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RESUMO

O objetivo do estudo foi analisar o efeito do conteudo em massa de particulas de
silica nanomeétricas no grau de conversao (GC) e resisténcia da unido (RU) de adesivo
universal com propriedades bioativas apds armazenamento de 24 h e 6 meses. Um
adesivo comercial universal (YBond - Yller) foi acrescido de diferentes percentuais em
massa (0%, 3%, 5%, 7%, 10% e 15%) de silica nanométrica com 7 nm e de 1% em massa
de nanomontmorilonita (MMT) carregada com 10% de clorexidina, criando um total de 7
grupos. As amostras foram fotoativadas por uma fonte de luz de Diodo emissor de Luz
(LED) (BluePhase, Ivoclar). Amostras retangulares (7 mm de comprimento x 2 mm de
largura x 1 mm de espessura) foram confeccionadas em matriz de silicone e armazenadas
24 h e 6 meses em agua destilada e estufa a 37°C (n=10). Em seguida, o GC foi analisado
através de Espectroscopia de Infravermelho Transformada de Fourier (FTIR). Cento e
quarenta dentes humanos foram usados para avaliacao da resisténcia da unido ao teste
de microtragédo (n=10) com armazenamento de 24 h e 6 meses. Para analise estatistica,
foi utilizado analise de variancia e teste de Tukey (a = 5%). A silica nanométrica e MMT
carregada com clorexidina nao teve influéncia no GC apds 6 meses de armazenamento
exceto para o com 3% de Silica que apresentou valores inferiores apos 24 horas de
armazenamento, no teste de RU os grupos néo apresentaram diferencas estatisticas, e
guanto ao padrao de falha houve prevaléncia das falhas adesivas e apds armazenamento
de 6 meses, um aumento nas falhas mistas e coesivas. Por tanto, dentro do periodo de 6

meses as particulas de carga bioativas nao influenciaram no GC e RU do sistema adesivo.

PALAVRAS CHAVE: Adesivo universal, grau de conversao, resisténcia da uniao



ABSTRACT

The objective of the study was to analyze the effect of nanofillers in the degree of
conversion (DC) and bond strength (RU) of universal adhesive with bioactive properties
after 24 h and 6 months of storage. A commercial universal adhesive (YBond - Yller) was
loaded with different among of nanofillers (0%, 3%, 5%, 7%, 10% and 15%) and 1% by
mass of nanomontmorillonite (MMT) loaded with 10% chlorhexidine, creating 7 groups.
The samples was photoactivated by an Ligth Emitting Diode (LED) light source
(BluePhase, Ivoclar). Rectangular samples (7 mm long x 2 mm wide x 1 mm thick) was
made in a silicon matrix and stored for 24 h and 6 months in distilled water and incubated
at 37 °C (n = 10). After, the DC it was analyzed by Fourier Transform Infrared Spectroscopy
(FTIR). One hundred and forty human teeth was used to evaluate the bond strength (n =
10) with storage of 24 h and 6 months. For statistical analysis, ANOVA and Tukey test (a
= 5%). The nanometric silica and MMT loaded with Chlorhexidine did not influence the GC
after 6 months of storage, except for the one with 3% Silica, which showed lower values
after 24 hours of storage, in the RU test the groups did not show statistical differences, and
regarding the pattern of failure there was a prevalence of adhesive failures and after 6
months storage an increase in mixed and cohesive failures. Therefore, within the 6-month

period, the bioactive filler particles did not influence the GC and RU of the adhesive system.

Keywords: Universal adhesive, degree of conversion, bond strength
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1 -INTRODUGCAO

O avancgo da Odontologia Adesiva tem proporcionado o desenvolvimento de
técnicas restauradoras mais conservadoras, além de proporcionar uma unido efetiva
entre dente/restauracao (ISOLAN CP et al., 2018; BORGES BC et al., 2012). Para
tanto, os sistemas adesivos de 3 passos que utilizam o prévio condicionamento acido
da dentina e esmalte dentarios, sao considerados o padrao-ouro para a adequada
unido dos materiais restauradores resinosos ao substrato dental. Pois de acordo com
estudos realizados, este sistema proporciona altos valores de resisténcia da uniao
(PERDIGAO, LOPES e GOMES, 2008; BRACKETT et al., 2006). Por outro lado, a
técnica com condicionamento acido prévio da dentina, ao longo do tempo, pode causar
uma maior permeabilidade da dentina hibridizada, maior degradagdo da unido e
consequentemente, diminuigéo da resisténcia da unidao (MAZZONI A et al., 2018). Isso
se deve principalmente a ativacdo de metaloproteinases que degradam o colageno

dental prejudicando a unido dente/restauracao (SINHA DJ et al., 2016).

Dessa forma, com o intuito de diminuir a ativacdo das metaloproteinases que
degradam a unido e também em diminuir o tempo clinico para a confecgcao de
reabilitacdes adesivas, a simplificacdo dos sistemas adesivos tem ocorrido. Adesivos
“‘universais” de frasco unico foram desenvolvidos. Neste sistema adesivo, o primer
acido e a resina adesiva ficam alocados no mesmo frasco, reduzindo para 1 passo a

técnica de aplicacao do sistema adesivo (PASHLEY et al., 2011).

Contudo, os adesivos dentais ainda sdo o elo mais fraco das reabilitagdes
dentais, proporcionando fendas marginais e consequentemente, a instalagcéo de caries
secundarias (KEMP-SCHOLTE e DAVIDSON, 1990; HASHIMOTO et al., 2003). Essa
limitacdo do sistema de unido pode acarretar na necessidade de substituicdo das
reabilitagdes e portanto, desgaste de tecido dental sadio. Esse problema pode ocorrer
devido a baixa resisténcia mecanica do adesivo frente a tensao gerada pela contragcao
de polimerizagdo dos compdésitos, além da fragilidade de sua estrutura polimérica
muitas vezes porosa devido a presenca de componentes hidrofilos em sua
composicao. (SANO et al., 1995; VAN LANDUYT et al., 2007). Dessa forma, com o
intuito de melhorar a durabilidade da interface adesiva e as propriedades mecanicas
da interface adesiva, tém-se incorporado na composicdo desses materiais resinosos
particulas de carga inorganicas, que variam entre 5 € 400 nm (VAN LANDUYT et al.,
2007; CONDE et al., 2009; GIANNINI et al., 2011; SHARAN J et al., 2017). Essas

particulas inorganicas s&o acrescentadas com o intuito de reduzir a contragao de
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polimerizacdo, aumentar a resisténcia coesiva e a qualidade do polimero formado,
promovendo um melhor selamento da interface de unido (VAN LANDUYT et al.,2007;
CONDE et al., 2009).

