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RESUMO

Objetivos: Avaliar a resisténcia adesiva ao microcisalhamento de duas resinas compostas
auto-adesivas comerciais, variando o seu tempo de aplicacdo (0, 1 e 5 min) e a rugosidade
de superficie na dentina. Comparar de forma qualitativa, com recurso a microscopia

eletrénica de varrimento (MEV), a topografia da superficie.

Materiais e Métodos: Setenta molares humanos higidos foram aleatoriamente
distribuidos por 12 grupos de estudo, de acordo com 3 tempos de aplicagdo, 2
granulometrias de broca e 2 resinas compostas auto-adesivas comerciais (Vertise Flow e
Constic). Foram ainda adicionados grupos de controlo com resina composta e sistema
adesivo, para fins comparativos. Cada dente foi seccionado em discos de dentina média
coronaria, de 2 mm de espessura (Accutom-50 a 0.350 mm/s, Struers, Dinamarca),
preparados com uma broca troncocénica diamantada (risca preta ou amarela), de forma a
simular a smear layer e rugosidade. Utilizou-se um molde CAD/CAM cilindrico de forma
a padronizar 3 cilindros de resina composta em cada disco, seguindo um tempo de
aplicacdo de 0, 1 ou 5 minutos antes da fotopolimerizacao (20 s, a 0 distancia; 950
mW/cm?, LED alta intensidade). Apos 24 h em 4gua destilada (37°C), os cilindros foram
sujeitos ao teste de microcisalhamento (I mm/min, Shimadzu AGS-X, Japao). Uma
amostra aleatdria de cada grupo foi analisada no MEV. Estatistica inferencial contemplou

ANOVA three-way, com teste Tukey post-hoc, a um nivel de significancia de 5%.

Resultados: O teste ANOVA three-way confirmou que a resina composta auto-adesiva
(p<0,05) e o tempo de aplicagao (p<0,0001) influenciaram a resisténcia adesiva. Contudo,
a rugosidade de superficie ndo foi significativa (p=0,97). O tempo de aplicagdo, foi de
facto altamente significativo, sendo os 5 min, onde se obtiveram melhores resultados para

ambas as resinas compostas testadas.

Conclusdes: Asresinas compostas auto-adesivas beneficiaram de um tempo de aplicacio
mais longo de 5 minutos, enquanto que as diferencas na rugosidade de superficie testada
nido influenciou a resisténcia adesiva. Estes resultados confirmam que o fraco
desempenho das resinas auto-adesivas poderd estar relacionada com a limitada interagdao

dos monomeros com o substrato.

Palavras-chave: microcisalhamento; resinas compostas auto-adesivas; resisténcia

adesiva; rugosidade






ABSTRACT

Objectives: To evaluate the micro-shear bond strength of two commercial self-adhesive
composite resins, varying their application time (0, 1 and 5 min) and surface roughness
on dentin. To qualitatively compare the surface topography using scanning electron

microscopy (SEM).

Materials and Methods: Seventy healthy human molars were randomly assigned to 12
study groups, according to 3 application times, 2 drill sizes and 2 commercial self-
adhesive composite resins (Vertise Flow and Constic). Control groups with composite
resin and adhesive system were also added for comparative purposes. Each tooth was
sectioned into 2 mm-thick coronal middle dentin disks (Accutom-50 at 0.350 mm/s,
Struers, Denmark), prepared with a diamond truncated bur (black or yellow stripe), in
order to simulate the smear layer and roughness. A cylindrical CAD/CAM mold was used
in order to standardize 3 cylinders of composite resin on each disc, following an
application time of 0, 1 or 5 minutes before light curing (20 s, at 0 distance; 950 mW/cm?2,
high intensity LED). After 24 hours in distilled water (37°C), the cylinders were subjected
to the microshear test (1 mm/min, Shimadzu AGS-X, Japan). A random sample from each
group was analyzed in the SEM. Inferential statistics included a three-way ANOVA with

a Tukey post-hoc test at a 5% significance level.

Results: The three-way ANOVA test confirmed that self-adhesive composite resin
(p<0.05) and application time (p<0.0001) influenced adhesive strength. However, surface
roughness was not significant (p=0.97). Application time was in fact highly significant,

with 5 min being the best result for both composite resins tested.

Conclusions: Self-adhesive composite resins benefited from a longer application time of
5 minutes, while differences in the surface roughness tested did not influence adhesive
strength. These results confirm that the poor performance of self-adhesive resins may be

related to the limited interaction of the monomers with the substrate.

Keywords: micro-shear; self-adhesive composite resins; adhesive strength; roughness
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Introdugdo

I. Introducao

1.1. Adesao em medicina dentaria

A adesdo perpetua-se sempre com a mesma filosofia: estabelecer uma ligacio
efetiva e estavel entre substratos de natureza distinta, resultando numa interface continua.
Neste caso, a unido ocorre ndo apenas na superficie do substrato, sendo esmalte ou
dentina, mas também na superficie do adesivo e na prépria interface (Marshall et al.,

2010; Sezinando, 2014).

O conceito de ades@o ao esmalte tornou-se palpdvel quando Buonocore, em 1955,
introduziu a técnica de condicionamento acido neste substrato (Buonocore, 1955). Visto
que este mecanismo de adesdo provou ser forte e com substancial longevidade, sucedeu-
se um enorme interesse nas técnicas adesivas em dentisteria € a consequente rapida

evolucao no seu estudo (Van Meerbeek et al., 2020).

Na linha do tempo, isto levou a que as resinas compostas substituissem a
amdlgama como o material restaurador de eleicdo, ndo s6 devido a necessidade de
diminuir o uso de materiais com mercurio, mas também pela capacidade de imitacdo do
substrato dentdrio, ou seja, a procura do biomimetismo. As resinas, para além de serem
biocompativeis, sdo eficazes na restauracdo de dentes anteriores e posteriores, mesmo em
cavidades de grande dimensao (Demarco et al., 2017; Fugolin & Pfeifer, 2017; Spencer
et al., 2019). Estas resinas compostas ganharam popularidade sobretudo na sua
abordagem conservadora no que toca ao preparo cavitério, correspondendo a exigéncia
estética dos pacientes (Aminoroaya et al., 2020; Cadenaro et al., 2023; Nascimento et al.,
2013). Com a evolugdo da investigacdo nos materiais a base de resina, foram surgindo
simplificacdes da técnica, nas quais se enquadram as resinas bulk-fill e, mais

recentemente, as resinas compostas auto-adesivas (Fugolin & Pfeifer, 2017).

Apesar das suas vantagens as resinas compostas t€m limitacdes, nomeadamente
estas restauracdes tém uma longevidade média de 10 anos (Fugolin & Pfeifer, 2017).
Idealmente o procedimento restaurador beneficia de um procedimento simples e nao
sensivel a técnica do operador e deveria constituir um material antibacteriano, diminuindo
a incidéncia das cdries secunddrias (Aminoroaya et al., 2020; Van Meerbeek et al., 2020).
A resina composta ideal resistiria a hidrdlise e degradacdo enzimadtica, de forma a limitar

o dano da composic¢ao estrutural e funcional (Baldion et al., 2021; Durner et al., 2010).
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Variagdo da rugosidade de superficie e tempo de aplicagdo na preparagdo cavitdria em dentina e o seu efeito nas
caracteristicas interfaciais e adesdo de resinas compostas auto-adesivas.

