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Resumo

No presente estudo, materiais adesivos com diferentes modos de aplicacao
foram submetidos a acdo de radiacdes ionizantes de diferentes energias com o
objetivo de verificar a resisténcia adesiva apoés irradiacdo, por meio do ensaio de
microcisalhamento, avaliando o padrdo de fratura, considerando se as radiacoes
utilizadas podem ser agentes externos capazes de causar degradacdo da uniao
adesiva. Apds aprovacao do projeto pelo comité de ética em pesquisa (protocolo:
032/2007), 60 dentes humanos tiveram as coroas seccionadas no sentido mesio-
distal, e incluidas em bloco de resina ep6xi. As coroas foram lixadas para
exposicao da dentina média obtendo 120 corpos de provas. Os corpos de prova
foram divididos em 3 grupos (n=40), de acordo com o0s sistemas adesivos usados:
SB (Adper ™ Single Bond Plus), CB (Clearfil™ SE Bond) e AP (Adper™ Prompt™
Self-Etch). Os adesivos foram aplicados em dentina e fotoativados usando LED
(Lec 1000, MMoptics, 1000mW/cm?). Sobre as areas adesivas foram colocados
moldes de elastémero (0,5mm de espessura por 1,2mm de didmetro) com trés
orificios que foram preenchidos com resina composta (Filtek™ Z-250) fotoativada
por 20s. Cada grupo foi subdividido em 4 (n=10): GC= grupo controle que nao foi
irradiado; UV= grupo irradiado com ultravioleta; RXD= grupo irradiado com raios-X
de energia para o diagnéstico; e RXT= grupo irradiado com raios-X de energia
para terapia. Apds irradiagdo foram realizados testes de microcisalhamento
(Instron Inc., modelo 4411) para a avaliacdo da resisténcia adesiva, e em seguida
foram avaliados os modos da fratura das amostras, classificando-os com 5
escores: 1- fratura adesiva; 2- fratura mista com 75% de exposi¢ao dentinaria, 3-
fratura mista com 50% de exposicdo dentinaria, fratura mista com 25% de
exposicao dentinaria, e fratura coesiva. Os resultados foram submetidos a ANOVA
com os testes de Tukey, Dunnett, Kruskal-Wallis e Dunn (a=0,05). As diferentes
radiagbes ionizantes ndo causaram alteragbes na resisténcia da uniao dos
adesivos CB e AP; somente o adesivo SB exibiu aumento na resisténcia da uniao
apds a exposicao com UV (p=0,0267). A UV também alterou os padrdes de fratura



do adesivo SB (p=0,0000). As alteracbes na resisténcia da unido adesiva e no
padrao de fratura ndo foram degradantes, mas dependeram tanto da energia das
radiacbes ionizantes como do modo de aplicacdo dos adesivos. Assim as
radiacbes ionizantes ndao podem ser consideradas como agentes externos

capazes de causar degradagao nos materiais adesivos estudados.

Palavras-Chave: Radiagao lonizante, Adeséo, Resina Composta, Radiologia.
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Abstract

In the present study, adhesive materials with different application types were
exposed to ionizing radiations of varying energy with the objective to verify by
means of microshear and failure mode test the bond strength after irradiation trying
to determine whether the used radiations could be external agents able to degrade
the adhesive bond. After approbation of this project by the Ethical Committee for
Human Research (protocol number 032/2007), 60 human teeth had its crowns
sectioned mesio-distally and then were included into block of epoxy resin. The
crowns were sanded to show the medium dentin and to obtain 120 specimens. The
specimens were divided into 3 groups (n=40), according to the adhesive systems
used: SB (Adper™ Single Bond Plus), CB (Clearfil™ SE Bond) and AP (Adper™
Prompt™ Self-Etch). The adhesives were applied on dentin and photo-activated
using LED (Lec 1000, MMoptics, 1000mW/cm?). Onto the bonding areas were
placed customized elastomer molds (0.5 mm-thickness by 1.2mm-diameter) with
three orifices which were filled with composite resin (Filtek™ Z-250) photo-
activated during 20s. Each group was subdivided into 4 subgroups (n=10):
GC=control group without irradiation; UV=group irradiated with ultraviolet radiation;
RXD=group irradiated with diagnostic radiation-X; RXT=group irradiated with
therapeutic radiation-X. After irradiation the microshear tests were carried out
(Instron Inc., model 4411) to evaluate the adhesive bond, and afterwards the
modes of failure of the specimens were evaluated and classified using 5 scores:
1=adhesive failure, 2=mixed failure with 75% dentin exposed; 3=mixed failure with
50% dentin exposed; 4=mixed failure with 25% dentin exposed; 5=cohesive failure.
The results were submitted to ANOVA by the Tukey, Dunnett, Kruskal-Wallis and
Dunn test (a=0.05). No changes in bond strength of CB and AP were observed
after application of the different radiations; only SB showed an increase in bond
strength after UV (p=0.0267) irradiation. UV also changed the failure patterns in SB
(p=0.0000). The changes in the adhesive bond and in the mode of failure did not
show degradation, but were dependent of both the energy of ionizing radiation and
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the way of adhesive application. Thus, the ionizing radiation cannot be considered
an external agent able to cause degradation in the studied adhesive materials.

Key-words: lonizing Radiation, Adhesion, Composite Resin, Radiology.
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1. Introducao

1. Introducao

As resinas compostas fotoativadas sdo amplamente utilizadas na
Odontologia. E um dos fatores estabelecidos para determinar o sucesso clinico de
uma restauracdo feita com este material é a resisténcia da unido adesiva
estabelecida entre os tecidos dentarios e o material propriamente dito obtida por
meio dos sistemas adesivos (Adebayo et al., 2007; Moraes et al., 2008a, 2008b).

Com o aperfeicoamento dos sistemas adesivos houve aumento na sua
aplicabilidade clinica. Porém, apesar das melhorias, apds uso clinico prolongado
pode-se observar a ocorréncia de alteracbes indesejaveis, como caries
secundarias, descoloracdo marginal, entre outras, que ocorrem devido a
exposicao das restauragdes dentarias a varios agentes externos (Faltermeier et
al., 2008).

No ambiente bucal as restauracbes sdo expostas a diferentes agentes
externos como: os alimentos, com suas diferentes temperaturas, texturas, durezas
e pHs, e os diferentes microorganismos. Mas, além desses agentes externos
consagrados na literatura (Faltermeier et al., 2008), poderiam ser citadas as
radiacdes ionizantes, como a luz solar ambiental, contendo a radiacéo ultravioleta,
e 0s raios-X usados no radiodiagnéstico e na radioterapia, sendo que as pessoas
podem ser expostas a essas radiacdes que possuem alta energia e grande poder
de penetragao.

Devido a alta energia e o grande poder de penetracdo as radiacbes
ultravioletas, radiacdo-X com energia para o diagnostico e radiacdo-X com energia
para a terapia, produzem ionizacoes e os ions formados sdo capazes de interagir
com os atomos e as moléculas dos materiais que compdem as restauracoes. As
interacdes acontecem com qualquer atomo e moléculas que estiverem no campo
de irradiacao (Brahme et al, 2001; Regulla et al., 2005); ou seja, tecidos
biol6gicos ou biomateriais. Porém, a possibilidade dessas interagées promoverem
alteracoes indesejaveis nos materiais restauradores, principalmente na sua

capacidade de adesao aos tecidos dentarios, ainda nao foi estudada.



1. Introducao

Existem alguns estudos sobre os efeitos diretos da exposicao a radiacoes
ionizantes a materiais dentarios (Ferracane et al., 1985; von Fraunhofer et al.,
1989; Curtis et al.,, 1991; Hsiue & Chang, 1993; Haque et al., 2001; Behr et al.,
2005, 2008; Bulucu et al., 2006; Faltermeier et al., 2008) e a tecidos dentarios
(Pioch et al., 1992; Kiebassa 2000, Kiebassa et al., 2000, 2006; Gernhardt 2001,
2004; Bulucu et al., 2006). Nos estudos que utilizaram radiacdes ionizantes de
alta-energia, como a radiacdo gama e a radiacdo de elétrons, aplicadas em
materiais dentarios ou em restauracdo dentaria e dentes, foram observadas
alteragbes de microdureza, de resisténcia a fratura, de microcisalhamento, entre
outras (von Fraunhofer et al., 1989; Curtis et al., 1991; Hsiue & Chang, 1993;
Haque et al., 2001; Behr et al., 2005, 2008; Bulucu et al., 2006). As alteracdes
foram proporcionais ao aumento da dose de radiacdo aplicada. Nos estudos que
utilizam radiacdo ionizante de baixa-energia, como a radiagdo ultravioleta (UV),
foram observadas alteracbes de cor, do grau de conversdo, entre outras
(Ferracane et al., 1985; Faltermeier et al., 2008). Nao foi encontrado, na literatura,
ao nosso alcance, relatos sobre os efeitos da exposicao de materiais dentarios e
tecidos dentarios a radiacdo-X com energia para o diagnéstico.

