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1 INTRODUCCION

1.1 CONCEPTO DE ADHESION. ADHESION EN
ODONTOLOGIA

La palabra adhesion proviene del latin formada por ad (a) y haerere (pegarse)
(Packham, 1992) y se define como “el estado en el que dos superficies se mantienen
unidas por energias o fuerzas interfaciales, las cuales pueden ser fisicas, quimicas o
ambas”(ISO/TS 11405: 2015). La superficie a adherir se denomina adherente o sustrato y
el material por el que se mantienen unidas es el adhesivo (Perdigao, 2007). El espacio
entre ambas superficies se conoce como interfase. Existen dos mecanismos por los que

se puede conseguir adhesidn entre dos sustratos:

a) Mecanismo mecanico: consiste en el entremezclado del adhesivo
en las irregularidades de la superficie del adherente dando lugar a una adhesion
macromecanica (con irregularidades a simple vista) o micromecanica

(irregularidades microscopicas) (Nakabayashi y Pashley, 1998).

b) Mecanismo quimico: corresponde a la unién intima a escala
molecular mediante la formacidon de enlaces quimicos entre el adhesivo y el
adherente, en forma de enlaces primarios o fuertes (ionicas, covalentes) o
secundarios o débiles (puentes de hidrogeno, fuerzas de Van der Waals)

(Nakabayashi y Pashley, 1998).

En Odontologia la adhesion significa unir el biomaterial a aplicar a un sustrato
solido que es el tejido duro del diente, manifestindose la adhesiéon como tal en la

interfase diente-restauracion (Henostroza, 2003).

A su vez, el concepto “técnica adhesiva” describe el método para la obtencion de
una union adhesiva entre el sustrato dentario (el esmalte dental o la dentina) y los
materiales basados en resina mediante los denominados sistemas adhesivos. Los
sistemas adhesivos contienen en uno o varios componentes todos aquellos pasos

necesarios para establecer esta unién adhesiva (Flury, 2012).

Para conseguir éxito clinico y longevidad en las restauraciones dentales es
esencial una adhesion adecuada a la estructura dental (lida et al., 2009). La adhesion a

esmalte es un procedimiento predecible y bien establecido (Hardan et al., 2021b; Hardan
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1 INTRODUCCION

et al., 2023), mientras que la adhesién a la dentina, debido a su estructura heterogénea y
a su histologia, se ha considerado desafiante (Perdigao, 2020; Orilisi et al., 2021; Hardan

et al., 2023).

1.2 SUSTRATO DENTARIO

El sustrato dentario es la parte mineralizada del diente compuesta de diferentes

tejidos duros con una ultramorfologia y composicion diferente (Figura 1-1).

ESMALTE DENTINA

Figura 1-1. Composicion del esmalte y la dentina en porcentaje de volumen.
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1 INTRODUCCION

1.2.1 ESMALTE

El esmalte dental es considerado el tejido mas duro del cuerpo humano (Bhaskar,
1993) debido principalmente a que esta compuesto casi en su totalidad por cristales de
hidroxiapatita (material inorganico) que constituyen el 95-98% de su peso (Berkovitz,
Holland y Moxham, 2002) o el 86% de su volumen (Baier, 1992); con poco contenido de
proteinas no colagenas y lipidos (matriz organica), 1-2% de su peso (Berkovitz, Holland
y Moxham, 2002) o el 2% de su volumen (Nicholson, 2006); y agua, siendo el 3-5% de su
peso (Berkovitz, Holland y Moxham, 2002) o el 12% de su volumen (Nicholson, 2006).
Dependiendo de la zona del diente estas proporciones seran diferentes debido a que no
tienen una distribucion homogénea (Fonseca et al., 2008; West y Joiner, 2014) (Figura 1-

D)

El esmalte dental es de naturaleza ectodérmica, a diferencia de otros tejidos
dentarios de naturaleza ectomesenquimatica (Avery y Chiego, 2007). Es un tejido
acelular y avascular (Lacruz et al., 2017) por lo que al dafarse no tiene capacidad para
sustituirse ni repararse. Sin embargo, debido a su alto contenido mineral el esmalte es
extremadamente resistente a la fractura, aunque es susceptible de ser desmineralizado
por los acidos que forman las bacterias presentes en la cavidad oral y que producen la

caries dental (Farooq y Bugshan, 2020).

El tejido del esmalte estd compuesto por varillas de esmalte (o prismas de
esmalte), cada una rodeada por una vaina de varilla, empaquetadas entre si y embedidas
en una sustancia intervarilla de material organico (sustancia interprismatica) (Bartlett,
2013). Los ameloblastos elaboran y secretan la matriz proteica del esmalte que es
posteriormente mineralizada por la adicién de cristalitos de fosfato calcico (Moradian-
Oldak, 2012). Cuando estan completamente diferenciados, los ameloblastos son células
con capacidad para sintetizar proteinas (Bei, 2009). El extremo secretor del ameloblasto
desarrolla una proyeccion (proceso de Tome) a través de la cual deposita la matriz
proteica y los cristalitos (Simmer et al., 2010). Se cree que el nimero de ameloblastos que
forman el esmalte permanece constante en cada diente (Ali y Farooq, 2019; Farooq y
Bugshan, 2020). Al principio y al final de la amelogénesis, el proceso de Tome esta

ausente y produce un esmalte desestructurado (sin varillas/sin prismas) (Smith et al.,
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1 INTRODUCCION

2009). Este esmalte sin prismas varia en grosor, pero se cree que se compone de cristales
de hidroxiapatita paralelos entre si y perpendiculares a la superficie del esmalte (Farooq

y Bugshan, 2020).

Los ameloblastos a su vez van a inducir a la formacion de los odontoblastos que
son las células productoras de la dentina, y posteriormente seran diferenciados en un

area de unién conocida como la uniéon amelodentinaria (Burkitt, Young y Heath, 1997).

El cuerpo principal de la varilla de esmalte tiene un didmetro de ~5 pm que
aumenta conforme se aleja de la uniéon amelodentinaria (Habelitz, 2015). Los cambios en
la orientacion de los cristalitos a medida que son depositados por los ameloblastos hacen
que se observe bajo microscopia electrénica de barrido en cortes transversales, una
morfologia en ojo de cerradura con los cristalitos unidos a modo de engranaje,
confiriendo de una mayor resistencia al esmalte (Gémez de Ferraris y Campos Mufioz,

2009).

Entre las propiedades mecanicas del esmalte destaca su dureza que decrece
desde la superficie hasta la unién amelodentinaria (Bhaskar, 1993; Gémez de Ferraris y
Campos Mufioz, 2002; Mann y Dickinson, 2006). Debido a que la elasticidad depende
de la cantidad de agua y de sustancia organica, el esmalte presenta una baja elasticidad
que se compensa gracias a la alta fuerza de compresion de la dentina subyacente, de la
que deriva la funcionalidad y durabilidad del esmalte. El esmalte es transltcido y el
color varia de un blanco amarillento a un blanco grisaceo, dependiendo de su estructura
subyacente, es decir, de la dentina y de su mineralizacién, a mayor mineralizacion,
mayor transparencia. Su permeabilidad es extremadamente escasa pudiendo actuar
como una membrana semipermeable, y permitiendo la difusiéon de agua y algunos iones
presentes en el medio oral. Debido al alto grado de mineralizacidn del esmalte, presenta
una radiopacidad alta, mayor que la dentina llegando a resultar la estructura mas

radiopaca del organismo (Goémez de Ferraris y Campos Munoz, 2002).
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1.2.2 DENTINA

La dentina estd compuesta por hidroxiapatita pobremente cristalizada o matriz
mineral (70% de su peso 0 50% de su volumen), matriz organica (20% de su peso o 30%
de su volumen) y agua (10% de su peso o 20% de su volumen) (Featherstone y Lussi,

2006; Hart y Hart, 2007; Goldberg et al., 2011) (Figura 1-1).

Los componentes inorganicos de la dentina son iones de calcio y fosfato que
forman cristales de hidroxiapatita mas grandes que los del hueso y mucho mds pequenios
que los del esmalte (Grawish et al., 2022). El esmalte y la dentina contienen cristales de
hidroxiapatita ricos en carbonatos, pero deficientes en calcio, teniendo el esmalte
cristales mucho mas grandes en comparacion con la dentina. El tamafio de los cristales
representa el 85% de la estructura del esmalte, frente al 50% de la dentina. La mayor
superficie de la apatita dentinaria aumenta su susceptibilidad a la disolucion cuando se
expone a los acidos y esta susceptibilidad aumenta atin mas debido al mayor contenido
de carbonato del mineral dentinario. Debido a que hay menos mineral en la dentina que
en el esmalte, los minerales en la dentina se disuelven y el ataque acido procede mas

rapidamente en la dentina (Gandolfi et al., 2018).

La mayor parte de la matriz orgdnica de la dentina (90%), estd compuesta por
fibras de coladgeno de tipo I. Estas fibras son muy importantes ya que tienen un papel
fundamental en la mineralizacion del diente (Lussi y Ganss, 2014). E1 10% restante de la
matriz orgdnica contiene proteinas no coldgenas y lipidos (<2%). Las proteinas no
coldgenas son un grupo heterogéneo de proteoglicanos, fosfoproteinas, glicoproteinas,
proteinas séricas, enzimas y factores de crecimiento (Tjaderhane et al., 2015). Varias
proteinas no coldgenas, como la osteopontina y la osteocalcina, son comunes en la
dentina y en el hueso; sin embargo, la fosfoproteina dentinaria se encuentra
especificamente en la dentina (Um, Kim y Mitsugi, 2017; Grawish et al., 2022). Entre las
enzimas de la dentina, se encuentran las metaloproteinasas de la matriz y las catepsinas
de cisteina (Mazzoni et al., 2015). Diversos estudios han informado del papel de las
metaloproteinasas y las catepsinas de cisteina en la degradacién de la dentina y la
estabilidad de la capa hibrida (Carvalho et al., 2012a; Giacomini et al., 2017; Breschi et al.,
2018; Geng Vivanco et al., 2020; Giacomini ef al., 2020).
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La matriz también es un depdsito de factores de crecimiento, como el factor de
crecimiento fibroblastico basico, el factor de crecimiento similar a la insulina, el factor de
crecimiento transformante-f3 y las proteinas morfogenéticas dseas (Um, Kim y Mitsugi,

2017; Grawish et al., 2022).

La dentina es el tejido mas abundante en el diente y es de origen mesenquimal
(mesoderma), como el cemento, la pulpa y el ligamento periodontal (Burkitt, Young y
Heath, 1997). Es producida por unas células que se denominan odontoblastos, en un
proceso que ocurre desde la dentina no mineralizada (predentina) hasta la dentina
mineralizada (Featherstone y Lussi, 2006; Hart y Hart, 2007; Goldberg et al., 2011). En
sentido contrario a la capa de los ameloblastos del esmalte, los odontoblastos se
diferencian en la papila dental, en la superficie de una masa mesenquimal. Una vez
diferenciados, secretan una capa de matriz dentinaria (predentina), entre la capa de
ameloblastos y la capa de odontoblastos, formada por colageno de tipo I, Ill y V,
proteinas no coladgenas (como la sialoproteina de unioén a integrina, la fosfoglicoproteina
extracelular de la matriz, la osteopontina, la proteina 1 de la matriz dentinaria y la
sialofosfoproteina) y glicoproteinas (como el dermatan sulfato, el queratan sulfato, el

heparan sulfato y el condroitin sulfato) (Kawashima y Okiji, 2016; Grawish et al., 2022).

Cuando los odontoblastos se retiran dejan una extension citoplasmatica (proceso
odontoblastico) envuelta en la matriz que formara los tubulos dentinarios. La
calcificacion de la dentina se inicia en los espacios vacios entre las fibras de colageno y
continua hacia el exterior en la direcciéon de las fibras, dando lugar a cristales de
hidroxiapatita con orientacidon anisotropica (Marten et al., 2010) que, a su vez, estimula

la formacion del esmalte por los ameloblastos adyacentes (Burkitt, Young y Heath, 1997).

En cuanto a la estructura histoldgica de la dentina, se considera un tejido
conectivo avascular mineralizado que rodea todo el tejido pulpar, cubierta por esmalte
en la corona y cemento en la raiz. Debajo del esmalte, la dentina tiene una capa de manto
externa de 15-30 pum de grosor, mientras que debajo del cemento se encuentra la capa
granulosa de Tomes y/o la capa hialina de Hopewell-Smith, y cada una de ellas
representa aproximadamente 15-30 pum de grosor. La dentina circumpulpar forma el

grueso principal de la dentina, y su grosor aumenta continuamente unos 4 um/dia a
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expensas del tejido pulpar dental. La dentina circumpulpar incluye la dentina
intertubular y la peritubular (intratubular). En comparacién con la dentina intertubular,
la dentina peritubular tiene una proporcion relativamente mayor de proteoglicanos
sulfatados y minerales con menos fibrillas de coldgeno; por lo tanto, se considera mas
dura que la dentina intertubular. La dentina intertubular es el resultado de la
transformacion de la predentina en dentina y es un compuesto formado por fibrillas de
coldgeno reforzadas discontinuamente con nanoplacas de hidroxiapatita carbonatada

(Goldberg et al., 2011; Grawish et al., 2022).

La dentina es muy permeable, ya que contiene numerosos tibulos dentinarios
que van desde el tejido pulpar hasta la union amelodentinaria en la corona y hasta la
union cementodentinaria en la raiz. La dentina presenta diferencias regionales en la
densidad y el didmetro de los tibulos, que puede variar de 0.9 um en la periferia a 2.5
um en la pulpa. Mientras tanto, la densidad es de aproximadamente 59.000-76.000
tabulos/mm? en la zona pulpar mientras que el nimero de estos tiibulos disminuye a la
mitad en la zona cercana a la union amelodentinaria. Los tabulos dentinarios tienen
ramas colaterales de 1 pum de didmetro que forman una red tridimensional
entrecruzando la dentina intertubular (Kontakiotis et al., 2015; Grawish et al., 2022). El
tabulo dentinario contiene un proceso celular odontoblastico, que es una extension de
una célula odontoblastica, y un fluido similar al suero que contiene una mezcla de
proteoglicanos, tenascina, transferrina y albimina (Kawashima y Okiji, 2016; Grawish et

al., 2022).

Durante el desarrollo y la organogénesis del diente, los odontoblastos forman la
dentina primaria que comprende la mayor parte de la dentina circumpulpar. Tras la
formacion de la raiz y a lo largo de la vida del diente, los odontoblastos forman dentina
secundaria alrededor de la pulpa a un ritmo lento. Este tipo de dentina contiene menos
tabulos dentinarios que la dentina primaria y suele haber una curvatura de los tabulos
en la interfase entre la dentina primaria y la secundaria. En respuesta a las condiciones
ambientales y segin la gravedad de los estimulos, se forma la dentina terciaria
(reactiva/reparadora), los odontoblastos producen la dentina reactiva mientras que las

células madre de la pulpa dental forman la reparadora (Almushayt et al., 2006; Grawish
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et al., 2022). Por lo tanto, la dentina no tiene un mecanismo de sustituciéon para el
recambio bioldgico, pero puede remodelarse hasta cierto punto, ya que los
odontoblastos y las células madre residentes en la pulpa pueden producir dentina
secundaria y terciaria cuando resulta dafiada por un desgaste excesivo del diente, una
lesion cariosa, un traumatismo o una agresion iatrogénica, como una exposicion pulpar

accidental (Goldberg et al., 2011).

A escala micromeétrica, la dentina de la corona es similar a la dentina radicular;
sin embargo, a diferencia de ésta, la proporcion del drea tubular es mayor y los tabulos
siguen una suave curva en forma de S en la parte de la corona, mientras que son rectos
en la zona radicular. Los tibulos dentinarios estdn rodeados por 2-6 um de dentina
peritubular, lo que sugiere que la densidad mineral de la dentina es mayor en la corona
que en la raiz y que la predentina es significativamente mas ancha en la corona que en

la raiz (Harrdn Ponce, Canalda Sahli y Vilar Fernandez, 2001; Grawish et al., 2022).

El color de la dentina afecta en gran medida al color del diente debido a la
translucidez del esmalte, ya que la dentina es un componente de color amarillento que
se oscurece con la edad. En las imdagenes radiograficas, la dentina es mas
radiotransparente que el esmalte debido a su menor contenido mineral, mientras que es
mas radiopaca que el cemento y el hueso. La dentina es un tejido vital, sensible y poroso,
capaz de responder a estimulos ambientales mecanicos, térmicos, quimicos,
evaporativos y osmoticos. La dentina puede considerarse tanto una estructura de

barrera como permeable, dependiendo de su grosor, edad y otras variables.

La permeabilidad al flujo de fluidos a través de los tibulos dentinarios, asi como
el disefio direccional de estos tubulos, sugieren que la dentina tiene una funcién
hidrodindmica sensorial (Goldberg et al., 2011). Debido al movimiento centrifugo del
fluido dentinario desde la pulpa causado por un estimulo externo, esta permeabilidad
también es responsable de la humedad constante en la superficie dentinaria expuesta
(Brannstrom y Astrom, 1972; Pashley y Carvalho, 1997). Por lo tanto, se considera que, a
diferencia del esmalte, la dentina no se puede secar facilmente y que el proceso de

adhesion sea mas complejo (Perdigao, 2002).
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El volumen de los tabulos dentinarios disminuye por la deposicion de mineral y
pueden llegar a ocluirse completamente con la edad, disminuyendo asi la permeabilidad
de la dentina (Fuentes, 2004; Fonseca et al., 2008; Perdigao, 2010). Ademas, la dentina
cariada y la dentina esclerdtica sufren cambios estructurales y consecuentemente, una

disminucion de su permeabilidad (Perdigdo, 2002; Perdigao, 2010).

En cuanto a las propiedades mecanicas de la dentina, tiene excelente resistencia
a las fuerzas de compresion y tension, ademads de una alta adaptabilidad al estrés
mecanico (Featherstone y Lussi, 2006; Hart y Hart, 2007; Goldberg et al., 2011). El médulo
elastico y la dureza aumentan gradualmente desde la pulpa hacia la uniéon amelo y
cementodentinaria. La dentina intertubular pobremente mineralizada tiene un médulo
de Young mas bajo que la dentina peritubular altamente mineralizada. Un entorno
hidratado afecta al comportamiento mecanico de la dentina, ya que el mddulo elastico
disminuye en un 35% y la dureza en un 30% (Senawongse et al., 2006). La dentina joven
tiene valores de tenacidad inicial y de tenacidad estable mas altos que la dentina
envejecida. El exponente de crecimiento de la grieta por fatiga estd asociado a la
direccién de los tabulos dentinarios (Zhang et al., 2014). A diferencia del esmalte, la
dentina es menos quebradiza y tiene en cierto modo propiedades viscoelasticas. Esta
elasticidad es importante para proporcionar la flexibilidad necesaria para soportar el
esmalte suprayacente y evitar su fractura. La resistencia a la traccién de la dentina se
atribuye a las matrices fibrosas de coldgeno tipo I, mientras que la alta resistencia a la
compresion y la rigidez son proporcionadas por los cristales de la fase mineralizada

depositados dentro de las fibras de coldgeno (Almushayt et al., 2006; Grawish et al., 2022).

La adhesiéon a la dentina ha sido una de las tareas mas dificiles y menos
predecibles en odontologia adhesiva debido a las diferencias dindmicas de composiciéon
y a la compleja histologia de la dentina. La dentina es una estructura biocompuesta
compleja, definida por algunos autores como un puzzle de diferentes tipos de dentina y
por otros autores como un nanocompuesto similar al hueso con particulas minerales de
hidroxiapatita carbonatada, proteina y agua. A diferencia del esmalte, la dentina es un
sustrato mas humedo y organico. La capacidad de adherencia intima de los materiales

de restauracion a la dentina se ve afectada por muchos factores, incluidos factores
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bioldgicos y clinicos. Estos factores incluyen la edad del paciente, la localizacion del
diente en la boca, la profundidad y permeabilidad de la dentina, el flujo de fluido pulpar,
la presencia de dentina esclerdtica y/o cariada, la dentina radicular frente a la coronal, el
tipo de material restaurador y el procedimiento, el aislamiento, los habitos

parafuncionales y la experiencia del dentista, entre otros (Perdigao, 2020).

1.2.3 BARRILLO DENTINARIO

Después de la instrumentacion mecdnica, la superficie dentaria queda cubierta
por una capa parcialmente adherida de detritus llamada barrillo dentinario o smear layer
(Pashley, 1984), formando tapones de barrillo dentinario que bloquean los tabulos
dentinarios y disminuyen la permeabilidad de la dentina en un 86% (Pashley, 1984;
Saikaew et al., 2022). No obstante, el barrillo dentinario permite el paso del fluido

dentinario debido a su estructura microporosa (Pashley, 1992; Saikaew et al., 2022)

El barrillo dentinario esta formado principalmente por hidroxiapatita y colageno
desnaturalizado (Gwinnett, 1984; Saikaew et al., 2022) y su composicion varia de acuerdo

con las caracteristicas de la dentina de la que procede (Pashley,1992; Saikaew et al., 2022).

El barrillo dentinario tiene una energia superficial baja a la dentina subyacente
(Pashley, 1992). Los sistemas adhesivos actuales integran mondmeros hidroéfilos siendo
mas compatibles con la dentina acondicionada con &cido ortofosférico y con la humedad
intrinseca de la dentina (Tay y Pashley, 2003b). Al eliminar el barrillo dentinario y los
tapones con soluciones acidas, el paso del fluido en la dentina expuesta aumenta y el
sustrato se vuelve mas hidroéfilo, por tanto, debido a su caracter hidréfobo los primeros
adhesivos mostraron un mal comportamiento ya que, aunque se formen tags de resina
dentro de los tiibulos dentinarios, las resinas hidrofobas no se adhieren a un sustrato

hidroéfilo (Bowen et al., 1984).

La forma en que el barrillo dentinario se crea también puede interferir en el
proceso adhesivo, puesto que influye en su espesor, densidad, rugosidad y unién al
sustrato subyacente (Oliveira et al., 2003). Desde un punto de vista clinico las
caracteristicas del barrillo dentinario, grosor y densidad dependen del instrumental
utilizado durante la preparacion cavitaria. El grosor del barrillo dentinario varia en
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funcion del tamafio de las particulas abrasivas, cuanto mayor sea el tamafno de las
particulas abrasivas, mayor sera el grosor del barrillo dentinario (Oliveira et al., 2003;
Saikaew et al., 2018; Saikaew et al., 2022). La densidad del barrillo dentinario es el grado
de compactacion del barrillo dentinario, en el que también influyen los instrumentos de
preparacion (Oliveira et al., 2003; Sattabanasuk et al., 2007). Con fresas de diamante se
crea una capa de barrillo dentinario densa (Oliveira et al., 2003; Sattabanasuk et al., 2007;
Sano et al., 2020), por el contrario, la capa de barrillo dentinario producida por las fresas
de carburo es fina y estd poco ligada. Esto podria deberse al diferente movimiento de

corte de la fresa de carburo (Sattabanasuk et al., 2007).

Un estudio reciente ha demostrado las caracteristicas del barrillo dentinario
mediante microscopia electronica de transmision en direccion longitudinal (Saikaew et
al., 2020). Con esta técnica, se puede evaluar directamente la densidad y la reaccion de
la capa de barrillo dentinario frente agentes acidos (Saikaew et al., 2020; Saikaew et al.,

2022).

Los mondmeros dcidos son menos eficaces en la interacciéon con un barrillo
dentinario denso, dificultando la penetracion de la resina y resultando en una baja fuerza
de adhesion (Rafique, Fiske y Banerjee, 2003; Kenshima et al., 2005; Saikaew et al., 2022).
La densidad de la capa de barrillo dentinario es mas critica que su grosor y va a influir
en la adhesion dentinaria en funcion del sistema adhesivo empleado (Saikaew et al.,

2022).
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1.3 SISTEMAS ADHESIVOS DENTINARIOS

1.3.1 ANTECEDENTES Y EVOLUCION EN ADHESION DENTAL

El establecimiento de una adhesion duradera a la dentina con soluciones de
monomero de resina ha sido una tarea ardua desde los trabajos pioneros de varios
equipos de investigacion en la década de 1950, en los que se utilizé el mondmero de
fosfato dimetacrilato de glicerol y dacido ortofosforico (GPDM). Este monomero,
patentado por Oskar Hagger en 1951, se incluy6 en la composicion de Sevitron Cavity
Seal (Amalgamated Dental Trade Distribution, Ltd., Londres, Reino Unido) (Kramer y
McLean, 1952; Brudevold, Buonocore y Wileman, 1956; McLean 1996; Nicholson, 1998;
Perdigao et al., 2020).

El Dr. Buonocore en 1955, empezd a acondicionar el esmalte dental con acido
ortofosforico al 85% para tratar el esmalte y alterar su superficie quimicamente, creando
un sistema de retencion micromecanico debido a la penetracion de la resina en los
microporos del esmalte, permitiendo de esta manera la uniéon de los materiales
restauradores a dicha superficie (Van Meerbeek et al., 2003), basandose en que en la
industria metalargica aplicaban este dcido sobre las superficies metdlicas para mejorar

la adherencia de tintes y resinas de recubrimiento (Buonocore, 1955).

En 1965, el primer adhesivo dentinario comercial fue presentado por el Dr.
Bowen, el Nfenilglicina-glicidil Metacrilato (NPG-GMA) con caracter bifuncional,
uniéndose un extremo del metacrilato a la resina y el otro al tejido adamantino

(Alemany, 2004).

Pocos afios después de que el Dr. Buonocore describiera la técnica de grabado y
lavado del esmalte, el equipo del Dr. Bowen introdujo la molécula de bisfenol A-
glicidilmetacrilato (Bis-GMA) a principios de la década de 1960 (Bowen, 1963; Peumans
et al., 2012). Este trabajo dio lugar a la primera resina compuesta comercial, Addent (3M
Oral Care, St. Paul, MN, EE.UU.), que se lanz6é en 1964. Esta resina compuesta
macrorrellena de curado quimico disfrutd de un éxito moderado durante varios afos

hasta que en 1968 se lanz6 Adaptic (Johnson & Johnson Dental Products, East Windsor,

28



1 INTRODUCCION

NJ) que finalmente fue mejorada y renombrada como Concise (3M Oral Care). Con los
avances en la tecnologia de rellenos inorganicos y la introduccion de Ia
fotopolimerizacion de los monomeros de resina, las nuevas resinas compuestas con
propiedades fisicas y comportamientos clinicos mejorados fueron sustituyendo
gradualmente a aquellas resinas compuestas iniciales de macrorrelleno (Perdigao et al.,

2020).

A su vez, los adhesivos dentales han experimentado modificaciones en su
composicion quimica y en el nimero de componentes en los tltimos 40 afios, como
resultado de la dificil tarea de crear una adhesion duradera a la dentina utilizando

mondmeros de resina (Perdigao et al., 2020).

Actualmente, las propiedades clave de los sistemas adhesivos para unas

caracteristicas adhesivas ideales incluyen (Dressano et al., 2020):
1) Adaptacion intima, sellado marginal y resistencia adhesiva fiable.

2) Grado de conversion alto, resistencia y rigidez adecuadas para soportar las

fuerzas de contraccion y masticacion.
3) Baja sorcion de agua y solubilidad para una estabilidad adhesiva a largo plazo.

4) Compatibilidad con el tejido dental, e idealmente propiedades bioactivas para

evitar la adhesion de biofilm y promover la remineralizacion.

Por tanto, las avances en adhesion han influido enormemente en la Odontologia
restauradora moderna basada en el concepto de "Odontologia Minimamente Invasiva"
(Banerjee, 2013; Van Meerbeek et al., 2020; Demarco et al., 2023) y se han centrado en
mejorar sus propiedades fisicas, mecanicas y quimicas con el fin de aumentar la

longevidad de las restauraciones y sus indicaciones clinicas (Scotti et al., 2017).

Aunque estas restauraciones tienden a cumplir los principales requisitos de un
tratamiento mas conservador y estético, su longevidad clinica sigue siendo un problema,
debido principalmente a la degradacion de la interfase adhesiva con el paso del tiempo
(Cardoso et al., 2011). Clinicamente, los principales motivos de fracaso de las

restauraciones dentales son las caries secundarias, las fracturasy el compromiso
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estético. Entre los factores de riesgo en cuanto a disminucion de la durabilidad de las
restauraciones se incluyen factores a nivel del paciente (por ejemplo, riesgo de caries,
hébitos parafuncionales, nimero de revisiones al afio, estatus socioecondmico), factores
relacionados con el odontologo (diferentes operadores, experiencia del operador) y
factores del diente/restauracion (tratamiento endoddntico, tipo de diente, nimero de

superficies restauradas) (Demarco et al., 2023).

El fracaso de las restauraciones obliga a los odontdlogos a sustituirlas en
intervalos relativamente cortos de tiempo. Por lo que deben tenerse en cuenta varios
aspectos en relacion con la resistencia y la durabilidad adhesivas a los tejidos duros
dentales. Entre ellos se incluyen la heterogeneidad de la estructura y composicion del
diente, la hidrofilia de la superficie de dentina expuesta, las caracteristicas del sustrato
dental tras la preparacion cavitaria, y las caracteristicas del propio adhesivo, sus
propiedades fisicoquimicas y su mecanismo de interaccion con el esmalte y la dentina

(Cardoso et al., 2011).

1.3.2 MECANISMOS PRIMARIOS DE ADHESION EN FUNCION DEL
SUSTRATO DENTARIO

Aparte de las estrategias adhesivas, los sistemas adhesivos interaccionan con el
esmalte dentina y barrillo dentinario a través de los mecanismos primarios de adhesion
que se presentan a continuacion. Los principales mecanismos adhesivos de cualquier

material que tienda a adherirse al tejido dental implican:

1.3.21 HUMECTACION DE LA SUPERFICIE

La humectacion adecuada de la superficie es un requisito primordial para lograr
una buena interfase entre el material adhesivo y el adherente o sustrato. Otros factores
juegan un papel codeterminante, como la rugosidad de la superficie; la energia
superficial del sustrato alta (por ejemplo, esmalte grabado) o baja (por ejemplo, dentina
cubierta por una capa de barrillo dentinario); efectos favorecedores de la adhesién como
las  fuerzas capilares (por ejemplo, adhesion a esmalte grabado);

hidrofilicidad/hidrofobicidad de la superficie y la presencia de poros en la interfase (aire,
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humedad) que debilitan la integridad adhesiva (Van Meerbeek et al., 2020). Los
materiales adhesivos deben ser inicialmente hidrdfilos para humedecer adecuadamente
la dentina hiimeda, mientras que lo ideal es que se transformen tras la polimerizacion a
un estado hidrofobo para limitar la sorcion de agua y evitar la degradacion hidrolitica
de la adhesiéon (De Munck et al., 2005a). Por lo tanto, los adhesivos deben lograr un
equilibrio entre la hidrofilicidad antes del curado y la hidrofobicidad después de la
polimerizacion (Van Meerbeek et al., 2020). La adhesion a la dentina se ha considerado
mas dificil y menos predecible que en el esmalte, debido principalmente a la naturaleza
heterogénea de la dentina (Perdigao, 2020; Orilisi et al., 2021; Hardan et al., 2023) y ser
un tejido intrinsecamente humedo (Perdigao, 2020; Orilisi et al., 2021; Hardan et al., 2023).
Sellar herméticamente las superficies adhesivo-dentina es principalmente imposible,
teniendo en cuenta la permeabilidad extremadamente alta de la dentina, no sdlo por sus
numerosos tibulos dentinarios que forman la conexién directa con la pulpa, sino
también por la estructura intertubular altamente microporosa de la dentina. La capa de
barrillo dentinario interfiere directamente con la humectacion de la superficie (Tay et al.,
2000b; Van Meerbeek et al., 2003; Mine et al., 2010; Mine et al., 2014; Van Meerbeek et al.,
2020).

1.3.2.2 MICRORRETENCION O UNION MICROMECANICA

La microrretencién o entrelazamiento micromecdnico es probablemente el
principal mecanismo de adhesion a tejidos mineralizados como el esmalte y la dentina.
La microrretencion se consigue por dos vias, asperizaciéon micromecanica y grabado
quimico (Van Meerbeek et al., 2020). El esmalte requiere un grabado con &cido
ortofosforico creando una microrretencion suficiente para lograr una adhesion duradera
(Van Meerbeek et al., 2003; Pashley et al., 2011; Van Meerbeek et al., 2020) considerado
actualmente un procedimiento adhesivo fiable y estable (Hardan et al., 2021b; Hardan et
al., 2023). El grabado con 4cido ortofosfdrico en el esmalte elimina por completo el
barrillo dentinario creando microporosidades en las que las resinas penetran por
capilaridad y se entrelazan micromecanicamente formando tags de resina tras su

polimerizacion (Buonocore, Matsui y Gwinnett, 1968).
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El acondicionamiento con grabado 4cido en dentina no sélo elimina la capa de
barrillo dentinario (Ramic et al., 2018), sino que también desmineraliza la dentina
exponiendo la red de fibras de coldgeno y aumentando la entrada de los tubulos
dentinarios. Al penetrar en esta red de colageno, la resina infiltrada formara unas
estructuras bien definidas que se conocen como “capa hibrida” (Nakabayashi, Kojima y
Masuhara, 1982) o zona de interdifusion dentina-resina (Van Meerbeek et al., 1992) y es
en gran parte responsable de la eficacia adhesiva, debido a que una adhesion eficaz
depende principalmente de la capacidad del agente adhesivo para infiltrarse
completamente (Van Meerbeek ef al., 2003). Ademas, la infiltraciéon de los mondmeros
en los tibulos dentinarios desmineralizados da lugar a la formacion de extensiones de
resina polimerizadas denominadas de tags de resina (Nakabayashi, Kojima y Masuhara,

1982).

Sin embargo, el grabado con acido ortofosfdrico en la dentina se ha convertido
hoy en dia en un procedimiento menos preferible, ya que desmineraliza por completo la
capa superficial de 3 a 6 pum y la red microporosa de fibrillas de coldgeno expuestas
apenas se hibridan por completo. La envoltura completa en resina del colageno expuesto
hace que la gruesa capa hibrida libre de minerales y rica en coldgeno sea menos

hermética y resistente a la degradacion hidrolitica y a la biodegradacién enzimatica.

Por tanto, en el caso de la dentina, se ha teorizado de una union micromecanica
similar entre las resinas y la dentina a pesar del sustrato hiimedo intrinseco
(Nakabayashi, Kojima y Masuhara, 1982; Gwinnett, 1993; Perdigao et al., 2020). Esta
suposicion se basaba en los abundantes tags de resina formados por los adhesivos
dentales en los tibulos dentinarios cuando la dentina se grababa con acido ortofosforico.
Sin embargo, recientemente, se ha demostrado que los adhesivos proporcionan una
adhesion clinicamente fiable y duradera a la dentina sin necesidad de grabar la dentina
(Van Meerbeek et al., 2011; Peumans et al., 2014; Peumans et al., 2015; Perdigao et al.,
2020). Por lo tanto, el mecanismo micromecanico de adhesion de la dentina ha ido
perdiendo relevancia en los tltimos 10 afios, mientras que la adhesién quimica/iénica ha

ganado importancia (Perdigao et al., 2020).

32



1 INTRODUCCION

1.3.2.3 INTERACCION QUIMICA

La interaccion quimica es el contacto mds intimo posible entre atomos y
moléculas y se cree que contribuye especialmente a la durabilidad adhesiva (Inoue et al.,
2005). La interaccion quimica deberia centrarse en el componente inorganico de
hidroxiapatita con el que interactia idnicamente. La unién quimica primaria con
componentes tisulares organicos como el coldgeno dentinario es muy dificil y
normalmente sélo implica fuerzas de Van der Waals débiles secundarias y enlaces de
hidrégeno que proporcionan poca resistencia a la degradacion (Van Meerbeek et al.,

2020).

Hace casi veinte afios, se describio el concepto de adhesion-descalcificacion
(Yoshida et al., 2001; Yoshioka et al., 2002) que sigue siendo valido hoy en dia y define
como las moléculas interacttian con los tejidos duros como el esmalte dental y la dentina,
asi como el hueso. Implica una via de adhesion y otra de descalcificacion (Van Meerbeek
et al., 2020). El punto clave es la formacion de un enlace ionico estable con el calcio de la
hidroxiapatita, es decir, la capacidad de la molécula para producir sales mondmero-
calcio estables. La determinacién de la estabilidad de las sales mondmero-calcio se ha
utilizado para seleccionar nuevos mondémeros funcionales por su potencial de enlace
quimico (Yoshida et al., 2004; Van Landuyt et al., 2008b; Yoshihara et al., 2010; Yoshihara
et al., 2014; Van Meerbeek et al., 2020).

Moléculas como el acido oxalico, 4cido polialquenoico, monémeros funcionales
acidos especificos y el recientemente desarrollado pullulano fosforilado biodegradable,
siguen el mecanismo de adhesion, por la que las moléculas se adhieren al tejido basado
en hidroxiapatita con un efecto de descalcificacion limitada. La adhesion por el anion
obliga a los aniones fosfato e hidroxilo a abandonar la hidroxiapatita para mantener la
interfase electronicamente neutra. La menor desmineralizacion de la superficie es
beneficiosa porque proporciona ademds microrretencion (entrecruzamiento

micromecanico).

Los acidos polialquenoicos son polimeros con abundantes grupos carboxilo que

se autoadhieren a los tejidos mineralizados, son capaces de unirse idonicamente al calcio
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en lugares diferentes y adyacentes de la hidroxiapatita (Yoshida et al., 2000; Yoshida et
al., 2012b; Van Meerbeek et al., 2020). Los acidos polialquenoicos son los polimeros
funcionales que hacen que los iondmeros de vidrio convencionales y modificados con
resina sean autoadhesivos al esmalte y a la dentina dental, mientras que sigue siendo
necesario un preacondicionamiento adecuado de la superficie con un acondicionador
acuoso de acidos polialquenoicos para reducir la posible interferencia del barrillo
dentinario con los sistemas autoadhesivos (De Munck et al., 2004; Van Meerbeek et al.,

2020).

Mondémeros funcionales acidos, de los cuales el monémero funcional 10-
Metacriloxi-decil-dihidrogenofosfato (10-MDP) ha sido el mas investigado por su
potencial de adhesidén quimica, interactiian idnicamente a través de su grupo fosfato con
el calcio de la hidroxiapatita (Yoshida et al., 2004; Yoshihara et al., 2010; Yoshihara et al.,
2011a; Yoshihara et al., 2019; Van Meerbeek et al., 2020), afiadiendo potencial de enlace
quimico a la microrretencion superficial realizada por la descalcificacion superficial

limitada y el efecto de grabado inducido por el monémero funcional acido.

Entre los diversos mondmeros funcionales acidos, el 10-MDP se une
quimicamente (idnicamente) al calcio de la hidroxiapatita, pero también graba y, por
tanto, libera una cantidad sustancial de calcio (Yoshihara et al., 2018b). Esta liberacion de
calcio hace que el 10-MDP se autoensamble en nanocapas de aproximadamente 4 nm,
un proceso impulsado por la formacion de sales estables de 10-MDP-Calcio y que se
espera que contribuya a la durabilidad adhesiva y, por tanto, mejore la longevidad

clinica de la restauracion (Van Meerbeek et al., 2020).

Cuando el enlace i6nico formado con el calcio de la hidroxiapatita no es estable,
se sigue una ruta de descalcificacion. Esto ocurre en las uniones del calcio con diferentes
acidos como el del acido acético, el acido citrico (utilizado como irrigante del conducto
radicular en endodoncia), el acido lactico (su continua produccion por las bacterias dara
lugar a una descalcificacion progresiva de la estructura dental, que junto con la
degradacion enzimadtica por metaloproteinasas de la matriz dentinaria, causa a largo

plazo caries), el acido ortofdsforico y el acido maleico (utilizado en el pasado como un
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agente grabador mads suave en sustitucion al acido ortofosférico) (Van Meerbeek et al.,

2020).

1.3.3 ESTRATEGIAS ADHESIVAS ACTUALES

En la actualidad, los adhesivos dentales se clasifican en dos categorias

diferentes; por generacion o por el modo en que interactiian con el barrillo dentinario

(Perdigao, 2020; Perdigao et al., 2021):

@

(ID)

Por generacion (de la primera a la octava generacion), utilizada
principalmente por la industria dental para destacar la tltima tendencia. La
clasificacion de los sistemas adhesivos en generaciones se considera obsoleta
(Van Meerbeek et al., 2003) ya que se trata de una nomenclatura confusa
debido a que los adhesivos se ordenan cronoldgicamente segun el orden en
que se introdujeron en el mercado dental. Esta clasificacion conlleva el
concepto erréneo de que la tltima generacion (nimero mas alto) incorpora
la tecnologia mas novedosa y, por tanto, los adhesivos dentales tienen
mejores prestaciones. Sin embargo, esto no suele ser asi (Perdigao et al., 2021),
ya que los primeros adhesivos dentinarios que utilizaban un grabador de
acido ortofosfdrico sobre el esmalte y la dentina se conocen como la cuarta

generacion (Perdigao, 2020).

Por estrategia adhesiva. Esta clasificacion es mas facil de entender para los
odontdlogos que la clasificacion por generacion, ya que los adhesivos se
agrupan segun su interaccion con la estructura dental, mds concretamente
segun la forma en que interactian con la capa de barrillo dentinario
(Perdigao, 2020). Esta clasificacion es la que se utiliza con mayor frecuencia y

se describe a continuacién (Figura 1-2).

- Los adhesivos que incluyen un paso de grabado con 4cido
ortofosférico se conocen como adhesivos de grabado y lavado.
Disuelven y eliminan la capa de barrillo dentinario y los tapones de

barrillo dentinario.
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Los adhesivos que no utilizan un paso de grabado por separado se
conocen como adhesivos autograbadores, ya que no eliminan la capa

de barrillo dentinario, sino que se incorporan a la interfase adhesiva.

Recientemente han surgido también los sistemas adhesivos
universales, que se pueden utilizar como adhesivos de grabado y

lavado, autograbadores, o con grabado selectivo del esmalte.

Los materiales autoadhesivos (adhesivo dental y material restaurador
todo en uno), pertenecen a otra estrategia para la adhesion a la
estructura dental, ya sea como resinas compuestas o materiales

basados en cementos de iondmero de vidrio (Perdigao, 2020).



1 INTRODUCCION

ESTRATEGIAS ADHESIVAS ACTUALES

| ! !

