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Resumo

O objetivo neste estudo foi avaliar a influéncia de diferentes tempos de
fotoativacdo na sorcdo de agua (WS) e solubilidade (SO) de adesivos dentérios.
Foram utilizados dois adesivos convencionais de frasco unico: Single Bond 2 (SB -
3M ESPE) e Ambar (AM - FGM). Cada um dos adesivos foi dispensado em moldes
de silicone para a confecgéao de espécimes em forma de disco (6,0 mm x 1,0 mm).
Os espécimes foram separados em 4 grupos de acordo com os diferentes tempos
de fotoativacdo aplicados: G1: 5s (sub-fotoativacado), G2: 10s (recomendado), G3:
30s, e G4: 60s (n = 6). A fotoativacdo foi realizada com o aparelho LED Bluephase 2
(Ivoclar Vivadent) com irradiancia de 1050 mW/cm?. Os valores de WS e SO foram
obtidos apés 7, 30, 60 e 90 dias de armazenagem dos espécimes em frascos
contendo 1 mL de agua destilada a 37°C. Os valores de WS e SO foram analisados
para cada adesivo usando ANOVA de dois fatores de medidas repetidas e teste de
Student-Newman-Keuls (a= 0,05). Apds 90 dias de armazenagem observou-se que
aumentando o tempo de fotoativagdo recomendado pelo fabricante foi obtido maior
WS em SB (G2: 159,7 pg/mm?® < G4: 204,6 pg/mm?®) e AM (G2: 95,9 pg/mm? < G4:
121,3 pg/mm®). A influéncia do tempo de fotoativacdo na SO foi material dependente
(SB - G2: 82,1 pg/mm® = G4: 85,9 pg/mm?; e AM - G2: 112,4 ug/mm® > G4: 76,9
ng/mm?®). Em ambos os adesivos observou-se diminuicdo da WS e aumento da SO
com maior tempo de armazenagem. Pode-se concluir que o aumento do tempo de
fotoativacdo de adesivos dentarios aumentou a WS e, dependendo do material,
pode diminuir a SO. Maior tempo de armazenagem diminuiu a WS e aumentou a
SO.

Palavras Chave: Adesivos Dentinarios; Polimerizacao; Dentina; Hidrolise.
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Abstract

The aim of this study was to evaluate the influence of different
photoactivation times on water sorption (WS) and solubility (SO) of dental adhesives.
Two single-bottle etch-and-rinse adhesives were used: Single Bond 2 (SB - 3M
ESPE) and Ambar (AM - FGM). Each adhesive was dispensed in silicon molds for
confection of disc-shaped specimens (6.00 mm x 1.00 mm). Specimens were divided
in 4 groups according to different photoactivation times: G1: 5s (sub-photoactivation),
G2: 10s (recommended), G3: 30s, e G4: 60s (n = 6). Light-curing unit used was a
LED Bluephase 2 (lvoclar Vivadent) with 1050 mW/cm? irradiance. WS and SO were
obtained after 7, 30, 60 and 90 days of storage in 1 mL of distilled water at 37°C. WS
and SO values were analyzed using two-way repeated measures ANOVA and
Student-Newman-Keuls test (a = 0.05). After 90 days of storage, the prolonged
photoactivation times resulted in higher WS for SB (G2: 159.7 pg/mm?® < G4: 204.6
ug/mm?®) and AM (G2: 95.9 pg/mm3 < G4: 121.3 pg/mm?®). The influence of
photoactivation time on SO was material-dependent (SB - G2: 82.1 pg/mm?® = G4:
85.9 pg/mm?; and AM - G2: 112.4 pg/mm®> G4: 76.9 pg/mm?®). Both adhesives
presented reduction in WS and increase in SO when storage time was prolonged. It
can be concluded that prolonged photoactivation times in dental adhesives produce
increased WS and may reduce the SO. Prolonged storage times for etch-and-rinse
adhesives reduce WS and increase SO.

Keywords: Dentin-bonding agents; Polymerization; Dentin; Hidrolysis.
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Introducao

A sorcao de agua (WS) e solubilidade (SO) sao fendmenos que contribuem
para a degradacdo do componente resinoso da camada hibrida (zona formada pelo
substrato dentario e o adesivo). Esta camada, na dentina principalmente, esta muito
sujeita a esses processos degradativos os quais podem acabar comprometendo a
estabilidade da unido da resina composta (material restaurador) com a superficie
dentaria.

