UNESP - Universidade Estadual Paulista
“Julio de Mesquita Filho”

Faculdade de Odontologia de Araraquara

FLAVIA ANGELICA GUIOTTI

PROTOCOLOS DE REMOCAO QUIMICA DE RESiDUOS DE CIMENTO
ENDODONTICO NA DENTINA: INFLUENCIA SOBRE FORMACAO DE CAMADA

HIBRIDA E RESISTENCIA DE UNIAO A SISTEMAS ADESIVOS

Araraquara

-2015 -




UNESP - Universidade Estadual Paulista

“Julio de Mesquita Filho”

Faculdade de Odontologia de Araraquara

FLAVIA ANGELICA GUIOTTI

PROTOCOLOS DE REMOCAO QUIMICA DE RESIDUOS DE CIMENTO
ENDODONTICO NA DENTINA: INFLUENCIA SOBRE FORMACAO DE CAMADA

HIBRIDA E RESISTENCIA DE UNIAO A SISTEMAS ADESIVOS

Tese apresentada ao Programa de Pés-Graduagdo em
Ciéncias Odontolégicas - Area de Dentistica, da
Faculdade de Odontologia de Araraquara, da
Universidade Estadual Paulista, para obten¢do do grau de
Doutor em Ciéncias Odontologicas.

Orientador: Prof. Dr. Milton Carlos Kuga

Araraquara

-2015 -



Guiotti, Flavia Angélica

Protocolos de remog¢do quimica de residuos de cimento endoddntico
na dentina: influéncia sobre formagao de camada hibrida e resisténcia
de unido a sistemas adesivos / Flavia Angélica Guiotti.-- Araraquara:
[s.n.], 2015.

58 f. ;30 cm.

Tese  (Doutorado) —  Universidade  Estadual  Paulista,
Faculdade de Odontologia

Orientador: Prof. Dr. Milton Carlos Kuga

1. Dentina 2. Endodontia 3. Microscopia eletronica de
varredura 4. Solventes 5. Adesivos dentinarios I Titulo

Ficha catalografica elaborada pela Bibliotecaria Ana Cristina Jorge, CRB-8/5036
Servico Técnico de Biblioteca e Documentagdo da Faculdade de Odontologia de Araraquara / UNESP




FLAVIA ANGELICA GUIOTTI

PROTOCOLOS DE REMOCAO QUIMICA DE RESIDUOS DE CIMENTO
ENDODONTICO NA DENTINA: INFLUENCIA SOBRE FORMACAO DE CAMADA

HIBRIDA E RESISTENCIA DE UNIAO A SISTEMAS ADESIVOS

Comissao julgadora

Tese para obtengao do grau de Doutor

Presidente e Orientador.........ccveevvveenieeniiieenieenen. Prof. Dr. Milton Carlos Kuga
2° EXaminador.........c.cc.cvevveeereerieieeieeeeeeeneeneenen, Prof. Dr. André Luis Shinohara
3° Examinador..........ccocovevveevieuieeeieeneenenenn Prof”. Dr". Andrea Abi Rached Dantas
4° EXaminador...........coeeevieuieieeeeieeeeeeeeeieennn Prof. Dr. Edson Alves de Campos
5 EXxaminador.........c.cceveveeeeveeeereereieeenee Prof. Dr. Mateus Rodrigues Tonetto

Araraquara, 8 de setembro de 2015.



NASCIMENTO

FILIACAO

1995-1998

1998-1999

2001-2004

2008-2009

2010-2012

2012- 2015

DADOS CURRICULARES

FLAVIA ANGELICA GUIOTTI

06.05.1975 — Sdo José do Rio Preto - SP.

Nelson Guiotti

Natalina Maria Campanha Guiotti

Graduacao em Odontologia na Universidade do Sagrado Coragao/ Bauru

- SP.

Aperfeicoamento em Endodontia no CEBEO/ Bauru - SP.

Curso de Ortodontia/ Sindicato dos Odontologistas de Sao José do Rio

Preto — SP.

Especializacdo em Endodontia na Associagdo Paulista de Cirurgides

Dentistas de Sdo José do Rio Preto - SP.

Pos-Graduagao em Endodontia, nivel de Mestrado, na Faculdade de

Odontologia de Araraquara - UNESP.

P6s-Graduacao em Dentistica, nivel de Doutorado, na Faculdade de

Odontologia de Araraquara - UNESP.



AGRADECIMENTOS ESPECIAIS

A Deus, pela forga e protegdo nos momentos de dificuldade, me fazendo prosseguir
nesta jornada.

A minha familia, por todo o incentivo e carinho nos momentos dificeis, me dando
forga e coragem para superar os obstaculos.

Aos meus amigos que acompanharam todo o meu trajeto, aconselhando e me
proporcionando momentos de estimulo e alegria.

Em especial, ao meu orientador, Prof. Dr. Milton Carlos Kuga, do Departamento de
Odontologia Restauradora, area de Dentistica da FOAr-UNESP (Araraquara), pela amizade e
por todo o incentivo e amparo que me proporcionou, me fazendo acreditar que eu conseguiria
e, tornando realidade o sonho da pods-graduagdo. Terei sempre uma imensa gratidao e
admirag¢do, adquiridas durante todos esses anos de convivio.

A minha querida irma Prof. Ass. Dra. Aimée Maria Guiotti, do Departamento de
Materiais Dentarios e Protese, da Faculdade de Odontologia de Aracatuba- UNESP, por todo
o incentivo e colaboragdo na conclusao deste trabalho.

Agradecimento ao Prof. Dr. Marcelo Ferrarezi Andrade, do Departamento de
Odontologia Restauradora, area de Dentistica da FOAr-UNESP, pelo orientacdo, apoio e

atencao que me concedeu durante esses anos de estudos.

AGRADECIMENTOS

A Universidade Estadual Paulista Julio de Mesquita-UNESP, nas pessoas do seu
Magnifico Reitor Prof. Dr. Julio Cézar Durigan e Vice-Reitora Prof. Dra. Marilza
Vieira Cunha Rudge, bem como a Faculdade de Odontologia de Araraquara da Universidade
Estadual Paulista Julio de Mesquita Filho (FOAr- UNESP), nas pessoas da sua atual
Diretora, Prof. Dr. Andréia Affonso Barretto Montandon ¢ sua Vice-Diretora, Prof.
Dra. Elaine Maria Sgavioli Massucato, pela oportunidade de poder cursar essa Pos-

Graduacao.



Agradecimento especial ao Prof. Dr. Osmir Batista de Oliveira Junior, chefe do
Departamento de Odontologia Restauradora, area de Dentistica ¢ ao Prof. Dr. Carlos Rossa
Junior, coordenador do programa de pos-graduacdo em Odontologia da FOAr - UNESP, por
todo apoio e competéncia com que administra a pds-graduagao.

Aos demais Profs. Drs. do Departamento de Odontologia Restauradora, area de
Dentistica da FOAr-UNESP: Alessandra Nara de Souza Rastelli, Andrea Abi Rached
Dantas, Edson Alves de Campos, José Roberto Cury Saad, Sizenando de Toledo Porto
Neto, pela amizade e receptividade durante o transcorrer desta jornada.

Aos colegas do curso de Pos-Graduagdo da FOAr - UNESP: Adriana Faria,
Carolina Santezi, Claudia Huck, Hélida Gomes de Oliveira Barud, Keren Jordao,
Leopoldina Almeida, Marina Goncalves Galoza, Mariana Bell Cardia, Mateus Tonetto,
Ana Carolina Vencao, Camila Almeida Nascimento, Gabriela Castro Nuiiez, Gissele
Chavez Andrade, Wilo Escalante Otarola, pela convivéncia, amizade e apoio recebidos
durante o curso.

Aos funcionarios do Departamento de Odontologia Restauradora da FOAr —
UNESP, pela atencao e carinho proporcionados durante este curso.

Aos funcionarios da Se¢ao de Pés-Graduacio da FOAr - UNESP: Mara,
Alexandre e Sérgio por estarem sempre dispostos a ajudar e orientar com muita presteza e
educacao.

Aos funcionarios da Biblioteca da FOAr-UNESP, pelo carinho e simpatia no auxilio
as pesquisas bibliograficas e revisdes de literatura.

A CAPES - Coordenagio de Aperfeicoamento de Pessoal de Nivel Superior, pela
concessao da bolsa de estudos e pelo apoio na realizagdo deste trabalho (Protocolo n°
11/2014).

Meus sinceros agradecimentos a todas as pessoas que contribuiram direta ou

indiretamente para a concretizagdo deste trabalho.



Guiotti FA. Protocolos de remo¢do quimica de residuos de cimento endoddntico na dentina:
influéncia sobre formagao de camada hibrida e resisténcia de unido a sistemas adesivos [Tese

de Doutorado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 2015.

Resumo

O objetivo do presente estudo foi comparar os efeitos de substancias de limpeza (etanol a
95% ou xilol) e 0 momento do condicionamento &cido (imediato ou ap6s 7 dias) na obtencao
de tabulos dentinarios abertos e avaliar a persisténcia de residuos de um cimento a base de
resina epoxi sobre a superficie dentinaria. Além de, avaliar a capacidade de limpeza da
superficie dentinaria, impregnada por um cimento endoddntico a base de resina epdxi (AH
Plus), proporcionada pelo etanol 95% ou pelo xilol e condicionamento acido e seus efeitos
sobre a interface dentina/sistema adesivo dentinario, por meio da avaliagdo da formacgao da
camada hibrida e da resisténcia de unido do sistema adesivo dentinario Scotchbond Universal
(3M ESPE), imediatamente ou apos 7 dias da limpeza dentinéria e, da avaliagdo da formagao
da camada hibrida e da resisténcia de unido do sistema adesivo dentinario Adper Scotchbond
Multi Purpose (3M ESPE), imediatamente apos a limpeza da superficie dentinaria impregnada
com o cimento. No capitulo 1, fragmentos de dentina de incisivos bovinos foram tratados com
irrigantes endodonticos, impregnados com o cimento e divididos em 4 grupos (n=10): Gl1,
etanol 95.0% - imediato; G2, xilol - imediato; G3, etanol 95.0% - apds 7 dias e G4, xilol -
apos 7 dias. Apos a obtencdo das imagens em MEV, a contagem de tibulos dentinarios
abertos foi realizada com o programa Photoshop CS5. Outros 40 fragmentos foram
preparados e analisados em MEV (500X), para a avaliacdo da persisténcia de residuos do
cimento endodontico na dentina. A contagem dos tiibulos dentinarios abertos foi analisada
com ANOVA e teste de Tukey (P=0,05) e a persisténcia de residuos com os testes de Kruskal
Wallis e Dunn (P=0,05). O protocolo de limpeza com o xilol e condicionamento acido apds 7
dias proporcionou maior quantidade de tibulos dentinarios abertos e menor persisténcia de
residuos na dentina (P<0,05). Nao houve diferencas entre os demais grupos (P>0,05). No
capitulo 2, 40 fragmentos de dentina foram impregnados com o cimento endoddntico e
divididos em 4 grupos (n=10). Apds o preparo dos espécimes, imagens foram obtidas em
microscopia laser confocal e a camada hibrida formada foi mensurada com o programa Image
J. Na sequéncia, 40 coroas dentais foram preparadas semelhantemente ao estudo anterior.
Ap0s a realizacdo dos protocolos descritos, em cada espécime foram fixadas matrizes de

resina composta e submetidas ao teste de microcisalhamento. Os dados obtidos na formacao



da camada hibrida foram submetidos ao teste de ANOVA e Tukey e os de microcisalhamento
aos testes de Kruskal Wallis e Dunn (0=5%). G2 e G4 proporcionaram maior espessura de
camada hibrida que os demais grupos (P<0,05). G1- G3 e G2- G4 foram semelhantes entre si
(P>0,05). A resisténcia de unido do sistema adesivo na dentina foi similar entre os grupos
(P>0,05). O xilol, independentemente do momento do condicionamento 4cido, proporcionou
maior espessura de camada hibrida na dentina e a resisténcia de unido do sistema adesivo na
dentina foi semelhante entre os grupos avaliados. No capitulo 3, 40 fragmentos de dentina
foram impregnados com o cimento endodontico e divididos em 4 grupos experimentais € um
grupo controle (n=10): G1: DE Adper Scotchbond Multi Purpose, sem impregnagdo com
cimento (controle); G2: EDE Scotchbond Universal; G3: XDE Scotchbond Universal; G4:
EDE Adper Scotchbond Multi Purpose; G5: XDE Adper Scotchbond Multi Purpose. Apos o
preparo dos espécimes, imagens foram obtidas em microscopia laser confocal e a camada
hibrida foi mensurada com o programa Image J. Os dados obtidos foram submetidos a
ANOVA e teste de Tukey (P = 0,05). Na sequéncia, 50 coroas dentais foram preparadas
semelhantemente ao estudo anterior e submetidos ao teste de microcisalhamento. Os dados
obtidos na formag¢ao da camada hibrida foram submetidos ao teste de Kruskal Wallis e Dunn
(P = 0,05). Os protocolos de limpeza da dentina impregnada com o cimento endoddntico € o
tipo de sistema adesivo utilizado interferiram negativamente na formacdo da camada hibrida,
em relagdo ao grupo controle (P < 0,05), exceto quando o sistema adesivo de 3 passos foi
utilizado apds a limpeza da dentina com o xilol (P > 0,05). Nao houve diferencas entre os
protocolos de limpeza dentinaria e os dois tipos de sistemas adesivos, na forma¢ao da camada
hibrida (P > 0,05). A camada hibrida formada apds o protocolo de limpeza com o xilol e
utilizagdo do sistema adesivo de 3 passos foi similar ao da dentina ndo impregnada pelo
cimento endoddntico. A resisténcia de unido do sistema adesivo na dentina foi similar entre os
grupos avaliados, independentemente do tipo de sistema adesivo e protocolo de limpeza
utilizado.