GRABADO Y LAVADO AUTOGRABADO UNIVERSAL
e = 1 GRAlBADO 1
$‘Eﬁ§,ﬁ§8 SELECTIVO AUTOGRABADO
| | DE ESMALTE

1 1 1 1 I Ao I AO

3 pasos 2 pasos 2 pasos 1 paso 2 pasos 2 pasos 1 paso

Figura 1-2. Estrategias adhesivas actuales. AO, acido ortofosforico; P, primer; A, resina adhesiva hidrofébica libre de solvente; PA, primer acido; ADH, resina con monomero

funcional.
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Por otro lado, los componentes basicos que puede incorporar un sistema

adhesivo dental son (Perdigao, 2020):

38

a)

b)

Agente grabador, actualmente acido ortofosfdrico en una concentracion entre el
30% y el 40%. La mayoria de los geles de acido ortofosforico se espesan con
microparticulas de silice, aunque hay algunos que contienen otros espesantes
como goma xantana. Siempre se incluye un colorante para mejorar la precision
de la aplicacion y garantizar que se elimine todo el gel. A menudo se afiade glicol

para mejorar la humectabilidad y reducir la viscosidad.

Primer o imprimador, que es una solucion hidrofila de mondmeros de resina,
solvente organico (alcohol o acetona), agua y estabilizadores. Los grupos
hidréfilos aumentan la humectabilidad de la superficie de la dentina, que es un

entorno hiimedo.

Resina adhesiva, es una resina de baja viscosidad sin solventes (hidrofoba) que
se aplica sobre el primer y se fotopolimeriza. Los grupos hidréfobos interacttian
y copolimerizan con el material restaurador y hacen que la adhesion a la dentina
sea mas estable y duradera, sellando la interfase adhesiva (Perdigao, Reis y
Loguercio, 2013; Sezinando et al., 2015). La resina hidrofoba mejora las
propiedades mecanicas de la capa adhesiva e hibrida y el grado de conversién
en la interfase (Perdigdo, Reis y Loguercio, 2013). Los sistemas adhesivos que
tienen este paso por separado ofrecen mejores resultados tanto en estudios in
vitro como en estudios clinicos (Peumans et al., 2014; Perdigao, 2020; Hardan et

al., 2023).
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1.3.3.1 ESTRATEGIA ADHESIVA DE GRABADO Y LAVADO

La técnica adhesiva de grabado y lavado incluye dos tipos de sistemas adhesivos,

segun el nimero de pasos implicados (Van Meerbeek et al., 2003):

- Adhesivos de grabado y lavado de tres pasos (Tabla 1-1): en un primer paso, se
realiza el grabado del esmalte y de la dentina con el acido ortofosfdrico y después
se lava con agua y se seca con aire. En un segundo paso se aplica un primer que
contiene mondmeros funcionales hidroéfilos y solventes organicos, se evaporan y,
por ultimo, se aplica una resina adhesiva hidréfoba que se fotopolimeriza. Los

primeros adhesivos de grabado y lavado eran adhesivos de tres pasos.

- Adhesivos de grabado y lavado de dos pasos (Tabla 1-1): tras el grabado
simultdneo del esmalte y de la dentina con acido ortofosforico, y su lavado con
agua, se aplica, en un segundo paso una resina adhesiva, que contiene el primer
hidrofilico y la resina adhesiva hidrofébica, posteriomente se evaporan los

solventes y se fotopolimeriza.

Algunos adhesivos de grabado y lavado actualmente comercializados se

muestran en la Tabla 1-1.
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TABLA 1.1 Ejemplos de sistemas adhesivos actuales * (Ordenados alfabéticamente).

Estrategias adhesivas

Grabado y lavado Autograbadores Universales
Fabricante 3 pasos 2 pasos 2 pasos 1 paso 2 pasos 1 paso
Bisco Inc., All-Bond 2 One-Step All-Bond Universal
Schaumburg,
IL, EE.UU. All-Bond 3 One-Step Plus Universal Primer
Coltéene/Whaledent AG, A.R.T.Bond One Coat Bond One Coat 7 Universal
Altstitten,
Suiza ParaBond
Dentsply Sirona, Prime&Bond XP Xeno III Xeno V Prime&Bond Active
Konstanz,
Alemania Xeno Select
GC America, UniFil Bond G-aenial Bond G2-BOND G-Premio BOND
Alsip, Universal
IL, EE.UU. G-Bond
Ivoclar Vivadent, Syntac Excite F Adhese Universal DC
Schaan,
Principado de ExcITE F DSC Adhese Universal
Liechtenstein Vivapen
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Estrategias adhesivas

Grabado y lavado Autograbadores Universales

Fabricante 3 pasos 2 pasos 2 pasos 1 paso 2 pasos 1 paso
Keer, OptiBond FL OptiBond Solo Plus  OptiBond XTR OptiBond All In- OptiBond eXTRa OptiBond
Orange, One Universal Universal
CA, EE.UU.
Kuraray, Clearfil Photo Bond Clearfil New Bond  Clearfil SE Bond Clearfil S3 Bond Clearfil Universal
Tokio, Plus Bond Quick
Japon Clearfil SE Bond 2

Clearfil SE Protect
Voco, Solobond M Futurabond DC Futurabond U
Cuxhaven,
Alemania Futurabond M Futurabond M+

Futurabond NR
3M Oral Care, Adper ScotchBond  Adper Single Bond Adper Prompt L- Scotchbond
St.Paul, Multipurpose 1XT Pop Universal
MN, EE.UU.
Scotchbond

Universal Plus

*Ultimo acceso a la pagina del respectivo fabricante en noviembre 2023.
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El 4cido ortofosforico tiene un pH que oscila entre 0.1 y 0.4 (Van Meerbeek et al.,
2003) y consigue desmineralizar cerca de 5-8 um de la dentina intertubular (Pashley et
al., 2011) y alrededor de 10 um de la superficie del esmalte (Swift, Perdigao y Heymann,
1995).

Clinicamente, la concentracion 6ptima de acido ortofosférico que se utiliza
habitualmente es del 30-40% (Perdigao, 2020; Saikaew et al., 2022). Concentraciones mas
bajas, como el 0.13% y el 20%, demostraron un efecto de grabado menos agresivo, y que
no eliminaban el barrillo dentinario totalmente (Oliveira et al., 2003; Saikaew et al., 2022).
De forma similar, concentraciones altas como el 65% en Super-Bond C&B Red Activator
(Sun Medical Co., Ltd., Moriyama, Japon), demostraron un efecto de desmineralizacion
inferior (Nogawa et al., 2015; Saikaew et al., 2022) y una menor resistencia adhesiva

(Takagaki et al., 2009; Saikaew et al., 2022).

El acido ortofosfoérico ha sido el agente grabador estandar, pero se han utilizado
sin éxito otros acidos, como el maleico, el nitrico y el oxalico (Berry et al., 1990; Swift y
Cloe, 1993; Perdigao, 2020). En cuanto al agente grabador de 4cido ortofosforico, la
tendencia actual del mercado es que los nuevos geles sean menos viscosos que los geles
de 4cido ortofosforico mas antiguos, lo que probablemente se deba al glicol adicional
anadido, y sean mucho menos agresivos con el esmalte y la dentina que sus predecesores

(Perdigao, 2016; Van Meerbeek et al., 2020).

Entre los nuevos grabadores alternativos al acido ortofosforico se encuentran;
Multi Etchant, compuesto por metacriloil oxitetra etilenglicoldihidrégeno fosfato (M-
TEG-P), espesante y colorante (Yamakin, Osaka, Japon); Shofu Enamel Conditioner,
compuesto por tres compuestos organicos a base de acido carboxilico, acido poliacrilico
y otros dos acidos organicos de menor peso molecular, espesante y colorante (Shofu,
Kioto, Japon) y un acondicionador experimental de oxinitrato de circonio, con
ZrO(NOs)2, agua, glicerol, silice pirdgena y Oxido de polietileno (Ivoclar Vivadent,
Schaan, Liechtenstein). Estos grabadores alternativos han demostrado una mayor
resistencia adhesiva a la dentina en comparacion con el 4cido ortofosforico (Sato et al.,
2019; Mancuso et al., 2021; Saikaew et al., 2022). Sin embargo, se necesitan estudios

adicionales para evaluar mas a fondo sus efectos en diferentes preparaciones de la capa

42



1 INTRODUCCION

de barrillo dentinario (Saikaew et al., 2022) y su durabilidad adhesiva al esmalte (Van

Meerbeek et al., 2020).

Tanto en dentina como en esmalte los adhesivos de grabado y lavado han
obtenido valores altos en resistencia adhesiva inmediata cuando se evaluaron en
estudios in vitro y son considerados patrén oro en su adhesion al esmalte (De Munck et
al., 2005a; Perdigao, 2020) con excelente adhesion in vitro y restauraciones duraderas en
estudios clinicos, por lo que en una situaciéon clinica, el esmalte siempre debe
conservarse en la medida de lo posible durante la preparacion del diente (Perdigao,

2020).

En el esmalte, el dcido ortofosforico elimina la hidroxiapatita de manera selectiva,
creando microporosidades, entre los prismas de esmalte que, tras la infiltracion de
resina, dan lugar a macrotags de resina. En los ntcleos de los prismas de esmalte, los
cristales individuales de hidroxiapatita se adelgazan por desmineralizacion (superficial),
mientras que se crean cavidades estrechas, pero profundamente grabadas, en los que la
resina es atraida capilarmente formando microtags de resina. Tras la polimerizacion, esta

resina se entrelaza micromecanicamente (De Munck et al., 2005a).

Por otro lado, la adhesion a la dentina siempre ha sido mas dificil, debido a su
composicion y estructura histoldgica (Perdigao, 2002; Peumans et al., 2005; Peumans et
al., 2014; Perdigao, 2020). El acondicionamiento con grabado acido en dentina elimina la
capa de barrillo dentinario y desmineraliza la dentina exponiendo la red de fibras de
coldgeno y aumentando la entrada de los tubulos dentinarios. Al penetrar en esta red de
colageno, la resina infiltrada formara la capa hibrida o zona de interdifusién dentina-
resina y los tags de resina en los tibulos dentinarios (Nakabayashi, Kojima y Masuhara,
1982).La capa de barrillo dentinario no afecta a los sistemas adhesivos de grabado y
lavado porque se desmineraliza completamente y se elimina con el aclarado (Pashley et
al., 2011; Saikaew et al., 2022). Sin embargo, se ha demostrado que la degradacion a largo
plazo del colageno dentinario es mas pronunciada que con los sistemas adhesivos
autograbadores (Hashimoto et al., 2003). Este fendmeno se debe posiblemente a la
agresiva desmineralizacion del dcido ortofosfdrico que expone mas fibrillas de colageno

dentinario y, en consecuencia, las metaloproteinasas de la matriz y la enzima endogena
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responsable de la actividad colagenolitica, se activan y degradan el colageno desnudo

expuesto a lo largo del tiempo (Saikaew et al., 2022).

Con el fin de minimizar la degradacion del colageno dentinario causada por el
grabado con acido ortofosforico y debido a que la profundidad de desmineralizacion es
dependiente del tiempo de grabado (Wang y Spencer, 2004; Perdigao y Lopes, 2001;
Saikaew et al., 2022), debe limitarse a un maximo de 15 segundos para no sobregrabarla,
debido a que cuanto mas profunda sea la dentina grabada, mas dificil sera que la resina
se infiltre disminuyendo la resistencia adhesiva (Perdigao, 2020). Estudios que han
reducido el tiempo de grabado en dentina a 5 segundos no observaron ningun efecto
adverso en resistencia adhesiva (Abu-Hanna y Gordan, 2004; Saikaew et al., 2022) e
incluso mejord significativamente cuando se redujo en un 50% (Sardella et al., 2005;
Saikaew et al., 2022). También se ha observado un patrén similar de desmineralizaciéon
de la capa de barrillo dentinario tras el grabado con acido ortofosfdérico durante 3 y 15
segundos. Por tanto, aunque es necesario seguir investigando, acortar el tiempo de
grabado puede disminuir el efecto adverso del acido ortofosférico en la degradacion

adhesiva (Saikaew et al., 2022).

Una vez grabada la dentina, el 50% del contenido mineral se disuelve, tanto el
barrillo como la hidroxiapatita superficial se elimina y se sustituye por el agua con la
que se aclara el acido. Al desaparecer la hidroxiapatita, la red de colageno superficial
queda expuesta. El agua del aclarado sumada al contenido acuoso de la dentina da lugar
a que las fibras de colageno ancladas a la dentina no desmineralizadas estén rodeadas
por agua que ocupa ahora el 70% en volumen (Pashley et al., 2011; Agee et al., 2015), y
evita que se colapsen (Van Meerbeek et al., 2003). Debido a esto, tras el lavado, la dentina
nunca debe de secarse con aire demasiado tiempo, ya que el coldgeno se colapsaria
provocando una infiltracion incompleta del adhesivo en la dentina intertubular
desmineralizada (Tay, Gwinnett y Wei, 1996) y por consiguiente menor resistencia
adhesiva (Perdigao y Lopes, 2001). Investigaciones in vitro, demostraron que los
adhesivos de grabado y lavado deben ser aplicados siguiendo una técnica adhesiva
humeda (Kanca, 1992a), especialmente en adhesivos de grabado y lavado que contienen

acetona (Van Meerbeek ef al., 2020). Sin embargo, clinicamente es dificil apreciar el grado
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de hidratacion dentinaria (Tay, Gwinnett y Wei, 1996; Tay et al., 1996; Pereira et al., 2001).
Si el sistema adhesivo se aplica en condiciones extremas, es decir, en dentina muy seca
o dentina muy hiimeda (Nakajima et al., 2000), se formaran espacios en la capa hibrida,
que no seran totalmente infiltrados por la resina adhesiva, dejando una via para el flujo
de agua con el paso del tiempo (Reis et al., 2007a). Siguiendo las instrucciones del
fabricante e incluso en condiciones adecuadas de humedad, la resina adhesiva nunca se
infiltra totalmente en la dentina desmineralizada (Hashimoto et al., 2002a; Spencer y

Wang, 2002; Wang y Spencer, 2003).

El primer o la combinacion de primer/resina adhesiva en adhesivos de grabado y
lavado debe aplicarse al menos durante 15 segundos (Van Meerbeek et al., 2020) e
idealmente, deberia ser capaz de desplazar completamente el agua residual y permitir
que la resina adhesiva infiltre (Perdigao et al., 1999). Sin embargo, debido a la presencia
de trazas de solvente y de la hidratacion intrinseca de la dentina este fenémeno de
hibridacién es complejo (Hashimoto et al., 2004c; Cadenaro et al., 2009) y no existe
concordancia entre el espesor de dentina desmineralizada y la infiltracion por la resina
adhesiva (Hashimoto et al., 2000; Hashimoto et al., 2002b; Wang y Spencer, 2002;
Hashimoto et al., 2011).

El agua residual dentro de la interfase resina-adhesiva reduce el grado de
conversion de los mondémeros y puede inducir a la degradacion hidrolitica de los
polimeros adhesivos, comprometiendo sus propiedades fisicas (Spencer y Wang, 2002;
Ito et al., 2005b; Perdigdo, 2020). Una vez disuelta la resina que envuelve las fibras de
coldgeno, ésta es susceptible a una mayor degradacion (Perdigao, Reis y Loguercio,
2013). Un método sencillo para eliminar el agua sobrante de la interfase adhesiva es
prolongar el tiempo de secado del solvente. La duracién de 5 a 10 segundos
recomendada normalmente por los fabricantes puede ser inadecuada para obtener una
adhesion duradera a la dentina, por tanto, se recomienda un secado con aire suave
durante al menos 15 segundos para los adhesivos simplificados con agua en su

composicion (Perdigao, 2020).

45



1 INTRODUCCION

Ademas del secado al aire prolongado existen diferentes estrategias que se
pueden utilizar para facilitar la eliminacion de solventes y mejorar la durabilidad de los
sistemas adhesivos, como aplicar una corriente de aire caliente sobre el primer o el
sistema adhesivo (Bourgi et al., 2021; Bourgi et al., 2023), multiples capas adhesivas, una
capa extra hidrofoba, la aplicacion activa, prolongar el tiempo de aplicacion del adhesivo

o de polimerizacién (Hardan et al., 2021a).

Estudios han demostrado una mejora en la adhesion a la dentina cuando se
aplican varias capas sin polimerizar, lo cual no puede atribuirse al aumento del grosor
de la capa adhesiva (que solo aumenta cuando se fotopolimeriza cada capa de adhesivo)
sino al perfeccionamiento de la calidad de la capa adhesiva (Hashimoto et al., 2004b;
Hardan et al., 2021a; Hardan et al., 2023). A medida que el solvente de los adhesivos se
evapora entre cada capa adhesiva, aumenta la concentraciéon de co-monémeros que
subsisten después de la aplicacion de cada capa (Ito et al., 2005a). Esto garantiza que el
sustrato dental desmineralizado esté suficientemente protegido, disminuyendo los
efectos perjudiciales de la inhibicion de oxigeno por la formacién de adhesiones
defectuosas con adhesivos de grabado y lavado (Hashimoto et al., 2004b; Hardan et al.,
2023). Ademas, los adhesivos a base de acetona necesitan mds aplicaciones que las
recomendadas por los respectivos fabricantes (Perdigao, 2020). Por otro lado, la
aplicacion de una capa hidrofoba adicional puede reducir la concentracion de solventes
retenidos y monomeros sin reaccionar (Breschi et al., 2008) aumentando la resistencia
adhesiva de la interfase (Loguercio et al., 2009; Hardan et al., 2023) en los adhesivos de
grabado y lavado, que también son hidroéfilos, especialmente los formulados con

metacrilato de 2-hidroxietilo (HEMA) (Breschi et al., 2008).

Con la aplicacion activa del adhesivo se puede mejorar la interaccion entre los
monomeros acidos y el sustrato dental (Miyazaki ef al., 1996) y la adhesion inmediata de
los sistemas adhesivos de grabado y lavado simplificados (Jacobsen y Soderholm, 1998;
Reis et al., 2007b: Hardan et al., 2023). De hecho, un estudio clinico en lesiones cervicales
no cariosas descubri6 que la aplicaciéon pasiva del adhesivo mostrd una tasa de retencion
del 82.5% después de 2 afios, en comparacion con la tasa de retencion del 92.5% de las

restauraciones en las que el adhesivo se aplicd enérgicamente (Loguercio et al., 2011).
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Del mismo modo que con la aplicacion activa, se puede mejorar la interaccion
quimica entre los mondmeros y la hidroxiapatita, aumentando el tiempo de aplicacion
de los sistemas adhesivos en dentina para una mejor difusion del monomero (Ito et al.,
2005a) y una mayor evaporacion de monomeros solvatados (Reis et al., 2008; Pashaev et

al., 2017; Hardan et al., 2023).

A diferencia de los adhesivos de grabado y lavado de dos pasos, los adhesivos
de grabado y lavado de tres pasos contienen una resina adhesiva hidrofoba que previene
o retrasa la degradacion resina-dentina, haciendo de la interfase impermeable y
aumentando el espesor de la pelicula (Perdigao, 2020). Los adhesivos de grabado y
lavado de dos pasos contienen mondmeros hidrdfilos e hidréfobos, 1o que los convierte
en una mezcla muy hidrofilica y sin capacidad para sellar herméticamente la dentina
profunda (Tay et al., 2004b). En consecuencia, el comportamiento en estudios in vitro de
los adhesivos de grabado y lavado de dos pasos es peor (De Munck et al., 2005a) con
tasas de retencién mads bajas (Peumans et al., 2014; Perdigado, 2020) y una degradacion
mas rapida tanto in vitro como clinicamente (Perdigao, 2020), en comparacion con los

adhesivos de tres pasos (De Munck et al., 2005a).

Los estudios en lesiones cervicales no cariosas son el modelo clinico mas objetivo
para evaluar la eficacia clinica de los adhesivos (Van Meerbeek et al., 2010). Segin un
metaanalisis de estudios clinicos en este tipo de lesiones, la tasa media anual de fracaso
de los adhesivos de grabado y lavado de tres pasos fue del 3.1% (+2.0%), lo que es
significativamente superior a la registrada por los adhesivos de grabado y lavado de dos
pasos mas populares en el mercado, que presentaron una tasa del 5.8% (+4.9%)
(Peumans et al., 2014). La tasa anual de fracaso registrado por los adhesivos de dos pasos
también tiene una desviacion estdndar grande, lo que apunta a una variacion
relativamente amplia en la eficacia clinica registrada entre los adhesivos de grabado y

lavado de dos pasos (Van Meerbeek et al., 2020).

OptiBond FL (Kerr, Orange, CA, EE. UU.), es un sistema adhesivo de grabado y
lavado de tres pasos reconocido como un adhesivo patrén oro con mas de 20 afios en el
mercado (Van Meerbeek ef al., 2020; Tsujimoto et al., 2022b). En un metaanalisis de casi

300 articulos presento la mayor resistencia adhesiva inmediata y después de un afio de
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envejecimiento en dentina (De Munck et al., 2012). Este adhesivo dio como resultado una
excelente retencion del 94% a los 13 afos en restauraciones de lesiones cervicales no
cariosas (Peumans et al., 2012). En un metaanalisis de 6 ensayos clinicos registr6 una tasa
de fracaso anual muy baja de 1.8 (+0.8)% (Peumans et al., 2014). Sin embargo, en una
reciente revision sistematica y metaanalisis de estudios clinicos que incluyeron 9
estudios con el adhesivo OptiBond FL en comparacion con otros adhesivos comerciales,
no se observaron diferencias significativas en las tasas de retencion para el adhesivo
OptiBond FL en periodos de seguimiento de 12-24 meses, 36-48 meses o 108-156 meses.
Solamente se encontr6 una diferencia significativa para a los 60-96 meses, por lo que
actualmente no se respalda el concepto generalizado de que sea mejor que cualquier otro

adhesivo de la competencia disponible en el mercado dental (Dreweck et al., 2021).

1.3.3.2 ESTRATEGIA ADHESIVA DE AUTOGRABADO

La estrategia adhesiva de autograbado incluye dos tipos de sistemas adhesivos

segun el nimero de pasos (Van Meerbeek et al., 2003):

- Adhesivos autograbadores de dos pasos (Tabla 1-1): El esmalte y la dentina son
grabados simultdneamente por un primer acidico, seguido de la aplicacién de una
resina adhesiva hidréfoba que sera posteriormente fotopolimerizada. Los

primeros adhesivos autograbadores eran adhesivos de dos pasos.

- Adhesivos autograbadores de un paso (Tabla 1-1): Se presentan en una unica
solucién que se aplica sobre esmalte y/o dentina, que es una mezcla del primer
acidico y la resina adhesiva hidréfoba. Esta solucion tinica, acondiciona e infiltra

el sustrato antes de su fotopolimerizacion.
Algunos ejemplos de adhesivos comercializados se muestran en la Tabla 1-1.

Como los adhesivos autograbadores no requieren pasos separados de grabado y
lavado, los mondmeros acidicos de las soluciones autograbadoras tienen la capacidad
de desmineralizar e infiltrar simultaneamente el sustrato dentario (Van Meerbeek et al.,

2003) a través de la capa de barrillo dentinario, y disolver parcialmente la hidroxiapatita
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generando una capa hibrida con cristales residuales de hidroxiapatita (Perdigao, 2007).
Los sistemas autograbadores surgieron para solventar el problema de la disparidad
entre el espesor de dentina desmineralizada y el de ser correctamente infiltrada. La
aplicacion previa del acido ortofosforico desaparece, asi como el complejo control del
grado de hidratacion de la dentina previo a la infiltracion de la resina. De este modo, la
estrategia de autograbado fue considerada desde el principio prometedora por ser
técnicamente mas simple, mas rapida y menos sensible que la estrategia de grabado y
lavado, puesto que disminuye la probabilidad de que ocurran errores durante la
aplicacion o manipulacion del sistema adhesivo (Van Meerbeek et al., 2003). Debido a
que la capa de barrillo se queda parcialmente intacta, estos adhesivos pueden causar
menos sensibilidad postoperatoria que los adhesivos de grabado y lavado (Akpata y
Behbehani, 2006; Peumans et al., 2010). Sin embargo, estudios clinicos no reportaron
diferencias entre los sistemas adhesivos de grabado y lavado y de autograbado (Swift et
al., 2008; Van Landuyt et al., 2008c; Perdigao et al., 2009). Un metaanalisis concluyd que
la sensibilidad postoperatoria no esta relacionada con la estrategia adhesiva (Reis et al.,
2015), si no con la técnica del operador (Perdigdo y Geraldeli, 2003; Perdigao y Swift,
2013). La evidencia actual de los ensayos clinicos muestra claramente que la estrategia
de adhesion no influye en el desarrollo de la sensibilidad postoperatoria (Perdigao et al.,

2020).

Independientemente del ntmero de pasos, el primer de los adhesivos
autograbadores es una solucién acuosa compleja de mondmeros funcionales, con 4cido
ortofosforico y/o ésteres del acido carboxilico, mondmeros de entrecruzamiento, co-
monomeros funcionales y aditivos (por ejemplo: rellenos, fotoiniciadores, etc.) (Van

Landuyt et al., 2007b; Loguercio et al., 2014).

En los adhesivos autograbadores el agua es un componente esencial en su
composicion que permite su ionizacion y, consecuentemente su activacion como agentes
acidicos con capacidad para el autograbado de los tejidos dentales (Van Landuyt ef al.,
2007b) y son, a diferencia de los sistemas adhesivos de grabado y lavado, menos
susceptibles a las variaciones del grado de humedad del sustrato. Sin embargo, esta

hidrofilia genera una inestabilidad quimica afectando a la vida 1til de estos sistemas
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adhesivos (Perdigao, 2007) y de sus interfases adhesivas (Hashimoto et al., 2011), por lo
que la aplicacion de una capa adicional de resina hidrofoba puede reducir la
concentracion de solventes retenidos y monomeros sin reaccionar, mejorando la
resistencia adhesiva de la interfase adhesivo-resina (Hardan et al., 2023). Del mismo
modo que en los adhesivos de grabado y lavado, la aplicacion de doble capa adhesiva
es beneficiosa para los adhesivos autograbadores (Frankenberger et al., 2001; Ito et al.,

2005a; Hardan et al., 2023).

La aplicacion activa del adhesivo conduce a una mayor tasa de impregnacion de
los monomeros dentro de la capa de barrillo dentinario, facilitando la evaporacion del
solvente y mejorando la calidad de la interfase adhesiva (Hardan et al., 2023). Un estudio
propuso que el rendimiento de los sistemas adhesivos autograbadores estaba
relacionado con el tiempo de duracion de la activacion del adhesivo (Velasquez et al.,
2006), mientras que reducir el tiempo de aplicacion disminuye la resistencia adhesiva
(Hardan et al. 2023). Otros autores consideran que la aplicacién de adhesivos con el uso

de una senal eléctrica también mejoro la adhesion a dentina (Hardan et al., 2023).

En un metaanalisis muy reciente (Bourgi et al., 2023), una vez aplicado el
adhesivo, la evaporacion del solvente con aire caliente mejord significativamente en los
sistemas adhesivos autograbadores a base de agua y agua/alcohol. Sin embargo, este

efecto no se percibié en adhesivos a base de acetona (Bourgi et al., 2023).

La diferencia entre los adhesivos autograbadores de un paso y los adhesivos
autograbadores de dos pasos es que en los tltimos se incorpora la resina adhesiva en un
segundo paso. En la dentina, los adhesivos autograbadores de un paso se comportan
como membranas permeables después de la polimerizacion, permitiendo el paso de
fluidos a través de la capa adhesiva y posterior degradacion de la interfases resina-
dentina por hidrdlisis (Perdigao, 2020) Algunos adhesivos autograbadores de un paso
necesitan mas aplicaciones que las recomendadas por la respectivos fabricantes
(Frankenberger et al., 2001; Ito et al., 2005a; Perdigao, 2020) y provocan signos clinicos de
nanofiltracion en el esmalte al afio, y discoloraciéon marginal inaceptable a los 2 afios
(Perdigao et al., 2009). La acidez de los adhesivos autograbadores de un paso inhibe la

polimerizacion de composites curados quimicamente (Perdigao, 2020) y la omision de la
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resina de unién hidréfoba los hace mas vulnerables a la degradacion in vitro y a un bajo
rendimiento clinico en comparacion con los adhesivos autograbadores de dos pasos (Tay
et al., 2002a; Tay et al., 2002b; Takahashi et al., 2002b; Perdigao et al., 2009; Reis et al., 2009a;

Peumans et al., 2014; Sezinando et al., 2015; Perdigao, 2020).

Un inconveniente crucial de los adhesivos autograbadores es su incapacidad
para grabar el esmalte adecuadamente (Perdigao, 2020), ya que dan lugar a un patron
de grabado del esmalte poco definido y depende de su acidez, tiempo y modo de
aplicacion (Perdigao, Lopes y Gomes, 2008; Perdigao, 2020). La resistencia adhesiva de
los sistemas adhesivos autograbadores al esmalte es inferior a la alcanzada cuando el
esmalte se graba con acido ortofosforico (Perdigao y Geraldeli, 2003; Perdigao et al., 2006;
Erickson, Barkmeier y Latta, 2009) debido a un pH inferior, produciendo una infiltracion
inferior de la resina adhesiva con ausencia de tags de resina interprismaticos (Perdigao
y Geraldeli, 2003). El grado de desmineralizacién del esmalte y la interaccion con el
barrillo dentinario y la dentina subyacente depende de la agresividad del adhesivo, es
decir de su pH y composicion quimica (Tay y Pashley, 2001; Perdigao et al., 2006;
Perdigao, Lopes y Gomes, 2008). Por tanto, los adhesivos autograbadores también se

clasifican de acuerdo con su acidez (Tay y Pashley, 2001):

a) Fuertes o agresivos (pH < 1), pues consiguen una profundidad de
desmineralizacion de algunos micrometros en la dentina y el esmalte. Por
ejemplo, Xeno V (Dentsply Sirona, Konstanz, Baden-Wiirttemberg, Alemania),

Xeno III (Dentsply Sirona) y Adper Prompt-L Pop (3M Oral Care).

b) Agresivos intermedios (1 <pH< 2), que acondicionan el sustrato alrededor de 1-2
um. Por ejemplo, AdheSE One F (Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein), G-
Bond (GC, Tokio, Japén), G-aenial Bond (GC) y OptiBond XTR (Keer, Orange,
CA, EE.UU.).

¢) Suaves (pH =2), con una interaccion de alrededor de 1 pum como el adhesivo
Clearfil SE Bond (Kuraray Noritake Dental Inc., Tokio, Jap6n), Futurabond M
(Voco, Cuxhaven, Alemania), Futurabond NR (Voco), Futurabond DC (Voco) y
UniFil Bond (GC).
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d) Ultrasuaves (pH > 2.5), que producen una interfase adhesiva nanométrica. Por

ejemplo, Clearfil S3 Bond (Kuraray) y Optibond All In-One (Keer).

Los adhesivos autograbadores fuertes inducen una desmineralizacion semejante
a la del acido ortofosfdrico (Perdigao et al., 2006; Van Landuyt et al., 2009; Perdigao,
Sezinando y Gomes, 2011b; Perdigao, 2020). Si bien esta es una caracteristica positiva
para la adhesion al esmalte, tiene el efecto opuesto en la adhesion de la dentina. Los
adhesivos autograbadores fuertes eliminan la hidroxiapatita que es potencialmente
necesaria para la union quimica de los mondmeros funcionales a la dentina (Perdigao,
2020), dando como resultado una resistencia adhesiva al esmalte comparable a la de los
adhesivos de grabado y lavado pero causando una descalcificacién profunda de la
dentina similar a la de estos adhesivos, lo que resulta en una mala adhesion a la dentina

(Frankenberger et al., 2001; Tay, Pashley y Yoshiyama, 2002; Perdigao, 2020).

Los adhesivos autograbadores de un paso contienen al menos un 20 % de agua
(Salz et al., 2005), que es necesaria para ionizar los respectivos monémeros y permitir
que los mondmeros interactien con el esmalte y la dentina. Como los adhesivos
autograbadores fuertes de un paso desmineralizan la dentina tan profundamente como
algunos grabadores de acido ortofosforico, es poco probable que ocurra la evaporacion
completa del agua del adhesivo dentro de la dentina desmineralizada en un entorno
clinico. Ademas, al ser adhesivos autograbadores, no incluyen un paso de lavado, lo que
puede conducir a la acumulacion de precipitados por la disolucion de hidroxiapatita
dentro o encima de la capa hibrida. Este fue el caso de Prompt L-Pop (3M Oral Care) con
pH = 1. Las deficiencias descritas anteriormente pueden haber dado lugar a tasas de
fracaso clinico de este adhesivo especifico del 35% al afio (Brackett, Covey y St Germain,
2002). Sin embargo, algunos estudios clinicos de hasta 3 afios han informado de una
excelente retencidon de este adhesivo a pesar de la degradacién marginal (Loguercio et

al., 2007; Kim et al., 2009).

Los adhesivos autograbadores fuertes actualmente estan en desuso y han sido

reemplazados por los sistemas adhesivos suaves y ultrasuaves (Peumans et al., 2014).
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Los adhesivos autograbadores suaves y ultrasuaves tienen una capacidad de
desmineralizacion del esmalte inferior a los autograbadores fuertes (Mine et al., 2009;
Perdigao et al., 2009; Van Landuyt et al., 2009), siendo por eso mds susceptibles a la
presencia del barrillo en el esmalte y limitando su interaccion quimica con la
hidroxiapatita (Koshiro et al., 2006). La escasa capacidad de grabado de los adhesivos de
autograbado puede provocar una falta de adhesion a los margenes de esmalte, lo que
conduce a la discoloracion marginal. Una forma sencilla de mejorar la adhesion de los
adhesivos autograbadores es grabar el esmalte sin grabar la dentina, lo que se conoce
como la técnica de "grabado selectivo del esmalte" (Perdigao, 2020). Una revision
sistematica de ensayos clinicos de hasta 3 afios de duraciéon mostrd que el grabado
selectivo del esmalte producia una menor discoloracién marginal, una mejor integridad
marginal y una mayor tasa de retencion de las restauraciones de composite adheridas
con adhesivos autograbadores (Szesz et al., 2016). Esta observacion fue corroborada en
una evaluacion clinica a 13 afos del adhesivo autograbador Clearfil SE Bond (Kuraray)
(Peumans et al., 2005; Van Landuyt et al., 2007b; Sarr et al., 2010; Peumans et al., 2014). De
hecho, varios estudios indican que la tinciéon marginal es el problema fundamental
cuando se realiza un procedimiento adhesivo al esmalte con Clearfil SE Bond, pues su
resistencia adhesiva al esmalte, a largo plazo, es estable (Mine et al., 2009; Van Landuyt
et al., 2009; Peumans et al., 2010). Por tanto, el grabado selectivo del esmalte antes de la
aplicacion de sistemas adhesivos de autograbado suaves, especialmente en el esmalte no
preparado, es fundamental para la durabilidad la adhesidon esmalte-resina (Peumans et

al., 2014).

Seguin Kenshima et al. (2005), la densidad del barrillo puede influir en el grado
de infiltracion del adhesivo, dando lugar a espacios vacios interfaciales (Kenshima et al.,
2005). Sin embargo, esta interferencia es un tema controvertido (Watanabe, Nakabayashi
y Pashley, 1994) ya que la capacidad tamponadora del barrillo dentinario es baja debido
a su disolucién después del autograbado y también debido a la presencia de canales de
interconexién en la parte superficial de la capa de barrillo (Tay y Pashley, 2001). La
densidad de la capa de barrillo dentinario es mas critica que su grosor, especialmente
para los adhesivos autograbadores suaves y ultrasuaves (Ermis ef al., 2008; Mine et al.,

2014; Saikaew et al., 2018; Saikaew et al., 2020). Los monomeros acidos son menos eficaces
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en la interacciéon con un barrillo dentinario denso, dificultando la penetracién de la
resina, lo que resulta en una resistencia adhesiva baja (Rafique, Fiske y Banerjee, 2003;
Kenshima et al., 2005; Saikaew et al., 2022). Por otro lado, la profundidad de la infiltracion
en la dentina y el espesor de la capa hibrida no son un factor predictivo de la resistencia
adhesiva a la dentina, en oposicion a lo que ocurre en el esmalte (Perdigao, Lopes y

Gomes, 2008).

Los sistemas adhesivos autograbadores suaves o ultrasuaves se adhieren a la

dentina a través de dos mecanismos (Perdigao, 2020):

1. La interaccion micromecanica (zona de nano-interaccion) debido a la

polimerizacion in situ de los mondmeros adhesivos infiltrados.

2. La interaccion quimica, debido a la unién idnica entre los monoémeros
funcionales de los sistemas adhesivos y el calcio en la hidroxiapatita residual de

la dentina, segtin el concepto adhesion- descalcificacion descrito anteriormente.

De este modo, la importancia de la retencién micromecanica creada a través del
barrillo dentinario y de los tags de resina para estos sistemas adhesivos es discutible,
aunque proporciona resistencia inmediata a la interfase dentina-resina adhesiva.
Mientras que la interaccion quimica es la responsable de que la unién permanezca
estable en el tiempo gracias a la interaccion con la hidroxiapatita que rodea el colageno
(Van Meerbeek et al., 2003; Van Meerbeek et al., 2011) y dependiente del mondmero
funcional presente en el adhesivo en cuestion (Koshiro et al., 2006; Van Meerbeek et al.,

2020).

Un ejemplo de adhesivo autograbador es el adhesivo Clearfil SE Bond (Kuraray)
que se lanzo por primera vez en Japon a finales de la década de 1990 como MegaBond
(Kuraray), sucedido en la actualidad por el adhesivo Clearfil SE Bond 2 con
polimerizacion mejorada. Debido a su larga trayectoria de mas de 20 afos, Clearfil SE
Bond es uno de los adhesivos mas evaluados en la literatura (Van Meerbeek et al., 2020).
Es un adhesivo autograbador suave de dos pasos, que desmineraliza ligeramente la
dentina, dejando hidroxiapatita residual que envuelve y protege a las fibras de colageno,

actualmente considerado como el adhesivo autograbador patrén oro (Perdigao, 2020)
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por sus buenos resultados tanto en estudios in vitro (De Munck ef al., 2012) como clinicos

(Peumans et al., 2014; Peumans et al., 2015).

Tres factores pueden ser responsables de su excelente comportamiento clinico

(Perdigao, 2020):

a) La presencia de la molécula 10-MDP para desencadenar la unién quimica al

calcio en el esmalte y la dentina.

b) El ligero potencial de grabado del 10-MDP para proporcionar retencion

micromecanica.

c) La presencia de la resina de union hidrofoba, que evita la degradacion de la

interfase adhesiva.

El monomero funcional 10-MDP debido a su elevado potencial de interaccion
quimica con el calcio de la hidroxiapatita contribuye a la preservacion de la interfase
adhesiva dentina-Clearfil SE Bond y a la formacién de una zona acido-base resistente
adyacente a la capa hibrida (Waidyasekera et al., 2009) que ademas parece ser es efectiva
en la prevencion de lesiones de caries secundarias (Nikaido et al., 2009). La morfologia
de esta zona acido-base resistente depende del sistema adhesivo (Tsuchiya et al., 2004;
Waidyasekera et al., 2009; Nurrohman et al., 2012). A diferencia del adhesivo Clearfil SE
Bond (Kuraray), cuando se comparo con otros adhesivos autograbadores suaves como
UniFil Bond (GC), que contiene como mondmero el acido trimelitico 4-metacriloxietilo
(4-MET), y el adhesivo Clearfil LinerBond 2 (Kuraray) que contiene fenil-P, la resistencia
adhesiva de ambos adhesivos disminuyd tras seis meses de envejecimiento (Inoue et al.,
2005; Yoshihara et al., 2010). El sistema adhesivo de autograbado Adper Easy Bond (3M
Oral Care), cuyo grupo funcional era el copolimero del acido polialquenoico y 6-
metacriloiloxihexil dihidrégeno fosfato (6-MHP), formaba una zona zona 4cido-base
resistente mas fina y susceptible a la degradacion (Nurrohman et al., 2012), actualmente

no comercializado.

En una reciente revision sistematica y metaandlisis de estudios clinicos en
lesiones cervicales no cariosas anteriormente mencionado, se incluyeron 14 estudios con
el adhesivo Clearfil SE Bond en comparacion con otros adhesivos comerciales y no se
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observaron diferencias significativas en las tasas de retencion para este adhesivo en
comparacion con los demas estudiados en periodos de seguimiento de 12-24 meses y 36-
48 meses. Por lo que este estudio no respalda el concepto generalizado de que los
adhesivos actualmente considerados patron oro, Optibond FL (en la estrategia adhesiva
de grabado y lavado) y Clearfil SE Bond (en la estrategia adhesiva de autograbado) sean
mejores que cualquier otra marca de la competencia disponible en el mercado dental

(Dreweck et al., 2021)

1.3.3.3 ADHESIVOS UNIVERSALES

En 2011 se lanzé una nueva familia de adhesivos dentales con el propdsito de
permitir procedimientos clinicos simplificados y mas rapidos con una sensibilidad a la
técnica relativamente baja (Hanabusa et al., 2012; Perdigao y Loguercio, 2014; Scotti et al.,
2017; Nagarkar, Theis-Mahon, y Perdigao, 2019; Cuevas-Suarez et al., 2019; Van
Meerbeek et al., 2020). Esta nueva generacion de adhesivos dentales combinaba el primer
con la resina adhesiva en un tnico paso. El término "Universal" hace referencia a sus
opciones de aplicacion, ya que pueden utilizarse siguiendo un modo de adhesion de
grabado y lavado, como adhesivos autograbadores, o con grabado selectivo del esmalte,
segun la preferencia del clinico (Van Meerbeek et al., 2020; Perdigao et al., 2021). Estos
adhesivos al mismo tiempo ofrecen versatilidad de aplicacion ya que pueden utilizarse
para la cementacion de ceramicas vitreas y también a circonia, ya que algunos adhesivos
universales incorporan silano y 10-MDP en su composicion (Makishi et al., 2016; Siqueira
et al., 2016; Yoshihara et al., 2016; Yao et al., 2017; Yao et al., 2018). Algunos ejemplos de

adhesivos universales actualmente comercializados se muestran en la Tabla 1-1.