As radiacdes ionizantes, tanto de alta como de baixa-energia, também sao
utilizadas para acelerar o processo de envelhecimento visando avaliar a
resisténcia de varias propriedades quimicas e mecanicas dos materiais
submetidos a processos de degradacao (Faltermeier et al., 2008; Schulze et al.,
2003).

Assim, considerando que materiais adesivos usados em restauracoes
dentarias podem ser expostos a diferentes tipos de radiacdes ionizantes, sendo
que essas radiacoes tém alta energia e grande poder de penetracdo, qualquer
mudanca negativa na capacidade adesiva dessas restauracdes causada pela
irradiacao poderia ser contra-indicacao para esses sistemas adesivos.



2. Revisao da Literatura

2. Revisao da Literatura

2.1. Efeito da radiacao UV em materiais restauradores

Em 1985, Ferracane et al. avaliaram a estabilidade de cor e o grau de
conversao de resinas compostas com diferentes formulagdes quimicas a base de
Bis-GMA, expostas a diferentes doses de radiagdo UV. Foram observadas que
apos exposicao a luz UV ocorreram alteragdes de cor com o amarelecimento das
resinas em maior ou menor grau, seguidas do aumento do grau de conversdo. Os
autores concluiram que o amarelecimento é devido a redugéo das duplas ligacoes
entre carbonos (C=C) nao convertidos, que com a exposicdo a radiacao UV,
sofrem processo de oxidacao e acabam produzindo componentes peréxidos com

coloragao, que alterariam a cor da resinas compostas.

Schulze et al. (2003), avaliaram a cor e a microdureza de 5 resinas
compostas, sendo 4 fotoativadas e 1 quimicamente ativada, apds envelhecimento
com exposicdo a radiacdao UV. Foi observado que os materiais apresentaram
aumento significativo na dureza, juntamente com alteracdes perceptiveis na cor,
apoés da irradiacdo. Sendo que, os materiais fotoativados foram os que exibiram as
menores alteragdes de cor apods a irradiagdo. Nao houve correlacdo das

alteragdes de cor com as de microdureza.

Ao investigar a estabilidade da cor de 4 sistemas adesivos, sendo 3
convencionais € 1 com incorporagao de iondbmero de vidro, durante irradiacdo com
UV e a corantes contidos nos alimentos, Faltermeier et al. (2008) observaram que
os sistemas adesivos convencionais foram susceptiveis a alteracdes de cor tanto
intrinsecas, induzidas pela radiacdo UV, como extrinsecas, induzidas pelos
alimentos. Os adesivos com ionémero de vidro incorporado se mostraram mais
estaveis, e 0s autores consideraram essa estabilidade ao fato do material com

iondmero de vidro apresentar maior reticulacdo. Sendo assim, os autores sugerem
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que para aumentar a vida util dos adesivos convencionais sdo necessarias
reformulagdes, visando a melhoria desses materiais, a fim de torna-lo capazes de

suportar o ambiente bucal e seus agentes externos.

2.2. Efeito da radiacao ionizante modificando materiais restauradores

Em 1993, Hsiue & Chang estudaram os efeitos da radiacdo gama
modificando a por¢éo inorganica de compadsitos resinosos. O trabalho consistiu em
fabricar dois tipos de compdsitos com a mesma composi¢do quimica, porém, em
um deles, a parte inorganica, composta de silica gel e diluentes monoméricos,
sofria processo de irradiacdo com diferentes doses de absorcédo. Nos resultados
foram observadas alteragdes da porcao inorganica com degradacdo acima da
dose de 0,7Mrad (7000Gy). A modificacdo efetiva da silica promoveu aumento de
resisténcia na interface matriz-carga melhorando assim as propriedades

mecanicas dos materiais.

Haque et al. (2001) estudaram as alteracdes da resisténcia mecanica e
molecular de resinas dentérias a base de UDMA expostas as radiagées gama e do
laser de ions de Ci2, com a dose maxima de 640Gy. Nesse estudo, as resinas
foram preparadas sem carga, apenas para analisar a reacdo das cadeias
poliméricas quando irradiadas. Nos resultados foram observadas diferengas
mecanicas e quimicas apds irradiacdo tanto com o laser de ions de Ci2como com
0s raios gama. A radiacdo promoveu melhoria nas propriedades mecanicas, pelo
aumento da reticulacdo das moléculas de carbono, sendo que o laser demonstrou

melhor eficiéncia para melhoria desses materiais.

Em 2005, Behr et al. avaliaram a possibilidade de alterar as propriedades
mecanicas de resinas compostas fotoativadas pela irradiacdo com feixe de
elétrons. Foram aplicadas doses de 100 a 200kGy do acelerador linear com
10MeV. Foi observado que a irradiagédo promoveu alteracao significativa em varias
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propriedades mecanicas causando melhoria das mesmas, porém, juntamente com
essas melhorias ocorrem alteracdes indesejaveis de cor, que limita sua aplicacao
na Odontologia. Em 2008, com colaboradores, Behr avaliou as propriedades
mecanicas de resinas compostas fotoativadas fabricadas com diferentes tipos de
cargas irradiadas. Foi utilizado feixe de elétrons com dose de 30 a 90kGy.
Observou-se que as resinas feitas com carga inorganica irradiada tiveram as
propriedades mecanicas melhoradas apds fotoativacdo, assim o processo de
irradiacao seria indicado na confecgdo desses materiais.

2.3. Efeito da radiacao ionizante com energia para terapia em materiais
restauradores

von Fraunhofer et al., em 1989, estudaram, por meio de testes mecénicos,
a influéncia da radiagdo gama em cinco diferentes materiais restauradores
odontolégicos. Foram utilizados um amalgama e quatro compdsitos, sendo um
deles de cura quimica e os outros de fotoativacdo. Foram aplicadas doses
crescentes de radiacdo de 2Gy a 80Gy. Os resultados demonstraram que a resina
quimicamente polimerizada e o amalgama dentério ndo sofreram nenhum tipo de
alteracao estatisticamente significativa, porém as resinas fotoativadas tiveram
propriedades mecanicas alteradas, de acordo com o aumento da dose de
radiacdo. Foi observado aumento linear da dureza das resinas com o aumento da
dose de radiacéo, sendo que o coeficiente para relagcéo linear foi maior que 0,9 em
todos os casos. Concluindo que essa resisténcia, frente a irradiacdo, poderia ser

benéfica para o material.

Em 1991, Curtis et al. deram continuidade ao trabalho iniciado por von
Fraunhofer et al., em 1989, porém analisando apenas o0s compositos. Foram
utilizadas as mesmas resinas, com a mesma variacao de dose de radiacéo, sendo
feito apenas o teste mecanico para andlise do desgaste. Foi observado que, ao
contrario do trabalho anterior, onde a radiagdo promoveu algum tipo de alteracao
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nas resinas fotopolimerizadas, neste trabalho n&o foi observada nenhuma
alteracdo. O desgaste foi 0 mesmo tanto em materiais irradiados como nos nao
irradiados. Porém, mesmo sem observar alteragdes os autores afirmam que as
radiacoes terapéuticas interagem de modo nao destrutivo com material

restaurador.

2.4. Efeito da radiacao ionizante com energia para terapia em dentes e
restauracoes

Pioch et al., em 1992, avaliaram a influéncia da radiacdo gama na
estabilidade da regido da juncéao dentina-esmalte de dentes bovinos. Foram feitos
ensaios de cisalhamento e avaliado o padrao de fratura por microscopia eletrénica
de varredura. Apds irradiagdo foram observadas diferengas estatisticamente
significativas da resisténcia da unido entre esmalte e dentina, sendo que os dentes
irradiados apresentaram os menores valores de adesdo. O padrdo de fratura
também foi alterado, enquanto os dentes nao-irradiados apresentavam padrao de
fratura em dentina e esmalte, os dentes irradiados apresentaram aumento da
fratura em dentina. Assim, os autores concluem que a radiacdo gama € capaz de

alterar as propriedades biofisicas dos dentes.

Kielbassa, em 2000, avaliou os efeitos da irradiacao de dentina com dose
terapéutica e observou que nao houve alteragdes promovidas pela radiacdo nesse
tecido capaz de aumentar sua susceptibilidade a carie. Porém, isso ocorreu
porque houve adequada técnica de higiene bucal, caso isso ndo ocorresse poderia
ter alterado a susceptibilidade a carie dessa dentina, considerando que sao fatores
para desenvolver a carie: a diminuicdo do fluxo salivar, a falta de adequada
higiene bucal e a alteracdo na juncédo esmalte/dentina promovida pela radiacéo.