Palavras-chave: Dentina. Endodontia. Microscopia eletronica de varredura. Solventes.

Adesivos dentinarios.



Guiotti FA. Chemical removal protocols of endodontic sealer residues on dentin: influence on
hybrid layer formation and bond strength to adhesive systems [Tese de Doutorado].

Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 2015.

Abstract

The aim of this study was to evaluate the cleaning capacity of the dentin surface,
contaminated by a endodontic sealer containing epoxy resin (AH Plus), provided by ethanol
or by xylene and its effects on the interface dentin / dentin adhesive system, by evaluating the
formation of the hybrid layer and the bond strength of Scotchbond Universal (3M ESPE),
immediately or after 7 days of dentin cleaning and, assessing the formation of the hybrid layer
and the bond strength of Adper Scotchbond Multi Purpose (3M ESPE), immediately after
cleaning the dentin surface impregnated with the sealer. Besides, compare the effects of
cleaning substance (95% ethanol or xylene) and the etching time with phosphoric acid at 37%
(immediately or after 7 days) to obtain open dentinal tubules and to evaluate the residues
persistence of a sealer-based epoxy resin (AH Plus) on the dentin surface. In Chapter 1, dentin
fragments of bovine incisors were treated with root canal irrigation, impregnated with sealer
and divided into 4 groups (n = 10): G1 (EIDE), ethanol 95.0% - DE immediate; G2 (XIDE),
xylene - DE immediate; G3 (EPDE), ethanol 95.0% - DE after 7 days and G4 (XPDE), xylene
- DE after 7 days. After obtaining the SEM pictures (500X), the open dentinal tubules counts
were performed using Photoshop CSS5 program. Another 40 fragments were also prepared and
also obtained SEM pictures (500X) for evaluating the persistence of sealer residues in the
dentin using scores. The count of open dentinal tubules was analyzed with ANOVA and
Tukey tests (P = 0.05) and the persistence of residues with the Kruskal Wallis and Dunn tests
(P = 0.05). The cleaning protocol with xylol and etching after 7 days provided the greatest
amount of open dentinal tubules and lowest persistence of residues in the dentin (P <0.05).
There were no differences between the other groups (P> 0.05). In Chapter 2, 40 dentin
fragments of bovine incisors were impregnated with endodontic sealer and divided into 4
groups (n = 10): G1 (E + DEI); G2 (X + DEI); G3 (E + DEP) and G4 (X + DEP). After
specimens preparation, images were obtained in and the confocal laser microscopy hybrid
layer formed was measured with the Image J program. Following, 40 dental crowns were
prepared similarly to the previous study. After completion of the protocols described,
composed resin matrices were fixed in each specimen and submitted to microshear test. The
data obtained in the formation of the hybrid layer were subjected to ANOVA and Tukey tests
and the microshear to the Kruskal Wallis and Dunn tests (a = 5%). G2 and G4 provided



thicker hybrid layer than the other groups (P <0.05). G1- G2 and G3 - G4 were similar (P>
0.05). The bond strength of the adhesive system to dentin was similar between groups (P>
0.05). The xylene, regardless of the etching time, provided further hybrid layer formation in
dentin and the bond strength of the adhesive system to dentin was similar among groups. In
Chapter 3, 40 dentin fragments were impregnated with the sealer and divided into 4 groups
and a control group (n = 10): G1: DE Adper Scotchbond Multi Purpose without impregnation
with sealer (control); G2: EDE Scotchbond Universal; G3: XDE Scotchbond Universal; G4:
EDE Adper Scotchbond Multi Purpose; G5: XDE Adper Scotchbond Multi Purpose. After
specimens preparation, images were obtained in laser confocal microscopy and the hybrid
layer formed measured with the Image J program. The obtained data were submitted to
ANOVA and Tukey tests (P = 0.05). Following, 50 dental crowns were prepared similarly to
the previous study. After completion of the described protocols, the specimen were submitted
to microshear test. The data obtained in the formation of the hybrid layer were subjected to
Kruskal Wallis and Dunn tests (P = 0.05). The dentin cleaning protocols impregnated with the
sealer and the type of adhesive system interfered negatively in the formation of the hybrid
layer, compared to the control group (P <0.05), except when the 3 steps adhesive system was
used after dentine cleaning with xylene (P> 0.05). There were no differences between the
dentin cleaning protocols and the two types of adhesive systems in the hybrid layer formation
(P> 0.05). The hybrid layer formed after cleaning protocol with xylene and using the 3 steps
bonding system was similar to that of not impregnated dentin. The bond strength of the
adhesive system to dentin was similar among groups, regardless of the adhesive system and
the cleaning protocol used.

Keywords: Dentin. Endodontics. Scanning electron microscopy. Solvents. Dentin-bonding

agents.
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1 INTRODUCAO

A persisténcia de residuos do cimento endodontico na cAmara pulpar pode ocasionar a
descoloragao da coroa dental e redugao da resisténcia de unido do sistema adesivo na dentina,
em virtude da desintegracdo de particulas do material obturador e posterior impregnagao da
superficie dentinaria (Plotino et al.'®, 2008; Davis et al.*, 2002; Roberts et al.'’, 2009).

A adequada limpeza do local e efetiva remogao destes residuos da dentina tem como
objetivo prevenir estes indesejaveis efeitos, sendo as solugdes alcoolicas tradicionalmente
recomendadas para esta finalidade (Gutman, Withersponn®, 2002; Kuga et al.'', 2012). Porém,
os cimentos endoddnticos atualmente utilizados possuem componentes resinosos em sua
composicao, de baixa solubilidade em agua, e, por conseguinte, de dificil remogao da dentina
pelas solugdes alcodlicas (Kuga et al.“, 2012; Donnelly et al.6, 2007; Kaplan et al.9, 1997).

A natureza quimica da resina ¢ a composicao do cimento endoddntico sao outros
fatores que contribuem para a persisténcia de residuos apds a utilizagdo das solugdes de
limpeza da dentina (Kuga et al.'™? 2012, 2013). Outras substincias também tém sido
preconizadas para a limpeza da dentina, tais como o Endosolv, acetato de amila, acetona e
alcool isopropilico, porém todas praticamente ineficazes (Roberts et al.'’, 2009; Donnelly et
al.%, 2007; Kuga et al.'®'?, 2012, 2013).

O cimento contendo resina epoxi (AH Plus) ¢ um dos mais utilizados atualmente para
a obturacao dos canais radiculares, sendo o xilol um dos solventes mais eficazes para a sua
solubilizacdo (Shenoi et al.zl, 2014; Mushtaq et al.ls, 2012). Presumivelmente este material
seria uma substancia adequada para a limpeza da superficie dentindria contaminada com este
cimento, porém os residuos originados do tratamento endodontico utilizando este solvente
tém demonstrado interferir negativamente sobre a resisténcia de unido do AH Plus na dentina
radicular, gerando duvidas a respeito da possibilidade de utilizd-lo como agente de limpeza da
dentina da camara pulpar, ap6s a obturacdo dos canais radiculares (Nasim'®, 2013).

Por outro lado, ap6s a obturacdo dos canais radiculares e limpeza da camara pulpar, ¢
recomendavel a restauracdo corondria do dente envolvido, normalmente empregando o
sistema adesivo dentinario e resina composta. Diversos adesivos necessitam da realiza¢do do
condicionamento &cido da dentina previamente a sua aplica¢do, o que poderia contribuir para
a remocao de residuos do cimento endodontico, que ora tenham persistido apos o uso das

solugdes alcoodlicas ou do xilol (Mannocci, Cowie'’, 2014). Entretanto, dependendo da
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estratégia clinica, o condicionamento acido e a restauracdo corondria podem ser realizados
imediatamente ou apds algum tempo da realizacdo da obturacdo dos canais radiculares.

Os sistemas adesivos sao materiais a base de polimeros, constituidos de mondmeros
metacrilatos, solventes e um sistema foto-iniciador, o que o faz um material foto ativado
(Cardoso et al.?, 2014; De Munck et al.’, 2005). Recentemente foram introduzidos no
mercado adesivos dentinarios autocondicionantes, no intuito de preencher as expectativas dos
clinicos, que tém procurado por formulagdes que apresentem técnicas menos sensiveis e
procedimentos de aplicacdo mais simples, além de reducdo da sensibilidade pds-operatéria
(Bortolotto et al.', 2009; Giannini et al.”, 2015). O adesivo dentinario Scotchbond Universal
(3M ESPE St Paul, MN, USA) ¢ um adesivo, com versatilidade em sua aplicagdo clinica,
podendo ser utilizado com a estratégia self-etching, etch-and-rinse ou selective-etching (Rosa
et al.zo, 2015; Takamizawa et al.22, 2015).

Como o cimento endodontico possui penetracao intradentindria, nestas situagdes, &
discutivel se o condicionamento acido e a posterior aplicagdo do adesivo dentindrio ainda
seriam capazes de proporcionar a hibridizagdo com a dentina. Ha também a presenca de
residuos do proprio cimento interpondo a superficie dentinaria e o sistema adesivo, que
poderiam interferir negativamente nesta adesio (Chandra et al.’, 2012; Topguoglu et al.”,
2015). Adicionalmente, os cimentos endoddnticos tomam presa, tanto na superficie como no
interior da dentina, sendo um fator a mais que pode vir a interferir na adesdo do sistema
adesivo, como observado na cimentacdo intracanal de pinos de fibra (Neelakantan et al."”,
2011; Mesquita et al.14, 2013).

Sendo assim, em relagdo ao protocolo de limpeza e ao momento do condicionamento
acido da dentina contaminada com residuos do cimento endoddntico, inexistem estudos que
avaliem a interferéncia destes fatores sobre a formacao da camada hibrida na interface dentina
e sistema adesivo, bem como a repercussdo destes fendmenos sobre a resisténcia de unido do

sistema adesivo na dentina subjacente.
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2 PROPOSICAO

Esta pesquisa foi dividida em trés capitulos, tendo por objetivo:

1.

2.

3.

Comparar os efeitos de substancias de limpeza (etanol a 95% ou xilol) € 0 momento
do condicionamento 4cido (DE) com 4cido fosforico a 37% (imediato ou apos 7 dias)
na obtencao de tubulos dentinarios abertos e avaliar a persisténcia de residuos de um

cimento a base de resina epoxi (AH Plus) sobre a superficie dentinaria.