El modo de adhesion universal de grabado y lavado implica un paso de grabado
con acido ortofosférico seguido de una fase de lavado con agua antes de la aplicacion de
la combinacién de primer/resina adhesiva. Los mondmeros se difunden en las
microporosidades creadas en el esmalte para formar micro y macrotags y en la red de
fibrillas de colageno expuesta en la dentina para formar una capa hibrida de 3-5 pum, tal
y como se consigue con los adhesivos de grabado y lavado convencionales. Asi pues,
este modo de adhesion se basa principalmente en el entrecruzamiento micromecanico

(Van Meerbeek et al., 2020).
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Aunque el modo de adhesion de grabado y lavado es sin duda la mejor estrategia
de adhesion al esmalte, la capa hibrida resultante, gruesa y sin hidroxiapatita de la
dentina es muy sensible a la degradacion con el tiempo (como se ha detallado
anteriormente para adhesivos de grabado y lavado convencionales) (Van Meerbeek et
al., 2020). El grabado con acido ortofosforico puede considerarse bastante agresivo con
la dentina siendo la profundidad de desmineralizacion dependiente del tiempo de
grabado, que debe limitarse a un maximo de 15 segundos para no sobregrabarla (Van
Meerbeek et al., 2003). Cuando los adhesivos universales se aplican en modo de grabado
y lavado, se observa que no infiltran completamente la dentina grabada si se utilizan
siguiendo las instrucciones del fabricante (Perdigao, 2020). Recientemente, se ha
demostrado que reducir el tiempo de grabado con acido ortofosférico de la dentina
durante 3 segundos mejoro la resistencia adhesiva y la durabilidad de los adhesivos

universales (Takamizawa et al., 2016; Saikaew et al., 2022).

La estrategia adhesiva autograbadora con un adhesivo universal implica el uso
de mondmeros con un grupo funcional dcido (fosfato, carboxilo) que, en principio, graba
(desmineraliza) e infiltra simultdneamente la dentina hasta una profundidad de 1um. La
principal diferencia entre los adhesivos universales y los tradicionales adhesivos
autograbadores de un solo paso es la presencia de mondmeros funcionales de fosfato y/o
mondmeros de carboxilato en los universales. Algunos de estos mondmeros funcionales
son capaces de desencadenar enlaces quimicos con el calcio de la hidroxiapatita
(Perdigao et al., 2021). Por tanto, su capacidad de uniéon quimica depende del monomero
funcional que contenga (Van Meerbeek et al., 2020). Como hemos descrito anteriormente,
el concepto de adhesidon-descalcificacion se propuso para dilucidar la quimica de los
mondmeros funcionales con la hidroxiapatita (Tian ef al., 2016). Este concepto indica la
interaccion en la que todos los mondmeros acidos se unen al calcio de la hidroxiapatita
inicialmente (fase 1), es decir, en medio de la liberacion de iones fosfato (PO4%) e
hidroxilo (OH") de la hidroxiapatita para alcanzar la neutralidad electronica en su
soluciéon. EI mondmero funcional se adherira (fase 2, ruta de adhesion) o se disociara
junto con una abundante descalcificacion (fase 2, ruta de descalcificacion) dependiendo
de la estabilidad de la sal mondmero-calcio formada (Fehrenbach, Isolan y Miinchow,

2021).
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El 10-MDP se considera el mondmero mas eficaz en la actualidad; es bifuncional
con un grupo de enlace quimico en ambos extremos del monémero separados por un
espaciador hidrofobo largo. 10-MDP (1) graba, liberando asi el calcio de la dentina, (2)
se une ionicamente al calcio de la hidroxiapatita, y (3) se autoensambla en nanocapas
estables de sales de calcio que se extienden tridimensionalmente en la interfase adhesiva
(Van Meerbeek et al., 2020). Tras la expiracion de la patente de Kuraray sobre el 10-MDP,
3M Oral Care introdujo el adhesivo Scotchbond Universal en 2011. Scotchbond
Universal (3M Oral Care) fue el primer adhesivo universal comercializado y, en
consecuencia, es el mas citado en la literatura hasta la actualidad (Perdigao et al., 2021).
Es un adhesivo autograbador ultrasuave (Carrilho et al., 2019) con 10-MDP, copolimero
de acido polialquenoico, HEMA vy etanol (Maciel Pires ef al., 2022), con muy buenos
resultados tanto en estudios in vitro (Luque-Martinez et al., 2014; Marchesi et al., 2014;
Rosa, Piva y Silva, 2015; Munoz et al., 2015; Sezinando et al., 2015; Chen et al., 2015;
Manfroi et al., 2016; Zhang et al., 2016; Pashaev et al., 2017; Sezinando, Perdigao y
Ceballos, 2017; Bacelar-5Sa et al., 2017; Elkaffas, Hamama y Mahmoud , 2018; Siqueira et
al., 2018; Ahmed et al., 2020; Giacomini et al., 2020; Bertolo et al., 2021; Maciel Pires et al.,
2022) como en estudios clinicos (Mena-Serrano et al., 2013a; Perdigao et al., 2014a;
Loguercio et al., 2015a; Lawson et al., 2015; Atalay, Ozgunaltay y Yazici, 2020; de Paris et
al., 2020; Josic et al., 2021; Fuentes et al., 2023) lo que le hace ser el patrén oro actual para
adhesivos universales (Lawson et al., 2015; de Paris et al., 2020; Atalay, Ozgunaltay y
Yazici, 2020; Fuentes et al., 2023).

Debido a las propiedades favorables de este ménomero funcional, la mayoria de
los fabricantes comercializan adhesivos universales con 10-MDP (Van Meerbeek ef al.,
2020). Desde la comercializacion del adhesivo Scotchbond Universal muchos han
copiado y mejorado este tipo de sistema adhesivo. Recientemente se ha comenzado a
comercializar, la versién mejorada de este adhesivo, Scotchbond Universal Plus (3M
Oral Care). Segun el fabricante es el primer adhesivo universal radiopaco (con
radiopacidad similar a la de la dentina para ayudar a reducir el riesgo de un diagnostico
erroneo en caso de que el adhesivo se acumule bajo la restauracion), adhiere y sella
dentina afectada por caries (lo que preserva al maximo la estructura dental y permite

realizar cavidades minimamente invasivas), tiene una excelente adhesion a todos los
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sustratos (incluso a ceramicas), total compatibilidad con materiales autopolimerizables
y de polimerizacién dual (sin necesidad de un activador adicional) y en su formulacién

no contiene bisfenol A ni derivados como el bis-GMA.

Aunque la mayoria de los adhesivos universales contienen 10-MDP, pueden
existir diferencias de rendimiento, ya que se ha demostrado que su concentracién y
calidad (pureza) afectan significativamente a la eficacia adhesiva (Van Meerbeek et al.,
2011; Yoshihara et al., 2014; Yoshihara et al., 2015). Sin embargo, actualmente los
fabricantes no suelen facilitar datos sobre la concentracién y la calidad del mondmero,
por lo que se desconocen (Van Meerbeek et al., 2020). En un metaanalisis reciente que
evaluo la resistencia adhesiva en esmalte y dentina de 64 sistemas adhesivos, los
adhesivos universales libres de 10-MDP se comportaron peor tanto en dentina como en

esmalte (Fehrenbach, Isolan y Miinchow, 2021).

Xeno Select (Dentsply Sirona) también fue uno de los primeros adhesivos
universales disponibles en el mercado, sin embargo, la informacion sobre su eficacia y
rendimiento clinico es limitada. A diferencia de la mayoria de los universales, es un
adhesivo libre de 10-MDP, que incorpora dcido acriloilaminoalquilsulfénico y su
interaccion con la dentina se produce mediante un éster de dacido fosforico

funcionalizado "inverso". (Siqueira et al., 2018; Barceleiro et al., 2022; Siqueira et al., 2023).

Con respecto a la adhesion a esmalte de este grupo de adhesivos, la estrategia
autograbadora da lugar a valores de resistencia adhesiva mas baja que cuando se utilizan
con la aplicacion de acido ortofosfdrico previo (McLean et al., 2015; Tsujimoto et al., 2016;
Van Meerbeek et al., 2020). En el caso de que los clinicos prefieran utilizar estos adhesivos
en el modo autograbador sobre el esmalte, se ha demostrado que la aplicacion activa
mejora la resistencia de adhesion al esmalte en algunas marcas (Loguercio et al., 2015b).
Algunos autores plantearon la hipotesis de que esta mejoria podria deberse al resultado
de una desmineralizacion mas profunda, a medida que los mondmeros acidos de resina
se introducen en dreas prismadticas e interprismaticas mdas profundas del esmalte
(Miyazaki et al., 2002; Cehreli y Eminkahyagil, 2006; Ando et al., 2008; Torres et al., 2009),
Probablemente otros factores mas dependientes de la composicidon quimica contribuyen

en la mejora de adhesion. La aplicacion activa puede aumentar la difusion del solvente,
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principalmente para adhesivos con solventes con baja presién de vapor, como agua y
etanol, permitiendo un incremento en la reticulacion del polimero, grado de conversion
y otras propiedades del polimero dentro de la capa hibrida del esmalte (Ikeda et al., 2005;
Cadenaro et al., 2009; Reis et al., 2010b; Loguercio et al., 2015b).

En cuanto a la dentina, la estrategia de autograbado favoreceria la adhesion al
preservar el calcio que interacciona con la molécula de 10-MDP. Su pérdida en la dentina
grabada puede ser responsable de una menor resistencia adhesiva y un aumento de la
nanofiltracion, en comparacion con la estrategia de autograbado, como algunos estudios
han mostrado con el Scotchbond Universal (3M Oral Care) tras envejecimiento
(Marchesi et al., 2014; Sezinando, Perdigdo y Ceballos, 2017; Perdigdo, 2020). Sin
embargo, se puede grabar con acido ortofosforico unicamente el esmalte (técnica de
grabado selectivo) (Perdigao y Swift, 2015; Perdigao, 2020). Clinicamente, el grabado del
esmalte mejora el rendimiento de los adhesivos universales (Loguercio et al., 2015a; Oz,
Ergin y Canatan, 2019; Perdigao, 2020; Atalay, Ozgunaltay y Yazici, 2020) debido a que
el grabado del esmalte no solo puede permitir el entrelazamiento micromecéanico
caracteristico en las microporosidades del esmalte, sino que también potencia la union
quimica del 10-MDP alrededor de los cristales en el esmalte grabado, dando como
resultado una mayor resistencia que otros adhesivos sin 10-MDP (Zhang et al., 2013;
Perdigao, 2020). En una reciente revision sistematica y metadnalisis de estudios clinicos
después de 2 afios de seguimiento, se concluyd que se consigue retencién mas predecible
cuando se realiza un grabado selectivo de esmalte en comparacion con la estrategia de
autograbado (Josic et al., 2022) coincidiendo con otra revision sistematica y metadnalisis
en lesiones cervicales no cariosas, con mejor retencion cuando los adhesivos universales
se aplicaron con grabado selectivo de esmalte y con la estrategia de grabado y lavado

(Josic et al., 2021).

En la estrategia de grabado y lavado, la funcion del 10-MDP no est4 del todo
clara. Los resultados del estudio de Hiraishi et al. (2013) concluyeron que el 10-MDP tiene
una interaccidon relativamente estable con el coldgeno, debido a las interacciones
hidrofdbicas entre las partes hidrofdbicas del 10-MDP y la superficie hidrofobica del
coldgeno (Hiraishi et al., 2013). Este hallazgo indica que el complejo 10-MDP-coldgeno es
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responsable de la adhesion estable a la dentina. Sin embargo, se requiere de una
investigacion mas profunda para confirmar la relevancia de estos hallazgos con respecto

a la durabilidad de la interfase adhesiva (Van Meerbeek et al., 2020).

Una reciente revision sistematica en la que se incluyeron un total de 15 articulos
in vitro, sin tener en cuenta las diferencias en el modo de envejecimiento, el andlisis de
resistencia adhesiva inmediata y a largo plazo de la dentina, mostré6 que no habia
diferencia estadisticamente significativa entre el modo de grabado y lavado y
autograbador de los adhesivos universales. La resistencia adhesiva a largo plazo
disminuy¢ en relacion con la inmediata. Tanto desde el punto de vista del rendimiento
dela adhesién a largo plazo como de la simplificacion de los procedimientos operatorios,
esta revision sistematica concluye que se prefiere el modo de autograbado de los
adhesivos universales debido a que el grabado no mejoro la eficacia adhesiva en estudios

in vitro (Chen et al., 2022).

En términos de comportamiento clinico (retencidon de la restauracion, sellado
marginal) aunque es producto-dependiente, muchos de los adhesivos disponibles
actualmente en el mercado son clinicamente eficaces (Perdigao, 2020). Sin embargo, las
pruebas clinicas y de laboratorio muestran resultados controvertidos (Nagarkar, Theis-
Mahon y Perdigao, 2019; Josic et al., 2021; Josic et al., 2022; Chen et al., 2022) y el
comportamiento a largo plazo de esta nueva generacion de adhesivos, aiin no esta
suficientemente probado, siendo una de las principales preocupaciones la limitada
durabilidad adhesiva debido al aumento de la nanofiltracion tras el envejecimiento
provocando discrepancias marginales, caries secundarias y discoloracion marginal
(Perdigao, 2020). Los problemas observados pueden atribuirse a las siguientes

caracteristicas:

- En primer lugar, el delgado espesor de su pelicula, a menudo inferior a 10 um,
permite que el oxigeno inhiba la polimerizacion completa de la capa adhesiva.
La polimerizacién deficiente provoca la sorcion de agua de la dentina subyacente
por 6smosis. Esta capa fina de adhesivo también reduce la capacidad de absorber

la tension durante la contraccion de la polimerizacion (Van Meerbeek et al., 2020).
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En segundo lugar, muchos adhesivos universales contienen el mondémero
metacrilato de 2-hidroxietilo (HEMA) para mejorar la adhesion con la dentina
(Ahmed et al., 2020). Al ser una molécula pequena de bajo peso molecular, el
HEMA es un buen agente difusor y, ademas, actiia como solvente para otros
mondmeros menos solubles en agua, especialmente porque el agua es un
componente esencial (hasta el 40%) de los adhesivos universales permitiendo
que tengan potencial de adhesién en modo autograbador. El HEMA también
ayuda a evitar la separacion de fases entre los componentes adhesivos hidrofilos
e hidrofobos. Sin embargo, la alta hidrofilicidad inherente del HEMA también
favorece la absorcion de agua a través de la osmosis desde la dentina subyacente
hacia el adhesivo. Otro inconveniente, es que no se polimeriza eficazmente, por
lo que se integra débilmente en la red polimérica. Dado que el HEMA hace que
la interfase adhesiva sea propensa a la degradacion hidrolitica, se estdn
incorporando mondmeros alternativos en las nuevas formulaciones de los
adhesivos universales con el fin de mejorar su durabilidad y reducir al mismo

tiempo su alergenicidad (Van Meerbeek et al., 2020; Brkanovic et al., 2023).

Una tercera razon por la que el rendimiento de los adhesivos universales puede
verse comprometido estd relacionada con el silano incorporado que contienen
muchos de estos adhesivos para adherirse quimicamente a las cerdmicas vitreas
reforzadas, evitando asi la necesidad de aplicar adicionalmente un agente de
acomplamiento (silano) en la superficie de la cerdmica (Yoshihara et al., 2016; Yao
et al., 2017; Yao et al., 2018). El bajo pH de los adhesivos universales disminuye la
eficacia del silano incorporado ya que estos se desestabilizan en medio acido
(Yao et al., 2018). Por este motivo, se sigue recomendando la aplicaciéon de una
solucion de silano separada, o un silano recién mezclado con el adhesivo
(Kalavacharla et al., 2015; Yoshihara et al., 2016; Perdigao et al., 2021). Algunos
adhesivos universales, como Scotchbond Universal (3M Oral Care), Clearfil
Universal Bond Quick (Kuraray) y Universal Bond (Tokuyama Dental, Japdn)
incorporan silano en su composicién. Sin embargo, los ultimos avances en

adhesivos universales pueden haber resuelto esta incompatibilidad. Scotchbond
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Universal Plus (3M Oral Care), incluye ahora dos moléculas de silano en la
solucion adhesiva (Liu et al., 2003; Perdigao et al., 2021). El rendimiento adhesivo
de Scotchbond Universal Plus (3M Oral Care) que contiene silano combinado 3-
(aminopropil)trietoxisilano (APTES)/y-metracriloxipropiltrietoxisilano
(YMPTES) a la cerdmica de matriz de vidrio ha mejorado sustancialmente en
comparacion con su predecesor, que contiene Y-

metracriloxipropiltrimetoxisilano (YMPTS) (Perdigao et al., 2021).

Por altimo, aunque el mondémero funcional 10-MDP se adhiere idnicamente de
forma eficaz a la hidroxiapatita, dando lugar a nanocapas estables de sal de
mondmero-calcio (Yoshihara et al., 2010; Yoshihara et al., 2011a; Yoshida et al.,
2012b; Yoshihara et al., 2019) los ésteres de 10-MDP, que unen el espaciador
hidréfobo a los grupos funcionales, son sensibles a la degradacion hidrolitica
(Van Meerbeek et al., 2020). Esta deficiencia anima a buscar anadlogos del 10-MDP
que combinen una excelente interaccion quimica con una estabilidad hidrolitica
mejorada (Yoshihara et al., 2014; Yoshihara et al., 2017; Van Meerbeek et al., 2020).
Por tanto, se han sintetizado mondémeros basados en fosfonato y acrilamida, pero
hasta ahora no han conseguido aproximarse a la eficacia adhesiva y al potencial
de interaccién quimica del 10-MDP (Yoshihara et al., 2010; Van Meerbeek et al.,
2020). El mondmero funcional de fluoro-carbono 6-methacryloxy-2,2,3,3,4,4,5,5-
octafluorohexyl dihidrogeno fosfato (MF8P) sintetizado por Kuraray Noritake
parecia muy prometedor (Yoshihara et al., 2014) con formacién de sales MF8P-
calcio estables y siendo tan hidrofobo como el 10-MDP. Posterior al estudio sobre
el MF8P, se observo que un andlogo de cadena mas larga de 12 carbonos 8-
methacryloyloxy- 2,2,3,3,4,4,5,5,6,6,7,7-dodecafluorooctyl dihidrogeno fosfato
(MF12P) se adsorbia quimicamente con facilidad sobre la hidroxiapatita
produciendo adhesiones mas estables que el 10-MDP y el MF8P (Yoshihara et al.,
2017; Van Meerbeek et al., 2020). Sin embargo, en base a nuestros conocimientos,
no existen actualmente adhesivos comerciales que contengan MF8/12P como

monomero(s) funcional(es), lo que probablemente se deba al mayor coste de
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sintesis del mondmero y, por tanto, al precio del producto (Van Meerbeek et al.,

2020).

Inicialmente, los adhesivos universales se comercializaban en un solo paso,
aunque recientemente se han empezado a comercializar en dos pasos, combinando la
versatilidad de poder ser aplicados en diferente estrategia adhesiva y la composicion
por separado de un primer y una resina adhesiva, que proporcionaria una mayor
hidrofobicidad, mejor eficacia de polimerizacion, mayor grosor de la pelicula adhesiva
y por tanto, mayor durabilidad (Reis et al., 2008; Albuquerque et al., 2008; Mufoz et al.,
2014; Sezinando et al., 2015; Ermis et al., 2019; Ahmed et al., 2019; Ahmed et al., 2020;
Perdigao et al., 2020; Tsujimoto et al.,2022a), sin embargo, hasta ahora las publicaciones
de estos nuevos adhesivos son limitadas, mostrando buenos resultados para el adhesivo
G2-BOND Universal (GC) (Tsujimoto et al., 2022a; Brkanovi¢ et al., 2023) y para el
adhesivo Optibond eXTRa Universal (Keer) aplicado como autograbador en el esmalte
(Siddarth et al., 2022). En un estudio reciente de laboratorio, los resultados en resistencia
adhesiva para el adhesivo Scotchbond Universal con una capa extra de resina
hidrofdbica se mantuvieron estables tras 2 afios de envejecimiento (de Brito et al., 2022).
Esta mejora no se pudo correlacionar con el comportamiento clinico, ya que en estudios
clinicos recientes la adicidon de resina hidrofébica no mejor6 su rendimiento en lesiones
cervicales no cariosas a los 36 meses (Perdigao et al., 2020) y a los 5 anos (Fuentes et al.,

2023).

Algunos autores han demostrado que la doble aplicacion del adhesivo da como
resultado una mayor resistencia adhesiva, mayor hidrofobicidad, un adhesivo mas
grueso, una interfase mejor sellada, mejor grado de conversiéon, y una menor
degradacion hidrolitica de las fibrillas de resina y colageno (Cadenaro et al., 2005; Manso
et al., 2008; de Andrade Silva et al., 2009). Fujiwara et al. (2018) compararon dos adhesivos
universales, Scotchbond Universal y Prime & Bond elect (Dentsply) con dos adhesivos
autograbadores de un solo paso G-znial Bond (GC) y BeautiBond (Shofu Inc.) y de dos
pasos, Optibond XTR (Kerr), la doble aplicacién de los adhesivos universales mostro
mayor resistencia adhesiva en esmalte y dentina. Debido a que el monémero 10-MDP

necesita un tiempo adecuado de 20 segundos para que se produzca su interaccion
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quimica, la aplicacién de una segunda capa de dicho mondémero sin curar la primera
permite que la primera capa interactile adecuadamente con la hidroxiapatita y, por lo
tanto, promueva una adhesion adicional (Yoshihara et al.,2011b; Hardan et al., 2023).
Estos resultados estan de acuerdo con varios estudios que demostraron que las capas
multiples consecutivas (Hashimoto et al., 2004a; Fujiwara et al., 2018; Cavalheiro et al.,
2021) aumentaban los valores de resistencia adhesiva en adhesivos de grabado y lavado
debido principalmente a una mejor distribucion de la tension a través de una mayor
elasticidad en una capa adhesiva mas gruesa (Cavalheiro et al., 2021) y mas hidrdéfoba
con mejores propiedades mecanicas, y se cree que con capacidad para tolerar mejor los

factores de degradacion y el estrés por fatiga (Fujiwara et al., 2018; Cavalheiro et al., 2021).

En los ultimos afios, algunos fabricantes han introducido adhesivos universales
con un concepto de “adhesion rapida”. Estos adhesivos estan indicados para ser
aplicados y fotopolimerizados sin espera y sin necesidad de aumentar el tiempo de
evaporacion de los solventes. G-Premio Bond (GC) fue uno de los primeros adhesivos
comercializados con este concepto (Ahmed et al., 2020), aunque su eficacia mejoraba a
corto plazo aumentando el tiempo de aplicacion a 10 segundos (Huang et al., 2017). Otro
adhesivo comercializado basado en este concepto, Clearfil Universal Bond Quick
(Kuraray) mostrd resistencia adhesiva comparable a otros adhesivos universales
aplicados durante 20 segundos (Ahmed et al., 2020) y al adhesivo Scotchbond Universal

en esmalte (Alsaadawi et al., 2023).

1.3.3.4 MATERIALES AUTOADHESIVOS

1.3.3.4.1 Cementos de iondOmero de vidrio (CIV)

Los CIV se utilizan como materiales autoadhesivos desde hace mas de 50 afios y
son el resultado de una reaccidn acido-base entre el vidrio aluminosilicato y un acido
polialquenoico, normalmente el &cido poliacrilico. El mecanismo de adhesion implica a
grupos carboxilicos del CIV que sustituyen a los fosfatos del sustrato y establecen
enlaces idnicos con iones de calcio de la hidroxiapatita (Yoshida et al., 2000; Perdigao,
2020), formando lentamente una capa de intercambio idnico entre el diente y el cemento

(Ngo et al., 2006; Perdigao, 2020). Se trata simultdneamente de un mecanismo de unién
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idnica y una interacciéon mecanica de interdifusion y autograbado, también conocida

como zona de interaccion superficial o capa intermedia superficial (Yip et al., 2001;

Perdigao, 2020). Revisiones sistematicas mostraron suficiente evidencia para que los CIV

tipo II (de tipo restaurador) son el mejor material adhesivo/restaurador dentinario en

lesiones cervicales no cariosas (Peumans et al., 2005; Perdigao, 2020). Actualmente, las

restauraciones de estas lesiones con CIV se limitan a areas no estéticas, mientras que en

areas estéticas las resinas compuestas son el material restaurador de eleccion

(Santamaria et al., 2021; Quinchiguano Caraguay ef al., 2023).

1.3.3.4.2 Materiales autoadhesivos a base de resina
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D)
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Resinas compuestas fluidas con (supuesta) autoadhesion a la estructura dental,
que se basan en moléculas de metacrilatos convencionales pero que ademas
incorporan mondmenos acidicos, que usualmente estdn presentes en adhesivos
dentinarios, y que son capaces de generar una adhesiéon micromecdanica y
posiblemente quimica al interactuar con los tejidos dentinarios, sin la aplicacion
previa de un acido fuerte inorganico, de la misma forma que los adhesivos
autograbantes. Han sido desarrolladas para utilizarse como cementos,
selladores, y como resinas compuestas fluidas (Perdigao, 2020). Ejemplos de estas
resinas son Constic (DMG), Fusio Liquid Dentin (Pentron/Kerr), Vertise Flow
(Kerr), y Surefil One (Dentsply). Sin embargo, los resultados in vitro y clinicos de
estos materiales en restauraciones directas y como selladores de fosas y fisuras
no son muy favorables (Perdigao, Sezinando y Gomes, 2011a; Poitevin et al., 2013;

Kucukyilmaz y Savas, 2015; Celik, Aka y Yilmaz, 2015; Perdigao, 2020).

Materiales restauradores "bioactivos": Estos materiales se han hecho muy
populares en los ultimos afios y el nombre comercial que destaca es Activa™
BioActive Restorative (Pulpdent, EE.UU.) (Perdigao, 2020). Segun el fabricante,
es un material restaurador bioactivo autoadhesivo que combina la resistencia
optima y las propiedades estéticas favorables de las resinas compuestas y los
CIV, imitando las propiedades fisicas y quimicas de los dientes naturales. Puede
utilizarse con/sin adhesivo; sin embargo, recientemente, el fabricante ha

recomendado su aplicacion en combinacidon con cualquier sistema adhesivo.
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Segun afirma el fabricante, libera una gran cantidad de iones de calcio, fosfato y
fltor, estimulando asi la formacion de hidroxiapatita y la remineralizacion de la
interfase. Este material tiene una matriz de resina idnica bioactiva amortiguadora
(resina Embrace) que contiene una pequena cantidad de agua, sin bisfenol A o
derivados y Bis-GMA. Dado que es un material autoadhesivo, puede eliminar la
necesidad de un paso de adhesion por separado y disminuir el tiempo de
aplicacion clinica y sensibilidad técnica (Tohidkhah et al., 2022). Sin embargo, los
estudios sobre su resistencia adhesiva y microfiltracion son limitados y
controvertidos. Con mayor microfiltracién (Kaushik y Yadav, 2017; Tohidkhah
et al., 2022) o menor resistencia adhesiva a dentina sin aplicaciéon de un sistema
adhesivo previo en comparacion a otros materiales restauradores (Tohidkhah et
al., 2022) y con microfiltracion (Omidi et al., 2018; Tohidkhah et al., 2022) y
resistencia adhesiva comparable a restauraciones de resina compuesta aplicado
con un sistema adhesivo previo (Omidi et al., 2018; Tohidkhah et al., 2022). Otros
autores, Benetti et al. (2019), no pudieron medir su resistencia adhesiva y
adaptacién marginal sin aplicar adhesivo debido a la pérdida de muestras
durante el termociclado. La terminologia utilizada para caracterizar estos
materiales, es decir, "bioactivo" y "biomineralizacion" también fue cuestionado
(Vallittu et al., 2018; Perdigao, 2020). En un articulo de revision publicado en 2015
en Pediatric Dentistry (Berg y Croll, 2015), los autores cuestionaron si estos
materiales son composites a base de resina con propiedades de un ionémero de
vidrio reforzado con resina o un iénomero de vidrio reforzado con resina que
tiene resistencias fisicas de composite. De hecho, un material similar fue

aprobado como un CIV reforzado con resina (Perdigao, 2020)

1.3.4 COMPOSICION QUIMICA DE LOS ADHESIVOS DENTINARIOS

Los sistemas adhesivos dentales son mezclas complejas cuyas propiedades
pueden verse influenciadas por la presencia y cantidad de cualquier componente. La
mejora de sus propiedades fisico-quimicas, asi como de la eficacia adhesiva a los
sustratos dentales estd directamente influenciada por su composicion

Independientemente de la clasificacion del adhesivo dental, existen similitudes en su
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composicion quimica: mondmeros hidroéfilos, con afinidad por los componentes
organicos del sustrato dental, y mondmeros hidréfobos, que favorecen la unién con los
composites de resina de restauracion colocados sobre la capa adhesiva. Ademas, estan
presentes solventes, fotoiniciadores y/o iniciadores quimicos, coiniciadores, inhibidores
y, en algunas composiciones, pequefas cantidades de particulas de relleno (Dressano et

al., 2020).

1.3.41 MONOMEROS

Para asegurar una buena union covalente entre el adhesivo y la resina
compuesta, los adhesivos dentales contienen mondmeros de resina similares a las
resinas compuestas. Estos mondmeros constituyen la columna vertebral que
proporciona continuidad estructural en la interfase y aportan propiedades fisico-
mecanicas como la resistencia. La estructura molecular de las resinas adhesivas contiene
grupos polimerizables, espaciadores y grupos funcionales (Van Landuyt et al., 2007b),
donde las variaciones de estos tltimos ocurren frecuentemente en algunos tipos de
mondmeros comunmente presentes en los adhesivos autograbadores (Dressano et al.,

2020).

1.3.4.1.1 Metacrilatos mono y multifuncionales

Los mondmeros monofuncionales y multifuncionales se utilizan como agentes
de entrecruzamiento. La densidad de entrecruzamiento de los mondémeros adhesivos
dentales afecta significativamente a las propiedades mecanicas y a la integridad de la
interfase adhesiva (Asmussen y Peutzfeldt, 2001). Con menor entrecruzamiento, el
polimero presenta reducidas propiedades mecanicas, mayor flexibilidad y
susceptibilidad a la degradacién por solventes. Los mondmeros base proporcionan un
polimero mas rigido y estable para promover una adhesion fiable y los ampliamente
utilizados en los adhesivos dentales actuales se describen a continuacion (Dressano et

al., 2020):

Bisfenol-A-diglicidilmetacrilato (Bis-GMA)

El bis-GMA es un producto de reaccion del bisfenol A y el metacrilato de

glicidiléster (GMA) y constituye la columna vertebral de la mayoria de los adhesivos
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dentales comercializados actualmente (Sideridou, Tserki y Papanastasiou, 2002). El
impedimento estérico de la cadena de mondmeros en torno a las grandes estructuras de
anillo fenilo y la presencia de grupos hidroxilo dan lugar a una quimica altamente
viscosa e hidrofoba. La reduccion de la movilidad de la cadena se traduce en una
disminucion de la velocidad de polimerizacion y del grado de conversion. La presencia
de nuicleos rigidos aromaticos en la cadena Bis-GMA vy la fuerte unién polar aumentan
la temperatura de transicion vitrea y reducen la flexibilidad del tondmero. La red rigida
del polimero presenta un alto grado de enlace intermolecular y una elevada resistencia
a la flexion (Dressano et al., 2020). Para obviar los efectos negativos de la baja conversion
del polimero, se pueden mezclar Bis-GMA con otros mondmeros alifaticos de menor

peso molecular, como HEMA y TEGDMA (Gajewski et al., 2012; Dressano et al., 2020).

Dimetacrilato de uretano (UDMA)

El UDMA es un dimetacrilato de gran tamafio con un peso molecular y una
viscosidad reducida en comparacion con el Bis-GMA. El UDMA se suele utilizar en
combinacién con Bis-GMA y/o TEGDMA, modulando las propiedades de la mezcla,
aumentando el grado de conversion y la dureza del copolimero (Barszczewska-Rybarek,
2009). Estas propiedades mejoran la difusién del mondmero en los sustratos dentales y
permiten la incorporacion del relleno, lo que ofrece la oportunidad de obtener una
mayor resistencia adhesiva (Asmussen y Peutzfeldt, 1998; Papakonstantinou et al., 2013).
Ademas, UDMA puede actuar como donante de hidrégeno, de forma similar (pero
menos eficaz) a la funcion del coiniciador de amina terciaria, mejorando la formacion de

radicales y la velocidad de polimerizacion (Asmusen et al., 2009; Dressano et al., 2020).

Trietilenglicol-dimetacrilato (TEGDMA)

El TEGDMA es un mondémero diluyente de baja viscosidad que presenta una
cadena mas flexible y un enlace intermolecular reducido (debido a la ausencia de grupos
-OH), y proporciona una humectabilidad mejorada y una hidrofobicidad reducida en
comparacion con el Bis-GMA solo (Gajewski et al., 2012). La mezcla de co-mondmeros
Bis-GMA/TEGDMA se utiliza comtinmente debido a su alta reactividad, mejorando el
grado de conversion de la mezcla de monomeros (Lovell, Newman y Bowman, 1999).

Sin embargo, el aumento de la hidrofilicidad del sistema de curado debido a los enlaces
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éter presentes en ambos mondmeros puede, en ultima instancia, dar lugar a una mayor

absorcion de agua y degradacion del polimero (Ito et al., 2005b; Dressano et al., 2020).

Metacrilato de 2-hidroxietilo (HEMA)

HEMA es un mondmero monofuncional de bajo peso molecular (Dressano et al.,
2020) e hidrdfilo, muy utilizado en los sistemas adhesivos dentinarios como monomero
promotor del proceso de adhesion (Nakabayashi y Takarada, 1992; Nakabayashi y
Pashley, 1998), pues mejora la humectacion de la dentina y, consecuentemente, la
resistencia de adhesion (Nakaoki et al., 2000). Su popularidad en las aplicaciones médicas
debe atribuirse a su biocompatibilidad relativamente buena (Geurtsen, 2000), aunque
este mondmero no curado es conocido por su alto potencial alergénico (Goossens, 2004;
Paranjpe et al., 2005) tras una polimerizacion efectiva, se ha descrito una baja
citotoxicidad (Geurtsen, 2000). Sin embargo, en comparacion con otros monomeros
utilizados en Odontologia, el bajo peso molecular y la mayor movilidad del HEMA
facilitan una mayor difusion de los monémeros no curados a la pulpa dental, causando
un dano significativo a tipos celulares especificos (Chang et al., 2005; Massaro et al., 2019).
El HEMA no curado se presenta como un fluido que es bien soluble en agua, etanol y/o
acetona y por ello es un importante constituyente de los primers (Van Landuyt et al.,
2008a; Van Landuyt et al., 2009; Bacelar-Sa et al., 2017). El HEMA se afiade con mucha
frecuencia a los adhesivos, no sélo para garantizar una buena humectacion, sino también
porque acttia como solvente. Esta propiedad mejora la estabilidad de las soluciones que
contienen componentes hidréfobos e hidréfilos y mantiene los ingredientes en soluciéon
(Van Landuyt et al., 2005) reduciendo la separacién de fases de los adhesivos
simplificados que contienen multiples mondmeros en el mismo envase, es decir, los
adhesivos autograbadores (Van Landuyt et al., 2005; Van Landuyt et al., 2008a). La
separacion de fases sigue siendo un reto en el caso de los adhesivos simplificados, ya
que la evaporacion del solvente puede promover o acelerar este proceso (Van Landuyt
et al., 2005; Ye, Wang y Spencer, 2009). Sin embargo, en presencia de HEMA, cuando se
evapora el solvente, este mondmero actia como sustituto, manteniendo los
componentes en una soluciéon homogeneizada, reduciendo el efecto indeseable de la

separacion de fases (Van Landuyt ef al., 2005, Van Landuyt et al., 2008d). E1 HEMA
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reduce la presién de vapor del agua, y probablemente también la del alcohol. Como
todos los metacrilatos, el HEMA es vulnerable a la hidrdlisis, especialmente a pH basico,

pero también a pH &cido (Kazantsev et al., 2003).

Los adhesivos que contienen HEMA son mas susceptibles a la contaminacion por
agua, ya que el HEMA en el adhesivo sin curar puede absorber agua, lo que puede
provocar la dilucion de los mondmeros hasta el punto de inhibir la polimerizacion
(Jacobsen y Soderholm, 1995; De Munck et al.,, 2005a; Van Landuyt et al., 2007a). El
HEMA después de la polimerizacion seguird mostrando propiedades hidrofilas y
provocara la absorcion de agua con el consiguiente deterioro de la interfase adhesiva
(Burrow, Inokoshi y Tagami, 1999). Aparte de la absorcion de agua, que influye
negativamente en la resistencia mecanica, las cantidades elevadas de HEMA daran lugar
a un material flexible con efectos perjudiciales en las propiedades mecanicas del
polimero resultante (Tay y Pashley, 2001). También un mayor contenido en HEMA se
asocia a reduccion del grado de conversion (Collares et al., 2011; Munchow et al., 2014).
Para mejorar la resistencia adhesiva, la concentracion ideal de HEMA en la solucion del
primer de los adhesivos dentales de dos envases es de alrededor del 30-40% en peso, y

del 5-25% en peso en los adhesivos de un solo envase (Van Landuyt et al., 2008d).

Los fabricantes han intentado reducir la hidrofilia de los adhesivos cambiando o
eliminando HEMA y utilizando mondmeros alternativos menos hidrofilicos para
aumentar la longevidad de las restauraciones de composite siendo menos susceptibles a

la degradacioén hidrolitica (Van Landuyt ef al., 2014; Bacelar-Sa et al., 2017).

La ausencia de HEMA en la composicion de los adhesivos requiere la inclusion
de mayores concentraciones de solvente y agua, y a dificultades en la evaporacion del
solvente, dando lugar a mas burbujas en la capa adhesiva (Van Landuyt et al., 2005; Jang
et al., 2019). Estudios previos también han sugerido la influencia negativa de HEMA en
las interacciones entre los grupos fosfato de 10-MDP con la hidroxiapatita, lo que puede
comprometer la resistencia adhesiva de los adhesivos autograbadores que contienen

altas cantidades de HEMA (Yoshida et al., 2012b; Dressano et al., 2020).
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1.3.4.1.2 Mondmeros promotores de la adhesion

Los grupos funcionales como el carboxilo, el fosfato y el fosfonato tienen
propiedades hidrofilas y se ionizan facilmente, lo que mejora la capacidad de adhesion
de los mondmeros a los componentes inorganicos del tejido dental. Anteriormente se ha
sugerido un posible mecanismo de adhesion de los adhesivos autograbadores suaves,
denominado “concepto de adhesion-descalcificacion" (Yoshioka et al., 2002; Yoshida et
al., 2004). En este caso, el mondmero funcional interactiia idnicamente con los iones de
calcio unidos a la hidroxiapatita y, a través de la desmineralizacién, libera el calcio y
fosfato de la estructura dental. Cuando el enlace idnico permanece estable, se forman
sales de calcio que copolimerizan con los mondémeros del adhesivo, estableciendo un
enlace quimico con los iones de calcio (Yoshioka et al., 2002). En cuanto a los adhesivos
autograbadores es probable que los adhesivos "fuertes" (pH < 1) den lugar a enlaces
idnicos menos estables que los adhesivos "suaves" (pH > 1). Por lo tanto, la eficacia de la
formacion de cualquier enlace quimico en los adhesivos autograbadores dependera de
la funcionalidad de las moléculas quimicas del adhesivo (Yoshida ef al., 2004). En esta
categoria, los monomeros funcionales mas utilizados son el 10-metacriloiloxi-decil-
dihidrogeno-fosfato (10-MDP), el anhidrido 4-metacriloiloxietil-trimelita (4-META), el
dimetacrilato de 2 glicerofosfato (GPDM), unidos a cadenas de metacrilato de metilo

(Dressano et al., 2020).

10-Metacriloxi-decil-dihidrogenofosfato (10-MDP)

10-MDP es el monémero acido mas utilizado en los adhesivos universales
sintetizado por primera vez por Kuraray (Osaka, Japon) y aplicado posteriormente por

varias empresas tras la expiracion de la patente en 2000 (Dressano et al., 2020).

Ademads de una cadena espaciadora mas larga, la molécula de MDP tiene un
grupo funcional polar de acidos dihidrégeno-fosfato-dihidrogeno con capacidad para
disociarse y formar protones (Hayakawa, Kikutake y Nemoto, 1998). El grupo funcional
tiene la capacidad de formar fuertes enlaces idnicos con el calcio debido a la lenta
disolucion de las sales de calcio presentes en la estructura dental, lo que resulta en una
mejor asociacion del grupo funcional y el sustrato dental (Nurrohman et al., 2012).

Estructuralmente, su larga cadena espaciadora contribuye a la eficacia adhesiva de este
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monomero a la hidroxiapatita (Yoshihara et al., 2013; Wang et al., 2013; Takahashi, 2014;
Carrilho et al., 2019) y hace que este monomero sea bastante hidrofobo, por lo que el

etanol y la acetona son sus solventes mas adecuados (Dressano et al., 2020).

El proceso de adhesion asociado con 10-MDP al sustrato dental es conocido por
ser el mas resistente quimicamente entre los tipos de mondmeros promotores de
adhesion utilizados actualmente en Odontologia, siendo capaz de crear una zona
resistente acido- base debajo de la capa hibrida que tiene un efecto preventivo en los
margenes de la restauracion (Dressano et al., 2020). Yoshida et al. (2004) demostraron que
este mondmero es capaz de formar fuertes enlaces idnicos con el calcio de la
hidroxiapatita y formar sales 10-MDP-Calcio hidroliticamente estables (Yoshida et al.,
2004; Yoshihara et al., 2010; Van Meerbeek et al., 2011; Siqueira et al., 2018), a través de
una interaccion por capas nanométricas autoensambladas (nano-layering) (Yoshihara et
al., 2010; Yoshida et al., 2012a; Carrilho et al., 2019) y que no se observa en la adhesion de
4-META a la dentina (Yoshihara et al., 2010, Yoshihara et al., 2011b; Dressano et al., 2020).

Sin embargo, la interaccion quimica de los grupos funcionales con los cristales de
hidroxiapatita en el esmalte no es tan efectiva como en la dentina, probablemente debido
a la estructura y/o tamano del cristal de hidroxiapatita (Yoshihara et al., 2011b),
destacando la necesidad de realizar un grabado &acido del esmalte previo a los
procedimientos adhesivos utilizando adhesivos autograbadores o universales; el

llamado “grabado selectivo del esmalte” (Dressano et al., 2020).

En estudios clinicos y de laboratorio se han demostrado resultados notables de
resistencia adhesiva a la dentina y la longevidad de las restauraciones con adhesivos
basados en 10-MDP (Van Landuyt et al., 2008a; Peumans et al., 2010; De Munck et al.,
2012; Perdigao, 2020; Van Meerbeek et al., 2020; Dressano et al., 2020; Fehrenbach, Isolan
y Miinchow, 2021).