1.1.1. Sistemas adesivos

A dentisteria minimamente invasiva atual baseia-se em preparos conservadores
que preconizam a utilizacdo de sistemas adesivos. Estes, podem ser definidos como
solucdes solvatadas de mondmeros de resina que modificam a superficie do substrato,
permitindo uma retencao forte entre este e o material restaurador subsequente (Milia et

al., 2012; Sofan et al., 2017).

Como j4 indiciado, o desafio dos sistemas adesivos, e da adesdo no geral, ainda
no presente dia, é obter uma adesdo que tenha uma longevidade substancial na dentina, a
semelhanca do que j4 acontece no esmalte (Van Meerbeek et al., 2011). O esmalte é
constituido quase totalmente por matriz inorganica, a hidroxiopatite, representando cerca
de 96% do seu volume total (Bedran-Russo et al., 2017). No esmalte o uso do 4cido
ortofosférico ajuda na formacdo de microporosidades que, nos préximos passos, sao

preenchidas por resina, formando os resin tags, o que permite uma adesdo eficaz e

previsivel (Bedran-Russo et al., 2017; Sofan et al., 2017).

O problema na dentina prende-se com a reduzida quantidade de matriz inorganica
na dentina, a hidroxiapatite, que constitui 50% do volume total (Bedran-Russo et al.,
2017). A menor matriz inorganica, em relacdo ao esmalte, implica que a dentina tenha
uma energia de superficie mais diminuida (Sezinando, 2014). Este substrato € um tecido
hidratado e contem também uma rede de colagénio que representa 30% do volume do
mesmo. Além do mencionado, a morfologia da dentina é complexa, sendo que é
constituida por tibulos dentinédrios que se estendem desde a jungdo amelo-dentindria até
a polpa (Spencer et al., 2019). Tem também a particularidade de que ocorre o aumento da

permeabilidade da dentina em relagdo a profundidade da cavidade (Cardoso et al., 2019).

Os sistemas adesivos tém trés componentes principais: o dcido, o primer e o
adesivo. O dcido normalmente usado € o dcido ortofosférico a 37% e prepara o esmalte e
a dentina para a aplicacdo do primer. Este condicionamento cria microporosidades no
substrato dentdrio, promovendo a formacdo mais tarde dos resin tags, e, assim,
contribuindo para a adesdo mecanica. O primer € uma solucdo composta por mondmeros
funcionais hidrofilicos, que sdo transportados por um solvente, podendo este ser dgua,
alcool ou acetona. Este € necessdrio visto que a dentina € um substrato hidrofilico e ndao

seria adequada a adesdo desta a mondmeros de resina hidrofébicos (Bedran-Russo et al.,
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Introdugdo

2017). Por fim, o adesivo, € uma camada de resina que serve de unido entre o primer

hidrofilico e a resina hidrofébica (Sezinando, 2014; Sofan et al., 2017).

Durante a preparagdo cavitdria na dentina ha a formac¢do de uma camada de
detritos, constituida maioritariamente por hidroxiapatite e colagénio, a smear layer, e,
quando essa camada preenche os tibulos dentindrios denomina-se de smear plugs (Sofan
et al., 2017). Na dentina, realiza-se o condicionamento dcido na superficie dentdria para
a preparar para os restantes passos adesivos. O dcido ortofosférico remove parte da matriz
inorgénica da dentina, sem alterar a rede de colagénio. Os espacos criados com este passo
sdo depois preenchidos pelo adesivo, que € entdo fotopolimerizado, formando a camada
hibrida (Spencer et al., 2019; Tjaderhane et al., 2013). A camada hibrida ideal seria entdo
uma rede tridimensional, entre os polimeros e o colagénio, totalmente polimerizada que

promove uma ligacao estdvel entre o adesivo e a dentina (Spencer et al., 2019).

Assim, os sistemas adesivos contemporaneos podem ser classificados de acordo
com o seu método de aplicacdo, ou maneira como interagem com a smear layer, em: etch
& rinse, self-etch e, também, adesivos universais, como exemplificado na Figura 1 (Sofan

et al., 2017; Spencer et al., 2019; Van Meerbeek et al., 2010).

Estratégia Adesiva:

P i e

Etch-and-rinse Self-ctch Universal Resina auto-adesiva
k.. Total-stch Selective
. N (esmalte + daitinz) smamel giching,

N e

Figura 1. Esquema representativo das diferentes estratégias restauradoras.

1.1.1.1. Etch & rinse (E&R)

No final da década de 70 foi introduzida a técnica Etch & Rinse de 3 passos, o que

revolucionou a dentisteria adesiva (Perdigdo, 2010; Sofan et al., 2017).
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Variagdo da rugosidade de superficie e tempo de aplicagdo na preparagdo cavitdria em dentina e o seu efeito nas
caracteristicas interfaciais e adesdo de resinas compostas auto-adesivas.

Nesta técnica procede-se ao condicionamento dcido em toda a superficie do dente,
podendo incluir esmalte e dentina, com o uso do 4cido ortofosférico. Com este
condicionamento, hd a remogdo total da smear layer, a camada de detritos formada
durante a preparacdo cavitdria, e dos smear plugs (Cadenaro et al., 2023; Sofan et al.,
2017). No esmalte, o 4dcido ortofosférico cria microporosidades que sdo em seguida
preenchidas com primer e adesivo, criando retencdo micromecanica pela formacao de
microtags (Perdigdo et al., 2021; Sofan et al., 2017; Van Meerbeek et al., 2020). Por outro
lado, na dentina, o condicionamento 4cido provoca a desmineralizacdo da dentina a uma
profundidade de 1-5 um, dependente do tempo de aplicagdo, expondo a rede de colagénio
(Perdigdo et al., 2021; Sofan et al., 2017). Depois da remog¢do do 4cido e lavagem com
agua, a dentina tem de permanecer humida, visto que se tal ndo acontecesse a rede de

colagénio iria colapsar e bloquear a infiltragdo do primer e adesivo (Sezinando, 2014).

Procede-se posteriormente a aplicagdo do primer, solugdo que contém mondmeros
com propriedades hidrofilicas em solventes como dgua, dlcool e acetona (Sofan et al.,
2017). Este passo tem o objetivo substituir a 4gua que hidrata a rede de colagénio, pelos
solventes presentes no primer, que atuam como um transportador de mondmeros de
resina, sendo estes compativeis com as camadas de resina subsequentes (Bertassoni et al.,
2012). Por ultimo, € aplicado o adesivo que penetra na rede de colagénio e nos tibulos
dentindrios, formando resin tags e que, depois de fotopolimerizado, forma a camada

hibrida (Sofan et al., 2017).

