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RESUMO

O objetivo neste estudo in vitro foi avaliar o efeito da aplicacdo simultanea de
silanos convencional e experimental na resisténcia adesiva e micro infiltragdo marginal em
raizes de dentes humanos restauradas com pinos de fibra de vidro (PFV) e submetidas as
ciclagens térmica e mecénica. Dois oligbmeros foram sintetizados em solucdo com
quantidades cataliticas de trietilamina. O tiol-pentaeritritol tetra-3-mercaptopropionato
multifuncional (PETMP) foi combinado com isocianatos di-funcionais - 1,6-
hexanodioldiissocyante (HDDI) (alifatico) ou 1,3-bis (1-isocianato-1- metiletil) benzeno
(BDI) (aromatico). Sessenta pré-molares unirradiculares foram seccionados 2 mm acima da
juncdo cemento-esmalte, receberam tratamento endodontico convencional e obturagdo com
cones de guta-percha. As raizes receberam preparo padronizado em 10 mm de profundidade
com brocas de diametro 1,4 mm e separadas aleatoriamente em seis grupos (n=10): silanos
convencionais (RelyX CP ou Angelus) e experimentais (PETMP-HDDI ou PETMP-BDI).
Nos condutos foi aplicado adesivo e nos pinos silanos convencionais conforme recomendado
pelos fabricantes, seguido pela aplicacdo de silanos experimentais. Apds cimentacao, as raizes
receberam nucleos de preenchimento em resina composta, coroas de resina indireta e foram
submetidas a 1,2 x 10° ciclos mecanicos, seguidos por 500 ciclos térmicos (5 e 55°C). Duas
fatias com 1 mm de espessura foram obtidas de cada terco radicular (cervical, médio e apical).
Uma fatia de cada terco foi submetida ao teste de cisalhamento (push-out) e o padrdo de
fratura analisado (%) e outra fatia submetida a analise de infiltracdo marginal por corante
(imerséo em azul de metileno a 2% por sete dias) e a penetracdo classificada em escores (%).
Fatias representativas de cada grupo foram analisadas em MEV quanto a formagéo de fendas
marginais. Os resultados foram analisados com ANOVA dois-fatores (silano e terco), seguido
pelo teste de Tukey (push-out) e teste de Kruskal-wallis (micro infiltracdo marginal) com
nivel de significancia de «=0,05. A aplicacdo simultdnea de silanos convencional e
experimental aumentou a resisténcia da unido adesiva de PFV (p<0,001), com valores
similares entre tercos radiculares (p=0,199), reduziu as falhas adesivas dentina-cimento e
aumentou as coesivas em dentina. N&o houve diferenga significante nos escores de micro
infiltracdo por corante entre os grupos (p=0,176). Todos 0S grupos apresentaram micro
infiltracdo similar ou superior a 2/3 da espessura da fatia. Em concluséo, a aplicagéo
simultanea de silanos convencionais e experimentais proporcionou maior resisténcia adesiva,
reduziu as falhas adesivas dentina-cimento e os niveis de micro infiltragdo marginal foram
similares em canais radiculares tratados com PFV.

Palavras-chave: Retentor radicular. Silano. Forga compressiva. Infiltragdo marginal.



ABSTRACT

The aim of this in vitro study was to evaluate the effect of simultaneous
application of conventional and experimental silanes on adhesive resistance and marginal
micro-infiltration in human tooth roots restored with fiberglass posts (FGP) and subjected to
thermal and mechanical cycling. Two oligomers were synthesized in solution with catalytic
amounts of triethylamine. Multi-functional thiol — pentaerythritol tetra-3-mercaptopropionate
(PETMP) was combined with di-functional isocyanates — 1,6-hexanedioldiissocyante (HDDI)
(aliphatic) or 1,3-bis (1-isocyanato-1- methylethyl) benzene (BDI) (aromatic). Sixty
uniradicular premolars were sectioned 2 mm above the cemento-enamel junction, received
conventional endodontic treatment and filled with gutta-percha cones. The roots received
standardized preparation in 10 mm of depth with drills of diameter 1.4 mm and were
randomly separated in six groups (n=10) according to the variables: conventional silanes
(RelyX CP or Angelus) and experimental silanes (PETMP-HDDI or PETMP-BDI). In the
root canal, it was applied a three-step adhesive and the post silanized according to the
manufacturer's recommendations, followed by the application of experimental silanes. After
cementation, the roots received filling cores in composite resin, crowns of indirect resin and
were submitted to 1.2 x 106 mechanical cycles, followed by 500 thermal cycles (5 and 55°C).
Two 1-mm thick slices were obtained from each root third (cervical, middle and apical). One
slice of each third was submitted to the shear bond test (push-out) and the fracture pattern was
analyzed (%), and other subjected to analysis of marginal infiltration by dye (immersion in
2% methylene blue for seven days) and the penetration classified into scores (%). The
remaining slices of each group were analyzed in SEM for the gaps formation. The results
were analyzed with two-way ANOVA (silane and third), followed by the Tukey's test (push-
out) and the Kruskal-wallis' test (micro marginal infiltration) with a significance level of
a=0.05. The simultaneous application of conventional and experimental silanes on FGPs
increased the bond strength (p<0.001) with similar values between root thirds (p=0.199),
reduced dentin-cement adhesive failures and increased the dentin cohesive failure. There was
no significant difference in the micro infiltration scores by dye between the groups (p=0.176).
All groups showed micro infiltration similar to or greater than 2/3 of the slice thickness. In
conclusion, the simultaneous application of conventional and experimental silanes provided
greater adhesive strength, reduced the dentin-cement adhesive failures and the levels of
marginal micro infiltration were similar in root canal treated with FGPs.

Key Words: Root retainer. Silane. Compressive force. Marginal infiltration.
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1 INTRODUCAO

Dentes reabilitados endodonticamente apresentam alterag0es biomecanicas e
neuroceptivas comparados aos dentes vitais, além de desidratacdo, desmineralizacdo e
alteracdo na producdo de colageno decorrentes da remocéo do tecido pulpar (Scotti et al.,
2015). O tratamento endodontico pode ainda resultar em perda da integridade estrutural do
dente que, por sua vez, aumenta a chance de falhas biomecanicas (Guo et al., 2016), como
fraturas radiculares. A prevaléncia de fraturas em dentes reabilitados endodonticamente varia
entre 2 e 20% e tem sido associada ao sinergismo entre degradacdo mecanica e quimica da
raiz (Garcia-Guerreiro et al., 2018). O prognostico para tais dentes estd diretamente
relacionado com a técnica restauradora (Scotti et al., 2015).

Retentores radiculares sdo dispositivos indicados para reabilitacdo de dentes
tratados endodonticamente com significativa auséncia de estrutura dental coronéria, como as
ocorridas em traumas acidentais, extensas lesdes cariosas ou excessivo desgaste dental. Esse
procedimento reabilitador tem por finalidade reter e fixar a prdtese coronaria e permitir a
dissipacdo das tensdes promovida pela mastigacdo através do complexo dente/alvéolo (Gomes
et al., 2014; Samimi et al., 2014).

Os retentores radiculares de fibra de vidro (PFV) foram desenvolvidos para
melhorar as propriedades biomecénicas dos nucleos de preenchimento. O PFV apresenta
melhor estética, biocompatibilidade, maior resisténcia a corrosdo, adesdo ao substrato dental,
facilidade de remocdo e mddulo de elasticidade similar ao da dentina (Samimi et al., 2014;
Par¢ina e Baraba, 2016; Komada et al., 2017). Por essas razdes, tém sido os retentores de
escolha pelos profissionais em reabilitagdes com tratamento endoddntico (Moraes et al.,
2015). Esses dispositivos radiculares sdo compostos por fibras de vidro dispostas numa Unica
direcdo e envoltas por matriz resinosa injetada sob presséo (Perdigéo et al., 2006).

O principal limitante do uso de pinos de fibra de vidro para reabilitagcOes
endodonticas se refere em obter clinicamente adeséo satisfatoria a dentina radicular (Radovic
et al., 2008; Cadore-Rodrigues et al., 2019). Falhas na interface adesiva causam desunido
pino-adesivo e/ou cimento-dentina pela dificuldade técnica de se obter unido apropriada,
sendo a desunido o principal fator para o insucesso dessas reabilitagdes (Samimi et al., 2014,
Moraes et al., 2015). Com a finalidade de aumentar a adeséo entre PFV e cimento, diversos
tratamentos de superficie tém sido mostrados na literatura (Moraes et al., 2015). Tais

tratamentos podem ser realizados por meio da aplicagdo de &cidos que desmineralizam a
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superficie do pino, aumentando a area para adesdo e expondo a silica das fibras, ou ainda por
adesivos que auxiliam a interagdo com a superficie do PFV, criando condigdes favoraveis
para ocorrer a uniao com o cimento resinoso (Cadore-Rodrigues et al., 2019).

