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RESUMO

Este estudo teve como objetivo analisar in vitro a influéncia de diferentes protocolos de
irrigacdo endodonticos na resisténcia de unido e longevidade adesiva de pinos de fibra de
vidro modelados utilizando um cimento autoadesivo (capitulo tnico). Para isso, canais de
96 raizes bovinas foram preparados com auxilio de broca de largo n°6 e, divididos
aleatoriamente em 8 grupos (n=12) de acordo com os diferentes tratamentos na superficie
da dentina intrarradicular: G1(controle)- soro fisiolégico 0,9% (NaCl); G2- hipoclorito de
soédio 5,25% (NaOCl) + EDTA 17%+NaOCl; G3- NaOCIl + EDTA 17% + NaOCI +
ascorbato de sodio 10% (ASC); G4- gluconato de clorexidina gel 2% (CLX) + NaCl +
EDTA 17%; G5- NaOCl ; G6- EDTA 17%; G7- ASC e G8- CLX. Logo ap0s a irrigacdo e
secagem dos canais, os pinos de fibra de vidro foram modelados com resina composta e
entdo cimentados com o cimento autoadesivo RelyX U100®. Cada grupo foi dividido em
dois subgrupos: 24h de armazenamento em dgua e 1 ano de armazenamento em agua. ApOs
os periodos, 4 sec¢oes de 2mm de espessura foram preparadas para cada espécime a fim de
serem submetidos ao ensaio mecanico de cisalhamento por extrusdao (push out). Os dados
coletados em Newton foram convertidos em Megapascal, e entdo analisados
estatisticamente com Shapiro-Wilk, Anova e Tukey (P=0,05). Posteriormente, 0 modo de
fratura de cada amostra foi analisado por meio de microscopia eletronica de varredura, e
classificado em: (1) adesiva na interface dentina/cimento, (2) adesiva na interface
cimento/resina, (3) adesiva na interface resina/pino ou (4) mistas (envolvendo 2 ou mais
substratos). Os resultados mostraram que apds 24 h, o EDTA sozinho ou associado a CLX
diminuiram significativamente os valores de resisténcia de unido quando comparados ao
grupo controle. O ascorbato de sédio sozinho ou associado ao NaOCl obteve a maior média
de resisténcia de unido quando comparado ao controle (P>0,05). Os demais grupos
obtiveram valores similares ao grupo controle, sem diferenca estatisticamente. Apds 1 ano,
os grupos do NaOCl, associado ou ndo ao EDTA obtiveram significativa reducdo dos
valores (P<0,05). O padrao de fratura foi predominante mista, independente do periodo de

armazenagem ou protocolo de irrigacdo. Foi possivel concluir que o hipoclorito de sédio
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sozinho ou associado ao EDTA prejudica significativamente a resisténcia adesiva a longo-
prazo. O ascorbato de sédio sozinho ou em associagdo foi capaz de melhorar e preservar os

valores de resisténcia de unido apds 1 ano.

Palavras-chave: Cimentos de resina. Irrigantes do canal radicular. Hipoclorito de sddio.

Clorexidina.
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ABSTRACT

The present study aimed to analyze in vitro the influence of different irrigation protocols in
the adhesive strength and longevity of relined fiberglass posts cemented with self-adhesive
resin cement (single chapter). Ninety-six bovine root canals were instrumented with the
aid of #6 largo drills, and were randomly divided into 8 groups (n=12) according to the
different treatments in radicular dentin: G1 (control)-0.9% saline solution (NaCl); G2-
5.25% sodium hypochlorite (NaOCl) + 17% EDTA + NaOCl; G3- NaOCl + 17% EDTA +
NaOCl+ 10% sodium ascorbate (SA); G4- 2% chlorhexidine gluconate gel (CHX) + NaCl
+ 17% EDTA; G5-NaOCl; G6- 17% EDTA; G7- SA and G8-CHX. After irrigation
protocols, the root canals were dried and the fiberglass posts were modeled with resin
composite and cemented with RelyX U100 ® Each group was divided into two subgroups:
24 hours and 12 months of water storage. After storage periods, all roots were sectioned
transversely producing 4 slices of 2-mm-thick in order to be subjected to the push-out test.
The data obtained in Newton were converted in Megapascal, afterwards the results were
analyzed by Shapiro-Wilk, Anova and Tukey's test (P=0.05). Subsequently, the failure
pattern was classified using a scanning electron microscopy as: (1) adhesive between resin
cement/dentin, (2) adhesive between resin cement/resin composite, (3) adhesive between
resin composite/post or (4) mixed (involving 2 or more substrates). The results showed that
after 24 hours, EDTA alone or associated with CHX significantly decreased the bond
strength values when compared to control group. Sodium ascorbate alone or associated
with NaOCl had the highest mean values of bond strength when compared to control group
(P>0.05). The other groups showed values similar to control group but without statistical
difference. After one year, only NaOCl groups, associated or not to EDTA, showed
significant reduction of the bond strength values (P<0.05). Failure pattern was
predominantly mixed, irrespective of storage period and irrigation protocol used. It was
possible to conclude that sodium hypochlorite alone or in association with EDTA
significantly jeopardizes the long-term bond. Sodium ascorbate alone or in association, was

capable of improve and preserve the adhesion values after one year.

Key Words: Resin cements. Root canal irrigants. Sodium hypochlorite. Chlorhexidine.
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INTRODUCAO

A qualidade da restaurag@o corondria tem sido sugerida como o fator que contribui para
a presenca de periodontite apical assim como a qualidade da obturacdo, influenciando, deste
modo, no sucesso do tratamento endoddntico (Bitter & Kielbassa, 2007). No entanto, a
dificuldade em selar um dente imediatamente apds a obturagao do sistema de canais radiculares é
especialmente critica nos casos em que mais da metade da estrutura corondria foi comprometida,
sendo indicada a instalacdo de um retentor intrarradicular (Christensen, 1998).

Para esta finalidade, os pinos refor¢ados por fibras t€m sido frequentemente utilizados
por serem materiais que facilitam e melhoram a estética final de restauracdes “metal-free” (livres
de metal) além de aderir-se quimicamente as resinas de uso odontolégico (Quintas et al., 2000).
Além disso, a incidéncia de fraturas radiculares € menor por terem resiliéncia flexural
semelhante a dentina (Cheung, 2005), com a vantagem de apresentarem padrdes de fraturas mais
favoraveis ao reparo (Akkayan & Gulmez, 2002), alta resisténcia ao impacto e absorcido de
choques (Kececi et al., 2008).

A retencdo dos pinos de fibra de vidro é de vital importancia para o adequado
desempenho biomecanico da restauragdo (Iglesia-Puig & Arellano-Cabornero, 2004), porém, em
canais amplos, onde ndo existe uma adequada adaptacdo do pino, a linha de cimentagdo torna-se
muito espessa, o que pode levar a formagao de bolhas predispondo a falha de unido (Grandini et
al., 2005). O fator de configuragdo cavitaria (fator C) presente no espaco do pino e a alta
contragdo parede a parede quando da adesdo de pinos com fina camada de resina representam um
desafio no alivio do estresse de contracdo gerado ao longo das paredes do canal durante a
polimerizacdo de cimentos resinosos (Davidson et al., 1984; Bouillaguet et al., 2003). Por este
motivo, tem sido proposta a modelagem do pino com resina composta, com o intuito de criar um
retentor individualizado com melhor adaptacdo ao canal radicular e, consequentemente, com
reduzida linha de cimentacao (Grandini et al., 2003; Velmurugan & Parameswaran, 2004).

Apesar de a retengcdo dos pinos de fibra estar mais relacionada a fric¢do do que uma
verdadeira adesdo a dentina intrarradicular (Goracci et al., 2005a), os pinos sdo geralmente
cimentados com cimento resinoso em combinacdo com um sistema adesivo. No entanto, o

desempenho da técnica adesiva no interior dos canais radiculares pode ser comprometida devido



as caracteristicas da dentina radicular (Ferrari et al., 2000a; Tay et al., 2005), ja que a adesdo a
este substrato € mais dificil de ser alcancada (Nakabayashi & Pashley, 2000). Foi relatado que a
resisténcia adesiva na dentina radicular € menor quando comparada a dentina corondria (Bitter &
Kielbassa, 2007), isso porque a dentina radicular € menos permedavel que a coronal pela pouca
quantidade de tdbulos por milimetro quadrado (Fogel et al., 1988). Outros fatores como
visibilidade limitada e caracteristicas anatdmicas também contribuem negativamente (Mjor et al.,
2001). Deste modo, a longevidade adesiva entre dentina radicular, agente de cimentacdo e
superficie do pino deve ser levada em consideracao.

Diversas combinagdes de cimentos resinosos e sistemas adesivos t€ém sido propostas
para cimentar os pinos no interior dos canais. Entre os diversos materiais disponiveis para
cimentacdo, os cimentos resinosos tém ganhado considerdvel popularidade, devido as suas
excelentes propriedades mecanicas, resisténcia adesiva e estética quando comparados a cimentos
convencionais (McCabe & Walls, 1998). Até pouco tempo, a maioria dos agentes cimentantes
requeriam a aplicacdo de um dos sistemas adesivos para modificar dos tecidos dentais antes da
cimentacdo (De Munck et al., 2004; Hikita et al., 2007). No entanto, essa técnica de aplicagdo
em multiplos passos tem sido relatada como sendo complexa e sensivel ja& que depende do
desempenho e sensibilidade técnica dos mesmos, o que inevitavelmente influencia na efetividade
adesiva (Tay & Pashley, 2001; Moszner et al., 2005).