Hoje em dia sabe-se que mesmo com o sistema etch & rinse, a formacdo da
camada hibrida pode ndo ser completa e ndo atingir a qualidade ideal para garantir uma
adesdo duradoura (Pashley et al., 2011). Tem se notado que ha a formacao de espacos
com fibras de colagénio ndo embebidas em resina, mas preenchidas com dgua. Tal pode-
se justificar pela discrepancia entre a profundidade da camada de dentina desmineralizada
em comparacdo com a camada de infiltracdo do primer e adesivo (Cardenas et al., 2018;
Naupari-Villasante et al., 2022). O condicionamento dcido da dentina pode também
iniciar uma cascata de degradacdo das fibras de colagénio parcialmente embebidas em
resina, ativando as enzimas metaloproteinases (MMPs), o que compromete a integridade

da camada hibrida (Pashley et al., 2004; Spencer et al., 2019).
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1.1.1.2. Self-etch (SE)

Neste sistema adesivo ndo € utilizado um passo separado com 4cido. Este sistema
contempla uma solucdo aquosa que contém mondémeros funcionais acidicos, com um pH
ligeiramente mais bésico que o dcido ortofosférico (Sofan et al., 2017). Estes adesivos
podem ser classificados de acordo com o nivel de acidez em: ultra-suaves (pH > 2,5),
suaves (pH = 2), intermédios (pH entre 1 e 2) e fortes (pH < 1) (Van Meerbeek et al.,
2020). Como nao ocorre a remogao total da smear layer, mas sim a sua incorporagao na
interface adesiva, os smear plugs permanecem, protegendo o colagénio, o que alguns
autores defendem que pode diminuir a sensibilidade pds-operatéria. Contudo, a camada
hibrida formada € fina e os microtags formados sdo mais finos e curtos (Perdigao et al.,

2021; Sofan et al., 2017).

Devido a pouca desmineralizacdo da hidroxiapatite e, visto que, a adesdo
micromecanica é o pré-requisito para uma robusta adesdo, € importante reter que em
certos casos, sobretudo na abundancia de esmalte, o método self-etch pode ndo ser o

preferido (Cadenaro et al., 2023; Van Landuyt et al., 2007).

1.1.1.3 Adesivos universais

Os sistemas adesivos universais foram introduzidos em 2011 numa tentativa de
simplificar e diminuir ainda mais a sensibilidade da técnica. Estes podem ser usados com
a técnica Etch-and-rinse ou self-etch, devido a sua grande versatilidade e ao pequeno
nimero de passos (Nagarkar et al., 2019; Sofan et al., 2017). Podem também promover a
adesdo a diferentes substratos como ao esmalte, dentina e a restauragdes anteriores de

resina composta (Kalavacharla et al., 2015; Tsujimoto et al., 2017).

Em 1984, Kuraray introduziu o monémero 10-metaciloiloxidecildi-
hidrogenofosfato (10-MDP) e, na década de 2000, com a expiragdo da patente, foi
possivel o inicio de uma larga escala de estudo sobre monémeros acidicos possibilitando
eventuais reproducdes comerciais. O 10-MDP é um mondémero funcional hidrofilico
acidico, hoje ainda considerado um dos mondémeros mais eficazes deste tipo. Este liga-se
quimicamente ao calcio da hidroxiopatite da dentina ndo condicionada com é&cido. O
mondémero 10-MDP contém dois grupos funcionais, um grupo fosfato que liga aos

minerais da dentina, e um grupo metacrilato polimerizavel, separados por uma cadeia
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longa, esta estrutura justifica a sua estabilidade a degradacao (Delgado et al., 2021;

Feitosa et al., 2014; Yoshihara et al., 2010, 2013).

Estd também descrita a formagdo de sais insoliveis MDP-Ca dispostos em
camadas, num fenémeno denominado de nanolayering, o que possivelmente pode
contribuir para melhorar a longevidade e estabilidade da interface adesiva. Houve a
tentativa de sintetizar mondmeros com eficacia semelhante a do 10-MDP, mas mais
resistentes a hidrélise, no entanto estes demonstravam uma eficicia de ligagdo
substancialmente menor (Cadenaro et al., 2023; Dressano et al., 2020; Van Meerbeek et

al., 2020).

Em relacdo ao esmalte, com a utiliza¢do da técnica self-etch, ndo héa a formacao
de microporosidades na mesma ordem que com o condicionamento em separado, e
consecutivamente, ndao ha formacdo de microtags e a adesdo micromecanica € afetada.
Foi entdo desenvolvida a técnica selective enamel etching, em que € realizado o
condicionamento 4cido apenas no esmalte, enquanto na dentina nao é necessaria nenhuma
preparacdo (Cadenaro et al., 2023; Cuevas-Sudrez et al., 2019; Sofan et al., 2017). Com
o uso desta técnica, no esmalte aplica-se uma abordagem etch-and-rinse, aumentando a
durabilidade adesiva e na dentina, uma abordagem self-etch, diminuindo os danos as

fibras de colagénio (Sai et al., 2018; Takamizawa et al., 2016).

1.2. Materiais restauradores em medicina dentaria

1.2.1. Resinas compostas

As resinas compostas foram primeiro introduzidas em Medicina Dentaria nos
anos 50, sendo atualmente o material de restauracdo mais utilizado (Aminoroaya et al.,
2020; Demarco et al., 2017). Tém uma elevada aplicabilidade em dentisteria, podendo ser
usadas em restauracdes diretas ou indiretas, como facetas, e também como selantes de

fissuras, entre outros (Ferracane, 2011; Moszner & Hirt, 2012).

Este material restaurador permite restabelecer a estética e a fun¢do dentéria e,
quando usados em conjunto com os sistemas adesivos, tornam as restauracdes previsiveis,
fidveis e duradouras (Baldion et al., 2021; Yao et al., 2020). A resina composta &
constituida por monémeros polimerizdveis de metacrilato, a matriz organica, associados

a particulas inorganicas, geralmente vidros de silicato. Estas duas fases estdo unidas por
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organossilanos. A resina é também composta por um sistema fotoiniciador, a
canforoquinona, corantes, estabilizadores e potenciadores de brilho (Baldion et al., 2021;
Bayne et al., 2019; Moszner & Hirt, 2012). Estd provado que a microestrutura e
composi¢ao das resinas afeta ndo s as caracteristicas mecanicas, mas também o seu

resultado estético (Popescu et al., 2023).

Atualmente as resinas compostas t€m uma boa estabilidade de cor e 6timas
propriedades 6ticas, conseguindo mimetizar o substrato dentdrio (Demarco et al., 2017).
No entanto, devido a sua composicao a base de polimeros, sofrem alteragdes irreversiveis
na sua estrutura, o que pode limitar a longevidade da restauracdo (Seoane et al., 2023;
Szczesio-Wlodarczyk et al., 2020). Os materiais restauradores atuais possuem diversas
limitagGes, como a contracdo apds polimerizacdo, a sua elevada suscetibilidade a
biodegradacdo no ambiente oral e o facto de o processo adesivo ser sensivel a técnica do
operador (Inglés et al., 2022). Assim, o sucesso clinico da restaura¢do em resina composta
depende da durabilidade e da efic4cia do sistema adesivo e da interface formada (Cardoso

et al., 2019; Peumans et al., 2014).