No mesmo ano, Kielbassa em conjunto com colaboradores, realizou outra

pesquisa avaliando o efeito da radiacdo em esmalte também com doses
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terapéuticas e observou alteracbes no esmalte, porém, essas alteracbes nao

induziram aumento na susceptibilidade a carie.

Gernhardt et al. em 2001 avaliaram a resisténcia da unido adesiva de
restauracdes feitas sobre dentina irradiada. Foram utilizados diferentes sistemas
adesivos. A resisténcia da uniao adesiva dos grupos irradiados foi comparada com
o controle nao irradiado. Independente das diferencas de resisténcia adesiva entre
adesivos, os autores ndao observaram diferencas estatisticamente significativa de
restauracdes feitas ou ndo sobre dentina irradiada. Porém os autores advertem
que como o estudo é em curto prazo, ndo se sabe o efeito da irradiacdo no dente
em longo prazo, podendo alterar sua estrutura diminuindo a resisténcia da uniao

adesiva com os sistemas adesivos.

No ano de 2004, Gernhardt et al. avaliaram o efeito protetor de carie de 2
sistemas adesivos aplicados sobre a raiz de dentes irradiados e nao irradiados. Os
dentes foram seccionados no sentido mesio-distal, sendo uma das metades
irradiadas enquanto que a outra ndo. As superficies das raizes dos dentes foram
recobertas com esmalte acido-resistente deixando 2 janelas descobertas. Uma
janela foi recoberta com um dos sistemas adesivos enquanto que a outra servia
como controle. Os autores nao observaram diferencas estatisticamente
significativas de descalcificagdo dos dentes irradiados ou ndo, mais observaram
diferencas quando esses eram recobertos com sistemas adesivos que serviram
para retardar os efeitos da descalcificacdo da raiz podendo assim ser utilizado em

pacientes submetidos a radioterapia como protetor do desenvolvimento da cérie.

Buscando avaliar a resisténcia da unido adesiva de 2 sistemas adesivos
aplicados sobre a dentina antes e apo6s a irradiacao Bulucu et al., em 2006,
avaliaram a resisténcia da unido adesiva por meio de do ensaio de
microcisalhamento. Os autores observaram que houve diferenca estatisticamente
significativa em um dos grupos, grupo restauracdo adesiva irradiada, que



2. Revisao da Literatura

apresentou diminuicdo da resisténcia da uniao adesiva apés a irradiacdo. Porém,
apesar da alteracao ter ocorrido no grupo restauracao irradiada os autores focam
os resultados do estudo nos efeitos da irradiacdo que teriam modificado a dentina,
e nao a possivel alteracao radioinduzida do material. Os autores concluem que o
momento no qual é feita a irradiacdo no paciente altera a resisténcia de adesao da
dentina a alguns adesivos, sendo assim, € indicada, como precauc¢ao, que uma

restauracao adesiva seja feita somente apos o término da radioterapia.

Em 2006, Kielbassa et al.,, escreveram a revisdo da literatura sobre os
danos na denticdo causados pela radiacdo e mais uma vez os autores expdem
que a radiacao por si s6 ndo causa alteragdes no dente irrompido capazes de
aumentar a incidéncia de carie de radiacdo, mais essa decorre de uma série de
fatores como diminuicdo do fluxo salivar, alteracao quimica da saliva, alteracao
dos habitos de escovacgao dental, entre outros, que em conjunto, debilitam o dente

aumentando a sua susceptibilidade a carie.

2.5. Dose de radiacao para o radiodiagnéstico

Regulla & Eder (2005) fizeram levantamento da exposicao radiografica para
o diagnéstico desde 1997 na Alemanha comparando-a com de outros paises
europeus e de outros continentes. As doses de radiagcado anual variam muito entre
0s paises, principalmente quando € comparado com o indice de desenvolvimento
desse pais. As doses sdao aumentadas enormemente com a introducdo da
tomografia computadorizada e com exames intervencionistas. Neste trabalho os
autores exploram as situacdées que tem promovido aumento na dose de radiagao
mundial, sendo considerados os dois extremos: o aumento da dose por praticas
inadequadas com equipamentos ultrapassados sem protecdo, e o aumento pelos
excessos da utilizacdo de equipamentos de alta dose como tomografos
computadorizados.
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2.6. Sistemas adesivos

Adebayo et al., em 2007, estudaram a resisténcia adesiva de diferentes
sistemas adesivos apés o clareamento dental. Neste estudo foi realizado o ensaio
de microcisalhamento seguido da avaliacdo do padrao de fratura por microscopia
oOtica, validada por microscopia de varredura. Os autores explicam que o ensaio de
microcisalhamento deve ser feito com avaliacdo do padrao de fratura sendo que
este indicara se houve ou nao enfraguecimento da resisténcia da unido adesiva ou

falha no material restaurador.

O grau de conversdo durante e apdés a cura de 3 diferentes sistemas
adesivos, com diferentes modos de aplicacao, foi estudado por Ye et al., em 2007,
que utilizaram diferentes fontes de fotoativacdo com diferentes intensidades de
luz. Foi observado que a luz halégena, devido seu amplo espectro, causou
conversao similar em todos os adesivos, e que dependeu diretamente do tempo
de exposicao ao qual o material era exposto. Ja o LED causou melhor conversao
que a luz halégena somente no adesivo autocondicionante de “passo Unico”, isso
ocorreu devido a quantidade de acido presente no primer autocondicionante que
permaneceu apos a aplicacao do adesivo. A ativagao do LED foi independente do

tempo, e isso ocorreu porque o seu espectro é mais estreito.



3. Proposicao

3. Proposicao

No presente estudo, materiais adesivos com diferentes modos de aplicacao
foram submetidos a acao de radiacOes ionizantes de diferentes energias com os
seguintes objetivos:

a) Verificar a resisténcia adesiva de diferentes materiais adesivos
irradiados, por meio do ensaio de microcisalhamento avaliando o padrao de

fratura.

b) Avaliar a influéncia das diferentes energias das radiagcdes nos sistemas
adesivos, considerando os diferentes modos de aplicagéo.

c) Considerar se as radiacbes utilizadas podem ser agentes externos

capazes de causar degradacao da uniao adesiva.
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Apbés a aprovagdo deste projeto pelo Comité de Etica em Pesquisa
Humana, protocolo numero 032/2007 (anexo 1), foram selecionados 60 terceiros
molares higidos de humanos adultos. Os dentes foram limpos e armazenados em
agua destilada, a 4°C, por ndo mais que 6 meses pos-extracdo. As coroas dos
dentes foram seccionadas da raiz, e em seguida divididas no sentido mesio-distal
(Figura 1) usando disco de diamante flexivel em baixa velocidade, KG Sorensen
numero 7020 (KG Sorensen, Barueri, SP, Brasil) montado em cortadora de baixa
velocidade IsoMet® (Buehler Ltd., Lake Bluff, IL, EUA) sob refrigeracdo a agua.

Figura 1 — llustragcdo da sec¢éo da raiz “A” e da coroa do dente “B” no sentido mesio-distal.

Apos secgao das coroas obteve-se 120 hemi-coroas que foram colocadas,
individualmente, em cilindro de PVC preenchido com resina ep6xi, mantendo a
dentina voltada para a superficie, ao nivel da borda do cilindro. As superficies das
dentinas foram preparadas com lixas de granulagdo crescente, 180, 220, 400 e
600, para criar superficie lisa e plana na dentina média, de acordo com a Figura 2.

11
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D E

Figura 2 — llustracado da sequéncia de procedimentos para obtengédo dos corpos de prova para o
ensaio de microcisalhamento. Em “A” obtencdo das hemi-coroas dos dentes, “B” colocacdo das
hemi-coroas sobre placa de cera utilidade, “C” colocagéo de cilindro de PVC sobre a hemi-coroa e
posterior preenchimento do cilindro com resina epdxi, “D” resultado da inclusdo das hemi-coroas, e
“E” corpos de prova apoés ser lixada a hemi-coroa para exposigao da dentina média dentaria.

Ap6s esse procedimento os 120 corpos de prova foram divididos
aleatoriamente em 3 grupos (n=40) de acordo com os sistemas adesivos descrito

na Tabela 1.
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Tabela 1 — Sistemas adesivos

Grupo Nome comercial | Fabricante Composicao*

SB Adper™ Single 3M/ESPE, Dental BisGMA, HEMA, dimetacrilato,
Bond Plus Products, St. Paul, | etanol, 4gua, copolimero
Adhesive MN, EUA poliacrilico, acido politacénico e

silica.

CB Clearfil™ SE Bond | Kuruaray Co., Ltd., | Primer: MDP, HEMA, monémero

Kurashiki, Japao dimetacrilato, agua, catalisador
Bond: MDP, HEMA, mon6émero
dimetacrilato, microparticulas,
catalisador.