Dentre os tratamentos de superficie quimicos, a silanizacdo do pino € o mais
frequentemente utilizado por profissionais em reabilitacdes endoddnticas (Moraes et al.,
2015). Esta técnica é considerada um procedimento clinico répido e de significante
importancia na resisténcia adesiva da restauracdo (Elnaghy et al., 2016). O silano aumenta a
energia de superficie dos PFV, melhorando o molhamento da superficie e favorecendo a
interacdo com os cimentos adesivos (Lung e Matinlinna, 2012; Cadore-Rodrigues et al.,
2019). Adicionalmente, o silano aumenta a resisténcia adesiva através das ligacfes siloxano
das moléculas bifuncionais entre particulas inorganicas do PFV e substrato organico do
adesivo resinoso (Lung e Matinlinna, 2012; Moraes et al., 2015). A aplicacdo do silano
também é recomendada na cimentacdo protética com cimentos auto-adesivos, considerando
que a unido covalente entre silano e monémeros metacrilatos do cimento tem sido mais
eficiente do que as ligacdes ibnicas com as fibras de vidro do pino (Oliveira et al., 2011).
Revisdo sistematica e meta-analise com estudos in vitro demonstrou significante aumento da
resisténcia adesiva em reabilitagdes endodonticas quando o tratamento do pino foi realizado
previamente com silano, concluindo que essa etapa seria relevante e positiva no procedimento
da cimentacédo adesiva (Moraes et al., 2015).

Portanto, conseguir forte unido entre PFV e dentina radicular para auxiliar a
dissipacdo de tensdes para a raiz e 0sso alveolar é uma etapa fundamental na previsdo do
tratamento restaurador de dentes tratados endodonticamente (Cadore-Rodrigues et al., 2019).
Com base na geometria dos canais radiculares, técnicas operatdrias convencionais nao foram
capazes de evitar o desenvolvimento de tenses e consequente falhas na interface adesiva;
portanto, a solugdo para restauracdes satisfatorias deve ser baseada em melhorias feitas nos
materiais (Bacchi et al., 2015).

A estrutura da dentina do canal radicular, especialmente a orientacdo, distribuicéo
e redugdo do didmetro dos tubulos da regido cervical em direcdo a apical, assim como a
resisténcia da unido podem variar entre as regides radiculares (Onay et al., 2010; Boing et al.,
2017). Contudo, a relacéo entre adesdo do PFV e regido radicular ainda € controversa e parece
ser diretamente influenciada pelos materiais utilizados no protocolo endodontico (Soares et
al., 2020) e cimentagédo (Boing et al., 2017; Garcia et al., 2018). Assim, a busca por novos

materiais e técnicas capazes de aumentar a resisténcia da unido e a estabilidade adesiva, assim
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como reduzir a tensdo da interface pino-adesivo-cimento-dentina poderia melhorar o
comportamento biomecénico das reabilitagdes e diminuir a taxa de insucesso.

Estudos promissores tém demonstrado que a incorporacdo de oligdmeros tio-
uretanos (TUs) em adesivos restauradores melhorou as propriedades mecéanicas (Bacchi et al.,
2015; Bacchi et al., 2018). Os TUs sdo moléculas resultantes da combinacdo de tiois
multifuncionais: (1) tetra-3-mercaptopropionato de pentaeritritol (PETMP) ou (2) trimetilol-
tris-3-mercaptopropionato  (TMP), com isocianatos di-funcionais: (1) 1,6-hexanodiol-
diissocianato (alifatico, HDDI), (2) 1,3-bis (1-isocianato-1-metiletil) benzeno (aromatico,
BDI) ou (3) 4,4'-diisocianato de diciclo-hexilmetano (ciclico, HDMI) (Bacchi et al., 2018).
As diferentes combinagdes resultam em oligbmeros apresentando diferentes comportamentos
em formulacdes adesivas. Estudo prévio demonstrou que os melhores resultados de adeséo
em ceramicas para cada tiol, (PETMP ou TMP), foi encontrado na reacdo com HDDI ou
HDMI e HDDI ou BDI, respectivamente (Bacchi et al., 2018).

A adicdo de tio-uretano reduziu a tensdo da polimerizacdo formando estruturas
mais homogéneas em materiais resinosos baseados em metacrilatos devido as reacdes de
transferéncia em cadeia que retardam a vitrificacdo do polimero enquanto aumentam o grau
de conversdo (Bacchi et al., 2018). Da mesma maneira, dureza e resisténcia a fratura dessas
cadeias poliméricas tém sido reportadas, sugerindo o uso em restauracBes que necessitam
maior resisténcia ao impacto (Hoyle et al., 2010; Bacchi et al., 2018), como as reabilitagdes
com pinos de fibra de vidro. Esses estudos demonstraram a viabilidade e a eficicia da adicao
de oligdbmeros tio-uretanos em formulagdes adesivas.

Com base nessas consideracOes, 0 objetivo neste estudo in vitro foi avaliar o
efeito da aplicagdo simultanea de silanos convencional e experimental na resisténcia adesiva e
micro infiltracdo marginal em raizes de dentes humanos restauradas com pinos de fibra de

vidro (PFV) e submetidas as ciclagens térmica e mecanica.
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adhesion and infiltration of radicular canals with fiberglass posts
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Abstract

Objectives

The aim of this study was to evaluate the effect of simultaneous application of conventional
and experimental silanes on adhesion and marginal micro infiltration in root canal
rehabilitated with fiberglass posts and subjected to thermal and mechanical cycling.

Methods

Two oligomers were synthesized in solution with catalytic amounts of triethylamine. Multi-
functional thiol — pentaerythritol tetra-3-mercaptopropionate (PETMP) was combined with di-
functional isocyanates — 1,6-hexanedioldiissocyante (HDDI) (aliphatic) or 1,3-bis (1-
isocyanato-1- methylethyl) benzene (BDI) (aromatic). The endodontically rehabilitated teeth
were submitted to 1.2x10°% mechanical cycles followed by 500 thermal cycles (5° and 55°C).
Two slices were obtained from each root region (cervical, middle and apical). One slice from
each region was submitted to the push-out test and the fracture mode evaluated. The
remaining slices were immersed into 2% methylene blue solution for 7 days and the marginal
infiltration evaluated according to dye penetration level. Results were analyzed with two-way
ANOVA followed by Tukey’s test (push-out) and Kruskal-Wallis analysis (microleakage) at
0=0.05 confidence level.

Results

Simultaneous application of conventional and experimental silanes improved bond strength
(p<.001) with similar values among the root regions (p=.199), decreased the frequency of
adhesive failure dentin-cement, and increased mixed and cohesive in dentin failures. There
was no statistically significant difference for microleakage scores between the groups
(p=.176).

Conclusions

Simultaneous application of conventional and experimental silanes provided greater adhesive
strength, reduced the dentin-cement failures and the levels of marginal micro infiltration were
similar in root canal treated with FGPs.

Clinical Significance

The current study showed that it is possible to obtain greater bond strength and reduce the
number of adhesive failures in root canals rehabilitated with FGPs etched by the simultaneous

application of conventional and experimental silanes.
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1. Introduction

Fiberglass posts (FGPs) have been widely used in endodontic rehabilitation for
teeth with limited coronal structure and has gained large acceptance among dentists [1]. In
this method, FGPs are adhesively bonded to the root canal and a strong adhesion is considered
to be a major factor to rehabilitate the root canal with these post types [2]. In this sense,
studies have been developed to improve the FGPs adhesion to tooth root canal [1,2].
However, FGPs debonding is considered the most common failure reported in this restorative
method [3,4]. This failure has been related to many factors, such as insufficient tooth crown
remnant and anchoring features [5], cementation techniques sensitivity [4], and FGPs surface
treatments [1].

Different FGPs surface treatments are approaches aiming to increase the
adhesive strength of the material used for bonding procedure [6]. Evidences suggest that
FGPs surface treatment is a mandatory clinical step, since it positively affects the adhesive
retention strength [7]. Among the surface treatments, the FGPs silanization is the most
frequently method used by dentists for root canal rehabilitations [1]. This technique is
considered a fast clinical procedure step [2] that is able to increase chemical attachment to
FGPs due to reaction between the adhesive bifunctional molecules with the inorganic glass
fibers and the organic resin cement [1,8].

FGPs silanization method is also recommended in root canal rehabilitation
associated to the last generation luting agents (self-adhesive resin cement), since the covalent
linkage of the methacrylate monomer cement with the silane is stronger than the ionic bond
with the glass fibers [8]. However, based on the adhesive limitations of currently available
materials, there is need for new materials with improved properties and mechanical behavior.
Therefore, better silanization procedures may enhance the FGPs biomechanical behavior in
root rehabilitations, and decreasing adhesive bond failure rate.

Studies have shown that the thio-urethane oligomers (TU) incorporation in light-
cured resin cements decreased the polymerization shrinkage stress and increased the degree of
conversion [9]. These improvements in methacrylate-based resin materials were obtained due
to the low glass transition temperature (Tg) and active behavior of the oligomer, as well as to
the fact that the additive is pre-polymerized [10]. The TUs result from a combination of two
multi-functional thiols with three di-functional isocyanates (aliphatic-HDDI, aromatic-BDI, or
cyclic-HDMI) [11]. The different combinations result in oligomers showing different values
of bond strength. For instance, the reaction of the thiol PETMP (pentaerythritol tetra-3-
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mercaptopropionate) was higher when associated with the cyclic isocyanate, followed by the
aliphatic [11].