A utilizacido dos materiais adesivos atuais € muito sensivel a técnica, visto que
consiste em vdrias etapas dependentes de tempo, técnica de aplicacdo e experiéncia do
operador (Brueckner et al., 2017; Inglés et al., 2022). E necessdrio o controlo da
contamina¢do, nomeadamente da saliva e sangue e também a colaboracdo do paciente,
visto que a restauragdo com resina composta € um processo demorado, consequéncia dos
varios passos necessarios, o que aumenta o risco de erros (Inglés et al., 2022; Ozel Bektas

et al., 2013).

1.2.2. Resinas compostas auto-adesivas

Com a evolugdo na tecnologia adesiva, surgiram as resinas compostas fluidas auto-
adesivas, em 2009, com o intuito de diminuir o tempo de execu¢do, simplificar o
procedimento e reduzir a sensibilidade da técnica adesiva (David et al., 2021; Peterson et
al., 2018). Tudo isto, pela simplificacdo da técnica, permitiria também reduzir possiveis
erros, visto que a restauracao passaria a ser s6 de um passo (Brueckner et al., 2017; Latta
et al., 2020; Van Meerbeek et al., 2020). Seria entdo um sistema all-in-one de adesdo em
que seria eliminada a necessidade da aplicac¢do separada do sistema adesivo (Vichi et al.,

2013).
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Até a data, a resinas auto-adesivas comercializadas sdo de consisténcia flowable, de
modo a potenciar a adaptacdo ao substrato, e, sendo que conseguem ser facilmente
inseridas em cavidades de pequena dimensdo, revelam uma facilidade de adaptagdo
marginal as paredes internas (Fugolin & Pfeifer, 2017; Ikeda et al., 2009; Ozel Bektas et
al., 2013; Vichi et al., 2013).

A adesdo das resinas compostas auto-adesivas baseia-se na introducdo de
monomeros funcionais acidicos que devem simultaneamente condicionar e infiltrar no
substrato dentdrio, mantendo a presenga de sistemas de mondmeros tradicionais de
metacrilato. Estes mondmeros, nomeadamente o dimetacrilato de glicerol fosfato
(GPDM) e o 10-MDP, possibilitam um condicionamento leve do esmalte e da dentina,
criando alguma reten¢do micromecanica superficial e, simultaneamente, exposi¢do de
minerais predispostos para uma potencial ligacdo quimica, tal como com o célcio da
hidroxiopatite (Delgado et al., 2021; Latta et al., 2020; Ozel Bektas et al., 2013; Yoshida
etal., 2001). H4 entdo a formacdo de ligagdes idnicas entre os grupos carboxilo ou fosfato

e o calcio (Yoshioka et al., 2002).

Esta adesdo quimica permite uma Otima adesdo entre a resina e a dentina e é
especialmente indicada em classes II de Black visto que na margem gengival destas ha
pouco esmalte (Ozel Bektas et al., 2013; Spencer et al., 2019). Ao ocorrer uma menor
profundidade de desmineralizacdo, hd uma menor exposi¢do da rede de colagénio,
criando uma interface estavel e menos suscetivel a degradacdo das fibras de colagénio

(Van Meerbeek et al., 2020).

2.2.1. Limitacoes das resinas compostas auto-adesivas

Apesar de ser um material promissor, estudos in vitro, in vivo e clinicos evidenciam
que estes materiais ainda ndo tém uma adesdo suficiente com os tecidos dentdrios,
nomeadamente a dentina, tanto a curto como a longo prazo, quando comparados com a
aplicacdo de sistema adesivo seguida de aplicacdo de resina composta (Celik et al., 2015;
David et al., 2022; Delgado et al., 2021; Yao et al., 2020). Estes mostram uma menor
resisténcia adesiva, defeitos na interface adesiva e uma reduzida interagdo com a smear
layer, uma vez que nao sao capazes de a remover (Brueckner et al., 2017; Peterson et al.,

2018).
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Por apresentarem na sua composi¢do uma menor quantidade de particulas de carga,
possuem também menor resisténcia mecanica e maior contracdo de polimerizacao e,
quando comparada com sistemas adesivos, tém uma maior viscosidade, o que prejudica
a molhabilidade no substrato (Inglés et al., 2022; Jordehi et al., 2019; Vichi et al., 2013).
Além do mencionado, certos estudos mostram que hd pouco selamento das margens,
sendo mais provdvel a invasdo bacteriana e formacao de céries secundérias, do que em
restauracdes com outros materiais (Ferreira et al., 2023; Kopperud et al., 2012; Opdam et

al., 2014; Van Meerbeek et al., 2020).

Podemos entdo inferir que a simples incorporagdo de mondémeros funcionais parece
ser insuficiente para criar uma adesdo estavel e durdvel (Ferreira et al., 2023; Inglés et al.,
2022; Seoane et al., 2023). E, assim, de importancia a dedicacdo ao estudo da
possibilidade de diferentes tratamentos de superficie e modificacdes a constitui¢do das
resinas auto-adesivas de forma a garantir a correta adesdo, otimizando este material
restaurador (Inglés et al., 2022). A titulo de exemplo, em relacdo as resinas auto-adesivas,
estudos comprovaram que o uso de um primer a priori da aplicagdo destes aumenta a sua
capacidade adesiva até trés vezes mais do que sem a sua aplicagdo do primer (Inglés et
al., 2022). Isto permite que a solu¢do de primer se estendesse na rede de colagénio,
transportando os mondmeros hidrofilicos, algo que neste momento nao € possivel com as
resinas devido a sua viscosidade. No entanto, ao adicionar um passo a técnica adesiva,
iria contra o objetivo principal das resinas auto-adesivas (Inglés et al., 2022; Kim et al.,

2020; Van Meerbeek et al., 2020).

Tendo em conta estas limitagdes, as resinas compostas auto-adesivas neste
momento ainda ndo sdo recomendadas em restauragdes diretas convencionais (Jordehi et
al., 2019; Peterson et al., 2018). Podem, no entanto, ser indicadas na restauracdo de lesdes
cervicais ndo cariosas e, nas localizacdes de elevada carga oclusal, podem ser usados
como base cavitdria, ou, no evento da cavidade ser de pequena dimensado, em que o tecido
dentdrio adjacente consiga suportar as forcas oclusais (Ferracane, 2011; He et al., 2007;

Helvatjoglu-Antoniades et al., 2006).
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1.3. Fatores que influenciam a adesao

De acordo com Van Meerbeek, em 2020, existem trés mecanismos principais de
adesdo entre qualquer material dentdrio e o substrato, estes sdo a molhabilidade, a

microretencdo e a interacdo quimica (Van Meerbeek et al., 2020).