A particula de carga inorganica incluida em pequenas proporgdes no adesivo
dental precisa penetrar nos tubulos dentinarios, para conferir uma uniformidade da
distribuicdo das particulas de carga em toda a extensao da camada adesiva e camada
hibrida (GIANNINI et al., 2011; SHARAN J et al., 2017). Sendo assim, devem-se
incorporar particulas de carga de tamanho nanométrico nesses sistemas adesivos,
com consequente possibilidade de integracdo das particulas inorganicas em toda a
extensdo da resina adesiva aplicada. Um estudo prévio (CONDE et al., 2009) mostrou
que a incorporacéo de 10% em peso de particulas de carga de 7 nm em resinas
hidréfobas de sistemas adesivos convencionais de 3 passos pode melhorar a
resisténcia coesiva desse material sem, no entanto, afetar o grau de converséo dessa

estrutura polimérica resinosa.

Outro fator que também pode afetar a unido dente/restauracéo € a degradagéao
da unido adesiva. Tanto o polimero adesivo como o colageno presente na camada
hibridizada podem sofrer degradacao. Entretanto, a degradac¢éo do colageno ainda &
o maior problema (MAZZONI et al., 2018). Estudos tem mostrado que a aplicacao
prévia de clorexidina pode neutralizar as metaloproteinases que degradam o colageno.
Entdo, o desenvolvimento de adesivos bioativos, capazes de neutralizar as
metaloproteinases seriam de extrema importancia para aumentar a longevidade das
reabilitacbes dentais. Sendo assim, particulas carreadoras como a
nanomontmorilonita - MMT que podem liberar substdncias que inibam as

metaloproteinases, como a clorexidina, podem ajudar nessa tarefa.

Novas formulag¢des de adesivos dentais simplificados (frasco unico), contendo
diferentes incorporagdes em quantidade de particulas nanométricas de carga sao
importantes no intuito de se avaliar o desenvolvimento de agentes de unidao com
melhores propriedades fisico-mecanicas (DA SILVA TSP et al., 2018). Entao, torna-
se interessante avaliar o efeito da incorporacdo de diferentes quantidades de
particulas inorganicas nanomeétricas e particulas bioativas em adesivos universais no
grau de conversdao e resisténcia da unido e assim analisar a viabilidade do

desenvolvimento de adesivos bioativos.
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2 - REVISAO DE LITERATURA

A dentina afetada por carie € um substrato mais desafiador para a adesao do
que a dentina higida, independentemente da abordagem adesiva utilizada. Isolan et
al. (2018) relataram que adesivos de condicionamento e enxague, considerados o
padrdo ouro podem produzir maior resisténcia de unido que os materiais
autocondicionantes e que o método de remocao do tecido cariado pode alterar a

camada de dentina superficial e influenciar nos resultados de resisténcia da uniao.

Borges BC et al. (2012) analisaram através do GC a influéncia do tempo de
evaporagao ativa ou passiva do solvente de sistemas adesivos comerciais de um
passo comparado a adesivos de dois passos, e verificou que nos adesivos com
solventes a base de alcool ou agua se beneficiaram com maior tempo de evaporagao
independente da aplicacdo ou ndo de ar e os adesivos com solventes a base de

acetona nao foram influenciados pelas diferentes técnicas de evaporagao do solvente.

Perdigao et al. (2008) estudaram a morfologia da interface restauradora de
sistemas adesivos auto condicionantes de passo unico comparados com um sistema
adesivo de dois passos, através da Microscopia Eletronica de Varredura por Emissao
de Campo, e constatou que a camada hibridizada nos adesivos de dois passos era
mais espessa de 3,4um a 5,2um, enquanto que nos adesivos de passo Unico em
media menores que 1,0um de espessura, entretanto a profundidade de hibridizacao
nao € primordial para magnitude da resisténcia da unido em dentina, mas a
profundidade da desmineralizacdo do esmalte pode correlacionar com a resisténcia

da unido.

Ao comparar o selamento das margens de dentina e esmalte em 3 sistemas
adesivos de resina autocondicionante com um sistema adesivo de condicionamento e
enxague Brackett et al. (2006) realizaram restauragdes de resina composta Classe V
em terceiros molares extraidos com 3 sistemas adesivos autocondicionantes: Adper
Prompt L-Pop (3M Espe), iBond Gl (Heraeus Kulzer) e Tyrian SPE (Bisco) , € um
adesivo com condicionamento e enxague, Adper ScotchBond Multi-Purpose (3M
Espe), e ndo houve diferengas significativas para nenhum dos adesivos, mas Adper
Prompt e iBond demonstraram infiltragdo significativamente maior do que o produto
com condicionador e enxague. A incidéncia de infiltracdo da margem do esmalte
diminuiu significativamente para os mesmos 2 produtos quando o condicionamento do

esmalte precedeu o uso da resina. O condicionamento do esmalte aumentou o
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vazamento ao longo das margens de dentina para todos os 3 produtos

autocondicionantes, mas n&o significativamente.

Mazzonni A. et al. (2018) avaliaram a capacidade de um primer contendo 1-
ethyl3 (3- dimethylaminopropyl) carbodimide (EDC) aplicado durante procedimentos
adesivos dentinario, afim de melhorar a resisténcia da unido imediata do adesivo
autocondicionante e ou de sistema adesivo com de ataque acido e enxague e
estabilizar a interface adesiva ao longo do tempo e verificou que o EDC nao afetou a
resisténcia de unido imediata dos sistemas, e melhorou a resisténcia de unido apés 1
ano de envelhecimento; e o pré-tratamento com EDC seguido pela aplicagdo de
Primer Clearfil SE resultou em uma inativacdo incompleta das MMPs, enquanto o
prétratamento com EDC seguido pela aplicagcdo de XP Bond que resultou em uma

inativagdo quase completa das gelatinases dentinarias.