Better mechanical results with these oligomers, such as toughness and fracture
toughness, showed the efficacy for adhesive materials where higher impact resistance is
needed [12], such as FGPs root canal rehabilitations. Previous studies showed significant
evidences for the efficacy and feasibility of the thio-urethane oligomers additions on dual-
cured [13] or light-cured [9] resin cements, as well as combined or not with the hexanediol
dimethacrylate crosslink agent as additive for denture base acrylic resin [14]. Nevertheless,
the cement viscosity was increased when TU was added [15], result that may have a positive
effect due to the higher pressure exerted over the resin cement during the FGPs fixation in the
root canal, region where exists confinement restriction. In addition, the sealers are affected by
its rheological properties and there was a significant difference between the flow of different
sealers, and the root canal diameter affected the capillary flow [16].

The aim of this in vitro study was to evaluate the effect of simultaneous
application of conventional and experimental silanes on the adhesive resistance and marginal
micro-infiltration in human tooth roots restored with fiberglass posts (FGPs) and subjected to
thermal and mechanical cycling. The study hypotheses were that experimental silanes applied
simultaneously to commercial silanes would promote (1) increase the bond strength values
and (2) decrease marginal infiltration of root canals rehabilitated with FGPs.

2. Materials and Methods

2.1 Experimental materials composition

The TU oligomers used to make the experimental silanes were synthesized as
previously described [10] and based on the adhesive results for the PETMP thiol [11]. Two
oligomers were synthesized in solution with catalytic amounts of triethylamine. The multi-
functional thiol — pentaerythritol tetra-3-mercaptopropionate (PETMP) was combined with di-
functional isocyanates — 1,6-hexanedioldiissocyante (HDDI) (aliphatic) or 1,3-bis (1-
isocyanato-1- methylethyl) benzene (BDI) (aromatic). Precipitation in hexanes and
rotaevaporation were used to purify the oligomers, followed by characterization by 1H
Nuclear Magnetic Resonance (Bruker AMX-400 MHz, Santa Barbara, CA, USA) and mid-IR
spectroscopy. Isocyanate complete reaction was confirmed by the disappearance of the peak
in mid-IR (2270 cm™) and thio-urethane bond formation confirmed by the appearance of

resonance signals at 3.70 ppm. After, a titration method with Ellman’s reagent was used to
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determine the concentration of each oligomer. Purified oligomers were added at 20 wt% to
ethoxylated bisphenol [10]. Two commercial silanes RelyX CP (3M ESPE, St Paul, MN,
USA) or Angelus (Angelus, Londrina, PR, Brazil) was simultaneously used with the PETMP-
HDDI ou PETMP-BDI experimental silanes, respectively.

2.2 Specimen selection and preparation

The University Ethics Committee approved the study (CAAE:
95564518.7.0000.5418/ 2019). Sixty premolars with root of approximately 14 mm length and
single canal were used. The crowns were separated from the roots by cutting 2 mm above the
cement/enamel junction (CEJ) using double face diamond disk (KG Sorensen, Barueri, SP,
Brazil) and water cooling. The root canals were prepared by the step-back technique using
Kerr-type files (Dentsply Maillefer, Ballaigues, Switzerland) up to 1 mm from the root apex.
The instrumentation was performed interspersed by 1% sodium hypochlorite (Asfer
Chemical, Sao Paulo, SP, Brazil) irrigations and final rinse with 17% ethylenediamine
tetracetic acid (Biodinamica, Ibipora, PR, Brazil), both followed by 0.9% saline solution
(ADV, Nova Odessa, SP, Brazil). The canals were dried with sterile absorbent paper points
(Dentsply Maillefer) and filled by the lateral condensation technique using gutta percha points
(Dentsply Maillefer) and canal sealer (Sealer 26; Dentsply Maillefer).

2.3 Post luting procedures

After 7 day-storage at relative humidity in greenhouse at 37°C, the roots received
a post space preparation to a depth of 10 mm, initially with Gattes Glidden drill (#1;
Microdont, Sao Paulo, SP, Brazil), followed by Peeso reamers (Microdont), and completed
with the corresponding post drill (#0.5; Angelus). A final rinse with 20 mL distillated water
was performed and the root canal dried with absorbent paper points (Dentsply Maillefer). The
roots were randomly divided into six groups according to the conventional and experimental
silanes: RX (RelyX CP - Control); RX-PETMP-HDDI; RX-PETMP-BDI; AN (Angelus -
Control); AN-PETMP-HDDI; and AN-PETMP-BDI, respectively.

Before luting, Angelus FGPs were checked for proper length (15 mm) and the
excess removed with a water-cooled diamond bur, cleaned with 70% alcohol, and air-dried.
The 15 mm FGPs length was standardized so that 12 mm restored the root canal and the
remaining 3 mm were used to establish the distance between the light-curing unit tip and root
top. The bonding procedure was according to the manufacturer’s recommendations of the

Fusion Duralink chemically activated adhesive (Angelus). The root canal dentin was etched
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with 37% phosphoric acid (Attaque Gel, Biodinamica, Ibipora, PR, Brazil) for 15 s, rinsed
with water, and dried with absorbent paper points (Dentsply Maillefer). A layer of Fusion
Duralink Primer (Angelus) was applied with microbrush (Kg Brush, KG Sorensen, Cotia, SP,
Brazil), rubbing it lightly on the canal walls for 30 s followed by air drying for 10 s, followed
by a layer of chemical adhesive (Angelus). The control groups (RX and AN) were silanized
with RelyX CP or Angelus, respectively. Following, the experimental groups RX-PETMP-
HDDI; RX-PETMP-BDI; AN-PETMP-HDDI and AN-PETMP-BDI were appliqued with
microbrush (KG Sorensen) and air dried for 5 s.

All FGPs were luted with a dual-polymerizing resin cement (Transparent color,
Variolink N, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) using a Centrix syringe (DFL, Rio de
Janeiro, RJ, Brazil). The FGPs were placed into the root canal and the cement excess
removed. After, the resin cement was photo-activated with 1200 mW/cm? irradiance
(Bluephase, lvoclar Vivadent) for 20 s for each face. Following luting procedure, cores were
built up with a photo-activated nano-hybrid composite resin (Tetric N-Ceram, Ivoclar
Vivadent) with 5 mm-height above the CEJ. The teeth were prepared for metal-free composite
resin crowns and vinyl polysiloxane impressions (Zetaplus; Zhermack, Rovigo, Italy) were
made using stock tray poured with type IV gypsum (Durone 1V, Dentsply). All roots received
laboratory-made indirect composite resin crowns (SR Adoro; Ivoclar Vivadent) luted with

Variolink N resin cement (lvoclar Vivadent), following the manufacturer’s guidelines.

2.4 Thermal and mechanical cycling

For ageing treatment, the roots were placed up to 2 mm below the CEJ in
polyvinyl chloride (PVC) tubes filled with self-curing acrylic resin (VIPI, Pirassununga, SP,
Brazil). The roots were removed and reinserted repeatedly into the resin until material
polymerization, forming a root mold. After 24 h, the specimens were submitted to 1.2x10°
mechanical cycles in a fatigue machine (11000; Erios, Sao Paulo, SP, Brazil), positioned in a
metallic base and submitted to 50 N axial force on the crown occlusal surface, with a
frequency of 2 Hz, and immersed in water at 37°C+1°C [17]. Following, the specimens were
removed from the acrylic resin molds and submitted to thermocycling (MSCT-3e; Sao Carlos,
SP, Brazil) with 500 cycles between 5° and 55°C with a dwell time of 30 s at each
temperature, and a transfer time of 5 s between baths [18].

2.5 Push-out bond strength evaluation
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Before the push-out test, a low-speed diamond blade saw (Isomet 1000; Buehler,
Lake BIuff, IL, USA) was used to create 6 slices of 1 mm (£ 0.1) of each root (two from each
root region). A slice from each region was submitted to the push-out bond strength test, while
the other one was submitted to microleakage evaluation. A digital caliper (Mitutoyo; Suzano,
SP, Brazil) confirmed the slice thickness (h), as well as measured the coronal (R) and apical
(r) inner diameters of the root canal in order to calculate the bonding surface. It was used the
following formula:

A=nR+1)[(h*+(R-1)]%

Where: A= Bonding surface, n= 131416; R= Inner coronal diameter; r= Inner apical diameter,
and h=slice thickness.

Each root slice was submitted to a push-out test using a universal loading machine
(Instron model 441, High Wycombe, Buckinghamshire, UK) equipped with a metal device for
slice stabilizing. The load was applied on root slice in the apex-crown direction using a 1-mm
cylindrical plunger at crosshead speed of 1 mm/min until the FGP fillings was dislodged from
the root slice. The maximum failure load was recorded in N and converted into MPa dividing
the load by the bonded area (N/mm?).