Os fenbmenos de sorcdo de agua e solubilidade estdo intimamente
relacionados com a composicao dos sistemas adesivos e a eficacia do processo de
fotoativagdo. E alegado que resinas compostas com inadequada polimerizacdo
podem aumentar a sor¢do de agua e solubilidade. Uma possivel solug¢ao clinica para
minimizar os fendbmenos degradantes dos polimeros pela sor¢do de agua e
solubilidade na camada hibrida seria aumentar o tempo de fotoativacdo dos
sistemas adesivos. Dessa forma, a estabilidade conseguida na regidao de uniao
resina-dentina poderia contribuir com o sucesso clinico da restauragao.

Seguindo essa mesma linha de raciocinio, foi proposto avaliar a influéncia de
diferentes tempos de fotoativagdo na sorcdo de agua e solubilidade de dois
diferentes adesivos convencionais de frasco unico: Adper Single Bond 2 e Ambar.



Revisao de literatura

Atualmente na Odontologia existe grande demanda por tratamentos

restauradores estéticos (1[2). Tal quesito se realiza gracas ao uso da resina

composta, material restaurador formado essencialmente por componentes organicos
e inorganicos (monbémeros resinosos e particulas de carga), e ao processo de
adesdo com agente de unido . A resina composta pode se unir as estruturas
dentarias com ajuda dos sistemas adesivos, 0s quais apresentam composi¢ao
resinosa similar e menor viscosidade para se infiltrar nas estruturas dentérias .
Pode ser considerado que grande parte do sucesso clinico de uma restauracao esta
baseada na estabilidade da regido de unido da resina composta com o substrato
dentario, zona conhecida como camada hibrida .

A camada hibrida € uma estrutura formada pela desmineralizagcao superficial
do substrato dentario (esmalte ou dentina) seguida pela infiltracdo de monémeros
resinosos contidos nos adesivos dentarios que séo posteriormente fotoativados para
formar uma regidao “hibrida” composta de fibrilas colagenas infiltradas pelo adesivo
@. No esmalte a unido produzida pelos adesivos dentarios é considerada estavel
devido a minima presenca de agua na composicao desse substrato . Ao contrario,
na dentina a camada hibrida é bastante susceptivel a degradacédo por processos
hidroliticos que afetam tanto o componente resinoso como as fibrilas de colageno

No componente resinoso sao trés os fenbmenos degradativos que podem acontecer

A agua é o principal fator prejudicial a estabilidade da unido resina-dentina.

concomitantemente: sorcdo de agua, solubilidade e hidrolise. A sorcéo é a captacao
de agua para dentro da rede polimérica, processo que provoca plastificacdo do
polimero e como consequéncia a diminuicao das propriedades mecéanicas @ Por
outro lado, a solubilidade consiste na eluigdo de mondédmeros nao reagidos ou de
baixo peso molecular, enquanto a hidrdlise é a ruptura de uma molécula polimérica
de maior tamanho em duas de menor tamanho gracas a reacdo com a agua. Os
fendbmenos de sor¢do de agua e solubilidade estdo intimamente relacionados com a
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composicao dos sistemas adesivos e a eficacia do processo de fotoativacao, fatores
que influenciam na qualidade da rede polimérica .

Os fabricantes de sistemas adesivos recomendam tempos especificos de
fotoativacao, geralmente alegando que o menor tempo é uma vantagem. Além disso,
pouca informacdo é fornecida pelo fabricante a respeito do tipo de aparelho
fotoativador e a irradiancia adequada. Por outro lado, tem sido alegado que resinas

compostas com inadequada polimerizacdo podem aumentar a sorcdo de agua e

solubilidade (11). Uma possivel solucdo clinica para minimizar os fendmenos

degradantes dos polimeros pela sor¢cdo de agua e solubilidade na camada hibrida
seria aumentar o tempo de fotoativacdo dos sistemas adesivos. Dessa forma, a
estabilidade conseguida na regido de unido resina-dentina poderia contribuir com o
sucesso clinico da restauracéo 13).
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Proposicao

O presente estudo propde avaliar a influéncia de diferentes tempos de
fotoativacao na sorcao de agua e solubilidade dos adesivos convencionais de frasco

unico Adper Single Bond 2 e Ambar.
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Materiais e métodos

Sistemas adesivos usados

Foram usados dois sistemas adesivos convencionais de frasco Unico.

Nomes comerciais e composicao estdo descritos na Tabela 1.