Estudios previos concluyeron que otros monomeros funcionales como fenil-P (2-
metacriloxietil fenil hidrégeno fosfato) y 4-MET (4- 4cido metacriloxietil trimetelitico)
mostraron resistencias adhesivas inferiores e hidroliticamente mas inestables que el 10-

MDP (Tay y Pashley, 2001; Peumans et al., 2005; Van Landuyt et al., 2007b; Van Landuyt
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et al., 2008a; Peumans et al., 2014) y que el formado por 4-META y GPDM (Inoue et al.,
2005; Yoshihara et al., 2018a; Yoshihara et al., 2018b). En un reciente metaanalisis de
estudios in vitro (Fehrenbach, Isolan y Miinchow, 2021) los adhesivos basados en 10-
MDP mostraron una mayor resistencia adhesiva que los adhesivos que contienen
mondmeros como 4-META, GPDM, PENTA (fosfato de dipentaeritritol pentaacrilato),
6-MPH (6- metacriloxihexil dihidrogenofosfato), 4-MET, ésteres de pirofosfato,
composicion mixta o monomeros derivados del acido sulfénico; mientras que se
verificaron valores similares con PEM-F (monofluoruro de pentametacrilo-
loxietilciclofosfazeno), fosfatos de acrilamida, 4-AET (acido 4-
acriloiloxietoxicarbonilftalico), MAC-10 (acido 11-metacriloxi-1,10-

undecanodicarboxilico) o mondmeros derivados de los acidos poliacrilico y fosfénico.

Anhidrido 4-metacriloxietil trimelita (4-META)

El 4-META tiene un grupo aromatico hidrofobo y grupos carboxilo hidréfilos
funcionales, con propiedades desmineralizantes, lo que le confiere un comportamiento
anfifilico y mejora la humectabilidad (Van Landuyt et al., 2007b; Dressano et al., 2020).
La reaccion quimica con el sustrato forma 4-META-Calcio tiene una baja estabilidad
quimica, a este proceso le sigue la disolucion superficial de la hidroxiapatita debido a la
reaccion de protonacion del agua con 4-META y la deposicion del precipitado de fosfato
dicélcico dihidratado (Dressano et al., 2020). El potencial de adhesion y la difusion de 4-
META en el esmalte y la dentina se han descrito con detalle en la bibliografia, y la eficacia

de 4-META ha sido inferior a la de 10-MDP (Yoshida et al., 2004; Dressano et al., 2020).

Dimetacrilato de 2 glicerofosfato (GPDM)

El GPDM es un mondmero funcional utilizado tanto en formulaciones adhesivas de
grabado y lavado como de autograbado. Este mondmero tiene dos grupos metacrilato y
un grupo funcional 4cido fosfato, unidos por un espaciador corto de carbono.

La hidrofilia del GPDM puede mejorar la interaccion entre la dentina y los agentes
adhesivos ayudando a promover la difusion del adhesivo en la dentina desmineralizada
de forma similar al HEMA (Yoshihara et al., 2018a). Sin embargo, GPDM puede
promover una mejor formacion de polimeros que el HEMA, o incluso que otros
monomeros funcionales, como el 4-META y el 10-MDP, debido a la presencia de dos
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grupos de metacrilato polimerizables (Yoshihara et al., 2018b). La interaccién entre el
GPDM vy la hidroxiapatita es similar a la del 4-META, con la formacion de fosfato
dicdlcico dihidratado tras 24 h de contacto con la hidroxiapatita, con una sal inestable de
GPDM-Calcio (Yoshihara et al., 2018a; Yoshihara et al., 2018b). El GPDM acttia por una
ruta de descalcificacion, promoviendo la formacién de una capa hibrida gruesa con
colageno expuesto, diferente al 10-MDP, que no expone el colageno, formando
nanocapas de sales de MDP-Calcio (Yoshihara et al., 2018a). Sin embargo, las diferencias
en la union quimica no excluyen la efectiva adhesion de los adhesivos que contienen
GPDM. Teniendo en cuenta los interesantes datos clinicos obtenidos hasta el momento,

deberia evaluarse la interaccion entre el GPDM (Dressano et al., 2020).

1.3.4.2 GRUPO ESPACIADOR

El espaciador suele ser una cadena alquilica (CnHa2n+1), pero también puede
contener otros grupos, como ésteres, amidas o grupos aromaticos. Mantiene los grupos
funcionales y polimerizables separados y tiene una influencia importante en las
propiedades del mondémero y del polimero resultante (Nishiyama et al., 2004). La
reactividad del mondmero depende de la longitud (Peutzfeldt, 1997) y flexibilidad
(Sideridou, Tserki y Papanastasiou, 2002) del grupo espaciador. Su polaridad
determinard en parte la solubilidad del mondmero en agua y en otros solventes. La
hidrofilicidad del grupo espaciador también puede causar la absorcion de agua, lo que
conduce a una mayor susceptibilidad a la hidrdlisis de los mondmeros, asi como a la
expansion y decoloracion de la resina curada. El tamafio del grupo espaciador determina
la viscosidad de los mondmeros y, en consecuencia, su comportamiento de humectacion
y penetracion. Ademads, los mondmeros pequenios seran mas volatiles que las moléculas
mas grandes (Peutzfeldt, 1997). Los grupos voluminosos pueden hacer que otros
monodmeros no alcancen el grupo polimerizable, obstaculizando asi una buena

polimerizacién (Odian, 2004).

En el estudio de Yoshihara (2013) cuando se compard la cadena espaciadora del
10-MDP, con la 6-metacriloiloxihexil dihidrogeno fosfato (6-MHP) y 2-metacriloiloxietil
dihidrogeno fosfato (2-MEP), formaron sales de calcio a través de una interacciéon por

capas nanomeétricas autoensambladas (nano-layering) con la hidroxiapatita. Estos
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monomeros se integraron por nano-layering pero en grados diferentes (10-MDP > 6-MHP
> 2-MEP). Los autores corroboraron sus observaciones con los adhesivos comerciales,
Adper EasyBond (3M Oral Care), que contiene 6-MHP, y Scotchbond Universal (3M Oral
Care) que contiene 10-MDP (Yoshihara et al., 2013). Coincidiendo con otros estudios mas
recientes, las cadenas espaciadoras mas largas en monomeros como 10-MDP son mas
hidréfobas, lo que puede mejorar la interaccion quimica con el calcio y reducir su
degradacion (Wang et al., 2013; Takahashi, 2014; Carrilho et al., 2019; Perdigao et al.,
2021).

1.3.4.3 SOLVENTES

La adicion de solventes a las resinas es indispensable para la composicion de
adhesivos que deben adherirse a la dentina. Las funciones del solvente organico en la
composicion del sistema adhesivo son: diluir los monémeros para disminuir la
viscosidad del primer y/o la resina adhesiva (Wang et al., 2007; Van Landuyt et al., 2007b)
y desplazar el agua de la dentina y de la red de coldgeno hidratada, para que los
mondmeros resinosos se puedan mezclar con las fibras de coldgeno expuestas,
facilitando la infiltracion de los monomeros en la dentina desmineralizada (Kanca,

1992b; Van Landuyt et al., 2007b; Agee et al., 2015).

En los adhesivos de grabado y lavado, la funcién principal del solvente es
promover la difusiéon y penetracion de los monoémeros en la red de colageno de la
dentina desmineralizada (Nakajima et al., 2002; Van Landuyt et al., 2007b). Durante la
técnica adhesiva, al secar al aire la dentina, el solvente también debe ser capaz de volver
a expandir la red de colageno colapsada (Jacobsen y Soderholm, 1995; Frankenberger,

Kramer y Petschelt, 2000; Van Landuyt et al., 2007b).

En los adhesivos autograbadores, el uso de agua como solvente es indispensable
para garantizar la ionizacion de los mondmeros acidos (Tay et al., 2002a; Van Landuyt et
al., 2007b). Cuanto mayor sea la capacidad de evaporacion, menor serd la cantidad de
solvente residual en la interfase adhesiva. Una incompleta infiltracion de los
monomeros, debido principalmente a una alta hidrofilia, favorece la formacién de una

capa hibrida porosa, que es mas propensa a la absorcion de agua y a su solubilidad.
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Ademads, estas caracteristicas aumentan el potencial de toxicidad, al aumentar la
permeabilidad de los mondmeros, comprometiendo la longevidad de las restauraciones
(Souza, DI Nicolod y Bresciani, 2018). Por lo tanto, el exceso de solvente provoca la
diluciéon de los monomeros, perjudicando su polimerizacion y aumentando la
permeabilidad de la capa adhesiva (Luque-Martinez et al., 2014). La presion de vapor del
solvente es importante para garantizar su buena evaporacion tras la aplicacion del
adhesivo sobre el tejido dental (Ikeda et al., 2005; Van Landuyt ef al., 2007b). La aplicacion
de aire después de la aplicacion facilita la eliminacion del solvente restante del adhesivo
y disminuye el grosor de la capa adhesiva (Van Landuyt et al., 2007b). Sin embargo, la
evaporacion completa es dificil de conseguir y se ve obstaculizada por el corto tiempo
clinico de secado al aire (Nunes et al., 2005; Ikeda et al., 2005; Van Landuyt et al., 2007b).
Las instrucciones para la aplicacion de aire al adhesivo sin solventes no contemplan la
evaporacion del solvente, sino que pretenden que la capa adhesiva sea uniforme y

homogénea (Van Landuyt et al., 2007b).

Los principales solventes utilizados para formular sistemas adhesivos (es decir,
etanol, acetona y/o agua), a pesar de su excelente velocidad de evaporacion y su
capacidad para formar azeotropos, se ven influidos por la composicion general de los
adhesivos (Maciel Pires et al., 2022). De hecho, cuando estos sistemas se caracterizan por
una formulacién no equilibrada adecuadamente, o en caso de que los pasos clinicos no
se realicen segin las recomendaciones del fabricante, los solventes pueden no
evaporarse y provocar una aceleracion de los procesos de degradacién dentro de la
matriz polimérica (Carvalho et al., 2003; Maciel Pires et al., 2022). Por ello, para mejorar
la tasa de evaporacion de los solventes de los adhesivos sin comprometer su capacidad
de infiltracion en la dentina, se han considerado solventes alternativos (Maciel Pires et

al., 2022).

Se han evaluado otros solventes polivalentes con alcohol, pero no se utilizan
comercialmente (Ohhashi et al., 1997; Van Landuyt et al., 2007b). HEMA, también se ha
descrito como diluyente para otros mondmeros y, por lo tanto, también pueden
denominarse solvente (Pashley et al., 2001). Dentsply Sirona afiadid el terc-butanol al

adhesivo de grabado y lavado de dos pasos XP Bond, debido a su presion de vapor
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similar a la del etanol, pero con mejor estabilidad frente a la reaccién quimica con

mondmeros (Van Landuyt et al., 2007b).

Recientemente, se han incorporado solventes alternativos como el isopropanol o
un solvente ternario de butanona en la composicion de algunos adhesivos universales,
como Prime & Bond Active (Dentsply Sirona) y ZipBond X (SDI Ltd. Bayswater, Victoria,
Australia), respectivamente. Ademads, se afirma que algunos adhesivos universales
recientes, como Clearfil Universal Bond Quick (Kuraray) consiguen un rendimiento de
adhesion adecuado cuando se aplican con un tiempo de aplicacion reducido de tan sélo
5 a 10 segundos. Sin embargo, esto puede ser posible no sélo debido a sus mondémeros
especificos y a la composicion del activador/coactivador, sino también a su mezcla

especifica de solventes (Luque-Martinez et al., 2014; Maciel Pires et al., 2022).

1.3.4.3.1 Agua

El agua es un solvente polar con un alto potencial para romper los enlaces de
hidrégeno entre las fibrillas de coldgeno, lo que permite su reexpansién y una mayor
infiltracion de la resina, que es fundamental para la formacion de una capa hibrida en
los adhesivos de grabado y lavado (Carvalho et al., 2003; Van Landuyt et al., 2007b;
Pashley et al.,, 2011). Otra caracteristica importante de este solvente, ya comentada
anteriormente, es la capacidad de ionizar los mondmeros acidos presentes en los
adhesivos autograbadores, responsables de la adhesion quimica de estos sistemas. Sin
embargo, la baja presion de vapor del agua implica que este solvente sea dificil de
eliminar de las soluciones adhesivas (Van Landuyt et al., 2007b). Ademas, Pashley et al.
(1998) demostraron que los mondmeros, como el HEMA, disminuyen atin mas la presion
de vapor del agua. (Pashley et al., 1998). Tay, Gwinnett y Wei (1998) demostraron que el
exceso de agua en la resina adhesiva compromete la resistencia adhesiva de los
adhesivos debido al atrapamiento de burbujas de agua ("fenémeno de sobremojado")
(Tay, Gwinnett y Wei, 1998). Por eso, se recomienda la combinacion con otros solventes
para proporcionar mejor evaporizacion, y con ello un mayor grado de conversion del
adhesivo y una capa hibrida de mejor calidad, mejorando la adhesiéon (Dressano et al.,

2020).
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1.3.4.3.2 Etanol

El etanol tiene mayor presion de vapor en comparacion con el agua, y por lo
general se utiliza junto con el agua como co-solvente mejorando la evaporizacion del
agua residula presente en la dentina desmineralizada (Moszner, Salz y Zimmermann,

2005; Van Landuyt et al., 2007b).

El etanol elimina y reemplaza el agua alrededor de los tibulos dentinarios y en
las microfibrillas de coldgeno, de modo que los espacios interfibrilares se llenan de etanol
(Osorio et al., 2010; Souza, DI Nicold y Bresciani, 2018). La técnica adhesiva humeda a
base de etanol provoca una disminucion del didmetro de las fibrillas de coldgeno debido
a un aumento de los enlaces de hidrégeno intramoleculares y una disminucion del
volumen de la matriz. En consecuencia, aumenta el tamafo de los espacios
interfibrilares, lo que permite una mayor impregnacion del sistema adhesivo y de los
mondmeros hidrofobicos. Ademas, se produce un menor colapso de la matriz dentinaria
en comparacion con la dentina humedecida. Esta mayor impregnacion de resina protege
las fibrillas de colageno, aumentando su rigidez, lo que contribuye a la formacion de una
capa hibrida mas eficaz (Souza, DI Nicol6 y Bresciani, 2018). Ademas, una disminucion
de la cantidad de agua en la interfase adhesiva mejora la resistencia adhesiva con el
tiempo (Tay et al., 2007; Souza, DI Nicold y Bresciani, 2018). Sin embargo, el etanol
utilizado en los adhesivos autograbadores, combinado con mondémeros que presentan
grupos carboxilo (como el 10-MDP), pueden afectar la capacidad de las cadenas
acidificadas para grabar la superficie del diente debido a la esterificacion de los grupos

carboxilicos por el grupo hidroxilo del etanol (Van Landuyt et al., 2007b).

A pesar de la mayor presion de vapor en comparacion con el agua, no es posible
la eliminaciéon completa del etanol del adhesivo dental en un plazo de tiempo
clinicamente viable. El exceso de etanol puede comprometer el grado de curado, sorcion
y solubilidad de los adhesivos dentales (Cadenaro et al., 2009). La concentracion ideal de
la cantidad de etanol en los sistemas adhesivos es del 20% o menos, lo cual es suficiente
para reducir la viscosidad de la resina, mejorando la movilidad molecular y conversion
de polimeros. En concentraciones mads altas puede comprometer las propiedades

mecanicas del adhesivo y promover separacion de fases de componentes
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hidréfobos/hidrofilos. Ademas, el exceso de etanol que queda después del secado al aire
puede aumentar la sorcion de agua y la solubilidad del adhesivo, aumentando la
degradacion hidrolitica (Malacarne-Zanon et al., 2009), asi como el potencial de

citotoxicidad para las células de la pulpa dental humana (Massaro et al., 2019).

El etanol tiene el potencial de prevenir la separacion de fases de mondmeros

hidrofdbicos e hidrofilos contenidos en los adhesivos de un solo paso.

1.3.4.3.3 Acetona

Con acetona, tanto el momento dipolar como la constante dieléctrica permiten la
mezcla de compuestos polares/no polares siendo una buena eleccion como solvente en
adhesivos de un solo paso que combinan componentes hidréfobos e hidroéfilos (Dressano
et al., 2020). Su gran presion de vapor, unas cuatro veces superior a la del etanol, es una
de sus principales ventajas. Sin embargo, su alta volatilidad también puede reducir la
vida util de los adhesivos que contienen acetona, debido a la rapida evaporacion del
solvente y, por tanto, se requiere de una mayor concentracion de solvente, que reduce la
concentracion de monomero y generalmente requiere la aplicacion de al menos dos
capas adhesivas para promover una resistencia adhesiva 6ptima (Dressano et al., 2020).
La mayor volatilizacion de la acetona en comparacion con otros solventes es probable

que impida su uso por algunos fabricantes (Perdigao et al., 1999; Dressano et al., 2020).

Los sistemas de grabado y lavado suelen contener acetona para facilitar la
eliminacion del agua (Pashley et al., 2000; Tay, Pashley y Yoshiyama, 2002; Van Landuyt
et al., 2007b) y evitar el colapso del colageno dentinario. Sin embargo, al contrario que el
etanol, los adhesivos que contienen acetona no tienen la capacidad de volver a expandir
la red coldgena (Pashley et al., 2001; Van Landuyt ef al., 2007b) y la tasa de infiltracién de
los adhesivos a base de acetona puede reducirse al 50% dentro de la capa hibrida
(Hashimoto et al., 2002a). La acetona es mas sensible al grado de humedad de la dentina
que el etanol (Dal-Bianco et al., 2006). De hecho, en estudios in vitro se observa una mayor
resistencia adhesiva con adhesivos que contienen etanol en comparacion con adhesivos
basados en acetona (Manso et al., 2008; Reis y Loguercio, 2009) coincidiendo con los
resultados de estudios clinicos que mostraron mejor comportamiento y retencion del

adhesivo basado en etanol/agua, Adper Scotchbond 1XT (3M Oral Care), en
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comparacion con One-Step Plus (Bisco) con acetona como solvente (Reis y Loguercio,

2009; Zander-Grande et al., 2011a).

1.3.4.3.4 Terc-butanol

El terc-butanol o 2-metil-2-propanol tiene una cadena molecular con menos
hidroégenos y mayor peso molecular en comparacion con otros alcoholes. La estructura
molecular consta de 4 carbonos, con un grupo alcohol rodeado por tres grupos metilo,
proporcionando mayor estabilidad y compatibilidad con agua y resinas polimerizables
en comparacion con sistemas basados en etanol (Gregoire et al., 2011; Dressano et al.,
2020). Ademas, en comparacion con etanol y acetona, su evaporacion es mas lenta, y
sufre menor contraccion de la matriz de colageno de la dentina, mejorando la resistencia
de la capa hibrida en dentina seca o hiimeda. A pesar de la indicacion de adhesivos a
base de butanol para un enfoque tanto de “adhesién himeda” como “seca”, los
resultados de publicaciones sugieren que la resistencia adhesiva es mayor en dentina

huimeda que dentina seca (Dressano et al., 2020).

1.3.44 FOTOINICIADORES Y COINICIADORES DE POLIMERIZACION

Los adhesivos dentinarios han de polimerizarse antes de la insercion del
composite, en primer lugar, para obtener un grado éptimo de conversion y una buena
resistencia mecdnica de la capa adhesiva (Yoshida y Greener, 1994; Van Landuyt ef al.,
2007b), y, en segundo lugar, para evitar un adelgazamiento excesivo de la capa de resina
adhesiva por la aplicacién del composite. Los mondmeros de las resinas dentales se
polimerizan gracias a una reaccion de polimerizacion de radicales libres (Matyjaszewski
y Davis, 2002; Van Landuyt et al., 2007b). Para desencadenar esta reaccion, se necesitan
pequenias cantidades de fotoiniciador, que se consumira durante la reaccion de
polimerizacion (Odian, 2004; Van Landuyt et al., 2007b). Se ha demostrado que la
cantidad de fotoiniciador estd directamente relacionada con la resistencia mecanica de
la resina (Sun y Chae, 2000) e influyen en la calidad de la polimerizacion (Ge et al., 2016).
Sin embargo, a menudo se pasa por alto su importancia (Imai et al., 1991; Van Landuyt

et al., 2007b).
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Entre los fotoiniciadores mas populares en adhesivos (y también en composites)
se encuentra la canforoquinona combinada con un coiniciador (Taira et al., 1988; Van
Landuyt et al., 2007b; Dressano et al., 2020). La mayoria de las resinas dentales a base de
metacrilato contienen una canforoquinona y amina, pero en su uso en adhesivos
autograbadores presenta algunas desventajas en términos de estabilidad (Dressano et
al., 2020). 4-dimetilaminobenzoato de etilo (EDAB) y dimetilaminoetilo metacrilato
(DMAEMA) son aminas terciarias utilizadas que han mostrado una mayor eficiencia de

polimerizacion (de Oliveira et al., 2015; Andrade et al., 2016).

Para mejorar la eficiencia de curado de los sistemas canforoquinona/amina, los
investigadores han propuesto fotoiniciadores alternativos, como la 1-fenil-1,2-
propanodiona (PPD). Sin embargo, en comparacion con canforoquinona, promueven un
menor grado de conversion y propiedades mecdnicas reducidas del polimero final
(Dressano et al., 2020). En combinacion con la canforquinona mejoran las propiedades
mecdnicas del polimero con un mayor grado de conversion (Brandt et al., 2011; Dressano

et al., 2020).

Ademas se ha descrito que sales de onio combinadas con canforoquinona y PPD
pueden aumentar la velocidad de polimerizacion, mejorando el grado de conversién y

las propiedades mecénicas de los adhesivos (Dressano et al., 2020).

De igual manera que PPD, los o6xidos de acilfosfina como fotoiniciadores
necesitan el uso de unidades fotopolimerizables con un amplio espectro de longitudes
de onda. Segun estudios previos, bajas concentraciones de estos fotoiniciadores (0.4-1%
en moles) son capaces de proporcionar altos grados de conversion, en comparacioén con
los materiales que utilizan canforoquinona como iniciador (Neumann et al., 2005;

Dressano et al., 2020).

1.3.4.5 INHIBIDORES

Los inhibidores que se anaden a las resinas dentales son en realidad
antioxidantes capaces de eliminar los radicales libres procedentes de los iniciadores que
reaccionan prematuramente. Especialmente en condiciones de almacenamiento

extremas, como las altas temperaturas, algunas moléculas de iniciador pueden
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descomponerse o reaccionar espontaneamente, por lo que los inhibidores impediran la
iniciacion espontanea y la propagacion de la reaccion de polimerizacion de radicales
libres (Odian, 2004; Van Landuyt et al., 2007b). El efecto de los inhibidores en la
polimerizacion es insignificante, ya que sdlo se utilizan cantidades minimas. Ha de
existir un equilibrio entre la vida ttil y velocidad de curado, y entre la concentracion de
iniciador e inhibidor. Los inhibidores mas utilizados en adhesivos son el hidroxitolueno
butilado, el butilhidroxitolueno (BHT) y la hidroquinona monometiléter (MEHQ).
Mientras que el BHT se utiliza con mayor frecuencia en compuestos y resinas adhesivas

hidréfobas, el MEHQ se prefiere para resinas mas hidrdfilas (Van Landuyt et al., 2007b).

1.3.4.6 RELLENO INORGANICO

Mientras que las resinas compuestas por definicion siempre contienen particulas
de relleno, este no es siempre el caso de las resinas adhesivas (Van Landuyt et al., 2007b).
Varios autores han sugerido que la adicion de relleno puede fortalecer la capa adhesiva
(Sano et al., 1995b; Van Landuyt et al., 2007b). Sin embargo, esto es controvertido,
especialmente porque solo se ahaden pequefias concentraciones. Los fabricantes suelen
anadir particulas de relleno para modificar la viscosidad de los adhesivos. Se ha
demostrado que los adhesivos rellenos producen capas adhesivas mas gruesas
(pudiendo aliviar las tensiones de contraccion producidas por el composite) (Van

Landuyt et al., 2007b).

Los sistemas adhesivos con varios pasos (adhesivos de grabado y lavado de tres
pasos y autograbadores de dos pasos) suelen tener mas relleno que los adhesivos que
combinan las resinas hidréfobas con primers y/o acidos (adhesivos de grabado y lavado

de dos pasos y autograbadores de un solo paso).

El tamafio de las particulas de relleno es un factor clave que permite que la resina
de relleno penetre en los tiibulos dentinarios y posiblemente también en la red de
coldgeno. Tras el grabado, se ha demostrado que los espacios interfibrilares de la red de
colageno desmineralizada son de 20 nm. Por lo tanto, el tamafio apropiado para el
relleno debe ser preferiblemente inferior a 20 nm. En consecuencia, lo mas frecuente es

afnadir silice de tamafio nanométrico (didxido de silicio puro) que a pesar de su pequefio
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tamano (hasta 7 nm o menos), no estd claro si estas particulas pueden infiltrarse
realmente en las redes de coldgeno desmineralizado (Van Landuyt et al., 2006; Van

Landuyt et al., 2007b).

En cuanto a la composicion del relleno, existe una amplia gama que va desde el
dioxido de silicio hasta los vidrios de silicato compuesto que contienen atomos de
metales pesados como el bario y el estroncio, disefiados para proporcionar radiopacidad
a la resina adhesiva. Sin embargo, la mayoria contienen solamente didxido de silicio
puro (silice coloidal o silice pirogénica) y, por consiguiente, no son radiopacas. Ademas,
los sistemas adhesivos no suelen rellenarse hasta un nivel que permita obtener una
radiopacidad clinicamente eficaz (Van Landuyt et al., 2007b). Sin embargo,
recientemente el adhesivo Scotchbond Universal Plus (3M Oral Care) recientemente
comercializado, segin su fabricante, es el primer adhesivo universal con radiopacidad
similar a la de la dentina, lo que ayuda a solventar el problema de un diagnodstico clinico

erroneo.

1.3.4.7 COMPONENTES BIOACTIVOS

En Odontologia Restauradora, los materiales bioactivos comprenden materiales
con propiedades antimicrobianas, es decir, contienen o liberan moléculas que
interactuan con bacterias, inhibiendo su crecimiento o viabilidad, o perjudicando la
adhesion bacteriana y la formacion del biofilm (Cocco et al., 2015; Makvandi ef al., 2020).
Ademas, se han desarrollado particulas remineralizantes que incluyen moléculas que
sefialan, reclutan o estimulan células residentes para la formacion de minerales o para
liberar iones que ayudan en la precipitacion quimica de nuevos minerales (Jang et al.,
2018; Braga, 2019; Braga y Fronza, 2020). Ambas estrategias son interesantes para
mantener la capa hibrida y la adhesion, previniendo el desarrollo de caries secundarias

y mejorando la longevidad de las restauraciones (Dressano et al., 2020).

Los adhesivos con propiedades antibacterianas mediante la incorporacion de un
agente antibacteriano se describieron por primera vez hace mas de 25 afios, pero
presentaban problemas debido a la lixiviacion del agente inhibidor al entorno oral y a la

pulpa, ademas de la degradacion de las propiedades fisicas de la resina compuesta o del
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adhesivo (Perdigdo, 2020). La adicion de particulas de plata ha mostrado resultados
prometedores en cuanto a toxicidad y durabilidad adhesiva (Dutra-Correa et al., 2018;
Suzuki et al., 2019), sin embargo, su accion antibacteriana disminuye a largo plazo (Li et
al., 2013). Otros monomeros estan basados en compuestos de amonio cuaternario como
el bromuro de 12-metacriloiloxiidodecilperidinio (MDPB) que confieren al material
actividad antibacteriana a largo plazo. MDPB ha sido sefialado como un potencial
inhibidor de metaloproteasas, mejorando la durabilidad adhesiva (Hashimoto et al.,
2018; Dressano et al., 2020) y estd incorporado en un adhesivo dental comercial, Clearfil
SE Protect (Kuraray), que es basicamente Clearfil SE Bond con MDPB y fluoruros

anadidos a su composicion (Perdigao, 2020).

Se han probado otros adhesivos experimentales con otro mondmero de amonio
cuaternario, metacrilato de dimetilaminododecilo (DMADDM) con resultados

alentadores (Zhang et al., 2015; Perdigao, 2020).

Otra via de investigacion son los péptidos antimicrobianos, como un péptido
derivado de una proteina salival con potencial de conseguir hidrofobicidad y
propiedades antibiofilm debajo de restauraciones adhesivas. La capacidad de formar
recubrimientos hidréfobos sobre la dentina con propiedades antibacterianas intrinsecas
cambiaria para siempre la forma en que luchamos actualmente con los retos clinicos

relacionados con la adhesion a la dentina (Perdigao, 2020).

El potencial de remineralizacién de los adhesivos y materiales de restauracion ha
sido estudiado para ayudar a la remineralizacién de la caries en dentina afectada (He et
al., 2019), asi como para reemplazar el agua en regiones ricas de agua y escasas de resina
y en espacios intrafibrilares de la capa hibrida con cristalitos de apatita, con la finalidad
de restaurar las propiedades mecanicas y proteger el coldgeno expuesto (Dressano et al.,
2020). A pesar de los resultados prometedores en los estudios in vitro son necesarios mas

estudios e introducirlos en sistemas adhesivos comerciales.
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14 METODOS PARA LA EVALUACION IN VITRO DE LA
INTERFASE ADHESIVA

Los estudios in vitro permiten evaluar numerosos grupos experimentales lo que
resultaria dificil o incluso imposible llevar a cabo en un estudio in vivo. Los estudios in
vitro son una herramienta importante para evaluar formulaciones experimentales en
desarrollo y predecir el comportamiento clinico de los sistemas adhesivos comerciales o
recién lanzados al mercado (Heintze et al., 2011), sin embargo, aportan resultados
numeéricos por lo que se les tiene que asignar un umbral para que tengan sentido
clinicamente (Bayne, 2007; Heintze, Rousson y Mahn, 2015). A pesar de que los sistemas
adhesivos se eligen con frecuencia en funcion de los resultados de este tipo de estudios,
se ven afectados por una serie de variables, entre las que se incluyen las propiedades de
las muestras de ensayo, la preparacion de las muestras, la manipulacion de los
materiales, el almacenamiento de las muestras, la configuracion de los ensayos y la

técnica de ensayo (Ismail et al., 2021; Brkanovic et al., 2023).

Los estudios clinicos revelan datos mas fiables sobre las tasas de fracaso de un
tratamiento restaurador y su durabilidad en el entorno oral (Ismail et al., 2021; Brkanovi¢
et al., 2023). Sin embargo, debido a que hay involucrados tantos factores es dificil analizar
la informacion de un modo clinicamente ttil (Bayne, 2007) y determinar el motivo del
fracaso de una restauracion. Ademas, este tipo de estudios requieren mas tiempo que un
estudio de laboratorio para probar la durabilidad de un material y a menudo cuando se
finalizan estos estudios ya se ha comercializado una nueva versién del mismo material

(Ismail et al., 2021; Brkanovic et al., 2023).

1.41 METODOS PARA EVALUAR LA RESISTENCIA ADHESIVA

La evaluacion de la resistencia adhesiva de los adhesivos en estudios in vitro, nos
proporciona informacion sobre la eficacia de un adhesivo para retener el material de
restauracion y poder comparar los diferentes sistemas adhesivos, asi como la eficacia de

esta retencion en el tiempo (Brkanovic et al., 2023).

Los diferentes ensayos que se utilizan para medir la resistencia adhesiva de la

interfase adhesiva presentan puntos fuertes y débiles (Brkanovi¢ et al, 2023).
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Estaticamente puede medirse utilizando un equipo de ensayo MACRO o MICRO,
dependiendo del tamafio del drea. Los tests MACRO, miden areas de interfase adhesiva

superior a 3 mm?mediante cizallamiento, traccion o push-out (Van Meerbeek et al., 2010).

Para determinar la resistencia adhesiva el método de ensayo de cizallamiento es
el mas utilizado (Burke ef al., 2008; Van Meerbeek et al., 2010; Brkanovic et al., 2023) por
ser probablemente el método mas facil y rapido (Van Meerbeek et al., 2010), aunque para
evaluar sistemas adhesivos es menos util debido una mayor proporcién de fallos de tipo
cohesivo y a que la fuerza de cizallamiento no se distribuye uniformemente y no se
centra en la verdadera interfase (Van Meerbeek et al., 2010; Brkanovic et al., 2023). Es por
esto, que se considera mas apropiado el ensayo de traccién (Van Meerbeek et al., 2010),
a pesar de que las restauraciones casi nunca estdn sometidas a este tipo de fuerzas

(O’Donnell et al., 2009; Brkanovic et al., 2023).

A pesar de que el test de macrotraccion puede utilizarse para medir, por ejemplo,
la resistencia adhesiva de los cementos a materiales duros como la ceramica y las
aleaciones metalicas y es muy util para comprobar la retencion de los postes cementados
en los conductos radiculares, nunca se ha adoptado como método de ensayo universal,
probablemente debido a que la preparacién de las muestras es mas compleja y la

metodologia requiere mas tiempo (Van Meerbeek et al., 2010).

Normalmente la resistencia a la traccion se mide en ensayos “MICRO”, siendo el
area de la interfase de 1 mm? o menos (Van Meerbeek et al., 2010). El ensayo de
microtraccion en el dmbito de la Odontologia fue desarrollado por Sano et al. (1994) para
evaluar distintos adhesivos a dentina (Sano, 1994b). La preparacion de dichas muestras
es mas laboriosa pero ofrece ventajas como un mejor aprovechamiento de los dientes ya
que se obtienen multiples especimenes, permite controlar las diferencias regionales, y se
consigue una mejor distribucion de la tension en la interfase, con mayor ntimero de fallos
adhesivos que cohesivos (Sano, 1994b; Van Meerbeek et al., 2010). De acuerdo con la
teoria de Griffith sobre la fractura de los materiales fragiles, la resistencia adhesiva de
tension disminuye cuando se incrementa el tamario, por lo que en una muestra grande
hay mayor probabilidad de que exista un defecto. Esta teoria también puede aplicarse a

los ensayos de resistencia adhesiva (Sano, 1994b; Sano et al., 2020). Actualmente el
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ensayo de microtraccion se considera estandar y versatil, y ha contribuido enormemente
al avance de los sistemas adhesivos dentinarios con una mayor capacidad

discriminatoria que la prueba tradicional de adhesion al cizallamiento (Sano et al., 2020).

Asimismo, con el fin de generar tantas muestras como sea posible a partir de un
solo diente, en 2002 se introdujo un ensayo “microshear” o de microcizalla (Shimada et
al., 2002a; Shimada et al., 2002b; Van Meerbeek et al., 2010). Este ensayo combina la
facilidad de manipulacién con la posibilidad de ensayar varias muestras por diente. Sin
embargo, la estructura muy fina del composite (cilindro) con un didmetro tipico de 0.7
mm, en combinacién con una capa adhesiva relativamente gruesa, puede dar lugar a
una flexidon considerable y a condiciones de carga variables y no uniformes. Ademas, es
imposible confinar el adhesivo a la zona probada, como exige la norma ISO/TS: 11405
(2015). Los valores de resistencia adhesiva obtenidos con este método son
aproximadamente un tercio de los valores obtenidos con el test de microtraccion,
mientras que modo de fallo es similar en ambos métodos (Yildirim et al., 2008; Van

Meerbeek et al., 2010).

En las dos ultimas décadas, las técnicas de resistencia adhesiva a la traccion y al
cizallamiento han sido los ensayos de eleccion para evaluar la eficacia de los sistemas
adhesivos a diversos sustratos (Armstrong et al., 2017). Debido a que son pruebas
estaticas que implican la aplicacion de una tension creciente a la interfase adhesiva a lo
largo del tiempo, los resultados son dificiles de relacionar con el rendimiento clinico y
por tanto, estos métodos presentan limitaciones (Poitevin ef al., 2010). En el entorno oral
se cree que el fallo se produce por la carga repetida durante la masticacién, en un periodo
de muchos afios y a tensiones muy por debajo del valor tltimo de resistencia adhesiva.
Por lo tanto, la resistencia de una interfase adhesiva a la fatiga no esta directamente
representada por un valor de resistencia adhesiva medida con una carga estatica
(Tsujimoto et al., 2022b). Esto sugiere que los estudios de resistencia adhesiva por fatiga,
en los que se evaltia la carga ciclica repetida sobre la interfase adhesiva, pueden
proporcionar una mejor correlacion con el éxito clinico de las restauraciones y ofrecer
una informacién mds realista (Arola, 2017). Sin embargo, se han realizado pocos

estudios. De hecho, en un afio se publican mdas ensayos de resistencia adhesiva por
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microtraccion de sistemas adhesivos a sustratos dentales, que los que se han publicado

sobre resistencia a la fatiga en total (Tsujimoto ef al., 2022b).

Los valores de resistencia adhesiva de laboratorio se correlacionan con los indices
de retencion clinica de las restauraciones en lesiones cervicales no cariosas, en particular
los valores de resistencia adhesiva tras envejecimiento con los indices de retencion
clinicos a medio plazo (Van Meerbeek et al.,2010). También se ha mostrado correlacion
entre la resistencia adhesiva a dentina in vitro tras envejecimiento en agua durante 6
meses y la presencia de discoloracion marginal de las restauraciones en la cavidad bucal
(Heintze et al., 2011; Nagarkar, Theis-Mahon y Perdigao, 2019). En consecuencia, con el
fin de predecir la eficacia clinica de los adhesivos deberia fomentarse la medicion de la
resistencia adhesiva de las interfases sometidas a un procedimiento de envejecimiento

(Van Meerbeek et al., 2010).

1.4.2 METODOS PARA EVALUAR LA CAPACIDAD DE SELLADO

En una restauracion dental la resistencia adhesiva no puede ser considerada el
unico indicador de éxito (Papacchini et al., 2007) ya que también la nanofiltracion es
importante para evaluar la capacidad de sellado y la eficacia de adhesion de un sistema
adhesivo (Yang et al., 2015) en tanto que esta caracteristica se relaciona con la integridad
y discoloracién marginal, asi como con la hipersensibilidad postoperatoria (Sano et al.,

1994a; Kaczor et al., 2018).

La microfiltracion se define como la penetracion de fluidos orales y
microorganismos a lo largo de la interfase entre el material y la cavidad o pared tras la
insercion de una restauracion, pudiendo predecir el comportamiento de los materiales
restauradores en el medio oral. A pesar de que la técnica de microfiltraciéon también se
ha usado en el pasado para evaluar materiales adhesivos, en la literatura se pueden
encontrar numerosas criticas debido a la variabilidad en sus protocolos (Browne y
Tobias, 1986) y a su sensibilidad limitada, pues los resultados entre distintos adhesivos
difieren poco entre si y normalmente son de dificil interpretacion (De Munck et al.,

2005a). Ademas de que no hay correlacion entre pruebas de microfiltracion y el
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comportamiento clinico en cuanto a tincién marginal o a la aparicidon de caries (Bayne,

2007).

Sano et al. (1995) describio el fendmeno de nanofiltracion a partir de que esta
filtracion puede producirse en espacios de hasta 50 nm de tamario entre la capa hibrida
y la dentina intacta, incluso sin un espacio marginal (Sano et al., 1995a). En la técnica de
nanofiltracion se usa una solucion al 50% de nitrato de plata amoniacal ya que el
didmetro de los iones de plata es tan pequefio (0.059 nm) que pueden infiltrarse
facilmente en los micro (incluso nano) espacios o en la captacion de agua en las interfases
adhesivo-dentina (Tay, Pashley y Yoshiyama, 2002). Se ha especulado que la
nanofiltracion indica la penetracion de espacios submicronicos desmineralizados libres
de adhesivo. Aunque estos espacios son demasiado pequefios para que las bacterias
pasen, pueden ser mas susceptibles para las enzimas bacterianas y productos acidos, lo
que podria dar lugar a algtn tipo de proceso de degradacion (Van Meerbeek et al., 2003;
Kaczor et al., 2018). Debido a que la nanofiltracion se produce dentro de la capa hibrida
y en la capa adhesiva, es necesaria una evaluacion general de nanofiltracion a lo largo

de toda la interfase (Yang et al., 2015).

A pesar de que no se ha probado una correlacidon entre la nanofiltracion y la
resistencia adhesiva (Okuda et al., 2001; Guzman-Armstrong, Armstrong y Qian, 2003;
Hashimoto et al., 2004b; Ding et al., 2009; Van Meerbeek et al., 2010), la nanofiltracién a
corto plazo representaria la infiltracion incompleta de los monémeros de un adhesivo
en la matriz coldgena desmineralizada, mientras que la nanofiltracion evaluada a largo
plazo, evidenciaria procesos de degradacion dentro de la capa hibrida (Sadek et al.,

2010).

En general, los investigadores utilizan microscopia electronica de barrido
(Munoz et al., 2013; Luque-Martinez et al., 2014; Marchesi et al., 2014; Munoz et al., 2014;
Murtioz et al., 2015; Lenzi et al., 2015; Sezinando et al., 2016; Makishi et al., 2016),
microscopia electronica de transmision (Hanabusa et al., 2012; Chen et al., 2015; Nikaido
et al., 2015; Thanatvarakorn et al., 2016), o microscopia confocal de barrido laser (Makishi

et al., 2015) para evaluar la nanofiltracion.
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El andlisis de la nanofiltracion con microscopia electronica de barrido es una de
las técnicas mas utilizadas combinada con un programa informatico personalizado para
medir la longitud de la parte del margen que presenta un "margen continuo" (sin
espacios) frente a cualquier tipo de defecto marginal que siga un conjunto
predeterminado de calidades de margen. Permite obtener imagenes de la capa hibrida,
dentina subyacente y fags de resina con ultra resolucion, siendo una técnica
relativamente facil comparada con otras técnicas microscdpicas, aunque sélo permite

evaluar el sellado marginal en 2D en la superficie exterior (Van Meerbeek et al., 2010).

La microscopia electrénica de barrido ambiental proporciona datos adicionales e
imagenes de alto contraste en comparacidon con microscopia electrénica de barrido (Tay
et al., 2000a). Sin embargo, una desventaja es la necesidad de secar la muestra, lo que
puede causar contraccion y agrietamiento (Tay et al., 1995). Ademads, solo puede

aplicarse para el andlisis de superficies (Yang et al., 2015).