Em relacdo a molhabilidade, esta € a capacidade que um liquido tem de estar em
contacto, e de espalhar uniformemente, numa superficie sélida. O liquido deve escoar
para dentro das irregularidades do substrato e promover o contacto entre a maior
superficie do mesmo. Se hd uma verdadeira molhabilidade da superficie ndo devem
ocorrer falhas adesivas. O grau de molhabilidade pode ser calculado pela determinagdo
do angulo de contacto, que € o angulo entre a forma do liquido e a superficie do sélido.
Como a tendéncia do liquido se espalhar aumenta a medida que o angulo de contacto
diminui, o angulo de contacto € um indicador da capacidade de molhamento. Se a energia
de superficie do aderente for reduzida por contaminacao, a energia de superficie do s6lido
diminuird podendo observar-se um aumento do dngulo de contacto (Srinivas et al., 2022;

Van Meerbeek et al., 2020).

A microreten¢do € considerado o mecanismo principal de adesdo dos materiais a
base de resina aos tecidos mineralizados, como o esmalte e a dentina. No esmalte €
necessdria a aplicacio do dcido ortofosférico de modo a remover a smear layer e a criar
microporosidades, que vao ser preenchidas por resina, formando os resin tags.
Relativamente a interacdo quimica, esta € formada entre os mondémeros funcionais e o
célcio da hidroxiopatite, ajudando a estabilizar a camada hibrida (Latta et al., 2020; Van

Meerbeek et al., 2020).

1.3.1. Influéncia da rugosidade de superficie

A preparagdo cavitdria com brocas torna a superficie mais rugosa, removendo a
camada mais superficial contaminada. Substratos que sdo pouco recetivos ao sistema
adesivo, como esmalte aprismatico ou dentina esclerdtica, precisam de ser preparados a
fim de se aumentar a sua rugosidade, ou até parcialmente ou completamente removidos,

de forma a se obter uma adesao ideal.

A smear layer interfere diretamente com a molhabilidade (Giannini et al., 2015).

Estudos mostram que a adesdo de uma resina a smear layer, que ndo estd firmemente
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ligada ao substrato adjacente, compromete a formagao de uma interface adesiva adequada

(Schwartz & Fransman, 2005).

Este € o principal problema das resinas auto-adesivas aplicadas sem
condicionamento prévio, nao entram em contacto direto com o substrato dentario. Nesses
casos, a resina deve ter a capacidade quimica de tratar o substrato e dissolver a smear
layer, permitindo a interagdo adequada com o substrato dentdrio (David et al., 2022; Van
Meerbeek et al., 2020). Alguns estudos defendem que quanto maior o grio e abrasividade
da broca, maior a camada de smear layer que se forma. Neste caso, a0 aumentar a camada
de smear layer ha uma consequente diminui¢do da taxa de penetracdo de mondmeros
durante a hibridizagdo, sendo que estes autores defendem que uma superficie lisa e com
uma smear layer fina, obtém melhores resultados adesivos (Kambara et al., 2012; Kim et

al., 2020; Oliveira et al., 2003; Rirattanapong et al., 2015)

Por outro lado, investigagdes prévias determinaram que o aumento da rugosidade
de superficie, a partir do uso de brocas, beneficia o aumento da drea de contacto criada
entre o substrato e o sistema adesivo, melhorando assim a capacidade adesiva (Koodaryan
et al., 2016). Ou seja, ao tornar a cavidade mais rugosa com o uso de instrumentos
rotatérios, hd um aumento do mecanismo de interlocking, a criacdo de microtags, o que
melhora a reten¢do, diminuindo a necessidade de outros métodos retentivos menos

conservadores (Ayad et al., 1997; Koodaryan et al., 2016).

1.3.2. Influéncia do tempo de aplicacao

O tempo de aplicagdo tem também surgido como um dos fatores passiveis de
condicionar a capacidade adesiva garantida no substrato, quer a curto quer a longo-prazo.
Estudos anteriores feitos sobre a variagdao do tempo de aplicacdo de sistemas adesivos,
como o estudo de Sai, em 2018, mostram que ao aumentar o tempo de aplicacdo do
sistema adesivo universal, aumenta também a qualidade e quantidade de adesdao quimica,
que de acordo com algumas investigagdes pode apenas ocorrer passados alguns segundos

da aplicagdo do sistema adesivo (Karadas, 2021; Sai et al., 2018; Saito et al., 2020).

J4 nas resinas compostas auto-adesivas, até a data, ndo se encontraram estudos
que referem a variabilidade do tempo de aplicacdo. Como referido anteriormente, a
molhabilidade é um requisito para obter um bom angulo de contacto entre o aderente e o

substrato. Para um liquido se espalhar ao longo de um substrato, a tensdo de superficie do
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liquido deve ser muito menor do que a energia de superficie do substrato. Nos materiais
com uma composi¢do mais viscosa, como as resinas compostas auto-adesivas, ha uma
maior dificuldade da dispersao uniforme do material, durante um determinado tempo, o
que pode dificultar a infiltracdo dos mondmeros e formag¢ao da camada hibrida (Van

Meerbeek et al., 2020).

A adesdo a dentina depende maioritariamente da infiltracdo de mondmeros e da
formacao da camada hibrida e, devido a maior viscosidade deste material restaurador, nao
hd a penetragao nos tibulos dentindrios em profundidade, diminuindo a resisténcia
adesiva (David et al., 2022). Pde-se a questdo de que, se aumentar o tempo de aplicacdo
da resina auto-adesiva antes de esta ser fotopolimerizada, haja uma maior difusdo da
mesma, com mais interagdo monomero-calcio, melhor espalhamento e eventual

uniformizacdo da camada hibrida resultante.

1.4. Enquadramento

As resinas compostas auto-adesivas aparentam ser promissoras em dentisteria,
devido ao seu potencial de uso facil nos substratos dentdrios, sem a necessidade da
complexidade de uso e sensibilidade de um sistema adesivo em separado (Cadenaro et
al., 2023). No entanto, é essencial otimizar este material restaurador, considerando o
estudo de novas varidveis que podem impactar o seu desempenho. Para isto, as avaliacdes
de novos pré-tratamentos do substrato dentdrio sdo cruciais, uma vez que estes podem
otimizar a adesdo resina-dentina e resina-esmalte, garantindo a longevidade da

restauragao.