Avaliar a formag¢ao de camada hibrida e a resisténcia de unido de um sistema adesivo
universal na estratégia etch-and-rinse na dentina, em fung@o do protocolo de limpeza
da superficie impregnada com cimento a base de resina epoxi (AH Plus), com o etanol
a 95% ou o xilol e condicionamento acido e utilizagdo do sistema adesivo, realizado

imediatamente apos a limpeza da dentina ou apos 7 dias.

Avaliar a resisténcia de unido e formag¢dao de camada hibrida na dentina da coroa
dental com dois diferentes sistemas adesivos, um etch-and-rinse de trés passos (Adper
Scotchbond Multi Purpose; 3M ESPE, St Paul, MN, USA) e outro universal com
condicionamento prévio (Scotchbond Universal; 3M ESPE, St Paul, MN, USA),
imediatamente apds a limpeza da superficie dentinaria impregnada com cimento a
base de resina epdxi (AH Plus) com o protocolo utilizando o etanol a 95% (E) ou o

xilol (X).
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3 CAPITULO 1

Influéncia do protocolo de remocio quimica e momento do condicionamento acido sobre

a persisténcia de residuos do cimento a base de resina epoxi sobre a dentina*.

Palavras-chave endodontics; dentine; scanning electron microscopy; solvents

RESUMO

O objetivo deste estudo foi comparar os efeitos de substincias de limpeza (etanol a
95% ou xilol) e 0 momento do condicionamento acido (DE) com &cido fosférico a 37%
(imediato ou apds 7 dias) na obtencdo de tibulos dentindrios abertos e avaliar a persisténcia
de residuos de um cimento a base de resina epdxi (AH Plus) sobre a superficie dentindria.
Quarenta fragmentos de coroas de incisivos bovinos foram obtidos, tratados com irrigantes
endodonticos, impregnados com o cimento e divididos em quatro grupos (n=10): GI(EIDE),
etanol 95.0% e DE imediato; G2(XIDE), xilol e DE imediato; G3(EPDE), etanol 95.0% e DE
apos 7 dias e G4(XPDE), xilol e DE apds 7 dias. Apos a obtengdo das imagens em MEV
(500X), a contagem de tubulos dentindrios abertos foram realizadas com o programa
Photoshop CS5. Outros quarenta fragmentos foram semelhantemente preparados e também
obtidas imagens em MEV (500X) para a avaliacdo da persisténcia de residuos do cimento
endodontico na dentina, através de escores. A contagem dos tubulos dentindrios abertos foi
analisada com ANOVA e teste de Tukey (P=0,05) e a persisténcia de residuos com os testes
de Kruskal Wallis e Dunn (P=0,05). O protocolo de limpeza com o xilol e condicionamento
acido apds 7 dias proporcionou maior quantidade de tibulos dentindrios abertos e menor
persisténcia de residuos na dentina (P<0,05). Nao houve diferengas entre os demais grupos

(P>0,05).

* Artigo de acordo com as normas do Microscopy Research and Technique
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INTRODUCAO

A presenga de residuos do cimento endoddntico na dentina da camara pulpar apos a
obturacao dos canais radiculares pode ocasionar a descoloragao da coroa dental e/ou interferir
negativamente sobre a adesdo dos sistemas adesivos, comprometendo a longevidade das
restauragoes estéticas (Chaiyabutur and Kois, 2011; Matos et al., 2008; Plotino et al., 2007;
Roberts et al., 2009).

Os cimentos a base de resina epdxi sdo os mais utilizados na endodontia
contemporanea, sendo frequentemente recomendados como comparativos na avaliagao dos
materiais obturadores dos canais radiculares (Aranda-Garcia et al., 2013; Magro et al., 2015).
Entretanto, a persisténcia de residuos destes cimentos sobre a superficie dentindria reduz
significantemente a resisténcia de unido dos adesivos self-etching na dentina da cadmara pulpar
(Roberts et al., 2009).

Com o proposito de limpeza, diversas substdncias tem sido recomendadas para a
remocao dos residuos dos cimentos a base de resina epoxi da dentina, tais como o etanol,
acetona, digluconato de clorexidina e acetato de amila (Kuga et al., 2013; Sarag et al., 2008).
Entretanto, mesmo apos a utilizagdo destas substancias, sdo ainda observados residuos do
cimento endoddntico sobre a superficie dentinaria (Kuga et al., 2013; Victorino et al., 2013).

A solucdo quimica composta de formamida e 2-feniletanol (Endosolv R; Septodont,
New Castle, DE, USA) também ¢ recomendada para a remocao do cimento AH Plus,
demonstrando boa capacidade de limpeza de superficie e ndo interfere no potencial de
hibridizagédo e resisténcia de unido do sistema adesivo self-etching na dentina (Roberts et al.,
2009). Apesar de este produto ser clinicamente efetivo (Shokouhinejad et al., 2010; Vranas et
al., 2003), ele contém a formamida, que ¢ uma substancia potencialmente teratogénica (Kuga
et al., 2013).

O xilol ¢ um solvente orginico com satisfatoria capacidade solvente dos cimentos
endododnticos, inclusive os cimentos a base de resina epoxi (Martos et al., 2006; Oyama et al.,
2002). Rotineiramente ¢ associado as técnicas de retratamento endodontico, seja manual ou
rotatdria, favorecendo a remog¢do do material obturador do canal radicular (Magalhaes et al.,
2007; Rached-Junior et al., 2014). Entretanto inexistem estudos avaliando a capacidade de
remogao de residuos do cimento a base de resina epoxi da superficie dentinaria.

Por outro lado, o &cido fosférico a 37%, rotineiramente recomendado para o
condicionamento &cido da dentina previamente a utilizagdo dos sistemas adesivos dentinarios
(Pashley et al., 2011), tem sido demonstrado como um promissor agente de limpeza para a

remog¢ao da smear layer da dentina radicular (Prado et al., 2011). Igualmente ao citado para o
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xilol, inexistem analises avaliando se o condicionamento acido da dentina favorece a limpeza
de superficie, bem como em qual momento do tratamento deveria ser realizado.

Portanto, o objetivo do presente estudo foi quantificar o nimero de tibulos dentinarios
abertos e avaliar a persisténcia de residuos sobre a superficie dentinaria apds o uso dos

protocolos de limpeza com o etanol ou xilol e condicionamento acido imediato ou apos 7 dias.

MATERIAIS E METODOS

O presente estudo foi aprovado pelo Comité de Etica em Pesquisa (Anexo 2), da
Faculdade de Odontologia de Araraquara, da Universidade Estadual Paulista (protocolo n°
11/2014). Quarenta incisivos bovinos recentemente extraidos tiveram suas raizes removidas
na juncdo cemento-esmalte com um disco diamantado (Brasseler, Savannah, GA, USA). As
coroas foram seccionadas longitudinalmente utilizando um disco diamantado em baixa
velocidade (Isomet; Buehler Ltd, Lake Bluff, IL, USA) sob constante refrigeracdo, na direcao
mésio-distal, obtendo um fragmento medindo 0,5mm x 0,5mm da face vestibular interna de
cada coroa dental (Figura 1A). Na sequéncia, os fragmentos foram individualmente
submersos em 10mL de hipoclorito de sodio a 2,5%, por 15 minutos, seguido por imersao em
10mL de EDTA a 17% (Biodindmica Ind. Com, Ibipora, PR, Brazil), por 3 minutos e
secagem com papel absorvente.

O cimento endodontico a base de resina epoxi (AH Plus; Dentsply De Trey, Konstanz,
Germany) foi manipulado, na proporcao de 1:1 da pasta A em relacdo a pasta B, conforme
recomendado pelo fabricante. A mistura foi aplicada uniformemente sobre toda a superficie
dentinaria correspondente a cdmara pulpar com um microbrush (Microbrush Int., Grafton, W1,
USA), até que uma camada visivel de cimento endoddntico fosse observada (Figura 1B e 1C).
O material permaneceu intacto sobre a superficie dentinaria de cada um dos espécimes por 15
minutos (Kuga et al., 2012). Apo6s este periodo, os espécimes foram divididos em 4 grupos (n
= 10), de acordo com o protocolo de limpeza da superficie e momento do condicionamento
acido da dentina.

A superficie da dentina foi friccionada com uma bolinha de algoddo embebida com o
etanol a 95% (Rinse-N-Dry; Vista Dental, Racine, WI, USA) ou o xilol (Quimidrol, Joinvile,
SC, Brasil), at¢ o momento em que nenhum residuo de cimento endodontico fosse
visivelmente perceptivel (Figura 1D). O condicionamento acido foi realizado imediatamente
ou ap6s 7 dias da limpeza da superficie dentindria, utilizando o acido fosférico a 37% por 15s,
seguido por irrigacdo da superficie com 4agua destilada por 10s e secagem com papel

absorvente. Portanto, de acordo com o protocolo de limpeza e momento do condicionamento



17

acido da dentina, foram constituidos os seguintes grupos: GI1(EIDE), etanol 95.0% e
condicionamento acido imediato; G2(XIDE), xilol e condicionamento acido imediato; G3
(EPDE), etanol 95.0% e condicionamento 4cido (DE) apds 7 dias e G4 (XPDE), xilol e
condicionamento acido (DE) apos 7 dias.

Na sequéncia, os espécimes foram secos em temperatura ambiente por 7 dias e
desidratados em camara fechada contendo silica gel por 24 horas. Apods este periodo, todos os
espécimes foram montados em stubs metalicos, metalizados (ciclo tnico de 120s) sob vacuo,
em camara de metalizagdo (MED 010, Balzers Union, Balzers, Liechtenstein) e examinados
sob microscopia eletronica de varredura com JEOL 6060 (JEOL Ltda, Tokyo, JPN), operando
com 15kV. Quatro diferentes imagens do mesmo espécime, com aumento de 500X, foram
capturadas e selecionada a mais representativa para cada espécime. A quantidade de tubulos
dentinarios abertos e sem residuos em seu interior foi contado utilizando o programa
Photoshop CS5. Os dados obtidos foram submetidos a ANOVA e ao teste de Tukey (P =
0,05).

Outros quarenta fragmentos de dentina foram obtidos, manuseados, processados de
forma semelhante ao anteriormente descrito, bem como a obtencdo das imagens. Entretanto,
os espécimes foram apenas montados em stubs metalicos e diretamente examinados em
microscopia eletronica de varredura (Psem Aspex Express; FEI Company, Eidhoven,
Neederland), operando com 20kV, com o objetivo de evitar eventuais trincas possiveis de
ocorrer nos espécimes, em virtude do processo de desidratacdo e metalizagdo das amostras.

Ap0s a captura das imagens, foram atribuidos escores de 1 a 4, para cada espécime de
acordo com a incidéncia de residuos sobre a dentina, adaptado de Kuga et al. (2012): Escore
1, reduzida quantidade de residuos, com menos de 25% da superficie impregnada; Escore 2,
minima quantidade de residuos, com menos de 50% da superficie impregnada; Escore 3,
moderada quantidade de residuos, com menos de 75% da superficie impregnada e Escore 4,
intensa quantidade de residuos, com praticamente toda a superficie impregnada. Os dados

obtidos foram submetidos ao teste de Kruskal Wallis e Dunn (P = 0,05).

RESULTADOS

O protocolo de limpeza da dentina com o xilol e condicionamento acido, apos 7 dias,
proporcionou maior quantidade de tibulos dentinarios abertos em relagdao ao proporcionado
pelo etanol, independentemente do momento de condicionamento acido, ou o xilol com
condicionamento 4cido imediato (P < 0.05). Entre os demais grupos ndo houveram diferencas

significantes (P > 0.05). A tabela 1 demonstra a média e desvio padrdo da quantidade de
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tubulos dentindrios desobstruidos apo6s os diversos protocolos de limpeza e momento do
condicionamento 4cido. As imagens representativas da quantidade de tibulos dentinarios
desobstruidos dos grupos avaliados estdo demonstrados na figura 2.

A presenca de residuos sobre a superficie dentinaria foi significantemente menor com
o protocolo de limpeza com o xilol e condicionamento 4cido apo6s 7 dias, em relagcdo aos
demais grupos (P < 0.05). Nao houveram diferencas entre os demais grupos (P > 0.05). A
tabela 2 demonstra a mediana, valor minimo e maximo, primeiro e terceiro quartis da
presenca de residuos sobre a superficie dentinaria ap6ds os diferentes protocolos de limpeza e
momento de condicionamento acido da superficie dentinaria. A figura 3 ilustra a imagem
representativa do protocolo de limpeza com o xilol e condicionamento acido apds 7 dias (D) e

dos demais grupos (A,B,C).