Tabela 1 — Descricao dos sistemas adesivos

Produto Composicao
(Fabricante)
Adper Single Bond 2 — SB Bis-GMA, HEMA, glicerol 1,3-dimetacrilato, copolimero dos acidos
(3M ESPE, St. Paul, MN, acrilico e itacénico, UDMA, etanol, agua, silica tratada com silano,
EEUU) fotoiniciador.
Ambar — AM UDMA, HEMA, monémeros &cidos metacrilatados, mondémeros
(FGM, Joinville, SC, Brasil) hidrofilicos metacrilatados, diéxido de silicio silanizado,

canforoquinona, etil 4-dimetilaminobenzoato, etanol.

Bis-GMA: bisfenol A diglicidileter metacrilato; HEMA: 2-hidroxietii metacrilato; UDMA:

diuretanodimetacrilato

Teste de sorcao de agua e solubilidade

A obtencao dos valores de sorcdo de agua e solubilidade foi determinada

usando modificacdes da especificacao 1ISO 4049:2009 quanto aos tempos de
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armazenagem e dimensdes dos espécimes. Foram confeccionados discos com cada
um dos adesivos (n = 6) para cada tempo de fotoativacao (5, 10, 30 e 60 segundos).

Os adesivos foram diretamente dispensados em moldes de silicone de 6,0
mm de diametro e 1,0 mm de espessura. Um jato de ar foi aplicado durante 20
segundos. Em seguida, o material foi coberto com uma tira de poliéster e
pressionado manualmente com uma laminula de vidro de 1,0 mm de espessura. Os
adesivos foram fotoativados com o aparelho LED Bluephase2 (lvoclarVivadent,
Schaan, Liechtenstein) com irradiancia de 900 mW/cm®. A ponta do aparelho
fotoativador foi colocada em contato com a laminula de vidro. Apds a fotoativacao,
os espécimes foram removidos cuidadosamente dos moldes de silicone, a borda
regularizada levemente com lixa de carbeto de silicio de granulagédo 1200 a seco e
armazenados em dissecador contendo silica gel a 37°C. Os discos foram pesados
apoés intervalo de 24 horas em balanga analitica com precisdo de 0,1 mg até que
uma massa constante (mi) fosse obtida (a perda de massa de cada disco nao foi
maior que 0,1 mg em 24 horas). O didmetro e a espessura dos discos foram
medidos para calcular o volume exato dos espécimes. Em seguida, foram imersos
individualmente em frasconetes com 1,0 mL de agua destilada a 37°C para a
avaliacao da sorcao de agua e solubilidade. Apés 7 dias de armazenagem em agua,
os discos foram removidos dos frasconetes, lavados em recipiente de vidro com
agua destilada durante 10 segundos e secos com papel absorvente por 20
segundos. Os espécimes foram agitados no ar com ajuda de uma pinga durante 30
segundos e foram pesados (apds 1 minuto da remocao dos frasconetes). A massa
foi registrada como m,. Em seguida, os espécimes foram colocados novamente no
dissecador como descrito previamente e pesados diariamente até que uma massa
seca constante fosse obtida (m3). A sor¢do de agua (WS) e solubilidade (SO) foram

calculadas depois de 7 dias de imersdao em agua usando a férmula seguinte:

WS=m2—m3/V
SO=m1—m3/V

14



Onde:

m+ - massa do espécime antes da imersdo em agua (em ug);

m, - massa do espécime imediatamente apos a imersdo em agua (em ug);
m3 - massa do espécime apds secagem (em ug);

V = volume de cada espécime (em mm®).

Para a determinagao dos valores de WS e SO ap6s 30, 60 e 90 dias, os
espécimes previamente avaliados em 7 dias foram imersos novamente em agua

para completar o tempo de armazenagem propostos.

Analise estatistica

Os valores de WS e SO foram analisados independentemente para cada
adesivo usando analise de variancia (ANOVA) de dois fatores de medidas repetidas.
Os fatores independentes foram o tempo de armazenamento e o tempo de
fotoativacdo, enquanto os fatores dependentes foram a WS e SO. A medida repetida
foi o fator tempo de armazenamento. O teste de Student-Newman-Keuls foi utilizado
para as comparagdes multiplas em nivel de significancia de 5%.
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Resultados

Os valores de WS e SO obtidos estdo descritos nas Tabelas 2 e 3,
respectivamente.

O aumento do tempo de fotoativacdo aumentou os valores de WS em ambos
os adesivos (p< 0,05) (Tabela 2). Contudo, uma exce¢ado foi observada nos
espécimes do grupo AM-5s quando apresentou WS semelhante com aquela do
grupo AM-60s, isto provavelmente devido aos discos apresentarem consisténcia
atipica de gel.