InvestigacOes prévias em outros materiais de restauracdo determinaram que o
aumento da rugosidade de superficie beneficia a drea de contacto criada no substrato,
melhorando assim a capacidade adesiva (Koodaryan et al., 2016). Por outro lado, o tempo
de aplicacdo dos sistemas adesivos, por aumentar a interacio quimica, pode também
impactar esta varidvel (Sai et al.,, 2018). Assim, torna-se significativo investigar a
influéncia da rugosidade da superficie dentindria e estudar o tempo de aplicacdo nas
resinas compostas auto-adesivas na sua aplicacdo antes da fotopolimerizagdo, numa

tentativa destas se tornarem uma possibilidade na prética clinica.
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I1. Objetivos de estudo

2.1 Objetivo primeiro

Avaliar a resisténcia adesiva ao microcisalhamento de duas resinas auto-adesivas
comerciais, variando o tempo de aplicacdo e a rugosidade de superficie. O estudo
contempla trés tempos de aplicacdo: 0, 1 minuto e 5 minutos, e duas granulometrias

distintas de preparacao do substrato.

2.2. Objetivo segundo

Comparar de forma qualitativa, com recurso a microscopia eletrénica de varrimento
(MEV), a qualidade da interface adesiva produzida, consoante as diferentes varidveis em

teste.

27



Variagdo da rugosidade de superficie e tempo de aplicagdo na preparagdo cavitdria em dentina e o seu efeito nas
caracteristicas interfaciais e adesdo de resinas compostas auto-adesivas.

28



Hipoteses de estudo

I11. Hipoteses de estudo

Hipodtese Nula 0.1: O tipo de resina composta auto-adesiva utilizada ndo tem efeito

significativo sobre as médias de resisténcia adesiva ao microcisalhamento, na dentina.

Hipoétese Alternativa 1.1: O tipo de resina composta auto-adesiva utilizada tem um
efeito significativo sobre as médias de resisténcia adesiva ao microcisalhamento, na

dentina.

Hipoétese Nula 0.2: O aumento do tempo de aplicagdo das resinas auto-adesivas, antes da
fotopolimerizagdo, ndo tem efeito significativo sobre as médias de resisténcia adesiva ao

microcisalhamento, na dentina.

Hipoétese Alternativa 1.2: O aumento do tempo de aplicacdo das resinas auto-adesivas,
antes da fotopolimerizagdo, tem um efeito significativo sobre as médias de resisténcia

adesiva ao microcisalhamento, na dentina.

Hipoétese Nula 0.3: A preparacdo do substrato dentindrio variando a granulometria das
brocas de acabamento de superficie, ndo tem um efeito significativo sobre as médias de

resisténcia adesiva ao microcisalhamento, na dentina.

Hipoétese Alternativa 1.3: A preparacio do substrato dentindrio variando a granulometria
das brocas de acabamento de superficie, tem um efeito significativo sobre as médias de

resisténcia adesiva ao microcisalhamento, na dentina.
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IV. Materiais e métodos

4.1. Selecao, limpeza e armazenamento dos dentes

Este estudo laboratorial foi aprovado pela Comissdo de Etica da Egas Moniz
School of Health and Science, com o nlimero de processo interno 1342 (Anexo 1). Para
este estudo foram utilizados setenta molares higidos, isentos de cdrie, defeitos estruturais
e livres de qualquer tratamento restaurador (Figura 2). O trabalho laboratorial realizou-se
no Laboratdrio de Biomateriais e no Centro de Microscopia Eletrénica de Varrimento da

Egas Moniz School of Health and Science.

Figura 2. Exemplo de um dente utilizado no estudo

ApOs a sua aquisi¢do, os dentes foram lavados com dgua corrente e tratados com
recurso a curetas de Gracey, de forma a eliminar residuos organicos presentes. De
seguida, os dentes foram colocados numa solucao de cloramina tri-hidratada a 1% durante

uma semana (Figura 3) (ISSO 11405, 2003) (Armstrong et al., 2017).

{"oramina T1%

Figura 3. Solucéo de Cloramina T tri-hidratada a 1%
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Posteriormente a este protocolo de desinfe¢do, os dentes foram colocados em dgua
destilada a 4°C, substituida semanalmente até ao inicio do estudo laboratorial. Durante
todo o estudo, os procedimentos experimentais foram executados pelo mesmo operador,
com uma temperatura e humidade controladas [(23 + 2)°C + Humidade Relativa (50 +

5)%] (Armstrong et al., 2017).

4.2. Materiais

Os materiais e reagentes utilizados no presente estudo estdo contemplados na tabela

apresentada abaixo:

Tabela 1. Materiais utilizados — composicao e especificagdes técnicas

Material Fabricante Composicao Lote Validade
Laboratério de Solucdo de 100 mL de
Cloramina T Preparagdes Egas Cloramina-T trihidratada a -
Moniz 1%

Particulas de carga: fluoreto

) de itérbio e aluminossilicato
Kerr Italia, S.r.1.;

Resina de bario (70% vol)
Scafati, Italy
Vertise™ Matriz orgénica: 5-10% 11043458 31/03/2026
Flow HEMA, N/A% Bis-GMA,
Cor: A2
5-10% UDMA e 1-5%
GPDM

Particulas de carga:
DMG Chem — Pharm.
aluminossilicato de bario

Fabrik GmbH;
Resina (66%)
Hamburg; Germany 292495 07/07/2025
Constic Matriz orgénica: 15-35%
Bis-GMA, <45% TEGDMA
Cor: A2
e N/A% 10-MDP
Particulas de carga:
Resina aluminossilicato de bdario,
Kulzer GmbH;
Charisma silica (64%) 66044522
Hanau, Germany
Diamond Matriz organica: N/A%
UDMA, N/A% TEGDMA
Clearfil Kuraray Noritake; Matriz orgéanica: 10-MDP,
S’Bond Okayama, Japan Bis-GMA, HEMA
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Universal

Quick

4.3. Preparaciao das amostras

Foi efetuada a distribuicdo aleatéria dos setenta dentes em catorze grupos
experimentais, de acordo com a granulometria de preparacdo da amostra, o tempo de

aplicagcdo das resinas auto-adesivas antes da fotopolimerizacdo e de duas resinas auto-

adesivas em: como representado no esquema da Figura 4.

cT a

CT 1 -
Constic

Control_F
E—
e
Control G

VF_0

Vertise Flow e

Figura 4. Esquema representativo dos grupos deste estudo

Grupo Control_F - Preparacdo com broca de fissura fina diamantada de risca

amarela, aplicacdo de resina Charisma® Diamond (CD, Kulzer) de acordo com instrucdes
do fabricante

Grupo Control_G - Prepara¢do com broca troncocénica diamantada de risca

preta, aplicacdo de resina composta Charisma® Diamond (CD, Kulzer) de acordo com
instrugdes do fabricante

Grupo VF_0_F - Preparacdo com broca de fissura fina diamantada de risca

amarela, 0 segundos de aplicagdo da resina Vertise™ Flow (Kerr, EUA)

Grupo VF_1_F - Preparacdo com broca de fissura fina diamantada de risca

amarela, 1 minuto de aplicacio da resina Vertise™ Flow (Kerr, EUA)
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Grupo VF_5_F - Preparacdo com broca de fissura fina diamantada de risca

amarela, 5 minutos de aplicacio da resina Vertise™ Flow (Kerr, EUA)

