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Resumo

Adesivos autocondicionantes foram desenvolvidos buscando eliminar a
sensibilidade técnica em relagdo ao controle de umidade associada aos sistemas
adesivos convencionais. Entretante, comportamenios distinios frente aos diferentes
substratos dentais levantam dlvidas a cerca da importancia da condicdo de umidade
para os sistemas adesivos autocondicionantes. O cbjetivo deste trabalho foi avaliar a
influéncia da condigde de umidade do esmalte dental sobre a resisténcia de unido de

trés sistemas adesivos autocondicionantes de passo Gnico com diferentes co-solventes.

Terceiros molares humanos foram divididos em 9 grupos experimentais: 3
adesivos (Xeno Ill, Adper Prompt e iBond) x 3 condigbes de umidade {dentina
desidratada - De, seca - Se, € tmida - Um). Os dentes foram seccionados ao meio,
através do sulco central, e incluidos em resina de poliestireno. Em seguida, esta foi
lixada até que houvesse esmalte e dentina expostos e planificados. Para a condigéo
dentina desidratada, os dentes foram imersos em solugdes ascendentes de etanol.
Apobs a aplicagdo dos adesivos, cilindros de resina composta com 1 mm de diametro
foram confeccionados na dentina. As amostras foram submetidas ao teste de
cisalhamento e os dados obtidos foram submetidos 4 ANOVA dois fatores e teste de
Tukey (a = 0,05). As médias em Mpa para cada adesivo foram: Xenoc Il — Se.: 23,33A,
Um:12,77B, De: 11,57B; Adper Prompt — Se: 13,21A, Um: 12,25A, De: 5,57B; e iBond -
Um: 18,214, Se: 11,37 B, Um: 4,79C. Nas condi¢des De e Se, o Xeno lil apresentou ¢s

maiores valores, sendo que 0s outros adesivos néo diferiram entre si.



Na dentina imida, ndoc houve diferenga entre os sistemas de unido avaliades. A melhor
condicdo de umidade da dentina para a obtengdo dos maiores valores de unido foi

dependente do adesivo.



Introducéo

A unido de materiais restauradores ao substrato dental foi descrita pela primeira
vez ha quase meio sécuio e, com a evolugdo da resina composta e dos sistemas
adesivos, a uniao ao esmalte e dentina tornou-se procedimento clinico de rotina (Kuge,
2000). O primeiro relato de sucesso na unido de materiais restauradores ao tecido
dental foi feito por Buonocore em 1955. Através do condicionamento acido do esmalte,
conseguiu-se aumento da drea disponivel para a penetragéc de uma resina acrilica,
estabelecendo unido micro-mecanica. Desde entdo o principio de unido ao esmalte
dental foi bem estabelecido. O mesmo mecanismo foi tentado para a unido ao tecido
dentindrio, sem que se alcangasse sucesso inicialmente. A diferenga de composicéo
guimica e organizacao estrutural em relagao ac esmalte torna o procedimento de uniéo
a0 substraio dentindrio mais complexo. 1sso ocorre devido a sua estrutura tubular, maior
conteldo organico e umidade intrinseca (Kugel & Ferrari, 2000).

Em 1982, Nakabayashi et al. descreveram a camada hibrida como sendo o
principal mecanismo responsavel pela unido de sistemas adesivos a dentina. Para que
ocorra a formagdo da camada hibrida, a dentina é mantida Umida apds o
condicionamento dacido, o que preserva as fibrilas colagenas em uma condigéo
expandida, facilitando a difus@o dos mondmeros resinosos (Kanca, 1999}). A técnica
inicial era composta era composta por trés passos operatdrios: condicionamento acido,
aplicagéo do primer e do adesivo. Buscando simplificar a técnica, ¢ primer foi
incorporado ao adesivo em Unico frasco, passando a técnica a ter dois passos
(Perdigdo et al.,, 1997). Entretanto, a determinacdo da umidade ideal do substrato
dentindrio para a obtengdo de uma adeséo 6tima ¢ dificil de estabelecer clinicamente
(Reis et al., 2003). Diante dessa sensibilidade na técnica, no inicio dos anos 90,
surgiram os sistemas de unidao autocondicionantes, que dispensam a etapa de
condicionamento prévio do subsirato com éacido fosforico e teoricamente eliminam o
controle de umidade do substrato. Os primeiros sistemas autocondicionantes foram
desenvolvidos através do aumento da concentragde de mondmerocs  resinosos
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acidos no primer (Watanabe etal., 1994). Esses sistemas apresentam dois
passos de aplicagéo: primer autocondicionante seguido da aplicagéo do adesivo,

