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RESUMO

Os adesivos sdo amplamente utilizados na Odontologia moderna, devido a sua vasta
aplicabilidade clinica. Sua performance esté interligada ao grau de infiltracdo entre o substrato
condicionado. O objetivo foi avaliar a eficAcia de um novo tratamento magnético na infiltracéo
e adesdo de adesivos convencionais a dentina desmineralizada. Foi incorporado 2% de FezO4
(ferrita) em forma de nanoparticulas magnéticas nos adesivos convencionais de dois passos
Adper Single Bond 2 - 3M (SB) e OptiBond S - Kerr (OB). Trinta molares (n=5) foram
seccionados para expor dentina coronaria média e restaurados com os adesivos SB e OB
(controles sem nanoparticulas magnéticas), SB-Mag e OB-Mag (adesivos com nanoparticulas
magnéticas com aproximacdo de ima abaixo da camada adesiva), e OB-No Mag e SB-No Mag
(adesivos com nanoparticulas, mas sem o uso de im&). Os espécimes foram restaurados (n=>5)
com resina Opallis (FGM), cortados em palitos de ~1mm?2 e avaliados pelo teste de resisténcia
de unido a microtracdo (UTBS) imediato e apds envelhecimento em colagenase bacteriana
(Sigma Aldrich). Para avaliar a qualidade da interface formada foi realizado teste de
nanoinfiltracdo em MEV. Os dados foram analisados estatisticamente por ANOVA de dois
fatores e teste de Tukey (p<0,05). Houve queda de resisténcia de unido nos grupos envelhecidos
SB e OB controle e SB-No Mag. Os demais que foram associados as nanoparticulas com o ima,
mantiveram-se UTBS estaveis apos seu envelhecimento (SB-Mag e OB-Mag). Nanoinfiltracdo
notavel na camada hibrida foi verificada em todos os grupos. A adi¢cdo de nanoparticulas e sua
associacdo com ima como tratamento magnético inovador, melhora a adesdo de adesivos
convencionais a dentina aumentando a longevidade das restauracées.

Palavras-chave: Nanoparticulas magnéticas; dentina; adesdo

1Discente em Odontologia pelo Centro Universitario Fametro — UNIFAMETRO
2Docente em Odontologia no Centro Universitario Fametro — UNIFAMETRO
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ABSTRACT

Dental adhesives are widely used in modern dentistry due to their vast clinical applicability.
Their performance depend on the degree of infiltration into the etched substrate. The aim was
to evaluate the efficacy of a new magnetic treatment on the infiltration and adhesion of etch-
and-rinse adhesives to demineralized dentin. A 2wt% Fe304 (ferrite) in the form of magnetic
nanoparticles was incorporated into two-step etch-and-rinse adhesives Adper Single Bond 2 -
3M (SB) and OptiBond S - Kerr (OB). Thirty molars were sectioned to expose mid-coronal
dentin and bonded with SB and OB adhesives (controls without magnetic nanoparticles), SB-
Mag and OB-Mag (adhesives with magnetic nanoparticles with magnet application below the
adhesive layer), and OB-No Mag and SB-No Mag (adhesives with nanoparticles but without
the use of magnet). Specimens were bonded (n=5) and evaluated by microtensile bond strength
(UTBS) test immediately or after aging in bacterial collagenase (Sigma Aldrich) challenge. To
evaluate the quality of the interface formed, nanoleakage survey was performed on SEM. The
data were statistically analyzed by two-way ANOVA and Tukey's test (p<0.05). There was a
decrease on bond strength in the aged SB and OB control and SB-No Mag groups. Further
groups that associated nanoparticles with the magnet kept stable uTBS after aging (SB-Mag
and OB-Mag). Notable nanoleakage in the hybrid layer was seen in general in all groups. The
addition of nanoparticles and their association with magnet as an innovative magnetic treatment
improves the adhesion of etch-and-rinse adhesives to dentin and may increases the longevity of

restorations.

