodontia, solventes.

Introducéo

A persisténcia de residuos do cimento endoddntico na dentina da camara pulpar ap6s o uso de
substancias de limpeza pode ocasionar a descoloracéo da coroa dental, interferir negativamente
sobre a resisténcia de unido do sistema adesivo e, consequentemente comprometer o tratamento
endodéntico, pois a desintegracdo da interface adesiva permite a infiltracdo microbiana levando
a contaminacao da regido perirradicuar®?3

Diversos recursos sdo propostos para realizar a limpeza da dentina impregnada com o cimento
endoddntico, tais como métodos mecanicos e/ou quimicos®®. A utilizagdo de substancias
quimicas ainda é o método mais usual, sendo o etanol a 95% a substancia mais frequentemente
utilizada*®’. Por outro lado, para que um solvente tenha boa eficacia sobre um determinado
soluto, é interessante que ambos tenham a mesma polaridade, ou seja, “polar atua em polar”t4,
Os cimentos endoddnticos a base de resina epdxi sdo 0s mais utilizados nas obturagdes de canais
radiculares, devido as suas satisfatorias propriedades fisico-quimicas e bioldgicas®®. A resina
epoxi é constituida de éter de beisfenol A, que é uma substancia apolar, e pouco soltvel em
etano, principalmente sob a formulagdo quimica hidratada, pois a &gua é um composto polar,
ainda que possua uma fragdo molecular apolar®* 10,

O xilol e a formamida s&o compostos apolares e tem sido recomendadas como alternativa para
a limpeza da superficie dentinaria apds a obturacdo dos canais radiculares, porém sao
substancias de alta toxidade®*’8 . Devido & esta problematica, o acetato de amila € outra opgao
de escolha, pois é uma solucéo apolar e de baixa toxidade.* Entretanto, ainda ha caréncia de
estudo que avaliem seu potencial de limpeza e efeitos sobre o substrato dentinario.

Por outro lado, também existe dlvida do quanto estes residuos de cimento endoddntico podem
interferir sobre a interface adesiva entre o sistema adesivo e a dentina da camara pulpar’. O uso

dos sistemas adesivos etch-and-rinse imediatamente apds a limpeza da dentina previamente
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impregnada com o cimento endoddntico esta contraindicado, pois a toalete final com agua, apds
0 condicionamento acido poder incrementar a impregnacdo da superficie dentinaria e/ou
obstruir as embocaduras dos tibulos dentinarios®.

Por outro lado, os sistemas adesivos self-etching podem ser uma interessante opcao, pois
durante o seu processo de adesdo ocorre a interacdo com 0s residuos presentes na superficie
dentinaria e, como nesta estratégia ndo € utilizado o condicionamento &cido, a toalete com &gua
no interferira sobre a interface de adesdo'?!3. Entretanto, ainda ha ddvidas a respeito desta
hipdtese.

Existem diversas apresentacfes comerciais dos sistemas adesivos universal, mas com
formulagdo quimica diferentes, apesar do mecanismo de adesdo na dentina serem similares e
conterem agua*'®. O decametileno dimetacrilato (10-MDP) praticamente esta presente na
maioria das apresentacdes comerciais, mas alguns produtos também contém o silano,
copolimero de &cido acrilico e itaconico (copolimero do Vitrebond™) que pode contribuir na
adesdo quando utilizados imediatamente apds a remocdo de residuos do cimento endoddntico
na dentina.

Portanto, o objetivo do presente estudo foi avaliar o potencial de remocéo de residuos
do cimento epoxi (Sealer Plus) com os protocolos com o etanol a 95%, xilol e acetato de amila,
avaliados por meio de microscopia eletronica de varredura, e seus efeitos sobre a resisténcia de
unido dos sistemas adesivos universal, com duas composic¢6es quimicas diferentes (Scotchbond
Universal e Ambar Universal), na dentina da coroa dental previamente impregnada com o
cimento endodéntico. A inexisténcia de diferencas entre os protocolos de remocao de residuos
e seus efeitos sobre a interface adesiva foi considerada como hipétese nula.

Materiais e Métodos

O estudo foi aprovado pelo Comité de Etica de Uso de Animais, da Faculdade de

Odontologia de Araraquara, da Universidade Estadual Paulista ((Proc. CEUA n 0 39/2018).