AP Adper™ Prompt™ | 3M/ESPE Dental Liquido 1 (frasco vermelho):

Self-Etch Adhesive

Products, St. Paul,
MN, EUA

Metacrilato fosforico, ésteres, Bis-
GMA, iniciadores baseados em
canforoquinona, estabilizantes
Liquido 2 (frasco amarelo):

Agua, HEMA, &cido
polialquendico, estabilizantes.

* Informagdes disponiveis nos manuais técnicos dos materiais.

Os sistemas adesivos foram aplicados sobre a dentina média polida,

imediatamente apds essas superficies serem lavadas com agua destilada e secas

com papel absorvente. Os protocolos de aplicacdo de cada sistema adesivo sao

descritos na Tabela 2.
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Tabela 2 — Protocolo de aplicacdo dos sistemas adesivos.

Grupos | Procedimentos*

SB Aplicacdo de &cido fosférico 35% (Scotchbond™ Etchant, 3M/ESPE, Dental
Products, St. Paul, MN, EUA) na dentina por 15s. Lavagem abundante com
agua destilada por 10s. Secagem do excesso de agua com papel absorvente.
Aplicacdo de 3 camadas de adesivo usando aplicador microbrush (Microbrush®
International, Grafton, EUA) delicadamente por 15s e apos, suave jato de ar por
5s. Fotoativagao por 10s.

CB Aplicagéao de primer usando microbrush por 20s. Secagem completa com suave
jato de ar. Aplicacdo de 1 camada de bond usando microbrush sem fricgcao.
Suave jato de ar por 3s. Fotoativagao por 10s.

AP Mistura rapida de 1 gota do liquido 1 com 1 gota do liquido 2 por 5s. Aplicagao
da mistura, de modo vigoroso, sobre a dentina usando microbrush por 15s.
Secagem completa com suave jato de ar. Fotoativagao por 10s.

* Antes de iniciar os procedimentos descritos, as superficies foram polidas e lavadas

abundantemente com agua destilada e entdo secas com papel absorvente.

A fotoativagédo de todos os sistemas adesivos foi realizada com o LED (Lec
1000 MMoptics, Sdo Carlos, SP, Brasil) com 1000mW/cm?.

Para obter os corpos de prova para o teste de microcisalhamento, um
molde de elastébmero previamente confeccionado, com 0,5mm de espessura e
com trés orificios de 1,2mm de didmetro, foi colocado sobre as superficies dos
dentes na area da aplicacao do adesivo (Moraes et al., 2008a; 2008b). Apés, 0s
orificios desse molde foram preenchidos com resina composta (Filtek™ Z-250
Universal Restorative, 3M/ ESPE Dental Products, St. Paul, MN, EUA) (Figura 3) e
cobertos com tira de poliéster, recebendo uma carga constante de 250g por 2min.
Em seguida as resinas foram fotoativadas por 20s utilizando LED. Os corpos de
prova foram armazenados a 37°C (£1°C) e 95% (+5%) de umidade relativa até

serem ensaiados.

14



4. Material e Métodos

D F

Figura 3 — llustracdo dos procedimentos para preparacdo dos corpos de prova para o teste de
microcisalhamento. Em “A” aplicacdo do sistema adesivo sobre dentina, seguindo os
procedimentos descritos na Tabela 2, “B” fotoativagédo do sistema adesivo, “C” colocagdo do molde
de elastdmero sobre a superficie adesiva, “D” preenchimento dos orificios do molde com resina
composta, “E” fotoativagdo da resina composta e “F” molde de elastémero preenchido com resina
composta apoés fotoativagao.

Apoés a aplicacdo dos adesivos cada grupo foi subdividido aleatoriamente
em 4 subgrupos (n=10), de acordo com o tratamento experimental aplicado
descrito na Tabela 3.
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Tabela 3 — Tratamentos experimentais.

Grupos | Radiacao Procedimentos

uv Radiacéo Aplicacao de radiagao ultravioleta em caixa com umidade relativa
ultravioleta | de 50% (£5%) montada com duas lampadas de mercurio ZN 15W

(Huaning Corp, Nanjing, China), de 253,7nm, 15W, durante 48
horas, que resultaram na dose de 1157.76J/cm?.

RXD Radiagdo-X | Aplicagcao de radiagao-X com energia para o diagnostico em
com energia | equipamento de raios-X Poli-Tecnica 300/125 (Engeclin Ltda, Séo
para o Paulo, SP, Brasil), durante 30s de exposi¢do, com 80kVp de
diagnostico | voltagem do tubo, 200mA de corrente do tubo, a disténcia foco-

objeto de 100cm e 10cm? de campo de irradiagéo.

RXT Radiac&o-X | Aplicacéo de radiagdo-X com energia para terapia em acelerador
com energia | linear Clinac® 600, (Varian Medical Systems, Palo Alto, CA, EUA),
terapéutica | com energia de 6MeV, 70Gy de dose de absorgéo, 100cm de

distancia foco-objeto, 10cm? de campo de irradiac&o.

GC Grupo Sem nenhum tratamento
controle

Assim, com o final da aplicacao dos tratamentos experimentais (48 horas

apos o procedimento de fotoativacdo dos corpos de provas), os moldes de

elastdmero foram removidos dos corpos de prova (Figura 4). Todos os cilindros de

resina (n=360) foram checados em estereomicroscépio (Carl Zeiss do Brasil Ltda.

Sao Paulo, SP, Brasil) com ampliagcdo de 40X. Os cilindros dos corpos de prova

apresentando falhas, irregularidades ou defeitos de unido foram eliminados da

amostragem (n=19).

16



4. Material e Métodos

Figura 4 — Corpo de prova apés a remogao do molde de elastémero e checagem de irregularidades

dos cilindros de resina antes do ensaio de microcisalhamento.

Para o teste de microcisalhamento, o fio de ago inoxidavel com 0,2mm de
diametro foi colocado ao redor do cilindro e alinhado com a interface de unido do
adesivo (Figura 5). O teste foi conduzido em maquina para teste universal (modelo
4411, Instron Inc., Canton, MA, EUA), a velocidade de 0.5mm/min até fraturar. A
resisténcia da unido foi dada em kgf e convertida em MPa. A média do valor da
fratura dos trés cilindros de resina foi utilizada como o valor de fratura da amostra.
Os resultados do teste de microcisalhamento foram submetidos a andlise de
variancia (ANOVA) com o os testes de Tukey (a=0.05) para as comparagdes
multiplas entre os grupos e de Dunnett (a=0.05) para as comparacdes dos grupos
independentemente com seu respectivo controle.

Figura 5 — Posigcéo do fio de ago inoxidavel ao redor do cilindro de resina na maquina de teste

universal para ensaio de microcisalhamento.
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Os corpos de prova fraturados foram examinados em microscépio éptico
(HMV-2, Shimadzu Corporation, Nakagyo-ku, Kyoto, Japao) com ampliagcdo de
200X, por um mesmo avaliador, e classificados os modos de fratura como segue:

1 - Fratura adesiva, entre dentina e o adesivo;

2 - Fratura mista, entre dentina e adesivo com 75% dentina exposta;
3 - Fratura mista, entre dentina e adesivo com 50% dentina exposta;
4 - Fratura mista, entre dentina e adesivo com 25% dentina exposta;

5 - Fratura coesiva, do adesivo ou da resina composta.

Amostras representativas de cada modo de fratura foram cobertas com
ouro (Figura 6) e examinadas em microscopia eletrbnica de varredura
(JSM5600LV; Jeol Inc., Peabody, MA, EUA) para validagdo da microscopia otica.
Os escores dos modos de fratura foram submetidos ao teste de Kruskal-Wallis

com teste de Dunn (0=0.05).

Figura 6 — Amostras cobertas com ouro para a analise por microscopia eletrénica de varredura.
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Os resultados do teste de microcisalhamento sdo exibidos na Figura 7. Nao
houve diferengas estatisticamente significativas na resisténcia da unido adesiva
devido a exposicao a diferentes radiagdes pelo teste de Tukey (p>0,05). Nenhum
processo de interacdo aconteceu entre radiacao e sistemas adesivos. Diferencas
estatisticamente significativas s6 foram encontradas no grupo do adesivo SB apés
irradiagdo com UV quando comparado com o grupo controle pelo teste de Dunnett
(p=0.0267).
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Figura 7 - Resultados do teste da resisténcia adesiva ao microcisalhamento. *Valor que diferiu do
controle pelo teste de Dunnett (p<0.05).
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Na Figura 8 foram exibidas as distribuicbes dos padrdes de fratura de

acordo com os escores ilustrados na Figura 9.