The failure modes were analyzed by means of a stereomicroscope (Meiji EMZ-
TR, Meiji Techno, Tokyo, Japan) at 40x magnification and classified into the following
categories: adhesive failure at the cement/dentin interface; adhesive failure at the
FGPs/cement interface; cohesive failure in cement; cohesive failure in FGPs; cohesive failure

in dentin; or mixed failures.

2.6 Microleakage evaluation

Three slices (one for each root region) from nine roots per group were employed
for microleakage evaluation. The slices were coated with two layers of nail polish (Risque,
Niasi, Taboao da Serra, SP, Brazil) up to 1 mm below the marginal limit of the root canal.
The specimens were immersed into 2% methylene blue buffered aqueous solution and stored
at room temperature for 7 days. Following, the root slices were rinsed in running tap water,
and the nail polish layer removed. The FGPs fillings were dislodged using a universal loading
machine (Instron) equipped with a 1-mm diameter plunger at crosshead speed of 1 mm/min.
Thereafter, the root slices were transversally sectioned and observed with stereomicroscope
(Meiji EMZ-TR) at 10x magnification. The same operator performed the analysis. Dye
penetration level was evaluated according to the scores: no dye penetration; dye penetration in

1/3 of the root canal slice; dye penetration in 2/3 of the root canal slice; and dye penetration in
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more than 2/3 of the root canal slice. Slices from each group were examined using SEM
(JEOL, Model JSM 5600LV, Tokyo, Japan) at a 400x magnification and using 15 kV

accelerating voltage.

2.7 Statistical analysis

The bond strength data distribution normality and variances homogeneity were
analyzed using Shapiro-Wilk and Levene tests, respectively. The interaction between silane
type and root region on push-out bond strength was assessed by two-way ANOVA, followed
by Tukey’s test post hoc comparisons between the groups. Data from marginal dye infiltration
evaluation was submitted to Kruskall-Wallis' test. All analyses were performed using the
SPSS 24.0 software (SPSS Inc, Chicago, IL, USA) at 0=.05 significance level.

3. Results

3.1 Push-out bond strength

Table 1 shows that the experimental silanes had a significantly higher bond
strength compared to the conventional silanes for each group (p<0.001). No statistically
significant difference was shown among the experimental silanes for each group. The root
region-silane interaction (p=.398) and the root region factor (p=.199) did not showed

statistically significant difference.

Table 1. Push-out bond strength (mean values +SD) in MPa for conventional and

experimental groups.

Silane Root region Combined average*

(p value <.001) (p value =.199) Tukey’s test
Cervical Middle Apical (p value <.001)
RX 6.87 £2.18 6.43+1.73 5.99+1.96 6.43 £ 1.92 Ab
RX-PETMP-HDDI 8.50 £1.43 8.12+1.40 9.65+ 3.34 8.76 £ 2.26 Ba
RX-PETMP-BDI 9.82 £253 90.47 £ 4.07 9.91+£2.09 9.73+2.91 Ba
AN 6.92+£1.72 6.67 £ 2.33 7.09+£2.74 6.89+2.22 Ab
AN-PETMP-HDDI  10.37+£2.29 10.10+3.64 14.10%+3.33 11.52 £ 3.54 Ba
AN-PETMP-BDI 12.36 + 4.0 10.78 £4.03  10.97 +4.80 11.37+4.21 Ba
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*Combined average for each treatment in separate column for statistical comparison. Different capital letters in row

for each silane and small letters in column for each silane indicate statistically significant differences (p<.05; Tukey’s

HSD test).

The failure mode is shown in Table 2. No cohesive failure in cement or FGPs was

observed. The most frequent failure was adhesive dentin-cement, followed by mixed failures. The

experimental silane applied simultaneously to each conventional silane reduced the number of

adhesive failures dentin-cement and increased the number of cohesive failures in dentin and mixed

failures.

Table 2. Failure mode for conventional and experimental silanes.

Silane Failure mode (%)
Adhesive  Adhesive  Cohesive  Cohesive  Cohesive Mixed
cement/ cement/  incement  in FGPs in dentin
dentin FGPs
RX 21 (70) 1(3.3) 0 (0) 0 (0) 1(3.3) 7(23.3)
RX-PETMP-HDDI 16 (53.3) 0 (0) 0 (0) 0 (0) 4(13.3) 10(33.3)
RX-PETMP-BDI 13 (43.3) 1(3.3) 0 (0) 0 (0) 7 (23.3) 9 (30.0)
AN 19 (63.3) 1(3.3) 0 (0) 0 (0) 2(6.7) 8 (26.7)
AN-PETMP-HDDI 14 (46.7) 0 (0) 0 (0) 0 (0) 3(10.0)0 13(43.3)
AN-PETMP-BDI 14 (46.7) 1(3.3) 0 (0) 0 (0) 2(6.7) 13 (43.3)
Total 97 (53.9) 4(2.2) 0 (0) 0 (0) 19 (10.6) 60 (33.3)

3.2 Dye marginal infiltration

Marginal microleakage scores promoted by conventional or experimental silanes

are shown in Figure 1. No statistically significant difference in the microleakage scores

between the groups was observed (p=.176). Score 4 was the most frequent observed in all

groups, except for RX-PETMP-BDI. All groups presented marginal infiltration similar or

deeper than 2/3 of the root slice.
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Figure 1. Frequency (n=9) of FGPs microleakage scores fixed with conventional or experimental silanes. 1 = No
dye penetration, 2 = Dye penetration in 1/3 of the root canal slice, 3 = Dye penetration in 2/3 of the root canal
slice, and 4 = Dye penetration in more than 2/3 of the root canal slice.
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Figure 2. SEM micrographs showing gap formation for the groups: RX (a); RX-PETMP-HDDI (b); RX-
PETMP-BDI (c); AN (d); AN-PETMP-HDDI (e); AN-PETMP-BDI (f).

4. Discussion

This study used two silane types based on thio-urethanes (TUs) applied
simultaneously to conventional silanes in root canal rehabilitations with FGPs. The
experimental silanes (PETMP-HDDI and PETMP-BDI) provided a significant increase on
bond strength when compared to the control groups (RX and AN) in all root canal regions.
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Therefore, the first study hypothesis that experimental silanes applied simultaneously to
commercial silanes would increase the bond strength values of root canals rehabilitated with
FGPs was accepted.

Recent studies have shown that thio-urethane oligomers addition to the
methacrylate matrix of resin cements improves mechanical properties. Among the improved
properties, flexural strength, toughness modulus, and fracture toughness are the most
noticeable [11, 15] and are mainly related to the active behavior and lower Tg for TU, which
contribute for less stress within the methacrylate structure [10]. This result is mainly due to
the pendant thiols from the TU matrix that are free to react via chain-transfer reactions with
the vinyl bonds of the methacrylate matrix of the resin cement, resulting in important
advantages in physical properties [11,15].

The chain-transfer reactions delay the polymer gelation and vitrification
increasing the degree of conversion since the total reaction is prolonged [10,11,15]. In
addition, the polymer structure resulted from the reaction is more homogenous compared to
conventional networks, as proved by the reduction of the tan delta peaks during dynamic
mechanical analysis [11,12]. Therefore, considering the current study aim, it is expected that
the simultaneous applications of the experimental silanes to conventional silanes showed
similar reactions of the pendant thiols from the experimental silanes with the resin cement
matrix, as showed in previous studies [9].

The higher bond strength values found for the experimental silanes in the current
study (Table 1) may be related to the higher toughness modulus and fracture toughness
resulted from the reaction, which promotes an adhesive interface more stable [12,13].
Therefore, this result suggests the need of a resin adhesive material with an improved
behavior for dental rehabilitations submitted to repetitive impacts, such as occur in teeth
endodontically treated with FGPs.

The polymerization stress reduction found in materials modified by TU was also
considered to have a relevant effect for the bond strength, especially in confined regions such
as the cementation line [11]. It is possible to think that the experimental silanes evaluated in
current study when associated to conventional silanes results in improvements on mechanical
properties of resin cements, thus contributing to the higher bond strength of the FGPs to root
canal.

The failure modes were changed when both experimental silanes were compared
to the conventional silanes (Table 2). Conventional silanes showed predominantly adhesive

failures between FGPs and resin cement. However, the TUs addition increased bond strength,
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resulting in decreased adhesive failures and increased cohesive in dentin and mixed failures,
in agreement to previous study that showed that the silane improved bond strength of FGPs
luted with self-adhesive cements, modifying the failure pattern [8].

It is necessary further evidence for the increase bond strength due to silane
application. Silanized FGPs presents a surface that increases mechanical locking with the
adhesive cement [19]. Since the experimental silanes increased bond strength, it is assumed
that the greater the strength required for FGPs dislodging, the higher the chance to occur more
catastrophic failures, such as mixed and cohesive in dentin failures; therefore, in agreement to
the current study findings.

