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RESUMO 
 
Moreira BM. Efeito da Carbodimida na resistência ao microcisalhamento da dentina 
afetada de dentes decíduos. 2019. 83f. Dissertação (Mestrado em Odontopediatria) – 
Faculdade de Odontologia de Ribeirão Preto da Universidade de São Paulo, Ribeirão Preto, 
2019. 
 
 

A cárie dentária ainda é a doença multifatorial que afeta 80% das crianças e 

adolescentes. Atualmente a intervenção mais adequada para as lesões de cárie dentária em 

crianças é pautada pela odontologia minimamente invasiva que recomenda a preservação da 

dentina afetada por cárie que será utilizada como substrato para adesão da resina composta. 

A adesão nos dentes decíduos é um fator crítico devido suas características micromorfológicas 

e constituição mineral que dificultam a formação e estabilização da camada híbrida; Esse 

estudo teve por objetivo avaliar o efeito da biomodificação com carbodiimida 0,5 mol/L na 

resistência adesiva na dentina afetada de dentes decíduos, após 24 horas e 3 meses de 

envelhecimento hidrolitico. Foram selecionados 52 molares decíduos hígidos do Biobanco de 

Dentes da FORP-USP. Os dentes selecionados tiveram o esmalte removido e a dentina 

superficial foi planificada e os espécimes foram submetidos à ciclagem de pH por 14 dias 

(solução desmineralizadora de  pH 4.8 por 8 horas e solução remineralizadora  pH  7.0 por 16 

horas). Após a ciclagem de pH, os espécimes foram aleatoriamente distribuídos em 4 grupos 

(n=10) de acordo com a biomodificação da dentina (sem biomodificação e com carbodiimida 

0,5 mol/L) e envelhecimento hidrolítico (24 horas e 3 meses). Para análise de microscopia 

eletrônica de varredura foram elaboradis espécimes (n=3) dos grupos acima descritos. A 

carbodimida (Sigma-Aldrich, Saint Louis, MO, EUA) foi preparada com uma concentração de 

0,5mol/L, para isso 2,3 mg de EDC-HCL foi diluído em 230 µl de água MiliQ, resultando em 

uma solução com pH 7,34. Todos os espécimes foram condicionados com ácido fosfórico a 

35% (Ultra-Etch Ultradent, SP, Brazil), sendo que os espécimes do grupo com biomodificação 

receberam o condicionamento ácido antes da biomodificação, enquanto que os do controle 

receberam o condicionamento antes da aplicação do adesivo. Nos espécimes com 

biomodificação foi realizada a aplicação de 20μL de EDC 0,5mol/L sobre a superfície dentinária 

por 60 segundos, lavado com água destilada por 20 segundos e secos com papel absorvente, 

após essa etapa eles foram restaurados. Para realização da restauração todos os espécimes 

receberam uma camada de adesivo Single Bond Universal (3M ESPE, St. Paul, MN, EUA) 

aplicado com microbrush nº 2 (KG Sorensen, São Paulo, SP, Brazil) na superfície da dentina 

por 20 segundos com posterior evaporação do solvente; Em seguida foi realizada a 

fotopolimerização  (Optilight Max  (1200 mW/cm2),  Gnatus  Ltda,  Ribeirão Preto,  SP,  



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

Brasil) por 10 segundos. As superfícies de dentina foram restauradas com resina composta 

Filtek Z250 (3M ESPE, St. Paul, MN, EUA), incluída em incrementos de 1 mm na matriz bipartida 

(diâmetro de 1,2 mm e altura de 1 mm) com auxílio de sonda periodontal (Duflex SS White, 

Rio de Janeiro, RJ, Brasil). Todos os grupos foram submetidos ao teste de microcisalhamento 

utilizando uma máquina de ensaios universal (EMIC, Instron Corporation, Canton-

Massachusetts, EUA) a uma velocidade de 0,5 mm / min até que ocorresse a fratura. Para 

análise da interface adesiva em microscopia eletrônica de varredura (EVO 50; Carl Zeiss, 

Cambridge, Inglaterra). Os dados obtidos na análise de microcisalhamento foram analisados 

através do test T de Student e teste de Shapiro-Wilk (α = 0.05) através do IBM SPSS software 

(Versão 21.0, Armonk, NY: IBM Corporation). A análise estatística dos dados mostrou que não 

houve diferença estatisticamente significante na resistência adesiva ao microcisalhamento da 

dentina biomodificada com EDC após 24 horas (p=0,16) e 3 meses (p=0,054) de 

envelhecimento hidrolitico. As imagens da MEV mostraram formação de poucos tags de resina 

em todos os grupos. Não houve diferença morfológica em função da biomodificação e 

envelhecimento. Concluímos que a resistência adesiva na dentina afetada de dentes decíduos 

e as características micromorfologicas não foram influenciadas pela biomodificação com EDC 

e tempo de envelhecimento hidrolítico. 

. 
 
Palavras Chaves: Dentes Decíduos; Carbodimida; Dentina afetada; 
Microcisalhamento; Adesivo universal.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

ABSTRACT 
 
Moreira BM. Effect of Carbodiimide on the microshear bond strenght of the affected dentin in 
primary teeth. 2019. 83f. Dissertation (Masters in Pediatric Dentistry) - School of Dentistry of 
Ribeirão Preto, University of São Paulo, Ribeirão Preto, 2019. 
 