Atualmente ha versdes autoadesivas, como o RelyX U100® (3M, St Paul, MN EUA),
que sdo capazes de aderir ao tecido dental sem a aplicacdo prévia de adesivos dentinarios (Gerth
et al., 2006), ou seja, ndo requer nenhum pré-tratamento da superficie dentaria (Abo-Hamar et
al., 2005). O objetivo deste tipo de cimento € associar as propriedades favordveis dos cimentos
convencionais (fosfato de zinco, iondmero de vidro e policarboxilato) e resinosos (Radovic et al.,
2008b). RelyX U100 é quimicamente idéntico ao RelyX Unicem, onde a tnica diferenca esta no
modo de aplicagdo. Estudos mostram que RelyX U100 possui apenas uma interacao superficial
com a dentina, ndo demonstrando formacdo de uma camada hibrida verdadeira com a dentina e
ainda, penetra por apenas alguns micrometros no interior dos tiibulos dentindrios (Goracci et al.,
2006; Monticelli et al., 2008; Bitter et al., 2009). Seu mecanismo de adesdo baseia-se na

capacidade de os mondmeros multifuncionais de metacrilato derivados do 4cido fosférico



(pH<2) de desmineralizar a dentina radicular, infiltrar no substrato e reagir com a hidroxiapatita
dos tecidos duros (Monticelli et al., 2008; Bitter et al., 2009; Viotti et al., 2009).

Virios estudos jd avaliaram a resisténcia adesiva e as caracteristicas dessa nova classe
de materiais comparando-as aos cimentos resinosos de multiplos passos disponiveis atualmente
(De Munck et al., 2004; Abo-Hamar et al., 2005; Gerth et al., 2006; Yang et al., 2006), no
entanto, resultados conflitantes sdo encontrados. Alguns estudos relataram resultados negativos
(Kececi et al., 2008; Zicari et al., 2008; Viotti et al., 2009) que pode provavelmente estar
relacionado a capacidade limitada desses cimentos de desmineralizar e infiltrar no substrato
dentindrio (De Munck et al., 2004; Goracci et al., 2005b). Além disso, apesar de apresentarem
um baixo pH inicial, a desmineralizacdo da dentina obtida pelo Unicem € apenas superficial e a
sua alta viscosidade pode explicar a razdo pela qual ndo se observa formacdo de uma camada
hibrida verdadeira (De Munck et al., 2004). Ja outros autores encontraram resultados favoraveis
ressaltando que possuem a vantagem de serem tolerdveis a umidade em canais radiculares (Bitter
et al., 2000).

A resisténcia adesiva na interface pino-cimento-raiz € afetada por diversos fatores, entre
os quais se pode citar o grau de hidratagdo da dentina radicular, o tipo de agente condicionante e
cimento utilizado, a desfavordvel configuracdo da cavidade do canal radicular, as diferencas na
densidade e orientagdo dos tubulos dentindrios em diferentes niveis do canal radicular e os
efeitos de solugdes irrigadoras no coldgeno da dentina (Ferrari et al., 2000a; Morris et al., 2001;
Bouillaguet et al., 2003; Van Meerbeek et al., 2003).

Sendo assim, diante do fato de que o sucesso do tratamento endodontico também
depende do uso de solugdes irrigadoras eficientes para remover microrganismos, restos
organicos e debris dentindrios formados durante a instrumentagdo, este procedimento pode
resultar em mudancas no conteido orginico e mineral da estrutura dentindria (Moreira et al.,
2009; Pascon et al., 2009), e assim causar efeitos negativos na resisténcia adesiva de materiais
resinosos a dentina. Uma das substidncias mais comumente recomendadas como solugdo
irrigadora € o hipoclorito de sddio, devido a sua acdo solvente de tecidos vitais e necréticos além
da sua efetividade contra um amplo espectro de bactérias (Jeansonne & White, 1994; Ayhan et
al., 1999). Contudo, devido a sua agdo proteolitica ndo especifica, € capaz de remover material

organico que consequentemente pode afetar as propriedades mecanicas da dentina (Pascon et al.,



2009). Estudos mostram que o NaOCl em diversas concentragdes (2,5%, 5,25% e 6,0%)
influenciou na micro dureza e micro rugosidade (Ari et al., 2004) assim como ocasionaram um
decréscimo significante do médulo de elasticidade e da resisténcia flexural da dentina, fato
suficiente para diminuir a resisténcia de unido (Grigoratos et al., 2001). Além disso, tem
demonstrado inibir a polimerizacdo de materiais a base de resina, afetando assim o grau de
conversdo e resisténcia de unido (Lai et al., 2001). Alguns sistemas adesivos mostraram tanto
aumento (Phrukkanon et al., 2000) quanto diminuicido (Perdigao et al., 2000; Lai et al., 2001;
Yiu et al., 2002; Santos et al., 2006) da resisténcia adesiva apds pré-tratamento com hipoclorito
de sédio.

Ha indmeras hipdteses com o intuito de explicar a influéncia do NaOCI na adesdo.
Dentre elas, a hipotese de que a degradacdo de componentes organicos, principalmente o
coldgeno, impediria a formagdo de uma camada hibrida adequada. (Nikaido et al., 1999). Outro
fator investigado foi a presenca de oxigénio (0?), resultante da dissociacdo do NaOClI, que inibe
a reacdo de polimeriza¢do devido a competicdo dos radicais livres residuais reativos do NaOCl
com os radicais livres vinilicos durante a fotopolimerizacao (Lai et al., 2001; Morris et al., 2001;
Yiu et al., 2002). Além disso, as “bolhas” de O? residual poderiam dificultar a infiltracdo dos
sistemas adesivos nos tibulos dentindrios e na dentina desmineralizada, afetando a formacao da
camada hibrida, “tags” e ramificacdes laterais (Ari et al., 2003).

Acreditando ser a acdo oxidante do NaOCI o fator determinante no fracasso da adesao,
alguns autores (Lai et al., 2001; Morris et al., 2001; Yiu et al., 2002), preconizaram o uso do
acido ascorbico (vitamina C) ou seu sal (ascorbato de sédio), na concentracdo de 10%, com o
intuito de restaurar o potencial redutor da dentina apds tratamento com NaOCI. No entanto, a
aplicagdo clinica segura desses agentes para aumentar a durabilidade da unido adesiva necessita
de maiores investigagdes, pois ndo se sabe o real efeito dessa substincia na resisténcia de unidao
de cimentos autoadesivos.

Além do hipoclorito de sédio, a clorexidina (CLX) é uma substancia introduzida mais
recentemente como substancia quimica auxiliar, a qual tem sido recomendada baseada no seu
amplo espectro de acdo antimicrobiana, efeito residual (substantividade), baixa toxicidade, e
excelentes propriedades mecanicas de limpeza (Ferraz et al., 2001; Gomes et al., 2003; Ercan et

al., 2004; Rosenthal et al., 2004; Dametto et al., 2005). A clorexidina tem demonstrado nao



influenciar significativamente na resisténcia de unido imediata (da Silva et al., 2005; Santos et
al., 2006), e por promover inibi¢do das metaloproteinases e diminuir a atividade colagenolitica,
sua utiliza¢do pode contribuir para a longevidade adesiva (Hebling et al., 2005; Tay et al., 2006;
Carrilho et al., 2007).

Para remocdo efetiva de ambos os componentes organicos e inorganicos da smear layer,
geralmente recomenda-se o uso de solu¢des quelantes seguido do uso de NaOCl (Yamada et al.,
1983). No entanto, tem-se demonstrado que diferentes concentracdes de EDTA sdo capazes de
diminuir a microdureza da dentina radicular e que este efeito pode ser exacerbado quando o
tempo de aplicacdo é aumentado (De-Deus et al., 2006). Portanto, mudancas no contetido
mineral da superficie dentindria podem afetar negativamente a capacidade de selamento e adesdo
de cimentos resinosos e cimentos endodonticos (Panighi & G'Sell, 1992; Perdigao et al., 2001).
O uso da associagdo do hipoclorito de sédio com o EDTA tem sido relacionado com erosdo das
paredes do canal radicular, caracterizado pela dissolu¢do de dentina intertubular e peritubular e
coalescéncia de tibulos dentindrios amplos (Baumgartner & Mader, 1987; Calt & Serper, 2002;
Niu et al., 2002).

Sendo assim, as condigdes da dentina radicular apos terapia endoddntica devem ser
levadas em consideracdo quando se pretende realizar um procedimento adesivo, pois pouco se
sabe sobre a influéncia de solucdes irrigadoras auxiliares sobre a resisténcia adesiva desses
cimentos apdés uso de pinos modelados. Além disso, o estudo de substincias que consigam
reverter a resisténcia de unido perdidas é de extrema importincia para a longevidade das
restauracoes de dentes tratados endodonticamente.

O capitulo dnico que compde esta pesquisa teve como objetivo analisar in vitro a
influéncia de diferentes protocolos de irrigacdo endoddnticos na resisténcia de unido e

longevidade adesiva de pinos de fibra de vidro modelados utilizando um cimento autoadesivo.