Buscando simplificar ainda mais ¢ procedimento adesivo, a ESPE ( Seefeld,
Alemanha} desenvolveu, em 1988, o primeiro sistema adesive autocondicionante de
passo unico, denominado de Prompt-L-Pop (Rosa & Perdigédo, 2000). Nestes sistemas,
todos os passos do procedimento de unido sdo realizados em uUnica etapa. Os
mondémeros resinosos acidos contides nestes sistemas autocondicionantes, em geral,
s@o moléculas bifuncionais que contém o0s seguintes componentes: um  grupo
polimerizavel que pode reagir com outros mondmeros do adesivo ou da resina
compesta por co-polimerizagdo, um grupe “espacgador” que exerce influéneia sobre as
propriedades de solubilidade, flexibilidade e molhamento do mondmero adesivo, e um
grupo acido capaz tanto de condicionar o substrato dental como de interagir  com ele
( Moszner et al., 2005). Quimicamente, os mondmeros resinosos acidos podem
apresentar no grupo funcional acido os grupamentos fosfaricos [ -O-P-(OH) (OR)],
sulfénico (-SQ3H) e carboxilico (-COOH) (Suh et al., 2003). Os sistemas adesivos
autocondicionantes apresentam Aagua como solvente, por esta levar a dissociagéo
ibnica do grupo acido do mondmero funcional, o que promove o condicionamento do
substrato ( Moszner et al., 2005). A fim de diminuir o contedo de agua residual, co-
solventes, como 0 etanol, sdo adicionados a solugao, formando mistura azeotrépica
com a agua e acelerando a sua volatilizagdo. A acetona também pode ser usada como
co-solvente. Entretanto, a sua rapida volatilizagdo, além do fato de néc formar
composio azeotrdpice com a agua, leva a uma rapida alteracde na rela¢do agua-
acetona, podendo gerar separagdo de fases e precipitagdo dos componentes resingsos
{(Moszner et al., 2005).

O pH dos sistemas adesivos autocondicionantes e, assim, a sua capacidade de
desmineralizar 0 substrato dentai, depende de fatores como a concentragdo de agua,
composicao de co-mondmeros e solventes, e da concentracéo e do tipo de mondmero
acido utilizado (Salz et al., 2006). Excesso de agua na composicdo torna dificil a sua
volatilizagdo, aumentando o seu contelido residual e prejudicando a polimerizagéo do
adesivo (Nunes et al., 2006). Isso leva a formagédo de polimero menos resistente e
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mais faciimente degradavel. Por outro lado, baixa concentragdo de dgua no sistema
adesivo prejudica a ionizagdo dos mondmeros resinosos acidos, influenciando de forma
negativa no seu potencial de desmineralizar o substrato dentinario (Hiraishi et al.,
2005). Qutra fonte de agua para auxiliar na dissociagdo dos mondmeros resinosos
acidos seria aquela presente no substrato dentinario. De Munk et al. (2005) fizeram
uma revisdo sistematica dos valores obtidos pelas diferentes classes de sistemas de
uniao em testes de micro-tragdo conduzidos pela equipe da qual fazem parte, em
diferentes irabalhos. Nesta revisdo, os sistemas auiocondicionantes de passo (nico
apresentaram os piores valores medios de resisténcia de unide em relacdo acs demais
grupos de sistemas adesivos, tanto no esmalte quanto na dentina. Entre os diferentes
substratos, os sistemas de passo Unico apresentaram os melhores valores de uniao
quando utilizados em dentina. Mesmo diante dos piores valores de unido destes
sistemas a0 esmalte dental, ao se analisar na literatura o padraoc de fratura das
amostras apds testes de unido, verifica-se o predominio de fraturas coesivas no adesivo
(Di Hipdlito, 2004; De Munk et al 2008b; Pilecki et al., 2005). Ou seja, a resisténcia
coesiva do adesivo foi inferior & sua unidc ao substrato dental. Seguindo ¢ raciocinio
que o elo fraco é a resisténcia coesiva do adesivo, podia-se esperar que 0 mesmo
ocorresse na dentina e os valores dos testes de unido fossem semelhantes para os dois
substratos. Uma diferenga entre esses dois substratos que poderia explicar esse