Dental caries is still the multifactorial disease that affects 80% of children and adolescents. 

Currently, the most appropriate intervention for dental caries lesions in children is guided by 

minimally invasive dentistry, which recommends the preservation of the affected dentin which 

will be used as a substrate for adhesion of the composite resin. Adhesion on primary teeth is 

a critical factor due to its micromorphological and mineral constitution characteristics that 

make it difficult to form and stabilize the hybrid layer; The aim of this study was to evaluate 

the effect of biomodification with carbodiimide 0.5 mol / L on the microshear bond strenght in 

the affected dentin of primary teeth after 24 hours and 3 months of hydrolytic aging. Forty-

five healthy primary molars were selected from the FORP-USP Teeth Bank. The selected teeth 

had the enamel removed and the superficial dentin was planed and the specimens were 

submitted to pH cycling for 14 days (demineralizing solution pH 4.8 for 8 hours and pH 7.0 

remineralizing solution for 16 hours). After pH cycling, the specimens were randomly 

distributed into 4 groups (n = 10) according to the biomodification of the dentin (without 

biomodification and carbodiimide 0.5 mol / L) and hydrolytic aging (24 hours and 3 months). 

For scanning electron microscopy analysis specimens (n = 3) were prepared from the groups 

described above. Carbodiimide (Sigma-Aldrich, Saint Louis, MO, USA) was prepared with a 

concentration of 0.5 mol / L, for this, 2.3 mg of EDC-HCL was diluted in 230 μl of MiliQ water, 

resulting in a solution at pH 7.34. All specimens were conditioned with 35% phosphoric acid 

(Ultra-Etch Ultradent, SP, Brazil), and the specimens from the group with biomodification 

received acidic conditioning prior to biomodification, whereas those from the control group 

received the conditioning before the application of the adhesive. In the specimens with 

biomodification, 20 μL of EDC 0,5 mol / L was applied to the dentin surface for 60 seconds, 

washed with distilled water for 20 seconds and dried with absorbent paper. After this stage 

they were restored. All specimens received a single-bond adhesive (3M ESPE, St. Paul, MN, 

USA) applied with microbrush No. 2 (KG Sorensen, São Paulo, SP, Brazil) on the dentin surface 

for 20 seconds with subsequent evaporation of the solvent; Afterwards, the 

photopolymerization (Optilight Max (1200 mW / cm2), Gnatus Ltda, Ribeirão Preto, SP, Brazil) 

was carried out for 10 seconds. The dentin surfaces were restored with Filtek Z250 composite 

resin (3M ESPE, St. Paul, MN, USA), included in increments of 1 mm in the bipartite matrix 

(1.2 mm diameter and 1 mm height) with the aid of a periodontal probe (Duflex SS White, Rio 

de Janeiro, RJ, Brazil). All groups were submitted to the microshear bond strenght test using  



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

a universal test machine (EMIC, Instron Corporation, Canton-Massachusetts, USA) at a rate of 

0.5 mm / min until fracture occurred. For analysis of the adhesive interface in scanning electron 

microscopy (EVO 50; Carl Zeiss, Cambridge, England). The data obtained in the microshear 

bond strenght analysis were analyzed using Student's T-test and Shapiro-Wilk test (α = 0.05) 

using the IBM SPSS software (Version 21.0, Armonk, NY: IBM Corporation). Statistical analysis 

of the data showed that there was no statistically significant difference in the microshear bond 

strenght of EDC biomodified dentin after 24 hours (p = 0.16) and 3 months (p = 0.054) of 

hydrolytic aging. MEV images showed formation of few resin tags in all groups. There was no 

morphological difference due to biomodification and aging. We concluded that the bond 

strenght in the affected dentin of primary teeth and the micromorphological characteristics 

were not influenced by the biomodification with EDC and hydrolytic aging time.  

. 

 

Keywords: Primary teeth; Carbodiimide; Affected Dentin; Microshear bond strenght; 
Universal Adhesive 
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1. INTRODUÇÃO 

 

A cárie dentária é uma doença multifatorial que ainda afeta quase 80% das 

crianças e adolescentes (6-18 anos) e 90% dos adultos (Brazzelli et. al., 2006) sendo 

caracterizada como um desequilíbrio ecológico no biofilme dental. Durante este 

desequilíbrio ocorre favorecimento de bactérias acidogênicas e acidúricas devido a 

frequente ingestão de carboidratos, havendo predomínio das bactérias cariogênicas 

no biofilme dental que são produtoras de ácidos (Schwendicke et. al., 2016, 2017; 

Giacaman et. al., 2018), levando ao aparecimento da lesão de cárie. 

            A adesão em dentes decíduos é um desafio (Senawongse et. al., 

2004; Courson et. al., 2005), uma vez que, com a remoção seletiva de tecido cariado 

a adesão irá ocorrer em dentina afetada, que apresenta-se parcialmente 

desmineralizada e com maior grau de porosidade que a dentina hígida, dificultando a 

adesão aos materiais restauradores.    A abordagem conservativa em dentes decíduos 

é preferível, pois possibilita maior conservação da estrutura dental remanescente e 

reduz o risco de exposição pulpar (Giacaman et. al., 2018). 