1. Protocolos avaliados
1.1. Persisténcia de residuos

ET (etanol a 96%): Uma bolinha de algodao embebida com o etanol a 95% (Rinse-N-
Dry; Vista Dental, Racine, WI, USA) foi vigorosamente friccionada, por 10 s, em toda a
extensdo da dentina previamente impregnada com o cimento endodontico. Em seguida, uma
bolinha de algod&o seca foi friccionada sobre a mesma superficie, por 10s.

Os protocolos X1 e AA foram similares ao ET, porém utilizando respectivamente o xilol
(Synth, Sao Paulo, SP, BR) e 0 acetato de amila (Synth, S&o Paulo, SP, BR). O protocolo PC
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(controle positivo) consistiu da limpeza apenas com a bolinha de algoddo friccionada
ativamente sobre a superficie dentinaria, por 10 s. Em NC (controle negativo) nenhuma
impregnacdo ou limpeza com formulagdes quimicas foi realizada.

1.2.. Resisténcia de unido

Os protocolos de remocéo de residuos do cimento a base de resina epdxi foram similares
ao descrito na analise de persisténcia de residuos. Entretanto, imediatamente apés a limpeza da
superficie dentinaria, o espécime com resina composta (Z350; ESPE 3M, Sumaré S&o Paulo,
BR) foi fixado na dentina com o sistema adesivo universal (Scotchbond Universal; 3M ESPE<
St Louis, MA, USA), constituindo os grupos ET-SU (etanol a 95% e Scotchbond Universal),
XI-SU (xilol e Scotchbond Unievrsal), AA-SU (acetato de amila e Scotchbond Univeersal),
PO-SU (controle positivo e Scotchbond Universal) e NC-SU (controle negativo e Scotchbond
Unievrsal).

Outros espécimes foram submetidos a similares procedimento ao descrito
anteriormente. Entretanto, o sistema adesivo universal foi com composicdo quimica diferente
(Ambar Universal; Joinville, SC, BR). Em todos os protocolos, os sistemas adesivos foram
aplicados ativamente, por 20s, com um microaplicador descartavel (Cavibrush; FGM, Joinville,
SC, BR), uniformizados por discretos jatos de ar por 5s e submetidos a fotoativacao por 20s
(Valo; Ultradent, South Jordan, UT, USA).

2. Avaliacdo dos espécimes

A figura 1 demonstra o delineamento do estudo.
2.1. Avaliacdo da persisténcia de residuos

Cinguenta espécimes de dentina (5mm x 5mm x 3mm) foram obtidos do tergo médio da
coroa de dentes bovinos com méaquina de corte de tecidos duros (Isomet; Buehler, Lake Bluff,
IL), sob refrigeracdo a agua. Em seguida, foram ndividualmente imersos em 1mL de
hipoclorito de sodio a 2,5% (Rioquimica, Sdo José do Rio Preto, SP, Brasil), por 15 minutos, e
depois em 1mL de EDTA a 17% (Asfer, Sdo Caetano do Sul, SP, Brasil), por 3 minutos. O
hipoclorito de sodio a 2,5% foi novamente utilizado como solucdo de irrigacdo final e os
espécimes foram secos em papel absorvente. Dez espécimes foram separados aleatoriamente
servindo como controle negativo (NC).Nos demais espécimes, o cimento a base de resina epoxi
(Sealer Plus; MK Life, Porto Alegre, RS, BR), na proporcéo de 1:1 da pasta base e catalisadora
(sistema automix), foi homogeneamente distribuido sobre toda a superficie dentinaria, com um
microbrush (KG Sorensen, Sdo Paulo, SP, BR). O cimento foi mantido sobre a superficie

dentinéria por 15 minutos. Apos esse 0 tempo, 0s espécimes foram aleatoriamente divididos
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em quatro grupos (n = 10), de acordo com a protocolo de remocédo de residuos, conforme
descrito anteriormente.

Para a remogao dos residuos do cimento endoddntico da superficie dentinaria com os protocolos
de remocéo (etanol, xilol ou acetato de amila), uma bolinha de algod&o foi embebida com uma
das substancias e friccionada por 10 s sobre a dentina até que visualmente todo o cimento
endodontico tivesse sido removido. Apds a limpeza, uma bolinha de algoddo seco foi
novamente friccionada por 5min no local.