Con microscopia electronica de transmision, los iones de plata (que han infiltrado
los poros) bloquean los electrones incidentes y se visualizan como puntos
negros/particulas depositadas entre la red de fibras de coldgeno y la resina adhesiva (Tay
y Pashley, 2003a; Yang et al., 2015). La capacidad de microscopia electréonica de
transmision para analizar cuantitativamente la nanofiltracion puede verse limitada por
la confusion de las sefiales de fondo con los pixeles negros derivados de la deposicion
de plata, lo que requiere técnicas de confirmacion. Sin embargo, es adecuada para
ilustrar las formas o patrones de nanofiltracion, con la salvedad del andlisis cuantitativo

(Yang et al., 2015).

La microscopia confocal de barrido laser (Makishi et al., 2015) es una tecnologia
avanzada que combina la microscopia Optica, la tecnologia de escaneado laser y la
imagen por ordenador. La ventaja es que puede utilizarse para observar directamente y
de forma no destructiva muestras frescas, evitando los artefactos de la deshidrataciéon
(Yang et al., 2015). Ademads, el software permite reconstruir secciones escaneadas
multiples como una imagen de proyecciéon maxima 2D que proporciona una topografia
mas detallada de la muestra fotografiada, no sélo de la superficie de la dentina (Makishi

etal., 20
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1.4.3 METODOS PARA EVALUAR EL GRADO DE CONVERSION IN
SITU

El grado de conversion in situ puede definirse como el porcentaje de mondmeros
que reaccionan para formar polimeros, es decir, la proporcion de dobles enlaces C=C que
se transforman en enlaces simples C-C (Yoshida y Greener, 1994). El grado de conversion
depende de la composicion quimica y de las condiciones de polimerizacién (Baroudi et
al., 2007; Papadogiannis et al., 2019) y afecta a las propiedades mecanicas (Ferracane y
Greener, 1986; Pongprueksa et al., 2018; Papadogiannis et al., 2019), a la estabilidad
quimica y al comportamiento biologico de los sistemas adhesivos dentales (Santerre,
Shajii y Leung, 2001; Papadogiannis et al., 2019) y se utiliza para predecir su rendimiento
clinico, debido a que un grado de conversion mas alto de un adhesivo dentinario puede
conducir a una trasferencia de carga mas deseable a través de la interfase adherida a lo
largo del tiempo y a una mayor durabilidad adhesiva de resina-dentina (Takahashi et
al., 2002a; Oguri et al., 2012). Por tanto, se requiere de un alto grado de conversion para
asegurar la durabilidad a largo plazo de la adhesion a la dentina (Tichy et al., 2020).
Ademas, se sabe que la presencia de la capa inhibida de oxigeno disminuye los valores

de grado de conversion (Phaneuf, Haimeur y Franga, 2019).

Algunos autores han encontrado una correlacion positiva entre el grado de
conversion y la resistencia adhesiva a dentina, asi como en la durabilidad de la adhesion
(Sato et al., 2017). Un estudio reciente reveld que el grado de conversion de los adhesivos
universales en modo autograbador estaba positivamente correlacionado con la
resistencia a la dentina, especialmente después de termociclado (Tichy et al., 2020). Sin

embargo, Sadek et al. (2008) no encontraron ninguna correlacion.

El grado de conversion de los materiales compuestos a base de resina se ha
evaluado mediante diversos métodos, entre los que se incluyen: espectroscopia
infrarroja transformada de Fourier, reflectancia total atenuada (Stansbury y Dickens,
2001; Miletic et al., 2013; Cuevas-Sudrez et al., 2019; Tichy et al., 2020; Hasegawa et al.,
2021), espectroscopia RAMAN (Gauthier et al., 2005; Mufioz et al., 2013; Mufioz et al.,

2014), resonancia paramagnética electrénica (Sustercic et al., 1997), resonancia magnética
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nuclear (Morgan et al., 2000), calorimetria diferencial de barrido y anadlisis térmico

diferencial (Imazato et al., 2001).

La espectroscopia RAMAN es uno de los métodos mds utilizados para
determinar el grado de conversion de monomeros en polimeros (Gauthier et al., 2005;
Muioz et al., 2013; Mufioz et al., 2014). La espectroscopia usa la luz, el sonido o la emision
de particulas para estudiar las propiedades de la materia. De particular interés para la
ciencia de los materiales dentales es la espectroscopia vibracional, que se basa en la

interaccion entre la luz y las moléculas de la materia (Yu, Yap y Wang, 2017).

Aunque la espectroscopia infrarroja transformada de Fourier con reflectancia
total atenuada es mas comun para medir el grado de conversion, solo mide el grado de
conversion del adhesivo mientras que con espectroscopia RAMAN se puede medir in
situ en el diente. Por lo tanto, cuando ambos se comparan, la espectroscopia RAMAN
puede ser mds precisa para medir el grado de conversion de los sistemas adhesivos

(Pongprueksa et al., 2014).
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1.5 JUSTIFICACION

La adhesiéon dental supuso un cambio de paradigma en la Odontologia. En los
ultimos veinte afos, los adhesivos han evolucionado hacia sistemas mas simplificados y
versatiles, aunque la mejora en la eficacia adhesiva ha de confirmarse tanto con estudios

in vitro como con estudios clinicos.

Los primeros adhesivos de grabado y lavado de tres pasos, y los primeros
adhesivos autograbadores de dos pasos mostraron eficacia clinica a lo largo del tiempo
(Peumans et al., 2005; Peumans et al.,2014; Peumans et al., 2015). Con el fin de facilitar y
agilizar el procedimiento de adhesidn, los fabricantes fusionaron algunos de sus pasos
(el agente grabador, el primer hidrofilo y la resina adhesiva hidréfoba). Sin embargo,
existen pruebas clinicas sdlidas de una menor eficacia y de longevidad comprometida.
Los resultados clinicos de los adhesivos de grabado y lavado de dos pasos son peores
que los de sus predecesores, los adhesivos de grabado y lavado de tres pasos (Peumans
et al., 2014). Igualmente, la omision de la resina de unién hidréfoba en los adhesivos
autograbadores de un paso los hace mas vulnerables a la degradacion in vitro y a un bajo
rendimiento clinico en comparacion con los adhesivos autograbadores de dos pasos (Tay
et al., 2002a; Tay et al., 2002b; Reis et al., 2009a; Takahashi et al., 2002b; Perdigao et al.,
2009; Peumans et al., 2014; Sezinando et al., 2015; Perdigao, 2020).

La continua tendencia a la simplificacion de los procedimientos adhesivos, hizo
que se introdujeran en el mercado los adhesivos universales, que pueden ser aplicados
en diferente estrategia adhesiva, son rapidos y con sensibilidad a la técnica relativamente
baja (Hanabusa et al., 2012; Perdigdo y Loguercio, 2014; Scotti et al., 2017, Nagarkar,
Theis-Mahon y Perdigao, 2019; Cuevas-Sudrez et al., 2019; Van Meerbeek et al., 2020; Iliev
et al., 2021; Bourgi et al., 2021b; Hardan et al., 2022a; Hardan et al., 2023). Sin embargo, el
comportamiento de un sistema adhesivo universal depende de la capacidad de sus
monomeros funcionales y/o dcidos para interactuar con el barrillo dentinario y la dentina
mineralizada subyacente (Siqueira et al., 2018) y, por tanto, la capacidad de adhesion
quimica al sustrato dentinario va a ser dependiente de su composicion (Van Meerbeek
et al., 2020). Existe una gran variedad de mondmeros y adhesivos universales disponibles

en el mercado.
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Scotchbond Universal (3M Oral Care) fue el primer adhesivo universal
comercializado y, en consecuencia, es el mas citado en la literatura hasta la actualidad
(Perdigao et al., 2021). Es un adhesivo autograbador ultrasuave (Carrilho et al., 2019) con
10-MDP, copolimero de acido polialquenoico o copolimero Vitrebond, HEMA y etanol
(Maciel Pires et al., 2022).

Como hemos explicado anteriormente, 10-MDP se considera el monomero mas
eficaz en la actualidad, y por tanto la mayoria de los fabricantes comercializaron
adhesivos universales a base de 10-MDP (Van Meerbeek et al., 2020). Su concentracion y
pureza parece ser una caracteristica relevante en la eficacia adhesiva (Van Meerbeek et
al., 2011; Yoshihara et al., 2014; Yoshihara et al., 2015) pero los fabricantes no especifican
dicha informacion (Van Meerbeek et al., 2020). Ademads, de las nanocapas formadas por
10-MDP, existen otros componentes y mecanismos que influyen en la eficacia adhesiva
y en su duracidn y que estan presentes en otros sistemas adhesivos disponibles en el
mercado (Carrilho et al., 2019). Ejemplos de otros mondmeros utilizados en la
composicion de estos adhesivos son: dimetacrilato de fosfato de glicerol (GPDM) en
OptiBond Universal (Kerr); dcido trimelitico 4-metacriloxietilo (4-MET) en G2-BOND
Universal (GC); anhidrido trimelitico 4-metacriloxietilo (4-META) en GLUMA Bond
Universal (Kulzer GmbH, Hanau, Alemania); monomeros de dacido fosforico y
carboxilico en Tokuyama Universal Bond (Tokuyama Dental, Japon); fosfato de
dipentaeritritolpentaacrilato (PENTA) en Prime&Bond Active (Dentsply Sirona) y un
éster de acido ortofosforico  funcionalizado "inverso" 'y un 4cido
acriloilaminoalquilsulfénico en el adhesivo universal Xeno Select (Dentsply Sirona). En
un reciente metadnalisis (Fehrenbach, Isolan y Miinchow, 2021), los adhesivos
universales libres de 10-MDP, tanto en dentina como en esmalte presentan una peor

eficacia adhesiva.

Los resultados de estudios in vitro del adhesivo Scotchbond Universal (3M Oral
Care) no mostraron diferencias independientemente de la estrategia adhesiva en
resistencia adhesiva inmediata (Perdigao, Sezinando y Monteiro, 2012; Munoz et al.,
2013; Munoz et al., 2014; Wagner et al., 2014; Luque-Martinez et al., 2014; Marchesi et al.,
2014; Chen et al., 2015; Munoz et al., 2015; Rosa, Piva y Silva, 2015; Sezinando et al., 2015;
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Manfroi et al., 2016; Zhang et al., 2016; Zhang et al., 2016; Pashaev et al., 2017; Elkaffas,
Hamama, y Mahmoud, 2018; Siqueira et al., 2018; Ahmed et al., 2020; Maciel Pires et al.,
2022; Siqueira et al., 2023) ni en cuanto a su capacidad de sellado (Munoz et al., 2013;
Mufoz et al., 2014; Munoz et al., 2015; Sezinando et al., 2015; Siqueira et al., 2018; Kaczor
et al., 2018; Cruz et al., 2021; Siqueira et al., 2023). Los buenos resultados obtenidos para
este adhesivo universal, no solo se atribuyen a la presencia de 10-MDP en su
composicion, sino también a la adhesion quimica que proporciona el copolimero de
Vitrebond (Sezinando et al., 2015; Sezinando, Perdigao y Ceballos, 2017; Siqueira et al.,
2018; Siqueira et al., 2023).

Sin embargo, tras envejecimiento los resultados son controvertidos. En funcion
de la estrategia adhesiva empleada, los valores de resistencia adhesiva se mantuvieron
estables (Munoz et al., 2015; Manfroi et al., 2016; Zhang et al., 2016; Bacelar-Sa et al., 2017;
Pashaev et al., 2017; Giacomini et al., 2020; Sezinando, Perdigdao y Ceballos, 2017;
Giacomini et al., 2020; Ahmed et al., 2020; Bertolo et al., 2021; Maciel Pires et al., 2022),
disminuyeron (Marchesi et al., 2014; Sezinando et al., 2015; Guan et al., 2016; Zhang et al.,
2016; Paulose y Fawzy, 2017; Ahmed et al., 2020; Maciel Pires et al., 2022), o incluso

mejoraron (Manfroi et al., 2016; Baena et al., 2020).

En cuanto a la capacidad de sellado del adhesivo Scotchbond Universal (3M Oral
Care) después de envejecimiento y segin el modo de aplicacion, algunos estudios
mostraron estabilidad (Mufioz et al., 2015; Makishi et al., 2016; Pashaev et al., 2017; Kaczor
et al., 2018), otros autores observaron que empeoraba (Marchesi et al., 2014; Paulose y

Fawzy, 2017) o que mejoraba (Zhang et al., 2016; Guan et al., 2016).

El adhesivo Scotchbond Universal (3M Oral Care) ha sido evaluado clinicamente.
Algunos estudios coinciden en que el comportamiento clinico de este adhesivo no difiere
en relacion con su modo de aplicacién (Mena-Serrano et al., 2013a; Perdigao et al., 2014a;
Loguercio et al., 2015a; Lawson et al., 2015; Atalay, Ozgunaltay y Yazici, 2020). Sin
embargo, en otros estudios clinicos recientes de hasta 5 afos (de Paris et al., 2020; Hong
et al., 2021; Josic et al., 2021; Ma, Wang y Blatz, 2023; Fuentes et al., 2023), Scotchbond
Universal aplicado con grabado y lavado mostré una mayor retencién y un menor

deterioro y discoloracion marginal (Lawson et al., 2015; Atalay, Ozgunaltay y Yazici,
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2020; de Paris et al., 2020; Fuentes et al., 2023). Contrariamente a estos hallazgos, un
metaanalisis no encontro diferencias en discoloraciéon marginal independientemente de
su estrategia adhesiva (Josic et al., 2021), aunque s6lo se incluyeron ensayos clinicos a

corto y medio plazo.

Por otro lado, los mondémeros funcionales debido a su interaccion con la
hidroxiapatita (Inoue et al., 2005; Carrilho et al., 2019) pueden disminuir el grado de
conversion de los adhesivos, y, por tanto, es dependiente de la composicion del adhesivo
(Yoshihara et al., 2011a; Hanabusa et al., 2016; Carrilho et al., 2019). Sin embargo, no hay
muchos estudios que evaltien el grado de conversion in situ de los adhesivos universales.
Algunos autores (Mufioz et al., 2014; Hasegawa et al., 2021) mostraron mayor grado de
conversion para Scotchbond Universal (3M Oral Care) con grabado y lavado en
comparacion con el modo autograbador (Cadenaro et al., 2005; Breschi et al., 2007). Una
correcta evaporacion del solvente de los adhesivos es esencial para conseguir un alto
grado de conversidon. Scotchbond Universal (3M Oral) en un adhesivo a base etanol.
Segun Cadenaro et al. (2009), altos porcentajes de etanol puede comprometer el grado de
polimerizacion de estos adhesivos debido al solvente residual atrapado dentro de la red
polimérica. Prolongar el tiempo de secado con aire puede eliminar los solventes como
etanol y agua, minimizando asi su interferencia con la reaccion de polimerizacion (Ikeda

et al., 2005).

La mayoria de los adhesivos universales contienen HEMA, incluido el
Scotchbond Universal, que actia como promotor de la difusién para que otros
mondmeros formen la capa hibrida (Van Landuyt et al., 2008d; Bacelar- Sa et al., 2017).
HEMA es responsable de la humectacion de la superficie de la dentina y funciona como
solvente para monomeros mas hidrofobicos. Esto también mejora la estabilidad y
previene la separacién de fases entre los componentes hidréfobos e hidrdfilos en las
soluciones de adhesivos y primers (Van Landuyt et al.,2005; Van Landuyt et al.,2008d;
Bacelar-Sa et al., 2017; Jang et al., 2019; Ahmed et al,, 2023). Sin embargo, la alta
hidrofilicidad inherente del HEMA también favorece la absorcion de agua a través de la
osmosis desde la dentina subyacente hacia el adhesivo, haciendo que disminuya el

grado de conversion (Van Landuyt et al., 2008d; Collares et al., 2011; Tichy et al., 2020) y
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que la interfase adhesiva sea propensa a la degradacion hidrolitica (Brkanovic¢ et al.,

2023).

Los fabricantes han intentado reducir la hidrofilia de los adhesivos eliminando
HEMA vy utilizando mondmeros alternativos menos hidrofilicos en las nuevas
formulaciones de los adhesivos universales y asi aumentar la longevidad de las
restauraciones (Van Landuyt et al., 2014; Bacelar-54 et al., 2017; Van Meerbeek et al., 2020;
Brkanovic et al., 2023). Sin embargo, se dispone de poca informacion sobre la eficacia de
estos adhesivos y los resultados son controvertidos. Algunos estudios de laboratorio han
mostrado valores inferiores en su resistencia adhesiva (Sezinando et al., 2015), mientras
que, por el contrario, otros no han observado efectos nocivos sobre la resistencia
adhesiva o su comportamiento clinico (Bacelar-Sa et al., 2017; Peumans et al., 2018;

Tsujimoto et al., 2022a; Brkanovi¢ et al., 2023; Peumans et al., 2023).

Xeno Select (Dentsply Sirona), es un adhesivo libre de 10-MDP y HEMA vy
contiene butanol terciario como solvente (Siqueira et al., 2018). Fue uno de los primeros
adhesivos universales lanzados al mercado sin 10-MDP (Siqueira et al., 2018; Barceleiro
et al., 2022; Siqueira et al., 2023). Aunque es un adhesivo comercializado desde hace
tiempo (2016), sigue atin disponible en el mercado y los estudios sobre su eficacia
adhesiva son limitados (Lopes et al., 2016; Siqueira et al., 2018; Barceleiro et al., 2022;
Siqueira et al., 2023). Es por ello por lo que se planteo el presente estudio original para
evaluar las propiedades adhesivas a dentina de este adhesivo en comparacién con otro
adhesivo universal y con un autograbador suave de dos pasos considerado patrén oro

de adhesion a dentina.
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En el presente estudio experimental se plantearon las siguientes hipotesis nulas:

Hipdtesis Nula 1. Los adhesivos universales con diferente composicion y
aplicados con diferente estrategia adhesiva (grabado y lavado, y autograbador),
muestran valores de resistencia adhesiva a dentina similares entre si y a un adhesivo
autograbador suave de dos pasos considerado patron oro, tras su evaluacion inmediata

y tras seis meses de envejecimiento.

Hipotesis Nula 2. No hay diferencias en la capacidad de sellado de la interfase
adhesiva generada con la dentina entre los dos sistemas adhesivos universales aplicados
con diferente estrategia adhesiva y el adhesivo autograbador de dos pasos, en diferentes

periodos de evaluacion (24 horas y 6 meses).

Hipotesis Nula 3. El grado de conversion in situ de los dos adhesivos universales
aplicados con diferente estrategia adhesiva es similar entre si y al que se obtiene con el

adhesivo autograbador de dos pasos.
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3 OBJETIVOS

Mediante este estudio experimental se pretendié evaluar las propiedades
adhesivas de dos adhesivos universales con diferente composicion quimica aplicados
con diferente estrategia, en comparacion con un adhesivo autograbador ampliamente
estudiado en la literatura y considerado patrén oro. Para ello, se definieron tres objetivos

especificos:

1. Evaluar la resistencia adhesiva a la dentina y de dos sistemas adhesivos
universales con diferente composicion, aplicados con una estrategia adhesiva de
grabado y lavado y autograbador, y un sistema adhesivo autograbador de dos
pasos, tras 24 horas y de seis meses de envejecimiento, mediante un ensayo de

microtraccion.

2. Analizar la capacidad de sellado inmediata y tras un periodo de envejecimiento
de seis meses de la interfase adhesiva con la dentina, utilizando dos sistemas
adhesivos universales aplicados con diferente estrategia adhesiva, y un adhesivo

autograbador de dos pasos, mediante la técnica de nanofiltracién.

3. Determinar el grado de curado in situ de los dos sistemas adhesivos universales
aplicados con diferente estrategia adhesiva y un adhesivo autograbador de dos

pasos, mediante espectroscopia de RAMAN.
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41 SELECCION DE LA MUESTRA

En primer lugar se solicitd la aprobacion al Comité de ética de la Universidad
Rey Juan Carlos (Madrid, Espafia) para la realizacion de este proyecto, obteniendo el
informe favorable, con nimero de registro interno 230920153915 (Anexo 1), en el que se
considerd que se cumplian con los requisitos éticos necesarios del protocolo en relacion
con los objetivos del estudio, que estaban justificados los riesgos y molestias previsibles
para los participantes, y que la capacidad del investigador y los medios disponibles eran

apropiados para llevar a cabo el estudio.

Se utilizaron 50 terceros molares humanos recién extraidos sin caries y sin fisuras
y se almacenaron en timol a 0.1% a una temperatura de 4°C durante un periodo no

superior a 6 meses (Figura 4-1).

Figura 4-1. Ejemplo de tercer molar sano extraido y utilizado en el presente estudio.
Vision vestibular (A); Vision oclusal (B).

La integridad estructural de los dientes fue confirmada y a continuacion se

eliminaron los restos de ligamento periodontal con una cureta.
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Los molares se seccionaron de forma paralela a la uniéon amelocementaria con el
fin de eliminar el tercio coronal del molar y exponer una superficie plana de dentina.
Para ello se utilizé un disco de diamante en una maquina de corte de precision (Isomet

5000, Buehler, Lake Buff, IL, EE.UU.) con abundante irrigacion (Figura 4-2).

Figura 4-2. Corte transversal para la eliminacion del esmalte oclusal y de la dentina superficial. Vision
vestibular (A); Vision oclusal (B).

Las superficies de dentina expuestas fueron pulidas con discos de carburo de
silicio de 600 grit en una pulidora mecanica (Beta, Buehler, Lake Bluff, IL, EE.UU.)
durante 60 segundos para estandarizar el barrillo dentinario (Figura 4-3) (Pashley et al.,
1988). A continuacion, se lavaron con jeringa de agua/aire durante 30 segundos y se

secaron con papel absorbente.

Figura 4-3. Pulido con discos de carburo de silicio de 600 grit en una pulidora mecanica.
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4.2 GRUPOS EXPERIMENTALES

Los molares (10 dientes por grupo) se distribuyeron aleatoriamente en los
siguientes 5 grupos experimentales, de acuerdo con el sistema adhesivo y estrategia de

adhesion aplicada

(1) SBU_ER. Adhesivo universal Scotchbond Universal (3M Oral Care, St. Paul,
MN, EE.UU.) también conocido en algunos paises como adhesivo Single Bond

Universal, aplicado con la estrategia de grabado y lavado.

(2) SBU_SE. Adhesivo universal Scotchbond Universal (3M Oral Care, St. Paul,

MN, EE.UU.) aplicado con estrategia de autograbado.

(3) XEN_ER. Adhesivo universal Xeno Select (Dentsply Sirona, Konstanz,

Alemania) aplicado con la estrategia de grabado y lavado.

(4) XEN_SE. Adhesivo universal Xeno Select (Dentsply Sirona, Konstanz,

Alemania) aplicado como autograbador.

(5) CSE. Adhesivo autograbador suave de dos pasos Clearfil SE Bond (Kuraray

Noritake Dental Inc., Tokio, Japdn)-

La composicién de los adhesivos utilizados se muestra en la Tabla 4-1.
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TABLA 4-1. Composicion de los materiales utilizados en el estudio.

Nombre /Fabricante

Composicion

Scotchbond Universal (SBU)

(3M Oral Care, St. Paul, MN, EE.UU.)
Numero de lote: 523652

pH:2.7

Adhesivo Universal

Acido grabador Scotchbond universal: 4cido ortofosforico
34%, agua sintética, silice amorfa, glicol de polietileno,
oxido de aluminio

Adhesivo: Bis-GMA (15-25 % en peso); HEMA (15-25 %
en peso); decametileno dimetacrilato (5-15 % en peso);
silice tratado con silano (5-15 % en peso); etanol (10-15 %
en peso); agua (10-15 % en peso); 10-MDP; acido 2-
propenoico, 2-metil, producto de la reaccién con 1,10-
decanediol y 6xido fosférico (P205) (1-10 % en peso);
copolimero metacrilato modificado con acido
polialquenoico (1-5 % en peso); dimetilamino-benzoato(-
4) (<2% en peso); (dimetilamino) etil metacrilato (<2% en
peso); canforoquinona (<2% en peso); metal etil cetona

(<0.5% en peso); silano.

Xeno Select (XEN)

(Dentsply Sirona, Konstanz, Alemania)
Numero de lote: 1401001210

pH:1-2

Adhesivo Universal

Acido grabador Conditioner 36: acido fosférico 36%,
diéxido de silice con alta dispersion, detergente,
pigmento, agua.

Adhesivo: Acrilatos bifuncionales, acrilato acido, éster de
acido fosfdrico funcionalizado (etil 2-[5-dihidrégeno
fosforil-5,2-dioxapentilo]acrilato), butanol
terciario, iniciador (canforoquinona), coiniciador
(DMABN), estabilizador.

agua,

Clearfil SE Bond (CSE)
(Kuraray Noritake Dental Inc., Tokio, Japén)

Numero de lote: Primer 01109, Bond 01662A
pH:2.0

Adhesivo autograbador de dos pasos

Primer: 10- MDP, HEMA, canforquinona, dimetacrilato
hidréfilo, amina terciaria aromatica (N-dietanol N-
toluidina-p), agua

Bond: Bis-GMA, 10-MDP, HEMA, canforoquinona,
dimetacrilato hidrofilo, amina terciaria aromatica (N-
dietanol N-toluidina-p), silice coloidal silanada

Filtek Z250
(3M Oral Care, St. Paul, MN, EE.UU.)

Resina compuesta nanohibrida

Bis-GMA, UDMA, Bis-EMA, zirconio, silice

Abreviaciones: Bis-GMA: dimetacrilato de bisfenol-A diglicidilo, HEMA: metacrilato de hidroxietilo; 10-
MDP: dihidrogenofosfato de metacriloiloxidecilo; DMABN: 4-(dimetilamino)benzonitrilo. UDMA: uretano
dimetacrilato; Bis- EMA: Bisfenol A diglicidil éter dimetacrilato
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El modo de aplicacion de los diferentes adhesivos de acuerdo con su grupo

experimental y a las instrucciones del fabricante se muestra en la Tabla 4-2:

TABLA 4-2. Modo de aplicacion de los adhesivos utilizados en el estudio de acuerdo a su grupo experimental

y a las instrucciones del fabricante.

Grupo experimental

Modo de aplicacion

Adhesivo universal Scotchbond
Universal con grabado y lavado
(SBU_ER)

Se aplico el acido ortofosforico al 34% (Scotchbond
Universal Etchant, 3M Oral Care) durante 15 segundos,
y posteriormente se lavd con agua y se secd con aire, sin
desecar la superficie de dentina. Se friccioné la dentina
durante 20 segundos con un aplicador impregnado en el
adhesivo. Se evaporaron los solventes con una corriente
suave de aire y posteriormente se continué aplicando
aire durante al menos 5 segundos hasta que ya no
hubiera movimiento de adhesivo. Por dtltimo, se
fotopolimerizé durante 10 segundos con la unidad de
curado LED Bluephase (Ivoclar Vivadent AG, Schaan,
Liechtenstein) desde oclusal aplicando el programa High
Power (intensidad 800 mW/cm?).

Adhesivo universal Scotchbond
Universal como autograbador
(SBU_SE)

Se aplicé el adhesivo friccionando en la dentina durante
20 segundos con un aplicador. Se aplicé aire durante 5
segundos. Se fotopolimeriz6 durante 10 segundos
utilizando la misma unidad de curado con la unidad de
curado LED Bluephase (Ivoclar Vivadent) desde oclusal
aplicando el programa High Power (intensidad 800
mW/cm?).

Adhesivo universal Xeno Select
con grabado y lavado
(XEN_ER)

Se aplico acido ortofosférico al 36% (Conditioner 36,
Dentsply Sirona) durante 15 segundos en dentina. Se
lavé abundantemente con agua durante 15 segundos y
posteriormente se aplico aire sin dejar la dentina
expuesta excesivamente seca. Se aplicod el adhesivo en
toda la preparaciéon con un aplicador desechable y se
friccion6 durante 20 segundos. Se evaporaron los
solventes con una corriente suave de aire y
posteriormente se continud aplicando aire durante al
menos 5 segundos. Se fotopolimerizé el adhesivo

durante 10 segundos con la unidad LED Bluephase.
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Adhesivo universal Xeno Select
como autograbador
(XEN_SE)

Se friccion6 el adhesivo durante 20 segundos sobre la
superficie de dentina expuesta. A continuacion, se aplicd
aire durante al menos 5 segundos. Con la unidad de
curado LED Bluephase se fotopolimeriz6 el adhesivo

durante 10 segundos.

Adhesivo autograbador
Clearfil SE Bond
(CSE)

En primer lugar, se aplic6 el primer sobre la superficie
de dentina con un pincel durante 20 segundos.
Posteriormente se aplico aire para evaporar los
ingredientes volatiles durante 5 segundos. Dispensamos
la cantidad necesaria de Bond (adhesivo) en la superficie
del diente y posteriormente se aplicd una corriente suave
de aire durante 5 segundos. Se fotopolimerizé durante

10 segundos con la unidad de curado LED Bluephase.

Tras la aplicacion del sistema adhesivo en los diferentes grupos experimentales,

se restaurd cada diente utilizando la resina compuesta Z250 (3M Oral Care) de color A2
(Figura 4-3), aplicando tres incrementos de 2 mm y fotopolimerizando cada uno durante
40 segundos con la unidad de curado LED Bluephase hasta construir un bloque de resina

de 6 mm de altura.

Figura 4-3. Resina compuesta Z250 color A2.

Posteriormente, en la superficie oclusal se marcéd con un rotulador permanente
un area central de 3*3 mm y el drea periférica se pinté con un color diferente para
permitir la diferenciacion de las barritas de la zona central (azul) y periférica (roja) de la
interfase adhesiva (Figura 4-4). De esta forma, barritas de las dos zonas se distribuyeron
de forma aleatoria en los dos grupos de envejecimiento que comentaremos

posteriormente.

114



4 MATERIAL Y METODO

Figura 4-4. Espécimen restaurado con resina compuesta; la superficie oclusal periférica se marco de
color rojo y el area central de color azul.

A continuacidn, las muestras se seccionaron perpendicularmente a la interfase
adhesiva de forma seriada en dos direcciones diferentes formando un angulo de 90°
entre si para obtener barritas con seccidn transversal de 0.5 + 0.2 mm? (Figura 4-5). Para
realizar los cortes se utiliz6 la maquina de corte (Isomet 5000) con abundante irrigacion
y las dimensiones exactas de cada barrita se midieron usando un calibre digital

(Mitutoyo, Tokio, Japon).

Figura 4-5. Obtencion de barritas de 0.5 + 0.2 mm? con maquina de corte Isomet 5000.

Se seleccionaron las barritas que tinicamente conformaban el tejido dentinario,
para ello se observaron bajo el estereomicroscopio (Olympus SZX7, Hamburgo,

Alemania) y se desecharon los especimenes con esmalte.
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A continuacién, se realizo una division de las barritas obtenidas de cada diente,
de forma aleatoria, y se asignaron a uno de los siguientes procedimientos de

envejecimiento (Armstrong et al., 2017):

- La mitad de las barritas de la dentina periférica y de la dentina central se
almacenaron en agua destilada durante 24 horas a 37°C en una estufa (Digitronic

2005141, JP Selecta Barcelona, Espana).

- La otra mitad permanecieron en la estufa durante 6 meses en agua destilada a
37°C, para simular el efecto de envejecimiento producido por degradacion

hidrolitica en la interfase adhesiva.

Las muestras de ambos grupos de envejecimiento se sometieron a ensayos de
resistencia a la adhesion por microtraccion y de nanofiltracion. Para ello se seleccionaron
aleatoriamente dos barritas de cada tiempo de envejecimiento para medir la
nanofiltracion y el resto se asignd para la medicion de la resistencia adhesiva. Otras dos
barritas de cada diente se utilizaron para medir in situ el grado de conversion en dentina

a las 24 horas.

A continuacion, en la Figura 4-6 se muestra una representacion esquematica de
la preparacion de las muestras y distribucion de las barritas a los diferentes grupos

experimentales.
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Figura 4-6. Representacion esquematica del disefio experimental. SBU_ER: Adhesivo universal Scotchbond Universal con estrategia de grabado y lavado. SBU_SE: Adhesivo
universal Scotchbond Universal con estrategia de autograbado. XEN_ER: Adhesivo universal Xeno Select con estrategia de grabado y lavado. XEN_SE: Adhesivo universal
Xeno Select como autograbador. CSE: Adhesivo autograbador Clearfil SE Bond. N: numero de dientes por cada grupo experiment
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43 ANALISIS DE LA RESISTENCIA ADHESIVA A LA
MICROTRACCION

Para el ensayo de microtraccion, los especimenes se fijaron con adhesivo de
cianoacrilato (Loctite Gel, Henkel, Diisseldorf, Alemania) a unas pletinas de acero en
cada uno de sus extremos, teniendo especial cuidado en evitar que dicho pegamento
invadiera la interfase adhesiva y en que dicha interfase quedara perpendicular a las
fuerzas de traccion (Figura 4-7). Las pletinas se colocaron en la mordaza de
microtraccion y ésta en la maquina de ensayo universal (Instron 3345, Instron Corp.,
Canton, MA, EE. UU.), y se sometieron a traccion hasta su fractura aplicando una
velocidad de travesafio de 0.5 mm/min. La resistencia adhesiva se calculé como el
cociente de la carga maxima a la fractura (N) y el 4rea de la interfase (mm?) y se expreso
en MPa (Sezinando, Perdigao y Ceballos, 2017). Las barritas fracturadas fueron
observadas por un solo operador utilizando un microscopio estereoscdpico (Olympus
SZX7, Olympus CO, Japén) con un aumento de x40 para determinar el tipo de fallo. El
modo de fallo se clasificd en: adhesivo (A), cuando el fallo ocurrio en la interfase entre
resina compuesta y dentina, cohesivo cuando el fallo ocurrid en el seno de la dentina
(CD, cohesivo de dentina) o, en el seno del composite (CC, cohesivo de composite), o

mixto (M) cuando ocurrieron fallos simultaneos adhesivos y cohesivos.

Figura 4-7. Traccion de las barritas en maquina Instron y observacion en el estereomicroscopio.
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44 EVALUACION DE LA CAPACIDAD DE SELLADO
MEDIANTE NANOFILTRACION

Con el fin de evaluar la nanofiltracion de la interfase entre resina compuesta y
dentina, se seleccionaron aleatoriamente dos barritas por molar de cada grupo
experimental y se recubrieron con dos capas de barniz de ufias manteniendo una

distancia de un milimetro de la interfase adhesiva (Reis et al., 2007a).

Las barritas se rehidrataron durante 10 minutos con agua destilada antes de ser
sumergidas en nitrato de plata durante 24 horas en un ambiente completamente oscuro
(Reis et al., 2007a). La solucion de nitrato de plata al 50% (pH=9.9) se preparo de acuerdo
a un protocolo previamente descrito (Tay, Pashley y Yoshiyama, 2002). Transcurrido este
tiempo, se lavaron con agua destilada durante 1 minuto, para ser a continuacion
sumergidas en una solucion fotorreveladora durante 8 horas bajo una luz fluorescente

reduciéndose asi los iones de plata a granulos a lo largo de la interfase adhesiva.

Después, todas las barritas se pulieron manualmente con discos de carburo de
silicio de 600 grit con refrigeracion constante de agua a fin de eliminar el esmalte de
ufas. Las muestras se colocaron dentro de un anillo de acrilico, junto con una cinta

adhesiva de doble cara y se embutieron en resina epoxy (Epo-Thin 2, Buehler).

Posteriormente el espesor de los especimenes se redujo aproximadamente a la
mitad con un disco de carburo de silicio de 600 grit bajo irrigacion constante. La
superficie a examinar se pulié finalmente con discos de carburo de silicio de 1000 grit y
con pasta de diamante de 6, 3, 1 y 0.25 pum (Buehler) utilizando un pafio de pulido. Los
especimenes se limpiaron en bafio de ultrasonido durante 10 minutos y se secaron al
aire. Posteriormente, fueron colocados en portamuestras (Figura 4-8) (Malacarne-Zanon

et al., 2010).
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/.V'

Figura 4-8. Muestra con barras de dentina en portamuestra para evaluar nanofiltracion.

La interfase adhesiva se analizO mediante microscopia electronica de
microandlisis de rayos X (EDX) (Philips XL30 SEM, FEI Company, Hillsboro, OR,
EE.UU.). La nanofiltracion se determiné por la presencia de depdsitos de nitrato de plata
en la interfase. La cantidad de nitrato de plata en cada barrita se midi6 en tres regiones
de 5*5 um de la interfase adhesiva (izquierda, centro y derecha). El porcentaje de
depdsito de nitrato de plata se calculd en base a la cantidad de plata presente en las zonas
predeterminadas (Stanislawczuk et al., 2009). La distribucion porcentual de particulas de
plata en la interfase adhesivo/diente se calculd con un software de andlisis digital de
imagenes (software Photoshop CC version 19, Adobe Inc., Mountain View, CA, EE.UU.)
en una zona seleccionada de cada imagen a x5000. La unidad experimental fue el diente
(n=10), lo que quiere decir, que se promedio el valor de las tres areas en cada diente y
posteriormente el valor final obtenido por las dos barritas para obtener el valor final de
nanofiltracion en cada diente. Se realizaron micrografias adicionales a x2500 para

caracterizar el patron de nanofiltracién.
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45 ANALISIS DEL GRADO DE CONVERSION IN SITU
MEDIANTE ESPECTROSCOPIA MICRO-RAMAN

Se seleccionaron dos barritas de cada diente para medir in situ el grado de
conversion en dentina a las 24 horas. La interfase adhesiva de cada barrita se pulié con
discos de pulido de 1500, 2000 y 2500 grit en una pulidora mecanica durante 15 segundos
cada una. Posteriormente se introdujeron en un bano de ultrasonidos durante 20
minutos en agua destilada y se almacenaron en agua durante 24 horas a una temperatura
de 37°C. El espectrometro Micro-RAMAN (Renishaw InVia, Renishaw plc,
Gloucestershire, Reino Unido) (Figura 4-9) fue primeramente calibrado a cero y

posteriormente para los valores coeficientes se usd un espécimen de silicona (520 cm™).

Figura 4-9. Espectrometro Micro-RAMAN.

Las muestras fueron analizadas con los siguientes pardmetros: laser de neén de
20 mW con longitud de onda de 532 nm, resolucion espacial de = 3 um, resolucién
espectral de = 5 cm, acumulacion de tiempo de 30 segundos con 6 adicciones, y
magnificacion de x100 (microscopio Leica DM, Leica Microsystems Wetzlar GmbH,

Wetzlar, Alemania) a un haz de didmetro de = 1 um.

Se selecciono el espectro de la interfase dentina-adhesivo en tres sitios diferentes
de cada espécimen. La unidad experimental fue el diente (n=10), lo que quiere decir, que
se promedio el valor de las tres dreas en cada diente y posteriormente el valor final
obtenido por las dos barritas para obtener el valor final de grado de conversion de cada

diente. Los espectros de adhesivos no curados se tomaron como referencia. El procesado
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posterior de los espectros se realizo mediante Opus Spectroscopy Software, version 6.5
(Bruker Optik GmbH, Ettlingen, Baden Wurtemberg, Alemania). La relacion de

monomero a polimero en el adhesivo se calculé de acuerdo con la siguiente féormula:

R
DC(%) = (1 - M) x 100

R(uncured)

donde R es la relacion de areas alifaticas y aromaticas en 1639 cm™ y 1609 cm! de
adhesivo curado y adhesivo no curado, respectivamente (Perdigao et al., 2014b; Mufioz

et al., 2014).
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4.6 ANALISIS ESTADISTICO

Para cada grupo experimental, se promediaron los valores de microtraccion de

todas las barritas del mismo diente para fines estadisticos.

En el presente estudio se consider¢ el diente como unidad estadistica (n=10) de
cada grupo experimental de acuerdo al sistema adhesivo y estrategia adhesiva aplicada,

y al tiempo de almacenamiento (24 horas o 6 meses).

Los fallos pretest se incluyeron en el andlisis estadistico como 0 MPa y se
distribuyeron por igual en ambos tiempos de evaluacion (24 horas y 6 meses)
(Armstrong et al., 2017). Los especimenes con fallo cohesivo fueron descartados para el

ensayo de microtraccion (Sezinando, Perdigao y Ceballos, 2017).

La influencia de las dos variables independientes sistema adhesivo y el tiempo
de evaluacion sobre la variable dependiente en microtraccion se analizé mediante el test
de ANOVA de dos vias. Las comparaciones posteriores se realizaron mediante el test de
comparaciones multiples de Tukey. Previamente, se confirm¢ la distribucion normal de
las variables en cada grupo experimental mediante la prueba de Shapiro-Wilk (p > 0.05)
y la homogeneidad de varianzas mediante el test de Levene (p > 0.05). Para cada
adhesivo, la comparacion de la media de microtraccidn a las 24 horas y a los 6 meses se

realizo con el test de la t de Student para muestras apareadas.

Dado que los datos de nanofiltracion se expresaron en porcentajes, se aplico el
test de Kruskal-Wallis para analizar las diferencias entre cada sistema adhesivo y la
estrategia aplicada en cada uno de los tiempos de evaluacion. Las comparaciones
posteriores por pares, se realizaron con la U de Mann-Whitney, seguido de la correccion
de Bonferroni. Las comparaciones de los porcentajes de nanofiltracion entre 24 horas y

6 meses para cada grupo experimental se realizaron mediante la prueba de Wilcoxon.

Los resultados de grado de conversion in situ se analizaron con el test de ANOVA
de una via y las comparaciones posteriores con la prueba de Tukey. Al igual que con el
ensayo de microtraccién, previamente se comprob¢ la distribucion normal de los valores

y homogeneidad de varianzas en los diferentes grupos.
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Todas las pruebas estadisticas se realizaron estableciendo un valor alfa de 0.05 y
se utilizo el paquete estadistico IBM SPSS 20 (IBM Corporation, Armonk, Nueva York,
EE. UU.).
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5 RESULTADOS

5.1 RESISTENCIA ADHESIVA A LA DENTINA DE LOS
SISTEMAS ADHESIVOS EVALUADOS, MEDIANTE EL
ENSAYO DE MICROTRACCION

La Tabla 5-1 presenta los valores medios de resistencia adhesiva a la
microtraccion (UTBS), las respectivas desviaciones estdandar (de) y las diferencias

estadisticas entre los grupos experimentales.

TABLA 5-1. Valores medios de yTBS (MPa) y desviacion estandar (de), para cada sistema adhesivo y
tiempo de almacenamiento evaluados. n: namero total de dientes testados para cada grupo experimental.