Comparando a microestrutura dentinária e a composição química entre dentes 

decíduos e permanentes verifica-se que os decíduos apresentam túbulos dentinários 

de menor diâmetro (Hirayama et. al., 1986), menor quantidade de túbulos dentinários 

(Garberoglio e Brännström, 1976; Koutsi et. al. 1994; Schilke et. al., 2000), diminuição 

da área de dentina intertubular (Sumikawa et. al., 1999) e menor concentração de 

cálcio e fósforo (Hirayama, 1990), fatores que podem influenciar na resistência 

adesiva. Essas desvantagens na manutenção da interface adesiva em dentes decíduos 

podem ser amenizadas através da utilização de biomodificadores na dentina que 

previnem ou desaceleram a deterioração da interface adesiva (Bedran-Russo et. al., 

2014) estabilizando-as (Bedran-Russo et. al., 2010). As substâncias biomodificadoras 

foram desenvolvidas com o intuito de melhorar a resistência mecânica do colágeno, 

principal componente da dentina, aumentar a resistência à degradação hidrolítica e 

enzimática das fibrilas colágenas utilizadas como suporte para o estabelecimento das 

interfaces adesivas (Bedran-Russo et. al., 2014; Schefel et. al., 2014a).  

O uso de substância biomodificadora aplicada diretamente na dentina afetada 

melhorou a resistência de adesão e as propriedades mecânicas da dentina, além de 

manter a integridade estrutural da interface resina / dentina ao longo do tempo 
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prevenindo a degradação enzimática e / ou hidrolítica, devido sua ação formadora de 

crosslinks inter e intra-moleculares (Bedran-Russo et. al. 2010). 

Dentre os biomodificadores que realizam ligações cruzadas ou crosslinks existe 

a carbodiimida ou cloridrato de 1-etil-3 (3-dimetilaminopropil) que é um agente cross 

linking sintético, sendo capaz de produzir ligações cruzadas estáveis.  A carbodiimida 

é um grupo funcional constituído pela fórmula (RN = C = NR) (Singh et. al., 2016) 

capaz de formar ligações peptídeo covalente entre proteínas inespecíficas sem 

incorporar outros grupos no processo da ligação. A reação ocorre através da ativação 

dos grupos carboxilo livres nos ácido glutâmico e aspártico presentes nas moléculas 

de proteínas (Zeeman et.al., 1999; Scheffel et. al., 2014b; Scheffel et. al., 2015a). A 

reação química resulta na formação de um intermediário, o O-acilisourea (Ekambaram 

et. al., 2015; Singh et. al., 2016). O intermediário O-acilisourea pode reagir com um 

grupo amino não proteico e uma cadeia de proteína adjacente para formar uma ligação 

amida covalente estável entre proteínas (Tomihata e Ikada, 1996; Bedran-Russo et. 

al., 2010) tendo como subproduto final a ureia.  

A EDC apresenta baixa citotoxicidade (Scheffel et. al., 2015b), atua em um 

amplo espectro de enzimas do tipo colagenase (MMPs, catepsinas e outras) evitando 

a utilização de diferentes tipos de agentes para cada uma destas enzimas (Mazzoni et. 

al., 2014). Dentre as vantagens especificas promovida pelo EDC existe a inativação do 

local catalítico das proteases, redução da mobilidade das enzimas criando uma nova 

ligação peptídica entre os péptidos adjacentes e inativação da atividade das MMPs 

(Bedran-Russo et. al., 2010; Tezvergil-Mutluay et. al., 2012; Scheffel et. al., 2015a). 

A inativação das MMPs ocorre através de vários mecanismos como mudanças 

conformacionais na estrutura tridimensional da enzima (Liu et. al., 2011) e inativação 

dos locais ativos das proteases da dentina reduzindo a mobilidade molecular do local 

ativo (Singh et. al., 2016). Essa propriedade de inativação das MMPs pode aumentar 

a durabilidade das interfaces adesivas (Bedran-Russo et. al., 2010), pois a atividade 

das MMPs é um dos fatores responsáveis pela degradação da interface adesiva em 

dentes decíduos (Hashimoto et. al., 2000).  

As características benéficas do EDC podem indicar sua utilização em tecido 

dentinário desmineralizado de dentes decíduos / dentina afetada de dentes decíduos 

para melhorar a estabilidade mecânica e estrutural do colágeno dentinário, permitindo 

a formação de uma rede estável de matriz dentinária, a qual poderá ser infiltrada com 
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resina, promovendo uma camada híbrida estável e com maior longevidade (Mazzoni 

et. al., 2013) como observado por Mazzoni et. al. (2013) e Angeloni et. al. (2014) que 

observou preservação da interface adesiva após 1 ano de armazenamento em saliva 

artificial com redução da atividade das enzimas coleganolíticas.  

Os benefícios citados anteriormente podem ser capazes de melhorar a adesão 

e estabilizar a interface adesiva na dentina afetada de dentes decíduos. Vários autores 

testaram biomodificadores em dentes permanentes ou bovinos (Ekambaram, Yiu e 

Matinlinna, 2015; Leme et. al., 2015; Kim et. al., 2017), mas a literatura científica não 

possui estudos que avaliaram biomodificadores em dentina afetada de dentes 

decíduos. 