Keywords: Nanoparticles; dentin; adhesion.
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1. INTRODUCAO GERAL

Os adesivos dentais sdo amplamente utilizados na Odontologia moderna devido a
sua vasta aplicabilidade clinica. Apresentam grande importancia no processo restaurador,
atuando como barreira protetora, selando os tubulos dentinarios e promovendo a adesdo do
material restaurador a estrutura dental (VAN MEERBEEK et al., 2020). Podem ser divididos
em duas estratégias principais quanto ao mecanismo de adesdo: convencionais
(condicionamento prévio da dentina com &cido fosférico) e autocondicionante (utilizacdo de
mondmero acidico, sem necessidade de acido em dentina). Ambos 0s métodos promovem
retencdo micromecanica aos tecidos dentais, entretanto, uma adesdo quimica é adicionada na
estratégia autocondicionante (BEDRAN-RUSSO et al., 2017).

O embricamento micromecanico, se da pelo escoamento dos monémeros entre a
rede de colageno dentinario exposta, resultando na formacao da camada hibrida. Entretanto, na
técnica convencional hd uma capacidade limitada de infiltracdo adesiva entre as fibrilas
expostas pelo condicionamento &cido, pois a desmineralizagdo da dentina, com remocao
completa da smear layer e smear plug, ocorre em uma profundidade de aproximadamente 8-10
micrometros e a infiltracdo do sistema adesivo nas fibras colagenas, em torno de 5
micrometros, permite a formacao de nano ou micro espacgos (1 a 3 micrémetros) de colageno
desprotegido que deixam a regido suscetivel a degradacdo (FRASSETTO et al., 2016). Assim,
a infiltracdo insuficiente do adesivo poder gerar zonas enfraquecidas da interface adesiva
reduzindo a longevidade das restauragGes (BRESCHI et al., 2008; TJADERHANE, 2015). Em
vista disso, a degradacdo pode ocorrer por alguns meios como degradacdo por hidrolise
polimérica, degradacdo por metaloproteinases (MMPs) e nanoinfiltracdo (LIU et al.,2011).
Com isso, a zona de coldgeno desprotegido representa também um dos padrdes de degradacdo
por hidrolise dos adesivos convencionais, mas ndo € comum na utilizacédo dos sistemas adesivos
autocondicionantes pois estes apresentam uma desmineralizacdo menos profunda e mais
minerais residuais protegendo as fibrilas (BETANCOURT et al., 2019).

Dessa maneira, mesmo com 0s avangos das pesquisas em materiais, a interface
adesiva em dentina ainda é a parte mais instavel de uma restauracdo, pois 0 seu substrato
heterogéneo e imido dificulta a formacdo de uma camada uniforme de adesivo, 0 que torna um
processo mais complexo. (DE MENEZES et al., 2019). Caso ocorra maior infiltracdo do

adesivo na zona de dentina desmineralizada, a hidrdlise das fibras colagenas seria bastante
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reduzida devido a protecdo dos polimeros adesivos (HASHIMOTO, 2010). Diante disso,
algumas estratégias foram elaboradas para otimizar esse processo de infiltracdo do mondémero
na matriz de colageno, como aplicagéo ativa do adesivo, utilizacdo de mondémeros alternativos
com maior penetragdo ou 0 uso da saturacdo de dentina com etanol (ZANDER-GRANDE et
al., 2014, BETANCOURT et al., 2019, YAMAUCHI et al. 2020).

Conforme a necessidade de otimizar a questdo da infiltracdo resinosa, outros
métodos foram surgindo, sendo que nanoparticulas magnéticas ja foram aplicadas para
transporte ativo de farmacos por meio da inducéo de forcas magnéticas externas (JI et al., 2018).
Através dessa logistica, seria interessante a incorporacdo de nanoparticulas magnéticas ao
adesivo convencional com o intuito de melhorar a espessura da camada hibrida formada e
promover maior infiltracdo da reina adesiva. Incorporar nanoparticulas de carga magnetizadas
em um adesivo promoveria uma penetracao ativa com o auxilio de estimulo externo do campo
magnético (LI et al., 2018), podendo trazer diversos beneficios a interface adesiva e a

durabilidade das restauracdes de resina composta.