comportamento é a maior umidade do tecido dentinario.



Proposicao

O objetivo deste estudo foi avaliar a influéncia da condicao de umidade da dentina
sobre a resisténcia de unido de trés sistemas adesivos autocondicionantes de passo
Unico com diferentes sclventes. A hipétese nula foi: (1} a condi¢@o de umidade da
dentina nido tem infiuéncia sobre a resisténcia de unido de sistemas de unido

autocondicionantes de passo Unico.



Materias e Métodos

As amostras foram divididas em 9 grupos, de acordo com o sistema de unido ¢

condi¢des de umidade da dentina (tabela 1}.

Tabela 1. Descrigéo dos grupos

Condi¢éo de umidade da dentina

Adesivo Desidratada Seca Umida
Adper AP-D AP-S AP-U
Prompt

Xeno lll XN-D XN-S XN-U
iBond iB-D iB-S XN-U

Condig¢oes de umidade

Os fragmentos dentais receberam os seguintes tratamentos descritos a seguir,
de acordo com a condigic de umidade do grupo para o qual foi destinado:
Desidratado: Os fragmentos foram imersos em solugdes ascendentes de etanol
(Proderma farmacia de manipula¢&o Litda, Piracicaba, SP, Brasil), 70%, 80%, 95% e
100%, por duas horas em cada. Na Ultima solugao foram feitas quatro imersdes, sendo
a ultima realizada por 24 horas. Esse protocelo de desidratagao foi descrito por Tay et
al., 1999.
Seco: A dentina foi seca extensamente por 30 segundos com seringa de ar livre de
oleo.

Umido: Apés a secagem do substrato (descrita para a condicdo seco), a dentina
8



foi umidificada com 2,5 yl de dgua destilada, dispensados através de uma micro -
pipeta (Micropipet, Pipetman, Gilson, NY, USA) — Figura 1.

Figura 1. O substrato dental sendo umidificado com agua destilada (2,5 pl).

Procedimentos adesivos

Os sistemas adesivos, autocondicionantes de passo unico, foram utilizados da

maneira descrita abaixo:

Adper Prompt: Uma gota dos liquidos A e B foram dispensados no casulo de

manipulacao fornecido pelo fabricante. Através de aplicador microbrush (Optimum
microbrush original, Microbrush Corp., Grafton, USA) os dois liquidos foram misturados
até a obtencao de coloragao uniforme. Em seguida, o adesivo foi aplicado de forma

ativa (movendo o aplicador contra o substrato) através do microbrush sobre a



dentina por 15 segundos. Leve jato de ar foi dispensado sobre o adesivo com seringa
ar-agua para auxiliar na remogao do solvente, e uma nova camada foi aplicada, desta
vez de forma passiva. Apés novo jato de ar, foi feita a fotoativagao por 10 segundos
com o aparelho de lampada halégena Optilux 501 (Kerr/Demetron, Orange, CA, USA).
Xeno lIll: Uma gota dos liquidos A e B foram dispensados no casulo de manipulagao
fornecido pelo fabricante. Através de aplicador fornecido pelo fabricante, os dois
liquidos foram misturados por 5 segundos. O adesivo foi aplicado de forma passiva
sobre a dentina, onde permanecera com 20 segundos. Leve jato de ar foi aplicado,
através de seringa ar-agua, por 2 segundos para uniformizar a camada de adesivo e
auxiliar na remogao do solvente. Em seguida foi feita a fotoativagao do adesivo por 10
segundos.

iBond: O adesivo foi aplicado sobre a dentina em trés camadas consecutivas. Apos um

periodo de espera de 30 segundos, foi aplicado leve jato de ar, para auxiliar na

evaporagao do solvente, e o adesivo foi fotoativado por 10 segundos.