Frente às dificuldades de adesão à dentina afetada de dentes decíduos e os 

benefícios que a biomodificação com carboidimida pode proporcionar, torna-se 

importante avaliar sua utilização frente a degradação hidrolítica a fim de comprovar se 

ocorre melhoria na  interface adesiva. 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



     
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                        Proposição 



 

 

 



Proposição | 39 

 

 

2. PROPOSIÇÃO 

 

O presente estudo in vitro tem como objetivo geral avaliar o efeito da 

biomodificação com carbodiimida 0,5 mol/L na dentina afetada de dentes decíduos, 

após 24 horas e 3 meses de envelhecimento hidrolitico. Para tal, o estudo teve os 

seguintes objetivos específicos: 

 Avaliar a resistência adesiva por meio de teste de microcisalhamento.  

 Analisar a interface adesiva, por meio de microscopia eletrônica de 

varredura.  
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3. MATERIAL E MÉTODOS 

 

O projeto de pesquisa do presente estudo foi enviado para avaliação do Comitê 

de Ética em Pesquisa da Faculdade de Odontologia de Ribeirão Preto/ USP – FORP 

(protocolo: nº 74699117.8.0000.5419) (Anexo A). 

Foram utilizados molares decíduos hígidos limpos com pedra pomes e água, 

imersos em solução bacteriostática / bactericida de cloramina 0,5% a 4ºC por uma 

semana. Posteriormente, os dentes foram lavados em água corrente por 24 horas e 

examinados macroscopicamente com auxílio de lupa estereoscópica (Leica 

Microsystems, Wetzlar, Alemanha) em aumento de 20x. Foram selecionados 52 

molares decíduos hígidos que não apresentavam restaurações, fraturas, trincas ou 

hipoplasias. 

 

Delineamento Experimental 

Os fatores do estudo foram a biomodificação da dentina em dois níveis: EDC 

0,5 mol/L e sem biomodificação e envelhecimento hidrolítico, em dois níveis: 24 horas 

e 3  meses. A amostra do experimento foi composta por 52 molares decíduos hígidos 

dividos aleatoriamente em 4 grupos. 

O delineamento foi realizado em blocos completos casualizados. As variáveis 

de resposta quantitativa foram: 1) Análise da resistência ao microcisalhamento 

(n=10), análise do padrão de falhas (n=10) e análise qualitativa da interface adesiva 

por meio de microscopia eletrônica de varredura da superfície dentinária (n=3). O 

fluxograma do experimento está ilustrado na Figura 1. 
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Figura 1 - Ilustração esquemática do delineamento experimental. 
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Preparo da Amostra 

 

Os dentes selecionados foram seccionados transversalmente na junção 

amelocementária para separar as coroas das raízes, utilizando disco diamantado 

montado em máquina de corte (Isomet 1000 – Buehler Ltd, Illinois, EUA). 

Posteriormente, as coroas dentais foram planificadas em politriz giratória (DP-9U2; 

Struers S/A, Copenhagen, Dinamarca) refrigerada à água com lixa de carbeto de silício 

de granulação 600 (Hermes Abrasives Ltd., VA, EUA) e observadas em 

estereomicroscópico (Leica Microsystems, Wetzlar, Alemanha) para confirmação da 

remoção de todo esmalte.  

As coroas dentais planificadas foram devidamente embutidas em matrizes com 

resina acrílica incolor (Jet, Clássico, São Paulo) utilizando uma placa cera como 

aparato, de forma que a superfície da dentina permanecesse voltada para a placa de 

cera. Posteriormente, os espécimes imbutos foram polidos em Politriz giratória (DP-

9U2, Struers S/A, Copenhagen, Dinamarca) refrigerada à agua com lixas d’agua de 

granulação 600 e 1200 (Hermes Abrasives Ltd., VA, EUA) para padronização da smear 

layer e feltro polidor (ATM, Altenkirchen, Alemanha) com pasta de alumina 0.3μm e 

0.05μm (Arotec S/A Ind. Com., São Paulo, Brasil). O Protocolo completo do preparo 

da amostra está exposto no fluxograma da Figura 2. 

 

 

 

 
 

 
 

 

 
 

 
 

 
 

 

 
 

 
 

 

 
 

 
 



46 | Material e Métodos 

 
 

 

Figura 2 – Fluxograma da inclusão dos espécimes em resina acrílica. A) Dente inicial, 
B-C) Dente levado á maquina de corte de precisão para secção das raizes. D) 

Planificação da superfície dentinária em Politriz giratória. E) Observação da superfície 

dentinária em estereomicroscópio. F) Superfícies dentinárias posicionadas na placa de 
cera. G) Visão em maior aumento mostrando a superficie dentária voltada para cera. 

H) Inclusão dos espécimes com resina acrílica incolor. I) Aspecto dos espécimes obtidos. 
J) Polimento dos espécimes com feltro polidor e pasta de alumina.  
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Indução de lesão de cárie artificial 

 
A indução de lesões artificiais em dentina foram criadas através da ciclagem 

de pH, segundo protocolo descrito por Marquezan et. al. (2009).  

A solução desmineralizante foi composta por 2 mM de CaCl2, 2.2 mM de 

NaH2PO4 50 mM de ácido acético com pH ajustado para 4.8. A solução remineralizante 

foi composta por 1.5 mM de CaCl2, 0.9 mM de NaH2PO4 e 0.15M de KCl com pH em 

torno de 7.0. Cada espécime foi ciclado em 10 mL de solução, sendo 8h em solução 

desmineralizante e 16h em solução remineralizante. Este procedimento foi realizado 

por 14 dias em temperatura ambiente sem agitação, após esta etapa os espécimes 

foram armazenados na geladeira em umidade relativa até o momento do seu uso. 