Em relacdo a SO, ambos os adesivos apresentaram reducao significante de
5s a 10s em todos os tempos de armazenagem, sendo notavelmente marcada no
adesivo AM (p< 0,05) (Tabela 3). A partir do tempo de armazenagem de 30 dias, 0
adesivo AM apresentou também diminuicao significante de 10s e 30s.

Observou-se que com maior tempo de armazenagem ocorreu diminuicao da
WS e aumento da SO em ambos os adesivos (p< 0,05) (Tabelas 2 e 3). Tais

variagdes ao longo do tempo estédo apresentadas nas Figuras de 1 a 4.
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Tabela 3 — Valores de solubilidade (ug/mm?)

Tempo de Tempo de armazenagem (dias)
Adesivo fotoativacao
7 30 60 90
(segundos)
5 78,6 (7,8) Ac 93,1 (9,9) Ab 103,1(10,1) Aa 103,1 (7,8) Aa
10 66,6 (4,5) Bc 73,6 (7,3) Bb 81,3 (8,7) Ba 82,1(7,0) Ba
SB
30 70,5 (5,4) ABb 76,3 (7,8) Bb 83,6 (8,3) Ba 85,8 (8,3) Ba
60 65,4 (5,1) Bb 70,7 (4,5) Bb 79,6 (5,6) Ba 85,9 (15,9) Ba
5 191,6 (15,1) Ad 242,6 (15,4) Ac 274,9 (19,2) Ab 289,6 (19,6) Aa
10 75,1 (5,5) Bc 98,0 (3,1) Bb 109,4 (4,0) Ba 112,4 (2,3) Ba
AM
30 66,0 (2,0) Bc 73,0 (3,0) Cb 80,1 (4,4) Ca 76,6 (4,3) Cab
60 64,8 (3,6) Bc 71,4 (6,6) Cb 78,8 (4,7) Ca 76,9 (3,6) Ca

Valores expressados sdo: Média (Desvio padrdo).

As mesmas letras maiusculas indicam que ndo houve diferenga estatistica dentro de uma coluna (p>0,05).

As mesmas letras mindsculas indicam que ndo houve diferenca estatistica dentro de uma linha (p>0.05).
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Tabela 3 — Valores de solubilidade (pg/mm?) ‘

Tempo de Tempo de armazenagem (dias)
Adesivo fotoativagdo
7 30 60 90
(segundos)
5 78,6 (7,8) Ac 93,1 (9,9) Ab 103,1 (10,1) Aa 103,1 (7,8) Aa
10 66,6 (4,5) Bc 73,6 (7,3) Bb 81,3 (8,7) Ba 82,1 (7,0) Ba
SB
30 70,5 (5,4) ABb 76,3 (7,8) Bb 83,6 (8,3) Ba 85,8 (8,3) Ba
60 65,4 (5,1) Bb 70,7 (4,5) Bb 79,6 (5,6) Ba 85,9 (15,9) Ba
5 191,6 (15,1) Ad 242,6 (15,4) Ac 274,9 (19,2) Ab 289,6 (19,6) Aa
10 75,1 (5,5) Bc 98,0 (3,1) Bb 109,4 (4,0) Ba 112,4 (2,3) Ba
AM
30 66,0 (2,0) Bc 73,0 (3,0) Cb 80,1 (4,4) Ca 76,6 (4,3) Cab
60 64,8 (3,6) Bc 71,4 (6,6) Cb 78,8 (4,7) Ca 76,9 (3,6) Ca

Valores expressados sdo: Média (Desvio padrao).

As mesmas letras maiusculas indicam que ndo houve diferencga estatistica dentro de uma coluna (p>0,05).

As mesmas letras mindsculas indicam que ndo houve diferenca estatistica dentro de uma linha (p>0.05).
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Discussao

O presente estudo prop6s avaliar a influéncia do tempo de fotoativacdo na
sorgao de agua e solubilidade de dois adesivos dentais comerciais com o intuito de
buscar um protocolo clinico alternativo que possa diminuir esses fenémenos
degradantes na unido resina—dente. Os tempos de fotoativacdo usados foram: 5s,
representando uma fotoativacdo deficiente ou sub-fotoativacdo; 10s, o tempo
recomendado pelos fabricantes; 30 e 60s, tempos prolongados. Adicionalmente
foram avaliados varios periodos de armazenagem (7, 30, 60, 90 dias) considerando
que o efeito do tempo de fotoativacao na sorcdo de agua e solubilidade pode ocorrer
além de 7 dias (como estipulado na especificacdo ISO 4049:2009) para ser
observadas as diferengas significantes.