Tiempo de envejecimiento

GRUPO
EXPERIMENTAL 24 h 6m
n Media + de n Media + de

SBU_ER 10 48.2+104 al 10 58.3+4.6 a2
SBU_SE 10 45.0 £20.5 al 10 50.8 + 6.1 al
XEN_ER 10 223+11.8 bl 10 15.0+8.9 b2
XEN_SE 10 15.6£11.9 bl 10 93+6.3 b2
CSE 10 62.7 £8.6 al 10 59.3+10.4 al

Columnas: letras iguales dentro de la misma columna indican que los valores medios de uTBS de los
diferentes sistemas adhesivos/estrategia son estadisticamente similares, de acuerdo con el test de Tukey
para cada periodo de almacenamiento.

Filas: ntmeros iguales dentro de la misma fila, indican que los valores medios de uTBS son
estadisticamente similares a las 24h y a los 6m para cada sistema adhesivo evaluado segun la prueba de
la t de Student para muestras apareadas.

La Tabla 5-2 expresa el porcentaje de fallos pre-test para cada sistema adhesivo y
estrategia evaluada en cada tiempo de almacenamiento. Todos los fallos prematuros
registrados que ocurrieron durante el corte y separacion de los especimenes fueron
distribuidos entre los dos tiempos de envejecimiento, de acuerdo a la guia publicada por

la Academia de Materiales Dentales (Armstrong et al., 2017).
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TABLA 5-2. Porcentaje (%) de fallos pre-test para cada adhesivo estudiado, de acuerdo con el nimero total
de barritas testadas, en ambos tiempos de almacenamiento.

Tiempo de envejecimiento

GRUPO
EXPERIMENTAL 2%h 6 m
n Fallos pre-test (%) Fallos pre-test (%)

SBU_ER 88 12.5% 6.5 %
SBU_SE 84 16.7 % 14.3 %
XEN_ER 88 28.4 % 53.6 %
XEN_SE 75 38.7 % 53.1 %

CSE 67 0 % 91%

Los valores de resistencia adhesiva presentaron una distribucion normal en los

diferentes grupos experimentales (Tabla 5-3).

TABLA 5-3. Resultados de la prueba de normalidad (Shapiro-Wilk) para los diferentes grupos
experimentales.

Tiempo de envejecimiento

GRUPO
EXPERIMENTAL
24h 6m
Estadistico Grados Significacion Estadistico = Grados Significacion
de de
libertad libertad

SBU_ER 932 10 469 .865 10 .088
SBU_SE 917 10 333 928 10 431
XEN_ER 963 10 814 794 10 120
XEN_SE 944 10 .595 .953 10 705
CSE 952 10 695 904 10 239
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Los resultados del test de ANOVA de dos vias mostraron que los valores de
microtraccion  estuvieron = significativamente influenciados por el sistema
adhesivo/estrategia (p < 0.001). Sin embargo, el tiempo de evaluacion y la interaccién
entre el sistema adhesivo y el tiempo de envejecimiento no influyeron significativamente

en los valores de resistencia adhesiva dentinaria (p > 0.05) (Tabla 5-4).

TABLA 5-4: Efecto de las variables independientes, estrategia adhesiva aplicada para cada adhesivo
y tiempo de envejecimiento, en los valores medios de resistencia adhesiva a la dentina.

Variable dependiente: Resistencia adhesiva

Fuente de Suma de gl Media F Sig.
variacion cuadrados cuadratica

Modelo 39710.365a 9 4412.263 38.175 0.000
corregido

Interseccion 153310.267 1 153310.267 1326.438 0.000
Estrategia 38681.396 4 9670.349 83.668 0.000
adhesiva

aplicada para
cada adhesivo

Tiempo de 36.725 1 36.725 0.318 0.574
envejecimiento

Adhesivo- 992.243 4 248.061 2.146 0.082
estrategia

adhesiva

*tiempo de

envejecimiento

Error 10402.238 90 115.580

Total 203422.870 100

Total corregida 50112.603 99

a. R cuadrado =.803 (R al cuadrado ajustada = .783).

Teniendo esto en consideracion, se presentan a continuacion los resultados de la
comparacion de los distintos sistemas adhesivos y estrategia aplicada, para cada tiempo
de envejecimiento, y la comparacion entre los valores obtenidos entre los dos tiempos

para cada adhesivo/estrategia.
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5.1.1 RESISTENCIA ADHESIVA A LA DENTINA A LAS 24 HORAS

Cuando se compararon los valores medios de microtraccion de los sistemas
adhesivos evaluados a las 24 horas, el test de ANOVA de una via reveld diferencias

estadisticamente significativas (p < 0.001) (Tabla 5-5).

TABLA 5-5. Evaluacion de diferencias estadisticamente significativas en los valores medios de
resistencia adhesiva a la dentina de los sistemas evaluados a las 24 horas.

ANOVA-?
Resistencia
adhesiva (MPa) Suma de gl Media F Significacién
cuadrados cuadratica
Entre grupos 15889.309 4 3972.327 22.801 .000
Dentro de grupos 7839.634 45 174.214
Total 23728.942 49

a. R cuadrado =.792 (R al cuadrado ajustada = .772).

Las comparaciones posteriores realizadas con el test de Tukey mostraron que los
valores medios de microtraccion mds elevados correspondieron al adhesivo
autograbador Clearfil SE Bond y al adhesivo universal Scotchbond Universal
independientemente de la estrategia adhesiva empleada. Es decir, no hubo diferencias
en la resistencia adhesiva de Scotchbond Universal segtn se aplicara con la estrategia de
grabado y lavado, o como autograbador. El adhesivo universal Xeno Select obtuvo
valores de resistencia adhesiva inferiores a los grupos anteriormente citados. Tampoco
hubo diferencias significativas cuando se aplicd con la estrategia de grabado y lavado, o

como autograbador (Tabla 5-1).
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5.1.2 RESISTENCIA ADHESIVA A LA DENTINA A LOS 6 MESES

Cuando se compararon los valores medios de microtraccion de los sistemas
adhesivos evaluados a 6 meses, el test de ANOVA de una via reveld diferencias

estadisticamente significativas (p < 0.001) (Tabla 5-6).

TABLA 5-6. Evaluaciéon de diferencias estadisticamente significativas en los valores medios de
resistencia adhesiva a la dentina de los sistemas evaluados a los 6 meses de almacenamiento.

ANOVA-
Resistencia
adhesiva (MPa) Suma de gl Media F Significacion
cuadrados cuadratica
Entre grupos 23784.331 4 5946.083 104.415 .000
Dentro de grupos 2562.605 45 56.947
Total 26346.936 49

a. R cuadrado =.792 (R al cuadrado ajustada =.772).

Al igual que a las 24 horas, el sistema adhesivo Scotchbond Universal mostro
resistencia adhesiva similar al adhesivo Clearfil SE Bond, independientemente de la
estrategia adhesiva. El adhesivo Xeno Select obtuvo los valores mas bajos sin diferencia

estadistica en su modo de aplicacion (Tabla 5-1).
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5.1.3 COMPARACION DE LA RESISTENCIA ADHESIVA A DENTINA
ENTRE 24 HORAS Y 6 MESES DE ENVEJECIMIENTO

El test de la t de Student para muestras apareadas mostr6 que después de 6 meses
de envejecimiento, los resultados se mantuvieron estables para los grupos Scotchbond
Universal como autograbador y Clearfil SE Bond e incluso aumentaron en el grupo
Scotchbond Universal con grabado y lavado. Por el contrario, los valores de resistencia

adhesiva disminuyeron en ambos grupos en los que se aplicd Xeno Select (Tabla 5-1).

5.1.4 EVALUACION DEL PATRON DE FALLO TRAS EL ENSAYO DE
MICROTRACCION

El patron de fractura de cada grupo experimental se muestra en la tabla 5-7 y en

la Figura 5-1.

TABLA 5-7. Modo de fallo (%) de cada grupo experimental de acuerdo con el tiempo de envejecimiento.

Tiempo de envejecimiento

GRUPO
EXPERIMENTAL
24 h 6 m

A CC CD M A CC CD M
SBU_ER 72 6 22 0 79 11 10 0
SBU_SE 75 10 15 0 83 7 10 0
XEN_ER 94 1 5 0 70 5 25 0
XEN_SE 95 2 3 0 80 4 16 0
CSE 66 10 24 0 77 7 16 0

A/CC/CD/M= fallos (A) adhesivo, (CC) cohesivo en composite, (CD) cohesivo en dentina, y (M) mixto.
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El tipo de fallo predominante para todos los sistemas adhesivos estudiados fue
adhesivo, en ambos tiempos de almacenamiento. A los 6 meses de inmersion en agua
hubo un aumento de fallos adhesivos en todos los grupos a excepcion de Xeno Select

con grabado y lavado.
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Figura 5-1. Representacion grafica del porcentaje de fallos observados para cada grupo experimental en
ambos tiempos de envejecimiento.
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52 EVALUACION DE LA CAPACIDAD DE SELLADO
MEDIANTE EL ENSAYO DE NANOFILTRACION

Ninguno de los sistemas adhesivos estudiados consiguio evitar la infiltracion de

plata completamente.

El test de Kruskal-Wallis mostré que el porcentaje de nanofiltracion estuvo
estadisticamente influenciado por el tipo de adhesivo y la estrategia en cada tiempo de

envejecimiento (24 horas, p = 0.004; 6 meses, p <0.001).

A continuacion, se presentaran los resultados distinguiendo los porcentajes
obtenidos segtin el tiempo de almacenamiento, a las 24 horas o 6 meses para cada sistema

adhesivo/estrategia estudiada (Tabla 5-8).

TABLA 5-8. Porcentaje medio de nanofiltracion de cada sistema adhesivo segun el tiempo de
envejecimiento. n: namero total de dientes testados para cada grupo experimental.

Tiempo de envejecimiento

GRUPO
EXPERIMENTAL 24h 6m
Nanofiltracion N Nanofiltracion
(%) (%)

SBU_ER 10 17.1+7.0 abl 10 18.9+7.9 abl
SBU_SE 10 20.7+92 ab2 10 134+ 6.9 al
XEN_ER 10 242+99 bl 10 27.7 +20.6 bl
XEN_SE 10 26.6+19.4 bl 10 226+11.9 bl
CSE 10 91+12.5 al 10 12.3+98 al

Columnas: letras iguales dentro de la misma columna indican que los valores de porcentaje de
nanofiltracion de los diferentes sistemas adhesivos/estrategia son estadisticamente similares, de acuerdo
con prueba de Mann-Whitney para cada periodo de almacenamiento.

Filas: niumeros iguales dentro de la misma fila, indican que los valores de porcentaje de nanofiltracion
son estadisticamente similares a las 24h y a los 6m para cada sistema adhesivo evaluado segtn la prueba
de Wilcoxon.
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5.2.1 EVALUACION DE LA NANOFILTRACION EN LA INTERFASE
CON LA DENTINA A LAS 24 HORAS

Después de 24 horas, Scotchbond Universal en ambas estrategias adhesivas
obtuvo valores de nanofiltracion similares a los de Clearfil SE Bond. Ambos grupos de
Xeno Select mostraron porcentajes mayores a los de Clearfil SE Bond, y similares a los
de Scotchbond Universal. Asi pues, la estrategia de adhesion no influyd en los valores

obtenidos.

5.2.2 EVALUACION DE LA NANOFILTRACION EN LA INTERFASE
CON LA DENTINA A LOS 6 MESES

Alos 6 meses, ambos grupos en los que se utilizé Xeno Select presentaron valores
de nanofiltracion superiores a los de Scotchbond Universal como autograbador y Clearfil
SE Bond, lo que indica una peor capacidad de sellado. No obstante, no hubo diferencias
en la capacidad de sellado de Clearfil Se Bond y Scotchbond Universal en sus dos

estrategias de aplicacion.

5.2.3 COMPARACION DE LA NANOFILTRACON EN LA INTERFASE
CON LA DENTINA A LOS 6 MESES

Tras seis meses de envejecimiento, los valores de nanofiltracion fueron inferiores
para el adhesivo Scotchbond Universal aplicado como autograbador, en comparacion
con los resultados a las 24 horas, lo que indic6é una mejor capacidad de sellado después
del envejecimiento. En los demas grupos, el porcentaje de nanofiltraciéon se mantuvo

estable tras el envejecimiento.
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5.2.4 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (SEM) DE LA
INTERFASE ADHESIVA GENERADA POR LOS DIFERENTES
ADHESIVOS EVALUADOS

Las micrografias representativas de las interfases dentina-resina adhesiva con
microscopia electronica de barrido en retrodispersion estan representadas en la Figuras
5-2 a 5-6 de acuerdo al sistema adhesivo y estrategia evaluada, para ambos tiempos de

evaluacién.

En las micrografias representativas del adhesivo Scotchbond Universal se
observaron niveles bajos de depdsitos de plata, en las imagenes de ambos grupos
(Scotchbond Universal con grabado y lavado y Scotchbond Universal como
autograbador) y en ambos tiempos de almacenamiento se observaron extensiones

fibrilares por encima de la capa hibrida (Figura 5-2; Figura 5-3).

Cuando se utilizo el adhesivo Xeno Select, se observo en la interfase una mayor
cantidad de depositos de plata con patron de arbol caracteristico de los adhesivos libres
de HEMA, en ambas estrategias adhesivas (Xeno Select con grabado y lavado y Xeno
Select como autograbador) tanto a las 24 horas como a los 6 meses (Figura 5-4; Figura 5-

5).

En las iméagenes del Clearfil SE Bond se observaron niveles bajos de plata,

caracteristica de este adhesivo en ambos tiempos de almacenamiento (Figura 5-6).
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Figura 5-2. Micrografias representativas de SEM del adhesivo SBU_ER; 24 h (Imagen A) y 6 m (Imagen
a).
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Figura 5-3. Micrografias representativas de SEM del adhesivo SBU_SE; 24 h (Imagen B) y 6 m (Imagen
b).
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Figura 5-4. Micrografias representativas de SEM del adhesivo XEN_ER; 24 h (Imagen C) y 6 m (Imagen
o).
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Figura 5-5. Micrografias representativas de SEM del adhesivo XEN_SE; 24 h (Imagen D) y 6 m (Imagen
d).
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Figura 5-6. Micrografias representativas de SEM del adhesivo CSE; 24 h (Imagen E) y 6 m (Imagen e).
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53 GRADO DE CONVERSION IN SITU DE LOS SISTEMAS
ADHESIVOS EVALUADOS

A continuacion, se presentan los valores medios y las desviaciones estandar del

grado de conversion obtenidos en cada grupo experimental (Tabla 5-9).

TABLA 5-9. Porcentaje medio de grado de conversion y desviacién estandar (de), para cada sistema
adhesivo/estrategia y tiempo de almacenamiento. n: namero total de dientes testados para cada grupo
experimental.

GRUPO Grado de

EXPERIMENTAL n conversion (%)

SBU_ER 10 7724165 a
SBU_SE 10 76.3 +13.7 a
XEN_ER 10 702 +11.2 a
XEN_SE 10 53.3+165 b
CSE 10 79.2 +10.8 a

Columnas: letras iguales dentro de la misma columna indican que los valores de porcentaje de grado de
conversion de los diferentes sistemas adhesivos/estrategia no son estadisticamente diferentes segiin la
prueba de Tukey.

ANOVA de una via reveld que el sistema adhesivo y su estrategia influyd
significativamente en los resultados del grado de conversion in situ (p <0.001) para cada

sistema adhesivo estudiado (Tabla 5-10).
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TABLA 5-10. Evaluacion de diferencias estadisticamente significativas en los porcentajes medios de
grado de conversion a la dentina de los sistemas evaluados.

ANOVA-?
Grado
de conversion (%) Suma de gl Media F
cuadrados cuadratica Significacion
Entre grupos 6720.835 4 1680.209 8.854 .000
Dentro de grupos 15560.274 82 189.759
Total 22281.109 86

Se obtuvieron valores similares de grado de conversion in situ para ambas
estrategias del adhesivo Scotchbond Universal, para Xeno Select cuando se utilizo en el
modo de grabado y lavado, y Clearfil SE Bond. Sin embargo, Xeno Select obtuvo un

grado de conversion inferior cuando se aplicé como autograbador.
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6 DISCUSION

6.1 DISCUSION DE LA METODOLOGIA APLICADA

En el presente trabajo de Tesis Doctoral se ha llevado a cabo un estudio in vitro,
que ha permitido evaluar la eficacia adhesiva de los sistemas adhesivos seleccionados
aplicados con diferencia estrategia. Aunque idealmente los estudios clinicos son los que
proporcionan mayor evidencia cientifica, los estudios de laboratorio siguen siendo ttiles
y ofrecen ventajas ya que permiten obtener resultados de forma rapida, evaluar
numerosos grupos experimentales, asi como diferentes variables, ademads de controlar
aquellas que pueden producir un sesgo en los resultados. Sin embargo, la extrapolacion

de los resultados a una situacién clinica debe realizarse con cautela (Heintze et al., 2011).

El sistema adhesivo es uno de los factores cruciales en el éxito de una restauracion
debido a que hace posible la interaccion resina-sustrato dental y sin unas propiedades
adecuadas, la restauracion estara condenada al fracaso (Perdigao, 2007; Brkanovi¢ et al.,

2023).

Una de las caracteristicas mas pertinentes que permiten evaluar la eficacia de un
adhesivo, es la retencion del mismo, que se determina mediante la evaluaciéon de su
resistencia adhesiva en los ensayos de laboratorio (Brkanovic et al., 2023; Hardan et al.,
2023). En el presente estudio se utilizo el test de microtraccion para evaluar la resistencia
adhesiva ya que, a diferencia de otros ensayos, permite la obtencion de varios
especimenes a partir de un mismo diente, y se obtiene una mejor distribucion del estrés
en la interfase adhesiva (Van Meerbeek et al., 2010; El Mourad, 2018). Los autores
recomiendan actualmente este tipo de ensayo como la mejor forma de medir la retencion
de las restauraciones de composite especialmente después de someter las muestras a un
proceso de envejecimiento (Armstrong et al., 2010; Armstrong et al., 2017). Con el fin de
estandarizar y unificar los procedimientos de laboratorio, la Academia de Materiales
Dentales (Armstrong et al., 2017) publicé una guia sobre el ensayo de microtraccion y

que en mayor medida se ha respetado en el presente estudio.
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Las superficies de dentina fueron pulidas con discos de carburo de silicio de 600
grit para estandarizar la capa de barrillo dentinario (Amsler et al., 2017; Sezinando,
Perdigao y Ceballos, 2017; Siqueira et al., 2018; de Brito et al., 2022; Siqueira et al., 2023).
Se evito la utilizacion de discos de mayor granulometria ya que podria influir
negativamente en los resultados de los adhesivos aplicados con la estrategia
autograbadora, ya que el espesor y densidad de la capa de barrillo formada repercute en

la interaccion con el sustrato (Perdigao, 2010; Saikaew et al., 2022).

Con el fin de obtener un nimero suficiente de especimenes de cada diente, la
seccion transversal de las barritas utilizadas en el presente trabajo fue de 0.5 + 0.2 mm?.
Existe una relacion inversa entre el drea en la interfase y la resistencia adhesiva, debido
a una menor presencia de defectos y a una distribuciéon mas uniforme del estrés en
interfases adhesivas mas reducidas (Sano et al., 1994b). En este sentido, los valores
medios de resistencia adhesiva obtenidos pueden ser mas elevados que en otros estudios

con mayor area de interfase en los especimenes.

Tras la seccidon de los dientes restaurados, las barritas obtenidas de cada diente,
fueron divididas en los dos periodos de envejecimiento, identificando el diente
correspondiente. La unidad experimental fue el diente para cada tiempo testado, y se
analizo por tanto, el valor medio de todas las barritas pertenecientes al mismo diente y
periodo (Zander-Grande et al., 2011b), reduciendo asi la variabilidad intra-diente
(Roulet, 2013). Ademas, con el fin de reducir las diferencias regionales para cada diente,
las barritas centrales y periféricas fueron distribuidas en nimero semejante y de manera
aleatoria entre los dos periodos de almacenamiento (Sezinando, Perdigao y Regalheiro,

2012).

A pesar de que la utilizacién de barritas sea el método mas comun al ser la
degradacion de la interfase dependiente de la tasa de difusion del agua (De Munck et al.,
2005a), algunos autores proponen el envejecimiento en restauraciones no seccionadas
por ser mas realista clinicamente (Hashimoto et al., 2002b; De Munck et al., 2003;
Loguercio et al., 2005). Sin embargo, independientemente de la dimensién del espécimen
y siempre que el esmalte periférico sea eliminado, el fenémeno de degradaciéon de la

interfase y la reduccion de la resistencia adhesiva es igual (De Munck et al., 2003) ya que
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el tamano de los especimenes no es importante, tal y como evaluaron Loguercio ef al.
(2005), siendo mas dependiente del sistema adhesivo y no del tamafio de las muestras

(Loguercio et al., 2005).

En la ejecucion del ensayo de microtraccion se registraron los fallos pretest, que
son aquellos que ocurren antes del ensayo de traccion y no pueden ser atribuidos a
ningun error de manipulacion humana, asi como los errores de manipulacién, que
representan los fallos en cualquier momento durante la preparacion o del ensayo por un
error en la manipulacion humana y tiene que ser claramente diferenciada de un fallo
pretest (Armstrong et al., 2017). Los errores de manipulacion no se incluyeron en el
calculo de la resistencia adhesiva siguiendo las recomendaciones de la Academia de

Materiales Dentales.

El analisis de los fallos pretest sigue siendo controvertido ya que pueden ser
excluidos del andlisis estadistico (Sarr et al., 2010) o bien incluidos asignandoles el valor
minimo de cada grupo (Sarr et al., 2010) o un valor de 0 MPa (Mine et al., 2009; Sarr et al.
,2010). La guia de la Academia de Materiales Dentales no recomienda su exclusién
porque los resultados estarian sesgados hacia valores altos, y el porcentaje alto de fallos
se asocia normalmente con resistencias adhesivas bajas (Armstrong et al., 2017). En el
presente trabajo, se decidid incluir los fallos pretest en el andlisis estadistico como
valores de 0 MPa y se distribuyeron por igual en ambos tiempos de envejecimiento

(Sezinando, Perdigao y Ceballos, 2017).

La evaluacion del tipo de fallo tras el ensayo de microtraccion se realiza en ambas
zonas del espécimen (diente y composite). Existen dos opciones para el andlisis de fallos:
estimar el porcentaje de area en la interfase con cada modo de fallo en cada muestra, o
categorizar segun su modo de fallo global (Armstrong et al., 2017). Segun algunos
autores, los especimenes que sufren fallos cohesivos en la dentina o en la resina
compuesta, no deben ser considerados en el andlisis estadistico debido a que los valores
obtenidos no reflejarian la resistencia de la interfase adhesiva sino las propiedades
mecanicas de esos materiales alterando la verdadera relacion estadistica entre los grupos
experimentales (Roulet, 2013). En el presente estudio se categorizd el modo de fallo

global para cada barrita y, de acuerdo con lo anteriormente expuesto, la resistencia
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adhesiva de las barritas que experimentaron fallos cohesivos fue excluidos del analisis
estadistico (Perdigao, Sezinando y Monteiro, 2013; Roulet, 2013; Sezinando, Perdigao y
Ceballos, 2017).

Se ha intentado establecer un umbral 6ptimo de resistencia adhesiva que se
consideraria satisfactorio. Aunque se ha establecido en 20 MPa, no esta claro que sea
valido pues no se ha podido confirmar en estudios clinicos, ademas de que representaria
el valor necesario en las restauraciones y no el valor de especimenes en forma de barrita

(Bayne, 2012).

Ademas de la resistencia adhesiva, la nanofiltracion suele considerarse como un
indicador importante para evaluar la capacidad de sellado y eficacia de un sistema
adhesivo (Yang et al.,, 2015) ya que se relaciona con la integridad y discoloracion
marginal, asi como con la hipersensibilidad postoperatoria (Sano et al., 1994a; Kaczor et
al., 2018). El andlisis de la nanofiltracion se llevo a cabo con microscopia electronica de
barrido (SEM) debido a que es una de las técnicas mas utilizadas (Kaczor et al., 2018) y
aunque solo evalua el sellado marginal en 2D en la superficie exterior, permite obtener
imagenes de la capa hibrida, dentina subyacente y tags de resina con ultra resolucion,

siendo una técnica relativamente facil comparada con otras (Van Meerbeek et al., 2010).

Los métodos para simular el envejecimiento de la interfase dentina-resina
adhesiva emplean el termociclado y el almacenamiento en agua (De Munck et al., 2005a;
Sarr et al., 2010; Van Meerbeek et al., 2010). En el protocolo de termociclado, segtin la guia
de la Academia de Materiales Dentales debe ser de un minimo de 10000 ciclos en medio
acuoso entre 5°C y 55°C, después de 1 a 7 dias de almacenamiento en medio acuoso a
37°C. La exposicion a cada bafio debe ser de al menos 20 segundos, y el tiempo de
transferencia entre bafios debe ser lo mas corto como sea posible (5-10 segundos) (ISO/TS
11405) (Armstrong et al., 2017). En el procedimiento de termociclado, el agua caliente
acelera la hidrolisis de los componentes de la interfase y se espera que recree las
variaciones de temperatura que se producen en la cavidad oral produciendo cambios
volumétricos y fatiga en la interfase adhesiva (De Munck ef al., 2005¢; Geng Vivanco et
al., 2020). Ademas del envejecimiento térmico, la aplicacidon de cargas mecanicas también

puede alterar la interfase y proporcionar informacion valiosa sobre el rendimiento a

150



6 DISCUSION

largo plazo de los materiales adhesivos (Geng Vicanco et al., 2020). Una posibilidad es
"envejecer" las restauraciones en un simulador de masticacion y medir después la
eficacia adhesiva. De Munck et al. (2005) consideraron que una alternativa mejor era
estudiar fenomenos mecanicos dindmicos, como la iniciacidon y propagacion de grietas,
en ensayos de resistencia a la fractura o a la fatiga (De Munck et al., 2005a). Existen varios
simuladores de masticacion y diferentes métodos para promover la fatiga y la
degradacion mecanica, sin embargo, la evidencia global sugiere una falta de validacion
clinica en los métodos para simular la degradacion mecédnica y la fatiga de las
restauraciones, lo que puede dificultar la extrapolacion de los resultados y podria limitar

las comparaciones en diferentes condiciones de laboratorio (Lima et al., 2022).

En el presente estudio para evaluar la resistencia adhesiva y capacidad de sellado
tras envejecimiento, se llevé a cabo mediante almacenamiento en agua, debido a que
produce un envejecimiento acelerado y es bastante utilizado y aceptado en el estudio de
la durabilidad de la interfase adhesiva (De Munck et al., 2005a; Van Meerbeek et al., 2010;

Armstrong et al., 2017).

El grado de conversion in situ depende de la composicion quimica de los
adhesivos y de las condiciones de polimerizacion, y se utiliza para predecir su
rendimiento clinico ya que se requiere de un alto grado de conversion para asegurar una
durabilidad a largo plazo de la adhesion a la dentina (Tichy et al., 2020). En este estudio
se evalud mediante espectroscopia RAMAN ya que es uno de los métodos mas
utilizados y permite medir el grado de conversion in situ en el diente, pudiendo ser mas

preciso que cuando se evaltia utilizando otra metodologia (Pongprueksa et al., 2014).
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6.2 DISCUSION DE LOS RESULTADOS DE RESISTENCIA
ADHESIVA A LA DENTINA

De acuerdo con los resultados obtenidos de resistencia adhesiva, la primera
hipdtesis nula ha de ser rechazada, debido a que el adhesivo universal Xeno Select
mostro los peores resultados independientemente de la estrategia adhesiva aplicada. Sin
embargo, los resultados de resistencia adhesiva fueron comparables entre el adhesivo

universal Scotchbond Universal y el adhesivo autograbador Clearfil SE Bond.

El adhesivo autograbador Clearfil SE Bond se utilizé como grupo control en el
presente trabajo debido a que es considerado el adhesivo autograbador patrén oro (Van
Meerbeek et al., 2020; Perdigao, 2020). Tras mas de 20 afios en el mercado, actualmente
sucedido por Clearfil SE Bond 2 con polimerizaciéon mejorada, ha sido uno de los
adhesivos mas evaluados en la literatura (Van Meerbeek et al., 2020; Perdigao, 2020). En
un metaanalisis que incluyd mas de dos mil ensayos de 300 publicaciones, fue el
adhesivo que ocupd la segunda posicion por sus altos valores de resistencia adhesiva a
dentina (De Munck et al., 2012). Su excelente tasa de retencion a los 13 anos, resultd ser
la mas alta publicada en ensayos clinicos de restauraciones de lesiones cervicales no
cariosas a largo plazo, siendo mds concretamente de 86% como autograbador y 93%
cuando se utilizo con grabado selectivo del esmalte (Peumans et al., 2015). Ademads, en
otro metaandlisis de doce estudios clinicos, registré una media anual de fracaso muy

baja (2.2 +1.7 %) (Peumans et al., 2014).

Los factores que se mencionan a continuacion pueden ser los responsables del

excelente comportamiento clinico de este adhesivo (Perdigao, 2020):

a) Es un adhesivo autograbador suave (pH = 2) que desmineraliza ligeramente la
dentina, dejando hidroxiapatita residual que protege las fibras de coldgeno
(Sezinando et al., 2015). La presencia de la molécula 10-MDP en el primer del
adhesivo, desencadena la unién quimica con la hidroxiapatita parcialmente
desmineralizada tanto del esmalte como de la dentina (Pashley, Horner y Brewer,

1992; Carvalho et al., 2012b; Yoshihara et al., 2018b; Perdigao, 2020).
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b) El ligero potencial de grabado del 10-MDP para proporcionar retencion

micromecanica (Yoshihara ef al., 2018b).

c) Laaplicacion de una capa separada de resina adhesiva hidrofdbica, en el segundo
paso, que previene la degradacion de la superficie adhesiva, mejorando el grado
de conversion del adhesivo y sus propiedades mecanicas (Sezinando et al., 2015;

Perdigao, 2020).

Scotchbond Universal es el adhesivo universal mas evaluado ya que fue el
primero que se comercializd (Perdigao et al., 2021), por eso fue uno de los adhesivos

universales que decidimos incorporar en este estudio.

Coincidiendo con nuestros resultados, en el estudio de Manfroi et al. (2016),
Scotchbond Universal y Clearfil SE Bond obtuvieron valores similares de resistencia
adhesiva inmediata debido probablemente a la inclusion del monémero 10-MDP en su
composicion (Manfroi et al. 2016). Como hemos explicado anteriormente, el rendimiento
adhesivo de un sistema adhesivo universal depende de la capacidad de sus mondmeros
funcionales y/o acidos para interactuar con el barrillo dentinario y la dentina
mineralizada subyacente. De hecho, Scotchbond Universal es uno de los pocos
adhesivos simplificados capaz de formar nanocapas dentro de la interfase resina-dentina
debido a la presencia del 10-MDP, formando complejos estables de calcio-10-MDP, que
incrementan la resistencia mecanica y protegen frente a la degradacion hidrolitica
(Yoshida et al., 2012a; Siqueira et al., 2018; Carrilho et al., 2019). A pesar de que se cree
que las estructuras de nanocapas en los adhesivos basados en 10-MDP desempefian un
papel importante en la estabilidad adhesiva, parece que no es el tinico mecanismo
responsable de la durabilidad de la adhesion resina-dentina ya que no se identifican en
otros sistemas adhesivos con mondmeros funcionales diferentes en su composicion

(Giannini et al., 2022).
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Los mondmeros funcionales son parcialmente responsables del comportamiento
hidrofobo/hidrofilo de las resinas adhesivas (Inoue et al., 2005; Carrilho et al., 2019).
Aunque una cadena espaciadora de carbono mas hidréfila induce a una mayor sorcion
de agua y una mejor humectabilidad de la dentina, mondmeros funcionales mas
hidréfobos como el 10-MDP son mas adecuados para evitar los efectos de la degradacion
hidrolitica (Yoshihara et al., 2011a, Carrilho et al., 2019). Debido a que el monémero 10-
MDP tiene una cadena espaciadora larga e hidrofoba, crea una interfase adhesiva rica
de sales 10-MDP-Calcio que mejora la resistencia adhesiva, permaneciendo estable hasta
después de un ano de envejecimiento en agua (Wang et al., 2013; Takahashi, 2014;
Carrilho et al., 2019). A pesar de que algunos autores consideran que las sales 10-MDP-
Calcio dependen de los componentes que constituyen los adhesivos comerciales
(Carrilho et al., 2019), se ha observado que algunos adhesivos universales tienen una
menor eficacia adhesiva al tener una concentracion menor de 10-MDP, lo que sugiere
que puede existir una concentracion y pureza optimas de 10-MDP, de forma que se
alcance el maximo potencial de este mondmero funcional (Zhang et al., 2013; Yoshihara
et al., 2015; Siqueira et al., 2023). En un estudio in vitro en el que se evaluaba la resistencia
adhesiva de varios sistemas adhesivos universales, dos adhesivos que contenian 10-
MDP obtuvieron peores resultados y sugirieron que podian deberse a una menor
concentracion y pureza de 10-MDP en su composicion (Siqueira et al., 2023). Sin

embargo, normalmente los fabricantes no aportan esta informacion.

Por otro lado, el agua puede plastificar la red de coldgeno colapsado permitiendo
la reexpansion espacial de los espacios interfibrilares, y la posterior infiltracion de
mondmeros de resina (Sezinando et al., 2015) y su concentracion en los sistemas
adhesivos afecta a la eficacia de la eliminacién de la capa de barrillo dentinario y al
rendimiento de adhesion a la dentina mds que el valor de pH de los adhesivos (Carrilho
et al., 2019). A pesar de la influencia del operador en la variabilidad de resultados de
resistencia adhesiva (Huang et al., 2020; Cavalheiro et al., 2021), el adhesivo Scotchbond
Universal presentd una baja variabilidad en su modo de aplicacion debido a su
contenido de agua (10-15 % en peso) (Perdigao, Sezinando y Monteiro, 2012; Sezinando,

Perdigao y Ceballos, 2017). La presencia de 10-MDP parece ser la responsable de la
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mejora de la adhesion de los adhesivos autograbadores en dentina (Elkaffas, Hamama y
Mahmoud., 2018) y de que en el presente estudio no hubieran diferencias en los valores
de resistencia adhesiva inmediata del adhesivo Scotchbond Universal
independientemente de la estrategia adhesiva empleada, coincidiendo con otros autores
(Perdigao, Sezinando y Monteiro, 2012; Munoz et al., 2013; Marchesi et al., 2014; Muhoz
et al., 2014; Luque-Martinez et al., 2014; Wagner et al., 2014; Rosa, Piva y Silva, 2015; Chen
et al., 2015; Sezinando et al., 2015; Munoz et al., 2015; Manfroi et al., 2016; Zhang et al.,
2016; Pashaev et al., 2017; Elkaffas, Hamama, y Mahmoud, 2018; Siqueira et al., 2018;
Ahmed et al., 2020; Maciel Pires et al., 2022; Siqueira et al., 2023) y con la revision
sistematica de Elkaffas, Hamama y Mahmoud (2018).

Scotchbond Universal es considerado un adhesivo autograbador ultrasuave
debido a su pH (2.7). En los sistemas adhesivos de autograbado suaves y ultrasuaves,
como el adhesivo Clearfil SE Bond y Scotchbond Universal, la abundante presencia de
hidroxiapatita alrededor de las fibrillas de coldgeno proporciona una proteccion natural
al colageno y permite que los mondmeros funcionales interactien potencialmente con el
sustrato (Carrilho et al., 2019). Por tanto, el pH de estos adhesivos que so6lo disuelven la
capa de barrillo dentinario y no eliminan los fosfatos calcicos disueltos (Van Meerbeek
et al., 2011; Rosa, Piva y Silva, 2015), podria complementar la efectividad del monomero

funcional 10-MDP.

La literatura muestra resultados controvertidos cuando se compara la resistencia
adhesiva del adhesivo universal Scotchbond Universal con el adhesivo autograbador
Clearfil SE Bond, con valores superiores para Scotchbond Universal como autograbador
(Perdigao, Sezinando y Monteiro, 2012; Sezinando, Perdigao y Ceballos, 2017); similares
entre Clearfil SE Bond y Scotchbond Universal aplicado con grabado y lavado (Mufoz
et al., 2013; Mufioz et al., 2015; Sezinando, Perdigao y Ceballos, 2017) y como
autograbador (Makishi et al. ,2016; Bertolo et al., 2021); o con mejores resultados para
Clearfil SE Bond en comparacion al adhesivo Scotchbond Universal en su modo de
autograbado (Mufioz et al., 2015). Las diferencias entre los diversos estudios, y el

nuestro, pueden estar relacionadas en parte con diferente metodologia, puesto que cada
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laboratorio tiene su metodologia estandarizada (De Munck et al., 2012) y es muy dificil
controlar todas las variables que pueden influir en sus resultados (Elkaffas, Hamama y

Mahmoud., 2018).

Aunque el adhesivo Scotchbond Universal contiene menos 10-MDP en su
composicion en comparacion con Clearfil SE Bond (Manfroi et al., 2016), este adhesivo
universal contiene un segundo mecanismo quimico adicional asociado a la interaccion
de un copolimero de acido polialquenoico (también conocido como copolimero de
Vitrebond) con el calcio de la hidroxiapatita (Yoshida et al., 2000; Maciel Pires et al., 2022).
Se ha descrito que el copolimero de acido polialquenoico podria competir con el
mondmero 10-MDP por los sitios de unién del calcio en los cristales de hidroxiapatita y,
debido a su elevado peso molecular, podria incluso impedir la aproximacion del
mondmero durante la polimerizacion, afectando negativamente a la unién quimica del
10-MDP a la dentina y a la resistencia adhesiva (Munioz et al.,2015). Sin embargo, en
combinacién con 10-MDP se observo una mejora adhesiva en dentina en comparacion
con otros adhesivos en los que no estaba presente (Sezinando et al., 2015; Sezinando,
Perdigao y Ceballos, 2017; Elkaffas, Hamama y Mahmoud., 2018) por lo que esta
autoadhesividad puede ser responsable del excelente rendimiento a largo plazo de los
materiales basados en 4cido polialquenoico (Sezinando et al., 2015; Sezinando, Perdigao

y Ceballos, 2017; Nagarkar, Theis-Mahon y Perdigao, 2019).

Por tanto, la combinacion de estos mecanismos quimicos de autograbado puede
dar lugar a una adhesion estable a lo largo del tiempo para el adhesivo universal
Scotchbond Universal, como se confirmo en el presente estudio en el que, tras 6 meses
de envejecimiento, los resultados de resistencia adhesiva para los adhesivos Scotchbond
Universal como autograbador y Clearfil SE Bond se mantuvieron estables, mientras que

con grabado y lavado aumentaron significativamente.

Tras envejecimiento, la literatura también muestra resultados controvertidos
para el adhesivo universal Scotchbond Universal. En el estudio de Munoz et al. (2015) y

Sezinando, Perdigao y Ceballos (2017) los valores de resistencia adhesiva tras 6 meses
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de envejecimiento se mantuvieron estables tanto para este adhesivo universal como para
el adhesivo Clearfil SE Bond. Varios estudios mostraron estabilidad para Scotchbond
Universal aplicado con una estrategia de grabado y lavado (Mufioz et al., 2015; Manfroi
et al., 2016; Sezinando, Perdigao y Ceballos, 2017; Pashaev et al., 2017; Giacomini et al.,
2020) y como autograbador (Mufoz et al., 2015; Zhang et al., 2016; Sezinando, Perdigao
y Ceballos, 2017; Bacelar-5a et al., 2017; Pashaev et al., 2017; Bertolo et al., 2021; Ahmed et
al., 2020; Giacomini et al., 2020; Maciel Pires et al., 2022); e incluso otros autores mostraron
que el adhesivo Scotchbond Universal aplicado con la estrategia adhesiva
autograbadora mejoraba sus valores de resistencia adhesiva (Manfroi et al., 2016; Baena

et al., 2020).

En una revision sistematica sobre la estabilidad de la adhesién diente-adhesivo,
(Nagarkar, Theis-Mahon y Perdigao, 2019), en la que se incluyeron 272 estudios in vitro
y 11 estudios clinicos, se concluy6 que no todos los sistemas adhesivos universales
pueden aplicarse en cualquier estrategia adhesiva, ya que la estabilidad de la adhesion
depende del material y es propensa a la hidrdlisis. Por tanto, siguen siendo necesarios
mas estudios para garantizar su durabilidad a largo plazo, pudiendo complicar ain mas
la toma de decisiones clinicas (Nagarkar, Theis-Mahon y Perdigao, 2019). En otra
revision sistematica mas reciente (Chen et al., 2022), con un total de 15 articulos in vitro
en los que se incluye el adhesivo Scotchbond Universal, la resistencia adhesiva fue
similar tras envejecimiento, independientemente de la estrategia adhesiva empleada.

(Chen et al., 2022).

En el presente estudio, Scotchbond Universal mejoréd sus valores tras
envejecimiento, cuando se aplico con la estrategia de grabado y lavado. Estos resultados
podrian relacionarse con su composicion quimica debido que el 10-MDP tiene una
interaccidon relativamente estable con el coldgeno, por la interaccion entre las partes
hidrofdbicas del 10-MDP y la superficie hidrofdbica del colageno (Hiraishi et al., 2013;
Takamizawa et al., 2019; Kawazu et al., 2020).). Ademas, se ha descrito que los adhesivos
con pH ultrasuave como el adhesivo Scotchbond Universal, no son capaces de

"acondicionar" e "imprimar" correctamente el sustrato dentinario y la aplicacién de la
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estrategia de grabado y lavado permitiria la impregnacion de los monomeros de resina
por retencion micromecanica (Rosa, Piva y Silva, 2015). En una revision sistematica el
modo de aplicacion de adhesivos universales con una acidez leve no influy6 en la
resistencia adhesiva a la dentina e incluso mejord para el adhesivo universal ultrasuave

All-Bond Universal (Bisco) (Rosa, Piva y Silva, 2015).

Aunque en nuestro estudio no hemos evaluado la micromorfologia de la
interfase dentina-resina, un estudio sugirio que lalongitud de los tags de resina mejoraba
la durabilidad adhesiva (Tsujimoto et al., 2019). Los adhesivos universales en el modo
de grabado y lavado muestran tags de resina mas largos, que podrian inducir la union
quimica entre los monémeros funcionales de los adhesivos universales y la dentina
peritubular (Takamizawa et al., 2019) como se observd para el adhesivo Scotchbond
Universal, asi como capas hibridas mas gruesas (Wagner et al., 2014: Giannini ef al., 2022).
En el estudio de Takamizawa et al. (2019) el grosor de la capa hibrida para Scotchbond
Universal fue el mismo (1-2 um) independientemente de la estrategia adhesiva, sin
embargo, la longitud de los tags de resina fue mayor para Scotchbond Universal con

grabado y lavado (50-100 pm) que como autograbador (30-50 pm).