Sinha DJ et al. (2016) avaliaram a influéncia de trés diferentes desinfetantes
cavitarios na remogao dos restos microbianos e relevancia clinica na resisténcia da
unido ao cisalhamento (RUC) imediata e tardia de um sistema adesivo de dentina
Prime Bond NT com condicionamento acido e enxague, e observou através da
microscopia eletrbnica de varredura a interface resina — dentina, os resultados
mostraram que a Clorexidina, o Aloe Vera e Neem melhoraram a resisténcia de uniao
ao cisalhamento em comparagdo com o grupo controle para os testes imediatos e

tardios.

Pashley et al. (2011) ao explorarem as oportunidades terapéuticas de cada
etapa dos sistemas adesivos de condicionamento e enxague de 3 passos, que
consiste no condicionamento acido, aplicagdo de primer e por fim o adesivo relataram
a importancia de cada passo de modo que o condicionamento acido além de remover
minerais da dentina e expor as fibras colagenas para imbricamento do adesivo
também tem ac&o bactericida, ja o primer solugdes ricas em agua e Hidroxietil
metacrilato (HEMA) molham o coladgeno com mondmeros hidrofilicos enquanto os
adesivos selam a superficie hidrofébica com a resina, tanto no condicionador acido
como no primer é possivel conter agentes antibacterianos e estes ainda agirem como
inibidores das seguintes metaloproteinases (MMPs) presentes no colageno dentinario,
MMPs -2, -3, -8, -9 e -20 e catepsinas, que uma vez ativadas em meio acido podem

degradar lentamente as fibrilas de colageno da camada hibrida.
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Segundo Kemp-Scholte e Davidson (1990) o uso de resinas compostas
adesivas para restauracao de lesdes de Classe V muitas vezes resulta na formacéao
de fenda da margem cervical devido a contragdo de polimerizagdo, a redugédo da
rigidez total pela aplicagdo de uma camada intermediaria com cimento de ionébmero
de vidro ou uma resina de baixa viscosidade pode tornar as restauragdes totais
suficientemente flexiveis para compensar aquela parte da tensao que, de outra forma,

excederia a resisténcia de unido.

Para analisar a durabilidade da adesao a longo prazo com diferentes adesivos
Hashimoto et al. (2003) utilizaram os testes de microtragdo e factrografia com uso de
microscopia eletronica de varredura com diferentes tipos de adesivo apos 24horas 6
meses e 12 meses de armazenamento das amostras em agua. Em dentes pré-molares
humanos seccionados, foram realizados procedimentos de colagem conforme
recomendacgdes dos fabricantes e ainda com a superficie Umida e seca. E relatou que
no adesivo de condicionamento total (GLUMA One Bond), a degradagao da unido esta
associada a eluigao da resina para o adesivo da unidao umida e do sistema de primer
autocondicionante (One-Up Bond F). Em contraste, a hidrélise das fibras de colageno

desempenha um papel importante no declinio da forga de unido para a unido seca.

Sano et al. (1995) realizaram de testes de tragdo com a hipdtese de infiltragao
da resina na dentina humana desmineralizada e mineralizada, utilizou molares
extraidos que foram cortados com discos ultrafinos para a aquisicdo de laminas com
0,5 mm de espessura com parte de esmalte e parte de dentina que foram fixados com
diferentes sistemas adesivos nas bases para o teste. Os resultados sugeriram que a
falha ocorre entre a resina adesiva e a superficie da camada hibrida, e que o adesivo
apos a infiltragdo na dentina desmineralizada pode ter valores de resisténcia a tracao

final superiores que na dentina mineralizada.

Van Landuyt et al. (2007) descreveram a composi¢do quimica dos adesivos
odontoldgicos e as propriedades e fungao especifica de cada um dos componentes
utilizados, independente do numero de frascos um sistema adesivo normalmente
contém mondmeros de resina, iniciadores de cura, inibidores ou estabilizadores,
solventes, e as vezes carga inorganica. A capacidade adesiva do adesivo baseia-se
numa dupla adesao, primeiro ao esmalte e dentina e segundo ao compdsito de
revestimento. Os adesivos s&o divididos em dois grupos principais, 0 primeiro que
precisa de prévio condicionamento acido e enxague e o segundo grupo o0s

autocondicionantes, todos possuem os ingredientes semelhantes, porém em
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diferentes proporgdes, independente do numero de frascos que possui. Os
mondmeros funcionais sdo os principais constituintes do adesivo, com apenas um
grupo polimerizavel e tem fungbes especificas; enquanto os monémeros reticulantes
promovem uma maior resisténcia mecanica. Alguns monémeros podem hidrolisar para
formar a camada HEMA-fosfato, porém tradicionalmente os primers possuem a fungao
hidrofilica, enquanto os mondémeros reticulantes sao hidrofébicos. Os monémeros de
metacrilatos sdo muito mais comuns e os acrilatos que possuem uma cadeia metil
adicional tem a vantagem de facil reacado e caracteristicas incolores e insipido. O
espagador que normalmente € uma cadeia alquila, pode conter varios outros grupos
como ésteres, amidas ou grupos aromaticos, e determina a viscosidade do mondémero
e seu comportamento de umedecimento e penetracdo. Os iniciadores sdo moléculas
de baixa energia em pequenas quantidades que desencadeiam a reagao de
polimerizacao, dentre os fotoiniciadores mais populares esta a Canforoquinona, e uma
de suas principais desvantagens é sua cor amarelada que influéncia na cor da resina
adesiva, ja o fotoiniciador 1-fenil1,2 propadiona (PPD) tem como vantagem sua cor
amarela menos intensa. Os iniciadores quimicos geralmente restritos a cimentos e
resinas que nado podem contar apenas com a luz de polimerizagdo, para iniciar a
polimerizagcdo necessitam da mistura do iniciador e do co-iniciador para comegar a
reacao quimica, o mais comum em resinas autopolimerizaveis seria o peroxido de
benzoila (BPO). Os inibidores adicionados as resinas dentarias sdo antioxidantes
capazes de eliminar os radicais livres originados de iniciadores que reagiriam
prematuramente, e um dos mais usados € o butilhidroxitolueno (BHT). Os solventes
sao indispensaveis para a unidao do adesivo a dentina, pois eles melhoram o
comportamento de umedecimento do adesivo, baixa sua viscosidade e aumenta a
capacidade de difusdo na superficie micro retentiva do dente. Em Adesivos os
solventes mais utilizados sdo agua, etanol e acetona e suas caracteristicas mais
importantes sdo ponto de ebulicdo e capacidade de evaporagao. As cargas podem ser
colocadas no sistema adesivo para aumentar sua resisténcia a tracado e modificar a
viscosidade do adesivo e fazer com que a camada adesiva néo seja tao fina, e ainda
permitir a liberacao de fluor e radiopacidade, e a maioria das resinas adesivas contém
dioxido de Silicio. Os fabricantes as vezes adicionam ingredientes especificos no
adesivo como o copolimero polialcendico para fornecer melhor estabilidade a
umidade, outro ingrediente pode ser o glutaraldeido que foi introduzido no adesivo
como agente dessensibilizante para o tratamento de raizes hipersensiveis e prevenir