Na sequéncia, os fragmentos de dentina foram secos a temperatura ambiente durante 7
dias e desidratados em cAmara fechada, com gel de silica durante 24 h. Todas as amostras foram
montadas em stubs metalicos e em seguida, analisada por microscopia eletronica de varredura
(JEOL 6060; JEOL Ltda, Tokyo, Japan) operating em 20 kV. Quatro diferentes campos foram
avaliados em cada espécime e uma imagem representativa do perfil demonstrado no espécime
foi obtida, na magnificacdo de 500X. A obtencdo das imagens foi realizada por um Unico
operador. As analises e a persisténcia de residuos foram realizadas de acordo com os parametros
descritos por Kuga et al.#(2013).
2.2.Avaliacao da resisténcia de unido

Cem coroas de incisivos bovinos foram cortadas no sentido mésio-distal, obtendo um
espécime de 10mm de extensdo por 5 mm de largura, na maquina de corte de tecidos duros
(Isomet 100; Buehler, Lake Bluff, IL). A superficie vestibular dos fragmentos foi desgastada
em politriz (DP-10; Panambra, Struers, Ballerup, DI), utilizando lixas de carbeto de silicio de
granulacdo #180, a fim de obter a exposi¢éo e planificacdo da dentina da coroa dental.

A superficie exposta da dentina foi lixada com lixas de granulacdo #320 e #600 (Norton,
Lorena, SP, BR), ambas por 20 s cada uma. Apés o preparo, cada um dos espécimes foi incluido
com a face vestibular voltada para uma placa de cera, ajustada em uma matriz cilindrica pléstica
(16,5 mm x 25,0 mm). Apds a polimerizacdo da resina acrilica, os espécimes foram
aleatoriamente distribuidos em 10 grupos (n=10), como descrito no item 1.2.

Apo0s a realizagdo dos protocolos de tratamento, em cada um dos espécimes foram
preparados sobre a superficie vestibular exposta quatro corpos de prova, sendo dois na mesial
e dois na distal de cada espécime, que foram fixados de acordo com o sistema adesivo
selecionado. Para tanto, foi utilizada uma matriz transparente de tygon (Tygon tubing, R-3603;
Saint-Gobain Performance Plastics, Maime Lakes, FL, EUA) com diametro interno de 0,7 mm
e 1,0mm de altura para preenchimento com resina composta (Filtek Z-350; 3M, Sumaré, SP,
BR).
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Ap0s a confeccdo dos corpos de prova, os espécimes foram armazenados em ambiente
Umido e o teste de microcisalhamento realizado 24h apds. Todos os espécimes foram
posicionados no interior de uma matriz metélica, de tal forma que os cilindros de resina
composta ficaram alinhados perpendicularmente a célula de carga 500 kgf.

Um fio metélico ortodéntico (0,2 mm didmetro) foi enlagado na base de cada cilindro
resinoso e todos os cilindros de cada espécime foram submetidos a carga, com velocidade
perpendicular de 0,5 mm/ min, em uma maquina de ensaio eletromecanico EMIC DL2000
(EMIC, Sao Jose dos Pinhais, PR, Brazil) até o momento da ruptura. A resisténcia de unido foi
obtida a partir da divisdo da forca maxima registrada durante o ensaio (N) pela area de unido
(mm?), expressa em MPa. Para cada um dos espécimes foi obtida a média aritmética
apresentada pelos quatro corpos de prova.

O padrdo de falha adesiva ocorrido nos espécimes foi classificado, por meio de
visualizagdo em microscopio Optico (Alliance, Sdo Carlos, SP< BR), em: adesiva, quando a
falha ocorreu entre a dentina e o sistema adesivo; coesiva, quando a falha ocorreu entre a resina
e o sistema adesivo e mista, quando houve a ocorréncia de ambas as falhas de adesé&o.

Anélise estatistica

Os dados obtidos na analise da persisténcia de residuos e resisténcia de unido foram
analisados pelo teste de Kruskal Wallis e Dunn (P = 0,05) e, ap6s constatada a
homocisdasticidade pelo testes de Shapiro-Wilk, os dados da resisténcia de unido foram
avaliados pelo teste de ANOVA two-way e Tukey ( P = 0,05).

Resultados
Avaliacdo da persisténcia de residuos

ET demonstrou maior persisténcia de residuos que AA e XI (P < 0.05). A superficie
dentinaria apresentou recoberta por uma smear layer em algumas areas pontuais e
frequentemente foi observado esferas de material amorfo, com caracteristica compativel com
resina aglutinada, inclusive obstruindo diversas embocaduras dos tdbulos dentinarios,
conforme demonstrado na figura 2C.