Figura 2. (A) Aplicagao, com auxilio de um microbrush, e (B) fotoativacao do adesivo.
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Obtencao das amostras para micro-cisalhamento

Ap6s os procedimentos adesivos, uma matriz de silicone de adicao com 1 mm de
altura e 1 mm de diametro interno foi confeccionada. Esta matriz foi obtida através da
moldagem de brocas de ago de 1 mm de diametro com o material leve do silicone de
adicao Aquasil (Dentsply DeTrey, Konstanz, Alemanha). Para isto, as brocas foram
posicionadas no centro de duas placas de acrilico contendo um espagador circular de 1
mm de espessura e 10 mm de diametro. O silicone, ap6s manipulado, era colocado no

interior deste espacador e as placas aproximadas, permitindo desta forma a moldagem

das brocas — Figura 3.

Figura 3. (A) Moldagem das brocas de ago e (B) molde obtido para ser utilizado como

matriz na confecgao dos cilindros de resina composta.
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A matriz de silicone foi posicionada sobre a dentina hibridizada e a resina
composta Filtek Z-350 flow A3 (3M ESPE) inserida no interior da matriz com auxilio de
sonda exploradora #5 e fotoativada por 20 segundos — Figura 4. Foram confeccionados
dois cilindros em dentina para cada amostra. Os dentes restaurados (Figura 5) foram
armazenados por 24 horas em estufa, em umidade relativa (Asmussen & Peutzfeldt,

2001) e 37 ° C previamente ao ensaio de micro-cisalhamento.

Figura 4. Inser¢ao do compdsito no interior da matriz de silicone.
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Figura 5. Amostras prontas com dois cilindros de resina composta

confeccionados sobre a dentina.

Teste de Micro-cisalhamento

Neste teste de uniao, o adesivo é aplicado sobre 0 substrato dental e cilindros
com uma base mensurando até 1 mm de didmetro sao confeccionados com resina
composta de baixa viscosidade, para em seguida serem ensaiados atraveés de forga
cisalhante exercida por um fio de ago. O ensaio de micro-cisalhamento tem sido muito
utilizado para testes de uniao e possibilita a mensuragao de valores de uniao, mesmo
guando este é baixo, uma vez que a perda de amostras durante a sua confecgao é
reduzida, as tensées induzidas durante esta fase € baixa, e, quando esta perda ocorre,

esta pode ser contornada facilmente.
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Figura 6. (A) Hemi-secgao dental incluida na resina de poliestireno, tendo a superficie
vestibular exposta, e (B) a mesma apos o desgaste realizado em politriz giratéria,

expondo dentina e esmalte planos.

Realizacao do teste de micro-cisalhamento

Decorrido este periodo as amostras foram fixadas no dispositivo especifico para
0 ensaio de micro-cisalhamento acoplado a maquina de ensaios (Emic Equipamentos e
Sistemas de Ensaio LTDA, Sao José dos Pinhais. PR - Brasil). Os cilindros de
compésito foram envolvidos proximo a area de uniao com fio ortodéntico de 0,3mm de
diametro. O ensaio foi conduzido com célula de carga de 5 Kg, a uma velocidade de
0,5 mm/min, até a ruptura das amostras — Figura 7. Foram anotados os valores
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de resisténcia maxima fornecidos pela maquina em KgF. Para o calculo dos valores de
MPa, usou-se a seguinte formula: MPa = KgF* 9,8 / 0,785, sendo este valor a area de
unido do cilindro com base de 1 mm de diametro.

Os resultados obtidos foram inicialmente analisados quanto a
homocedasticidade, sendo que todos os grupos apresentaram. Em seguida, os dados
foram submetidos a Analise de Variancia (ANOVA) de dois fatores (adesivo e condi¢ao

de umidade).