SB

=¢=Controle
=l=RXD

~4=RXT

i | )/

Figura 8 — Distribuicdo dos padrdes de fratura apresentados pelos corpos de prova (de 1 a 10
representa o nimero do corpo de prova) da amostra de acordo com os escores utilizados (de 1 a 5,
sendo 1 a fratura do tipo adesiva e 5 os do tipo coesiva). A) Distribuicdo dos padrdes de fratura do
adesivo SB: o adesivo apresentou padrao de fratura predominantemente do tipo adesivo ao tipo
misto para o grupo controle, para os grupos irradiados com RXD e RXT houve predominancia do
tipo misto, e para o grupo irradiado com UV houve predominéncia dos tipos mista e coesiva. B)
Distribuigcdo dos padrdes de fratura do adesivo CB: o adesivo apresentou, para todos 0s grupos,
padrao de fratura predominantemente do tipo misto. C) Distribuicdo dos padrdes de fratura do
adesivo AP: o adesivo apresentou padrdo de fratura predominantemente do tipo coesivo para

todos 0s grupos.
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Figura 9 — Imagens representativas do tipo de fratura de acordo com os escores utilizados. 1
Fratura adesiva, entre dentina e o adesivo; 2 Fratura mista, entre dentina e adesivo com 75%
dentina exposta; 3 - Fratura mista, entre dentina e adesivo com 50% dentina exposta; 4 Fratura
mista, entre dentina e adesivo com 25% dentina exposta; 5 Fratura coesiva, do adesivo ou da
resina composta. # Nas imagens, “d” representa a darea de exposicdo dentindria e como
caracteristica exibe ranhuras do lixamento para exposicdo da dentina média durante a preparacao
dos corpos de prova; e “m” a area coberta com material restaurador, adesivo ou resina composta,

remanescente.
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Na Tabela 4, o adesivo SB exibiu diferengas estatisticamente significativas
(p=0.0000) nos padrbes de fratura entre as exposi¢cdes com as diferentes

radiacoes.

Tabela 4 — Valores médios dos escores utilizados para classificar os padrdes de

fratura (minimo - maximo)

Tratamento Material
experimental SB CB AP
Controle 2.00 (1.0 -3.0) Aab 2.50 (2.0 - 5.0) ABa 5.00 (4.0 -5.0) Ba
RXD 2.75 (2.0 — 4.0) Ab 2.00 (1.0-3.5) Aa 5.00 (4.0 -5.0) Ba
RXT 3.50 (3.0 —5.0) ABbc 2.50 (2.0 -4.0) Aa 5.00 (4.0 -5.0) Ba
uv 4.00 (3.0 -5.0) Bc 3.00 (2.0 -3.0) Aa 5.00 (4.0 -5.0) Ba

Valores com mesma letra (mailscula na linha e mindscula na coluna) ndo sao diferentes

estatisticamente pelo teste de Dunn e Kruskal-Wallis (p>0.05).
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6. Discussao

No presente estudo laboratorial, em curto prazo, o conjunto dente-
restauragcédo foi submetido a radiagOes ionizantes com diferentes energias para
avaliar a influéncia destas radiacdes na resisténcia da unido adesiva. Também
foram usados diferentes sistemas adesivos para avaliar a possibilidade de
alteracao da resisténcia da unidao apés irradiagdes devido as diferengcas do modo
de aplicacao desses sistemas.

O adesivo SB é um sistema de “dois-passos” no qual o primeiro passo €
utilizado para preparacao da superficie do dente com gel para condicionamento
acido seguido de enxague, e o segundo passo da aplicacdo do bond. O adesivo
CB também é um sistema de “dois-passos”, porém, este é autocondicionante onde
0 primeiro passo consiste da aplicagdo do primer autocondicionante sem enxagie,
usado para preparar a superficie do dente, e o segundo passo da aplicacdao do
bond. O adesivo AP é um sistema de “passo unico” no qual o condicionador acido,
o primer € 0 bond sdo aplicados no mesmo momento juntos.

Com os resultados do presente estudo foi observado que as diferentes
radiacdes ndo causaram alteracdes na resisténcia da unidao dos adesivos CB e
AP; sé o adesivo SB exibiu aumento da resisténcia da unido adesiva apés a
exposicao a radiacdo UV quando comparado com o grupo controle. Os resultados
do presente estudo corroboram com os de Bulucu et al. (2006) que também nao
observaram alteragbes estatisticamente significantes na resisténcia da unido
adesiva apds exposicao a RXT. Porém, eles observaram que a irradiacdo com
RXT alterou os valores da resisténcia da unidao dos diferentes adesivos. No
presente estudo o mesmo foi observado: a resisténcia da unido do adesivo CB era
similar ao adesivo SB antes da exposicao as diferentes radiacdes, ou seja, 0s
grupos controles, no entanto, com a exposicao as radiacdes RXD e RXT o adesivo
CB tornou-se similar ao adesivo AP, e a resisténcia do adesivo AP era diferente
dos adesivos SB e CB, porém ap6s com a exposi¢ao a UV tornou-se similar.
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No estudo de Ye et al. (2007), foram observadas alteracées no grau de
conversao (GC) de adesivos curados com diferentes unidades de fotoativagédo. Os
adesivos utilizados no estudo desses autores também apresentaram diferentes
modos de aplicacédo. Estas alteracdes no GC acontecem porque os adesivos nao
sdo similares tanto na quantidade de solvente remanescente durante o
procedimento de adesao, como no tipo de fotoiniciador utilizado. E foram essas
dissimilaridades que, segundo esses autores, induziram as diferentes conversoes.
Assim, considerando apenas um dos fatores citados, a porcentagem da conversao
dependeu da intensidade e largura do espectro de radiacédo do fotoativador. No
presente estudo foram selecionados trés diferentes sistemas adesivos e
fotoativados com o LED, que apresenta o espectro de radiacdo com largura mais
estreita, quando comparado com o espectro de radiacao da luz halégena. Assim, o
fato de usar a unidade LED no presente estudo poderia induzir conversao
insuficiente, sugerindo ocorréncia de maiores alteragdes na resisténcia do adesivo
quando este foi posteriormente exposto as radiacbes ionizantes, sugerindo
conversao secundaria, principalmente a radiacao UV, devido a ampla largura do
espectro. Considerando as outras radiacdes, RXD e RXT, possivel alteracao sé
ocorreria ap0s a interacdo da radiacao ionizante incidente com o tecido dental,
que apds absorvé-la, produziria radiacao secundaria de menor comprimento de
onda, interagindo com as moléculas dos adesivos, porém, esse fato possivelmente
nao ocorreu ao ponto de promover alteragdes na resisténcia da unido dos
diferentes adesivos.

O presente estudo focou-se nos efeitos das radiagdes ionizantes nas
restauracdes dentarias por meio da resisténcia da unido adesiva, variando 0s
sistemas adesivos e energia das radiagdes. Por outro lado, outros estudos
(Gernhardt 2001, 2004; Bulucu et al., 2006) focalizaram os efeitos das radiacoes
ionizantes com energia para terapia nos tecidos dentarios. O estudo de Bulucu et
al. (2006) focou os efeitos da exposicao de dentina a RXT com dose de 60Gy,
apesar do estudo deles ter dois grupos distintos: um com a radiagdo sendo
aplicada no conjunto restauracao/dente e o outro com a radiacdo aplicada nos
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dentes antes de serem restaurados. Gernhardt et al. (2001, 2004) avaliou os
efeitos de restauragdes confeccionadas sobre dentina irradiada; e no estudo deles
as restauracdes nao foram irradiadas. No estudo de Gernhardt et al. (2001) nao
foram observadas diferencas na resisténcia da unido adesiva de restauracdes
confeccionadas apo6s a radioterapia, enquanto que no estudo de Bulucu et al.
(2006) foram observadas diferencas. Assim os resultados do presente estudo
corroboram com o de Gernhardt et al. (2001), considerando que nao foram
encontradas diferencas causadas pela irradiagdo com RXT.

A dose de radiacdo terapéutica usada nos estudos previamente citados
(Pioch et al., 1992; Gernhardt 2001, 2004; Bulucu et al., 2006) era similar a do
presente estudo, doses compativeis com a radioterapia da regido de cabeca e
pescoco (Kiebassa et al, 2006). Porém, as doses de exposicdo a UV e a RXD
usadas no presente estudo, apesar de serem baseadas em estudos prévios
(Ferracane et al., 1985; Regulla et al., 2005; Faltermeier et al., 2008), nao
possuem nenhuma relacdo clinica. As radiacbes RXT e RXD devido a suas
grandes energias possuem grande penetracdo, e com isso sdo capazes de
alcancar o tecido dental quando aplicadas sobre as restauragdes de resina
composta, porém, o mesmo nao acontece com a radiacdo UV. A radiacao UV
pode quebrar ligacbes quimicas, reativar ou ionizar moléculas, porém, seus fétons
tém menos energia e pouca penetragao (Ferracane et al., 1985; Faltermeier et al.,
2008). Assim, quando a radiagdo UV é aplicada, dependendo da espessura da
restauracdo, ndo consegue alcancar os tecidos dentarios e a acao fica mais
concentrada no material restaurador. Nao ha nenhum estudo sobre os efeitos das
radiacoes RXD e UV em tecidos dentarios, somente estudos com aplicacdo de
radiacao com energia para terapia (Pioch et al., 1992; Kiebassa 2000, Kiebassa et
al. 2000). E com relacao aos efeitos da radiacao terapéutica em tecidos dentarios
h&a duas visdes opostas, uma indicando que a radioterapia pode alterar as
estruturas dentarias (Pioch et al., 1992; Bulucu et al., 2006) e outra onde nao
ocorrem alteracdes (Kiebassa 2000; Kiebassa et al., 2000, 2006; Gernhardt et al.,
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2001). Porém, no presente estudo sé foram observadas alteragdes na resisténcia
da unido adesiva, no adesivo SB, ap06s a exposicao a radiagdo UV.