DISCUSSAO

Nos protocolos de limpeza da dentina impregnada pelo cimento endodontico, a
substancia utilizada rotineiramente ¢ friccionada sobre a superficie dentinaria (Kuga et al.,
2012a; Kuga et al., 2012b; Kuga et al., 2013). Apesar do xilol ser um dos solventes
recomendados para a solubilizagdo dos cimentos a base de resina epoxi (Martos et al., 2006),
o produto ndo proporcionou a completa remogao de residuos do cimento endoddntico da
superficie dentinaria, similar ao demonstrado com o uso do etanol, acetona e acetato de amila
(Kuga et al., 2013).

O condicionamento acido da dentina imediatamente apds a limpeza com o xilol
proporcionou maior persisténcia de residuos comparado ao condicionamento éacido tardio.
Como o tempo de pre sa final do cimento a base de resina epoxi € relativamente longo (Ruiz-
Linares et al., 2013; Kuga et al., 2014) e a sua solubilidade aos solventes polares ¢ minima, a
acdo mecanica realizada durante o condicionamento da dentina e a posterior irrigagdo com
agua destilada para a remogdo do acido fosforico favoreceram a dispersdo dos residuos do
cimento endodontico sobre a superficie dentinaria.

Apo6s 7 dias o tempo de presa final do cimento a base de resina epoxi ja foi concluido
(Ruiz-Linares et al., 2013). Somente a partir deste momento, a acdo mecanica e quimica da
técnica de condicionamento 4cido e a irrigacdo com 4agua destilada ndo proporcionaram a
dispersdo dos residuos do cimento endodontico sobre a superficie dentinaria, favorecendo a
acdo de limpeza do xilol, apesar de Prado et al. (2011) demonstrarem que o acido fosforico a
37% seja um promissor agente de irrigag@o final para a remog¢ao da smear layer da dentina do

canal radicular. Entretanto, a composicdo e morfologia dos residuos dentinarios apds o
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preparo quimico-mecanico dos canais radiculares ¢ diferente dos residuos do cimento
endodontico (Aranda-Garcia et al., Kuga et al., 2013).

O conceito que solventes polares possuem maior a¢do sobre substancias polares e
vice-e-versa justifica a menor limpeza proporcionada pelo etanol, quando a dentina foi
impregnada com resina ep6oxi (Victorino et al., 2013). Kuga et al. (2013) observaram, através
de analise em microsocopia eletronica de varredura, que o etanol a 95% e o alcool
isopropilico sdo ineficazes para a limpeza da dentina impregnada com o cimento AH Plus.

Nos grupos em que o etanol a 95% foi utilizado, houve a persisténcia de residuos do
cimento endoddntico, independentemente do momento do condicionamento acido. Uma vez
que a solucdo utilizada apresenta 4gua em sua composicao e a resina epoxi ¢ hidrofoba, a
incidéncia da dispersdao dos residuos sobre a dentina ocorreram de forma similar, ndo tendo
influéncia do momento do uso do acido fosforico a 37%, estando de acordo com Victorino et
al. (2013).

A remog¢do dos residuos dos cimentos endoddnticos merece aten¢do, pois podem
comprometer a longevidade das restauracdes dentdrias (Ribeiro et al., 2011; Tasar et al.,
2014). Portanto, estudos que avaliem quais substancias sdo adequadas para a remog¢ao de
residuos do cimento endodontico, dependendo de sua composicdo quimica, devem ser
avaliados, objetivando ndo interferir na formagdo da camada hibrida pelo sistema adesivo
apods o condicionamento acido da dentina.

Em conclusdo, o protocolo de limpeza da superficie dentindria impregnada com o
cimento a base de resina epoxi (AH Plus) com o xilol e condicionamento 4cido apds 7 dias
com o acido fosforico a 37% proporcionou maior quantidade de tibulos dentinérios abertos e
menor presenga de residuos que o demonstrado pelo etanol a 95%, independentemente do

momento do condicionamento &cido, ou pelo xilol com condicionamento acido imediato.
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Fig. 1. (A) espécime preparado (B) aplicagdo do cimento a base de resina epoxi; (C) cimento

endodontico aplicado sobre a dentina; (D) limpeza da superficies dentinaria.
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Fig. 2. Imagem representativa dos tibulos dentinarios abertos nos grupos avaliados (2000X).

(A) G1 (EIDE), etanol a 95% e condicionamento 4cido imediato; (B) G2 (XIDE), xilol e

condicionamento 4cido imediato; (C) G3 (EPDE), etanol a 95% e condicionamento acido

apo6s 7 dias e (D) G4 (XPDE), xilol e condicionamento &cido apos 7 dias.
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Fig. 3. Imagem representativa da persisténcia de residuos sobre a superficie dentinaria (500X

- espécimes ndo metalizados). (A) G1 (EIDE), etanol a 95% e condicionamento 4cido
imediato; (B) G2 (XIDE), xilol e condicionamento acido imediato; (C) G3 (EPDE), etanol a
95% e condicionamento acido apds 7 dias e (D) G4 (XPDE), xilol e condicionamento &cido

apo6s 7 dias.
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Tabela 1 - Média e desvio padrdo da quantidade de tubulos dentinarios abertos, em fungéo

do protocolo de limpeza e momento de condicionamento acido da superficie dentinaria.

Gl G2 G3 G4
média 250° 264° 315° 912°
desvio padrio 207.04 172.51 166.48 350.64

“® Diferentes letras demonstram diferengas estatisticamente significantes (P < 0.05). Gl
(EIDE), etanol a 95% e condicionamento &cido imediato; G2 (XIDE), xilol e
condicionamento acido imediato; G3 (EPDE), etanol a 95% e condicionamento acido apés 7

dias e G4 (XPDE), xilol e condicionamento acido apos 7 dias.

Tabela 2 - Mediana, valor minimo e maximo, 1° e 3° quartis dos escores atribuidos a
persisténcia de residuos do cimento a base de resina epdxi (AH Plus), em funcdo do

protocolo de limpeza e momento de condicionamento acido da superficie dentinaria.

Gl G2 G3 G4

Mediana 2° 2 2° 1*
Minimo 2 2 1 1
Méximo 3 3 3 2
Ql 2 2 2 1
Q3 2.75 2 2 1

“> Diferentes letras demonstram diferencas estatisticamente significantes (P < 0.05). Gl
(EIDE), etanol a 95% e condicionamento acido imediato; G2 (XIDE), xilol e
condicionamento acido imediato; G3 (EPDE), etanol a 95% e condicionamento acido ap6s 7

dias e G4 (XPDE), xilol e condicionamento acido apos 7 dias.



26

4 CAPITULO 2

Efeitos de diferentes protocolos de limpeza da dentina impregnada com cimento
endodontico e momento do condicionamento acido sobre a resisténcia de unido e a
formacao de camada hibrida com um sistema adesivo universal, na estratégia etch-and-

rinse*.

Resumo

Objetivo Avaliar a formagdo de camada hibrida e a resisténcia de unido de um sistema
adesivo etch-and-rinse na dentina, em fungdo do protocolo de limpeza da superficie
impregnada com cimento a base de resina epoxi (AH Plus), com o etanol a 95% (E) ou o xilol
(X) e condicionamento acido e utilizacao do sistema adesivo, realizado imediatamente (DEI)
apo6s a limpeza da dentina ou apds 7 dias (DEP).

Metodologia Quarenta fragmentos de dentina foram impregnados com o cimento
endodontico e divididos em quatro grupos (n=10): G1(E+DEI); G2(X+DEI); G3(E+DEP) e
G4(X+DEP). Apos o preparo dos espécimes, imagens foram obtidas em microscopia laser
confocal e a camada hibrida formada mensurada com o programa Image J. Na sequéncia,
quarenta coroas dentais foram preparadas semelhantemente ao estudo anterior. Apos a
realizagdo dos protocolos descritos, em cada espécime foram fixadas matrizes de resina
composta e submetidas ao teste de microcisalhamento. Os dados obtidos na formagdao da
camada hibrida foram submetidos ao teste de ANOVA e Tukey e os de microcisalhamento
aos testes de Kruskal Wallis e Dunn (0=5%).

Resultados G2 e G4 proporcionaram maior formagdo de camada hibrida que os demais
grupos (P<0,05). G1- G3 e G2 - G4 foram semelhantes (P>0,05). A resisténcia de unido do
sistema adesivo na dentina foi similar entre os grupos (P>0,05).

Conclusao O xilol, independentemente do momento do condicionamento &cido, proporcionou
maior formag¢ao de camada hibrida na dentina. Entretanto, a resisténcia de unido do sistema
adesivo na dentina, apds os protocolos avaliados, foi semelhante entre os grupos avaliados.

Palavras-chave confocal, adhesives, dentine, endodontics, ethanol, solvents.

* Artigo de acordo com as normas do International Endodontic Journal
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Introduciao

A guta percha associada a um cimento endoddntico sdo os materiais mais utilizados
para a obturagdo dos canais radiculares (Rodrigues et al. 2012). Porém, apos a sua concluso
sempre hd a persisténcia de residuos do cimento endodontico sobre a dentina da camara
pulpar (Kuga et al. 2012a, Kuga et al. 2012b). Apesar de diversas substancias ja terem sido
propostas para a limpeza da dentina, nenhuma delas demonstra total eficacia de agdo (Kuga et
al. 2012a, Kuga et al. 2012b, Victorino et al. 2013).

O cimento endodontico a base de resina epoxi (AH Plus) ¢ um dos mais utilizados no
tratamento dos canais radiculares, sendo rotineiramente selecionado como o material de
escolha em avaliagdes experimentais (Aranda-Garcia et al. 2013, Magro et al. 2015).
Entretanto, quando seus residuos permanecem impregnados na dentina ocasionam uma
significativa redug¢ao da resisténcia de unido do sistema adesivo self-etching (Roberts et al.
2009).

Substancias quimicas, tais como o etanol a 95%, acetona, alcool isopropilico e o
acetato de amila, sao incapazes de remover totalmente os residuos deste cimento (Kuga et al.
2013). O composto Endosolv é o mais recomendado para a limpeza e favorece o
restabelecimento da resisténcia de unido do sistema adesivo na dentina previamente
impregnada com o cimento endodontico, porém contém a formamida em sua composi¢cao
quimica (Roberts et al. 2009). Como esta substancia ¢ toxica e potencialmente teratogénica ¢é
interessante evitar o seu uso (Kuga et al. 2013).

Por outro lado, o xilol ¢ o mais efetivo solvente de cimentos endodonticos e também
recomendado para a limpeza de instrumentais impregnados com materiais a base de resina
epoxi (Martos et al. 2011, Mushtaq et al. 2012, Shenoi et al. 2014). Porém, inexistem estudos
que avaliem o seu potencial de limpeza da dentina da camara pulpar apds a obturacdo do
canal radicular, bem como os efeitos proporcionados sobre a adesdo dos diversos sistemas
adesivos.

Com o objetivo de criar um selamento corondrio imediatamente apds a obtura¢do do
canal radicular, ¢ recomendéavel a aplicagdio de um adesivo dentindrio na camara pulpar
(Wolanek et al. 2001, Korasli et al. 2007). Uma vez que os residuos do cimento endoddontico
podem interferir negativamente sobre a resisténcia de uniao do sistema adesivo self-etching, o
uso prévio do condicionamento 4acido da dentina poderd exercer efeitos benéficos sobre esta
adesdo, uma vez que a resisténcia de unido dos sistemas adesivos etch-and-rinse na dentina da
coroa dental ¢ superior ao dos self-etching (Reis et al. 2013, Farrokh et al. 2012). Entretanto,

para as versoes mais contemporaneas dos sistemas adesivos, conhecidos como universais ou
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multi-mode (Munéz et al. 2013, Sezinando 2014), o condicionamento acido antes da
utilizagdo destes sistemas melhora a penetragdo dentindria, mas ndo afeta sua resisténcia de
unido a dentina (Hanabusa et al. 2012, Wagner et al. 2014, da Rosa et al. 2015).