 
 
                Figura 3 – Imagem da dentina afetada por cárie, após ciclagem de pH 

             
  

 

Divisão dos grupos experimentais 

 

Os 52 espécimes de dentina afetada foram distribuídos aleatoriamente em 4 

grupos de acordo com o tratamento da dentina em: sem biomodificação ou EDC 0,5 

mol/L; e de acordo com o tempo de envelhecimento hidrolítico em 24 horas ou 3 

meses; Dos 52 espécimes, 40 foram destinados à análise de resistência ao 

microcisalhamento e subsequente análise do padrão de falhas e 12 espécimes 

destinados à análise em MEV da superfície dentinária. 
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Preparo da carbodimida (EDC) e biomodificação da dentina 

 

A solução de carbodiimida ou EDC-HCl (Sigma-Aldrich, Saint Louis, MO, EUA) 

foi preparada no momento de ser utilizada. A solução de carbodimida com 

concentração de 0,5mol/L foi preparada com 2,3 mg de EDC-HCL pesado em balança 

de precisão (Unibloc AUY220, Shimadzu, Kyoto, Japão)  e então diluído em 230 µl de 

água MiliQ (Merck Millipore, Burlington, MA, EUA), resultando em uma solução com 

pH 7,34. No grupo biomodificação da dentina 24 horas e 3 meses a superfície 

dentinária foi biomodifica, após a aplicação do condicionamento ácido por 15 

segundos. A dentina afetada foi biomodificada com 20μL de EDC 0,5mol/L aplicado na 

superfície por 60 seg (Scheffel et. al., 2015b), seguido de lavagem com água destilada 

por 10 segundos e remoção do excesso de água com papel absorvente. Após essa 

etapa de biomodificação da dentina, foi aplicado o adesivo Single Bond Universal na 

superficie dentinária. 

 

Figura 4 –  Carbodimida (A) Apresentação comercial do EDC-HCl da Sigma – Aldrich. (B) Medição da 

quantidade de carbodiimida que foi utilizada. 

 

 
 
 

Procedimento restaurador 

 

A superfície dentinária dos espécimes de todos os grupos foram condicionados 

com ácido fosfórico a 35% (Ultra-Etch Ultradent, SP, Brazil) por 7 segundos (Torres, 
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et. al., 2007), após foi realizada a lavagem com água destilada e o excesso de água 

foi removida com papel absorvente. 

Foi aplicado o adesivo Single Bond Universal (3M ESPE, St. Paul, MN, EUA) na 

superfície dentinária com microbrush nº 2 (KG Sorensen, São Paulo, SP, Brazil) por 20 

segundos com posterior evaporação do solvente. Em seguida, foi realizada a 

fotopolimerização por 10 segundos (Optilight Max (1200 mW/cm2), Gnatus Ltda, 

Ribeirão Preto, SP, Brasil). 

Os espécimes foram restauradas com o auxilio de uma matriz de polietileno 

com diâmetro de 1,2 mm e altura de 1 mm (Figura 6-G) que foi adaptada sobre a 

superfície da dentina de cada espécime. A matriz de polietileno foi fixada com silicona 

de adição Variotime Easy Putty (Kulzer, Hanau, Alemanha) para evitar o deslocamento 

da matriz durante a restauração. A resina composta Filtek Z250 (3M ESPE, St. Paul, 

MN, EUA) foi incluída em incrementos de 1 mm com auxílio de sonda periodontal 

(Duflex SS White, Rio de Janeiro, RJ, Brasil) polimerizada por 20 segundos em cada 

incremento, mantendo-se a extremidade do aparelho à distância de 1mm da superfície 

de resina com auxílio de dispositivo próprio. Após a finalização da restauração, a 

silicona foi removida com bisturi e a matriz foi aberta cuidadosamente com o auxilio 

de espátula de metal (Duflex SS White, Rio de Janeiro, RJ, Brasil). Os espécimes 

restaurados foram armazenados em água destilada para realização do protocolo de 

envelhecimento hidrolítico (24 horas e 3 meses). 
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Figura 5 – Sequência de condicionamento adesivo. A) Condicionamento ácido por 15 segundos. 
B) Lavagem com água e remoção do excesso com papel absorvente. C) Condicionamento adesivo 

por 20 segundos. D) Evaporação do solvente.  E) Fotopolimerização por 10 segundos. F) Materiais 

utilizados nessa fase. 
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Figura 6 – Sequência de restauração. G) Imagem da matriz bipartida. H) Estabilização da matriz 
com silicona. I) Incremento de resina com auxilio de sonda periodontal. J) Fotopolimerização da 

restauração.  K) Remoção da silicona com bisturi.  F) Armazenamento em água destilada para 

envelhecimento hidrolítico por 24 horas e 3 meses. 
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Envelhecimento hidrolítico 

  

Os 52 espécimes restaurados foram submetidos a 24 horas e 3 meses de 

envelhecimento hidrolítico da interface, para tal foram armazenados em 20 mL de 

água destilada a 37°C em estufa por 24 horas ou 3 meses, com troca semanal da água 

(Profeta et al., 2012). 