a dor pos operatoria. Atualmente, a adigdo de agentes antibacterianos na formulagao
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do adesivo se tornou mais popular, com o principal objetivo de prevenir caries

recorrentes.

Para avaliar o efeito da adicdo de carga na resisténcia coesiva e grau de
conversao (GC) de um sistema adesivo experimental, Conde et al. (2009) formularam
um adesivo preenchido com nano particulas de silica e submetido a testes de
resisténcia a fratura, para determinar a resisténcia coesiva, calculada em MPa. O GC
foi obtida por FTIR apds fotopolimerizagao por 25 s. A analise de Weibull ndo revelou
diferencga significativa na confiabilidade estrutural entre os grupos, e a adicéo de 10%
de carga em peso melhora a resisténcia coesiva do adesivo, nao interferindo na

confiabilidade estrutural ou no grau de conversao.

Giannini et al. (2011), avaliaram o efeito da adi¢gado de cargas inorganicas em
dois sistemas adesivos comerciais de fabricantes diferentes, em ambos os casos eram
disponibilizados os adesivos com carga e sem carga. Foram confeccionadas amostras
padrdes dos adesivos e submetidos de resisténcia a flexdo (MPa) e modulo flexural
(MPa). Nos adesivos de um dos fabricantes (Dentsply), a adi¢do de cargas promoveu
maiores valores de resisténcia a flexdo e mddulo flexural, enquanto que no outro

fabricante (3M), n&o foi observada diferengas significativas nos testes.

Segundo Sharan J et al. (2017) a nanotecnologia tem sido utilizada em ciéncias
odontoldgicas para varias aplicagdes, como selantes e restauragbes dentarias que
usam particulas nanométricas para melhorar sua forca, brilho e resisténcia ao
desgaste. Nanoparticulas antimicrobianas em materiais compdsitos restauradores
tém sido usadas para prevenir a carie dentaria, e também para melhorar a saude do
meio bucal. Sistemas de liberacdo de drogas a partir de nanoparticulas tém sido
utilizados para o tratamento de doencas periodontais e carcinoma bucal. Na
odontologia preventiva, principalmente a Hidroxiapatita e seus derivados com
carbonato de Zinco ou fluor, especialmente para o controle de biofilmes bacterianos e
remineralizardo de caries submicrométricas. Na periodontia, nano esferas e
nanocapsulas podem liberar farmacos na bolsa periodontal de forma efetiva por um
longo periodo de tempo e reduzir a frequéncia de administragao de farmacos como o
triclosan. Na o Odontologia restauradora, tem sido buscado por novos compadsitos
dentarios com nanocargas ceramicas que oferecam maior estética, resisténcia e
durabilidade. Variedade de fosfatos de calcio (CaPs), como hidroxiapatita tém sido
estudados como cargas para tornar os compositos dentarios em liberadores de

minerais. Nas proteses dentarias as nanoparticulas de prata parecem ser meios
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eficazes na profilaxia antimicrobiana quando incorporados em condicionadores de
tecidos e melhora a saude dos tecidos sob a protese. As nanoparticulas também tém
sido estudadas na cirurgia Oral para produg¢ao de arcabougos de enxertos 6sseos, na
endodontia para desinfec¢ao de canais radiculares, e no revestimento de fios de aco

inoxidavel ortodénticos como lubrificantes secos para reduzir as forgas de atrito.

Através de revisdo sistematica da Silva TSP et al. (2018), pesquisaram o
desempenho de adesivos com e sem a adicado de HEMA na sua composigcao e seu
desempenho clinico em restauragdes de lesdes cervicais ndo cariosas, as vantagens
da presenca de HEMA podem estar relacionadas a sua eficacia inicial devido a
hidrofilicidade, molhabilidade e miscibilidade, no entanto pode ser verificada a falha da
interface da restauracao a longo prazo e esta relacionada ao aumento da atividade
das metaloproteinases quando se utilizou adesivos com altas concentragcdes de HEMA

em suas formulacdes, oque pode levar a uma degradagao enzimatica da interface.

Bagis & Rueggeberg (2000) examinaram a influéncia da temperatura
pospolimerizagdo na quantidade de monémero residual em de resina composta
fotopolimerizavel comercial apos fotopolimerizagao inicial e posterior aquecimento
pos-polimerizagédo submetidos a aquecimento pds-cura imediato (50, 75, 100 ou
125°C por 7 min) ou foram deixados sem aquecimento (controle). Eles foram entéo
colocados em um solvente por duas semanas a 37°C para extrair o mondmero que
nao reagiu. A analise determinou as quantidades de TEGDMA, BIS-GMA e EBIS-GMA
remanescentes apos os diferentes tratamentos o aquecimento pds-polimerizacao
diminuiu significativamente a quantidade de monémero residual ndo reagido apos o
estagio inicial de fotopolimerizagdo. Mesmo temperaturas pos-cura tdo baixas quanto
50°C reduziram bastante os niveis de todos os tipos de monémeros residuais

presentes.