Grupo VF_0_G - Preparagdo com broca troncocénica diamantada de risca preta,

0 segundos de aplicacio da resina Vertise™ Flow (Kerr, EUA)

Grupo VF_1_G - Preparacdo com broca troncocénica diamantada de risca preta,

1 minuto de aplicacdo da resina Vertise™ Flow (Kerr, EUA)

Grupo VF_5_G - Preparagcdo com broca troncocénica diamantada de risca preta,

5 minutos de aplicacdo da resina Vertise™ Flow (Kerr, EUA)

Grupo CT_ 0_F - Preparagdo com broca de fissura fina diamantada de risca

amarela, 0 segundos de aplicagdo da resina Constic (DMG, Alemanha)

Grupo CT_ 1_F - Preparacdo com broca de fissura fina diamantada de risca

amarela, 1 minuto de aplicagdo da resina Constic (DMG, Alemanha)

Grupo CT_ 5_F - Preparacdo com broca de fissura fina diamantada de risca

amarela, 5 minutos de aplicacdo da resina Constic (DMG, Alemanha)

Grupo CT_ 0_G - Preparagdo com broca troncocénica diamantada de risca preta,

0 segundos de aplicagdo da resina Constic (DMG, Alemanha)

Grupo CT_1_G - Preparacido com broca troncocénica diamantada de risca preta,

1 minuto de aplicacdo da resina Constic (DMG, Alemanha)

Grupo CT_5_G - Preparacdo com broca troncocénica diamantada de risca preta,

5 minutos de aplicacdo da resina Constic (DMG, Alemanha)

Numa primeira fase, os dentes foram colocados com cola quente (Salki, Navarra,
Espanha) num suporte acrilico. Com recurso ao micrétomo de tecidos duros (Accutom-
50, Struers A/S, Ballerup, Denmark) (Figura 5), sob refrigeracdo constante de dgua e a
baixa rotacdo (0.350 mm/min), os dentes foram seccionados perpendicularmente ao longo
eixo do dente, retirando 3 mm a partir das cdspides, pela linha da fossa adjacente (Figura
6). Foi realizado outro corte, 2 mm a baixo do primeiro, de forma a obter um disco de

dentina com 2 mm de altura (Figura 7).
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Figura 6. Corte para formagao de disco de dentina.

Figura 7. Disco de dentina

Ap6s a formacdo dos discos de dentina, prepararam-se metade dos discos com
uma broca troncocOnica diamantada de risca preta de granulometria 018
(SG850.314.018), e a outra metade com uma broca de fissura fina diamantada de risca
amarela de granulometria 012 (C859.314.012). Os discos foram colocados num suporte
de acrilico com o longo eixo do dente paralelo ao eixo da broca, e, com recurso ao

calibrador de instrumentos rotatdrios (Figura 8), € realizada entdo a preparacdo de uma
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das faces do disco de dentina. Estas brocas foram substituidas a cada 6 utilizacoes, devido

ao seu desgaste, como recomendado (Soares et al., 2018).

Figura 8. Preparacio da superficie dentindria com recurso ao calibrador de instrumentos rotatdrios

Em cada disco foi colocado um molde feito a medida em CAD/CAM de forma a
serem criados trés cilindros de resina com didmetro interno de 1 mm e altura de 2 mm,

para o teste de microcisalhamento (Figura 9).

Figura 9. Modelo de CAD/CAM

Ap6s colocagdo do molde em cima do disco de dentina, o mesmo foi preenchido
com resina auto-adesiva Vertise™ Flow (Kerr, EUA) ou Constic (DMG, Alemanha)
(Figura 10 e 11). Para o grupo controlo o mesmo sucedeu com a resina Charisma

Diamond (CD, Kulzer) com o sistema adesivo Clearfil S’bond Universal Quick .
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Figura 10. A- resina auto-adesiva Vertise™ Flow (Kerr, EUA); B- Resina auto-adesiva Constic (DMG,
Alemanha); C- Resina Charisma Diamond (CD, Kulzer); D- Sistema adesivo Clearfil S’bond Universal
Quick

Figura 11. Aplicacdo da resina auto-adesiva no molde CAD/CAM

Utilizou-se um tempo de aplicacdo de 30 s, 1 min ou 5 min, consoante 0 grupo
experimental e, de seguida, os espécimes foram fotopolimerizados durante 40 segundos
(Figura 12). Para a polimerizacdo foi utilizado um fotopolimerizador LED de alta
intensidade COXO modelo DB686 (Froshan COXO Medical Instruments, Guandong,
China) (Figura 13), com a poténcia de irradia¢io de ponta de 950 mW/cm?, medida a cada
trés utilizagdes com recurso ao radiometro analdgico Optilux Radiometer (SDS Kerr,
Orange, EUA), e um comprimento de onda entre os 420 e 480 nm. Depois de

fotopolimerizado, foi retirado o molde CAD/CAM (Figura 14).
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Figura 12. Fotopolimerizagao final

Figura 13. Fotopolimerizador LED de alta intensidade COXO modelo DB686 (Froshan COXO Medical
Instruments, Guandong, China)

Figura 14. Amostra apds remogio do molde CAD/CAM

Foram utilizadas como sfop folhas de papel de acetato em contacto com o
fotopolimerizador e foram realizados 2 ciclos de fotopolimerizacdo, de 20 s cada. Os
dentes foram de seguida armazenados em dgua destilada numa estufa a 37°C (Memmert

INE 400, Schwabach, Germany) durante 24h (Figura 15).

38



Materiais e Métodos

Figura 15. Estufa (Memmert INE 400, Schwabach, Germany)

4.4. Teste de microcisalhamento

O teste de microcisalhamento foi realizado com recurso a uma méiquina de testes
universal (Shimadzu, Autograph AG-IS, Tokyo, Japan) (Figura 16), a uma velocidade de
1 mm/min, de acordo com o protocolo descrito por Shimada em 2002 (Shimada et al.,
2002). Cada disco de dentina foi colocado na méiquina de forma que a liga metdlica
ortodontica pré-formada de .010 (Ortho Classic, Oregon, USA) presa no jig metdlico de
aco inoxiddvel esteja a volta do cilindro de resina (Figura 17), paralelamente a interface
resina-restauracdo e foi aplicada a forcga até a rutura, nos trés cilindros de resina de cada

disco de dentina (Figura 18) (El Zohairy et al., 2010; Menezes et al., 2018).

Figura 16. Médquina de testes universal (Shimadzu, Autograph AG-IS, Tokyo, Japan)
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Figura 17. A: adaptador para a maquina de testes universal; B: liga metélica ortoddntica presa no jig
metélico

BRI hm

Figura 18. Liga metalica ortodontica pré-formada a volta do cilindro de resina, paralelamente a interface
resina-restauracao.