Quando o condicionamento acido ¢ realizado imediatamente ap6s a obturacao do canal
radicular, os residuos do cimento endoddntico ainda ndo tomaram a sua presa final. Por outro
lado, se realizado posteriormente ocorre o inverso, porém ¢ desconhecido o efeito do
condicionamento acido sobre esta superficie impregnada neste momento.

Portanto, o objetivo do presente estudo foi avaliar a resisténcia de unido e formagao de
camada hibrida na dentina da coroa dental com um sistema adesivo universal na estratégia
etch-and-rinse (Scotchbond Universal; 3M ESPE, St Paul, MN, USA), em func¢do do
protocolo de limpeza da superficie dentinaria impregnada com cimento a base de resina epoxi
(AH Plus) com o etanol a 95% ou o xilol e condicionamento acido e utilizacdo do sistema

adesivo, realizado imediatamente apds a limpeza da dentina ou ap6s 7 dias.

Materiais e métodos
1. Efeitos sobre a formacao de camada hibrida

O presente estudo foi aprovado pelo Comité de Etica em Pesquisa (Anexo 2), da
Faculdade de Odontologia de Araraquara, da Universidade Estadual Paulista (protocolo n°
11/2014). Quarenta incisivos bovinos, de anatomia corondria semelhante, foram selecionados,
armazenados em soluc¢do de timol a 0,1% e conservados em 4° C até o momento de uso.
Inicialmente, o esmalte do terco médio da face vestibular da coroa dental foi desgastado até a
exposi¢do da dentina, em 30° graus em relagdo ao longo eixo corondrio, determinando uma
area de 10mm de extensdo inciso-cervical € Smm de largura mésio-distal.

Na sequéncia, os espécimes foram individualmente imersos em 10mL de hipoclorito
de sodio a 2,5% (Asfer, Sdo Caetano do Sul, SP, Brasil), por 15 minutos. Seguido por imersao
em 10mL de EDTA a 17% (Biodinamica, Ibipora, PR, Brasil), por 3 minutos e irrigacao final
com 5SmL de hipoclorito de sédio a 2,5%. Imediatamente apds a secagem com papel
absorvente, a dentina exposta dos espécimes foi impregnada com um cimento a base de resina
epoxi (AH Plus; Dentsply De Trey, Konstanz, Germany), manipulado na propor¢ao de 1:1 da
pasta base e catalisadora, utilizando um microbrush (KG Sorensen, Sdo Paulo, SP, BR). O
cimento endodontico foi mantido sobre a superficie dentinaria por 15 minutos.

Os espécimes foram aleatoriamente divididos em 4 grupos, de acordo com o protocolo
de limpeza da superficie dentinaria e o momento de condicionamento &cido e aplicacdo do

sistema adesivo. No G1 (etanol, condicionamento 4cido imediato), a superficie dentindria foi
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previamente limpa com solugdo de etanol a 95% (Rinse-N-Dry; Vista Dental, Racine, WI,
USA) e imediatamente condicionada com acido fosfoérico a 37% (Condac 37; FGM Produtos
Odontologicos Ltda., Joinville, SC, Brasil) por 15s, lavada com agua destilada por 10 s e
secagem com ponta de papel absorvente. O sistema adesivo (Scotchbond Universal; 3M
ESPE, St Paul, MN, USA) foi friccionado sobre a dentina por 20s, homogeneizado com jatos
de ar por 5s e fotopolimerizado com unidade LED (LED Bluephase; Ivoclar Vivadent, Schan,
Liechtenstein, AL), na intensidade de 1.200 mW/cmz, por 10s. No G2 (xilol, condicionamento
acido imediato), foram realizados semelhantes procedimentos ao G1, porém utilizado o xilol
(Quimidrol, Joinvile, SC, Brasil) como solugdo de limpeza da dentina.

No G3 (etanol, condicionamento é4cido tardio), a superficie dentinaria foi previamente
limpa com solugdo de etanol a 95% (Rinse-N-Dry; Vista Dental, Racine, WI, USA) e os
espécies armazenados em estufa, na temperatura de 37°C e umidade relativa. Apos 7 dias, a
superficie dentindria foi condicionada com 4cido fosférico a 37% e aplicado o sistema adesivo
(Scotchbond Universal; 3M ESPE, St Paul, MN, USA), semelhante ao descrito no G1. No G4
(xilol, condicionamento 4cido tardio), os procedimentos foram semelhantes ao G3, porém o
xilol (Quimidrol, Joinvile, SC, Brasil) foi utilizado como o agente de limpeza da dentina.

Na sequéncia, sobre a dentina de todos os espécimes, foi realizada uma reconstrugo
com resina composta (Opallis; FGM, Joinville, SC, BR), com 4mm de espessura, com
incrementos de aproximadamente 2mm e fotoativagdo por 40 s, a cada incremento (Anexo 1,
Figura 1A). Ap6s 24 h da conclusdo da restauragdo, as coroas dentais foram seccionadas
longitudinalmente no seu ter¢o médio (Anexol, Figura 1B), utilizando maquina de corte de
tecidos duros (Isomet; Buehler, Lake Bluff, IL).

As faces seccionadas foram gradualmente polidas com lixas d’agua, de granulagdo
#600 e #1200 (Norton, Lorena, SP, BR), em politriz circular (Arotec, Cotia, SP, BR).
Concluido o polimento das superficies, os espécimes foram lavados abundantemente com
agua destilada. Na sequéncia, a superficie foi polida com 6xido de aluminio (Arotec, Sao
Paulo, SP, BR), com granulagdo de 30um, e disco de feltro acionado em politriz circular. Os
espécimes foram imersos em 4gua destilada e agitados em cuba ultrassonica (Cristofoli,
Campo Mourao, PR, BR), por 10 minutos.

Apo6s a secagem dos espécimes com papel absorvente, toda a superficie preparada foi
condicionada com &cido fosforico a 37% (Condac 37; FGM Produtos Odontolégicos Ltda.,
Joinville, SC, Brasil), por 1 minuto. As superficies foram novamente lavadas com 50 mL de
agua destilada, desidratadas com jato de ar e fixadas individualmente sobre uma lamina de

vidro.
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Cada um dos espécimes foi, entdo, analisado com microscopio laser confocal (LEXT
OLS4100; Olympus, Shinjuku-ku, Tokyo, JP), utilizando software especifico (Olympus
Stream; Olympus, Shinjuku-ku, Tokyo, JP), com aumento de 1024X. As imagens foram
salvas em formato TIFF e a extensao de formacao da camada hibrida foi mensurada utilizando
o programa Image J.

Apoés a calibracdo do software Image J em micrometros, a espessura da camada
hibrida formada foi mensurada em uma extensao de 100um, da face vestibular do terg¢o médio
da coroa dental. Uma medida foi realizada a cada 10 um, sendo obtidas 10 analises em cada
espécime. A média aritmética destas medidas foi interpretada como a média de formagdo da
camada hibrida em cada um dos espécimes. Os dados obtidos foram submetidos aos testes de

ANOVA e Tukey (P = 0,05).

2. Efeitos sobre a resisténcia de unifio do sistema adesivo na dentina

Quarenta coroas de incisivos extraidos bovinos, de anatomia coronaria ¢ radicular
semelhantes, foram selecionadas ¢ armazenadas em solu¢do de timol a 0,1% e conservadas
em temperatura de 4°C até o momento de uso. Inicialmente, a coroa foi seccionada no sentido
mésio-distal, nos extremos incisal e cervical, obtendo um espécime de 10mm de extensdo por
Smm de largura (Anexo 1, Figura 1C), em 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 granulagdo #180, a fim de obter
a exposicao e planifica¢do da dentina.

A superficie exposta da dentina foi lixada com lixas de granulagdo #320 e
posteriormente #600, por 20s. Apds o preparo, cada um dos espécimes foi individualmente
posicionado com a face vestibular voltada em uma placa de cera, ajustada em uma matriz
cilindrica plastica (16,5 mm de largura por 25,0 mm de comprimento), preenchida com resina
acrilica (Classic Jet, Sao Paulo,SP, BR) e mantida em repouso por 1h (Anexo 1, Figura 1D).

Apds a polimerizacdo da resina acrilica, os espécimes foram aleatoriamente
distribuidos em 4 grupos (n = 10), de acordo com os protocolos de tratamento descritos no
experimento anterior. Apds a realizacdo 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 (Anexo 1, Figura 1E). Para tanto, foi

utilizada uma matriz transparente (Tygon tubing, R-3603; Saint-Gobain Performance Plastics,
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Maime Lakes, FL, EUA), com didmetro interno de 0,7 mm e 1,0 mm de altura, para
preenchimento com resina composta (Filtek Z-250; 3M, St. Paul, MN, USA).

Apo6s a confeccao dos corpos de prova, os espécimes foram armazenados em umidade
relativa de 99% a 37°C e o teste de microcisalhamento realizado 24h apds. Todos os
espécimes foram posicionados no interior de uma matriz metalica, de tal forma que os
cilindros de resina composta ficassem alinhados perpendicularmente a uma célula de carga 50
Kgf. Um fio metalico ortodontico (0,2 mm diametro) foi enlagcado na base de cada cilindro
resinoso ¢ 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 José dos Pinhais, PR, Brazil) até o deslocamento do corpo de prova (Anexo 1,
Figura 1F). A resisténcia de unido foi obtida a partir da divisdo da for¢a 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. Os dados

obtidos foram submetidos aos testes de Kruskal Wallis e Dunn (P = 0,05).
Resultados

1. Efeitos sobre a formacao de camada hibrida

Os protocolos de limpeza da dentina impregnada com o cimento endoddntico (AH
Plus) e o momento do condicionamento acido da dentina interferiram negativamente na
formagdo da camada hibrida. Os protocolos de limpeza com o xilol, com condicionamento
acido imediato ou apds 7 dias (G2 e G4), proporcionaram maior extensdo da camada hibrida
na dentina da coroa dental, em relacdo aos demais grupos (P < 0,05). Nao houve diferencas
entre os grupos que utilizaram a mesma substancia no protocolo de limpeza da dentina,
independentemente do momento do condicionamento acido (P > 0,05).

A tabela 1 demonstra a média aritmética e o desvio padrdo da camada hibrida formada
em funcdo do protocolo de limpeza da dentina ¢ o0 momento do condicionamento acido. A
figura 1 demonstra a imagem representativa da camada hibrida formada, com visdo plana e
em 3D, dos protocolos de limpeza em que o etanol (G1 e G3) e o xilol (G2 e G4) foram

utilizados.

2. Efeitos sobre a resisténcia de unifio do sistema adesivo na dentina
A resisténcia de unido do sistema adesivo universal na estratégia etch-and-rinse, na
dentina da coroa dental apds a utilizacdo do protocolo de limpeza com o etanol ou xilol,

independentemente do momento do condicionamento acido da dentina ndo demonstraram
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diferengas significantes entre si (P > 0,05). A tabela 2 demonstra a mediana, valores minimo e
maximo e o primeiro e terceiro quartil da resisténcia de unido (em MPa) do sistema adesivo

universal na estratégia etch-and-rinse, na dentina da coroa dental.

Discussio

A utilizagdo dos sistemas adesivos e materiais restauradores resinosos requer que as
paredes dentindrias estejam preparadas para a formagao da camada hibrida, portanto livres de
restos de guta-percha e cimento endodontico, de forma a favorecer o mecanismo de
embricamento do sistema adesivo nas paredes cavitarias.

Os produtos utilizados neste estudo para a limpeza da dentina impregnada com o
cimento endoddntico (AH Plus) mostraram resultados estatisticamente diferentes na formacao
da camada hibrida. Os protocolos de limpeza com o xilol, independentemente do momento do
condicionamento 4cido (imediato ou apds 7 dias, G2 e G4), proporcionaram maior extensao
de camada hibrida na dentina da coroa dental em relagdo aos grupos em que se utilizou o
etanol a 95%. Possivelmente, a solugao de xilol foi mais efetiva em dissolver os residuos do
cimento (AH Plus) aderido as paredes da cavidade, quando comparada ao etanol. Este dado
esta de acordo com outros estudos (Martos et al. 2011, Shenoi et al. 2014) que comprovaram
a maior capacidade do xilol em dissolver a maioria dos cimentos endodonticos, exibindo uma
eficacia maxima de dissolugdo para o cimento AH Plus (Mushtaq et al. 2012).