AA e XI demonstraram similar persisténcia de residuos (P > 0.05). Esporadicamente
apos o uso destes protocolos foi observado material amorfo aglutinado, similar ao observado
em ET, porém em menor intensidade e frequéncia. Os tubulos dentinarios praticamente
apresentaram abertos na maior extensdo da superficie dentinaria. Nas imagens microscopicas
do AA frequentemente foi observado uma superficie dentinaria irregular, conforme

demonstrado na figura 2E.
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PC demonstrou a maior persisténcia de residuos sobre a superficie dentinaria (P < 0.05),
com severa presencga de smear layer recobrindo toda a sua extensdo, conforme demonstrado na
figura 2B. NC, utilizado como controle negativo, ndo demonstrou residuos sobre a dentina
(figura 2A).

A tabela 1 demonstra a mediana, valor mdximo e minimo, primeiro e terceiro quartil
dos escores atribuidos a persisténcia de residuos, em fungdo dos protocolos de limpeza
utilizados na superficie dentinaria. As figuras 2A, 2B, 2C, 2D e 2E demonstram imagens
representativas da superficie dentinaria, respectivamente: (NC), controle negativo; (PC),
controle positivo; (ET), protocolo com etanol a 95%; (X1), protocolo como xilol e (AA), acetato

de amila.

Anélise da resisténcia de unido

OS valores de resisténcia de unido dos sistemas adesivos avaliados (Scotchbond Universal e
Ambar Universal) foram similares entre si, independentemente do protocolo de limpeza com
as substancias quimicas ET, X1 ou AA (P > 0.05). PC-SU e PC-AU demonstraram valores de
resisténcia de unido similares entre si (P > 0.05) e inferiores aos dos demais grupos (P < 0.05).
NC-SU demonstrou o maior valor de resisténcia de unido entre os grupos avaliados (P < 0.05),
seguido pelo valor demonstrado por NC-SU que foi diferente dos demonstrados nos protocolos
de remocao de residuos (P < 0.05).

A fratura adesiva foi a mais frequente em PC-SU e PC-AU. A fratura mista e adesiva foram as
mais frequentes nos espécimes em que foi realizada a remocéao de residuos com 0 ET, Xl e AA,
independentemente do sistema adesivo utilizado.

Discusséo

Os protocolos com o xilol ou acetato de amila proporcionaram menor incidéncia de residuos
do cimento a base de resina epdxi (Sealer Plus) que o etanol a 95%. Entretanto,
independentemente do sistema adesivo universal ou do protocolo de limpeza, os valores de
resisténcia de unido foram similares entre si, mas menores que o demonstrado se nenhum
protocolo foi utilizado na dentina. Portanto, a hipdtese nula foi rejeitada.

A longevidade das restauraches estética € uma preocupacdo da Odontologia
restauradora atual, visando preservar a estrutura dental com ag6es minimamente invasivas’. A
desintegracdo da interface adesiva compromete esta longevidade, ndo raras as vezes tendo a
necessidade de reintervencdo e comprometendo ainda mais a integridade do esmalte e/ou

dentina da coroa dental®®. Os residuos do cimento endodéntico podem interferir negativamente
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sobre esta interface de adesdo, seja mecanicamente e/ou quimicamente sobre o mecanismo de
adesdo dos sistemas adesivos®?’.

Diversos métodos sdo propostos para avaliar a persisténcia de residuos do cimento
endodoéntico na superficie dentinaria apos a obturacdo dos canais radiculares, mas as analises
por meio de microscopia eletrénica de varredura, mensurando a incidéncia de debris e smear
layer e quantificando a presenca de abertura de tdbulos dentinario abertos, complementado por
testes mecanicos, com o propdsito de quantificar a magnitude dos efeitos destes achados sobre
a interface adesiva sdo recursos consagrados e que predizem as possiveis interferéncias sobre a
td0 almejada longevidade das restauracdes estéticas3461718,

Os solventes e solutos sdo classificados em polar ou apolar, de acordo com a sua
configuracdo molecular®#. Ha o cléssico conceito de que “solvente polar é eficiente sobre soluto
polar e apolar é eficiente sobre apolar”, ou seja, uma vez que o0 processo de solubilizacéo
compreende na quantidade que um soluto é solubilizado em um solvente, o agente de remocéo
dos residuos e o cimento endoddntico deverdo preferencialmente ter a mesma polaridade®*.