Com o intuito de melhorar as propriedades mecanicas, aumentar a resisténcia
de unido a dentina e liberagéo de ions de fluor, Ritto et al. (2021) estudaram a incluséo
de Nanoargila de Nanomontimorilonita (MMT) em compdsitos dentarios e constatou
que a adicdo de MMT n&o comprometeu o comportamento geral das propriedades
fisico-mecanicas (resisténcia a flexdo, modulo de elasticidade, sor¢do de agua,
solubilidade em agua e expansao higroscopica) e pertitiu a fabricacdo de compdsitos
com baixa citotoxidade in vitro, e pode ser uma estratégia eficaz na formulagéo de

novos compdositos dentarios com aplicabilidade clinica.
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Encalada-Alayola et.al. (2020) investigaram a influéncia do tipo de nanoargila

em diferentes niveis de carga (0, 2, 4, 6, 8 e 10% em peso) nas propriedades das
resinas compostas dentais. O dimetacrilato de tetraetilenoglicol (TTEGDMA) foi usado
como comondmero em vez do mondmero de dimetacrilato de trietilenoglicol
(TEGDMA), como as viscosidades de ambos os mondmeros sdao semelhantes, mas a
massa molecular do TTEGDMA é maior do que o TEGDMA. O TTEGDMA ¢é
frequentemente utilizado ndo apenas em resinas comerciais, mas também em resinas
restaurativas odontoldgicas experimentais, que nos testes de propriedades mecanicas
constatou que os espectros de FTIR de resina pura e aquelas preparadas com
nanocompositos MMT foram muito semelhantes, provavelmente devido aos baixos

teores de carga.

Solhi et al. (2012) adicionaram no adesivo experimental nanoargila
montimorilonita com Sodio (Na-MMT) enxertada com Poli (acido metatacrilico) nas
quantidades de 0,2, 0,5, 1, 2 e 5% em peso. A incorporacido de 0,5% em peso de
PMAA-g-nanoargila ao adesivo dental experimental resultou em um aumento
significativo na resisténcia de unido ao microcisalhamento, em comparagdo com

outras concentragbes de nanoargila.

Moharam et al. (2018) avaliaram a incorporacgao de digluconato de clorexidina
no grau de conversdo de uma resina adesiva experimental com 0,5% de nanocargas
silanizadas de SiO2, 0,5% e digluconato de clorexidina (0, 0,5, 1, 2 € 4% em peso) e
analizaram o grau de conversao das amostras através de analise FTIR, e compararam
com Adper Single Bond 2 que apresentou os maiores valores médios de grau de
conversao seguidos por concentragcédo de 0,5% em peso de clorexidina e depois 2%
em peso seguido de concentragcdoes de 4% em peso e 1% em peso, enquanto a
concentracdo de 0% em peso apresentou os valores médios mais baixos, e mostrou
que o digluconato de clorexidina teve pequena influéncia significativa na eficiéncia de

polimerizacao da resina adesiva experimental.

Hammad et al. (2017) avaliaram a influéncia na resisténcia ao cisalhamento da
cimentacao de braquetes cimentados em dentes naturais com diferentes sistemas
adesivos autocondicionantes com e sem adi¢do de nanocargas de dioxido de silica,
os testes foram realizados 12 e 24 horas apds a colagem, os adesivos com nano
particulas apresentaram baixos valores de resisténcia de unido e dentro dos niveis
aceitaveis, e apos o periodo de 24 horas de armazenamento apresentaram os valores

mais altos.
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Ardestani et al. (2021), investigaram o efeito da incorporacéo de nano fibras de

silica contendo nanoparticulas de prata na resina comercial bulk-fill de baixa
viscosidade. Diferentes propor¢des de silica (0,5% em peso e 1,0% em peso)
silanizadas ou nao silanizadas, foram incorporadas na resina. A adi¢cado de silica ndo
comprometeu a radiopacidade do compdsito, melhorou significativamente sua
atividade antimicrobiana. No entanto alterou os parametros de cor e aumentou a
rugosidade quando foram adicionadas nanofibras nao silanizadas em maiores
quantidades. A incorporacdo de nanofibras aumentou a dureza do material exceto
quando foi adicionado em maior quantidade de particulas néo silanizadas, e manteve
sua resisténcia a flexdo exceto nos grupos com maiores quantidades de particulas
silanizadas, mesmo apdés o envelhecimento de 30 dias. A incorporagao de 0,5% em
peso de nanofibras silanizadas mostrou resultados promissores, devido a maior
inibicdo de Streptococcus mutans, parametros de rugosidade e resisténcia a flexao

adequados, além da dureza melhorada.

Althagafi et al. (2022) ao avaliarem as propriedades mecénicas de um
composito dental a base de Bis-GMA autopolimerizante com catalizador de perdxido
de benzoila e fotoiniciador BAPO, particulas de diéxido de silica silanizada de 15
nanémetros, e porcentagens variadas de microcapsulas de TEGDMA-DHEPT com
120 pym. Realizou os testes de transmissao de luz, GC, Dureza, resisténcia a flexao e
modulo de elasticidade. A transmissdo de luz diminuiu conforme aumentou a
quantidade de particulas de silica. Para o GC os grupos nao apresentaram diferencas
estatisticas. Quanto a Dureza Vikers, nas superficies das amostras diminuiu conforme
aumentou as quantidades de microcapsulas nos compdsitos, 0 mesmo aconteceu com
resisténcia a flexdo, enquanto o médulo de elasticidade ndo apresentou diferencas
estatisticas entre os grupos. Por tanto, a adicdo de microcapsulas nao melhorou as
propriedades fisicas do compdsito. Uma maneira de melhorar as propriedades fisicas
do compdsito € aumentar a porcentagem do conteudo de carga, nano, micro e

macroparticulas distribuidas para tornar um compasito hibrido.
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3 - PROPOSIGAO

Dessa forma, o propésito desse estudo foi analisar o efeito do conteudo em
massa de particulas de silica nanométricas (0, 3%, 5%, 7%, 10% e 15%) no grau de
conversao e resisténcia da unido de adesivo universal com propriedades bioativas

apdés armazenamento de 24 h e 6 meses.