CAPITULO UNICO- EFFECT OF ENDODONTIC IRRIGATION PROTOCOLS ON
IMMEDIATE AND LONG-TERM BOND STRENGTH OF ANATOMIC POSTS CEMENTED
WITH A SELF-ADHESIVE RESIN CEMENT

Abstract

Objective: The aim of this study was to analyze the effect of different irrigation protocols on
immediate and long-term bond strength of self-adhesive resin cement in radicular dentin.
Methods: 96 bovine root canals were instrumented with the aid of #6 largo drills and randomly
divided into eight groups (n=12): G1 (control)-0.9% NaCl; G2- 5.25% sodium hypochlorite
(NaOCl) + 17% EDTA + NaOCl; G3- NaOCl + 17% EDTA + NaOCl+ 10% Sodium ascorbate
(SA); G4- 2% chlorhexidine gluconate gel (CHX) + NaCl + 17% EDTA; G5-NaOCl; G6- 17%
EDTA; G7-SA and G8-CHX. Fiber posts relined with resin composite were cemented with
RelyX U100®. Each group was randomly divided into two subgroups: 24 h and 12 months of
water storage. All roots were sectioned transversely producing 4 slices with 2mm thick. The
push-out test was performed and the results were analyzed statistically with Shapiro-Wilk,
Anova and Tukey's test (P=0.05). Subsequently, the fracture pattern was classified using a
scanning electron microscopy. Results: After 24 hours, SA or associated with NaOCI had the
highest values of bond strength when compared to control group (P>0.05), whereas EDTA alone
or associated with CHX significantly decreased the values (P<0.05). Group 2 and 4 showed bond
strengths similar to control group. After 12 months, only NaOCl groups, associated or not to
EDTA, showed significant reduction of the bond strength values (P<0.05). Fracture pattern was
predominantly mixed. Conclusion: NaOCl alone or in association with EDTA significantly
jeopardizes the long-term bond strength whereas SA, alone or associated, was able to improve

and preserve the adhesion values to dentin.

Keywords: Bond strength, sodium ascorbate, fiber post, sodium hypochlorite, chlorhexidine.



Introduction

Fiber posts are frequently used to restore endodontically treated teeth with excessive
loss of coronal structure because of their favorable physical properties and biocompatibility'.
Clinical studies have reported high success rates for teeth restored with prefabricated fiber
posts®, however, debonding at the post-resin and/or resin-dentin interface has been reported as
the primary failure type®. For this reason, in large root canals with thin tapered walls’, the use of
fiber post relined with resin composite have been proposed, creating individualized
intrarradicular posts with better adaptation to root canal walls®.

Adhesive technique performance in root canals is a further challenge, due to the variable
ability of bonding systems to demineralize and infiltrate the dentin walls, the poor control of
moisture, the influence of different density and orientation of dentin tubules along the root canal
and the accessibility during handling of the materials™®. Additionally, studies have reported that
bond strength in root dentin is lower when compared to coronal dentin’, and that retention of
fiber post might be contributed predominantly by friction®.

For bonding procedures of fiber glass posts, a number of luting techniques have been
proposed and the selection of an appropriate one could be challenging. Within the last years,
self-adhesive cements, such as RelyX U100® (3M, St. Paul, MN, EUA) have been proposed with
the aim of simplifying clinically technique-sensitive multistep procedures, not requiring any
dentin pretreatment’. However, they have been associated with questionable bond performance
and the predictability is still questionable, which can be attributed to limited capacity to etch the

. 10,11
dentin structure

and reduced penetration into dentin due to high viscosity and the presence of
load particleslo. Additionally, several factors might influence the retention of fiber posts, in this
sense, some studies have reported negative effects of endodontic irrigants on the bond strength of
resinous materials to dentin'*"*,

Among the auxiliary chemical substances used in root canal treatment, sodium
hypochlorite is the most widely recommended based on their broad antimicrobial spectrum as
well as their unique capacity to dissolve necrotic tissue remnants'~. However, it is known to alter
proteins and collagen fibers'®, thus interfering with the formation of the hybrid layer'’. Studies

have reported that 5.25% NaOCI reduced not only the elastic modulus and flexural strength of



dentin'®, but also the microhardness'”. Although is an effective protein denaturant, NaOCl is also
a potent biologic oxidant. This substance breaks down to sodium chloride and oxygen when
applied to dentin’s surface, consequently the oxygen causes strong inhibition of the interfacial
polymerization of resin bonding materials®. Moreover, the generation of oxygen bubbles at the
resin-dentin interface might also interfere with resin infiltration into the tubules and intertubular
dentin'*%.

The oxidizing effect of NaOCI could be neutralized by the application of biocompatible
reducing agents to dentin. Sodium ascorbate and its sodium salt have previously been

21,22

recommended as an antioxidant agent with the aim of reestablishing the redox potential of

the dentin, that is, they donate their electron and stabilize free radicals® , thus facilitating
complete polymerization of resin based materials'*?".

Ethylenediaminetetraacetic acid (EDTA) is a chelating agent that is often used with
NaOCl to remove both the organic and inorganic components of the smear layer**. Therefore it
will promote changes in mineral content ratio might alter the original proportion of these
components, resulting in reduction of the microhardness®. Moreover, it might adversely affect
the sealing ability and adhesion of resin cements to dentin®®.

Chlorhexidine is another substance that has been recommended as a root canal irrigant
due to properties such as broad-spectrum antimicrobial action, substantivity and low
citotoxity’**. This auxiliary chemical substance is claimed to act as a potent inhibitor of
endogenous collagenolytic/gelatinolytic activity of the matrix metalloproteinases (MMPs),
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preserving the bond strengt . While authors have demonstrated that CHX may improve the

immediate and long-term fiber post bond strength®'**

, others have stated that it might adversely
affect the bonding efficacy of self-adhesive resin cements to dentin™.

Although self-adhesive cements have been shown to be a promising option, little is
known about the effect of endodontic irrigants on long-term bond strength as well as the
efficiency of antioxidants in preserving the bond strength. Therefore, the aim of this study was to
analyze the effect of auxiliary chemical substances on immediate and long-term bond strength of
self-adhesive resin cement in radicular dentin. The null hypotheses tested were: 1) Sodium

ascorbate would not re-establish the bond strength after irrigation with NaOCl. 2) The bond

strengths of fiber posts are not affected by the auxiliary chemical substances.



Materials and Methods
Specimen Preparation

Ninety-six freshly extracted bovine incisors with similar root anatomy were selected
and stored in 0.02% thymol solution for a maximum period of 2 months. Each tooth was
decoronated 4 mm below the cementoenamel junction, perpendicular to the longitudinal axis
using a double sided diamond disc (KG Sorensen, Barueri, SP, Brazil) in order to obtain a
uniform length of 14 mm. The pulp tissue was removed, the root canals were instrumented using
#6 Largo burs (Maillefer, Ballaigues, VD, Switzerland) and the apexes were sealed with a
temporary filling material (Coltosol®, Vigodent, Rio de Janeiro, RJ, Brazil). All roots were
rinsed with 5 mL physiologic saline solution to remove remaining debris and divided into six
groups (n=12) according to irrigation protocols (Table 1). Afterwards, all specimens received a

final flush of SmL NaCl.

Table 1. Irrigation protocols according to experimental groups

Groups Irrigation protocols
1 (negative control) 30mL of physiologic solution for 30 min*
2 30mL of 5.25% NaOCl for 30 min* followed by 1mL of 17% EDTA
for 3min and final irrigation with SmL 5.25% NaOCl
3 30ml of 5.25% NaOCI for 30 min*, ImL of 17% EDTA for 3min

followed by 5.25% NaOCl and final irrigation with 10% sodium
ascorbate for 10 min

4 3mL of 2% chlorhexidine gel intercalating with SmL NaCl totalizing
30 min, followed by 1mL of 17% EDTA for 3 min

5 (control) 30mL 5.25% NaOClI for 30 min*

6 (control) 3mL EDTA 17% for 3 min

7 (control) 1 mL sodium ascorbate 10% 10 min
8 (control) 3 mL chlorhexidine gel 2% 30 min

*Irrigations performed with 5 mL/5min (6x), totalizing 30min and 30mL



Intracanal Restoration with anatomic posts

After root dentin pretreatments, all roots were restored with fiberglass post Reforpost®
#3 (Angelus, Londrina, PR, Brazil) relined with resin composite Filtek 7250° (B0O.5, 3M ESPE,
St. Paul, MN, USA). After lubricating the canal walls with a hydrosoluble gel (Natrosol, Drogal
Pharmacy, Piracicaba, SP, Brazil), the post was etched with 37% phosphoric acid (Condac 37,
FGM, Joinville, SC, Brazil) for 15 seconds in order to clean the post surface, rinsed, air dried to
remove the solvent and a thin layer of the bond (Adper Scotchbond Multi-purpose®, 3M, St.
Paul, MN, USA) was applied. The adhesive was light-cured for 20 seconds, the post was covered
with resin composite and carefully inserted into the root canal. The excess of resin was removed,
light-cured for 20 seconds and the polymerization of the anatomic posts was completed outside
the root canal, activating for 40 seconds/face (buccal, palatal, mesial and distal) at 1000 mW/cm?
(Optilux, 501, Kerr Corp., Orange, CA, EUA). After copious water rinsing to remove the
hydrosoluble gel from the root canal, they were dried with the aid of Capillary Tips® (Ultradent,
South Jordan, UT, USA) and the self-adhesive resin cement RelyX U100® was mixed according to
the manufacture and injected into the root canal with a Centrix syringe (DFL, Rio de Janeiro, RJ,
Brazil). Subsequently, the anatomic posts were placed inside the root canal, kept under finger
pressure for 20 seconds and light-polymerized for 40 seconds/face.