Quando somente os materiais dentarios, como as resinas compostas
fotoativadas, foram irradiadas com energia terapéutica, como no estudo de von
Franhoufer et al. (1989), foram observadas alteragdes em algumas propriedades
mecanicas de alguns materiais. Porém, Curtis et al. (1991), avaliando outras
propriedades mecanicas que nao as estudadas por von Franhoufer et al. (1989),
nao observaram nenhuma alteracdo mecanica apos expor 0s mesmos materiais
restauradores as mesmas doses de radiacdo. Assim, a radiagdo com energia
terapéutica, de acordo com os autores citados (von Fraunhofer et al., 1989; Curtis
et al., 1991), pode promover alteracbes em materiais dentarios, porém, as
respostas das propriedades mecanicas sao independentes. Outros prévios
estudos (Hsiue & Chang, 1993; Haque et al., 2001) concordam com o0s autores
citados (von Fraunhofer et al., 1989; Curtis et al., 1991) afirmando que a mesma
exposicao a radiacdo pode induzir diferentes respostas nos materiais irradiados.
Isso ocorre devido a composicao quimica de cada material, que possui maior ou
menor quantidade de grupos quimicos radiosensiveis (Hsiue & Chang, 1993;
Haque et al., 2001). O presente estudo também concordou com estes estudos
prévios citados, sendo que cada um dos trés materiais estudados exibiu resposta
diferente a exposicdo a mesma radiagcao. Porém, isto pode ter ocorrido devido aos
diferentes modos de aplicacdes de cada sistema adesivo.

As diferentes radiagdes mudaram os padrdes de fratura do adesivo SB;
sendo que a radiacao UV foi a que induziu as maiores alteragdes comparadas
com o grupo controle. Sobre a influéncia da mesma radiacdo, ocorreram
alteracdes dos padrbées de fratura quando se comparou os diferentes sistemas
adesivos. Para o adesivo SB, as aplicacbes das radiacoes-X resultaram em
pequeno aumento no tipo de fratura mista e a radiacdo UV resultou na alteragcéao
de fratura adesiva para a coesiva. A ocorréncia de fratura coesiva poderia ser
indicagao de que a resisténcia da unido da dentina ao adesivo € igual ou excede a
resisténcia coesiva da resina composta (Adebayo et al., 2007). A reducao da
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incidéncia de fratura adesiva, devido a irradiacdo, seguida do aumento da
resisténcia da unido adesiva que pode indicar melhor adesao dentina-adesivo
(Adebayo et al., 2007). Como no presente estudo os resultados do adesivo SB
mostraram alteracdo dos padrdes de fratura do tipo adesiva para o tipo coesiva,
porém, com aumento de resisténcia da unido adesiva, ndés podemos afirmar que
essa radiacdo causou melhoria na sua resisténcia adesiva. A inducao de
degradacdao no material é sugerida quando ocorre aumento de fratura do tipo
coesiva com diminuicao na resisténcia da unido adesiva. Assim, os resultados do
presente estudo estdo de acordo com estudos prévios (von Fraunhofer et al.,
1989; Curtis et al., 1991; Haque et al., 2001) que indicaram que a radiacao
ionizante com energia para terapia ndo causa efeitos prejudiciais em resina
composta fotoativada, mas sim pode melhorar as propriedades mecéanicas desses
materiais.

O uso das radiac6es ionizantes para melhorar as propriedades mecanicas
de resinas compostas fotoativadas € conhecido (Hsiue & Chang, 1993; Behr et al.,
2005, 2008), porém, as doses de radiacao aplicadas nestes casos sao muito
maiores que as aplicadas em situacdes clinicas. Com relagdo a radiacao UV os
resultados do presente estudo discordam com os de outros estudos prévios
(Ferracane et al., 1985; Schulze et al., 2003; Faltermeier et al., 2008) que
indicaram que esta radiacdo é um agente capaz de causar efeitos prejudiciais em
materiais dentarios. Porém, nesses estudos prévios (Ferracane et al, 1985;
Schulze et al., 2003; Faltermeier et al., 2008) nao foi avaliada a acdo da exposi¢ao
a radiacdo UV na resisténcia da unido adesiva ou padrao de fratura. A radiacéao
UV foi usada para induzir envelhecimento causando alteracbes de cor, de
microdureza, de grau de conversao, entre outras. Nao ha nenhum estudo, na
literatura a nosso alcance, sobre a interagdo da radiacdo RXD com materiais
dentarios. Assim, deveriam ser feitas outras pesquisas sobre a interacao das
radiacdes ionizantes com materiais dentarios e com outros testes mecanicos

visando a aumentar a vida Gtil das restauragdes de resina composta fotoativada.

27



7. Conclusao

7. Conclusao

Considerando o modelo experimental, é possivel afirmar que:

a) Houve alteracdo na resisténcia da unidao adesiva e no padréao de fratura
sem diminuir a resisténcia adesiva apds a irradiacdo com as diferentes

radiacdes ionizantes.

b) As alteracbes na resisténcia da unido adesiva e no padrdao de fratura
dependeram tanto da energia das radiac6es ionizantes como do modo de

aplicacéo dos adesivos.
c) As radiacGes utilizadas no presente estudo ndo podem ser consideradas

como agentes externos capazes de causar degradacdo nos materiais

adesivos estudados.
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Investigation of bond strength of dental adhesive systems irradiated with ionizing radiations

Abstract

The aim of the present paper was to determine the effect of different ionizing radiations on
bond strength of three different dentin adhesive systems. 120 specimens of 60 human teeth
(protocol number: 032/2007) sectioned mesio-distally were divided into 3 groups according to the
adhesives systems used: SB (Adper™ Single Bond Plus), CB (Clearfi™ SE Bond) and AP
(Adper™ Prompt™ Self-Etch). The adhesives were applied on dentin and photo-activated using
LED (Lec 1000, MMoptics, 1000mW/cm2). Onto the bonding areas were placed customized
elastomer molds (0.5 mm-thickness) with three orifices of 1.2mm which were filled with composite
resin (Filtek™ Z-250) photo-activated during 20s. Each group was subdivided into 4 subgroups for
application of the different ionizing radiations: Ultraviolet radiation (UV), diagnostic X-radiation (DX),
therapeutic X-radiation (TX) and without irradiation (Control group - CG). The microshear tests were
carried out (Instron Inc., model 4411), and afterwards the modes of failure were evaluated by optical
and scanning electron microscope and classified using 5 scores: adhesive failure, mixed failures
with 3 significance levels and cohesive failure. The results were submitted to ANOVA by Tukey test,
Dunnett test and Kruskal-Wallis test (p=0.05). No change on bond strength of CB and AP was
observed after application of the different radiations, only SB showed increase on bond strength
after UV (p=0.0267) irradiation. The UV also changed the failure patterns on SB (p=0.0000). The
radio-induced changes did not cause degradation in restoration which means that they can be

exposed to these ionizing radiations without weakening the bond strength.
Keywords: Adhesion; Dentin; Dentin adhesives; Irradiation; Degradation.

Introduction

The light-cured composite resins are widely used in restorative dentistry. One of the
established factors of clinical success for dental restorations is the reliable bond strength between
the restorative material and dental tissues [1,5,9,16-18] that it is obtained by dental adhesives.

The improvement of the adhesive systems caused an increase of its clinical applications in
adhesive dentistry that include pit and fissure sealants, orthodontic brackets, adhesive bridges,
laminate veneers, and direct resin restorations [1]. However, in spite of the improvements,
undesirable consequences such as recurrent caries or marginal discoloration are often found in
resin restorations following long-term clinical use, due to exposition to several external agents [7].