Portanto, o objetivo desse estudo foi avaliar, através de testes de resisténcia de unido
(microtracdo) e nanoinfiltracdo a eficacia da incorporacdo de nanoparticulas magnéticas em
sistema adesivo convencional quanto a sua capacidade de infiltragdo, entre a dentina
desmineralizada, influenciada por campo magnético externo. A hipdtese do estudo sob
investigacdo é: a incorporacdo de nanoparticulas magnéticas aos adesivos comerciais
convencionais e atragdo pelo iméd é capaz de induzir uma penetracdo mais profunda do adesivo

gerando melhor durabilidade e menor nanoinfiltracdo para a adesdao em dentina.



17

2. MATERIAIS E METODOS
2.1 Incorporacgéo das Nanoparticulas Magnéticas no Adesivo

Foram utilizados os adesivos convencionais de dois passos Adper Single Bond 2
(SB, Lote 1914200586, 3M, St. Paul, EUA) e Optibond S (OB, Lote 7065501, Kerr, Orange,
EUA) para serem incorporadas as nanoparticulas magnéticas. A propor¢do de 98% em peso de
adesivo e 2% de Fe304 (ferrita) em forma de nanoparticulas magnéticas. Essas amostras foram
agitadas por 1 minuto em aparelho agitador vortex para homogeneizacdo das misturas
(ANDRADE NETO et al., 2017). Foram delineados os seguintes grupos, utilizando o adesivo
SB e OB (controles sem nanoparticulas magnéticas), SB-Mag e OB-Mag (adesivos com
nanoparticulas magnéticas com aproximacao de iméa abaixo da camada adesiva), e OB- No Mag

e SB-No Mag (adesivos com nanoparticulas, mas sem uso de ima).

2.2 Preparo dos espécimes

Trinta dentes (n=5) molares humanos higidos extraidos foram coletados apds
aprovacdo do Comité de Etica em Pesquisa Institucional, e armazenados em solugéo de timol
0,05% a 4°C por no maximo 4 meses apos a extracdo. O esmalte oclusal e as raizes foram
removidos, 2mm abaixo e 2mm acima da jungdo amelocementaria, utilizando disco diamantado
resfriado a agua em baixa velocidade Cut Master Plus (Cut Master, Londrina, Brasil). A dentina
exposta foi polida em papel abrasivo de carbeto de silicio com granulacdo 600 durante 30
segundos sob irrigacdo com agua para criar uma camada de esfregaco padronizada (smear
layer). O écido utilizado foi o fosforico 37% Condac 37 (FGM, Joinville, Brasil), com
condicionamento em dentina por 15 segundos e lavagem por 30 segundos, mantendo a dentina
hidratada com bolinha de algoddo imida. Cada adesivo foi aplicado ativamente por 20 segundos
em duas camadas. Para os grupos SB-Mag e OB-Mag foi utilizado aproximacao de um imé de
neodimio em forma de cubo (campo interno maximo 1,4 T, campo de superficie 0,54 T;
BX0X0X0-N52, K&J Magnetics, Pipersville, EUA), foi colocado abaixo do dente para
produzir a forca do campo magnético por 30 segundos antes da polimerizacdo. Os adesivos
foram fotopolimerizados por 40 segundos com aparelho LED Valo (1200 mW/cm?, Ultradent,
South Jordan, EUA). Incrementos de resina composta micro-hibrida Opallis (FGM) foram

construidos até uma altura de 5mm e fotopolimerizados individualmente por 20s.
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2.3 Teste de resisténcia de unido a microtragdo (UTBS)

Os espécimes restaurados foram armazenados em agua destilada 24h e mantidos
em uma temperatura de 37°C. Eles foram posteriormente cortados em palitos de resina-dentina
(aproximadamente 1mm? de secgéo transversal). Os palitos foram fixados em jigs com cola de
cianoacrilato (Super Bonder gel, Loctite Henkel Corp, Rocky Hill, EUA) e testados sua
resisténcia de unido com uma célula de carga de 500N e velocidade de Imm/min (AYDIN et
al., 2019). A éarea de cada palito foi avaliada individualmente com paquimetro digital e os
resultados de microtracdo foram transformados em MPa e realizado uma média desses valores
dos palitos de um mesmo dente foi obtida para determinar a resisténcia de unido de cada dente
(unidade estatistica). Metade dos palitos foram avaliados para resultados imediatos (ap6s 24h)

e apos imersdao em 3h de colagenase simulando 1 ano de envelhecimento.