Specimens of each group were randomly divided into two subgroups (n=6) according to

their storage: 24 hours or 12 months of water storage
Push-out Test and Failure Pattern Analysis

Each root was cut horizontally with a slow-speed water-cooled diamond saw (Isomet
2000, Buehler, Lake Buff, IL, USA) at 300 rpm to produce four slices of 2 mm-thick. All first
slices were excluded and the apical side was marked with an indelible marker. Loads were
applied in an apical-to-cervical direction using a Universal Testing Machine (Emic, Sao José dos
Campos, SP, Brazil) at I mm/min until the post was dislodged. To express the bond strength in
Megapascal (MPa), the load at failure recorded in Newton (N) was divided by the area (mmz) of
the post—dentine interface. Therefore, the bonding area was calculated using the formula
n(R+1)[(h*+(R-1)*]"°, where “R” represents the coronal root canal radius, “r” the apical

root canal radius, and “h” the thickness of the slice. These values were measured using the
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software Leica Image Manager IM 50 associated with a stereoscopic magnifying glass under 25x
magnification (Leica MZ7.5, Meyer instruments, Houston, TX, USA), and the thickness of the
slices were measured using a digital caliper (Vonder, Curitiba, PR, Brazil). Thus, all
fractured specimens from each group were prepared to be analyzed under scanning electron
microscopy (JSM—-5600LV, JEOL Ltd., Tokyo, Japan). In order to classify the failure pattern
The failure mode was classified into (1) adhesive between dentin and resin cement; (2) adhesive
between resin cement and resin composite; (3) adhesive between resin composite and post; and
(4) mixed (involving 2 or more substrates). The data were statistically analyzed using Shapiro-

Wilk and Anova followed by Tukey’s test for post-hoc comparisons (P=0.05).
Results
The means push-out bond strength and standard deviations are presented in Table 2.

Table 2. Bond strength mean (MPa) and standard deviations according to dentin treatments

Groups Irrigation protocol Immediate One year in

water

! NaCl 6.24 455
(2.29) (0.98)

2 NaOCI + EDTA+NaOCI 576 2.14F
(1.43) (0.77)

3 NaOCI + EDTA+NaOCI+SA 12.13" 10.71°%
(126) (1.63)

3.57%% 3,687
4 CHX + NaCI+EDTA ) P

5 NaOCl 5174 2.43%F
(2.23) (1.00)

6 EDTA 1.68% 1.69%
0.48) 0.89)

7 SA 9.78"" 6.46™
(2.89) (4.34)

6.21% 5.70°7
8 i, (2.61) (2.27)

Different lowercase letters in columns and uppercase letters in rows indicate a statistically
significant difference at the 5% level.
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The bond strengths were significantly affected by some irrigating protocols. In the
immediate groups, sodium hypochlorite associated or not with EDTA (G2 and GS5) and
chlorhexidine (G8) demonstrated values comparable to control group. Conversely, EDTA alone
(G6) or when associated with chlorhexidine (G4) significantly decreased the bond strength
values (P< 0.05). The use of SA alone or after irrigation with NaOCI significantly improved the
bond strength (G3), showing values even superior to the control group (P>0.05). After 12
months of water storage, a significant decrease in the bond strength values was observed only in
NaOCl groups (G2 and GS5) (P< 0.05). However, SA in any tested groups maintained the bond
strength values even superior to control group. The fracture pattern most frequently observed for
all groups were mixed, predominantly adhesive (resin cement/dentin interface) and cohesive in

resin cement (Table 3 and Figure 1).

Table 3. Failure mode distribution according to irrigation protocol used and storage period

Groups Irrigation Storage Failure modes (%)
protocols period 1 2 3 4

1 NaCl 24h 8.3 _ _ 91.7
12mo 25.0 _ _ 75.0

2 NaOCl + EDTA 24h 16.6 8.3 _ 75.1
12mo 29.2 12.5 _ 58.3

3 NaOCl + 24h 20.8 8.3 8.3 62.6
EDTA+ SA 12mo _ 8.3 _ 91.7

4 CHX + EDTA 24h 58.3 _ 4.2 37.5
12mo 25.0 _ _ 75.0

5 NaOCl 24h 20.8 _ _ 79.2
12mo 16.6 _ _ 83.4

6 EDTA 24h 333 _ _ 66.7
12mo 33.3 _ _ 66.7

7 SA 24h 8.3 _ 8.3 83.4
12mo 29.1 8.3 _ 62.6

8 CHX 24h 20.8 _ _ 79.2
12mo 8.3 8.3 8.3 75.1

Failure modes: 1 (Adhesive: dentin-resin cement), 2 (Adhesive: resin cement-resin composite),
3 (Adhesive: resin composite-post), 4 (mixed).
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Figure 1. Scanning electron microscopy (SEM) photographs of failed specimens. A. Adhesive failure
between resin cement and root dentin (original magnification 25X). B. Higher magnification of A
(500X). C. Adhesive failure between resin cement and resin composite (original magnification 25X).
D. Higher magnification of C (500X). E. Adhesive failure between resin composite and post (original
magnification 35X). F. Higher magnification of E (500X). G. Mixed failure (original magnification
33X). H. Higher magnification of G (500X). d, dentin; c, resin cement; r, composite resin; p, post
space.
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Discussion

Based on the overall results, some irrigatica protocols significantly influenced the
bond strength of the self-adhesive cement and sodium ascorbate was able to improve the bond
strength values. Therefore, the null hypotheses of the present investigation have been partially
rejected.

Little is known about the long-term bonding behavior of adhesively luted fiber post,
especially when self-adhesive resin cement is chosen. Ideally, a post cement system should
provide a tight seal, impermeable to oral bacteria, however, this seal may be compromised by
mechanical damage caused by occlusal forces or by degradation of the cement-dentin interface’.
Several aging techniques have been proposed in dental materials research, varying from long-
term water storage to thermo-cycling and thermo-mechanical 10ading34. For this study, we used
the long-term water storage to analyze the overtime degradation of the bonding interface. The
degradation can be attributed not only to the hydrolytic susceptibility of the resin components3 >
but also to the action of proteolytic enzymes, such as the metalloproteinases and cathepsins
which are reactivated during the bonding procedure to dentin®®. In this context, chlorhexidine has
been used as a non-specific inhibitor of dentine’s intrinsic proteolytic enzymes, in an attempt to
retard the degradation of the bonding interface”’. Therefore, the present study intended to
analyze the effect of chlorhexidine as an endodontic irrigant on the bond strength (G8). The
results showed that CHX alone was able to preserve the bond strength values. Previous studies
demonstrated that CHX did not affect negatively the immediate®' and long-term bond strength of
RelyX Unicem™. In coronal dentine, CHX improves the long-term bond strength, presumably by
inhibiting the dentinal collagenolytic enzymes, matrix metalloproteinases3o. Consequently, since
radicular dentine also contains MMPs™ that can be activated by the initial acidity of the fleshly
mixed self-adhesive cement™ it is possible that MMP inactivation also prevented auto-
degradation and therefore positively affected the long-term bond strength.

Nevertheless, when irrigation with CHX was followed by EDTA (G4), a significant
decrease in immediate bond strength values was observed. EDTA is the most effective chelating
agent used in endodontic therapy. Recently, the negative effect of CHX on self-adhesive resin
cements was related to the loss of Ca®* as well as to the presence of CHX precipitates on the

dentin surfaces, in which chlorine residues could act as a chemical and physical barrier limiting
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the resin-cement s interaction to the dentin surface®. In this sense, Prado et al. 3 demonstrated
that a white milky precipitate is formed when CHX is associated with EDTA, and a salt
precipitation is produced after association of CHX with saline solution. Therefore, it is possible
that this precipitation might also have act as a chemical and physical barrier, hampering the resin
cement interactions to de dentin surface, which might explain the lower values found for this
group.

When this study was designed, it was hypothesized that sodium hypochlorite would
jeopardize the adhesion, as previously reported14’20, due to the oxygen present in NaOCl that
causes superficial oxidation and inhibits the interfacial polymerization of resin-based materials*.
Although the immediate bond strength values remained comparable to control group, this
substance, associated or not with EDTA (G2 and 35, respectively), significantly reduced the long-
term adhesion stability. As the adverse effect of NaOCI are time and concentration dependent“,
conflicting results have been reported'>****. The use of 5,25% NaOCl followed by 17% EDTA
is the most effective irrigation protocol preconized for root canal therapy45 because this
association has the ability to dissolve organic tissues and demineralize the smear layer 4.
However, it has been reported that the use of EDTA for more than 1min in conjunction with
NaOCI might create an eroded dentin surface because of excessive demineralization®*. Such
occurrence in dentin surfaces causes excessive erosion of intertubular and peritubular dentin
which could difficult the creation of firm adhesive interface with a dentin bonding system'”.
Nevertheless, Hayashi et al.'? stated that more uniform and longer tag formations, and more
frequent anastomoses were found in the EDTA/NaOCI group, since the demineralization and the
deproteinization facilitated the penetration of the resin tags into the dentinal tubules. This fact
might have contributed to the higher bond strength values found for immediate group.
Furthermore, Nakabayashi & Saimi*’ stated that when the demineralization depth exceeds the
diffusion and impregnation, a zone of hydroxyapatite-depleted collagen fibers is left exposed,
i.e., not resin-infiltrated and non-hybridized. This zone of exposed collagen may be unstable and
subject to in vitro hydrolysis*® which could compromise the bond strength and additionally, it
might explain the significant decrease in bond strength found after one year in this study.