O etanol a 95% € uma formulacdo quimica polar, ainda que possua em sua molécula
uma fragdo apolar (H3C-CH>-). Portanto, a capacidade do etanol em remover efeivamente o0s
residuos do cimento endodontico (Sealer Plus) é prejudicada devido a resina epoxi ser um
composto apolar®*, Isto faz com que ap6s o uso deste protocolo, ha a permanéncia de residuos
sobre a superficie dentinaraia, conforme observado no presente estudo e ilustrado na figura 2C.

Como o etanol é uma solucdo volatil, rotineiramente é comercializado sob a forma
hidratada®. Com isto a solugdo se torna menos volatil, mas em contrapartida mais hidr6fobo,
contribuindo ainda para reduzir a solubilidade de compostos apolares, tais como o cimento
endoddntico. Portanto, as principais causas da persisténcia de residuos do cimento contendo
resina epoxi apds o uso do protocolo com etanol sdo devido as diferencas de polaridade e as
propriedades hidrofobas do solvente®*2°,

O xilol e o acetato de amila sdo compostos apolares e possuem satisfatoria acao solvente
dos cimentos resinosos*>17. Como consequéncia desta propriedade, as melhores agdes de
remoc&o de residuos do cimento a base de resina epoxi (Sealer Plus) foram exatamente com
estas solucdes, reafirmando o conceito de polaridade entre os compostos, conforme
demonstrado nas figuras 2D e 2E345,

As condicdes do substrato dentinario e a formulacéo quimica dos sistemas adesivos sao
fatores que influenciam no mecanismo de adesdo dos materiais restauradores estéticos.*® O
sistema adesivo Universal, utilizados na estratégia self-etching, € interessante para ser utilizado

na dentina tratada endodonticamente, pois evita 0 passo de aplicar o acido e manter a dentina
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Umida, que sdo fatores que propiciam a difusdo dos residuos do cimento sobre a superficie
dentinaria®.

O mecanismo de adesdo destes sistemas adesivos estdo relacionados com a presenca de
mondmeros acidos dissolvidos em agua e solventes organicos, que infiltram na smear layer e
interagem com a hidroxiapatita, originando uma camada hibrida com residuos da propria smear
layer e componentes inorganicos?®. Uma vez que a smear layer formada sobre a dentina da
camara pulpar apés o tratamento endoddntico € quimica e estruturalmente diferente das
formadas apds o preparo quimico e mecanico dos canais radiculares, a difusdo dos monémeros
acidos dos sistemas adesivos possivelmente ficaram prejudicadas, favorecendo para a
similaridade dos valores de resisténcia de unido dos sistemas adesivos Scotchbond Univeresal
e Ambar Universal, conforme e a dentina, independentemente do protocolo de remoc¢édo de
residuos do cimento endoddntico??2,

Esta hipGtese pode ser confirmada devido ao fato de que nos protocolos aonde foi
realizada apenas a remog¢do mecanica do cimento endodontico (NC), os valores de resisténcia
de unido (em MPa) foram significantemente menores que 0s demais protocolos,
independentemente do sistema adesivo utilizado. Em adi¢do, o inverso também ocorreu, pois
nos espécimes em que ndo foi realizada impregnacdo da dentina (NC), os valores de resisténcia
foram os maiores da andlise, conforme os valores demonstrados na tabela 2. Portanto, o tipo
de smear layer formada pode interferir negativamente sobre a adesdo dos sistemas
adesivos®12,

O padréo de falha adesiva foi a mais frequente nos protocolos PC, independentemente
do sistema adesivo, devido a intensa persisténcia de residuos sobre a superficie dentinéria,
conforme demonstrado na figura 2B. A smear layer formada demonstrou uma camada amorfa
recobrindo a dentina intertubular e praticamente obstruindo todas as aberturas dos tubulos
dentinaria, compativel com imagens de residuos do cimento endodontico*82425,

Nos protocolos ET, XI e AA, independentemente do sistema adesivo (SU ou AU),
ocorreu um equilibrio na incidéncia do padréo de falha adesiva, sendo a falha adesiva e a mista
as mais frequentes'*. Ainda que a persisténcia de residuos tenha sido maior ap6s o uso do etanol
a 95%, tanto o padrdo de falha de adesdo como os valores de resisténcia de unido foram
similares aos demais protocolos.