Figura 7. Ensaio de cisalhamento.
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Resultados e Discussao

A ANOVA (em anexo} mostrou efeito significativo para o fator substrato e
para interagao deste com o adesivo. O teste de Tukey foi aplicado para a interacéo e os

resultados estio descritos na tabela 2. A andlise do padrac de fratura esta descrita no

grafico 1 e nas figuras 8, 9 e 10.

Tabela 2. Médias (desvio padrao) de resisténcia de unido em MPa.

Condigao de umidade do susbtrato

Adesivos Desidratado Seco Urnido
Xeno Il 11,57 (2,9) aB 23,33 (6,8) aA 12,77 (4,4) aB
iBond 4,79 (1,5} bC 11,37 (4,1) bB 18,21 (6,4) aA
Adper Prompt 507 (1,1) bB 13,21 (2,1) bA 12,25 (2,1) aA

Letras distintas {minuscula na vertical e maidscula na horizontal) indicam diferenga
estatistica ao teste de Tukey {a=0,05).
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Grafico 1. Padrao de fratura.
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Figura 9. Fratura Mista
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Figura 10. Fratura mista identificando o adesivo, a dentina e resina

Para Xeno lll, o substrato seco apresentou 0os maiores valores de resisténcia de
unido, nao havendo diferenga estatistica entre os substratos Umido e desidratado. Uma
possivel explicacdo para o melhor desempenho deste adesivo em substrato seco € a
quantidade de agua contida neste sistema. Este material € apresentado em dois
frascos, que sdo misturados antes da sua utilizacdo, sendo que a agua e 0s
mondmeros resinosos acidos estao presentes em frascos distintos. Assim, € possivel a
incorporagao de maior quantidade de agua sem a preocupagao que este solvente ionize
o monémero acido ainda no frasco. Esta possivel maior quantidade de agua faz com
que o adesivo seja eficiente em condicionar de forma satisfatoria a dentina (Moszner et
al., 2005).

Entretanto, quantidade maior de 4gua, como a alcangada com o substrato Umido,
pode prejudicar a polimerizagao do adesivo e reduzir os valores de uniao (Nunes et al.,
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2006). Apesar de apresentar o etanol como co-solvente, que forma composto
azeotrdpico com a agua e auxilia na sua volatilizagdo (Mozner et al., 2005) , a
quantidade de agua pode ter sido muito elevada para permitir a sua satisfatéria
eliminagéo no tempo de espera utilizado antes da fotoativacéo do solvente. Entretanto,
esta baixa polimetizagdo pode ter ocorridc na base da camada hibrida, levando a
fraturas adesivas e mistas. Entretanto, de acordo com 0 padrao de fratura, houve maior
fratura coesiva do adesivo em dentina desidratada, demonstrando baixa resisténcia do
polimero formado. Apesar de num primeiro momento parecer contraditéric, a escassez
de agua pode também prejudicar polimerizag@c de adesivo acido (Hiraishi et al, 2005).
A baixa ionizagdo dos mondmeros 4cidos do adesivo compromete o condicionamento
do substratc e pode manter o adesivo acido. Em condigbes acidas, o processo de
polimerizagio também é prejudicado.

| O meihor desempenho do iBond ocorreu na dentina amida, sendo superior a
dentina seca e a dentina desidratada que apresentou o picr desempenho. Em todas as
condicdes de umidade, houve elevado ndmero de fraturas coesivas do adesivo, exceto
para a dentina desidratada. Assim, podemos supor que este adesivo necessita de uma
quantidade minima de agua suficiente para que seus mondmeros acidos se dissociem
eficientemente e condicionem ¢ substratg, possibilitande a icnizag&o dos mondmeros
4cidos e ndo prejudicando a polimerizagdo do adesivo (Moszner et al, 2005). Este
adesivo & apresentade em Unico frasco, o que significa que os mondmeros 4acidos e 0s
solventes (incluindo a agua} sdo armazenados em uma mesma solugdo, dai a
sSuposicdo de que a quantidade de agua apresentada por este adesivo ¢ baixa.
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Né&o houve diferenga entre a dentina seca e Umida para o Adper Prompt,
mostrando que este adesivo apresenta concentragdo equilibrada de agua em sua
composi¢do. Entretanto, ele teve o pior desempenho na dentina desidratada.
Houve também elevado nimero de fraturas coesivas do adesivo para este adesivo. Os
baixos valores em dentina desidratada podem indicar que a escassez de agua no
substrato também pode ter prejudicado a polimerizagéo {Hiraishi et af, 2005) do Adper
Prompt . Desta forma, uma quantidade minima de agua seria importante para ionizar os
mondmeros acido, possibilitando ¢ condicionamento do substrato e a boa polimerizagéo