A hipotese desse trabalho é que a incorporagcdo das particulas silica e
nanomontmorilonita com clorexidina para a criagcdo de um adesivo bioativo pode
diminuir o grau de converséao do adesivo, independente do tempo de armazenamento.
Entretanto, ao acrescentar ambas as particulas apesar da diminuicdo de grau de
conversao a resisténcia da unido seria aumentada principalmente apds o periodo de

6 meses de armazenamento.
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4 - MATERIAIS E METODO

4.1 - Preparo dos adesivos experimentais

O adesivo autocondicionante universal comercialmente disponivel YBond
Universal (Yller Biomaterials, Pelotas, Brasil) foi preparado sem particulas de carga e
utilizado como matriz padrdo. A esse adesivo acrescentou 1% em peso da

nanoparticula de Montmorilonita (MMT) carregada com 10% de clorexidina.

Porém, anteriormente a clorexidina foi incorporada na nanoparticula de
Montmorilonita (MMT), que foi inserida em uma solugao aquosa de clorexidina (CHX),
numa proporgado em peso equivalente a 10% peso em peso. A mistura foi realizada
em constante agitacao por 3 horas a uma temperatura de 80 °C. Apds o processo de

emuls&o, o composto foi liofilizado por cerca de 6 horas.

Em seguida, diferentes quantidades de particulas de silica nanométrica (7 nm,

Aerosil 320, Degussa, Alemanha) foram acrescentadas ao adesivo bioativo.
Dessa forma, sete adesivos foram sintetizados:

1- Controle (C) — Adesivo Comercial;

2- Bioativo (B) — 1% MMT/CHX apenas;

3- Bioativo com 3% em massa de silica (B3) — 1% MMT/CHX + 3% Si;

4- Bioativo com 5% em massa de silica (B5) — 1% MMT/CHX + 5% Si;

5- Bioativo com 7% em massa de silica (B7) — 1% MMT/CHX + 7% Si;

6- Bioativo com 10% em massa de silica (B10) — 1% MMT/CHX + 10% S;i;

7- Bioativo com 15% em massa de silica (B15) — 1% MMT/CHX + 15% Si;

A fonte de luz emitida por diodos (LED) BluePhase (lvoclar Vivadent,

Liechtenstein) foi usada para a ativagao de todas as amostras.
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4.2 - Analise do grau de conversao

Para cada grupo (n=10), foram confeccionadas 20 amostras retangulares (7
mm comprimento x 2 mm largura x 1 mm espessura) em matriz de silicone de adi¢cao
(Express XT, 3M ESPE, St. Paul, MN, USA) para cada adesivo. Uma fita de poliéster
foi colocada no topo dos espécimes previamente ao procedimento de fotoativagao.
Ap0ds a fotoativacao por 20 s com o LED BluePhase, as amostras foram armazenadas
em agua destilada e estufa a 37°C durante 24 horas e 6 meses. O grau de conversao
dos adesivos foi realizado em Espectroscopia de infravermelho transformada de
Fourier - FTIR (Spectrum 100 Optica; PerkinElmer, MA, USA), com um elemento de
refletédncia total atenuada acoplado — (ATR), o qual possui um cristal horizontal de
Seleneto de Zinco (Pike Technologies, Madison, WI, USA) no centro que funciona

como substrato ativo para os raios infra-vermelhos.

Para a mensuragao, inicialmente uma gota do adesivo experimental n&o
polimerizada foi colocada sobre o cristal de seleneto de zinco do aparelho FTIR, em
seguida os espécimes polimerizados foram posicionados um de cada vez para leitura.
Assim, foram obtidos espectros infravermelhos com auxilio do “software” Spectrum
(PerkinElmer) presente em um microcomputador ligado ao espectrémetro. O programa
foi utilizado no modo de monitoramento da varredura, usando a apodizacdo Happ-
Genzel, com resolugdo de 4 cm™' e os espectros (32 scans) sendo coletados no
intervalo de 1665 a 1580 cm™'. O célculo do grau de converséo foi realizado baseado
na proporgcao entre as duplas ligagdes de carbono alifaticas e aromaticas, usadas
como padrao interno, nos estados polimerizados e nao polimerizados. Durante a
reacao de polimerizagdo, a absorbancia das duplas liga¢des de carbono aromaticas
permanece constante, enquanto que ha reducédo da quantidade de duplas ligacoes
alifaticas (- ¢ = ¢ -). A dupla ligagédo de carbono alifatica absorve a energia no
comprimento de onda de 1638 cm™!, enquanto que a aromatica no comprimento de
1608 cm™" (Figura 1).
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Figura 1 — Picos de comprimentos de onda alifatica 1638 cm' e aromatica 1608
cm.

Fonte: autoria prépria

Para o calculo, foi utilizada a técnica de baseline Rueegeberg et al., (1990),
tracado pelo préprio “software” Spectrum. A partir desta, foram mensurados alguns
parametros pelo proprio “software”. A intensidade corrigida dos picos observados nos
comprimentos de onda 1638 e 1608 cm-1 foi utilizada na seguinte formula: R =
intensidade em 1638cm-1 / intensidade em 1608cm-1, sendo o grau de conversao (%)
calculado pela seguinte formula:

1638 cm™ 1 . .
polimerizado

GC(%) = |100 — [leeem X100 (1)
————7 nao polimerizado

1608 cm

Grau de converséo (%) = 100 — Ligagdes duplas residuais (%)
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4.3 - Analise da resisténcia da uniao a microtragao

Este trabalho foi previamente aprovado pelo comité de ética a pesquisa da
Universidade Santo Amaro (UNISA) com numero do parecer 4.989.582, conforme
Anexo A. Foram utilizados 140 dentes molares humanos extraidos por razdes
terapéuticas em consultério particular e doados apds assinatura do termo de doacéao
de dentes Anexo B. Apds limpeza os dentes foram e mantidos em agua destilada sob

refrigeracao.