On the other hand, sodium ascorbate was able to improve and preserve the bond

strength after NaOCI irrigation (G3). This could be explained by the antioxidant ability of
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sodium ascorbate and this substance at 10% for 10 minutes has been preconized to reestablish
the bond strength after contact with oxidative substances such as hydrogen peroxide and sodium
hypochlorite with the objective of reducing the structural components of the dentin'**.
Additionally, a micromorphologic analysis of dentine surface after 10% SA revealed a slightly
rougher surface and more clearly visible collagen fibrils on the intertubular area. Therefore this
surface effect through chemical reaction might have contributed to the increased bond strength
values™. Our results are in agreement with previous studies®'*>*.

Interestingly, SA alone (G7) not only exhibited higher bond strength values in
immediate period when compared to control group, but also was able to preserve those values
after one year. A previous study found a significant improvement in the bond strength of resin
composite to deep dentin bonded with a self-etch adhesive when the dentin surface was
pretreated with both 10% sodium ascorbate and 6.5% proanthocyanidin49. Mechanical properties
of collagen and its resistance to enzymatic degradation can be improved by an increase in the
formation of intra and inter-molecular and inter-microfibrillar cross-links*’. This can be achieved
by the use of various collagen cross-linkers, such as sodium ascorbate, on the dentin substrate
prior to the bonding procedureso. Besides its antioxidant activity, sodium ascorbate is also an
important component in the synthesis of hydroxyproline (stabilizes the collagen triple helix) and
hydroxylysine (necessary for the formation of intermolecular cross-links in collagen)’'.
Therefore, ours results can be attributed to improved dentin collagen stability obtained from an
increase in the number of collagen cross-links achieved by this substance. Moreover, since one
of the factors related to bonding failures in the root canal system is the dentin collagen integrity,
becomes relevant to mention that Moreira et al.’> demonstrated under polarized light microscopy
findings that after irrigation with 5.25% NaOCIl and 17% EDTA, areas with disorganized pattern
near the root canal were found, with loss of dentin structure in organic matrix. However, when
SA was used after the irrigation with NaOCl and EDTA, the organic matrix showed slightly less
organized pattern; and when SA was used alone, the organic matrix showed uniformness of

fibrilar network. Although SA at 10% and for 10 minutes demonstrated beneficial effects in the

present study, it would be clinically interesting to reduce the duration of the antioxidant use.
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EDTA alone (G6) significantly reduced the bond strength at any period, and our

. . 12,44
results corresponded with previous studies ~

. EDTA is the most effective chelating agent used
in endodontic therapy. A SEM study revealed collagen-rich and demineralized surfaces after
irrigation with EDTA, which may difficult to construct a firm adhesive interface between resin
cement and the demineralized radicular dentin'?. Additionally, as EDTA also creates a thinner
decalcified layer in the dentin subsurface, causing exposure of the collagen fibrils on the dentin
surface, the self-adhesive resin cement used in this study, may have exhibited limited infiltration
into the exposed collagen layer due to their heavy filler load and high Viscosity53. Because of the
detrimental effect caused by EDTA, we suggest to use this substance for less than 3 minutes,
since when used for 1 minute the smear layer can be effectively removed as well™.

RelyX U100® demonstrated a good behavior after long-term water storage in control
group. The retention of fiber posts to root canal dentin may largely depend on frictional sliding
resistance to dislodgement, rather than to the relatively low micromechanical and chemical
adhesion achieved by resin-based dentin bonding agents®. In this sense, the use of fiber post
relined with resin composite might have contributed to the good behavior of this cement, since it
promoted better adaptation to the root canal walls, minimizing the cement space % In addition,
RelyX U100 has a very low pH at the beginning of the reaction, allowing hydrophilic properties
of the material to provide a good adaptation to the root canal walls. Subsequently, pH increases
and the neutralization reaction allows the material to acquire hydrophobic properties and an
alkaline character, resulting in low coefficients of expansion and solubility, which are essential
for good long-term behavior''. The large variety of products on the market for luting fiber posts,
along with the intrinsic difficulties of bonding inside the root canal, complicate the selection of a
luting strategy, therefore more studies are necessary to analyze the factors that might interfere
with long-term bond strength of resin cements to root dentin.

According to SEM findings, mixed-type failures were the most prevalent for all
groups (Table 3), which is an indication of homogeneous distribution of stress. Among the
failure types, the adhesive failure between luting cement and dentin and cohesive failure of
luting cement were the most frequent. The high incidence of adhesive failure at the interface is in

55,56

accordance with previous investigation and could be explained by the difficulty of moisture

control inside the root canal dentin and the high C-factor of the cavity’’. The cohesive cement

17



failure observed in the present study could be related to a possible insufficient degree of
conversion of this luting agent. Because the weak link was mostly found between dentin and
luting cement, it is necessary to search for substances that can increase the bond strength.
Although no hybrid layer formation was detected, short resin tags were frequently observed in all
groups, regardless of irrigation protocol used. Possibly, the use of fiber post relined with resin
composite as well as the pressure applied during cementation might have contributed to the
higher penetration of RelyX U100 into the dentinal tubules.

The clinician should be aware of the possible negative effects related to the use of
NaOCl before adhesive techniques. The use of sodium ascorbate could be a good alternative
when opting for self-adhesive resin cement after the use of NaOCI as an auxiliary chemical

substance.
Conclusion

Sodium hypochlorite alone or in association with EDTA significantly jeopardizes
the long-term bond strength whereas sodium ascorbate, alone or associated, was able to improve

and preserve the adhesion values to dentin.
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CONSIDERACOES GERAIS

Sabe-se que o sucesso do tratamento endodontico depende de uma efetiva limpeza e
modelagem do sistema de canais radiculares assim como um adequado selamento corondrio.
Porém, varios estudos tém demonstrado que a microinfiltragdo corondria € um fator que
contribui negativamente para o sucesso do tratamento endodontico (Ray & Trope, 1995;
Hommez et al., 2002).

Portanto, para selar um dente tratado endodonticamente os materiais adesivos sdo
considerados como material de escolha para restauracdo imediata e definitiva, pois quando
utilizados dentro do protocolo correto, apresentam excelentes propriedades mecénicas e de
selamento (Martelli, 2000; Ceballos et al., 2007). Devido a perda excessiva de estrutura
dentindria, os pinos reforcados por fibras tém sido tem sido frequentemente indicados com a
finalidade de reter a restauracdo final (Cecchin et al., 2010). Apesar de apresentarem
propriedades fisicas favoraveis e reduzirem o risco de fraturas radiculares (Ferrari et al., 2000b),
clinicamente, o tipo de falha mais observado é a perda da retencao (Bitter & Kielbassa, 2007). O
ideal seria que o conjunto pino-cimento proporcionasse um selamento hermético, impermedvel
as bactérias orais. No entanto, sabe-se que este selamento pode ser comprometido por danos
mecanicos causados por forcas oclusais ou degradacdo da interface cimento-dentina (Bitter &
Kielbassa, 2007). Por este motivo, torna-se importante analisar os fatores que podem interferir
no sucesso a longo-prazo, fato este que motivou a realizacao do presente estudo.

Para proporcionar o envelhecimento da amostra de materiais odontoldgicos, vérias
técnicas foram propostas, como armazenamento em 4gua a longo-prazo, termociclagem e
carregamento termo-mecanico (De Munck et al., 2005). Assim, para este estudo optamos pelo
armazenamento em agua para analisar a degradagdo da interface adesiva a longo-prazo.

Diante do exposto, este trabalho se propds analisar o efeito de protocolos de irrigacao,
comumente utilizadas durante o preparo quimico-mecanico, sobre a resisténcia de unido de pinos
anatdomicos cimentados com um cimento autoadesivo. Além disso, objetivou-se analisar a
efetividade do ascorbato de sédio, como agente anti-oxidante, no restabelecimento da resisténcia

de unido perdidos com o uso do hipoclorito de sédio. Foram levantadas as hip6teses nulas de que
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os diferentes protocolos de irrigacdo nao influenciariam na resisténcia de unido e que o ascorbato
de sddio ndo teria um efeito positivo apds uso do hipoclorito de sédio.

A avaliacdo da resisténcia de unido do cimento autoadesivo RelyXU100 a dentina
radicular foi feita por meio do ensaio de cisalhamento por extrusao (push out). A resisténcia
adesiva entre pino e dente pode ser medida por vérios testes, dentre eles estdo os ensaios de
microtragdo, microcisalhamento e cisalhamento por extrusdo. Além de ter sido amplamente
usado (Ishizuka et al., 2001; Boschian Pest et al., 2002; Bitter et al., 2006; Sadek et al., 20006;
Zicari et al., 2008), possui a vantagem de ocasionar menos falhas prematuras e menores desvios
padrao (Goracci et al.,, 2004). Adicionalmente, possui a vantagem de gerar a tensdo de
cisalhamento tanto na interface dentina/cimento como em cimento/pino (Van Meerbeek et al.,
2003), o qual € comparavel as tensdoes geradas clinicamente. Para este estudo, o teste foi
realizado em espécimes com 2mm de espessura, pois espécimes com maior espessura geram
menor porcentagem de falhas coesivas na dentina e suas dimensdes como raio e altura, sao mais
faceis de serem mensurados (Bergoli et al., 2012).