  

Ensaio de resistência ao microcisalhamento (µSBS) 

 

Os espécimes restaurados foram posicionados na máquina universal de 

ensaios (EMIC, Instron Corporation, Canton-Massachusetts, EUA) (Fig.7A) para o 

ensaio de resistência ao microcisalhamento, seguindo protocolo descrito por Shimada 

et.al. (2002). Um fio ortodôntico com 0,2 mm de diâmetro foi adaptado em torno do 

cilindro de resina composta, de maneira que o anel de metal envolva simultaneamente 

esse cilindro (resina composta) e o prolongamento da célula de carga mantendo 

contato com a superfície de dentina e o mais próximo possível da interface adesiva 

(Fig.7B). Os espécimes foram submetidos à força de cisalhamento a uma velocidade 

de 0,5 mm / min até que ocorra a fratura (Hara et. al., 2001). 

Os valores de carga máxima suportada pela união dentina/material 

restaurador foram dados em Newton (N) e posteriormente convertidos a Mega Pascal 

(Mpa), considerando a área de adesão de cada espécime mensurado com auxílio do 

paquímetro digital com precisão de 0,01 mm. 
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Figura 7 – Ensaio de microcisalhamento. (A) Máquina de Ensaio Universal EMIC. (B) Imagem de 
espécime na máquina durante realização do teste de microcisalhamento.  1- Fio metálico,                        

2- Restauração envolta pelo aro de fio metálico, 3 – Carga 0,5 mm/min. 
 

 

 

Análise do padrão de falhas 

 

As superfícies fraturadas dos espécimes foram analisadas em estéreo-

microscópio (Leica S6 D Stereozoom, Leica Mycrosystems AG, Suiça) para classificação 

quanto ao padrão de falha. As fraturas foram classificadas em adesiva, quando a 

superfície dentinária estiver coberta por fina camada de material adesivo; coesiva do 

material, quando a superfície estiver coberta por resina composta; coesiva do 

substrato, quando a falha ocorrer na dentina; mista, nas situações em que houver a 

combinação dos tipos adesiva e coesiva e prematura quando ocorre fratura antes da 

inserção da amostra na máquina de ensaios. 

 

Preparo dos espécimes para análise de MEV 

 

Com objetivo de analisar a interface adesiva após 24h e 6 meses de 

envelhecimento hidrolítico, os espécimes foram lavados em água destilada, e imersos 

em solução contendo 2,5% de glutaraldeído em 0,1M de tampão de cacodilato de 

sódio com pH 7,4 (Merck KGaA, Darmstadt, D-64293, Germany) por 12 horas. Os 

espécimes foram desidratados em uma sequência crescente de etanol (Labsynth Ltda., 
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Diadema, SP, Brasil): 20% (20 min), 50% (20 min), 75% (20 min), 95% (30 min), e 

100% (60 min). Em seguida, foram imersos em HDMS (Hexamethyldisilazane — Merck 

KgaA, Darmstadt, D-64293, Alemanha) por 10 minutos. Após, os espécimes foram 

fixos em stubs metálicos e cobertos com fina camada da liga ouro-paladium em 

aparelho de metalização a vácuo (Bal-Tec AG, Balzers, Liechtenstein).   

Foi realizada análise em Microscópio Eletrônico de Varredura (EVO 50; Carl 

Zeiss, Cambridge, Inglaterra) pertencente ao Laboratório de Microscopia Eletrônica de 

Varredura do Departamento de Biologia Celular e Molecular da Faculdade de Medicina 

de Ribeirão Preto, Ribeirão Preto, SP. A varredura de toda interface adesiva foi 

realizada e a área mais representativa de cada espécime foi fotografada em aumento 

de 1.500 ×. 

 

Análise estatística 

 

Todos os dados obtidos foram submetidos ao teste Shapiro-Wilk. Esse teste 

indicou que os dados não eram paramétricos, por isso os dados obtidos foram 

transformados em raiz quadrada e novamente avaliados quanto a sua normalidade 

através do teste Shapiro-Wilk. Uma vez que os dados transformados apresentaram 

distribuição normal, estes foram, então, analisados estatisticamente por Teste T de 

Student comparando as intervenções (Controle e Biomofidicação com EDC) a cada 

tempo experimental (24 horas e 3 meses).  Em todos os testes estatísticos foi adotado 

o nível de significância de 5% e os dados foram analisados por meio do sistema IBM 

SPSS software (Versão 21.0, Armonk, NY: IBM Corporation). 
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4. RESULTADOS 

 

Ensaio de resistência ao microcisalhamento 

 

A figura 8 apresenta as médias dos valores de resistência ao 

microcisalhamento obtida na dentina afetada de dentes deciduos após biomodificação 

e envelhecimento hidrolitico. Observou-se que a resistência de ao microcisalhamento 

da dentina afetada biomodificada com carboidimida a 0,5mol/L foi similar aos valores 

obtidos nos grupos sem biomodificação, independente do tempo de armazenamento 

hidrolítico, 24 horas (p=0,16) e 3 meses (p=0,054) como mostrado na figura 9. 