Another factor that may be related to decrease of the adhesive failures in
experimental silanes is the stress amount at FGPs-root canal interface. As the elastic modulus
for the resin cement is smaller than those for FGPs and root dentin, greater stress
concentration occurs in the post interface [20]. In this sense, the reaction between a low Tg
oligomer and the methacrylate network increases the elastic modulus, toughness and fracture
toughness of the resin cement, when compared to methacrylate without additives [10].

Toughness of the resinous material is an important clinical performance prediction
and should guide the restorative material selection [20], as well as the elastic modulus on the
restoration mechanical strength [15]. TU addition reduced the polymerization shrinkage
resulting in lower residual stress around inorganic particles [10,13,15]. The stress reduction
also increased the FGPs retention resulting in lower amount of adhesive failure [22], similar
to the results of the current study.

Figure 1 shows that there was no statistically significant difference in the
microleakage scores between conventional and experimental groups (p=.176). Therefore, the
study hypothesis that experimental silanes would decrease the marginal infiltration of root
canals rehabilitated with FGPs was rejected.

There is a common concept that the marginal microleakage is depending of the
volumetric shrinkage of the resin materials. In previous studies, TUs addition reduced the
volumetric contraction due to low polymerization shrinkage for the experimental resin
materials when compared to control [9,11,15,], result that was not showed in the current
study. On the other hand, it was showed that the root canal marginal infiltration treated with
FGPs associated to experimental silanes was similar to the conventional silanes (Figure 1).

However, it is important to clarify that all these aforementioned studies evaluated
the immediate mechanical properties of the cement, while in the current investigation the

specimens were submitted to mechanical and thermal cycling and in endodontic
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rehabilitations conditions in vitro. In this way, it is possible that aging the interface between
root canal and FGPs fixed with TUs-based materials will result in marginal infiltration
increased with similar behavior to show for rehabilitation with materials without addition
[23]. Nevertheless, it is worth noting that the TUs-based silane showed higher bond strength
and lower adhesive failure number, fact that would justify the application in FGPs luting
procedures. In addition, a previous study showed that the thermal stress increased the
marginal leakage level at the adhesive interface mainly due to difference in the thermal
expansion coefficient values between the materials [24]. Water absorption in the interface
may also have a deleterious effect on the structure and properties of resinous materials [25].
Mechanical properties of adhesives are of great interest since they are directly
associated to long-term behavior and FGPs endodontic rehabilitations success. The current
study demonstrated that the conventional and experimental silanes association enhanced the
bond strength and reduced the adhesive failures, but it not show significative reduction in root
canal marginal infiltration treated with FGPs. Although promising, the findings must be
interpreted with caution since the intrinsic limitations simulating in vivo conditions were
applied in this in vitro study. Therefore, further studies regarding mechanical properties and
oral behavior of adhesive materials containing TU are required to show the benefit for clinical

use.

5. Conclusion
Simultaneous application of conventional and experimental silanes provided
greater adhesive strength, reduced the dentin-cement failures and the levels of marginal micro

infiltration were similar in root canal treated with FGPs.
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3 CONCLUSAO

De acordo com os resultados obtidos, foi possivel concluir que:

A aplicacdo simultanea de silanos convencionais e experimentais proporcionou
maior resisténcia adesiva, reduziu as falhas adesivas dentina-cimento e os niveis de micro

infiltracdo marginal foram similares em canais radiculares tratados com PFV.
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APENDICE 1 — Detalhamento da metodologia

O protocolo de pesquisa desta dissertacdo de mestrado foi integralmente aprovado
pelo Comité de Etica em Pesquisa com Seres Humanos (CEP) da Faculdade de Odontologia
de Piracicaba — FOP/UNICAMP (CAAE: 95564518.7.0000.5418/2019) (Anexo 1) e respeitou
os ditames da resolucdo 466/2012 que dispde sobre a utilizacdo de tecidos, 6rgaos ou outras
partes do corpo humano para fins cientificos.

A fase experimental deste trabalho foi separada em duas partes, a saber: (1) teste
de resisténcia da unido e (2) andlise da micro infiltracio marginal de raizes humanas
reabilitadas com pinos de fibra de vidro condicionados simultaneamente com silanos

comerciais e experimentais.

Desenvolvimento do silano experimental

Os oligdbmeros foram obtidos nos laboratérios da Oregon Health and Science
University (OHSU, Portland, USA). Dois oligdmeros foram sintetizados em solucdo com
quantidades cataliticas de trietilamina. O tiol-pentaeritritol tetra-3-mercaptopropionato
multifuncional (PETMP) foi combinado com isocianatos di-funcionais - 1,6-
hexanodioldiissocyante (HDDI) (alifatico) ou 1,3-bis (1-isocianato-1- metiletil) benzeno
(BDI) (aromaético). Precipitacdo em hexanos e evaporacdo rotativa foram utilizados para
purificacdo dos oligbmeros, seguidos por caracterizacdo por ressonancia magnética nuclear
(Bruker AMX-400 MHz, Santa Barbara, CA, EUA) e espectroscopia no meio do
infravermelho (I1V). A reacdo completa do isocianato foi confirmada pelo desaparecimento do
pico em IV médio (2270 cm™) e a formacdo da ligacdo tio-uretano foi confirmada pelo
aparecimento de sinais de ressonancia a 3,70 ppm. Em seguida, titulagdo com reagente de
Ellman foi utilizada para determinar a concentracdo de cada oligdmero. Os oligbmeros

purificados foram adicionados a 20% em peso em bisfenol etoxilado.

Selecéo dos dentes

Foram selecionados 80 pré-molares humanos (Figura 1A) junto ao Banco de
Dentes Humanos da Universidade Estadual de Ponta Grossa - PR. Os seguintes critérios de
inclusdo foram utilizados para a selecdo: pré-molares higidos, unirradiculares e com conduto,
auséncia de restauracdes ou tratamento endodontico previo, sem dilaceragédo radicular, com

formagéo completa da raiz e fechamento do forame apical, além do comprimento aproximado
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de 14 mm da jungdo cemento/esmalte (JCE) ao apice radicular. Apos sele¢do, os dentes foram
radiografados usando filmes intra-bucal periapicais (Dentus E-Speed, Agfa-Gevaert, Mortsel,
Antuérpia, Bélgica) no aparelho de raio-X Timex 70C (Gnatus, Ribeirdo Preto, SP, Brasil),
para certificar se atendiam os propositos da pesquisa. Em seguida, os dentes foram limpos
com curetas periodontais (Duflex, SS White, Rio de Janeiro, RJ, Brasil) e permaneceram
armazenados em agua destilada a 4°C até o momento da utiliza¢do, o qual ndo ultrapassou 6

Meses.

Preparo dos dentes

Os dentes foram seccionados perpendicularmente no longo eixo, 2 mm acima da
JCE (Figura 1B), de maneira a preservar uma altura minima de 2 mm de remanescente
coronal (Figura 1C). Para tal, utilizou-se disco diamantado de dupla face (KG Sorensen,
Barueri, SP, Brasil) acoplado em peca reta e micromotor (Kavo do Brasil, Joinville, SC,
Brasil), sob refrigeragdo com jato de &gua. O comprimento médio do remanescente foi

conferido com régua milimetrada (Dentsply Malleifer, Ballaigues, Suica) (Figura 1D).

Figura 1 — Selecdo e preparo dos dentes. A — Pré-molar humano; B — Seccdo da coroa
dentéria; C — Remanescente coronal minimo de 2 mm; D - Mensuragdo do comprimento da

raiz remanescente.

Tratamento endodontico
A entrada dos condutos e a remocao do teto da cAmara pulpar foram realizadas
com ponta diamantada esferica compativel com o tamanho do dente (#1011 KG Sorensen,

Barueri, SP, Brasil). Os dentes receberam preparo quimico-mecanico manual com o auxilio



36

de limas endodonticas tipo Kerr (Dentsply Maillefer, Ballaigues, Suiga), sendo os condutos
esvaziados inicialmente com a lima #10. Os canais foram instrumentados por meio da técnica
do escalonamento programado, com o preparo apical realizado até a lima #40 (memoria)
(Figura 2A) e recuo progressivo até a #55, padronizando o didmetro do conduto. Previamente
a mudanca do calibre das limas, os condutos foram irrigados com 5 mL de solucdo de
hipoclorito de sodio (NaOCI) a 1% (Asfer Industria Quimica, S&o Paulo, SP, Brasil), para
suspensdo da matéria organica, seguido por 5 mL de solucdo salina a 0,9% (ADV, Nova
Odessa, SP, Brasil), para neutralizacdo da irrigacdo dos condutos (Figura 2B). Ao final da
instrumentacdo, os canais foram irrigados com 1 mL de &cido etilenodiaminotetraacético
(EDTA) a 17% (Biodinamica, Ibipord, PR, Brasil) durante 3 minutos para remogéo da smear
layer, seguido por irrigacdo final com 10 mL de solucéo salina (ADV) e secos com pontas de
papel absorvente (Dentsply Maillefer, Petrépolis, RJ, Brasil) (Figura 2C). Em seguida, prova
do comprimento foi realizada com cones de gutta-percha (#40, Dentsply Malleifer, Petrépolis,
RJ, Brasil) (Figura 2D) e os condutos obturados por meio da Técnica de Condensagao Lateral,
utilizando cones de guta-percha acessorios (Dentsply Malleifer, Petropolis, RJ, Brasil) e
cimento obturador a base de hidréxido de calcio (Sealer 26, Dentsply), manipulado de acordo
com as instrucdes do fabricante (Figura 2E). Ao término do tratamento endoddntico, os dentes
foram radiografados para certificar a qualidade da obturacdo endodontica.