Devido a dificuldade de obten¢do de dentes humanos em grande quantidade e com
similaridade de forma, vérios estudos t€ém utilizado dentes bovinos para testes de adesdo. Por
este motivo, o dente bovino foi escolhido para esta pesquisa devido a sua maior disponibilidade e
pela possibilidade de poder padronizar a idade do dente (Menezes et al., 2008; Soares et al.,
2010). Estudos tém demonstrado que dentes humanos e bovinos possuem propriedades
semelhantes (Dong et al., 2003; Soares et al., 2010) assim como mostra apresentar caracteristicas
morfoldgicas como nimero de tubulos dentindrios e matriz organica semelhantes as encontradas
na dentina humana (Schilke et al., 1999). Além disso, um aspecto relevante é a existéncia de
similaridade morfoldgica e histoldgica entre os dentes bovinos e humanos o que permite a
obtencdo de resultados confidveis e proximos da realidade (Nakamichi et al., 1983; Schilke et al.,
1999). E importante mencionar que Kato e al. (2011) detectaram que o dente bovino possui
atividade de metaloproteinase semelhante ao dente humano, mostrando ser um substrato
confidvel para estudos que envolvem a atividade destas enzimas.

O uso de pinos pré-fabricados em canais amplos resulta em uma camada
excessivamente espessa de cimento, podendo deste modo, estar mais susceptivel a perda da

retencdo devido a menor resisténcia ao carregamento oclusal (Aksornmuang et al., 2004). Por
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este motivo, optamos pela utilizacio da técnica do reembasamento do pino com resina composta
com intuito de criar um retentor individualizado (Grandini et al., 2003), assim resultaria em uma
melhor adaptacdo ao canal radicular e, consequentemente, com reduzida linha de cimentacao,
menor formacdo de bolhas (Grandini et al., 2003; Velmurugan & Parameswaran, 2004) e melhor
embricamento mecanico (Goracci et al., 2005b; Pirani et al., 2005).

Pouco se sabe sobre o comportamento adesivo a longo-prazo de pinos de fibra de
vidro, principalmente quando um cimento autoadesivo € escolhido, ja que resultados conflitantes
sdo encontrados no que diz respeito ao seu comportamento adesivo (Goracci et al., 2005b; Bitter
et al., 2006; Radovic et al., 2008a; Zicari et al., 2008; Bitter et al., 2009; Macedo et al., 2010;
Aktemur Turker et al., 2013). Apesar de apresentar apenas uma interagdo superficial com a
dentina, com pouca formacao de camada hibrida ou fags resinosos (Yang et al., 2006; Monticelli
et al., 2008; Mazzitelli et al., 2010), o cimento autoadesivo utilizado neste trabalho, RelyX U100,
mostrou um bom comportamento adesivo apds 12 meses de armazenamento em &agua, nao
havendo diminui¢do estatisticamente significante na resisténcia de unido a dentina radicular.
Outros trabalhos também relataram bons resultados (Macedo et al., 2010; Aktemur Turker et al.,
2013; Renovato et al., 2013), o que pode ser atribuido ao fato de que a resisténcia ao
deslocamento dos pinos de fibra de vidro depende mais da retencao friccional do que da relativa
adesdo quimica e micromecanica alcangada por este agente cimentante (Bouillaguet et al., 2003;
Goracci et al., 2005a). Portanto, o uso de pinos reembasados com resina composta pode ter
contribuido para os bons resultados atingidos por este cimento, jJ& que a menor espessura de
cimentacao pode ter promovido melhor adaptagdo as paredes do canal radicular, minimizando a
linha de cimenta¢do (Grandini et al., 2003). Adicionalmente, de acordo com Radovic et al.
(2008b), este cimento possui um pH muito baixo no comec¢o da reacdo, permitindo que as
propriedades hidrofilicas do material forneca uma boa adaptacio as paredes do canal radicular.
ApOs esta reacdo inicial, o pH aumenta e a reacdo de neutralizacdo permite que o material
adquira propriedades hidrofilicas e cardter alcalino, resultando em baixos coeficientes de
expansao e solubilidade, os quais sdo essenciais para um bom comportamento a longo prazo.
Apesar de ter apresentado bons resultados, mais estudos sdo necessdrios para analisar seu

comportamento adesivo a longo prazo.
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Baseado na metodologia proposta, os resultados do presente estudo mostraram que
determinados protocolos de irriga¢do influenciam significativamente nos valores de resisténcia
de unido do cimento autoadesivo a dentina. Portanto, as hipdteses nulas foram parcialmente
rejeitadas.

Nos grupos imediatos (ap6s 24h), o hipoclorito de sédio associado ou ndo ao EDTA
(G2 e G5, respectivamente), e a clorexidina (G8) ndo afetaram a resisténcia de unido,
apresentando valores semelhantes ao grupo controle. Os grupos que continham o ascorbato de
sodio (G3 e G7) obtiveram valores estatisticamente superiores ao grupo controle enquanto que a
irrigacdo com EDTA, associada ou ndo a clorexidina, diminuiu significativamente os valores.

Apo6s 1 ano de armazenamento em dgua, foi possivel observar que apenas os grupos
que foram irrigados com hipoclorito de soédio (G2 e GS5) apresentam reducdo significativa dos
valores, mostrando um comprometimento da durabilidade adesiva. No entanto, os demais grupos
foram capazes de preservar os valores obtidos.

Quando este estudo foi projetado, a hipétese inicial era a de que o hipoclorito de
sodio iria prejudicar significativamente os valores de resisténcia de unido, ji que devido a
presenca de oxigénio na substancia causaria uma oxidacao superficial e inibiria a polimerizacao
da interface adesiva de materiais resinosos (Lai et al., 2001). No entanto, os valores destes
grupos mantiveram-se comparaveis ao grupo controle, e apenas houve reducao significativa apos
1 ano de avaliacdo. Como os efeitos adversos do NaOCl dependem da concentracdo e tempo de
aplicacdo, os resultados encontrados na literatura sdo controversos mostrando tanto aumento
como diminui¢do dos valores (Hayashi et al., 2005; Santos et al., 2006; Bitter et al., 2013; Faria-
e-Silva et al., 2013). A irrigacdo com NaOCI a 5,25% associado ao EDTA a 17% ¢é considerado
o protocolo de irrigacdo mais efetivo para ser utilizado durante o preparo quimico-mecanico
(Goldman et al., 1982; Yamada et al., 1983) pois esta associacdo tem a capacidade de dissolver
os tecidos organicos e desmineralizar a smear layer (Yamada et al., 1983; Baumgartner et al.,
1984). Hayashi et al. (2005) demonstraram que no grupo do EDTA/NaOCI houve formacao de
tags mais uniformes e longos, além de serem observados mais anastomoses, ja que a
desmineralizacdo e desproteinizacdo facilitaram a penetracdo dos tags no interior dos tibulos
dentindrios. Este fato pode explicar os valores encontrados no periodo imediato destes grupos.

Entretanto, o uso do EDTA por mais de 1 min em associacdo com NaOClI, resulta na criagdo de
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erosdo na superficie dentindria por causa da desmineralizacdo excessiva causado pelo EDTA
(Calt & Serper, 2002). Como consequéncia, hd uma excessiva erosdo da dentina intertubular e
peritubular, o que poderia dificultar a criagdo de uma interface adesiva consistente com o sistema
adesivo (Hayashi et al., 2005). Somado a isso, Nakabayashi e Sami (1996) relataram que quando
a profundidade de desmineralizacdo excede a difusdo e impregnacdo, uma zona de fibras
coldgenas pobres em hidroxiapatita é deixada exposta, ou seja, forma-se uma zona nao infiltrada
por resina e ndo hibridizada. E esta zona de coldgeno exposto pode ser instdvel e, portanto estar
mais susceptivel a hidrolise in vitro (Takarada, 1990; Burrow et al., 1993), podendo
comprometer a resisténcia de unido e a ainda, pode explicar os baixos valores encontrados apds 1
ano.

Por outro lado, o uso do ascorbato de sddio foi benéfico, mostrou ser capaz de ndo sé
melhorar, mas também preservar os valores ap0s irrigacdo com NaOCl (G3), o que pode estar
relacionado a sua capacidade antioxidante, ou seja, € capaz de neutralizar os residuos do NaOCl
por meio de uma reagdo de oxirreducdo (Morris et al., 2001). O ascorbato de sédio a 10%, por 10
min tem sido recomendado para restabelecer a resisténcia de unido apds contato com substancias
oxidativas, tais como perdxido de hidrogénio e hipoclorito e s6dio, com o objetivo de reduzir os
componentes estruturais da dentina (Lai et al., 2001; Morris et al., 2001). Nossos resultados
corroboram com estudos prévios (Lai et al., 2001; Vongphan et al., 2005; da Cunha et al., 2010).