2.4 Nanoinfiltracéo

Dois palitos de resina-dentina de cada subgrupo foram selecionados e preparados
para nanoinfiltracdo conforme descrito previamente (TAY et al., 2002, FEITOSA etal., 2012).
Os espécimes foram imersos em solucao de 50% de nitrato de prata [Ag(NH3)2NOs] amoniacal
em total auséncia de luz por 24h. Posteriormente, foram lavados em éagua destilada para
remocao do excesso de prata e imersos em solucdo reveladora por 8h sob luz fluorescente para
reducdo de graos de ions de prata metalica sob a interface de resina-dentina. Em seguida, 0s
espécimes foram lavados com agua destilada, secos, embutidos em resina epoxica e polidos
utilizando a sequéncia de lixas de papel com granulagdes #600, #1200 e #2000 e também com
pastas diamantadas de 3, 1 e 0,25 um (Buehler). Entre as lixas os espécimes foram limpos em
cuba ultrassdnica por 5 min. Posteriormente foram desidratados em silica gel por 24 h e cobertos
com carbono para avaliacdo em Microscopio Eletrénico de Varredura (Quanta FEG 450, FEI,

Amsterdam, Holanda) no modo de elétrons retro espalhados com aumento padronizado.
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3. RESULTADOS

Os resultados de resisténcia de unido (Figura 1) entre o intervalo de tempo
envelhecido e inicial apresentou queda significante nos grupos controle OB Control e SB
Control, enquanto dos grupos com nanoparticulas magnéticas somente o SB No Magnet
demonstrou reducdo da adesdo (p<0.001). Ambos os adesivos contendo nanoparticulas
magnéticas e com aproximacado em ima apresentaram estabilidade nos resultados comparativos
de inicial e envelhecido (p>0.05). O padrdo de fratura predominante em todos os grupos foi o
adesivo. Os dados tabulados de padrédo de fratura podem ser observados em detalhe na Figura
3. Particularmente nos grupos sem nanoparticulas magnéticas OB Control e SB Control a taxa
de fratura adesiva passou de aproximadamente 60% na adesdo inicial para 90% e 100%

respectivamente apos o envelhecimento simulado.

Em relacdo a nanoinfiltracdo (Figura 3), foi observado aumento de deposicédo de
prata com o envelhecimento simulado nos grupos sem nanoparticulas magnéticas e sem o uso
do im&. Além disso, o grupo SB Control mostrou intensa formacao de gaps na interface dentina-
camada hibrida-camada de adesivo. Os grupos OB Mag (Figs. 3C1 e 3C2) e SB Mag (Figs. 3F1

e 3F2) ndo mostraram notaveis diferenca de nanoinfiltracdo entre imediato e envelhecido.
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4. DISCUSSAO

Baseado nos resultados obtidos, a hipotese de estudo sob investigacdo em relacéo a
incorporacdo de nanoparticulas magnéticas aos adesivos de condicionamento total, associada a
atracdo pelo im& e a sua capacidade de induzir uma penetracdo mais profunda do adesivo é
aceita ja que o tratamento magnético promoveu melhor durabilidade da adesdo e menos

nanoinfiltracdo.