 

Figura 8 – Tabela com os valores médios de resistência de adesão ao microcisalhamento (em Mpa – 

raiz quadrada) e desvios padrão para a interação dos fatores biomodificação e tempo 
 

 

Biomodificação 
da dentina 

  Envelhecimento hidrolítico 

   24 horas    3 meses 

Sem 
biomodificação 

                   3,34 (±1,0)  1,75 (±0,64) 

 

Carbodiimida 
  2,80(±0,59) 2,03 (±0,94)  
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Figura 9 - Média ±DP (n=10) da resistência de união microcisalhamento (Mpa – raiz 
quadrada) dos grupos Sem biomodificação e Carbodiimida, após 24 horas ou 3 meses 

de envelhecimento hidrolítico. Letras maiúsculas iguais (A) indicam ausência de 

significância estatística. 
 

 

 

  

Análise do padrão de falhas 

 

 A porcentagem de distribuição do tipo de falha obtido, após o ensaio de 

resistência de união ao microcisalhamento está ilustrada na Figura 10. A falha mais 

prevalente em todos os grupos foi a mista seguida da adesiva. A falha adesiva foi o 

tipo de falha mais prevalente nos espécimes de dentina afetada de decíduos 

biomodificados com carbodiimida a 0,5mol/L, independente do tempo de degradação 

hidrolítica, enquanto que a falha mista foi mais prevalente nos espécimes sem 

biomodificação da dentina, independente do tempo de degradação hidrolítica.  
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   Figura 10 - Gráfico de barras da porcentagem de distribuição do tipo de falha. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

MEV da superfície dentinária 

 

Após 24 horas de armazenamento em água, os achados morfológicos 

demonstraram que houve pouca formação de tags resinosos. Na fotomicrografia são 

exibidas algumas tags curtas e com formato de túnel. Não houve diferenças 

micromorfológicas quando comparados os grupos controle/ sem biomodificação 24 

horas e 3 meses com o carbodiimida 24 horas e 3 meses. (Figura 11) 
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Figura 11 (Parte 1) - Fotomicrografia da interface adesiva. A) Sem biomodificação 
24 horas de envelhecimento hidrolítico; B) Sem biomodificação 3 meses de 

envelhecimento hidrolítico; 

 

 
 

* R = Resina. A = adesivo. D = dentina remanescente afetada pela cárie. 

  Indica a presença de tags resinosos. Imagens em aumento de 1.500×. 
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Figura 11 (Parte 2) - Fotomicrografia da interface adesiva. C) Biomodificação 24 
horas de envelhecimento hidrolítico; D) Biomodificação 3 meses de 

envelhecimento       

 

 
 

* R = Resina. A = adesivo. D = dentina remanescente afetada pela cárie. 

  Indica a presença de tags resinosos. Imagens em aumento de 1.500×. 
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5. DISCUSSÃO 
 
 

A carbodiimida apresenta efeito inibitório das MMPs melhorando a resistência 

a adesão em longo prazo (Bedran-Russo et.al., 2010; Tezvergil-Mutluay et. al.,2012 ; 

Mazzoni et. al.,2013). Promove durabilidade e integridade estrutural à interface 

adesiva preservando sua resistência ao longo do tempo através da formação de cross-

links inter e intra-moleculares, além disso, é um dos agentes cross-linkers menos 

citotóxicos e mais estáveis (Tjäderhane et. al., 2013). Apesar desses benefícios, o 

efeito da carbodimida ainda não foi investigado na dentina afetada de dentes decíduos.  

Nos estudos realizados em dentina hígida de dentes permanentes observou-

se que a biomodificação com carbodiimida melhorou a estabilidade mecânica e 

estrutural do colágeno da dentina criando uma rede estável de matriz colágena 

fornecendo uma camada híbrida estável (Al-Ammar et al., 2009; Macedo et al., 2009; 

Cova et al., 2011; Mazzoni et al., 2013b) este aspecto foi devido a aumento da 

resistência das matrizes de colágeno não reticuladas ou levemente reticuladas à 

degradação por colagenases bacterianas (Avila e Navia, 2010; Ma et al., 2010), 

contribuindo potencialmente para a estabilização da interface resina-dentina ao longo 

do tempo (Bedran-Russo et al., 2010; Tezvergil-Mutluay et al., 2012; Mazzoni et al., 

2013b).   

A biomodificação com solução de carbodiimida a 0,5mo/L na dentina afetada 

de dentes decíduos apresentou resistência adesiva ao microcisalhamento semelhante 

a dentina sem biomodificação. Este fato pode ter ocorrido em função das 

características morfológicas e químicas do substrato dentinário afetado, que 

apresenta-se com maior grau de porosidade devido à perda mineral, redução dos 

mineirais na dentina intertubular,  apresentando menores valores de resistência de 

adesiva (Nakajima et. al., 1995; Alves et. al.,2013; Marquezan et. al.,2010) e maior 

prevalência de fibras colágenas expostas e desprotegidas (Haj-Ali et. al., 2006; 

Nakajima et. al., 1995), alterando a interação da carbodiimida com este substrado. 

Quando comparamos os valores de resistência a adesão entre os grupos sem 

biomodificação e carbodimida ambos após 24 horas de envelhecimento, notamos que 

eles não apresentaram diferença estatisticamente significante. Esses dados são 
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compatíveis aos que a literatura apresenta, pois, os autores que avaliaram os efeitos 

da carbodiimida demonstram que ela não afeta a resistência à adesão em 24 horas 

sendo seus resultados perceptíveis em longo prazo (Comba et. al., 2019; Mazzoni et. 

al.,2018; Singh et. al.,2017).  No estudo de Bedran-Russo et.al. (2010) não houve 

aumento da resistência à adesão nos grupos tratados com carbodiimida, mas os 

valores se mantiveram estáveis após 12 meses de envelhecimento hidrolítico.  