Figura 2 — llustragdo esquemaética do tratamento endodontico. A - Instrumentacdo manual do
canal com lima memdria #40; B - Irrigacdo com hipoclorito a 1%, solugéo salina a 0,9% e
EDTA a 17%; C - Secagem do conduto com pontas de papel absorvente; D - Prova do cone

de guta-percha; D - Canal obturado.
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Preparo radicular e grupos experimentais

Uma semana ap0s o tratamento endoddntico, as raizes foram preparadas para
reabilitacdo com o PFV #0,5 do sistema Exacto (Angelus, Londrina, PR, Brasil). Para tal, a
obturacdo dos condutos foi removida com brocas Gates-Glidden #1 (Microdont, S&o Paulo,
SP, Brasil), seguida por Largo (Peeso) #1 (Microdont), preservando os 4 mm apicais de
material obturador indicado para reabilitacbes com PFV. Na sequéncia, os condutos foram
preparados com a broca correspondente ao pino #0,5, a qual apresenta 0 mesmo diametro
coronario do pino (1,4 mm), com preparo em profundidade radicular padronizado em 10 mm
(Figura 3A). As brocas foram substituidas a cada cinco preparos. Apds o preparo, 0 conduto
foi irrigado com 10 mL de &gua destilada (Figura 3B) e as raizes separadas aletoriamente em
seis grupos (n=10): RX (RelyX CP - Controle); RX-PETMP-HDDI; RX-PETMP-BDI; AN
(Angelus - Controle); AN-PETMP-HDDI; and AN-PETMP-BDI, respectivamente (Figura 4).

Figura 3 - llustracdo esquematica do preparo e cimentacdo dos pinos de fibra de vidro. A -
Preparacdo do conduto com broca correspondente ao didmetro do pino (#0,5); B - Irrigacdo
com agua destilada; C - Prova do comprimento do pino de fibra de vidro; D - Secagem do
conduto com pontas de papel absorvente; E — Aplicacéo do sistema adesivo com microbrush;

F — foto ativagdo com aparelho LED; G - Aspecto final da obturacdo; H — coroa cimentada.
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Figura 4 — Esquema metodoldgico e divisdo dos grupos do estudo.

Cimentacéo dos PVF

Previamente a cimentagdo, os pinos foram provados (Figura 3C) e seccionados
perpendicularmente em relacdo ao longo eixo com disco diamantado de dupla face (KG
Sorensen, Barueri, SP, Brasil) acoplado em peca reta e micromotor (Kavo do Brasil, Joinville,
SC, Brasil), sob refrigeracdo constante de agua. O corte resultou em pinos com comprimento
médio de 15 mm, dos quais 10 mm atingiram o comprimento de trabalho radicular, 2 mm o
remanescente coronal (férula) e 3 mm restantes foram utilizados como guia de distancia para
a fotoativacdo, assegurando assim o completo assentamento do pino no conduto e a

padronizacdo da distancia da ponta do aparelho foto ativador ao pino remanescente (Figura 5).

3mm

2mm

Figura 5 - Pino com comprimento de 15 mm: comprimento radicular de trabalho 10 mm;

remanescente coronal 2 mm e guia de distancia para foto ativacdo 3 mm.



39

O tratamento do conduto foi realizado de acordo com o recomendado pelo
fabricante do Sistema Adesivo Fusion Duralink (Angelus, Londrina, PR, Brasil). Desta
maneira, os condutos foram condicionados com gel de &cido fosforico a 37% (Biodinamica,
Ibipord, SP, Brasil) durante 15 segundos e lavados com jatos de ar e agua por 15 segundos,
sendo 0 excesso de &gua removido com pontas de papel absorvente (Dentsply Maillefer,
Petrépolis, RJ, Brasil) (Figura 3D) de maneira que a dentina permanecesse Umida. Em
seguida, foi aplicada uma camada do Fusion Duralink Primer (Angelus, Londrina, PR, Brasil)
com o auxilio de aplicador descartavel (Kg Brush, KG Sorensen, Cotia, SP, Brasil),
friccionando-o levemente nas paredes do conduto durante 30 segundos (Figura 3E), e entdo
aplicado leve jato de ar a 10 cm da superficie durante 10 segundos. Em sequéncia, uma
camada do Fusion Duralink Adesivo Quimico (Angelus, Londrina, PR, Brasil) foi aplicada.

O tratamento do pino seguiu o protocolo recomendado pelos fabricantes dos
silanos (RelyX Ceramic Primer ou Angelus). Desta maneira, os pinos de fibra de vidro foram
limpos com alcool a 70% (Prolink, Guapiacu, SP, Brasil) durante 5 segundos e secos com jato
de ar. Os PFV dos grupos RX; RX-PETMP-HDDI e RX-PETMP-BDI receberam a aplicacao
de uma camada do silano RelyX CP (3M, Sumaré, SP, Brasil) durante 20 segundos e secos
com jato de ar por 10 segundos. Os PFV dos grupos AN; AN-PETMP-HDDI e AN-PETMP-
BDI receberam a aplicacdo de uma camada do silano Angelus (Angelus, Londrina, PR,
Brasil), e apds 1 minuto foram secos com jato de ar. Imediatamente apds a aplicacdo dos
silanos convencionais, 0os PFV dos grupos RX-PETMP-HDDI e AN-PETMP-HDDI
receberam aplicacdo dos silanos experimentais, respectivamente. Os PFV dos grupos RX-
PETMP-BDI e AN-PETMP-BDI receberam aplicacdo dos silanos experimentais,
respectivamente. As aplicacbes seguiram as recomendacOes dos fabricantes dos silanos
convencionais realizadas com aplicadores descartaveis (Kg Brush, KG Sorensen, Cotia, SP,
Brasil).

Em todos os grupos foi utilizado o cimento resinoso de presa dual Variolink N
(lvoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein), manipulado as pastas base e catalisadora na
proporcdo 1:1 em bloco de papel descartavel e inserido no canal com o auxilio de seringa
Centrix (DFL, Rio de Janeiro, RJ, Brasil). Em seguida, os PFV foram posicionados no interior
do conduto sob leve presséo digital e 0 excesso de cimento removido com sonda exploradora
(Duflex, SS White, Rio de Janeiro, RJ, Brasil). A foto ativacdo foi realizada com aparelho
LED (Bluephase, Ivoclar Vivadent) por 40 segundos, com a ponta do aparelho posicionada a
3 mm do término coronario do pino e com intensidade de luz de 1,200 mW/cm? (Figura 3F),

verificada periodicamente por meio de um medidor de poténcia a laser (Nova, Ophir,
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Spiricon, Logan, UT, USA). Apos a cimentacdo, foram confeccionados nucleos em resina
composta nanohibrida (Tetric N-Ceram, Ivoclar Vivadent) na por¢do coronal de todas as
raizes (Figura 6A), por meio da técnica incremental de resina composta (2 mm) e foto
ativacdo por 20 segundos de cada incremento. As amostras permaneceram armazenadas em
agua destilada a 37°C durante 7 dias.

A composicdo detalhada dos materiais utilizados durante o procedimento de

cimentacdo pode ser verificada no Quadro 1.

Quadro 1 - Materiais usados para a cimentacdo dos pinos de fibra de vidro.

Figura Material Composicgéo Lote
(Fabricante)
Acido orto- Acido Orto-fosférico 37%, 36518
fosforico a metilparabeno, corante azul
r 37% (C152015), espessante e agua
.\.‘;f\'ﬁ‘ﬁi‘ (Attaque Gel, deionizada..
> Ibipora, PR,
Brasil)
Adesivo Primer para dentina: ésteres C:43069
Fusion derivados do acido metacrilico, P:43068
Duralink etanol e agua;
(Angelus, Adesivo: ésteres derivados do
Londrina, PR, | &cido metacrilico, fotoiniciadores
Brasil) e aceleradores de polimerizagéo;
i e Adesivo quimico (catalisador):
pRIMER [ Sistsonties R v sones ésteres derivados do acido

Oancelus anc ®ance hus

metacrilico e aceleradores de
polimerizacéo.