Foi interessante observar que o ascorbato de sédio, quando utilizado sozinho (G7),
ndo sé obteve altos valores de resisténcia de unido apds 24h quando comparado ao grupo
controle, mas também foi capaz de preservar os valores apos 1 ano. Um estudo recente encontrou
melhoras na resisténcia de unido de resina composta a dentina profunda utilizando um adesivo
auto-condicionante, quando a superficie dentindria foi tratada com ambas as substancias,
ascorbato de sédio a 10% e proantrocinidina a 6,5% (Srinivasulu et al., 2013). As propriedades
mecanicas do coldgeno e sua resisténcia a degradacido enzimdtica podem ser aprimoradas pelo
aumento da formagdo de ligacdes cruzadas intra e inter-moleculares e inter-microfibrilares
(Srinivasulu et al., 2013). Isto pode ser alcangado por meio da utilizacdo de vérios agentes de
ligacdo cruzada, como o ascorbato de sddio, na superficie dentindria antes do procedimento
adesivo (Han et al., 2003; Bedran-Russo et al., 2007). Deste modo, nossos bons resultados

podem ser atribuidos ao aumento da estabilidade do coldgeno da dentina ocasionada pelo
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aumento do ndmero de ligagdes cruzadas de coldgeno proporcionado por esta substancia. Como
a integridade do coldgeno da dentina € um dos fatores relacionados a falha adesiva no interior do
canal radicular, € importante mencionar que um estudo recente (Moreira et al., 2011)
demonstrou, utilizando microscopia de luz polarizada, que apds irrigagdo com NaOCl a 5,25% e
EDTA 17%, foi observado perda de estrutura na matriz organica. Porém quando o ascorbato de
sodio foi utilizado apds esta irrigagdo, a matriz organica mostrou um padrdo um pouco menos
organizado, enquanto que o uso do ascorbato de sédio sozinho, a matriz organica mostrou uma
uniformidade da rede de fibras.

Os menores valores de resisténcia de unido no presente estudo foram no grupo em
que a irrigacdo foi feita apenas com EDTA (G6), o que também estd de acordo com estudos
prévios (Hayashi et al., 2005; Faria-e-Silva et al., 2013). Um estudo utilizando microscopia
eletronica de varredura revelou superficies desmineralizadas e ricas em coldgeno apds irrigacao
com EDTA, o que pode dificultar a construgdo de uma interface adesiva consistente entre
cimento resinoso e a dentina radicular desmineralizada (Hayashi et al., 2005). Adicionalmente,
como o EDTA também cria uma fina camada descalcificada na sub-superficie dentindria,
causando exposi¢ao das fibrilas coldgenas na superficie dentindria, o cimento auto-adesivo usado
neste estudo, pode ter apresentado limitada infiltracdo por entre a camada de coldgeno exposta
devido ao seu alto peso molecular e alta viscosidade (Mazzitelli et al., 2010).

Quanto a clorexidina, nossos resultados mostraram que esta substancia foi capaz de
preservar os valores de resisténcia de unido em quaisquer dos periodos analisados (GS8). A
clorexidina tem sido usada como um inibidor nao especifico das enzimas proteoliticas intrinsecas
da dentina, com o propdsito de retardar a degradacdo da interface adesiva (Carrilho et al., 2010;
Lindblad et al., 2012). J4 foi demonstrado que em dentina corondria, a clorexidina melhora a
durabilidade adesiva, provavelmente por inibir as enzimas colagenoliticas da dentina, as
metaloproteinases (Pashley et al., 2004; Hebling et al., 2005). Como a dentina radicular também
possui MMPs (Santos et al., 2009), as quais podem ser ativadas pela acidez inicial do cimento
auto-adesivo recém espatulado (Hiraishi et al., 2009), € possivel que a inativagao das MMPs pela
clorexidina tenha também prevenido a auto degradacdo e assim, afetou positivamente a

longevidade adesiva. Outros autores também demonstraram que a clorexidina ndo afeta
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negativamente tanto nos grupos imediatos (Lindblad et al., 2010) como a longo- prazo do RelyX
Unicem (Lindblad et al., 2012) ou RelyX ARC (Leitune et al., 2010; Cecchin et al., 2011).

No entanto, foi observado um decréscimo significante nos valores quando o EDTA
era usado apds a clorexidina (G4). Recentemente o efeito negativo da clorexidina na adesdo de
um cimento auto-adesivo foi atribuido tanto a perda de Ca®* como também da presenca de
precipitados da CLX na superficie dentindria, onde os residuos do cloro poderia agir como uma
barreira quimica e fisica limitando a interacdo do cimento com a superficie dentinaria (Di
Hipolito et al., 2012). Prado et al. (2013) mostraram que hd formacgdo de precipitado branco
leitoso quando da associacdo entre CHL e EDTA, e formacgao de precipitacdo de um sal quando
da associacdo entre CHL e soro fisiol6gico. Portanto, é possivel que essa formacdo de
precipitado também tenha funcionado como uma barreira quimica e fisica impedindo, deste
modo, a interacdo do cimento com a superficie dentindria, o que pode justificar os resultados
obtidos.

ApOs a andlise de todas as fotomicrografias dos espécimes submetidos ao ensaio de
push out, o tipo de falha mais observado para todos os grupos, independente do periodo de
armazenagem em 4gua, foi do tipo mista. Isto mostra que houve uma distribuicao homogénea do
estresse gerado durante o teste. Considerando os espécimes que tiveram falha mista, os tipos
mais frequentemente observados foram do tipo adesiva entre cimento resinoso e dentina, e falha
coesiva em cimento resinoso. Essa alta incidéncia de falha adesiva na interface cimento/dentina
esta de acordo com estudos prévios (Zicari et al., 2008; Bitter et al., 2009), e pode ser justificada
pela dificuldade no controle da umidade dentro do canal radicular e pelo alto fator de
configuragdo cavitdria (fator C) (Mjor et al., 2001; Tay et al., 2005). J4 as falhas coesivas em
cimento resinoso podem ser atribuidas a possivel deficiéncia no grau de conversdo deste
cimento. E importante ressaltar que como o ponto fraco foi observado principalmente na
interface cimento/dentina, torna-se imprescindivel buscar substincias capazes de melhorar a
adesdo. Apesar de estudos relatarem que RelyXU100 possui limitada infiltracdo nos tibulos
dentindrios, a presenca de tags resinosos foram frequentemente encontrados em todos os grupos,
porém, nao foi encontrada a formacdo de uma camada hibrida verdadeira. Possivelmente, tanto o
uso de pinos reembasados como a pressdo aplicada durante o procedimento de cimentacio

podem ter contribuido para a maior penetragao do cimento no interior dos tibulos dentindrios.
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Diante do exposto, fica clara a importancia de analisar os fatores que podem
interferir na durabilidade adesiva de pinos de fibra de vidro, ainda mais quando um cimento
autoadesivo é escolhido. Além disso, existem as dificuldades inerentes aos procedimentos
adesivos no interior do canal radicular, o que dificulta a selecdo de uma adequada estratégia

adesiva.
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CONCLUSAO

Os resultados mostraram que determinados protocolos de irrigagdo interferem
significativamente na resisténcia de unido do cimento auto-adesivo RelyXU100. Baseado nos

resultados obtidos, foi possivel concluir que:

- O hipoclorito de sédio associado ou ndo ao EDTA, reduziu significativamente os
valores apds 1 ano.

- A clorexidina foi capaz de preservar os valores de resisténcia de unido.

- O ascorbato de sddio, sozinho ou em associagdo, foi capaz de melhorar e preservar
os valores de resisténcia de uniao.

-  EDTA quando utilizado sozinho ou em associacdo com a clorexidina, obteve os

menores valores de resisténcia de unido.
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APENDICE 1- DETALHAMENTO DA METODOLOGIA

Selecio dos dentes

ApOs a extracdo dos elementos dentarios em frigorificos, 0s mesmos passaram por uma
selecdo prévia onde foram inclusos apenas os que possuiam raizes retas, com anatomia radicular
semelhante. Os dentes entdo foram armazenados em solucao de timol 0,5% por no maximo 2
meses. Entdo, os dentes selecionados foram limpos com auxilio de curetas periodontais (Duflex,
SSWhite, Rio de Janeiro, RJ, Brasil) para remoc¢do de quaisquer tecidos 6sseo ou periodontal
remanescentes.

Preparo dos dentes

Todas as etapas operatorias da metodologia foram realizadas por um unico operador
previamente treinado, como descrito a seguir (Figura 1).

A porcido corondria e ter¢o apical foram seccionados utilizando um disco diamantado de
dupla face (KG Sorensen, Barueri, SP, Brasil), sendo que o primeiro foi realizado 4 mm abaixo
da jun¢do amelo-cementdria para que seja possivel padronizar o comprimento da amostra em 12
mm. O tecido pulpar remanescente foi removido com lima Hedstroem n°50 (Dentsply Maillefer,
Ballaiges, Suica) sob abundante irrigacdo com soro fisiolégico. Apds foi realizado o preparo
quimico-mecanico dos canais com auxilio de brocas de Largo n°6 para padronizagdo do desgaste
interno. Apds o completo preparo dos canais radiculares, o lado apical foi selado com cimento
provisério Coltosol® (Vigodent, Rio de Janeiro, Brasil). O espaco protético para o retentor intra-
radicular foi de 14 mm. Os dentes foram imersos em dgua corrente para que ocorresse a presa do
material restaurador provisorio. Posteriormente os dentes foram apreendidos no dispositivo de
suporte e com intuito de simular gengiva artificial, foi colocado material de moldagem a base de
silicone de condensagao Express® (3M, ESPE, St Paul, MN, EUA).

Grupos experimentais

Foram realizados os diferentes tratamentos na dentina radicular, durante a
instrumentacdo do conduto radicular, de acordo com os grupos de estudo abaixo (Tabela 1).
Apos os protocolos de irrigacdo, todas as amostras receberam uma ultima irrigacdo com Sml de

soro fisiolégico.
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Figura 1. Preparo das amostras. A. Incisivo bovino. B. Seccionamento da raiz. C. Amostra com 14mm.
D. Remocio do tecido pulpar. E. Instrumentacio do canal. F. Selamento apical. G. Gengiva artificial.