En linea con nuestros resultados, estudios clinicos de hasta cinco anos de
seguimiento, han mostrado una mayor retencion del adhesivo Scotchbond Universal
aplicado con la técnica de grabado y lavado en comparacion con el modo autograbador

(de Paris et al., 2020; Fuentes et al., 2023).

Ademds de la composicion propia del adhesivo Scotchbond Universal, el
protocolo clinico de aplicacion tiene también influencia en los resultados (Hardan et al.,
2023). En nuestro estudio, se llevo a cabo la aplicacién activa del Scotchbond Universal,
tal y como recomienda el fabricante. La aplicacidn activa mediante friccién favorece la
evaporacion del solvente, lo que conduce a una mayor impregnacion de monémeros
dentro de la capa de barrillo dentinario, mejorando asi la calidad de la superficie

adhesiva.
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La evaporacién del solvente también depende de las caracteristicas del sustrato
y de la uniformidad de las capas adhesivas (Carrilho et al., 2019). Scotchbond Universal
es un adhesivo formulado con un solvente a base de etanol, que limita la disociacion de
los grupos fosfato del monémero 10-MDP (Zhang et al., 2013; Carrilho et al., 2019) y se
sabe que es eficaz para desplazar el agua de la dentina y favorecer una filtracion fiable
del monoémero de resina en las fibrillas de coldgeno desmineralizadas (Breschi et al.,
2018; Maciel Pires et al., 2022) formando una interfase caracterizada por una capa hibrida
bien definida con una penetracion evidente de fags de resina en los tubulos dentinarios,
especialmente en el modo de grabado y lavado (Maciel Pires et al., 2022). La ausencia de
diferencias seguin el grado de humedad de la dentina del Scotchbond Universal en la
estrategia de grabado y lavado se debe a la composicion “VMS" (copolimero Vitrebond,
MDP y silano), que promueve la rehidratacion de las fibras de colageno y la creacion de
capa hibrida incluso en dentina desmineralizada seca (Lenzi et al., 2015). El grado de
humedad de la dentina no influye en el rendimiento clinico de este adhesivo, como se
ha confirmado en un estudio clinico después de cinco afios de seguimiento (de Paris et

al., 2020)

Son mas limitados los estudios clinicos que ayudarian realmente a conocer el
comportamiento clinico de los adhesivos. La mayoria de los estudios disponibles se
realizaron en lesiones cervicales no cariosas, cuyo sustrato principal es la dentina
esclerdtica. mas resistente al grabado y mas dificil de infiltrar por el adhesivo ya que se
caracteriza por presentar una capa hipermineralizada con coldgeno desnaturalizado y
bacterias, y depositos cristalinos en los tabulos (Perdigao et al., 1994). Este sustrato es
facilmente accesible para evaluar la retencion de las restauraciones (Giannini et al., 2022;
Fuentes et al., 2023). El grabado con &cido ortofosférico de esta dentina alterada podria
mejorar el entrecruzamiento micromecanico sin alterar la interaccion quimica de los
grupos 10-MDP y carboxilo del 4cido polialquenoico con el contenido mineral
parcialmente disuelto mostrando interaccion quimica del adhesivo Scotchbond

Universal en modo de grabado y lavado (Kawazu et al., 2020).
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Estudios clinicos que evaluaron el comportamiento clinico del Scotchbond
Universal no encontraron diferencias en el modo de aplicacion (Mena-Serrano et al.,

2013a; Loguercio et al., 2015a; Lawson et al., 2015; Atalay, Ozgunaltay y Yazici, 2020).

En cambio, en un metaanalisis reciente (Hong et al., 2021) y en otros estudios
clinicos (de Paris et al., 2020; de Paris et al., 2020; Josic et al., 2021; Fuentes et al., 2023; Ma,
Wang y Blatz, 2023) la estrategia de grabado y lavado mostrd mayor retencion. De hecho,
este rendimiento era de esperar, ya que la aplicacion de acido ortofosforico en el esmalte
produce un patrén de grabado mds profundo y pronunciado en comparacion con el
modo autograbador, lo que resulta en una mayor retencion micromecdanica y, en
consecuencia, una adhesién Optima al esmalte (Erickson, Barkmeier y Latta, 2009;
Fuentes et al., 2023). En cuando al deterioro y discoloraciéon marginal estudios clinicos
tambien han mostrado que este adhesivo universal se comporta peor aplicado como
autograbador (Lawson et al., 2015; Atalay, Ozgunaltay y Yazici, 2020; de Paris et al., 2020;
Fuentes et al., 2023).

Actualmente, debido a los beneficios del grabado del esmalte, el grabado
selectivo del esmalte es una técnica ampliamente aplicada cuando se utilizan adhesivos
universales (Josic et al., 2022). Sin embargo, el modo autograbador y el grabado selectivo
del esmalte tienen en comun el mecanismo de adhesion a la dentina, ya que la superficie
dentinaria se deja sin grabar. Debido a la composicion menos &acida del adhesivo
universal Scotchbond Universal, la ausencia del grabado y lavado de la dentina se ha
relacionado con una mayor pérdida de retencion y una mayor discoloracion marginal,
incluso cuando el esmalte se grabo selectivamente (de Paris et al., 2020; Fuentes et al.,
2023). Sin embargo, cabe destacar que la aplicacion de una técnica de autograbado se ha
asociado a un menor riesgo de sensibilidad postoperatoria por parte del paciente (Josic

et al., 2021).

El otro adhesivo universal evaluado en el presente estudio fue Xeno Select, que

es un adhesivo libre de MDP y HEMA (Siqueira et al., 2018; Siqueira et al., 2023). Estas
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caracteristicas especificas fueron el motivo de seleccionarlo para evaluar sus

propiedades adhesivas.

Aunque Xeno Select es un adhesivo universal comercializado desde bastante
tiempo (2016), los estudios que evaltan sus propiedades adhesivas son escasos (Amsler
et al., 2015; Sanhadji El Haddar et al., 2016; Siqueira et al., 2016; Wegehaupt, Kummer y
Attin, 2017; Siqueira et al., 2018; Zedin-Deren et al., 2019; Alegria-Acevedo et al., 2022;
Siqueira et al., 2023).

En el presente estudio cuando se comparo con el adhesivo Scotchbond Universal,
los valores de resistencia adhesiva inmediata fueron peores para el adhesivo universal
Xeno Select independientemente de la estrategia adhesiva. Estos resultados pueden
deberse a la diferente composicidn, coincidiendo con otros autores (Siqueira et al., 2018;
Siqueira et al. 2023). Tras envejecimiento, Xeno Select disminuy¢ su resistencia adhesiva
aplicado tanto con grabado y lavado y como autograbador, coincidiendo con los
resultados del estudio de Siqueira et al., (2023) en el que se evalud tras un periodo de

envejecimiento de 6 afos.

Este adhesivo fue uno de los primeros adhesivos universales lanzados al
mercado sin 10-MDP y se ha descrito que su interaccion con la dentina se produce
mediante un éster de 4cido ortofosforico funcionalizado "inverso" y un &cido
acriloilaminoalquilsulfénico  (Siqueira et al., 2018; Barceleiro et al., 2022).
Desafortunadamente un estudio in vitro no encontrd indicaciéon de uniéon quimica de
estos monomeros a la superficie dentinaria (Zhou et al., 2015) probablemente debido a la

naturaleza 4cida de este adhesivo (Siqueira et al., 2018; Siqueira et al., 2023).

Ademas, este adhesivo universal es considerado un adhesivo intermedio fuerte
(pH = 1.6) (Siqueira et al., 2018; Alegria-Acevedo et al., 2022; Siqueira et al., 2023). Es bien
sabido que los adhesivos suaves o ultrasuaves (pH > 2) muestran una mejor interaccion

adhesiva con dentina independientemente de la estrategia adhesiva que los adhesivos
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intermedios o fuertemente acidos disminuyendo tras envejecimiento (Cuevas- Sudrez et

al., 2019).

Cuando se aplican adhesivos intermedios fuertes, puede ocurrir una
desmineralizacion excesiva de la dentina impidiendo la adecuada infiltracion del
adhesivo (Siqueira et al., 2023) debido a que mondmeros no polimerizados, acidos y
agresivos son capaces de continuar desmineralizando la dentina incluso después de la
polimerizacion (Carvalho et al., 2005; Siqueira et al., 2018; Siqueira et al., 2023)
exponiendo mas fibrillas de coldgeno y provocando una mayor degradacion de la
interfase adhesiva (Carvalho et al., 2005; Peumans ef al, 2014, Barceleiro et al., 2022),
coincidiendo con los bajos valores de resistencia adhesiva obtenidos en nuestro estudio
para el adhesivo Xeno Select, y con otros ensayos clinicos e in vitro con sistemas
adhesivos intermedios fuertes (Brackett et al., 2002; Shirai et al., 2005; De Munck et al.,

2006; Lopes et al., 2016; Siqueira et al., 2018; Barceleiro et al., 2022; Siqueira et al., 2023).

Esto se puede deber probablemente a la hidrolisis del éster del monomero acido,
que resulta en un acido ortofosforico fuerte (Wang y Spencer, 2005; Siqueira et al., 2018;
Siqueira et al., 2023), promoviendo asi interfases dentina-adhesivo con baja estabilidad
hidrolitica e interacciones quimicas poco estables con el coldgeno y con fostatos de calcio
insolubles e inestables que afectan a la integridad de la interfase adhesiva, por lo que la
literatura considera que es mejor evitar su uso (Van Meerbeek et al., 2011)., aunque es
necesario seguir estudiando este tipo de adhesivos debido a la falta de evidencia del

comportamiento clinico de los mismos.

El adhesivo Xeno Select es un adhesivo libre de HEMA (Siqueira et al., 2018;
Siqueira et al., 2023). Los fabricantes han intentado reducir la hidrofilia de los adhesivos
cambiando o eliminando HEMA por mondmeros alternativos menos hidrofilicos en las
nuevas formulaciones de los adhesivos universales para aumentar la longevidad de las
restauraciones (Van Landuyt et al., 2014; Bacelar-S4 et al., 2017; Van Meerbeek et al., 2020;
Brkanovi¢ et al., 2023) siendo menos susceptibles a la degradacion hidrolitica. Sin

embargo, se dispone de poca informacion sobre el rendimiento adhesivo de estos
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adhesivos. Estudios que han evaluado otros adhesivos sin HEMA no han observado
efectos nocivos sobre su resistencia adhesiva o comportamiento clinico (Bacelar-Sa et al.,
2017; Peumans et al., 2018; Tsujimoto et al., 2022a; Brkanovic et al., 2023; Peumans et al.,
2023), mientras que otros investigadores han notificado valores inferiores de resistencia
adhesiva para adhesivos en los que no estaba presente en su composicion, coincidiendo

con nuestros resultados (Zander-Grande et al., 2011b; Sezinando et al., 2015).

La ausencia de HEMA en la composicion de los adhesivos puede dar lugar a la
inclusiéon de mayores concentraciones de solvente y agua dificultando la evaporacion
del solvente, y a espacios globulares en la capa adhesiva, como pueden evidenciarse en
las imagenes de microscopia electrénica de barrido con Xeno Select de acuerdo con

estudios previos (Van Landuyt ef al.,2005; Van Landuyt et al., 2008d; Jang et al., 2019).

Los bajos valores de resistencia adhesiva obtenidos en nuestro estudio con el
adhesivo Xeno Select, estan en consonancia con los resultados de un estudio clinico en
lesiones cervicales a 6 meses, en los que se evaluo este adhesivo aplicado con diferente
estrategia adhesiva (Lopes et al., 2016). Tras este periodo, en 124 restauraciones de
lesiones cervicales no cariosas, se perdieron o fracturaron 15 restauraciones,
independientemente del modo de aplicaciéon. La tincion marginal y la sensibilidad
postoperatoria al aire fueron minimas, mientras que 47 restauraciones presentaron
problemas de adaptacion marginal. El comportamiento clinico de este adhesivo
universal dependid de su estrategia adhesiva y no se recomend¢ sin grabado y lavado
coincidiendo con otro estudio clinico a 36 meses en el que la Asociacién Dental

Americana no aprob6 su uso como autograbador (Barceleiro et al., 2022)

En el presente trabajo, el tipo de fallo predominante fue el adhesivo coincidiendo
con otras publicaciones (Mufioz et al., 2013; Munoz et al., 2014; Mufioz et al., 2015;
Sezinando et al., 2015; Jang et al., 2016; Pashaev et al., 2017; Sezinando, Perdigao y
Ceballos, 2017; Souza, DI Nicold, y Bresciani, 2018; Ahmed et al., 2020) para ambos
tiempos de envejecimiento. Ademads, el mayor porcentaje de fallos adhesivos los

presentd el adhesivo Xeno Select, lo que se relacionacon sus bajos valores de resistencia
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adhesiva en comparacion con el adhesivo universal Scotchbond Universal y al adhesivo

autograbador Clearfil SE Bond, independientemente de la estrategia adhesiva aplicada.

6.3 DISCUSION DE LOS RESULTADOS DE LA CAPACIDAD
DE SELLADO DE LA INTERFASE ADHESIVA

En el presente estudio, ninguna de los sistemas adhesivos consigui¢ evitar la
filtracion por plata. El adhesivo Xeno Select en ambas estrategias adhesivas obtuvo
peores resultados en comparacion al adhesivo autograbador Clearfil SE Bond.
Scotchbond Universal, independientemente de la estrategia adhesiva obtuvo valores
comparables al adhesivo Xeno Select y Clearfil SE Bond, sin embargo, este adhesivo
universal aplicado como autograbador mejoré6 su capacidad de sellado tras
envejecimiento. Estos resultados muestran que la capacidad de sellado parece estar mas
asociada a la composicion del sistema adhesivo que a la estrategia adhesiva empleada
en ambos periodos de envejecimiento. Por tanto, de acuerdo con los resultados

expuestos, la segunda hipdtesis planteada, tiene que ser rechazada.

Estudios previos coinciden con los resultados similares entre el adhesivo
universal Scotchbond Universal y el adhesivo autograbador Clearfil SE Bond obtenidos
tras 24 horas de envejecimiento (Mufioz et al., 2013; Munoz et al., 2015). Sin embargo,
otros autores mostraron que el adhesivo Clearfil SE Bond mostré menor nanofiltracion
(Lenzi et al., 2015), posiblemente debido a que el adhesivo Scotchbond Universal
contiene una concentracién de 10-MDP inferior (Manfroi et al., 2016). , En el estudio de
Siqueira et al., (2023) adhesivos universales como el adhesivo Scotchbond Universal,
Ambar Universal (Joinville, SC, Brazil) y Tetric n-Bond Universal (Ivoclar Vivadent)
obtuvieron mejores resultados de nanofiltracion en comparacién con otros adhesivos
con menor concentracidon y pureza de este mondmero, el adhesivo One Coat 7 Universal
(Coltene) y All-bond Universal (Bisco) (Siqueira et al., 2023). Sin embargo, en nuestro
estudio las diferencias en cuanto a composicion de 10-MDP, no parecieron afectar

debido a que su capacidad de sellado fue similar.
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Otros estudios mostraron peor capacidad de sellado para el adhesivo Scotchbond
Universal aplicado con una estrategia grabado y lavado (Sezinando, Perdigao y
Ceballos, 2017). Actualmente, algunos autores consideran que la capacidad de sellado
de la interfase adhesiva con adhesivos autograbadores es mejor que con adhesivos
aplicados con grabado y lavado (Tay, Pashley y Yoshiyama, 2002; Hashimoto et al.,
2004b; Tjaderhane et al., 2015; Sezinando, Perdigao y Ceballos, 2017). Esto se puede
explicar debido a que el grabado y lavado implica la apertura de los tabulos dentinarios
(Tay et al., 1996; Sezinando, Perdigao y Ceballos, 2017) favoreciendo el aumento de la
humedad en la superficie (en funcion de la cantidad de agua en la composicion de los
adhesivos simplificados) y, por tanto, pudiendo comprometer la eficacia de dichos
adhesivos (Sezinando, Perdigao y Ceballos, 2017). Otras publicaciones coinciden con
nuestros resultados tras 24 horas, al no encontrar diferencias en nanofiltracion entre
ambas estrategias (Mufioz et al., 2013; Munoz et al., 2014; Munoz et al., 2015; Sezinando
et al., 2015; Siqueira et al., 2018; Cruz et al., 2021; Kaczor et al., 2018; Siqueira et al., 2023).
La ausencia de diferencias segtin el modo de aplicaciéon de este adhesivo puede deberse
en parte a la presencia de 10-MDP, que lo hace menos sensible a la humedad relativa y
a la contaminacion cuando se aplica como autograbador (Amsler et al., 2015). Ademas,
Scotchbond Universal presenta un contenido en agua suficiente para plastificar la red de
coldgeno colapsada, permitiendo tanto la reapertura como la expansion de los espacios
interfibrilares de la dentina seca favoreciendo a la infiltracion de los mondmeros
resinosos (de Paris et al., 2020). A su vez, la presencia del copolimero Vitrebond y silano
en su composicion promueve la rehidratacion de las fibras de colageno y la creacion de
capa hibrida incluso en dentina desmineralizada seca (Sezinando et al., 2015). Los buenos
resultados obtenidos para el adhesivo universal Scotchbond Universal tanto en su
capacidad de sellado como en resistencia adhesiva previamente descrita, no solo se
atribuyen a la presencia de 10-MDP en su composicion, sino también a la adhesion
quimica que proporciona el copolimero de Vitrebond (Sezinando, Perdigao y Ceballos,
2017; Siqueira et al., 2018) y la presencia de agua/etanol como solvente (Zhang et al., 2013;
Breschi et al., 2018; Carrilho et al., 2019; de Paris ef al., 2020; Maciel Pires et al., 2022).
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En nuestro trabajo, Xeno Select obtuvo una capacidad de sellado inmediata
similar al adhesivo Scotchbond Universal, e inferior al adhesivo Clearfil SE Bond. Estos
resultados contrastan con los publicados por Siquiera et al. (2018 y 2023), ya que en dicho
estudio el adhesivo Xeno Select mostrd peores resultados en cuanto a su capacidad de
sellado y resistencia adhesiva uando se comparé con el adhesivo universal Scotchbond
Universal, independientemente a la estrategia adhesiva empleada y periodo de

envejecimiento.

Como hemos descrito previamente, Xeno Select es un adhesivo libre de 10-MDP,
la interaccion con la dentina se produce mediante un éster de acido fosfdrico
funcionalizado "inverso" y un acido acriloilaminoalquilsulfénico (Siqueira et al., 2018;
Barceleiro et al., 2022), sin indicaciéon de uniéon quimica de estos mondmeros a la
superficie dentinaria (Zhou et al,, 2015). La profundidad de esta interaccion esta
estrechamente relacionada con el valor del pH (Tay y Pashley, 2001). Cuando la
hidroxiapatita esta parcialmente desmineralizada la hace disponible para la interaccion
quimica como ocurre con los adhesivos suaves y ultrasuaves (Yoshida et al., 2004;
Yoshihara et al., 2011b; Wagner et al., 2014). Sin embargo, una desmineralizacion excesiva
de la dentina debido a la naturaleza acida del adhesivo Xeno Select considerado
intermedio fuerte (Siqueira et al., 2018; Alegria-Acevedo et al., 2022; Siqueira et al., 2023),
puede impedir la adecuada infiltracion del adhesivo, lo que conlleva a que estos
monomeros resinosos no se fotopolimericen adecuadamente en la base de la capa
hibrida, resultando en una mayor hidrofilia y una intensa deposicion de nitrato de plata
dentro de la capa hibrida (Siqueira et al., 2023). En estudios previos, las tasas de
nanofiltracion inmediatas y después de 6 meses de envejecimiento en agua de dos
adhesivos ultrasuaves como Scotchbond Universal y All-Bond Universal (Bisco) fueron
comparables, mientras que adhesivos con un pH intermedio-fuerte (G-Bond Plus G-
Bond Plus (GC) y Peak Universal (Ultradent)) mostraron mayor nanofiltracion después
del envejecimiento en agua, aunque no fue estadisticamente significativa (Mufioz et

al.,2015; Sezinando et al., 2015; Kaczor et al., 2018).
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Ademas se ha descrito que la degradacion de la interfase adhesivo-dentina puede
deberse a la hidrdlisis y plastificacion por el agua residual y la humedad intrinseca de la
dentina, la hidrolisis enzimatica, la separacion de fases del agua residual (como en el
adhesivo universal Xeno Select libre de HEMA), el grabado continuo de la dentina
debajo de la interfase por mondmeros acidos no curados en los adhesivos
autograbadores y un gradiente decreciente de impregnacion de monémeros de las fibras

de colageno expuestas (Perdigao, Reis y Loguercio, 2013; Kaczor et al., 2018).

Con el tiempo, las propiedades mecanicas de la matriz polimérica se degradan
por el aumento de la friccién entre las cadenas poliméricas del adhesivo, liberando
mondmeros no curados y productos de descomposicion (Ferracane, Berge y Condon,
1998). El uso de sistemas adhesivos autograbadores que contienen monomeros
funcionales como 10-MDP como en el adhesivo Scotchbond Universal, puede influir
positivamente en la estabilidad de la interfase resina-dentina, ya que la velocidad de
disolucion de las sales de calcio y el tiempo de reaccion entre los iones de calcio y los
mondmeros funcionales dependen del mondmero funcional (Koshiro et al., 2006), por
tanto, el proceso de degradacion se ve influido por el sistema adhesivo utilizado (Kaczor

et al., 2018).

Tras el envejecimiento, estudios previos mostraron estabilidad en la capacidad
de sellado con el adhesivo autograbador Clearfil SE Bond (Mufioz et al., 2015; Makishi et
al., 2016; Sezinando, Perdigao y Ceballos, 2017). Estos resultados se deben
probablemente al resultado de la preservacion de la hidroxiapatita, receptor quimico del
10-MDP (Inoue et al., 2005; Yoshida et al., 2012a; Sezinando, Perdigao y Ceballos, 2017) y
a una capa de resina hidrofébica que reduce la presencia de agua en la interfase y
promueve la conversion de los mondémeros reduciendo la nanofiltracion (Reis et al.,

2009a; Munoz et al., 2014; Sezinando et al., 2015; Sezinando, Perdigao y Ceballos, 2017).

En una revision sistematica y metaanalisis de estudios in vitro sobre adhesivos
universales, Scotchbond Universal mostré una capacidad de sellado similar aplicado en
diferente estrategia adhesiva tras envejecimiento (Kaczor ef al., 2018). Zhang et al. (2016)
y Guan et al. (2016) mostraron mejor capacidad de sellado para este adhesivo universal

en modo autograbador tras envejecimiento, coincidiendo con nuestros resultados.
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Aunque el 10-MDP puede mejorar generalmente la adhesion quimica (Jin et al.,
2022), es de esperar que, para la estrategia de grabado y lavado, incluso para los
adhesivos que contienen 10-MDP puedan mostrar una reduccion en resistencia adhesiva
y un aumento en los valores de nanofiltracion debido a la menor cantidad de calcio

disponible en estos sustratos para interactuar con el 10-MDP (Jin et al., 2022).

Seguin Hiraishi et al. (2013), cuando se aplica un adhesivo que contiene 10-MDP
en dentina desmineralizada, se produce una interaccion entre el 10-MDP y el coldgeno a
través de enlaces de hidrogeno (Hiraishi et al. 2013; Jin et al., 2022). Ademas, 10-MDP
puede inducir a la formacion de depositos irregulares de sales de 10-MDP-Calcio que
rellenarian regiones ricas en agua y escasas en resina dentro de la capa hibrida,
proporcionando proteccion mecanica al colageno desmineralizado subyacente (Jin et al.,
2022). De este modo, las cadenas espaciadoras largas y relativamente hidrofébicas del
10-MDP pueden reducir indirectamente la superficie de las fibras de colageno expuestas
eliminando el agua del microambiente local (Siqueira et al., 2023). Por tanto, la
interaccion quimica entre los adhesivos que contienen 10-MDP y las fibrillas de colageno
ayuda a explicar la estabilidad de los valores de resistencia adhesiva y nanofiltracion
después de envejecimiento para adhesivos que contienen 10-MDP (Siqueira et al., 2023).
En nuestro estudio, la mejora en la capacidad de sellado tras el envejecimiento en agua
del adhesivo universal Scotchbond Universal aplicado como autograbador, podria
deberse a que las fibras de coldgeno no quedaron expuestas y no se degradaron
hidroliticamente (Lima ef al., 2020; Chen et al., 2022), en consonancia con resultados de
estudios anteriores (Marchesi et al., 2014; Sezinando, Perdigao y Ceballos, 2017; Stape et
al., 2018). La adicién de copolimero Vitrebond, hace que se pueda formar sales de calcio
carboxilico estables debido a su alto niimero de grupos carboxilicos (Wilson, Prosser y
Powis, 1983; Sezinando, Perdigao y Ceballos, 2017) previniendo su degradacion en el
medio oral (Wilson y Paddon, 1993; Sezinando, Perdigao y Ceballos, 2017). En el estudio
de Sezinando, Perdigao y Ceballos (2017), cuando se compard el adhesivo Scotchbond
Universal con y sin copolimero polialquenoico de Vitrebond, este adhesivo mostr6é una
interfase adhesivo-dentina con encapsulacion pobre de la malla de colageno en
comparacion a su formulacion comercial. Después de seis meses de envejecimiento

aumentd la degradacién de la capa hibrida debido posiblemente a la pérdida de
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interaccion quimica entre hidroxiapatita y el copolimero Vitrebond. El efecto negativo
de remover este copolimero puede deberse a una insuficiente infiltracion de la malla de
colageno causada por una menor humectabilidad (Sezinando, Perdigao y Ceballos,
2017). La presencia de HEMA en Scotchbond Universal también se ha relacionado con
la inhibicion de la unién quimica de 10-MDP, lo que podria aumentar la nanofiltracion.
Este efecto puede verse potenciado debido a la ausencia de este copolimero para

interactuar y obstaculizar al HEMA (Sezinando, Perdigao y Ceballos, 2017).

En cuanto al adhesivo Xeno Select, los resultados tras 6 meses de envejecimiento
se mantuvieron estables. Los resultados de Siqueira et al. (2023) tras un periodo de
envejecimiento de 6 afios, mostraron un aumento de nanofiltracion para este adhesivo
independientemente de la estrategia adhesiva empleada, y mayor en comparacion con

el adhesivo Scotchbond Universal.

Aungque ningtn sistema adhesivo haya evitado la filtracion por plata amoniacal,
el patréon de filtracion fue diferente para cada formulacion tal y como muestran las
imagenes de microscopia electronica de barrido (SEM). Clearfil SE Bond presentd un
patron de nanofiltracion con acumulaciones de plata intermitentes y difusas en la capa
hibrida como se observa en las imagenes 5-6, sin comprometer la capa de resina
adhesiva. Los tags de resina rara vez presentaron acumulacion de plata. Este patron
permanecio inalterable tras seis meses de envejecimiento, estando estos resultados de
acuerdo con la literatura (Mufioz et al., 2015; Makishi et al., 2016; Sezinando, Perdigao y
Ceballos, 2017).

En nuestro estudio, en la Imagen 5-2, las interfases resina-dentina formadas con
Scotchbond Universal con grabado y lavado mostraban iones de plata alineados en un
patrén de alfombra que forma extensiones similares a fibrillas en la capa adhesiva en la
transicion entre la capa hibrida y la capa adhesiva, de forma similar al patrén observado
en las interfases aplicado como autograbador en la Imagen 5-3 (Luque-Martinez et al.,
2014; Chen et al., 2015). La aglomeracion de plata observada en la parte inferior de la
capa hibrida puede corresponder al sustrato poroso grabado no infiltrado y/o a fases
hidrofilicas dentro de los adhesivos (Tay, Pashley y Yoshiyama, 2002; Luque-Martinez
et al., 2014).
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Xeno Select presentd un patréon de arboles de nanofiltracion en la capa adhesiva.
Este patron representa depositos reticulares de plata de solvente residual o agua
atrapada dentro de la interfase adhesiva y pueden corresponder a zonas de
polimerizacion deficiente, debido a la separacidn de fases, tipico de adhesivos libres de
HEMA en su composicion (Tay, Pashley y Yoshiyama, 2002; Van Landuyt et al., 2005;
Luque-Martinez et al., 2014; Sezinando et al., 2015; Jang et al., 2019) como se puede
evidenciar en las imagenes de 5-4 y 5-5, independientemente de su estrategia adhesiva
y en ambos periodos de envejecimiento en los que los resultados de nanofiltracion se

mantuvieron estables.

Ademas de factores como el pH (Mufoz et al.,2013; Munoz et al.,2014; Mufioz et
al.,2015; Lenzi et al., 2015; Makishi et al., 2015; Kaczor et al., 2018) y la composicion del
adhesivo (Luque-Martinez et al., 2014; Munoz et al., 2014; Marchesi et al., 2014; Sezinando
et al., 2015; Makishi et al., 2016; Kaczor et al., 2018; Cavalheiro et al., 2021), se ha descrito
que el modo de aplicaciéon (Luque-Martinez et al., 2014; Thanatvarakorn et al.,2016;
Kaczor et al., 2018; Cavalheiro et al., 2021) y la aplicacion de una capa adicional de resina
hidrofoba (Munioz et al., 2014; Sezinando et al., 2015; Kaczor et al., 2018) podrian influir

en la nanofiltracién de los adhesivos universales .

En cuanto al modo de aplicacion, segin las recomendaciones del fabricante,
aplicamos el adhesivo Scotchbond Universal durante 20 segundos con aplicacion activa.
Thanatvarakorn et al. (2016) demostraron que la aplicacion activa de Scotchbond
Universal reducia la nanofiltraciéon mientras que con aplicacion pasiva se observo mayor
nanofiltracion reticular dentro de la capa hibrida y un patréon de arbol en la superficie
adhesiva, aunque no fue evidente en los orificios de los tabulos dentinarios
(Thanatvarakorn et al. 2016). La aplicacion activa mejoraria la adhesion de los adhesivos
autograbadores de un paso al promover la eliminacién o modificacién de la capa de
barrillo dentinario (Loguercio et al., 2011; Kaczor et al., 2018), mejorando la penetracién
de los mondmeros en los tibulos dentinarios o sustratos y la evaporacion del solvente

(Munioz et al.,2014; Thanatvarakorn et al., 2016; Kaczor et al., 2018).

En nuestro estudio, tras la aplicacion de los adhesivos y siguiendo las

instrucciones del fabricante, se evaporaron los solventes durante al menos 5 segundos.
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Sin embargo, no es posible eliminar completamente la presencia de agua en la capa
hibrida incluso secando agresivamente la superficie dentinaria imprimada (Hiraishi et
al., 2007). La presencia de solvente residual podria poner en peligro la polimerizacion de
los mondmeros de resina, afectando a la integridad adhesiva, comprometiendo la
calidad del polimero dentro de la capa hibrida y produciendo espacios indeseables
dentro de la interfase adhesiva (Hiraishi et al., 2007). Estos espacios pueden actuar como
sitios iniciadores de defectos, proporcionando una via para la nanofiltracion, causando
una disminucidn de la resistencia adhesiva y de las propiedades mecanicas (Ferreira et
al., 2013; de Brito et al., 2022; Hardan et al., 2023). Sin la evaporacion cuidadosa y
completa del agua/solventes no es posible sellar correctamente una interfase adhesiva
produciendo un deterioro rapido de las propiedades mecanicas (Hashimoto et al., 2006;
Cavalheiro et al.,, 2021) y siendo mas susceptibles a la degradacion a largo plazo

(Hashimoto et al., 2002b; Cavalheiro et al., 2021).

Algunos estudios (Barkmeier y Erickson, 1994; Frankenberger, Kramer, y
Petschelt, 2000; Mena-Serrano et al., 2013b; Saikaew et al., 2018; Cavalheiro ef al., 2021)
han mostrado que un mayor tiempo de aplicacion del adhesivo mejora la evaporacion
del solvente en adhesivos simplificados, lo que resulta en una mejor integridad de la
capa adhesiva. Si se reduce el tiempo de aplicacion del adhesivo, la resina no infiltra
completamente en la dentina desmineralizada (Fujiwara et al., 2018; Frankenberger,
Kramer y Petschelt, 2000; Peschke, Cavalheiro et al., 2006; Cavalheiro et al., 2021). Es por
ello por lo que se recomienda seguir cuidadosamente las instrucciones del fabricante en
el tiempo de aplicacion del sistema adhesivo, durante al menos 10 segundos (Cavalheiro

et al., 2021).

Ademas, se ha descrito que la aplicacion del adhesivo en multiples capas
(Cadenaro et al., 2005; Manso et al., 2008; de Andrade Silva et al., 2009; Fujiwara et al.,
2018; Cavalheiro et al., 2021), la aplicacion de una resina hidrofébica (Heliobond), la
mejora de la evaporacion del solvente, el curado prolongado o el uso de inhibidores de
las metaloproteinasas de la matriz (MMPs) pueden mejorar la estabilidad adhesiva

(Perdigao, Sezinando y Monteiro, 2012; Kaczor et al., 2018).
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Varios investigadores han defendido el uso de una capa adicional de resina
hidréfoba para mejorar la eficacia adhesiva (Loguercio et al., 2008; Albuquerque et al.,
2008; Reis et al., 2008; Munoz et al., 2014; Perdigao et al., 2014b; Sezinando et al., 2015;
Ermis et al.,2019; Ahmed et al., 2019; Perdigao et al., 2020; Ahmed et al., 2020; de Brito et
al., 2022) siendo menos propensos a los procesos de degradacion hidrolitica. Esto es
debido a que la interfase adhesiva resultante es mas hidrofoba (Tay et al., 2004a; Van
Landuyt et al., 2005), lo que aumenta el grosor y la uniformidad de la capa adhesiva y

reduce el flujo de fluido.

Algunos autores consideran que la aplicacion asistida por corriente eléctrica de
sistemas adhesivos, puede aumentar la tasa de intercambio agua-solvente en la dentina
modificando el momento dipolar del agua y favoreciendo la infiltracién del sistema
adhesivo (Toledano et al., 2011) sin aumentar el nimero de pasos clinicos y mejorando
la resistencia adhesiva a la dentina y su capacidad de sellado (Breschi et al., 2006;
Pasquantonio et al., 2007; Mazzoni et al., 2009; Maciel et al., 2021; Hardan et al., 2023). En
el estudio de Bertolo et al. (2021), tras la aplicacion de los sistemas adhesivos asistidos
por corriente eléctrica, los adhesivos Scotchbond Universal aplicado como autograbador

y Clearfil SE Bond mejoraron su capacidad de sellado (Bertolo et al., 2021).

La degradacion de la interfase resina-dentina puede comenzar tras la aplicacion
de un adhesivo. Las fibrillas de coldgeno desmineralizadas, especialmente las no
cubiertas por el adhesivo, son sensibles a la degradacion hidrolitica por agua,
independientemente de la estrategia adhesiva. Cuando el coldgeno expuesto estd
cubierto de forma incompleta por los mondmeros adhesivos polimerizados, quedan
nanoespacios libres dentro de la capa hibrida y la dentina desmineralizada (Sano et al.,
1994a; Sano et al., 1995a). Ademas, los procedimientos de adhesion pueden verse
perjudicados por un aumento de desmineralizacidn erosiva en presencia de pepsinas,
metaloproteinasas de la matriz (MMPs), y catepsinas, de la saliva y de la dentina,

limitando la durabilidad de la interfase adhesiva (de Brito et al., 2022).

Después de la exposicion al acido ortofosfdrico en los adhesivos de grabado y
lavado o en adhesivos autograbadores acidos, las fibrillas de coldgeno son vulnerables a

la degradacion por las MMPs presentes en la dentina humana y los odontoblastos
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(Perdigao, Reis y Loguercio, 2013). Las MMP-2 y MMP-9 son expuestas y activadas por
agentes acidos durante los procedimientos adhesivos y se detectaron en la region basal
de la capa hibrida (Perdigdo, Reis y Loguercio, 2013), degradando las fibrillas de
colageno en la interfase resina-dentina o las que estan incompletamente infiltradas

(Carrilho et al., 2007; Perdigao, Reis y Loguercio, 2013; Kaczor et al., 2018).

Para contrarrestar la biodegradacion enzimatica, se han ensayado in vitro una
larga lista de posibles inhibidores de las MMPs para comprobar su efecto promotor en
la estabilidad adhesiva, como se resume en una revision sistematica y un metaanalisis
por Montagner et al. (2014). El inhibidor de las MMPs mas documentado es el
digluconato de clorhexidina (Pashley et al., 2004; Van Meerbeek et al., 2020; Vivanco et
al., 2020). Actualmente se cuestiona el papel de las metaloproteasas en la degradacion

(Van Meerbeek et al., 2020).

Por ultimo, la durabilidad de la adhesion, incluida la nanofiltracién, también
depende de factores quimicos y fisicos, como las fuerzas masticatorias oclusales, las
tensiones repetitivas de expansion y contraccion debidas a los cambios de temperatura
dentro de la cavidad oral, y las sustancias quimicas acidas presentes en el fluido
dentinario, la saliva y los alimentos (Tay y Pashley, 2001; Van Meerbeek et al., 2003; De
Munck et al., 2005a; De Munck et al., 2005b; Cardoso et al., 2011; Kaczor et al,,
2018).Desgraciadamente, estos factores son dificiles de analizar in vitro debido a la falta
de métodos estandarizados (Kaczor et al., 2018). Por ello, es necesario realizar estudios
clinicos a largo plazo para examinar simultdneamente las influencias relativas del

tiempo y de los factores fisicos y quimicos sobre las interfases adheridas.
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6.4 DISCUSION DE LOS RESULTADOS DEL GRADO DE
CONVERSION IN SITU

El grado de conversion de los sistemas adhesivos tiene gran influencia en sus
propiedades mecdnicas (Ferracane y Greener, 1986; Pongprueksa et al., 2018;
Papadogiannis et al., 2019), en la estabilidad quimica y en la biocompatibilidad de los
sistemas adhesivos dentales (Santerre, Shajii y Leung, 2001; Papadogiannis et al., 2019) y
se requiere de un alto grado de conversion para asegurar la durabilidad a largo plazo de

la adhesion a la dentina (Tichy et al., 2020).

El grado de conversion depende de las condiciones de polimerizacion, por una
parte, y de la composicién quimica especifica de los sistemas adhesivos (Baroudi et al.,

2007; Papadogiannis et al., 2019; Cardoso et al., 2019).

Con respecto a las condiciones de polimerizacion, en el presente estudio se
aplicaron las mismas para todos los adhesivos testados. Tras la aplicacion del adhesivo
se polimerizé durante 10 segundos (siguiendo las instrucciones del fabricante) y la
intensidad de la luz de la unidad de curado fue de 800 mW/cm?. Se ha descrito que una
polimerizacion insuficiente del adhesivo puede dar lugar a una capa hibrida débil y la
presencia de mondmeros que no han reaccionado en la interfase adhesiva pueden
provocar la degradacion de la red polimérica, disminuyendo su resistencia y longevidad
adhesiva (Navarra et al., 2012). Por tanto, con el objetivo de aumentar el grado de
conversion de los polimeros resinosos y disminuir asi el nimero de mondmeros
residuales, algunos autores han propuesto aumentar el tiempo de fotopolimerizacion
(Reis et al., 2010b; Ferreira et al., 2011). Otros autores han probado el uso de fuentes
externas de calor antes de la fotopolimerizacidon, dentro de limites bioldgicamente
aceptables (Trujillo, Newman y Stansbury, 2004; Reis et al., 2009b; Taguchi et al., 2018;
Klein-Janior et al., 2018; Klein-Junior et al., 2020), dando como resultado un aumento
inmediato del grado de conversion y también una disminucion de la concentracion del
solvente final (Moura et al.,2014). Souza Costa et al. (1999) subrayaron la importancia de
una polimerizacion eficaz, teniendo en cuenta que los componentes de los adhesivos

cuando no estan polimerizados provocan citotoxicidad. Klein- Junior et al. (2020) estudio
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si el tratamiento térmico a 60°C influia en el grado de conversiéon que no mejor6 en

Scotchbond Universal, pero si que fue capaz de reducir su citotoxicidad.

Los factores relacionados con la composicién que repercuten en el grado de
conversion son el tipo y la concentracion del fotoiniciador (Wang ef al., 2006; Phaneuf,
Haimeur y Franga, 2019), los mondmeros (Sideridou, Achilias y Karabela, 2007), el
tamano y el volumen de la carga de relleno (Oguri et al., 2012), tipo de solvente y
cantidad (Cadenaro et al., 2009). Sin embargo, la composicién exacta de cada adhesivo
universal es informacion reservada no proporcionada por los fabricantes, lo que supone

un sesgo importante a la hora de profundizar en la influencia de estos factores.

Los resultados mostraron un rango valores que oscilaron entre 53. 3% y el 79.2%.
Cadenaro et al. (2010) afirmaron que un grado de conversion superior al 60% de los
adhesivos dentinarios se puede considerar una polimerizacion clinicamente aceptable.
En nuestro estudio, todos los adhesivos obtuvieron un grado de conversion aceptable a

excepcion del adhesivo Xeno Select aplicado como autograbador.

El grado de conversion obtenido en el presente estudio, fue similar en todos los
adhesivos evaluados menos para el adhesivo Xeno Select aplicado como autograbador
que obtuvo resultados inferiores. Por tanto, nuestros resultados nos llevaron a rechazar

la tercera hipotesis nula.

En nuestro estudio, los adhesivos Scotchbond Universal y Clearfil SE Bond
mostraron valores similares de grado de conversion. Se ha descrito que la viscosidad de
los monomeros ejerce una gran influencia en el grado de conversién aumentando a
medida que la viscosidad de los mondmeros disminuye (Filho et al., 2008), por lo que en
las formulaciones adhesivas es muy importante lograr un equilibrio entre monémeros
de alto peso molecular (como Bis-GMA, UDMA), monomeros hidrofilicos de bajo peso

molecular como el HEMA y monémeros como 10-MDP.