A sorcédo é a captagdo de agua para dentro da rede polimérica, processo
que provoca plastificacdo do polimero e como consequéncia a diminuicdo das
propriedades mecanicas E} Estudos anteriores tém demonstrado que quando
adesivos dentais séo fotoativados por tempos mais prolongados, o polimero formado
€ de melhor qualidade. Isto significa que o grau de polimerizacdo aumenta e a
permeabilidade e nanoinfiltragdo sdo reduzidas (Cadenaro, 2005; Breschi, 2007;
Reis, 2010). Contudo, observou-se que a sorcao de agua dos adesivos SB e AM
aumentou com maior tempo de fotoativagdo. Pode-se especular que os polimeros
fotoativados por menor tempo, devido ao menor grau de conversao, apresentaram
maior quantidade de mondmeros hidrofilos e/ou fotoiniciadores nédo reagidos apds o
periodo de estabilizacao da reacdo, que foi de aproximadamente 7 dias ap6s a
confecgédo do espécime. A hidrofilia desses compostos ndo reagidos pode propiciar
a formacgéo de ligagdes com moléculas de agua, fazendo com que elas permanegam
e ocupem um lugar no polimero no momento que é registrado o peso my. Assim, a
captacdo de agua € menor em polimeros que nao conseguiram volatilizar
completamente os solventes porque estdo ocupando um espaco na estrutura
polimérica. Em contrapartida, com maior tempo de fotoativacdo, o grau de conversao
atingido diminui a quantidade de monémeros e fotoiniciadores nao reagidos que
possam se ligar ao solvente, facilitando a volatilizacado completa da
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agua durante o periodo de estabilizacao do disco. Nesse ultimo caso a agua nao iria
mais ocupar lugar no polimero e, consequentemente, o material estaria mais
susceptivel a ganha-la durante o periodo de armazenagem.

Ao observar os valores da WS, nota-se que no grupo AM-5s ndo atingiu uma
polimerizacao eficiente, pois a consisténcia dos discos era borrachdide. Nesse
estado, por ndo se formar um espécime rigido, ao contrario dos outros expostos por
mais tempo, a sor¢ao apresentou valor muito alto comparado com os demais discos.
Pode-se supor que a partir do grupo AM-10s foi obtida uma rede polimérica mais
satisfatoria.

A solubilidade é outro fendmeno que degrada os polimeros a través da
eluicdo ou liberacdo dos componentes ndo reagidos ou hidrolisados e depende
principalmente da composicdo do adesivo e a eficacia da polimerizagdo. Como
pode-se observar na Tabela 3, quando AM e SB foram fotoativados por 5s
aconteceu significativamente maior solubilidade, especialmente em AM, cujo valor
foi > 150% que AM-10s. E importante ressaltar que o tempo de 5s representa um
protocolo de fotoativagdo deficiente com densidade de energia baixa, e pode ser
comparado com situacdées similares como, por exemplo, menor irradiancia do
aparelho fotoativador, maior distancia da ponta ativadora com o adesivo, dentre
outras.

O adesivo SB nado sofreu alteragdo da solubilidade entre o tempo
recomendado pelo fabricante e os prolongados (SB-10s = SB-30s = SB=60s),
inclusive no periodo de armazenagem de 90 dias. Por outro lado, o adesivo AM teve
similar comportamento apenas no periodo de armazenagem de 7 dias. A partir da
mensuracgao realizada apés 30 dias de armazenagem, houve diferenca significante
entre o tempo recomendado pelo fabricante e os prolongados (AM-10s > AM-30s =
AM-60s). Este resultado, associado ao fato que AM-5s apresentou consisténcia
borrachbide, permite supor que o adesivo AM precisa de maior tempo de
fotoativacao para obter polimerizacao eficiente. Isto pode estar relacionado a fatores
do adesivo como menor quantidade de fotoiniciador ou maior quantidade de
solvente, e confirma que o comportamento mecéanico de um polimero se baseia na

COmMpOosigao.
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Conclusao

Com base nos resultados obtidos no estudo, analisados e discutidos conclui-
se que: 0 aumento do tempo de fotoativagdo do Single Bond e do Ambar aumentou
a sorcao de agua (WS). Esse aumento ndo alterou a solubilidade (SO) do SB,
exceto quanto foi ativado por 5 segundos, tempo ndo recomendado pelo fabricante.
No Ambar, quanto maior a exposi¢cdo maior a diminuicdo da SO, notavel de 10
segundos para 30 segundos. Maior tempo de armazenagem diminuiu a WS e
aumentou a SO, em ambos os adesivos.
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