Os adesivos utilizados na odontologia sdo divididos em duas principais categorias
qguanto ao mecanismo de adesdo, convencional; pela remogdo completa da smear layer
proporcionada pelo condicionamento prévio com &cido fosforico 37%. E outro método
chamado autocondicionante, pelo uso de monémero acidico, modificando e incorporando
parcialmente a smear layer. (PERDIGAO et al., 2003). Além desses, existe a classificacdo de
adesivos universais que sdo modificacdes dos adesivos autocondicionantes (MUNOZ et al.
2014) com a possibilidade de uso como autocondicionante ou convencional. Nos adesivos
convencionais hd uma capacidade limitada de infiltracdo adesiva entre as fibrilas expostas pelo
condicionamento, ocorrendo uma discrepancia de profundidade de desmineralizacdo e a que 0s
mondmeros do adesivo conseguem infiltrar. Algo que ndo € tdo comum nos autocondicionantes,
devido ao uso de monémero acidico em sua composicdo (FRASSETTO et al., 2016), que
condiciona e infiltra simultaneamente. Com isso, apesar dos estudos laboratoriais indicarem o
abandono do condicionamento acido em dentina, defendendo que a melhor técnica é o
condicionamento acido seletivo do esmalte e a utilizacdo de adesivos autocondicionantes, essa
ideia é clinicamente refutada diante de estudos recentes que mostram melhor durabilidade
clinica para adesivos universais quando a dentina foi condicionada com &cido fosférico em
relacdo aos mesmos adesivos aplicados em dentina ndo condicionada (MATOS et al., 2020).
Provavelmente, o uso do condicionamento 4cido da dentina e a técnica “total-etch” serd
continuo, indicando que o caminho serd melhorar a infiltracdo desses adesivos entre as fibrilas

de colageno expostas para melhorar mais ainda a durabilidade.

Quanto ao tipo de adesivo selecionado, convencional simplificado, sendo eles
SingleBond 2 e Optibond S, foram escolhidos para o presente estudo uma vez que apresentam,
devido ao seu mecanismo de ades&o, maior degradacéo relacionada a exposicao de fibrilas de
colageno desprotegidas pelos polimeros do adesivo. Esse colageno sofre rapida degradacéo,

resultando em varios problemas clinicos da unido com a dentina (FEITOSA et al., 2019).
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Assim, as areas sem protecdo monomérica ficam sujeitas a acdo de hidrolise e das enzimas
enddgenas metaloproteinases (MMPs), além de outras enzimas colagenoliticas (MAZZONI et
al., 2006, MAZZONI et al., 2015, TEKCE et al., 2016).

Além do fator da degradacdo da unido por agente patdgeno, outra questdo que
justifica a degradacdo da camada hibrida nos grupos controle e a reducdo da resisténcia de uniao
dessas restauracdes € a simplificacdo de passos. Pois, sabe-se que dentro do sistema “etch-and-
rinse”, em termos de longevidade de retengdo, o padrao ouro sio os adesivos de 3 passos (VAN
MEERBEEK et al., 2010). Uma vez que ao unir primer e bond em um tnico frasco, os adesivos
simplificados apresentam capacidade reduzida de infiltracdo, formando uma camada hibrida
mais permeavel e defeituosa (FEITOSA et al 2019). Com isso, nos grupos controle: OB e SB,
notou-se reducdo estatistica e aumento da predominancia de fraturas adesivas, indicando maior
degradacéo da interface. Em termos de nanoinfiltracdo, a maior penetracao do nitrato de prata
indica significativa absor¢cdo de agua o que prejudica a estabilidade de unido da dentina e foi
observada nas interfaces resina-dentina dos espécimes nos grupos controles, com aumento de

fendas.

Nos grupos OB e SB No Magnet, ja era esperado a degradacdo dos mesmos, pois
ainda que contenha a presenga das nanoparticulas magnéticas ndo ha tratamento magnético do
imd externo, dessa forma ndo melhoraria a infiltracdo resinosa. Observou-se queda de
resisténcia de unido nos dois grupos, porem comparando os resultados houve diferenca
estatistica significativa entre inicial e envelhecido no SB No Magnet. Enquanto que o OB No
Magnet se manteve estavel apds o envelhecimento. Diante desse resultado, justifica-se a
diferenca estatistica entre OB e SB No Magnet devido a composicdo de cada adesivo. Em
ambos, houve adicao das nanoparticulas magnéticas, que apresentam um potencial de inibicao
das MMPs, devido a interagdo do Fe?*, assim como Ca e 0 Zn no sitio catalitico dessas enzimas,
inibindo-as por um periodo e diminuindo a degradacdo do coldgeno (SOUZA,; LINE, 2022).
Porém, a discrepancia de resultado entre inicial e envelhecido do grupo SB No Magnet se deve
ao adesivo conter copolimero do acido poliacrilico, particula que promove unido quimica com
metais como célcio e ferro. Contudo, a interacdo idnica desse acido pode ter quelado os o ferro
das nanoparticulas magnéticas, impedindo que a acao inibidora de metaloproteinases ocorra
nesse grupo, gerando maior degradacdo em comparagdo ao grupo OB No Magnet, que ndo
possui copolimero ou &cido poliacrilico na sua composi¢do. Além disso, na composicdo dos