Por outro lado, quando os sistemas adesivos foram aplicados diretamente sobre a
dentina sem nenhuma impregnacéo prévia, 0 SU demonstrou o maior valor de resisténcia de
unido, ainda que o padréo de falha de adesdo tenha sido similar ao do AU. De acordo com o

fabricante, SU apresenta em sua composi¢éo quimica alguns compostos, tais como o silano e o
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copolimero de acido acrilico e itacénico (copolimero do Vitrebond™), que melhoram o grau
de umidade da dentina no momento da aplicacdo do sistema adesivo, e permite uma maior
penetrabilidade nas fibras colagenas®®?’.

Em contrapartida, o sistema adesivo AU apresenta em sua composi¢do quimica o MDP
(10-metacriloiloxidecidil dihidrogénio fosfato, monémeros metacrilicos, fotoiniciadores,
nanoparticulas de silica, etanol e agua®**®. As diferencas entre as composicoes quimicas de SU
e AU exerceram efeitos sobre a resisténcia de unido nas situacfes em que a dentina nédo foi
previamente impregnada com o cimento endodéntico.

O presente estudo esclareceu as duvidas sobre qual sistema adesivo esta recomendado
apos a limpeza da camara pulpar e se existe alguma correlagdo com o tipo de protocolo de
remocao de residuos do cimento contendo resina epdxi, em uma situacdo em que necessitamos
realizar a restauracdo estética imediatamente apds a obturacdo dos canais radiculares’.
Entretanto, como neste estudo as avaliacbes foram realizadas em nivel laboratorial, as
limitacGes referentes a ciclagem térmica e envelhecimento da amostra foram desconsiderados,
ha a necessidade de estudos futuros, tanto laboratorial como clinico, para complementar os
resultados demonstrados?.

Conclusdes

O protocolo de remocdo de residuos contendo o xilol ou acetato de amila sdo mais
eficientes que o etanol a 95% para a remocao de residuos do cimento a base de resina epoxi da
superficie dentinaria, mas os valores de resisténcia de unido proporcionados pelos sistemas

adesivos (SU ou AU) sdo similares entre si.
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Tabelas

Tabela 1. Mediana, valores maximo e minimo e primeiro e terceiro quartil dos escores

atribuidos a persisténcia de residuos na superficie dentinaria (em MEV), apds o uso dos

protocolos de limpeza.

NC PC ET X1 AA
mediana 02 4d 2.5¢ 1P 1P
max - min 0-0 4-4 3-2 2-1 2-1
10-2Q 0-0 4-4 2-3 1-1 1-1

abe Diferentes letras indicam diferenca significante (P < 0,05). NC, controle negativo; PC,

controle positivo; ET, protocolo com o etanol a 95%; X1, protocolo com o xilol; e AA, protocolo

com o acetato de amila. 1Q e 3Q (primeiro e terceiro quartil). mx: valor maximo e min: valor

minimo.
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Tabela 2. Valores da média aritmética e desvio (em MPa) da resisténcia de unido dos

protocolos de remocdo de residuos e controle obtidos através do teste de microcisalhamento.

SuU AU

NC PC ET Xl AA NC PC ET Xl AA

media  15.01*%  3.01¢ 7.08¢ 8.14°¢ 8.68¢ 11.01°  2.99¢ 6.96°¢ 7.99¢ 8.01°¢

sd 2.08 1.48 2.09 2.11 1.96 1.32 1.72 1.46 2.04 2.09

abed Diferentes letras indicam diferenca significante (P < 0,05). SU, Scotchbond Universal;
AU, Ambar Universal, NC, controle negativo; PC, controle positivo; ET, protocolo com o
etanol a 95%; XI, protocolo com o xilol; e AA, protocolo com o acetato de amila. 1Q e 3Q

(primeiro e terceiro quartil). mx: valor maximo e min: valor minimo, SD, desvio padrao.
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Legendas das Figuras

Figura 1. Esquema de distribuicdo dos experimentos realizados e distribuigdo dos grupos
avaliados.

Figura 2A. Imagem representativa de (NC), controle negativo

Figura 2B. Imagem representativa de (PC), controle positivo.