The restorations in oral cavity are challenged by different external agents and the ionizing
radiations deriving from radiography diagnosis, radiotherapy or environmental sunlight can be one

of these challenging agents. These restorations could suffer influences as a consequence of the
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radiation interaction with atoms and their molecules through electrostatic and electromagnetic
forces. The interaction occurs with any atoms and molecules that are in the way of the radiation
source [4,19]; i.e., tissue, vital organs or biomaterials. Only few studies reported about the direct
effects of the exposure of ionizing radiation on dental materials [2-3,5-8,11,12,21] and teeth tissues
[5,9,10,13,14,18], however the results of these exposures are still unclear.

There are studies using high-energy ionizing radiations, as gamma [6,11,12,21] or electron
[2,3,11] radiation. These radiations were applied on dental materials or on teeth-restoration. In the
case where these radiations were directly applied on dental materials, it was observed that
microhardness, fracture toughness and others mechanical properties changed proportionally to the
increase of the applied radiation dose. And when the radiations were applied for radiotherapy
simulation [5,9,10,13,14] on teeth or restored teeth, some changes on bond strength were
observed.

There are other studies using low-energy ionizing radiations, as ultraviolet radiation (UV)
[8], and in these cases color changes were observed among other alterations. There is none
publication about effects of the x-radiation exposure for diagnosis on dental materials or on dental
tissues.

The ionizing radiations, both high and low-energy, also have been used to induce
accelerated aging by exposure to light to assess the resistance of materials at the degradation
process [7,20].

Considering that intraoral adhesive restorations can be exposed to different types of
ionizing radiation as they have great energy and capacity of penetration, any negative change in the
adhesive capacity of the restoration caused by irradiation will be a contraindicated to these
adhesive systems. Thus, the aim of the present paper was to determine the effect of different

ionizing radiations on bond strength of three different dentin adhesive systems.

Materials and Methods

After approbation of this project by the Ethical Committee for Human Research, protocol
number 032/2007, 60 non-carious human adult third-molars teeth were selected. The teeth were
cleaned by removing debris and stored in distilled water, at 4°C, for no more than 6 months post-
extraction. The crown of the teeth was sectioned from the root and then divided mesio-distally using
a diamond saw at low speed, KG Sorensen #7020 flexible diamond disc (KG Sorensen, Barueri,
SP, Brazil) in the IsoMet® Low Speed Saw machine (Buehler Ltd., Lake Bluff, IL, USA) with water
cooling.

Each half crown of the tooth was embedded in PVC cylinder rings with epoxy resin
maintaining the dentin surface to the outside in level with the ring base. The dentin surfaces were
wet-ground with 180-, 220-, 400- and 600-grit SiC abrasive papers, in order to create a smooth, flat
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surface in the medium dentin. After this, 120 specimens were divided randomly to 3 groups (n=40).
Each group used one of the adhesive systems described in Table 1.

The adhesive systems were applied on dentin, according to Table 2. Absorbent paper was
used to remove the excess dentin moisture, and the photo-activation of all adhesives systems was
carried out using a LED light-curing unit (Lec 1000 MMoptics, Sdo Carlos, SP, Brazil) with 1000
mW/cm?®.

In order to obtain specimens for the microshear bond strength test, customized 0.5 mm-
thick elastomer molds, each with three cylinder-shaped orifices (1.2 mm in diameter), were placed
in the teeth surfaces, allowing delimitation of the bonding area [16,17]. Afterwards the cylinder-
shaped orifices were filled with composite resin (Filtek™ Z-250 Universal Restorative, 3M/ ESPE
Dental Products, St. Paul, MN, USA), and a mylar strip was placed over the filled orifices. Prior to
the composite resins photo-activation procedures, a constant and uniform 250 g cementation load
was applied for 2 min, using a custom-made device. The composite resins were photo-activated for
20s with the same LED light-curing unit cited previously. The specimens were stored at 37°C (£1°C)
and 95% (£5%) relative humidity during all the experiment.

Each group was subdivided randomly into 4 subgroups (n=10) according to the following
experimental treatment:

a) Ultraviolet radiation (UV), into light box with relative humidity at 50% (£5%) using the mercury
light HN ZN 15W (Huaning Corp, Nanjing, China), 253.7nm, 15W, during 48 hours, resulting in
1157.76J/cm?;

b) Diagnostic X-radiation (DX), from a Poli-Tecnica 300/125 X-ray unit (Engeclin Ltda, Sao Paulo,
SP, Brazil), using 30s exposure times, 80kV tube voltage, 200mA tube current, 100cm focus-object
distance and 10cm? radiation field;

c) Therapeutic X-radiation (TX), from Clinac® 600 Linear Accelerator (Varian Medical Systems,
Palo Alto, CA, USA), with a 6MV X-rays beam, 70Gy exposition dose, 100cm focus-object
distance,1 0cm? radiation field.

d) Control group, no-treatment.

Thus, with the end of the experimental treatment application (48 hours after the specimen
photo-activation procedures), the customized molds were removed from the specimens. All resin
cylinders were checked by stereomicroscope (Carl Zeiss do Brasil Ltda. Sdo Paulo, BR) under
magnification (40x); those presenting flaws, irregularities or bonding defects were eliminated.

For the microshear test, a thin steel wire (0.2 mm in diameter) was looped around each
cylinder and aligned with the bonding interface. The test was conducted in an universal testing
machine (Instron Inc., Canton, MA, USA, model 4411), at a crosshead speed of 0.5 mm/min until
failure. Bond strength values were calculated in MPa. For each subgroup, 10 specimens were

tested, and the average value of the three resin cylinders was recorded as the bond strength for

37



Anexos

each sample. Bond strength data were submitted to ANOVA by the Tukey test (p=0.05) for
comparison among the radiations and among the adhesives; each group was independently
compared with control groups by the Dunnett test (p=0.05).

The fractured specimens were examined under an optical microscope (HMV-2, Shimadzu
Corporation, Nakagyo-ku, Kyoto, Japan) at a 200X magnification by the same appraiser. Modes of
failure were classified as follow:

1- Adhesive failure, between dentin and adhesive;

2- Mixed failure, between dentin and adhesive with 75% dentin exposed;
3- Mixed failure, between dentin and adhesive with 50% dentin exposed;
4- Mixed failure, between dentin and adhesive with 25% dentin exposed;
5- Cohesive failure, within adhesive or composite resin.

Additionally, representative fractured specimens were coated with gold and reexamined by
scanning electron microscopy (SEM — JSM5600LV; Jeol Inc., Peabody, MA, USA) for validation of
optic microscopic assessment. Failure pattern scores were submitted to the Kruskal-Wallis test
(p=0.05).

Results

The results of the microshear bond strength test were shown in Figure 1. There were not
differences in microshear bond strength due to exposure at different radiations. No interaction
processes occurred between radiation and adhesive systems. Statistically significant differences
were only found in the UV irradiated group of the SB adhesive when compared with the control
group by Dunnett test (p=0.0267).

In Figure 2 were shown distribution of the failure patterns according to scores that were
illustrated in Figure 3. In Table 3, the SB adhesive showed a statistically significant change

(p=0.0000) on failure patterns among exposure at different radiation.

Discussion

In the present short-term laboratory study, the tooth-restoration set was submitted to
different ionizing radiations to evaluate the influence of these radiations on adhesive bond strength.
Different adhesive systems were also used to evaluate the possibility of alteration on bond strength
after irradiations due to the differences in the way of application of the adhesive systems. The SB
adhesive is a two-step system, in which the first step is used to prepare the tooth surface with
etching gel followed by rinsing, and the second step to apply the primer/bonding agent. The CB
adhesive is also a two-step system, however, the first step consists of a self-etching primer system
without rinse to prepare the tooth surface, and the second step to apply the bonding agent. The AP

adhesive is a one-step system where etching, primer and bonding agents are applied together.
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The results showed that the different radiations did not cause changes on the bond strength
of the CB adhesive and AP adhesive; only the SB adhesive showed an increase of bond strength
after exposure to UV when compared with control group. The results of the present study agreed
with the study of Bulucu et al [5] that also did not observe changes on bond strength after exposure
at TX. However, they observed that the irradiation with TX changed the bond strength behaviors of
the different adhesives. In the present study the same was observed: the bond strength behavior of
the CB adhesive was similar to the SB adhesive before exposure to radiations. However, after
exposure to DX and TX, the CB adhesive was similar to the AP adhesive. The bond strength
behavior of the AP adhesive was different from the SB and CB adhesives, but after exposure to UV,
it was similar to them.

In the study of Ye et al [22], were observed changes in degree of conversion (DC) of
adhesives when photo-actived using different curing units. The adhesives had different way of
application. These differences occur because the adhesives are as dissimilar in the amount of
solvent as in the type of photoinitiator used, which induced dissimilar conversion behavior. But this
behavior depends on the intensity and breadth of the radiation spectrum. In the present study three
different adhesive systems were selected and photo-actived with a LED unit, which has more strait
breadth of radiation spectrum when compared with halogen bulbs. The fact of using a LED unit
could induce an insufficient conversion, which could cause bigger changes when later exposure to
radiations, mainly UV radiation, due to its more wide breadth. For other radiations, a possible
change could only occur after interaction with dental tissue, because absorbed and scatted
radiation produces a secondary radiation, with smaller wavelengths, and is then able to interact with
the molecules of the adhesives.