Os dentes foram abrasionados a partir do esmalte oclusal com lixas de carbeto
de silicio granulagcédo n°® 220 e 400 (3M Abrasives, St. Paul, MN, USA) até a obtencéao
de superficies planas de dentina média, e posteriormente lixadas a mao durante 20 s,
com lixas n° 600 (3M Abrasives, St. Paul, MN, USA) para criar lama dentinaria
recémformada padronizada. Os dentes foram separados aleatoriamente em 7 grupos

e sera realizada a adesao da seguinte forma:

O adesivo YBond Universal foi aplicado ativamente com o auxilio de um
microaplicador sobre toda a superficie de dentina preparada do dente durante 20 s.
Em seguida o solvente foi evaporado com jato de ar e uma outra camada de YBond
Universal foi aplicada e o passo de evaporacao do solvente repetido. A fotoativagao

foi realizada durante 20 segundos.

Apos restauragdes de resina composta Filtek Z350 (3M ESPE, St. Paul, MN,
EUA) cor A1, com didmetro de 6 mm e espessura de 2 mm foram confeccionadas. A
resina composta foi inserida em uma matriz de silicone por adicdo contendo uma
cavidade com as dimensdes acima, posicionada sobre uma placa de vidro, em
camada unica, com leve excesso. Em seguida, foi posicionada uma tira de poliéster e
colocado sobre a tira um peso de 500g. Apds 10s, o peso foi removido e realizada a
fotoativacao dos discos de resina composta durante 40s com o aparelho fotoativador

BluePhase Il.

Em seguida, os dentes restaurados foram armazenados em agua e ambiente
escuro a 37 °C, durante 24 h. Apos este periodo, os dentes foram cortados e testados

ou armazenados conforme descrito nas metodologias dos testes a seguir (Figura 2).
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Figura 2 — Esquema de preparo dos dentes para os ensaios, apds 24 horas ou

6 meses de armazenamento.

Apods o periodo de armazenamento de 24 h os dentes foram seccionados, para
~ . . - . 2
a obtencao de palitos, com area de seccao transversa de aproximadamente 1 mm™.

Metade dos palitos obtidos em cada grupo foi avaliada imediatamente (24 h). Para
isso, foram fixados no dispositivo para microtragdo acoplado a maquina de ensaio
universal (EMIC DL500, Sao José dos Pinhais, Brasil) e tracionados com velocidade
0,5 mm/min. A resisténcia da unido foi calculada dividindo a forca em N necessaria

para a falha pela area verificada para cada espécime e expressa em MPa.

A outra metade dos palitos obtidos em cada grupo foram envelhecidos. Para
isso, permaneceram armazenados imersos em agua durante 6 meses, em estufa a
37°C, sendo trocada a agua a cada 15 dias. Apds este periodo, foram submetidos ao

teste de microtragdo da mesma forma que os palitos de 24 h.

Para analise do padrdao de fratura, as amostras foram visualizadas com o
auxilio de um microscépio 6ptico com um aumento de 40X, sendo classificadas como
adesivas, coesivas (na dentina ou resina composta) ou mistas (combinacdo de

adesivas e coesivas).
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4.4 - Analise estatistica

Todos os dados foram submetidos a analise de variancia dois fatores (two-way
ANOVA) — fator composigao do adesivo e armazenamento. Apos, as médias de cada

analise foram comparadas pelo teste de Tukey (5%).



29
5 - RESULTADOS

De acordo com os resultados e analise estatistica, os adesivos que foram
incorporados MMT carregadas com clorexidina e silica nanométrica, apos o periodo
de 24 hs apenas o grupo com 3% de silica teve valores de GC estatisticamente
inferiores, e apds o periodo de armazenamento de 6 meses este grupo apresentou
valores médios de GC semelhantes aos demais grupos com diferentes concentragoes
de silica. As tabelas 1 e 2 demonstram os valores de grau de conversao e resisténcia

da uniao, respectivamente.

Tabela 1. Valores médios e desvio padréo de grau de conversao (GC - %) apds

24 horas e 6 meses.

Grupos GC (%) — 24 horas GC (%) — 6 meses

Cc 87,1 (3,2) ab, A 88,8 (2,9)a, A

B 69,7 (7,2) ab, A 89,1(7,2)a, A
B3 69,1 (1,8) b,B 934 (1,2)a, A
B5 84,5 (9,5) ab, A 91,2(9,6)a, A
B7 92,6 (10,4) a, A 95,5 (6,2) a, A
B 10 91,3 (14,1) ab, A 89,9 (11,8)a, A
B 15 69,8 (3,7) ab, A 87,5(6,6)a, A

Letras minusculas comparagao na coluna. Letras maiusculas comparagao na linha

Quando a presenca de nanomontimorilonita com clorexidina e nanoparticulas
de silica foi avaliada através da resisténcia da unido, nao existiu diferencgas estatisticas

apods o periodo de 24 hs e apds 6 meses de armazenamento.
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Tabela 2. Valores médios e desvio padrao de resisténcia da uniao (RU - MPa)

apods 24 horas e 6 meses

Grupos RU (MPa) — 24 horas RU (MPa) - 6 meses

Cc 11,6 (3,7)a, A 89(2,1)a, A
B 95((29)a, A 91@,7)a, A
B3 9,3@3,3)a, A 95(2,8)a, A
B5 10,8 (1,9)a, A 9,8(2,2)a, A
B7 13,1 (2,7)a, A 9,2(2,5)a,A
B 10 11,7 (3,9) a, A 99@B,1)a,A
9,134)a, A 9,7@3,9)a, A

B 15

Letras minusculas comparagao na coluna. Letras maiusculas comparagéo na linha
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Os graficos 1 e 2 mostram o padrao de falha apds 24 hs e 6 meses, respectivamente.