Figura 2C. Imagem representativa de (ET), protocolo com etanol a 95%.

Figura 2D. Imagem representativa de (XI), protocolo com xilol.

Figura 2E. Imagem representativa de (AA), protocolo com acetato de amila.

Figura 3. Distribuicdo da frequéncia do tipo de padrdo de falha de adesdo, em funcdo dos

protocolos de remocao de residuos do cimento a base de resina epoxi.
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Figura 2E
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4 DISCUSSAO

Os residuos de cimento endoddntico, a base de resina epoxi, ndo sdo completamente
removidos pela simples acdo mecanica utilizando uma bola de algod&do seca e/ou
embebida com etanol. O protocolo mais eficaz, foi a substancia experimental 4, AA-
AC-ET, na proporgéo 1:1:1.

O processo de solubilizacdo é a interagdo entre 0 composto quimico que sera
solubilizado, o soluto, e a substancia quimica que o dissolve, o solvente. As
substancias que serdo dissolvidas devem ser compativeis com 0s respectivos
solventes!t1213 uma vez que solventes apolares tem capacidade de dissolver
substancias apolares, sendo o inverso também verdadeiro. Para que ocorra o
processo de solubilizacdo, as forcas de atracdo entre as moléculas do soluto e as
moléculas do solvente, devem ser suficientemente intensas para compensar 0
rompimento das forcas de atracdo molecular.t112:13

Para a longevidade das restauracbes em dentes tratados endodonticamente, €
imprescindivel o entendimento das acgbes das substancias utilizadas'#, desde
hipoclorito de sédio a 2,5%, como os agentes removedores de residuos de cimentos
endoddnticos. O hipoclorito de sodio a 2,5% tem a capacidade de dissolver matéria
organica, podendo promover injlria ao substrato dentinario. Os solventes utilizados
na remocdo dos residuos, podem interferir negativamente na formacdo da camada
hibrida. As solu¢cBes acetato de amila e xilol, sGo compostos quimicos apolares e
apresentam boas propriedades para limpeza da camara pulpar apos o tratamento
endododntico. Entretanto, segundo as analises em microscopia eletrbnica de
varredura, foi possivel observar que essas substancias tem um potencial de causar
injarias ao substrato dentinario.

O etanol na concentracdo de 95%, ndo demonstrou eficacia na remocéo de residuos,
uma vez que nas imagens observados em microscopia, segundo o escore de sujidade
descrito por Kuga et al.® (2013), foi definidko em grau 4, demonstrando grande
quantidade de residuos, cujas aberturas dos tabulos dentinarios estavam
praticamente ou totalmente obstruidas. Baseado em nossos achados, pode-se
considerar grande chance de falhas adesivas.

O protocolo com a acetona proporcionou resultados satisfatorios para a remocéo de
residuos, além de proporcionar reducao da microdureza dentinaria, porém, em menor

magnitude em relagéo ao acetato de amila.
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As condicbes do substrato dentinario logo apos os tratamentos quimicos para
remocao dos residuos podem interferir negativamente na ades&o, portanto, uma
estratégia para minimizar a acado do condicionamento acido prévio, seria a utilizacao
de adesivo autocondicionante, como por exemplo, o universal.

Uma alternativa para que essas injurias sejam minimizadas seria a associacado das
trés substancias, AA-AC-ET, na proporcdo 1:1:1. Podemos observar que, nessa
concentracéo, foi proporcionada a melhor remoc¢éo de residuos, sem comprometer a
integridade dos tubulos dentinarios, favorecendo ao substrato melhores condigbes

para o processo de adesao futura.
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5 CONCLUSAO

Dentro das limitacdes e fundamentados nas avaliacbes realizadas no presente
estudo, os autores concluem que o protocolo com a formulagdo quimica contendo
acetato de amila, acetona e etanol a 95%, na proporcédo de 1:1:1, € o mais eficaz para
a remocdao de residuos do cimento a base de resina epdxi e com menores efeitos
deletérios sobre a dentina da caAmara pulpar.

O protocolo de remocéo de residuos contendo o xilol ou acetato de amila sdo mais
eficientes que o etanol a 95% para a remocao de residuos do cimento a base de resina
epoxi da superficie dentinaria, mas os valores de resisténcia de unido proporcionados

pelos sistemas adesivos (SU ou AU) séo similares entre si.
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