A redução dos valores de resistência a adesão, mesmo não sendo 

estatisticamente significante, quando comparados os grupos carbodiimida após 24 

horas de envelhecimento e 3 meses, pode ser constatada também nos trabalhos de 

(Bedran-Russo et al.2010; Mazzoni et al. 2013; Singh et al. 2015) que apresentaram 

redução dos valores de adesão com a utilização da carbodiimida. Nesses trabalhos 

essa redução dos valores da adesão foi pequena (não foi estatisticamente significante) 

ou está associada ao tempo de envelhecimento, assim, podemos inferir que a redução 

da resistência a adesão do grupo carbodiimida 3 meses quando comparado com o 24 

horas do nosso estudo pode ter sido causada pela degradação hidrolítica do 

componente adesivo e a redução do efeito do cross-linker sobre as colagenases 

causado pelo tempo de envelhecimento. Faz se necessário citar que a segundo Mazzoni 

et. al. (2017) o uso de EDC tanto em adesivos etch-and-rinse como nos self-etch foi 

capaz de reduzir as MMPs, mas não inibiu completamente a atividade à longo prazo 

da enzima colagenolítica ligada à matriz da camada hibrida. 

A carbodiimida é usualmente utilizada com adesivos do tipo etch-and-rinse 

que possuem a etapa de condicionamento ácido (Tjäderhane et. al.,2013). No 

presente estudo realizamos o condicionamento com ácido fosfórico a 37% na dentina 

afetada com posterior aplicação do adesivo Single Bond Universal o que pode ter influenciado 

nos valores de resistência a adesão. Os adesivos do tipo Universais podem ser utilizados com 

ou sem condicionamento ácido (Munoz et. al.,2013; Mena-Serrano et. al.,2013; Perdigão et. 

al.,2012). Eles entram na classificação de “ultra suave” (pH= 2,7)  e tem a capacidade de 

desmineralizar parcialmente a dentina deixando uma quantidade substancial de cristais de 

hidroxiapatita (HAp) ao redor das fibrilas de colágeno, mantendo o colágeno encapsulado e 

protegido das agressões químicas. A hidroxiapatita também fornece cálcio para a ligação 

química ao monômero funcional, produzindo uma zona de interação nanométrica com 

a formação de nano camadas de sais de monômero-cálcio (Van Meerbeek et. al.,2003). 

A interação do condicionamento ácido com posterior aplicação do adesivo pode ter promovido 
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maior desmineralização interferindo na quantidade de cristais residuais de apatita para 

promover a interação desejável com os monômeros funcionais do adesivo prejudicando a 

adesão (Torii et. al.,2002; Van Landuyt et.al.,2006), este fato pode ter mascarado a ação da 

carboidiimida. No entanto, no estudo de Lenzi et. al.(2017) a estratégias de adesão (com ou 

sem condicionamento ácido prévio) do adesivo Single Bond Universal não influenciou o 

desempenho clínico do adesivo em molares decíduos, após remoção seletiva de tecido cariado, 

mas eles apontam uma tendência de melhores resultados com a estratégia sem 

condicionamento ácido. Esses resultados podem ser explicados devido à acidez relativamente 

baixa do adesivo e a pequena discrepância entre a profundidade em que a dentina afetada 

pela cárie é desmineralizada e a profundidade na qual o monômero pode se infiltrar (Cardoso 

et. al.,2011).  

 Na literatura são escassos os trabalhos que avaliaram resistência ao 

microcisalhamento na dentina afetada de dentes decíduos. No trabalho de 

Thanaratikul et. al. (2016) foi avaliada a resistência ao microcisalhamento na dentina 

hígida de dentes decíduos utilizando o adesivo Single Bond Universal com 

condicionamento ácido. Os resultados da resistência a adesão foi maior que o do 

presente estudo devido as diferenças de mineralização entres os substratos, já que 

Thanaratikul et. al. (2016) utilizou dentina hígida 

A observação dos resultados da interface adesiva mostraram mais falhas 

mistas, seguidas de falhas adesivas resultados que correspondem ao estudo de 

Memapour et. al. (2018) que também utilizou o adesivo Single Bond Universal no modo 

etch-and-rinse em dentes decíduos, no entanto, nesse estudo não foi avaliada a 

interação com a carbodiimida. 

As imagens da micrografia mostraram poucos tags de resina na dentina 

afetada de dentes decíduos. Esse resultado pode ser justificado pela desmineralização 

da dentina associado ao condicionamento com ácido fosfórico que podem ter levado 

a uma alteração morfológica e química dessa superfície dentinária que não contribuiu 

para o aumento da resistência adesiva e na interface adesiva apresentou, embora 

tenha ocorrido formação na interface, predomínio de tags curtos ao longo da interface.
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6. Conclusão 
 

A resistência a adesão e as características micromorfologicas não foram 

influenciadas pelo fator biomodificação com carbodiimida e tempo de envelhecimento 

hidrolítico. 
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