Silano Silano e etanol 46795
(Angelus,
Londrina, PR,
Brasil)
RelyX Silano pré-hidrolisado (3- 1822100538
Ceramic metacriloxipropiltrimetoxissilano,
Primer MPS) misturado em recipiente
e (3M ESPE, com agua e etanol.
Coane St. Paul, MN,

EUA)

capid
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Cimento Matriz composta de Bis-GMA, B: X35809
resinoso dimetacrilato de uretano e C: X33219
Variolink N | dimetacrilato trietilenoglicol. Os
y (Ivoclar materiais de carga inorganicos
& Vivadent AG, sdo constituidos por vidro de
FL-9494, bério, trifluoreto de itérbio, vidro
Schaan, de fluorsilicato de bario e
v\“g;fff??‘s\ Liechtenstein) aluminio e oxidos mistos
,i esferoidais. Componentes
adicionais séo iniciadores,
estabilizadores e pigmentos.

Ciclagem mecénica

Os dentes foram submetidos a ciclagem mecénica com o objetivo de simular a
fadiga que estdo sujeitos no ambiente bucal. Os nucleos de preenchimento foram preparados
com pontas diamantadas #2135 e #3098MF (KG Sorensen, Barueri, SP, Brasil) acopladas em
alta rotacdo (Kavo do Brasil), sob refrigeracdo com agua. Todos 0s preparos apresentaram
extensdo cervical (altura de férula) de 2 mm, espessura (ombro) de 1,2 mm, reducdo oclusal
de 1,5 mm, angulos axiais e ocluso-axiais arredondados e linhas de término continuas e
definidas (Figura 6B). Os preparos foram moldados com silicone por condensacdo (Zetaplus,
Zhermack, Rovigo, Italia) com moldeiras de estoque, os moldes vazados com gesso especial
(Figura 6C) e as coroas confeccionadas com o sistema restaurador SR Adoro (lvoclar
Vivadent, Schaan, Liechtenstein) (Figuras 3H e 6D). Duas camadas de selador (SR Model
Separador, lvoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) foram aplicadas no modelo de gesso com
pincel e aguardado 3 minutos. Em seguida, uma camada da pasta Liner (Ivoclar Vivadent) foi
aplicada na extensdo do preparo, seguida por inser¢do incremental da resina indireta (SR
Nexco, Ivoclar Vivadent), ambas foto ativadas durante 20 segundos (1,200 mW/cm?,
Bluephase, Ivoclar Vivadent). Ao término, as coroas receberam uma camada de SR Gel
(Ivoclar Vivadent) e polimerizacéo adicional por 20 segundos em cada face.

As coroas receberam acabamento e polimento com brocas de carboneto de
tungsténio e pontas de silicone, respectivamente, sendo cimentadas com adesivo Fusion
Duralink (Angelus) e cimento resinoso Variolink N (lvoclar Vivadent) seguindo o mesmo
protocolo utilizado para a cimentacdo dos pinos. Apds cimentacdo das coroas, com a
finalidade de simular o osso alveolar e dar suporte para o dente na ciclagem mecanica, as

raizes foram isoladas com vaselina liquida (Rioguimica, Sdo José do Rio Preto, SP, Brasil) e
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inseridas em tubos de PVC (policloreto de vinil rigido) de 25x40 mm preenchidos com resina
acrilica ativada quimicamente incolor (Vipiflash, VIPI, Pirassununga, SP, Brasil) (Figura 6E).
No inicio da fase plastica, a raiz foi removida da resina e reinserida varias vezes até

polimerizacéo.

Figura 6 - Amostras para o ensaio de ciclagem mecénica. A — Nucleo de preenchimento em
resina composta nanohibrida; B — Preparo do ndcleo de preenchimento; C — Modelo de gesso;

D — Coroa de resina indireta cimentada; E — Raiz condicionada em tubo de PVC.

Apos sete dias da cimentacdo, os dentes foram posicionados em 90 graus em
relacdo ao solo e submetidos a 1,2 x 10° ciclos em um aparelho simulador de fadiga mecanica
(ERIOS, modelo ER - 11000, Sao Paulo, SP, Brasil) com impactos repetitivos na face oclusal
das amostras (Figura 7A e 7B). A carga aplicada foi de 50 N (5,0 kgf) e a frequéncia de 2 Hz.

Durante os ciclos, as amostras foram mantidas imersas em agua a temperatura de 37°C + 1°C.
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Figura 7 - Ensaio de ciclagem mecanica. A - Dentes posicionados para o ensaio; B — Dente

posicionado (maior aumento).

Ciclagem térmica

Apos ciclagem mecanica, os dentes foram submetidos a ciclagem térmica com o
proposito de simular a variacdo de temperatura ocorrida na boca. Os dentes foram removidos
do tudo de PVC, acondicionados em sacos de poliéster perfurado (Figura 8A) e submetidos a
500 ciclos térmicos (MSCT-3e, Elquip, Sdo Carlos, SP, Brasil) em banhos alternados de agua
destilada a 5-55°C (30 segundos a 5°C + 5 segundos de transferéncia + 30 segundos a 55°C +

5 segundos de transferéncia para o proximo ciclo) (Figura 8B).

Figura 8 - Ciclagem térmica. A - Acondicionamento dos dentes em sacos de poliéster

perfurado; B — Dentes submetidos a ciclagem térmica.

Teste de resisténcia adesiva

Apbs as ciclagens térmica e mecanica, os dentes foram fixados em placas de
acrilico com cera pegajosa (Asfer, Sdo Caetano do Sul, SP, Brasil) e colocados em cortadeira
metalografica (Isomet 1000; Buehler, Lake Bluff, IL, USA) acoplada com disco de diamante
(Figura 6A). Um corte perpendicular em relacdo ao longo eixo foi realizado na JCE para
separar a coroa da raiz. Em sequéncia, cortes seriados de 1 = 0,1 mm foram realizados de
maneira a obter 6 fatias (duas representativas de cada terco radicular) (Figura 6B). A
espessura das fatias foi verificada por meio de um paquimetro digital com precisdo de 0,01
mm (Mitutoyo; Sul América, Suzano, SP, Brasil). Trés fatias (uma de cada terco radicular)
foram submetidas ao teste de cisalhamento (push-out), enquanto as outras trés foram

submetidas a analise de micro infiltragdo marginal por corante.
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Figura 9 - Preparo dos dentes para teste de resisténcia adesiva. A - Dente fixado com cera
pegajosa em placa de acrilico; B - Fatias radiculares de 1 £ 0,1 mm resultantes dos cortes

seriados.

Antes do ensaio de resisténcia adesiva, a espessura das fatias e os diametros
coronal e apical da area interna do canal foram aferidos com paquimetro digital (Mitutoyo)
com o objetivo de calcular a area adesiva de cada fatia (Figura 10A). O valor da area adesiva
(AD) foi obtido por meio da férmula:

AD=n(R+1)[(h*+(R-r?]05
Onde: © = constante 3,1416; R = raio da por¢do corondria do conduto radicular (mm); r = raio

apical do conduto radicular (mm); e h = espessura da amostra.

Em seguida, as fatias foram posicionadas em um dispositivo metalico com
pequeno orificio central, com a por¢do apical voltada para cima, de maneira que a carga
exercida deslocasse o pino no sentido apice-coroa. A carga foi aplicada com ponta metalica
correspondente ao diametro do pino, de maneira que soO tocasse o0 centro da fatia, sem tocar a
parede lateral do canal radicular (Figura 10B). A resisténcia adesiva foi obtida em maquina de
ensaio universal (Instron, modelo 441, High Wycombe, Buckinghamshire, UK) com célula de
carga de 500 kgf a velocidade de 1 mm/minuto até o deslocamento do pino. A carga de
ruptura adesiva foi registrada em Newton (N) e calculado o valor da resisténcia da unido em

Mpa, dividindo a carga empregada (N) pelo valor da area adesiva (mm?).
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Figura 10 - Ensaio da resisténcia ao cisalhamento (push-out). A - Mensuracao da espessura e
diametro dos condutos apicais e coronais da fatia; B - Ponta ativa posicionada no centro da
fatia.

Avaliacdo dos padrd@es de fratura

Apls o teste de resisténcia adesiva, as amostras foram analisadas em
estereomicroscopio (Meiji EMZ-TR, Meiji Techno, Téquio, Japdo) com aumento de 40x e as
fraturas classificadas em: 1- fratura adesiva cimento-dentina radicular; 2- fratura adesiva
cimento-PFV; 3- fratura coesiva cimento-PFV; 4- fratura coesiva do PFV; 5- fratura coesiva

em dentina radicular; e 6- fratura mista (Figura 11).

000000

Figura 11 — Padrdo de falha analisado nas fatias radiculares apos teste de resisténcia ao

cisalnamento. A — Adesiva dentina-cimento; B — Adesiva pino-cimento; C — Coesiva em
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cimento; D — Coesiva no pino de fibra de vidro; E — Coesiva em dentina; F — Mista.