Estudos observaram que as solucdes de limpeza dentinaria a base de etanol (95% e
70%) nao foram capazes de remover completamente os residuos de cimentos da dentina
(Kuga et al. 2012a, 2012b, Kuga et al. 2013, Victorino et al. 2013). Como o etanol é um
solvente polar e as resinas presentes no cimento AH Plus sdo apolares (bisfenol-A e bisfenol-
F epoxi), pode-se assumir que o etanol ndo se mistura completamente com este cimento,
resultando na persisténcia de residuos na superficie da dentina (Roberts et al. 2009).

A persisténcia de residuos de cimento na superficie da dentina para os grupos tratados
com etanol (Gl e G3), possivelmente minimizou a agdo do acido fosforico, e seu poder de
desmineralizacio em profundidade na dentina, diminuindo a posterior penetracdo dos
monomeros do adesivo na estrutura dentindria. O condicionamento 4cido realizado na dentina
para os sistemas adesivos etch-and-rinse elimina o conteudo mineral da zona mais superficial
(Perdigdo et al. 1996), com formagdo de camadas hibridas com espessuras na faixa de 5,0 a
8,0 um (Arrais & Gianinni 2002). Portanto, a presenga de residuos de cimento pode ter

funcionado como uma barreira mecanica a agdo do acido fosforico, resultando em menor
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poder de desmineralizagdo da dentina, o que justificaria os menores valores de espessura de
camada hibrida para os grupos G1 (5,63um) e G3 (5,53 um).

Todos estes fatores discutidos anteriormente podem ter agido de maneira a influenciar
na menor extensdo da camada hibrida para os grupos tratados com etanol a 95% (G1 e G3).
Ficou evidente neste estudo, que a limpeza da dentina com solugdo de xilol previamente a
técnica do sistema adesivo etch-and-rinse (G2 e G4) permitiu uma maior zona de interdifusao
resinosa, possibilitando a maior infiltragcao em profundidade dos monomeros adesivos entre as
fibrilas coldgenas da dentina, e consequentemente espessuras maiores da camada hibrida para
estes grupos (G2 - 10,27 um; G4 - 8,94 um).

Entretanto, apesar dos maiores valores em espessura da camada hibrida para os grupos
G2 e G4, ndo houve diferenca estatisticamente significativa entre os grupos (P > 0,05), no que
se refere a resisténcia de unido do sistema adesivo universal utilizado com a estratégia etch-
and-rinse, na dentina da coroa dental, apds a utilizagao do protocolo de limpeza com o etanol
ou xilol, independentemente do momento do condicionamento acido. Estudos mostram que
ndo ha correlagdo entre a espessura de camada hibrida e melhor desempenho, durabilidade e
resisténcia de unido dos sistemas adesivos. A profundidade da dentina infiltrada e a espessura
da camada hibrida ndo sdo indicativas de maior resisténcia de unido (Yoshiyama et al. 2000).
Para o esmalte, por outro lado, a capacidade de desmineralizagdo esta correlacionada com a
forca de unido (Perdigdo et al. 2008, Reis et al. 2013). Um exemplo disso sdo os sistemas
adesivos self-etching agressivos (pH<1), que pela maior acidez promovem camadas hibridas
tdo espessas quanto a dos sistemas etch-and-rinse, entretanto, possuem a desvantagem de
serem frageis mecanicamente, fraturando-se internamente quando submetidos as tensdes
(Pashley & Tay 2001).

Alguns fabricantes langaram sistemas adesivos mais versateis, que podem ser
utilizados tanto na estratégia self-etching, como etch-and-rinse, conhecidos como universais
(Hanabusa et al. 2012, Perdigdo et al. 2012, Munoz et al. 2013, Perdigdo et al. 2014,
Sezinando 2014, da Rosa et al. 2015). E fato que a resisténcia de unido ao esmalte de
adesivos self-etching ¢ melhorada com o prévio condicionamento acido (Reis et al. 2013, da
Rosa et al. 2015). No entanto, este efeito ndo ¢ evidente para a dentina, quando os sistemas
universais sao utilizados (Perdigdo et al. 2012, Hanabusa et al. 2012, da Rosa et al. 2015).

O condicionamento acido antes da utilizacdo de sistemas adesivos universais melhora
sua penetragdo dentinaria, mas ndo afeta sua resisténcia de unido a dentina (Perdigdo et al.
2012, Hanabusa et al. 2012, Wagner et al. 2014). Estudos mostram que ambas as estratégias

etch-and-rinse ou self-etching ndo resultaram em diferencas estatisticas significativas na
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resisténcia de unido a dentina, entretanto, existem diferencas na espessura da camada hibrida
formada, variando de aproximadamente 5um e < 0.5um, respectivamente (Chen et al. 2015).

Este dado pode justificar o fato de ndo ter havido diferenca estatistica na resisténcia de
unido (em MPa) do sistema adesivo universal, utilizado neste estudo na estratégia etch-and-
rinse, mesmo com diferentes espessuras de camada hibrida. E possivel que pela versatilidade
do sistema adesivo utilizado na estratégia etch-and-rinse, sua resisténcia de unido a dentina da
coroa dental ndo tenha sido influenciada pelos protocolos de limpeza com etanol ou xilol,

independentemente do momento do condicionamento acido.

Conclusao

O sistema adesivo universal utilizado neste estudo, pela estratégia etch-and-rinse, ndo
foi influenciado pelos protocolos de limpeza com etanol ou xilol, independentemente do
momento do condicionamento 4cido, no que se refere a resisténcia de unido a dentina.
Espessuras maiores de camada hibrida foram observadas quando a dentina foi limpa com

solucao de xilol, independente do momento do condicionamento acido.
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Figura 1. Imagens representativas da camada hibrida formada pelo sistema adesivo, em
fun¢do da substancia utilizada para a limpeza da superficie dentindria e momento de
condicionamento 4cido. (a) e (b) imagens representativas de G1 e G3; (c) e (d) imagens

representativas de G2 e G4. Seta branca demonstra a formacao de camada hibrida.
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Tabela 1. M¢dia aritmética (em micrometros) e o desvio padrdo da extensdo da camada
hibrida formada em funcdo do protocolo de limpeza da dentina e o momento do

condicionamento acido.

Gl G2 G3 G4
média (dv) 5,63 (2,11)° 10,27 (2,58)° 5,53 (2,01)° 8,94 (2,02)"
Vmin - Vmax 2,30 - 9,70 6,30 - 12,90 2,30 - 9,70 6,90 - 12,90

> Diferentes letras na mesma linha indicam diferencas significantes (P < 0,05). G1 - etanol e
condicionamento acido imediato, G2 - xilol e condicionamento acido imediato, G3 - etanol e
condicionamento 4cido tardio e G4 - xilol e condicionamento 4cido tardio. (dv) desvio padrao,

(Vmin) valor minimo, (Vmax) valor minimo.

Tabela 2. Mediana, valores minimo e maximo e primeiro e terceiro quartil da resisténcia de

unido (em MPa) do sistema adesivo universal na estratégia etch-and-rinse, na dentina da coroa

dental.
Gl G2 G3 G4
mediana 13,01 14,62 17,01 18,10
Vmin - Vmax 7,20 - 25,00 6,01 - 22,60 9,75 - 19,60 14,50 - 25,20
1Q-3Q 9,80-17,32 10,87 -15,68 16,38 -17,37 18,10 -16,10

Nao houve diferencas significativas entre os grupos (P > 0,05). G1 - etanol e condicionamento
acido imediato, G2 - xilol e condicionamento acido imediato, G3 - etanol e condicionamento
acido tardio e G4 - xilol e condicionamento 4cido tardio. (Vmin) valor minimo, (Vmax) valor

minimo, (1Q) primeiro quartil e (3Q) terceiro quartil.
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5 CAPITULO 3

Efeitos de diferentes protocolos de limpeza da dentina impregnada com cimento
endodontico sobre a resisténcia de uniiio e a formacio de camada hibrida de dois tipos

de sistemas adesivos*.

Resumo

Objetivo Avaliar a resisténcia de unido e formagdo de camada hibrida na dentina da coroa
dental com dois diferentes sistemas adesivos etch-and-rinse, um de trés passos (Adper
Scotchbond Multi Purpose; 3M ESPE, St Paul, MN, USA) e outro universal com
condicionamento acido (Scotchbond Universal; 3M ESPE, St Paul, MN, USA),
imediatamente apos a limpeza da superficie dentinaria impregnada com cimento a base de
resina epoxi (AH Plus) com o protocolo utilizando o etanol a 95% (E) ou o xilol (X).
Metodologia Quarenta fragmentos de dentina de incisivos bovinos foram impregnados com o
cimento endoddntico e divididos em quatro grupos experimentais, de acordo com a substancia
quimica utilizada para a limpeza da superficie dentinaria e o tipo de sistema adesivo utilizado
e, um grupo controle (n=10): G1 (controle), sobre a dentina ndo impregnada pelo cimento foi
aplicado o sistema adesivo Adper Scotchbond Multi Purpose; G2: EDE Scotchbond
Universal; G3: XDE Scotchbond Universal; G4: EDE Adper Scotchbond Multi Purpose; G5:
XDE Adper Scotchbond Multi Purpose. Sobre a dentina foi realizada uma reconstru¢do com
resina composta e apos o preparo dos espécimes, imagens foram obtidas em microscopia laser
confocal e a camada hibrida formada mensurada com o programa Image J. Os dados obtidos
foram submetidos a ANOVA e teste de Tukey (P = 0,05). Na sequéncia, cinquenta coroas
dentais foram preparadas igualmente ao estudo anterior. Apos a realizacdo dos protocolos
descritos, em cada espécime foram fixadas matrizes de resina composta e submetidos ao teste
de microcisalhamento. Os dados obtidos na forma¢ao da camada hibrida foram submetidos ao
teste de ANOVA e teste de Tukey (P = 0,05).

Resultados Os protocolos de limpeza da dentina impregnada com o cimento endodontico
(AH Plus) e o tipo de sistema adesivo utilizado interferiram negativamente na formacdo da

camada hibrida, em relacdo ao grupo controle (P < 0,05), exceto quando o sistema adesivo de

* Artigo de acordo com as normas do Clinical Oral Investigations
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trés passos (Adper Multi Purpose) foi utilizado apds a limpeza da dentina com o xilol (P >
0,05). Nao houve diferengas entre os protocolos de limpeza dentindria e os dois tipos de
sistemas adesivos, na formag¢ao da camada hibrida (P > 0,05). As médias dos valores de
resisténcia de unido dos sistemas adesivos na dentina foram estatisticamente semelhantes
entre os grupos avaliados e o grupo controle, independente do protocolo de limpeza utilizado.
Conclusao A camada hibrida formada ap6s o protocolo de limpeza com o xilol e utilizagdo do
sistema adesivo de trés passos foi similar ao da dentina ndo impregnada pelo cimento
endodontico. Entretanto, a resisténcia de unido do sistema adesivo na dentina foi similar entre
os grupos avaliados, independentemente do tipo de sistema adesivo e protocolo de limpeza
utilizado.

Palavras-chave confocal, adhesives, dentine, endodontics, ethanol, solvents.

Introducio

A guta percha associada a um cimento endoddntico sdo os materiais mais utilizados
para a obturagdo dos canais radiculares [1]. Porém, apos a sua conclusao sempre ha a
persisténcia de residuos do cimento endodontico sobre a dentina da camara pulpar [2, 3].
Apesar de diversas substancias ja terem sido propostas para a limpeza da dentina, nenhuma
delas demonstra total eficacia de acao [2, 3].

O cimento endodontico a base de resina epoxi (AH Plus) ¢ um dos mais utilizados no
tratamento dos canais radiculares, sendo rotineiramente selecionado como o material de
escolha em avaliagdes experimentais [4, 5]. Entretanto, quando seus residuos permanecem
impregnados na dentina ocasionam uma significativa reducdo da resisténcia de unido do
sistema adesivo self-etch [6].