Ambos adhesivos contienen el monémero Bis-GMA que proporciona resistencia
y firmeza a la red polimérica y, dimetacrilatos alifaticos hidrofobos para la resiliencia y
la reticulacién eficiente con las resinas restauradoras hidréfobas. Ademas, Scotchbond

Universal contiene espesantes de pelicula de silice coloidal.
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Debido a fendmenos de impedimento estérico, los mondmeros de dimetacrilato
no polimerizan completamente y los enlaces C=C residuales permanecen en la red
polimérica (Papadogiannis et al., 2019). A pesar de que Scotchbond Universal y Clearfil
SE Bond contienen dimetacrilatos de alto peso molecular, como el Bis-GMA, con menor
capacidad de conversion, otros componentes pueden haber influido en los buenos
resultados, como la inclusion de monometacrilatos de bajo peso molecular como el
HEMA (Papadogiannis et al. 2019). Sin embargo, hay que tener en cuenta que un mayor
contenido de HEMA aumenta la cantidad de agua retenida en la capa adhesiva,
disminuyendo el grado de conversion (Van Landuyt et al., 2008d; Collares et al.,2011;
Tichy et al., 2020). El estudio de Tichy et al. (2020) concluy¢ que el grado de conversion
de los adhesivos con contenido reducido de HEMA, era significativamente mayor en

comparacion con los ricos en HEMA.

En un estudio (Bertolo et al., 2021), la aplicacion asistida por corriente eléctrica
aumentd el grado de conversion para Scotchbond Universal aplicado como
autograbador, debido a que la energia suministrada por el dispositivo eléctrico podria
haber reducido su viscosidad, aumentando la movilidad molecular y radical, facilitando
el movimiento segmentario de la cadena polimérica y retrasando el inicio de la
vitrificacion a una fase posterior del proceso de polimerizacion (Daronch, Rueggeberg y
De Goes, 2005; Brianezzi et al., 2017). En cambio, no se observo un aumento de grado de
conversion para el adhesivo Clearfil SE Bond debido a que podria contener mayores
concentraciones de monomeros de alto peso molecular (Bis-GMA y 10-MDP)
dificultando el efecto de la corriente eléctrica sobre su grado de conversion (Bertolo et

al., 2021).

Ademas del HEMA, la polimerizacion de los adhesivos de un solo paso puede
verse afectada negativamente por los restos de solvente presentes en la capa adhesiva
(Nunes et al., 2005; Cadenaro et al., 2008; Miletic et al., 2013) y agua (Paul et al., 1999;
Miletic et al., 2013). Se sabe que la eliminacién completa del solvente no ocurre en un
adhesivo altamente hidroéfilo (Carvalho ef al., 2003; Ikeda et al., 2005; Yiu et al., 2005; de
Brito et al., 2023), y la presencia de solventes volatiles residuales puede impedir la

aproximacion entre especies reactivos pendientes (Cadenaro et al., 2005; de Brito et al.,
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2023), que influyen directamente en el grado de conversion de la capa hibrida y adhesiva
(Breschi et al., 2007; Reis et al., 2013; Miletic et al., 2013; de Brito et al., 2023). Como
consecuencia, los adhesivos de un solo paso se asocian con un menor grado de
conversion en comparacion con los adhesivos de varios pasos, que normalmente
incluyen una resina sin solvente como paso final (Tichy et al., 2020). Clearfil SE Bond y
Scotchbond Universal contienen etanol como solvente, segtin Cadenaro et al. (2009), altos
porcentajes de etanol en algunos adhesivos puede comprometer el grado de

polimerizacion de estos debido al solvente residual atrapado dentro de la red polimérica.

La aplicacion de una capa extra de resina hidrofdbica en dentina parece limitar
la difusion de agua a través de la capa hibrida para la interfase adhesiva (Tay et al., 2002b;
Albuquerque et al., 2008; de Brito et al., 2023), ademds de aumentar el grado de
polimerizacion de un adhesivo simplificado y disminuir su permeabilidad inmediata
(Breschi et al., 2007; Reis et al., 2013; de Brito et al., 2023). En el estudio de Mutioz et al.
(2014) la adicion de una capa hidrofobica mejoré el grado de conversion para
Scotchbond Universal aplicado como autograbador coincidiendo con otros estudios que
también detectaron un mayor grado de conversion y una menor permeabilidad adhesiva
para los sistemas adhesivos que utilizaron un revestimiento extra de resina hidrofoba
(Cadenaro et al., 2005; Breschi et al.,2007). En este sentidio el adhesivo Clearfil SE Bond
incorpora esta capa hidrofdbica de adhesivo que podria haber contribuido a sus buenos

resultados.

La cantidad de 10-MDP parece también influir en el grado de conversion.
Adhesivos con concentraciones inferiores al 5% tienen grados de conversion mas bajos
que con concentraciones del 10% de 10-MDP, que parece ser la concentracion dptima
para este mondmero funcional (Yazdi et al., 2015). Clearfil SE Bond y Scotchbond
Universal contienen 10-MDP, y a pesar del mayor contenido en Clearfil SE Bond
(Manfroi et al., 2016), ambos mostraron grado de conversion similar. Estos resultados
coinciden con los resultados del estudio de Cuevas-Suarez et al. (2019) cuando se
compard el adhesivo Scotchbond Universal como autograbador con el adhesivo
autograbador patrén oro. Sin embargo, en el estudio de Munoz et al. (2013) y utilizando

la misma metodologia que nuestro estudio, el Scotchbond Universal como autograbador
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obtuvo un grado de conversion inferior ella obtenido por el adhesivo Clearfil SE Bond.
Estos autores consideraron que la presencia del acido polialquenoico en el adhesivo
Scotchbond Universal podia impedir la aproximacion de los monomeros durante la

polimerizacion debido a su gran peso molecular (Mufioz et al., 2013).

En nuestro estudio la estrategia adhesiva del adhesivo Scotchbond Universal no
afectd al grado de conversion de este adhesivo. Sin embargo, la literatura previa muestra
resultados contradictorios. Estudios previos mostraron mejor grado de conversion
cuando el adhesivo Scotchbond Universal se aplicé con grabado y lavado (Miletic et al.,
2013; Munoz et al., 2013; Mufioz et al., 2014). Una posible razén podria ser la menor
eficacia de grabado de este adhesivo universal al ser un adhesivo ultrasuave, lo que
produce una interaccion superficial con la capa de barrillo dentinario y menor con la
dentina subyacente (Sarr et al., 2010). Debido a esta interaccion limitada, el agua restante
en la capa adhesiva superaba el 10% en peso, lo que se considera un porcentaje alto para
lograr un éptimo grado de conversion (Zhang y Wang, 2012). Con la estrategia de
grabado y lavado, los componentes hidrofilos del adhesivo, es decir, el agua y el HEMA,
podrian penetrar mas facilmente en la dentina grabada, dando lugar a una separacion
de fases entre los monomeros de resina, en particular entre Bis-GMA y HEMA, con una
mayor conversion de la resina predominantemente hidréfoba en la capa adhesiva y una
mayor retenciéon micromecdanica por el grabado con acido ortofosfdrico (Miletic et al.,

2013).

Al contrario, en el estudio de Hasegawa et al. (2021), Scotchbond Universal
mejoro su grado de conversion aplicado como autograbador. Los autores consideraron
que el HEMA podria atraer mas agua en la capa adhesiva formada con este adhesivo
universal con grabado, en el que las superficies se mantenian hiimedas tras el aclarado
(Hasegawa et al., 2021). En este mismo estudio, Scotchbond Universal mostré un grado
de conversidn significativamente menor comparado con el adhesivo universal Clearfil
Universal Bond Quick (Kuraray). Aunque ambos adhesivos tienen una composicion
similar (ambos incorporan 10-MDP, Bis-GMA, HEMA, un sistema iniciador

canforoquinona/amina, etanol y agua), su comportamiento de polimerizacion pudo
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verse influido por la concentracion de estos componentes y/o la presencia de otro

coiniciador (Yoshihara et al., 2015; Kuno et al., 2019; Hasegawa et al., 2021).

En nuestro estudio, el grado de conversion fue similar en todos los adhesivos
menos para el adhesivo Xeno Select aplicado como autograbador que obtuvo resultados
inferiores. En base a nuestros conocimientos, en la literatura actual no hay estudios que

evaltien el grado de conversion de este adhesivo universal.

Xeno Select es un adhesivo libre de HEMA. La separacion de fases es una
observacion tipica en adhesivos libres de HEMA, causada por la inmiscibilidad de
mondmeros hidrofobos y anfifilicos tras la evaporacion del solvente (Papadogiannis et
al., 2019). Esto puede crear una excesiva difusion diferencial de monomeros en la dentina
desmineralizada (especialmente para este adhesivo que tiene una capacidad de
desmineralizacion mayor por su bajo pH) (Papadogiannis et al., 2019) impidiendo la
adecuada infiltracion del adhesivo, lo que conlleva a que estos monomeros resinosos no
se fotopolimerizen adecuadamente en la base de la capa hibrida (Siqueira et al., 2023).
Algunos adhesivos recientemente comercializados sustituyen parcial o totalmente el
HEMA por otros mondmeros de acrilamida que segun estudios recientes pueden
mejorar el grado de conversion (Tichy et al., 2020), aunque este componente no esta

incluido en el adhesivo Xeno Select.

La inhibicién por oxigeno de la polimerizacion de radicales libres, causada por la
mayor afinidad de radicales producidos con oxigeno atmosférico que con ellos mismos,
da como resultado la formaciéon de una capa superficial no curada, rica en perdxidos
estables (Hashimoto et al., 2009; Papadogiannis et al., 2019). Una alta viscosidad del
monomero, la presencia de mondmeros de monometacrilato de bajo peso molecular y
muy reactivos, como el HEMA, la presencia de cargas y la incorporacién de solventes
volatiles crean barreras de difusién de oxigeno que contribuyen a reducir la inhibicion
(Papadogiannis et al., 2019). Por tanto, la ausencia de HEMA y la separacion de fases en
el adhesivo Xeno Select pudo contribuir a una mayor presencia de capa inhibida de
oxigeno disminuyendo los valores en su grado de conversion (Phaneuf, Haimeur y

Franca, 2019). Ademas, se ha descrito que los defectos estructurales y la degradacion
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quimica asociados a la capa inhibida por el oxigeno pueden afectar a la estabilidad a

largo plazo de la pelicula adhesiva (Hashimoto et al., 2009; Papadogiannis et al., 2019).

A pesar de ser un adhesivo libre de HEMA, la tendencia hacia un peor
rendimiento del Xeno Select en el modo autograbador es coherente con su menor grado
de conversion. Esto podria estar posiblemente asociado con una interferencia de la
conversion de mondmeros acidos, la presencia de solventes residuales (Ikeda et al., 2005;
Papadogiannis et al., 2019) y la separacion de fases identificada especialmente para este
adhesivo con bajo pH (Hanabusa et al., 2016; Papadogiannis et al., 2019). Otra posible
explicacion podria ser que XEN incluye butanol terciario como solvente, que se asocia
con capas adhesivas mas finas en comparacion con los adhesivos que incluyen una
mezcla de agua y etanol, como Scotchbond Universal (Silva e Souza et al., 2010;

Wegehaupt, Kummer y Attin, 2017).

Un mayor grado de conversion aumenta la resistencia adhesiva inmediata de los
sistemas adhesivos, asi como su durabilidad adhesiva (Sato et al., 2017). Tichy et al. (2020)
concluyeron que el grado de conversion de los adhesivos universales en modo
autograbador estaba positivamente correlacionado con la resistencia a la dentina,
especialmente después de envejecimiento (Tichy et al., 2020), Dicha asociacion se pudo
observar también en el presente estudio, ya los peores valores de grado de conversion

de Xeno Select también se asociaron a valores mas bajos de resistencia adhesiva.
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A la luz de nuestros resultados, podemos establecer las siguientes conclusiones:

El adhesivo universal Scotchbond Universal aplicado con la estrategia de
grabado y lavado, y como autograbador, mostrd valores de resistencia
adhesiva similares al adhesivo autograbador de dos pasos Clearfil SE Bond. En
cambio, el adhesivo universal Xeno Select obtuvo resultados inferiores a los
obtenidos por los dos sistemas adhesivos citados anteriormente, en
cualquiera de las dos estrategias adhesivas evaluadas. El envejecimiento
durante seis meses, no produjo una disminucion de la resistencia adhesiva en

los sistemas evaluados, salvo en el Xeno Select aplicado con ambas estrategias.

La capacidad de sellado de la interfase adhesiva entre la dentina y los sistemas
adhesivos fue similar entre los dos adhesivos universales, independientemente
de la estrategia utilizada. Sin embargo, Xeno Select present6 mayor
nanofiltracion en comparacion con el adhesivo Clearfil SE Bond. Esta capacidad
de sellado permanecio estable tras seis meses de envejecimiento en todos los
adhesivos e incluso mejord para el adhesivo Scotchbond Universal aplicado

como autograbador.

Scotchbond Universal aplicado en las dos estrategias adhesivas y Xeno Select
aplicado con una estrategia de grabado y lavado, mostraron valores de grado de
conversion in  situ similares entre si, y comparables a los de adhesivo
autograbador Clearfil SE Bond. Xeno Select obtuvo peor grado de curado in

situ cuando fue aplicado como adhesivo autograbador.
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Abstract: The composition of universal adhesives, as well as the adhesive strategy, may influence
bonding effectiveness and durability. This study aimed to evaluate the microtensile bond strength
(UTBS) and nanoleakage (NL), immediately and after 6-month aging, and in situ degree of conver-
sion (DC), of two universal adhesives (Scotchbond Universal Adhesive, SBU; Xeno Select, XEN)
applied with etch-and-rinse (ER) and self-etch (SE) strategies, in comparison with a two-step SE
adhesive (Clearfil SE Bond, CSE). Dentin surfaces of fifty human third molars were randomly as-
signed to the following adhesives: two universal adhesives, SBU and XEN, applied in ER or SE mode
and CSE, used as control. Teeth were sectioned into beams to be tested under uTBS, half of them
after 24 h, and the rest after 6 months of water aging. Selected beams from each tooth were used for
NL evaluation and in situ DC quantification. SBU and CSE showed significantly higher mean uTBS
and lower nanoleakage than XEN, regardless of the evaluation time and adhesion strategy. XEN-SE
yielded the lowest degree of conversion. Therefore, adhesive properties of universal adhesives to
dentin are material dependent, regardless of the adhesion strategy, exhibiting XEN a significantly
worse performance than SBU.

Keywords: universal adhesives; adhesion; bond strength; nanoleakage; degree of conversion; dentin

1. Introduction

Dentin adhesives have continuously been developed to simplify adhesive protocols
and to reduce technique sensitivity being the universal adhesives or multimode adhesives
the newest generation [1]. Universal adhesives are basically SE systems, in terms of adhe-
sive composition and bonding procedures [2], with the advantage that they can be used
in SE or ER, or with selective enamel ER mode, depending on the clinician’s preference
[3,4].

The optional adhesion strategy in universal adhesives to dentin is possible through
the inclusion of functional monomers that play a major role in chemical adhesion to this
substrate. The most common functional monomer added is 10-methacryloyloxydecyl di-
hydrogen phosphate (10-MDP). This monomer has a proven potential to chemically in-
teract with hydroxyapatite creating a nano-layered structure of MDP-Ca salts at the inter-
face that appears to be hydrolytically stable and improves adhesion strength [1,3,5]. Al-
ternatively, other functional monomers can be found in the composition of these universal
adhesives, such as dipentaerythritol pentaacrylate monophosphate (PENTA) or glycero-
phosphate dimethacrylate (GPDM), although their key contribution to the adhesive prop-
erties to dentin remains controversial [2,6,7].

Materials 2023, 16, 3458. https://doi.org/10.3390/ma16093458
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Moreover, universal adhesives were simplified by incorporating hydrophilic mono-
mers, mainly HEMA (2-hydroxyethyl methacrylate), water, and other solvents, to im-
prove the bond to moist dentin. Nevertheless, the stability of dentin-adhesive interfaces
generated by these adhesive systems continues to be questionable due to the presence of
both hydrophobic and hydrophilic components on the same bottle [8]. HEMA is fre-
quently added as an essential component to prevent this phase separation between other
monomers and water [9,10]. Moreover, its low molecular weight and high hydrophilicity
promote surface wetting and penetration into the demineralized dentin [11,12]. However,
several drawbacks have been associated with HEMA, hereby affecting bond durability.
HEMA does not effectively contribute to the polymerization of the resin matrix and, thus,
to the mechanical properties of the formed polymer matrix [10]. Its hydrophilicity makes
it susceptible to hydrolysis, water sorption, and hydrolytic degradation of the adhesive
layers [13]. Furthermore, HEMA inhibits the formation of 10-MDP-Ca-salt nanolayering
at SE adhesive interfaces [14], and it is also known to give rise to allergic reactions [3].

Scotchbond Universal Adhesive (3M Oral Care) was the first universal adhesive sys-
tem launched into the market and the most prevalent universal adhesive in the peer-re-
viewed literature [2,4,8,15,16]. It contains 10-MDP, ethanol, and HEMA, and its bonding
effectiveness has been tested in vitro and in clinical studies, exhibiting good results. Other
universal adhesives have already been marketed which are totally HEMA-free and in-
clude other methacrylic acid-based monomers. Although one of the first adhesives to be
available in the market was Xeno Select (Dentsply Sirona), limited information is available
on the durability of bonding effectiveness of this 10-MDP-free and HEMA-free universal
adhesive [17-24]. In vitro, its bonding ability to dentin seems not to depend on the adhe-
sion strategy applied [21]. Therefore, the aim of this study was to determine the microten-
sile bond strength (UTBS) and nanoleakage (NL), immediately and after 6-month aging,
as well as in situ degree of conversion (DC) of two universal adhesives with different for-
mulations, (Scotchbond Universal Adhesive, that contains 10-MDP and HEMA, and a 10-
MDP and HEMA-free adhesive, such as Xeno Select), using ER and SE strategies, in com-
parison to a two-step SE adhesive (Clearfil SE Bond, Kuraray).

The null hypotheses tested were as follows: (1) Microtensile bond strength to dentin
of two universal adhesive systems used with ER and SE strategies is similar to that ob-
tained with a two-step SE system, immediately and after 6-month water aging. (2) The
sealing ability of these universal adhesives, applied in ER and SE modes, is not different
from the one registered for a two-step SE system, at both evaluation times. Moreover, (3)
The in situ degree of cure of the adhesives mentioned is comparable, regardless of the
adhesion strategy used.

2. Materials and Methods

Fifty extracted non-carious human third molars, stored in 0.1% thymol solution at 4
°C, were used within six months after extraction. Teeth were collected after protocol ap-
proval by the ethics committee of Rey Juan Carlos University (Madrid, Spain).

The occlusal enamel was perpendicularly sectioned to the long axis of the tooth using
a slow-speed diamond saw (Isomet 5000, Buehler; Lake Bluff, IL, USA) to expose a super-
ficial dentin surface surrounded by enamel. This surface was then ground using 600-grit
wet SiC abrasive papers for 60 s to standardize the smear layer. Moreover, the absence of
enamel was verified under a light stereomicroscope (Olympus SZX7, Hamburg, Ger-
many).

2.1. Experimental Groups and Design

Teeth were randomly assigned to four experimental groups (n = 10 teeth) according
to the universal adhesive system and the adhesion strategy applied (ER or SE). The adhe-
sives tested were Scotchbond Universal Adhesive (SBU; 3M Oral Care, St. Paul, MN, USA,
also known as Single Bond Universal in some countries) and Xeno Select (XEN; Dentsply
Sirona, Konstanz, Germany). Therefore, both were evaluated as two-step ER adhesives
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(SBU-ER and XEN-ER) and as one-step SE adhesives (SBU-SE and XEN-SE). The two-step
SE adhesive, Clearfil SE Bond (CSE; Kuraray, Noritake Dental Inc., Tokyo, Japan) was
used as the control group. Adhesive systems were all applied on dentin surfaces following
respective manufacturers’ instructions and light-cured for 10 s using a LED unit set at 800
mW/cm? (Bluephase, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein). Composite buildups were
created by applying three incremental layers (2 mm each) of a light-cured universal hybrid
resin composite (Filtek Z250, 3M Oral) (Table 1).

After storage in distilled water for 24 h at 37 °C, the assemblies were longitudinally
sectioned in “x” and “y” directions across the bonded interface with a slow-speed dia-
mond saw (Isomet 5000) to obtain resin—dentin beams with a cross-sectional area of ap-
proximately 0.5 + 0.2 mm? measured with a digital caliper (Digimatic Caliper, Mitutoyo,
Tokyo, Japan).

Half of the specimens were randomly selected from each tooth to be stored in dis-
tilled water for 24 h at 37 °C, and the other half were kept for 6 months in distilled water
at 37 °C. After each storage period, specimens were submitted to microtensile bond
strength (uUTBS) and nanoleakage (NL) tests. Two resin-dentin bonded beams from each
tooth were previously selected for the degree of conversion in situ measurements (DC).
The specimen preparation protocol is schematically presented in Figure 1.

Table 1. Composition and application techniques, according to the adhesion strategy, of the adhe-
sive systems tested.

Adhesive System

Composition Etch-and-Rinse Mode Self-Etch Mode

Scotchbond Universal (SBU)

(3M Oral Care, St. Paul, MN, USA)

Batch number: 523652
pH:2.7
Universal adhesive

Etchant (Scotchbond Universal Etchant): 34%
phosphoric acid, water, synthetic amorphous
silica, polyethylene glycol, aluminum oxide.
Adhesive: Bis-GMA(15-25 wt%), HEMA (15-25
wt%), water (10-15 wt%), ethanol (10-15
wt%), silane-treated silica (5-15 wt%), 10-
MDP (5-15 wt%), 2-propenoic acid, 2-methyl-
reaction products with 1,10-decanediol and
phosphorous pentoxide (P20s) (1-10 wt%), co-
polymer of acrylic and itaconic acid (Vitre-
bond Copolymer) (1-5 wt%), dimethylamino-
benzoate (-4) (<2 wt%), (dimethylamino) ethyl
methacrylate (<2 wt%), methylethylketone
(<0.5 wt%), silane.

Rub the entire tooth structure
for 20 s.

Rinse thoroughly with water for Direct a gentle stream of air
15s.
Apply the adhesive as in the self-mately 5 s, until it no longer

Apply the etchant for 15 s.
over the liquid for approxi-

etch mode. moves.

Light cure for 10 s.

Xeno Select (XEN)
(Dentsply Sirona, Konstanz, Ger-
many)

Batch number: 1401001210
pH:1-2
Universal adhesive

Etchant (Conditioner 36): 36% phosphoric acid,
silica dioxide, detergent, pigment, water.
Adhesive: Bifunctional acrylates, acidic acry-
late, functionalized phosphoric acid ester
(ethyl 2-[5-dihydrogen phosphoryl-5,2-diox-
apentyl]acrylate), water, tert-butyl alcohol, in-
itiator (camphorquinone), co-initiator
(DMABN), stabilizer.

Rub the entire tooth structure
for 20 s.

Direct a gentle stream of air
over the liquid for approxi-
mately 5 s, until it no longer
moves.

Light cure for 10 s.

Apply the etchant for 15 s.
Rinse thoroughly with water for
15s.

Apply the adhesive as per the
self-etch mode.

Clearfil SE Bond (CSE)
(Kuraray Noritake Dental Inc, To-

Apply primer to tooth surface

Primer: 10- MDP, HEMA, hy i
rimer: 10 ! - camphorquinone, and leave in place for 20 s.

hydrophilic dimethacrylate, N-diethanol N-to-

kyo, Japan) . Blow-dry. Apply bond to the
Batch number: Primer 01109 Bond | 4im P, Water- Not applicabl tooth surface and then creat
atch number: Primer ond p o ud: Bis-GMA, 10-MDP, HEMA, camphor- ot applicable. ooth surface and then create a
01662A . e . uniform film using a gentle air-
pH: 2.0 quinone, hydrophilic dimethacrylate, N-dieth- flow
Two-step self-etch adhesive anol N-toluidin-p, silanated colloidal silica. Light cure for 10's

Abbreviations: Bis-GMA: bisphenol-A diglycidyl dimethacrylate; HEMA: hydroxyethyl methacry-
late; 10-MDP: methacryloyloxydecyl dihydrogen phosphate; DMABN: 4-(dimethylamino)benzo-
nitrile.
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Figure 1. Schematic representation of the experimental design.

2.2. Microtensile Bond Strength (uTBS)

For the uTBS testing, the ends of the specimens were carefully fixed with cyanoacry-
late glue (Loctite Super Glue-3 gel, Henkel, Diisseldorf, Germany) to a jig in a universal
testing machine (Instron 3345, Instron Co., Canton, MA, USA) and stressed at a crosshead
speed of 0.5 mm/min until failure. The uTBS values were calculated in MPa by dividing
the load at failure by the cross-sectional bonding area. Fractured beams were observed by
a single operator using a stereomicroscope at 40x magnification to determine the mode of
failure: adhesive (A, between resin composite and dentin), cohesive (CD, in dentin; CC, in
resin composite), or mixed (M, simultaneous adhesive and cohesive failures).

2.3. Nanoleakage (NL)

Two beams, obtained from each tooth at both storage times, were coated with two
layers of nail varnish applied 1 mm from the bonded interfaces. After rehydration in dis-
tilled water for 10 min, specimens were placed in a 50 wt% ammoniacal silver nitrate so-
lution (pH =9.9) in darkness for 24 h at 37 °C. Specimens were rinsed thoroughly in dis-
tilled water for 1 min and immersed in a photo-developing solution for 8 h under fluores-
cent light to reduce silver ions into metallic silver grains within voids along the bonded
interface.

Then, specimens were wet-polished with a 600 SiC paper to remove the nail varnish,
and then, embedded in epoxy resin (Epo-Thin 2, Buehler). After setting, the bonding in-
terfaces were exposed and polished with 1000-grit SiC paper and 6, 3, 1, and 0.25 pm dia-
mond pastes using a polishing cloth. All specimens were then ultrasonically cleaned in
distilled water for 10 min, air-dried, and mounted on aluminum stubs.

Resin—dentin interfaces were analyzed in a field-emission scanning electron micro-
scope (Philips XL30 SEM, FEI Company, Hillsboro, OR, USA) operated in the backscat-
tered electron mode using energy dispersive X-ray spectrometry (EDX). The amount of
silver nitrate within the adhesive layer, hybrid layer, and resin tags in each beam was
measured with EDX in three regions (5 x 5 um) of the bonded interfaces (left, center, and
right). The percentage distribution of metallic silver particles at the adhesive/tooth inter-
face was calculated with a digital image-analysis software (Photoshop CC software
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version 19, Adobe Inc., Mountain View, CA, USA) in a selected area on each image at
5000x. Additional micrographs were made at 2500x to characterize the NL pattern.

2.4. Degree of Conversion In Situ (DC)

Two resin—dentin bonded beams from each tooth were wet polished with 1500, 2000,
and 2500 grit SiC papers for 15 s. Then, they were ultrasonically cleaned for 20 min and
stored in distilled water for 24 h at 37 °C. The micro-Raman spectrometer (Renishaw In-
Via, Renishaw plc, Gloucestershire, UK) was first calibrated for zero and then for coeffi-
cient values using a silicon specimen (line at 520 cm™). The following micro-Raman pa-
rameters were employed: 20 mW neon laser with 532 nm wavelength, a spatial resolution
of 3 mm, spectral resolution 5 cm™ accumulation time of 30 s with 6 co-additions, and
magnification of 100x (Leica DM microscope, Leica Microsystems Wetzlar GmbH, Wetz-
lar, Germany) to a 1 mm beam diameter. Spectra were taken at the dentin-adhesive inter-
face at three different sites for each specimen and an average per tooth was calculated.
Spectra of uncured adhesives were taken as reference. Post-processing of spectra was per-
formed using the dedicated Opus Spectroscopy Software version 6.5 (Bruker Optik
GmbH, Ettlingen, Baden Wiirttemberg, Germany). The ratio of double-bond content of
monomer to polymer in the adhesive was calculated according to the following formula:

DC (%) = (1 - R(cured)/R(uncured)) x 100

where R is the ratio of aliphatic and aromatic peak areas at 1639 cm' and 1609 cm! in cured
and uncured adhesives [25].

2.5. Statistical Analysis

For each adhesive, the uTBS values of all beams from the same tooth were averaged
for statistical purposes. Thus, the tooth was considered the experimental unit and 10 teeth
was the size of each experimental group, according to the adhesive system at each evalu-
ation time (24 h and 6-month water storage). PTFs were included in the statistical analysis
as 0 MPa and equally distributed to both evaluation times. Specimens with cohesive frac-
tures were discarded for the uTBS. The influence of the adhesive system and evaluation
time on uTBS was analyzed using a two-way ANOVA and Tukey’s multiple comparisons
tests. Previously, the normal distribution of this variable was confirmed as well as homo-
scedasticity by Shapiro-Wilk and Levene tests, respectively (p > 0.05). For each adhesive,
the comparison of the mean uTBS at 24 h and 6 months was carried out with Student’s t-
test for paired data. NL data were not normally distributed (Shapiro-Wilk test, p < 0.05)
and Kruskal-Wallis and the Mann—-Whitney U tests were performed, followed by Bonfer-
roni correction at both evaluation times. Comparisons of NL data between 24 h and 6
months for each experimental group, were performed using Wilcoxon test. Immediate re-
sults of DC in situ were analyzed by one-way ANOVA and Tukey’s multiple comparisons
tests. All statistical tests were performed at a pre-set alpha of 0.05 by means of IBM SPSS
20 (IBM Corporation, Armonk, NY, USA).

3. Results
3.1. Microtensile Bond Strength (uTBS)

Descriptive data of uTBS for each experimental groups are shown in Table 2.
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Table 2. Mean (standard deviations) microtensile bond strength (UTBS) values to dentin expressed
in MPa and mode of failure (%) for each experimental group (number of teeth tested per group =
10). A: adhesive, CC: cohesive in resin composite, CD: cohesive in dentin, M: mixed.

Adhesive System 24 Hours 6 Months
Mode of Failure (%) Mode of Failure (%)
MPa (SD) A/CC/CD/M MPa (SD) A/CC/CD/M

SBU-ER 48.2 (10.4) al 72/6/22/0 58.3 (4.6) a2 79/11/10/0
SBU-SE 49.9 (20.5) a1l 75/10/15/0 50.8 (6.1) al 83/7/10/0
XEN-ER 22.3 (11.8) bl 94/1/5/0 15.0 (8.9) b2 70/5/25/0
XEN-SE 15.6 (11.9) bl 95/2/3/0 9.3 (6.3) b2 80/4/16/0

CSE 62.7 (8.6) al 66/10/24/0 59.3 (10.4) al 77/7/16/0
p value <0.001 <0.001

* Different lowercase letters within the same column indicate statistically significant differences
among experimental groups for each evaluation time (Tukey test). At both evaluation times (24 h
and 6 months), “a” means similar bond strength values among SBU-ER, SBU-SE, and CSE, and “b”
similar bond strength between XEN-ER and XEN-SE. Groups with letter “a” attained higher uTBS
values than groups with “b”. Different numbers in the same row indicate statistically significant
differences between 24 h and 6 months of water storage for each adhesive tested (paired t-test).
XEN-SE and XEN-ER at 6 months (2) exhibited lower uTBS than at 24 h (1). SBU-ER at 6 months (2)
showed higher uTBS than at 24 h (1). Similar bond strength values were found for SBU-SE and CSE
groups at 24 h (1) and 6 months (1).

Both universal adhesives showed pre-test failures although the percentage was
higher when XEN was used. Two-way ANOVA revealed that uTBS values were signifi-
cantly influenced by the adhesive system (p < 0.001). However, evaluation time (p > 0.05)
and the interaction between the adhesive system and aging time (p > 0.05) did not signifi-
cantly affect dentin bond strength. For both evaluation times, significantly higher mean
UTBS values were achieved with SBU using both strategies but similar to those of CSE.
Both, XEN in ER and SE modes, showed statistically lower mean uTBS results than those
of SBU and CSE without significant differences between them.

After 6 months of water storage, bond strength values decreased for specimens
bonded with XEN. In contrast, the results remained stable for the SBU-SE and CSE groups,
and even improved in the SBU-ER group.

The mode of failure per group is also displayed in Table 2 and failures were predom-
inantly adhesive for all groups. Mixed failures were not detected for any of the adhesive
systems tested.

3.2. Nanoleakage (NL)

Regardless of the adhesive system and strategy used, all interfaces showed nanoleak-
age (Table 3).

Table 3. Median (interquartile range, IQR) of nanoleakage (NL) expressed in percentage (%) for
each experimental group at 24 h and after 6 months of water storage (n =10). Mean values (standard
deviations) expressed in % of degree of conversion (DC) for each experimental group (n = 10).

Adhesive System Nanoleakage (%) Degree of Conversion (%)
24 Hours 6 Months

Median (IQR) Median (IQR) Mean (SD)
SBU-ER 17.1 (7.0) abl 18.9 (7.9) abl 77.2 (16.5) a
SBU-SE 20.7 (9.2) ab2 13.4 (6.9) al 76.3 (13.7) a
XEN-ER 24.2 (9.9) bl 27.7 (20.6) bl 70.2 (11.2) a
XEN-SE 26.6 (19.4) bl 22.6 (11.9) bl 53.3 (16.5) b
CSE 9.1 (12.5) al 12.3 (9.8) al 79.2 (10.8) a

p value 0.004 p <0.001 p <0.001

* Different lowercase letters in the same column indicate statistically significant differences among
experimental groups for each evaluation time (Mann-Whitney U tests and Bonferroni correction for
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NL and, Tukey test for DC). Groups with letter “b” showed higher NL values than groups with “a”.
Groups with “ab” did not show differences with those with “a” or “b”. At 24 h, “a” means similar
NL values among SBU-ER, SBU-SE, and CSE, and “b” similar NL values among XEN-ER, XEN-SE,
SBU-ER, and SBU-SE. XEN-ER and XEN-SE (“b”) groups exhibited higher NL values than CSE (“a”).
At 6 months, “a” means similar NL values among SBU-ER, SBU-SE, and CSE, and “b” similar NL
values between XEN-ER, XEN-SE, and SBU-ER. XEN-ER and XEN-SE (“b”) groups exhibited higher
NL values than SBU-SE and CSE (“a”). All adhesive systems showed similar DC (“a”), with the
exception of XEN-SE (“b”). Different numbers in the same row indicate statistically significant dif-
ferences in NL between 24 h and 6 months of water storage for each group (Wilcoxon test). It means
that only for SBU-SE, NL after 6 months (1) was lower than after 24 h (2).

However, it was significantly influenced by the experimental group at each aging
time (24 h, p =0.004; 6 months, p <0.001). After 24 h, SBU-ER and SBU-SE achieved similar
NL values to those of CSE. Both XEN groups exhibited higher NL values than CSE, and
similar to those of SBU. Thus, the adhesion strategy did not influence the values obtained.

At 6 months, both XEN groups yielded higher NL values than SBU-SE and CSE. In
contrast, aging time had a significant influence on NL for SBU-SE (p = 0.028), as a better
sealing ability was detected after 6 months of storage. In the other groups, the percentage
of nanoleakage remained statistically stable.

Representative micrographs of the bonding interfaces for all groups are depicted in
Figures 2 and 3.

Figure 2. Representative backscattered micrographs of SBU-ER (a), SBU-SE (b), XEN-ER (c), XEN-
SE (d), and CSE (e) nanoleakage at the resin-dentin adhesive interface after 24 h of water storage.

Figure 3. Representative backscattered micrographs of SBU-ER (a), SBU-SE (b), XEN-ER (c), XEN-
SE (d), and CSE (e) nanoleakage at the resin—dentin adhesive interface after 6 months of water stor-
age.

Low levels of silver deposits were detected for SBU and CSB groups. For the former,
fibrillary extensions were observed above the hybrid layer regardless of the adhesion
strategy. Both XEN groups exhibited greater nanoleakage with a characteristic water tree
pattern of HEMA-free adhesives.

3.3. Degree of Conversion

Mean values and standard deviations of degree of conversion values obtained for
each experimental group are shown in Table 3. One-way ANOVA revealed that the adhe-
sive system significantly influenced in situ DC results (p < 0.001). Similar values were de-
termined for both strategies of SBU and for XEN-ER and CSE. However, XEN attained
statistically lower DC when applied in the SE strategy.

4. Discussion

The present study examined the adhesive properties of two universal adhesives ap-
plied in ER and SE strategies at different evaluation times. According to the results, the
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null hypotheses were rejected, since XEN showed the worst microtensile and nanoleakage
values regardless of the adhesion strategy applied and aging period, as well as the lowest
DC percentage in SE mode. However, comparable results were obtained by SBU and CSE
for all tests and experimental conditions.

In the present study, the two-step self-etch adhesive CSE was used as control, since
it has been considered the gold standard for dentin bonding [3]. This adhesive contains
10-MDP monomer, patented by Kuraray, which was added to the composition of most
universal adhesives, such as SBU, once the patent expired. Moreover, CSE is not a simpli-
fied adhesive, as requires the application of a separate hydrophobic bonding layer, which
reduces the fluid flow across the interface [26], and the concentration of unreacted mono-
mers and retained solvents in the adhesive layer. This contributes to improve the degree
of conversion and hydrolytic degradation resistance, and longevity [27-29], in accordance
with the results of the present study.

The bond strength and nanoleakage values obtained at 24 h and after 6-month water
storage for SBU coincide with previous research that reported a similar performance in
comparison with CSE [25,30-36]. It can be attributed not only to the presence of 10-MDP
in its composition, but also to the addition of a methacrylate-modified polyalkenoic acid
copolymer, known as Vitrebond copolymer (VCP) (1-5%). This copolymer may provide
chemical bonding derived from its spontaneous reaction with hydroxyapatite [37].

For both adhesives, nanoleakage percentages remained stable for SBU and CSE. The
water-insoluble MDP-Ca salts may have protected the adhesive interface and collagen fi-
bers from degradation. Moreover, this sealing ability even improved for SBU in SE mode
probably since collagen fibers were not exposed and, therefore, were not hydrolytically
degraded [38]. However, neither SBU nor CSE attained adhesive interfaces hermetically
sealed. The resin—dentin interfaces formed with SBU-SE depicted silver ions aligned in a
shag-carpet pattern at the transition between the hybrid layer and the adhesive layer sim-
ilar to the pattern observed for SBU-ER interfaces.

According to the literature, the stability of the bonding interfaces generated with SBU
is controversial, as it has been reported to remain stable [31,39-41], to be affected by hy-
drolytic degradation [30,32,40,41], or even to increase after storage when SBU is applied
in SE mode [42].

XEN was one of the first universal adhesives launched into the market without 10-
MDP in its composition, unlike most of this type of adhesives, and is also HEMA-free.
These specific characteristics were the reason to select it to evaluate its bonding properties.
Overall, XEN attained lower bond strength values and worse sealing capacity than SBU,
immediately and after 6 months of water storage, regardless of the adhesive strategy se-
lected, in accordance with Siqueira et al. (2018) [21]. This deficient bonding ability of XEN
has been confirmed in a recent 36-month clinical study [7] in non-carious cervical lesions.
In this clinical report retention rates of only 55% and 48% were determined when it was
applied in SE mode, with and without selective enamel etching, respectively.

XEN does not contain 10-MDP and its interaction with dentin has been described to
occur by an “inverse” functionalized phosphoric acid ester and an acryloylaminoalkyl-
sulfonic acid [7,21]. However, chemical bonding to dentin surfaces has not been detected,
probably due to the acidic nature of this adhesive, as it is classified as an “intermediate
strong” adhesive (pH 1.6) [23], unlike SBU and CSE which are “mild” self-etch adhesives
(pH 2.7 [8,23,41] and 2 [25], respectively). The acidic monomers contained in XEN may be
able to continue demineralizing the dentin even after polymerization [21], exposing more
collagen fibrils and causing greater degradation of the adhesive interface [7].

Moreover, XEN is a HEMA-free adhesive, and other researchers have also reported
lower bond strength values for these adhesives in comparison with those that include it
[30]. The absence of HEMA in the composition of adhesives may lead to the inclusion of
higher concentrations of solvent and water, and difficulties in solvent evaporation, result-
ing in more blisters in the adhesive layer, as can be evidenced in the SEM image of XEN
in accordance with previous studies [9,13]. In contrast, no deleterious effects on bond
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strength or clinical behavior have been reported in studies that have evaluated other
HEMA-free adhesives [43,44].

Regarding the influence of the adhesive strategy on the performance of the universal
adhesives tested, no differences were detected for both SBU and XEN when applied in ER
or SE mode. This is in line with a recent meta-analysis and a systematic review that con-
cluded that the bond strength to dentin and nanoleakage of multimode adhesives does
not depend on the adhesion mode [4,45], nor the risk and intensity of postoperative sen-
sitivity [46]. Conversely, it appears that this trend cannot be completely extrapolated to a
clinical situation, as two 5-year clinical trials testing SBU reported lower retention rates in
SE mode [47], as well as two recent meta-analyses [16,48]. Moreover, in the case of XEN,
this adhesive did not fulfill the ADA criteria for full approval when used in the SE mode
after 6- and 36-month recalls [7,24], as mentioned before.

This trend towards a worse performance for XEN in SE mode is consistent with its
lower degree of conversion, despite the absence of HEMA. This could be possibly associ-
ated with interference of the acidic monomer conversion, the presence of residual solvents
[49], and the phase separation identified that may create excessive differential monomer
diffusion into demineralized dentin, especially for this acidic adhesive. Another possible
explanation for this could be that XEN includes tertiary butanol as a solvent, which is
associated with thinner adhesive layers in comparison with adhesives that use a water-
ethanol mixture, such as SBU [19,50]. This could hamper its adequate polymerization due
to oxygen inhibition in a significant fraction of its depth [40].

Although in the present study the bonding effectiveness of the universal adhesives
SBU and XEN was tested not only immediately but also after 6-month water aging and
microtensile data exhibit a good correlation to clinical findings [26], the results cannot be
extrapolated to a clinical situation. There are a variety of factors that affect the quality and
longevity of the adhesive interfaces in a complex clinical environment, such as the char-
acteristics of the dentin we are bonding to, as caries-affected dentin and sclerotic are com-
mon substrates, the operator’s expertise, and the risk of caries of the patient, among oth-
ers. Nevertheless, in vitro studies are the best option to analyze the mechanism of bonding
of the adhesives, of degradation of the interfaces, and to separately evaluate the variables
that may affect their bonding effectiveness. The relevance of these findings should be con-
firmed in randomized clinical trials [51].

5. Conclusions

The present study confirms that the bonding performance of universal adhesives to
dentin is material dependent. Scotchbond Universal, applied as an ER and a SE adhesive,
showed immediate and 6-month aging results comparable to the gold standard self-etch
adhesive Clearfil SE Bond, in terms of bond strength and sealing ability. However, Xeno
Select exhibited a significantly worse performance, regardless of the evaluation time and
adhesion strategy applied.
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