Avaliacdo da infiltracdo marginal na interface adesiva

Para avaliacdo da infiltracdo marginal foram utilizadas 3 fatias de cada raiz (uma
de cada terco radicular). As fatias foram isoladas com duas camadas de esmalte para unha
(Risque; Niasi, Tabodo da Serra, SP, Brasil), preservando 1 mm além do limite marginal do
canal radicular (Figura 12A). Apos secagem, as fatias foram imersas em solucéo aquosa a 2%
de azul de metileno e armazenadas em estufa (Orion, Fanem, S&o Paulo, SP, Brasil) por sete
dias. Apds armazenagem, as fatias foram lavadas em &gua corrente por 1 minuto e o esmalte
para unha removido com cureta periodontal (Duflex, SS-White, Rio de Janeiro, RJ, Brasil).
Na sequéncia, as fatias foram inseridas no mesmo dispositivo metalico que avaliou a
resisténcia adesiva, com a porc¢éo apical voltada para cima. A ponta metalica compativel com
o diametro do pino foi centrada no pino e carga exercida com méaquina de ensaio universal
(Instron), até deslocamento. Apds o ensaio, as fatias foram seccionadas na dire¢cdo mésio-
distal com disco diamantado de dupla face (KG Sorensen, Barueri, SP, Brasil) acoplado em
peca reta e micromotor (Kavo do Brasil, Joinville, SC, Brasil) e avaliadas em
estereomicroscopio (Meiji EMZ-TR) com aumento de 10 vezes (Figura 12B). A penetracdo
de corante foi classificada em escores: 1- auséncia de penetracdo de corante; 2- penetracdo do
corante em 1/3 do canal; 3- penetracdo do corante em 2/3 do canal; e 4- penetracdo do corante
em mais de 2/3 do canal. Fatias representativas de cada grupo foram examinadas usando
microscopia eletrénica de varredura (JEOL, Modelo JSM 5600LV, Toquio, Japdo) com uma

ampliacdo de 400x e usando tensdo de aceleracdo de 15 kV.

Figura 12 - Micro infiltragdo marginal por corante. A - Fatia isolada com esmalte preservando
1 mm além do limite marginal do canal radicular; B - Avaliacdo da micro infiltracdo marginal

em estereomicroscopio.
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Anélise estatistica

Os dados foram tabulados em planilhas do Excel (Microsoft, Redmond, WA,
EUA) e submetidos ao programa SPSS (versdo 24; IBM, Armonk, NY, EUA), sendo que
todas as inferéncias estatisticas foram realizadas em nivel de significancia de 5%. Os supostos
de normalidade e homogeneidade foram verificados por meio dos testes Shapiro-Wilk e
Levene, respectivamente. Analise de variancia (ANOVA) de dois fatores (silano x tergo
radicular) e teste post hoc de Tukey foram utilizados para determinar as possiveis diferencas
de resisténcia adesiva entre os grupos. Os dados de micro infiltracdo marginal (%) foram

submetidos ao teste de Kruskal-Wallis.



48

ANEXOS

Anexo 1 - Parecer consubstanciado do CEP - FOP/UNICAMP

PIRACICABA DA
UNIVERSIDADE DE CAMPINAS
- FOP/UNICAMP

|| UNICAMP - FACULDADE DE
Q& ODONTOLOGIA DE Q Plaboforma
~O

PARECER CONSUBSTANCIADO DO CEP
DADOS DA EMENDA
Titulo da Pesquisa: Efeito da adicdo de tio-uretano em silanos comerciais na resisténcia adesiva de pinos
de fibra de vidro submetidos as ciclagens térmica e mecanica
Pesquisador: Marcos Cezar Pomini
Area Tematica:
Versao: 4
CAAE: 95564518.7.0000.5418

Instituicao Proponente: Faculdade de Odontologia de Piracicaba - Unicamp
Patrocinador Principal: Financiamento Préprio

DADOS DO PARECER

Numero do Parecer: 3.555.156

Apresentacao do Projeto:

Transcricao editada do conteudo do registro do protocolo e dos arquivos anexados a Plataforma Brasil
Trata-se de solicitacdo de emenda a protocolo inicialmente aprovado em 31-08-18, para alteracao no
material a receber o aditivo tio-uretano e grupos de estudo, adicao de dois novos testes, remocao de dois
testes e alteragdo do nome do projeto.

Delineamento da pesquisa: Trata-se de estudo in vitro, laboratorial, longitudinal, com intervencao, que
envolvera 80 dentes Pré-molares unirradiculares obtidos por doagé@o do banco de dentes da Universidade
Estadual de Ponta Grossa. Os dentes serdo seccionados 2 mm acima da jungdo cemento-esmalte (JCE)
para separar a coroa da raiz e receberdo tratamento endodéntico e preparo intra-canal para reabilitacdo com
pino de fibra de vidro convencionais. a) Objetivo principal: adigao de tio-uretano ao silano convencional. b)
Substrato: raiz com tratamento endoddntico com pino de fibra de vidro. b) Fatores: condicionamento do pino
de fibra de vidro com silano experimental e ciclagens mecanica e térmica. c) Variaveis: Resisténcia adesiva
e silanos comercial e experimental a base de tio-uretano.

Critérios de inclusdo: Pré-molares unirradiculares extraidos recentemente, sem lesdes de carie,

Enderego: Av.Limeira 901 Caixa Postal 52

Bairro: Areiao CEP: 13.414-903
UF: SP Municipio: PIRACICABA
Telefone: (19)2106-5349 Fax: (19)2106-5349 E-mail: cep@fop.unicamp.br

Pagina 01de 15



PIRACICABA DA
UNIVERSIDADE DE CAMPINAS
- FOP/UNICAMP

| | UNICAMP - FACULDADE DE
({Cé' ODONTOLOGIA DE QEgoe
~O

Continuagdo do Parecer: 3.555.156

Outros acordoresposta.pdf 23/08/2018 |Marcos Cezar Pomini| Aceito
16:30:50

Projeto Detalhado / | Projetoresposta.pdf 23/08/2018 |Marcos Cezar Pomini| Aceito

Brochura 16:29:24

Investigador

Outros CEPCompleto.pdf 10/08/2018 |jacks jorge junior Aceito
08:26:01

Outros 56TermoDoacao.pdf 09/08/2018 |Marcos Cezar Pomini| Aceito
15:35:16

Declaragéo de 54Altinfra.pdf 09/08/2018 |Marcos Cezar Pomini| Aceito

Instituicéo e 15:35:00

Infraestrutura

Declaragao de 52Declaralnstituicao.pdf 09/08/2018 |Marcos Cezar Pomini| Aceito

Instituicéo e 15:34:48

Infraestrutura

Declaragao de 51DeclaraPesquisadores.pdf 09/08/2018 |Marcos Cezar Pomini| Aceito

Pesquisadores 15:34:33

TCLE / Termos de |4TCLE.pdf 09/08/2018 |Marcos Cezar Pomini| Aceito

Assentimento / 15:34:15

Justificativa de

Auséncia

Situagdo do Parecer:
Aprovado

Necessita Apreciagdo da CONEP:
Nao

PIRACICABA, 04 de Setembro de 2019

Assinado por:
Fernanda Miori Pascon

(Coordenador(a))
Enderego: Av.Limeira 901 Caixa Postal 52
Bairro: Areido CEP: 13.414-903
UF: SP Municipio: PIRACICABA
Telefone: (19)2106-5349 Fax: (19)2106-5349 E-mail: cep@fop.unicamp.br

Péagina 15 de 15

49



Anexo 2 — Verificacdo de originalidade de prevencéo e plagio

urethane oligomers reduce polymerization
stress in highly filled dental composites”, Dental
Materials, 2014.

Publicacio

Excluir citagdes Desligado Excluir correspondénciasDesligado

Excluir bibliografia Em

50

Dissertagdao Marcos
RELATORIO DE ORIGINALIDADE
i 0. 12 04
INDICE DE FONTES DA PUBLICACOES DOCUMENTOS DOS
SEMELHANCA INTERNET ALUNOS
FONTES PRIMARIAS
1 Rafael L. X. Consani. "Effect of repeated 1 o
microwave disinfections on bonding of different s
commercial teeth to resin denture base : Effect
of repeated microwave disinfections”,
Gerodontology, 07/2011
Publicacdo
Dobson, A., A. Bacchi, and C.S. Pfeifer. "Thio- <1 %



51

Anexo 3 — Comprovante de submisséo do artigo

Bl - |

I JounslofDertity - Biever X @ Eiever Edtors SysemT X | o

€ 3 C B eeeleviecomod/detaiitasp r@:
Journal of Dentistry el ’

7 rcnsanigfop enicama.be
horme | main meny | aubmit pager | guide for mthors | regater | hange detis | ogaut  SebiTeL Lore e o o EoEES tat s

Submissions Being Processed for Author Rafael Leonardo Xediek Consani, PhD

Page: 1 of 1 (3 total submissions) Display [13_v] results per page.

Ery=—
A

Simultaneous spplication of conventional and expermental sianes on the agheson and infitration of redicular cansls with fiberglass posts 18 Feb 2020 10Feb2020  Submitted to Jourmal

Page: 1 of 1 (3 tota submissions) Display [18 ¥ resuts per page.

<< Author Main Menu