Substancias quimicas, tais como o etanol a 95%, acetona, alcool isopropilico e o
acetato de amila s3o incapazes de remover totalmente os residuos deste cimento [7]. O
composto Endosolv ¢ o mais recomendado para a limpeza e favorece o restabelecimento da
resisténcia de unido do sistema adesivo na dentina previamente impregnada com o cimento
endodontico, porém contém a formamida em sua composi¢do quimica [6]. Como esta
substancia ¢ um material toxico e potencialmente teratogé€nico ¢ interessante evitar o uso [7].

Por outro lado, o xilol ¢ o mais efetivo solvente de cimentos endoddnticos e também
recomendado para a limpeza de instrumentais impregnados com materiais a base de resina
epoxi [8]. Porém, inexistem estudos que avaliem o seu potencial de limpeza da dentina da
camara pulpar ap6s a obturacao do canal radicular, bem como os efeitos proporcionados sobre

a adesdo dos diversos sistemas adesivos.
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Com o objetivo de criar um selamento corondrio imediatamente apds a obturagdo do
canal radicular, ¢ recomendavel a aplicacdo de um adesivo dentindrio na camara pulpar,
preferencialmente os self-etching pela facilidade de manuseio [9, 10]. Entretanto, os sistemas
adesivos apresentam diferentes caracteristicas quimicas e técnicas de manuseio,
proporcionando diferentes valores de resisténcia de unido na superficie dentinaria, sendo os
valores obtidos com os sistemas adesivos self-etching menores que os demonstrados pelos
sistemas adesivos etch-and-rinse [11, 12].

A resisténcia de unido dos sistemas adesivos self-etching é severamente comprometida
quando sdo aplicados sobre a dentina impregnada com cimento temporario e/ou residuos
oleosos [13, 14]. Tal fato pode ser atribuido a uma possivel dissipagdo da smear layer sobre a
dentina da camara pulpar durante a aplicacao do sistema adesivo [6]. Mas sdo desconhecidos
se o condicionamento acido e os produtos utilizados nos sistemas adesivos etch-and-rinse
seriam influenciados pelos protocolos de limpeza dentinaria realizados com o etanol ou xilol,
apods o uso do cimento endodontico a base de resina epoxi.

Portanto, o objetivo do presente estudo foi avaliar a resisténcia de unido e formagao de
camada hibrida na dentina da coroa dental com dois diferentes sistemas adesivos etch-and-
rinse, um de trés passos (Adper Scotchbond Multi Purpose; 3M ESPE, St Paul, MN, USA) e
outro universal com condicionamento acido (Scotchbond Universal; 3M ESPE, St Paul, MN,
USA), imediatamente apds a limpeza da superficie dentindria impregnada com cimento a base

de resina epoxi (AH Plus) com o protocolo utilizando o etanol a 95% ou o xilol.

Materiais e métodos
1. efeitos sobre a formac¢ao de camada hibrida
O presente estudo foi aprovado pelo Comité de Etica em Pesquisa (Anexo 2), da
Faculdade de Odontologia de Araraquara, da Universidade Estadual Paulista (protocolo n°
11/2014). Cinquenta coroas de incisivos bovinos, de anatomia coronaria semelhante, foram
selecionados, armazenados em solu¢do de timol a 0,1% e conservados em 4° C até o momento
de uso. Inicialmente, o esmalte do terco médio da face vestibular da coroa dental foi
desgastado até a exposi¢do da dentina, em 30° graus em rela¢do ao longo eixo corondrio,
determinando uma area de 10mm de extensdo inciso-cervical e Smm de largura mésio-distal.
Na sequéncia, os espécimes foram individualmente imersos em 10 mL de hipoclorito
de sodio a 2,5% (Asfer, Sao Caetano do Sul, SP, Brasil), por 15 minutos. Imediatamente apos,
imersos em 10mL de EDTA a 17% (Biodinamica, Ibipora, PR, Brasil), por 3 minutos,

seguido por irrigacdo final com 5mL de hipoclorito de sodio a 2,5%. Imediatamente apos a
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secagem com papel absorvente, a dentina exposta de quarenta espécimes foi impregnada com
um cimento a base de resina epdxi (AH Plus; Dentsply De Trey, Konstanz, Germany),
manipulado na propor¢ao de 1:1 da pasta base e catalisadora, utilizando um microbrush (KG
Sorensen, Sao Paulo, SP, BR). O cimento endoddntico foi mantido sobre a superficie
dentinéria por 15 minutos.

Os espécimes foram aleatoriamente divididos em 1 grupo controle (G1, somente
sistema adesivo) e 4 grupos experimentais, de acordo com a substancia quimica utilizada para
a limpeza da superficie dentinaria e o tipo de sistema de adesivo utilizado. No G2 (etanol,
Scotchbond Universal), a superficie dentindria foi previamente limpa com solugdo de etanol a
95% (Rinse-N-Dry; Vista Dental, Racine, WI, USA), condicionada com &cido fosforico a
37% (Condac 37; FGM Produtos Odontologicos Ltda., Joinville, SC, Brasil) por 15s, lavada
com agua destilada por 10s e secagem com ponta de papel absorvente. O sistema adesivo foi
friccionado sobre a dentina por 20s, homogeneizado com jatos de ar por 5s e fotopolimerizado
com unidade LED (LED Bluephase; Ivoclar Vivadent, Schan, Liechtenstein, AL), na
intensidade de 1.200 mW/cm?, por 10s. No G3 (xilol, Scotchbond Universal), foi realizado
semelhantes procedimentos ao G2, porém utilizado o xilol (Quimidrol, Joinvile, SC, Brasil)
como agente de limpeza da dentina.

No G4 (etanol, Adper Scotchbond Multi Purpose), a superficie dentinaria foi
previamente limpa com solug@o de etanol a 95% e condicionada semelhante ao G3. O primer
(Adper Scotchbond Multi Purpose; 3M ESPE, St Paul, MN, USA) foi aplicado e,
homogeneizado com jatos de ar por 5s, seguido da aplicagdo do adesivo (Adper Scotchbond
Multi Purpose; 3M ESPE, St Paul, MN, USA), friccionando sobre a dentina por 20 s,
homogeneizado com jatos de ar por 5s e fotoativado com unidade LED, na intensidade de
1.200 mW/cm?, por 10 s. No G5 (xilol, Adper Scotchbond Multi Purpose), os procedimentos
foram semelhantes ao G4, porém o xilol foi utilizado como agente de limpeza da dentina.

Em GI1 (controle), somente foi aplicado o sistema adesivo (Adper Scotchbond Multi
Purpose) conforme descrito em G4. Na sequéncia, sobre a dentina foi realizada uma
reconstrugdo com resina composta (Opallis; FGM, Joinville, SC, BR), com 4mm de
espessura, com incrementos de aproximadamente 2mm e fotoativacdo por 40 s, a cada
incremento (Anexo 1, Figura 1A) .

Apds 24 h da conclusdo da restauracdo, as coroas dentais foram seccionadas
longitudinalmente no seu terco médio (Anexo 1, Figura 1B), utilizando maquina de corte de
tecidos duros (Isomet; Buehler, Lake Bluff, IL). As faces seccionadas foram gradualmente

polidas com lixas d’agua, de granulacao #600 e #1200 (Norton, Lorena, SP, BR), em politriz
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circular (Arotec, Cotia, SP, BR). Concluido o polimento das superficies, os espécimes foram
lavados abundantemente com agua destilada. Na sequéncia, a superficie foi polida com 6xido
de aluminio (Arotec, Sao Paulo, SP, BR), com granulagdo de 30um, e disco de feltro acionado
em politriz circular. Os espécimes foram imersos em agua destilada e agitados em cuba
ultrassonica (Cristofoli, Campo Mourdo, PR, BR), por 10 minutos.

Apos a secagem dos espécimes com papel absorvente, toda a superficie preparada foi
condicionada com 4cido fosforico a 37%, por 1 minuto. As superficies foram novamente
lavadas com 50 mL de agua destilada, desidratadas com jato de ar e fixadas individualmente
sobre uma lamina de vidro.

Cada um dos espécimes foi, entdo, analisado com microscopio laser confocal (LEXT
OLS4100; Olympus, Shinjuku-ku, Tokyo, JP), utilizando software especifico (Olympus
Stream; Olympus, Shinjuku-ku, Tokyo, JP), com aumento de 1024X. As imagens foram
salvas em formato TIFF ¢ a extensdo de formagdo da camada hibrida foi mensurada utilizando
o programa Image J.

Ap0s a calibragdo do software Image J em micrometros, a extensdo intradentinaria da
camada hibrida formada foi mensurada em uma extensdao de 100um, da face vestibular do
terco médio da coroa dental. Uma medida foi realizada a cada 10 um, sendo obtidas 10
analises em cada espécime. A média aritmética destas medidas foi interpretada como a média
de formagdo da camada hibrida em cada um dos espécimes. Os dados obtidos foram

submetidos 8 ANOVA e teste de Tukey (P = 0,05).

2. efeitos sobre a resisténcia de uniio do sistema adesivo na dentina

Cinquenta coroas de incisivos extraidos bovinos, de anatomia coronaria e radicular
semelhantes, foram selecionados ¢ armazenados em solucao de timol a 0,1% e conservados
em temperatura de 4°C até o momento de uso. Inicialmente, a coroa foi seccionada no sentido
mésio-distal, nos extremos incisal e cervical, obtendo um espécime de 10mm de extensdo por
S5mm de largura (Anexo 1, Figura 1C) , em 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 granulagao
#180, a fim de obter a exposi¢do e planificacdo da dentina.

A superficie exposta da dentina foram lixadas com lixas de granulacdo #320 e
posteriormente #600, por 20s. Apds o preparo, cada um dos espécimes foi individualmente

posicionado com a face vestibular voltada em uma placa de cera, ajustada em uma matriz
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cilindrica plastica (16,5 mm de largura por 25,0 mm de comprimento), preenchida com resina
acrilica (Classic Jet, Sao Paulo,SP, BR) e mantida em repouso por 1h (Anexo 1, Figura 1D).

ApoOs a polimerizacdo da resina acrilica, os espécimes foram aleatoriamente
distribuidos em 5 grupos (n=10), de acordo com os protocolos de tratamento descritos no
experimento anterior. Apds a realizacdo 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 (Anexo 1, Figura 1E). 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 1,0 mm de altura, para
preenchimento com resina composta (Filtek Z-250; 3M, St. Paul, MN, USA).

Apo6s a confeccao dos corpos de prova, os espécimes foram armazenados em umidade
relativa de 99% a 37°C e o teste de microcisalhamento realizado 24h apds. Todos os
espécimes foram posicionados no interior de uma matriz metalica, de tal forma que os
cilindros de resina composta ficassem alinhados perpendicularmente a uma célula de carga 50
Kgf. Um fio metalico ortoddntico (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 José dos Pinhais, PR, Brazil) até o deslocamento do corpo de prova (Anexo 1,
Figura 1F). 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. Os dados

obtidos foram submetidos ao teste de Kruskal Wallis e Dunn (P = 0,05).

Resultados
1. efeitos sobre a formacao de camada hibrida

Os protocolos de limpeza da dentina impregnada com o cimento endoddntico (AH
Plus) e o tipo de sistema adesivo utilizado interferiram negativamente na formacao da camada
hibrida (P < 0,05), exceto quando o sistema adesivo de 3 passos (Adper Multi Purpose) foi
utilizado apds a limpeza da dentina com o xilol (P > 0,05). Entretanto, entre os protocolos de
limpeza dentinaria e os dois tipos de sistemas adesivos ndo mostraram diferengas entre si (P >
0,05). A tabela 1 demonstra a média aritmética e o desvio padrao da camada hibrida formada
em fung¢do do protocolo de limpeza da dentina e tipo de sistema adesivo utilizado. A figura 1
demonstra a imagem representativa da camada hibrida formada no grupo controle (G1) e nos

grupos experimentais (G2 a G5).
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2. efeitos sobre a resisténcia de unido do sistema adesivo na dentina

A resisténcia de unido dos sistemas adesivos avaliados na dentina ndo diferiram entre
si ap6s os diferentes protocolos de limpeza empregados (P > 0,05), assim como também em
relagdo a dentina ndo impregnada com o cimento endoddntico (AH Plus) e submetida ao
sistema adesivo de 3 passos (P > 0,05). A tabela 2 demonstra a mediana, valores minimos e
maximos, primeiro e terceiro quartil da resisténcia de unido dos diferentes sistemas adesivos

na dentina da coroa dental em fungao do protocolo de limpeza empregado.