adesivos Optibond, inclusive na verséo S, existe a presenca do monémero acido GDMAP, que
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melhora a infiltracdo devido ao seu perfil acidico, promovendo adesdo adicional quando

comparado ao Single Bond.

Nos grupos com a atracdo magnética externa (OB Mag e SB Mag), notou-se maior
infiltracdo e menor degradacgéo da interface e menos colageno exposto. Esse resultado pode ser
clinicamente viavel utilizando uma espatula, desenvolvida pela patente (BR1020200237527),
que contém ima em sua extremidade. Além disso, nenhum campo magnético é conhecido
dentro da cavidade oral, que possa atrapalhar a aplicacdo do presente tratamento magnético.
Entretanto, em pacientes/dentes com braquetes ortoddnticos metalicos, o ima poderia atrapalhar

o tratamento ortodontico.

Estratégias para melhorar a infiltracdo e polimerizacdo dos adesivos sdo muito
investigadas. Uma das mais difundidas e utilizadas é a aplicacdo vigorosa (com agitacdo) do
adesivo. Pois uma unido resina-dentina estavel pode ser alcangada se o substrato condicionado
for melhor infiltrado pelo adesivo para evitar diferentes graus de impregnacdo incompleta
(BRESCHI et al., 2008, LIU et al.,2011, LOGUERCIO et al., 2011). Com isso, a utilizagdo das
nanoparticulas associada ao ima externo pode ser mais um adjunto para proporcionar uma maior

durabilidade da interface adesiva.

OB Control e R DS, |~

_— Aged

SB Magnet R . "

H Initial

SB No Magnet  pummp s |

SB Control e R P
o] 5 10 15 20 25 30 35 40 45

Microtensile Bond Strength (MPa)

Figura 1. Resultados do teste de resisténcia de unido a microtragdo em Megapascal.
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OB Control Aged
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SB Magnet Aged
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Figura 2. Porcentagens dos tipos de fraturas em cada subgrupo. O tipo mais prevalente de fratura foi adesivo
para todos 0s grupos.
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Figura 3. Micrografias representativas da nanoinfiltracdo mais comum em cada grupo sdo observadas. No adesivo
Optibond controle (Figs. A1 e A2) houve leve aumento de depoésitos de prata na camada hibrida apds o
envelhecimento simulado. Tal fato também ocorreu na comparacdo do OB No Mag imediato (B1) com o
envelhecido (B2). Entretanto, quanto foi realizado o tratamento magnético completo com nanoparticulas
magnéticas no adesivo e o uso do ima, ndo houve diferenca nos depoésitos de prata para o adesivo Optibond (Figs.
C1le C2). No adesivo Single Bond controle (Figs. D1 e D2) houve grande nanoinfiltragdo em ambos intervalos de
tempo, com formagdo de gaps o envelhecimento. O resultado dos grupos SB No Mag (E1 e E2) apresentou
consideravel aumento da deposigdo de nitrato de prata na camada hibrida apds o envelhecimento. Ja no grupo SB
Mag, que contém tratamento magnético completo, muito leve aumento da deposicéo de prata foi detectado apds o
envelhecimento.
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5. CONSIDERACOES FINAIS

A estratégia inovadora utilizando incorporacdo de nanoparticulas magnéticas ao
adesivo de condicionamento e lavagem associada a indugdo por um ima externo, manteve a
durabilidade de adesdo e indicou melhor infiltracdo do adesivo entre a dentina condicionada.

Apresentando melhores resultados em relagéo aos adesivos que néo foram associados ao ima.
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