Tabela 1. Grupos de estudo

Grupos Protocolos de irrigacao

1 30 mL de solucdo de cloreto de s6dio 30 min

2 30 mL de hipoclorito de s6dio 5,25% 30 min + irrigacdo final com 1 mL de
EDTA 17% 3 min + 5 mL hipoclorito de sédio 5,25%

3 30 mL de hipoclorito de s6dio 5,25% 30 min + 1 mL de EDTA 17% 3 min +
5 mL hipoclorito de s6édio 5,25% + 1 mL de ascorbato de sédio 10% durante
10 minutos

4 3 mL de gel de gluconato de clorexidina 2% 30 min + 30 mL de cloreto de
s0dio 0,9% + irrigacdo final com 1 mL de EDTA 17% 3 min

5 30 mL de hipoclorito de sédio 5,25% por 30 min

6 3 mL de EDTA 17% por 3 min

7 1 mL de ascorbato de s6dio 10% por 10 min

8 3 mL de gluconato de clorexidina gel 2% 30 min
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Confeccao e cimentacdo do retentor intrarradicular

Apds a aplicacdo dos diferentes protocolos de irrigacdo, todos os grupos receberdo o
mesmo tratamento. Os retentores intra-radiculares serdo confeccionados utilizando-se a técnica
do pino de fibra de vidro modelado com resina composta (Velmurugan & Parameswaran, 2004;
Grandini et al., 2005) (Figura 2). Esta consiste em uma sequéncia que envolve: a lubrificacdo do
canal com gel hidrossolivel (Natrosol, Drogal, Piracicaba, SP, Brasil), condicionamento acido
do pino de fibra durante 20seg, lavagem por 20 seg e secagem com jatos de ar, seguido pela
aplicagdo do bond do sistema adesivo Scotchbond Multi Purpose® (3M, St. Paul, MN, EUA) e
fotoativagdo durante 20 segundos. Em seguida, aplica-se a resina composta (Z250%, 3M, St.
Paul, MN, EUA) na superficie do pino envolvendo-o, e assim deve-se introduzir e recolocar o
conjunto no interior do canal radicular, de modo que a fotoativacdo do conjunto inicia-se dentro
do canal e completa-se fora dele. O conjunto é fotoativado em posicdo durante 20 segundos e
apos, ja fora do canal polimeriza-se durante 20 seg/face (V, L, M, D). Com auxilio de um lapis
cOpia, realiza-se uma marcacao na face vestibular do pino para permitir sua posterior cimentagao
em posicdo adequada. Logo apds a modelagem dos pinos, o conduto e o pino era irrigado
abundantemente com soro fisiologico para remoc¢ao do isolante (Natrosol). Em seguida, com
intuito de remover os remanescentes do gel hidrossoluvel, era feita a aplicagdo do acido fosférico
37% (Condac 37°, FGM, Joinville, SC, Brasil) na superficie do pino modelado e lavagem

durante 20 seg.

Figura 2. A. Condicionamento acido. B. Lavagem. C. Aplica¢do do bond do sistema adesivo
Scotchbond Multi Purpose D. Fotoativacdo. E. Aplicacdo da resina composta. F. Modelagem do
canal radicular. G. Fotoativagao.
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Para cimentacdo dos pinos reembasados (Figura 3), os canais eram secos com auxilio de
pontas de aspiracdo endododnticas Capillary Tips® (Ultradent, South Jordan, USA), o cimento
resinoso autoadesivo RelyX U100°© (3M®, St. Paul, MN, EUA) foi manipulado de acordo com as
recomendacdes do fabricante e entdo aplicado no interior do canal radicular com auxilio de
seringas do sistema Centrix® e pontas Accudose (DFL, Rio de Janeiro, RJ, Brasil) e também
sobre a superficie do pino. Em seguida o pino era inserido no interior do canal radicular,
mantendo-se pressao manual durante 20 segundos antes da realizacio da fotoativacdo. O excesso
de cimento foi removido e procedeu-se a fotoativacao durante 40seg/face (V,L,M,D).

As amostras foram divididas em 8 grupos com 12 espécimes cada, sendo que cada
grupo foi dividido em 2 subgrupos (n=6), de acordo com o periodo em que permaneceram

submersos em dgua (24 horas ou 1 ano) antes da realizacdo dos ensaios mecanicos.

Figura 3. A. Cimento resinoso auto-adesivo. B. Inser¢do do cimento com seringa centrix. C.
Aplicagdo do cimento no pino. D. Fotopolimerizagao.

Obtencao dos espécimes para o teste de cisalhamento por extrusao

As amostras foram fixadas em placas de acrilico utilizando cera pegajosa e entdo
aprisionadas na cortadeira de precisdo (Isomet®1000, Buehler, Lake Buff, IL, EUA). Para cada
dente bovino foram confeccionados 4 corpos de prova em formato de discos com
aproximadamente 2mm de espessura, utilizando-se um disco diamantado dupla face (Buehler,
Lake Buff, IL, EUA) a 300 rpm, sob refrigeracdo constante. A primeira fatia (cervical) era

descartada do estudo e cada fatia recebia uma marcagdo em seu lado apical.
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Teste de cisalhamento por extrusao

Apo6s os periodos de imersdo, os discos foram posicionados na Mdquina de Ensaios
Universal (Emic, Sdo José dos Campos, SP, Brasil), e entdo a ponta do dispositivo era colocada
sobre a area do pino reembasado, a uma velocidade de 1 mm/min., de apical para cervical, até o

momento da fratura. Ao final, os valores encontrados em Newtons (N) foram coletados para

posterior andlise.

Figura 4. A. Amostra aprisionada na cortadeira. B. Corte das fatias. C. Teste de push out.

Calculo da area de unido

Para o cdlculo da resisténcia de unido em Mega Pascal (MPa), os valores encontrados
no momento da extrusdo (Newtons) eram divididos pela drea adesiva, em milimetros (mm).

A drea adesiva foi calculada utilizando a formula: m(R+r)[(h*+(R-r)*]>°, onde “n”
representa a constante 3,1416; “R”, o maior raio na por¢do cervical do disco; “r”, o menor raio
da porg¢do apical do disco, e “h”, a altura do disco. Estes valores foram mensurados utilizando o
programa Leica Image Manager IM 50, associado a uma lupa estereoscopica (Leica MZ7.5,
Meyer instruments, Houston, TX, USA) com aumento de 25X. E o valor da altura do disco foi

mensurado por meio de um paquimetro digital (Vonder, Curitiva, PR, Brasil).
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Analise do padrao de fratura em microscopio eletronico de varredura (MEYV)

Ap6s a realizacdo dos ensaios de cisalhamento por extrusdo, o padrdo de fratura de cada
espécime foi analisado por meio de um microscopio eletronico de varredura (JSM-5600LV,
JEOL Ltd., Akishima, Téquio, Japdo), regulado para 15kV, com distincia de trabalho (WD) de
17 mm, spotsize de 30 nandmetros de didmetro e aumentos de 25X, 500x e 1000x para
visualizagdo das estruturas. As falhas foram classificadas em adesivas nas interface
dentina/cimento (1), cimento/resina (2) ou pino/resina (3); ou (4) mistas (envolvendo 2 ou mais
substratos). As imagens representativas dos tipos de falha apresentado encontram-se na Figura 5,
e o tipo de fratura mais frequente pode ser observado na Figura 6.

Os espécimes foram preparados para microscopia eletronica de varredura segundo o
protocolo a seguir:

Imersdo em solugdo de glutaraldeido, tamponado com Fosfato de Sorensen 0,I1M e
pH 7,3 por 2 horas em temperatura ambiente. Logo apds foram imersas em EDTA 17% por 5
minutos, seguido por hipoclorito de sédio 5,25% durante 5 minutos. Em seguida foram
realizadas 2 lavagens de 5 minutos cada com solugdo tampdo de Fosfato de Sorensen
0.1M e depois desidratados em solucdes de dlcool com concentracdo crescente gradual 30%,
50%, 70%, 90% (2 trocas de 5 minutos cada) e finalizando com dalcool 100% (5 minutos de
imersdo, sendo realizadas 4 trocas). Por fim, os espécimes ficaram imersos em solucdo de
Hexametildisilizano (HMDS, Ted Pella, Redding, CA, EUA) por 10 min completando o
processo de desidratacdo e fixacdo. Os espécimes foram entdo fixados em stubs de liga de cobre
aluminio utilizando fita dupla face de carbono e pulverizados com ouro metalizado num aparelho

Denton Vaccum Desk II (Moorestown, NJ, EUA) regulado para 40 mA e 120s.
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Figura 5. Fotomicrografia representativa dos modos de fratura dos espécimes A. Falha adesiva entre cimento e
dentina (aumento de 25x). B. Maior aumento de A (500X). C. Falha adesiva entre cimento e resina (25X). D.
Maior aumento de C (500X). E. Falha adesiva entre pino e resina (35X). F. Maior aumento de E (500X). G.
Falha mista (33X). H. Maior aumento de G (500X). d, dentina; c, cimento resinoso; r, resina composta; p,
espago do pino.
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Figura 6. Fotomicrografia representativa de um espécime submetido ao teste de push-out. A. Espécime com tipo de
fratura mista. B. Maior aumento de * (500X) demonstrando falha adesiva entre cimento ¢ dentina, mostrando a
presenca de tags fraturados (seta). C. Maior aumento de 6 (1000X). Inteface dentina (d)/ cimento resinoso (c)/resina
composta (r). D. Maior aumento de } (550X), mostrando falha coesiva em cimento resinoso.
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