B15
B10
B7
B5

B3

0% 20% 40% 60% 80% 100%

Adesiva m Mista m Coesiva

Gréfico 1. Padrao de falha (%) apds 24 h de armazenamento.
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Gréfico 2. Padrao de falha (%) apds 6 meses de armazenamento

A analise do padrao de falha demonstrou que independentemente do tempo de
armazenamento, houve uma prevaléncia de falhas adesivas para todos os grupos
analisados. Entretanto, nota-se que a quantidade de falhas adesivas foi maior

conforme aumentou a porcentagem de particulas de carga entre os grupos.
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Com relagdo ao armazenamento, nota-se um aumento da quantidade de falhas
mistas e coesivas apds 6 meses de armazenamento em relagcédo as analises apoés 24

h de armazenamento.
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6 - DISCUSSAO

No presente estudo a hipbtese foi rejeitada, pois as particulas de
Nanomontimorilonita ndo causaram a diminuigdo do grau de conversdo quando
acrescida no adesivo experimental, principalmente apos o periodo de seis meses de
armazenamento. Entretanto, como dito na hipotese, o adesivo experimental manteve
as propriedades de resisténcia da unido, tanto no momento imediato como seis meses
apos o periodo de armazenamento. Em outro estudo Ritto et al. (2021) verificou que
a inclusao de nanoargilas de MMT permitiu a fabricacdo de compdsitos odontoldgicos
com baixa citotoxicidade e baixa contracdo de polimerizacdo, sem comprometer o
comportamento geral de suas propriedades fisico-mecéanicas como resisténcia a
flexdo, médulo de elasticidade, sor¢ao de agua, solubilidade em agua e propriedades
higroscopicas. Encalada-Alayola et al. (2020) com diferentes tipos de nanoargilas e
diferentes concentragdes incorporadas em resinas dentais a base de
BisGMA/TEGDMA em testes de propriedades mecanicas constatou que os espectros
de FTIR de resina pura e aquelas preparadas com nanocompésitos MMT foram muito
semelhantes, provavelmente devido aos baixos teores de carga. Moharam et al.
(2018) adicionou digluconato de clorexidina com nanocargas silanizadas de SiO2, e
analizaram o grau de conversdo das amostras através de analise FTIR, ao comparar
com Adper Single Bond 2, mostrou que o digluconato de clorexidina teve influéncia

significativa na eficiéncia de polimerizagao da resina adesiva experimental.

O grupo com MMT e 3% de Silica apresentou valores menores de grau de
conversdo imediato se comparado com o grupo com 7% de Silica, e ambos
semelhantes ao grupo controle, isto pode ter ocorrido devido a diferenga de
quantidade de SiO em cada grupo o que contribuiu para um espalhamento do feixe de
luz durante a fotopolimerizagao, e assim uma dispersdo da luz menos uniforme no
grupo com menor quantidade de SiO. Entretanto, apds o periodo de armazenamento
de 6 meses de armazenamento os valores de grau de conversdo do mesmo grupo
teste ndo teve diferenga do grupo controle, e isto pode ter ocorrido por um efeito pos
cura influenciado pela temperatura de armazenamento (37° C), meio de
armazenamento (agua) o que favorece a lixiviagdo de monémeros residuais e maior
tempo para continuidade da reagdo de polimerizacédo. Bagis & Rueggeberg (2000)
constatou que as quantidades de TEGDMA, BIS-GMA e EBIS-GMA remanescentes
apo6s os diferentes tratamentos, o aquecimento pds-polimerizagdo diminuiu

significativamente a quantidade de mondémero residual ndo reagido apés o estagio
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inicial de fotopolimerizacdo. Mesmo temperaturas pds-cura tao baixas quanto 50°C

reduziram bastante os niveis de todos os tipos de monémeros residuais presentes.

Em relacdo a resisténcia de uniao, o presente estudo nao apresentou diferenca
significante entre os grupos independente da quantidade de cargas de silica
manomeétrica adicionada ao adesivo. Hammad et al. (2017), verificou diferentes
sistemas adesivos autocondicionantes com e sem de adigdo nanocargas de didxido
de silica, e os adesivos com nano particulas apresentaram baixos valores de
resisténcia de unido apdés 12 horas e apos o periodo de de 24 horas de

armazenamento, apresentaram os valores mais altos.

A incorporacao de MMT+Clorexidina tinha como objetivo promover a inibigao
das metaloproteinases que prejudicam a manuteng¢ao da RU de adesivos dentinarios.
Dessa forma, a adi¢ao das particulas assim como no grupo controle mantiveram a RU
semelhantes, e podemos analisar que a manutencao dos valores de RU foi devido ao
tempo curto de armazenamento (6 meses) o que nao foi suficiente para acarretar

diferengas na RU entre o grupos testes e controle no qual diminuiria os valores de RU.

O padrao de falha demonstrou que a maior incorporacgao de particulas de carga
de SiO2 diminuiu a prevaléncia de falhas mistas e coesivas. Isso provavelmente
ocorreu devido a um aumento das propriedades mecanicas do adesivo o qual resistiu
mais ao teste de tragdo durante a avaliagdo da RU, levando a um aumento das falhas
adesivas. Por outro lado, apds o maior tempo de armazenamento (6 meses), houve
um aumento geral de falhas mistas e coesivas. E sabido que quando expostos a meios
aquosos os adesivos podem sofrer degradagao, e consequentemente, diminuigéo de
suas propriedades mecanicas, justificando o aumento de falhas mistas e coesivas.
Solhi et al. (2012) no adesivo experimental adicionou em diferentes concentracbes em
peso nanoargila montimorilonita com Sdédio (Na-MMT) enxertada Poli (acido
metatacrilico), incorporacdo de 0,5% em peso de PMAA-g-nanoargila ao adesivo
dental experimental resultou em um aumento significativo na resisténcia de unido ao

microcisalhamento, em comparagao com outras concentragdes de nanoargila.

Dessa forma, a realizagdo de estudos com maior tempo de armazenamento
seria de grande relevancia para avaliar, principalmente, a agdo do MMT na camada

hibrida, e consequentemente, nos valores de RU ao longo do tempo.
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7 - CONCLUSAO

A incorporagao de particulas bioativas (MMT+CHX) e particulas de carga para
reforgo (SiOz2) n&o interferiram no grau de converséo e resisténcia da unido do adesivo

universal, mesmo apds 6 meses de armazenamento.
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