do adesivo.
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Conclusoes

Podemas concluir que:

1.

2.

3.

O Xeno Il apresentou melhor desempenho na dentina seca.

Para o iBond, a dentina (Umida levou aos maiores valores de unido.

Para o Adper Prompt, ndo houve diferenga entre os valores de uni&o obtidos na
deniina seca e Umida.

A melhor condi¢do de umidade da dentina para o desempenho imediato foi
dependente do adesivo.

A dentina desidratada teve os piores valores de unido para todos os sistemas
adesivos, sendo que para o Xeno 1l ndo diferiu da dentina seca.

De acorde com o grafico padrao de fraturas, o iBond obteve, em dentina seca, a
maior porcentagem de fratura | coesiva do adesivo, sendo esta de
aproximadamente 60%, enquanto que apresentou aproximadamente 20% de
fraturas coesiva da resina e adesiva. Em dentina (imida, a maior porcentagem foi
de fratura coesiva do adesivo (60%), e e 40% de fratura adesiva. Em dentina
desidratada, obteve-se 0 maior valor em fratura mista (40%, aproximadamente),
sendo os outros valores, fraturas coesiva do adesivo, coesiva da resina e
adssiva, 20% para cada uma, aproximadamente.

Para Xeno lll, o maior valor foi para fratura coesiva do adesive em dentina seca e
desidratada, sendo de 70% e 60%, consecutivos, aproximadamente. Em dentina
Umida, fraturas mista, coesiva da resina e adesiva apresentaram valores
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semelhantes, aproximadamente 30% cada uma.
8. Para Adper Prompt, os maiores valores foram para fratura coesiva do adesivo,

sendo, aproximadamente70%, em dentina seca, 60% em dentina imida e 50%

em dentina desidratada.
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Anexos

QUADRO DE ANALISE

Fator1(F1) 2 67.02562 33.51281 3.7697 *
Fator2(F2) 2 423.46736 211.73368 23.8171 *

Int. F1xF2 4 494.60157 123.65038  13.9080 **

Tratamentos 8 985.09455 123.13682  13.8512*

Residuo 36 320.03916 8.88998

Total 44  1305.13371

** gignificative ac nivel de 1% de probabilidade (p < .01}
* significativo ao nivel de 5% de probabilidade (.01 =< p < .05}
ns naoe significativo (p »= .05}
GL: 2,36 F-krit{5%) = 3.2594 F =3.7697 p=.03263
GL: 2,36 F-krit(1%) = 52479 F=23.8171 p<.00100
GL: 4,36 F-krit{1%) = 3.8803 F=13.908 p < .00100

GL: 8,36 F-krit{1%) = 3.0517 F =13.8512 p<.00100

Fator 1 = adesivos
Fator 2 = umidade
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MEDIAS E MEDIDAS

Médias do fatori

1 9.77400 a
2 9.38867 ab
3 7.01400 b

DMS1 = 2.65854

Médias do fator2
1 440133 b
2 10.58533 a
3 11.19000 a

DMS2 =  2.65854

MEDIAS DE INTERACAO

Médias Fator 1 x Fator 2

Fator 2
Fator 1 ---memm oo
1 2 3
1 7.1300 aB 14.3780 aA 7.8140 bB
2 2.9500 aB 7.0080 bB 18.2080 aA

3 3.1240 aB 10.3700 abA 7.5480 bAB

DMS para colunas = 4.6047 DMS paralinhas = 4.6047
Classific.c/letras mintsculas Classific.¢/letras mailsculas
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