Discussao

O mecanismo de adesdo envolve um processo de remogao de minerais do substrato
dentario e a sua substituicdo por mondmeros resinosos, que apds a polimerizagao permanecem
posicionados micro-mecanicamente neste substrato. Para que ocorra esta hibridizacdo ¢
necessario que exista um intimo contato entre estas estruturas, sendo que a presenca de
residuos poderd interferir negativamente sobre este processo [15, 16].

O cimento endodontico utilizado no presente estudo contém em sua composicao a
resina epoxi, que ¢ quimicamente diferente dos monomeros resinosos presentes nos sistemas
adesivos [17]. Devido a incompatibilidade quimica entre ambos, uma vez que os sistemas
adesivos possuem a resina metacrilato, eles ndo se copolimerizam, tornando importante uma
adequada limpeza da superficie de contato entre ambos [6, 14].

O grupo em que o protocolo de limpeza com o xilol e o sistema adesivo de trés passos
(Adper Scotchbond Multi Purpose) foi utilizado, proporcionou similar formacdo de camada
hibrida que o grupo controle, porém sem diferengas significativas com os demais grupos. Por
outro lado, os demais protocolos de limpeza e sistemas adesivos formaram menor extensdo de
camada hibrida que o grupo controle.

Em virtude do protocolo de uso do sistema adesivo total-etching de 3 passos (Adper
Scotchbond Multi Purpose) ser constituido por 3 etapas, sendo inicialmente realizado o
condicionamento acido que modifica a energia da superficie e incrementa a permeabilidade
do substrato [18] e, na sequéncia serem utilizados o primer, constituido por mondémeros
hidrofilicos (HEMA), e ao final utilizados os monomeros hidréfobos, proporciona uma maior
uniformidade na formagao da camada hibrida em relacdo aos sistema self-etching [19-21].

Apesar de Kuga et al. [2, 7] observarem que independentemente do protocolo de
limpeza utilizado sempre h4 a persisténcia de residuos do cimento endoddntico sobre a
dentina, estes ndo interferiram negativamente na formacao da camada hibrida quando o xilol e

o sistema adesivo de trés passos (Adper Scotchbond Multi Purpose) foram utilizados.
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O etanol a 95% utilizado no presente estudo contém agua em sua composi¢ao quimica.
Como o cimento endoddntico ¢ constituido por uma resina hidréfoba (resina epdxi) e de
reduzida solubilidade em solventes polares, possivelmente a solugao permitiu a persisténcia
de residuos sobre a dentina, que interferiram negativamente sobre a formacdao da camada
hibrida, entretanto com médias de espessura estatisticamente semelhantes aos grupos tratados
com xilol [6, 22-24].

Por sua vez, o xilol ¢ um solvente apolar e rotineiramente recomendado como solvente
de materiais obturadores durante o retratamento dos canais radiculares. Esta solugdo permitiu
resultados numéricos ligeiramente maiores do que o etanol, no que diz respeito a formagao de
camada hibrida. Possivelmente, estas solucdes de limpeza (etanol a 95% e xilol), quando
utilizadas previamente ao uso do sistema adesivo na estratégia total-etching (Scotchbond
Universal) ndo tenham tanta influéncia sobre a formacdo da camada hibrida, fato justificado
pelas espessuras estatisticamente semelhantes entre si, para ambos os grupos (G2 - 9,62
micrometros ¢ G3 - 9,74 micrometros). Tal observacao, possivelmente seja devida a etapa de
condicionamento com 4cido fosforico previamente ao uso do adesivo Scotchbond Universal.

Os mesmos resultados observados para o sistema adesivo Scotchbond Universal foram
observados para o sistema Adper Scotchbond Multi Purpose, mostrando que as solucdes de
limpeza (etanol a 95% ou xilol) ndo interferiram de maneira a promover diferencas
estatisticamente significativas sobre a extensdo da camada hibrida formada por este sistema
adesivo (G4, 9,83 micrometros e G5, 10,54 micrdmetros), apesar do grupo tratado com xilol
(G5) ter tido um resultado mais satisfatorio, sendo estatisticamente semelhante ao grupo
controle (G1). Assim, as espessuras de camada hibrida ndo foram influenciadas pelos
protocolos de limpeza e/ou sistemas adesivos utilizados, apesar de os grupos tratados com a
solugdo de xilol (G3 e G5) terem apresentado valores numericamente maiores do que os
demais grupos experimentais tratados com o etanol a 95% (G2 e G4).

Da mesma forma, a resisténcia de unido dos sistemas adesivos na dentina nao foi
influenciada pelos protocolos de limpeza e/ou sistema adesivo utilizado. Os sistemas adesivos
universais podem ser utilizados tanto na estratégia self-etching, como total-etching [21, 25-
27], sem prejuizo de suas propriedades. Estes sistemas adesivos utilizados na estratégia self-
etching proporcionam a desmineralizagdo parcial da dentina, expondo uma significativa
quantidade de hidroxiapatita aos redor das fibras coldgenas. Como estes materiais possuem
em sua composicao o mondmero 10-metacriloiloxidecril-dihidrogénio-fosfato (10-MDP), sao
capazes de estabelecer uma ligacdo quimica com a hidroxiapatita, dando origem a uma

nanocamada hidréfoba e estavel na interface adesiva, incrementando a sua resisténcia de
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unido na dentina, independentemente do protocolo de limpeza utilizado [16]. J& quando
utilizados na estratégia total-etching, a polimerizagdo dos mondmeros no interior da rede
fibras colagenas cria uma camada hibrida proporcionando a retencdo mecanica destes
materiais [28].

Os adesivos de trés passos resultam em melhor performance laboratorial quando
comparados aos sistemas adesivos de dois passos ou simplificados [19]. Um estudo
comparando a durabilidade da resisténcia de unido a dentina do adesivo Scotchbond Multi
Purpose (3M ESPE) e o adesivo simplificado Single Bond (3M ESPE) mostrou uma
significativa redu¢do na resisténcia de unido apds 6 meses de armazenagem em agua [29]. Os
adesivos simplificados (de duas etapas, total-etching ou de uma etapa, self-etching), assim
como os sistemas adesivos universais se comportam como membranas semi-permeaveis [21,
30]. Estes adesivos possuem uma maior hidrofilicidade, devido a sua composi¢do
simplificada, ndo promovendo um selamento hermético em dentina profunda, permitindo a
transudagao continua de fluidos dentinarios e degradagdo mais rapida da camada adesiva [31].
Assim, ¢ importante ressaltar a necessidade da realizacdo de estudos longitudinais para se
avaliar a performance destes sistemas adesivos universais ao longo do tempo, tanto na
estratégia total-etching quanto self-etching.

Estudos anteriores ja avaliaram os efeitos de protocolos de limpeza da superficie
dentinaria, observando a persisténcia de residuos dos cimentos obturadores ap6s o seu uso [2,
7]. Porém, através do presente estudo € perceptivel que ha interacdo entre o tipo de protocolo
utilizado para a limpeza da superficie dentindria e o sistema adesivo empregado em relagdo a
formagdo da camada hibrida. Entretanto, tal fendmeno ndo interfere sobre a resisténcia de
unido destes sistemas adesivos na dentina [32].

Estudos complementares deverdo ser conduzidos, com a finalidade de obter um
protocolo que promova uma ideal limpeza da dentina, favorecendo a adesdo dos sistemas
adesivos na interface dentinaria, bem como estudos que avaliem a repercussao destes

procedimentos longitudinalmente.

Conclusao

A camada hibrida formada ap6s o protocolo de limpeza com o xilol e utilizagdo do
sistema adesivo de trés passos foi similar ao da dentina ndo impregnada pelo cimento
endodontico. Entretanto, a resisténcia de unido do sistema adesivo na dentina foi similar entre
os grupos avaliados, independentemente do tipo de sistema adesivo e protocolo de limpeza

utilizado.
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Tabela 1 - Média aritmética e desvio padrio (em micrometros) da formagdo da camada

hibrida formada na dentina, apds a utilizacao de diferentes protocolos de limpeza e sistemas

adesivos dentinarios.

Gl G2 G3 G4 G5
Média 13.39 (A) 9.62 (B) 9.74 (B) 9.83 (B) 10.54 (AB)
Desvio padrio 2.21 3.38 2.62 3.63 2.51

Diferentes letras indicam diferencas significativas (P < 0.05). G1: controle; G2: etanol,
Scotchbond Universal; G3: xilol, Scotchbond Universal; G4: etanol, Adper Scotchbond Multi
Purpose; G5: xilol, Adper Scotchbond Multi Purpose.

Tabela 2 - Mediana, valores minimos ¢ maximos, primeiro e terceiro quartil da resisténcia de

unido (em MPa) dos diferentes sistemas adesivos na dentina da coroa dental em fun¢ao do

protocolo de limpeza empregado.

Gl G2 G3 G4 G5
Mediana 13.69 11.23 7.73 16.60 16.40
Minimo 9.85 4.10 6.02 6.00 7.20
Maximo 23.82 15.33 13.75 22.60 23.60
Ql 11.70 7.20 7.83 7.81 9.80
Q3 15.93 12.65 11.05 14.02 15.16

Nao houve diferenga significante entre os grupos (P > 0.05). G1: controle; G2: etanol,

Scotchbond Universal; G3: xilol, Scotchbond Universal; G4: etanol, Adper Scotchbond Multi
Purpose; G5: xilol, Adper Scotchbond Multi Purpose.
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Figura 1 - Imagem representativa em (a) 2D e (b) 3D da camada hibrida formada na dentina

em Gl e G5; imagem representativa em (c) 2D e (d) 3D da camada hibrida formada na
dentina nos demais grupos. Gl: controle; G2: etanol, Scotchbond Universal; G3: xilol,
Scotchbond Universal; G4: etanol, Adper Scotchbond Multi Purpose; G5: xilol, Adper

Scotchbond Multi Purpose. Seta branca demonstra a formag¢ao de camada hibrida.
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6 CONCLUSAO

De acordo com a metodologia empregada e com base nos resultados obtidos neste estudo,

pode-se concluir que:

No capitulo 1, o protocolo de limpeza da superficie dentinaria impregnada com o
cimento a base de resina epoxi (AH Plus) com o xilol e condicionamento acido apos 7
dias com o 4acido fosforico a 37% proporcionou maior quantidade de tabulos
dentinarios abertos e menor presenca de residuos que o demonstrado pelo etanol a
95%, independentemente do momento do condicionamento acido, ou pelo xilol com
condicionamento &cido imediato.

No capitulo 2, o sistema adesivo universal (Scotchbond Universal) utilizado neste
estudo, pela estratégia etch-and-rinse, ndo foi influenciado pelos protocolos de
limpeza com etanol ou xilol, independentemente do momento do condicionamento
acido, no que se refere a resisténcia de unido a dentina. Espessuras maiores de camada
hibrida foram observadas quando a dentina foi limpa com solugdo de xilol,
independente do momento do condicionamento acido.

No capitulo 3, a camada hibrida formada apds o protocolo de limpeza com o xilol e
utilizagdo do sistema adesivo de trés passos (Adper Scotchbond Multi Purpose) foi
similar a0 da dentina ndo impregnada pelo cimento endodontico. Entretanto, a
resisténcia de unido do sistema adesivo na dentina foi similar entre os grupos
avaliados, independentemente do tipo de sistema adesivo e protocolo de limpeza

utilizado.
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ANEXO 1

FIGURA 1A - Reconstrugdo em resina composta.

FIGURA 1B - Seccionamento longitudinal da coroa no tergo médio.

FIGURA 1C - Desgaste vestibular e seccionamento incisal e cervical da coroa dental.
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FIGURA 1D - Espécimes posicionados em matriz cilindrica plastica.

Figura 1E - Corpos de prova preparados sobre a superficie vestibular da coroa dental.

FIGURA 1F - Teste de Microcisalhamento em méquina de ensaio eletromecanico EMIC.
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