The present study focused on the ionizing radiation on dental restoration by means of
adhesive bond strength behavior, varying the adhesives and energy of the radiation. On the other
hand, others studies [5,9] focused only on therapeutic dose ionizing radiation in dental tissue. The
study of Bulucu et al [5] focalized the effects of dentin exposure at TX with 60Gy dose, in spite of
their study having two distinct groups: one with radiation applied on teeth restoration and the other
with radiation applied on restored teeth. Gernhardt et al [9,10] evaluated the effects of restorations
on irradiated dentin; however in their study the restorations were not irradiated. In the study of
Gernhardt et al [9] no differences were found in adhesion bond strength after radiotherapy, while in
the study of Bulucu et al [5] differences were found. Thus the present study agreed with Gernhardt
et al [9] because here no differences caused by TX irradiation were found either.

The therapeutic radiation dose used in the previously cited studies [5,9] and the present
study were similar, and compatible with radiotherapy of the head and neck region [15]. The doses of
exposure at UV and DX used in present study were based on others studies [7,8,19] but they did

not have any clinical application. The TX and DX due to great penetration can reach the dental
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tissue when applied upon restoration; however the same did not occur with UV. The UV radiation
can break chemical bonds, to reactivate or to ionize molecules, however, their photons have little
energy and little penetration [7,8]. Depending of the restoration thickness the UV can not reach the
dental tissue when applied upon restoration. Thus, the UV radiation can act more concentrated in
the restorative material. There are no studies about effects of DX or UV on dental tissues, only
studies with therapeutic dose radiation [13,14,18]. Concerning the radiation effects on dental tissues
there are two opposite views, one indicating that the radiotherapy is able to change the dental
structures [5,18] and the other that it is not possible [9,13-15]. However, in this study, change on
bond strength was only observed after exposure to UV on SB adhesive by the Dunnett test.

When only dental materials, such as photoactived composite resin, were irradiated with
therapeutic dose radiation, as in the study of von Franhoufer et al [21], changes were observed in
some mechanical properties of some materials. However, Curtis et al [6] did not observe any
change after using the same restoratives materials and the same exposures at radiation, but
evaluating other mechanical properties that von Franhoufer et al [21]. Thus, the radiation in
therapeutic dose according to the cited authors [6,21], is able to provide some changes on dental
materials, however, the response of each mechanical property is independent. Others previous
studies [11-12] corroborate with the cited authors affirming that the same exposure to radiation may
induce different responses of different materials. That is due to composition of each material which
possesses either a larger or a smaller amount of radiosensitive chemical groups [11-12]. The
present study also corroborated with these previously cited studies because each one of the three
studied materials showed a different response concerning exposure at the same radiation.
However, this can have occurred due to different applications modes of each adhesive system.

The different radiations changed the failure patterns on SB adhesive; as that the UV
induced greater changes when compared with the control group. Under the influence of the same
radiation, the failure patterns also changed when compared with the different adhesive systems. For
SB adhesive, the application of the X-radiations resulted in a slight increase in mixed failures and
the UV resulted in changes from adhesive failure to cohesive failure. The occurrence of cohesive
failure could be an indication that the bond strength of the dentine at the adhesive is equals or
exceeds the resistance of the used composite resin [1]. The reduction in incidence of adhesive
failure due to exposure to radiation and the increased bond strength can indicate an adhesion
improvement in the dentin-adhesive interface [1]. As in the present study the results of failure
patterns are linked with the increased bond strength of the SB adhesive, we may affirm that the
radiations improved this adhesive. When the increase of cohesive failure was added to the
decreased bond strength, it suggests a degradation of the material, which did not occur in the

present study. The results of present study are in agreement with results of others previous studies
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[6,11,21] which indicated that the therapeutic ionizing radiation dose does not cause detrimental
effects on photoactived composite dental materials , but it is able to improve the materials studied.
The use of the ionizing radiations to improve dental materials is known [2,3,12], however,
the applied radiation doses in these cases are much bigger in non-clinical situation. Regarding UV
in the present study there is a disagreement with others previous studies [7,8] which indicated that
this radiation is the agent of detrimental effects on dental materials. However, in these previous
studies [7,8] the action of UV exposure on adhesive bond strength or failure pattern was not
evaluated. The UV was used to cause aging by changes in color, in microhardness, in the degree of
conversion, among others. Regarding DX, there are no studies in literature about its interaction with
dental materials. Therefore, other researches should be elaborated explaining the interaction of
ionizing radiations with dental materials by use of other mechanical tests to extend the lifetime of

the restoration.

Conclusions

The ionizing radiations used in this study induced changes in bond strength and failure
patterns of the studied adhesives. However, the changes depended on the radiation energy and
type of adhesive materials evaluated. Considering the experimental model, it is possible to affirm
that these used radiations can not be considered as external agents able to cause degradation on

adhesive materials by weakening its bond strength.
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Table 1 — Adhesive systems used in the present study and its groups.

Groups | Commercial name Manufacturer Composition*
SB Adper™ Single Bond 3M/ESPE, Dental BisGMA, HEMA, dimethacrylates,
Plus Adhesive Products, St. Paul, MN, | ethanol, water, copolymer of
USA polyacrylic, polyitaconic acids and

silica nanofiller

CB Clearfil™ SE Bond Kuruaray Co., Ltd., Primer : MDP, HEMA,
Kurashiki, Japan dimethacrylate monomer, water,
catalyst

Bond : MDP, HEMA,
dimethacrylate monomer,

microfiller, catalyst

AP Adper™ Prompt™ Self- | SM/ESPE Dental Liquid 1 (red blister):
Etch Adhesive Products, St. Paul, MN, | Methacrylated phosphoric, esters,
USA Bis-GMA, Initiators based on

camphorquinone, Stabilizers
Liquid 2 (yellow blister):
Water, HEMA, Polyalkenoic acid,

Stabilizers

* Information available in the technical product profile provided by the manufacturer.
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Table 2 — Protocol of application of the adhesive systems used in the present study.

Groups | Procedure*

SB Application of 35% phosphoric acid (Scotchbond™ Etchant, 3M/ESPE, Dental Products,
St. Paul, MN, USA) on dentin for 15s. Abundant rinse with distilled water for 10s, and then
dried the water excess with absorbent paper. Application of 3 coats of adhesive using a
microbrush applicator (Microbrush® International, Grafton, USA) with gentle rubbing for
15s, and then dried with a soft airflow for 5s. Photo-activation for 10s.

CB Application of primer using a microbrush applicator for 20s and then dried thoroughly with
a soft airflow. Application of 1 coat of bond using a microbrush applicator with a gentle

rubbing and dried soft airflow for 3s. Photo-activation for 10s.

AP Rapid mix of 1 drop of liquid 1 with 1 drop of liquid 2 for 5s. Application of the mixture with
hard rubbing over dentin using microbrush applicator for 15s and then dried thoroughly
with a soft airflow. Photo-activation for 10s.

* Before starting the described procedures, the polished surface was cleaned with distilled water
and dried with absorbent paper.

Table 3 — Median values of the failure patterns (minimum - maximum).

Experimental treatment Material

SB adhesive CB adhesive AP adhesive
Control non-experimental 2.00 (1.0-3.0) Aa 2.50 (2.0-5.0) ABa |5.00(4.0-5.0) Ba
Diagnostic X-radiation 2.75(2.0—-4.0) Aab |2.00 (1.0-3.5) Aa 5.00 (4.0 -5.0) Ba
Therapeutic X-radiation 3.50 (3.0 — 5.0) ABbc |2.50 (2.0 — 4.0) Aa 5.00 (4.0 -5.0) Ba
Ultraviolet radiation 4.00 (3.0-5.0) Bc 3.00 (2.0 —3.0) Aa 5.00 (4.0 -5.0) Ba

Values with the same letters (capital letter in the line and lower case letters in the column in each
group) are not significantly different by Kruskal-Wallis test, (p>0.05).
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Figure 1 — Results of the microshear bond strength test. * The value differed from control by
Dunnett test (p<0.05). Groups with same letter (capital letter in the columns with same treatment
comparing adhesive systems and lower case letters in the joined columns comparing different

treatments) are not significantly different by ANOVA and Tukey test, (p>0.05).
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Figure 2 - Failure patterns distribution (median values). A= Results of the SB adhesive; B=
Results of the CB adhesive; C= Results of the AP adhesive.
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Figure 3 - Representative samples of each failure pattern in accordance with used scores

(original magnification: x80), “m” representing the remaining material and “d” the area where

dentine was exposed.

47