4.5. Microscopia Eletronica de Varrimento (MEYV)

Para a observacdo e caracterizacdo da interface através do MEV selecionou-se
aleatoriamente um disco de dente de cada grupo experimental (n=1). Esses discos, que ja
tinham sido submetidos ao teste de microcisalhamento, foram preparados segundo o

protocolo de Perdigdo e colaboradores em 1996: fixagdo, desidratacdo e metalizacdo

(Perdigdo et al., 1996).
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Na etapa de fixacdo, mergulharam-se as amostras numa solu¢do de glutaraldeido
2,5 % a 4 °C durante 24 h. Em seguida, foram transferidas para uma solu¢do de cacodilato
de sédio (20 mL, 0,1 M) a pH 7,3 por 1 h para remover os residuos do fixador, trocando

a solucdo a cada 20 min e repetindo este processo trés vezes.

Ap6s a fixacdo seguiu-se a etapa de desidratagdo onde os discos foram lavados
com 4gua destilada por 1 min e imersos em &4cido cloridrico 0,1 M por 10 min e em
hipoclorito de s6dio 13 % por 2 min. Seguiram-se os ciclos de etanol da desidratagao:
etanol a 70 % por 20 min, a 95 % por 20 minutos e a 100 % por 60 min. Estas duas etapas
estdo representadas na Figura 19. Por fim, as amostras foram submersas em
hexametildisilano em dois banhos de 10 minutos e depois deixadas secar em papel de

filtro & temperatura ambiente (24 °C) por 24 h.

24h —»  3x20min  —  [Omin = 2min —F 20min  —F  20min —F Omin —F 2x 10 min

Figura 19. Protocolo de fixacdo e desidratacdo

Na etapa de metalizacdo fixaram-se os discos de dentina em discos de aluminio
com fita adesiva de dupla face de cobre, com a superficie a ser observada voltada para
cima. De seguida é depositado um filme fino (~20 nm) de Ouro/Palddio num sputter

coater (JEOL, JEE-400, Vacuum Evaporator, Téquio, Japao).

De seguida, colocou-se o disco no MEV (JEOL, JSM-5400, Téquio, Japao)

(Figura 20) para observagdo da interface entre a resina composta € a dentina.
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Figura 20. Microscopio eletrénico de varrimento (JEOL, JSM-5400, Téquio, Japao)

Capturaram-se imagens em ampliagdes de 500x e 1500 x, usando o software
associado ao microscopio (Bruker Espirit Compact), de forma a realizar uma
caracterizacao ultramorfoldgica com uma distancia de trabalho de 16 mm e alta voltagem

de 25 kV.

4.6. Analise Estatistica

De modo a calcular o tamanho amostral (n), foram seguidas as recomendacdes da
norma em vigor para o teste de resisténcia adesiva a microtracao, da Academy of Dental
Materials (ADM), que indica que cada grupo experimental deverd ter pelo menos 5
dentes, mas, idealmente 8 a 10, visto que o mesmo nao estd descrito para o teste de
resisténcia adesiva ao microcisalhamento (ref: Armstrong 2017). O dente foi a unidade

estatistica experimental deste estudo.

Para realizar os testes de estatistica inferencial, foi utilizado o software Statistical
Package for the Social Sciences (SPSS) versao 26.0 para Mac (IBM Corporation Armonk,
NY, USA). Realizou-se uma andlise de variancia (ANOVA) three-way, para comparar o
efeito da alteracdo de rugosidade de superficie, o tempo de aplicagc@o e a utilizacdo de
diferentes materiais restauradores auto-adesivos, sobre a varidvel dependente, que neste
estudo corresponde a resisténcia adesiva ao microcisalhamento. Como teste post-hoc foi

utilizado o teste de comparagdo multipla de Tukey, a um nivel de significancia de 5%
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V. Resultados

5.1. Resultados de resisténcia adesiva ao microcisalhamento

Considerando as trés varidveis em estudo, vi “resina composta auto-adesiva”, v
“tempo de aplicacdo” e v3 “acabamento de superficie”, podemos observar as médias dos
valores da resisténcia adesiva ao microcisalhamento, consoante cada grupo experimental,

no grafico de barras representado na Figura 21.
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Figura 21. Grafico de barras com médias de resisténcia adesiva ao microcisalhamento (MPa). As barras
de erro representam o erro padrdo da média. Quando as barras de erro néo se intersetam, as diferencas néo

sdo estatisticamente significativas (Tukey’s post-hoc, p>0.05).

O teste inferencial ANOVA three-way confirmou o impacto das trés variaveis de
estudo na média dos valores de resisténcia adesiva. Tanto as varidveis vi “resina
composta auto-adesiva” (ANOVA three-way, F=5,6; p=0,02), como o vz “tempo de
aplicacdo” (ANOVA three-way, F=43,1; p<0,0001) tiveram um impacto significativo na
média. O tempo de aplicagdo teve um impacto altamente significativo (p<0,0001) na

média de resisténcia adesiva, tendo duplicado e triplicado os valores obtidos, com o
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aumento do tempo (Figura 22). No que toca a resina composta, o Vertise Flow obteve as
médias superiores de valores de resisténcia adesiva ao microcisalhamento. Ja a varidvel

v3 “acabamento de superficie” ndo teve influéncia sobre a resisténcia adesiva (p=0,97).
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Figura 22. Grifico de linhas com marcadores, representa as médias da resisténcia adesiva em relacido ao
tempo de aplicacio.

As comparacdes multiplas entre os grupos, asseguradas pelo post-hoc de Tukey,
podem ser observadas no grafico de barras presente na Figura 23. Este gréfico de barras
contempla a comparagdo entre os grupos de controlo positivo (resina composta + sistema

adesivo), com todos os grupos restaurados com resina composta auto-adesiva, sem

sistema adesivo.

Assim, verifica-se que os grupos de controlo positivo, Control_F e Control_G,
apresentam valores elevados que sdo estatisticamente compardveis com 0s grupos
VF_5_G, CT_5_G, VF_1_F, VF_1_G e CT_1_G. O grupo VF_0_G apresentou o valor
mais baixo de resisténcia adesiva ao microcisalhamento e foi estatisticamente diferente

de quase todos os outros grupos, exceto de VF_0O_F, que também apresenta valores

baixos.

Os grupos VF_5_G e CT_5_G atingiram valores comparaveis aos dos grupos

Control_F e Control_G, ndo apresentando diferencas significativas entre si, como
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indicado pelas letras “ab”. Os grupos VF 5 G, CT 5 G, VF 5 F,CT 1 F,CT 1 Ge

CT_5_F tém diferencas estatisticamente diferentes com os grupos VF_0_G e VF_0_F.

Microshear bond strength (MPa)
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Figura 23. Grifico de barras para a comparacgido com os grupos de controlo positivo (Control_F —

Controlo ap6s preparacao de grao fino; Control_G — Controlo apds preparacdo de grao grosso). Letras

diferentes denotam diferencgas estatisticamente significativas (Tukey’s post hoc, em p<0,05). As barras de

erro sdo erro padrdo da média.
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5.2. Resultados qualitativos da microscopia eletronica de varrimento (MEYV)

As imagens obtidas através do microscopio eletrénico de varrimento estdo
representadas da Figura 24 a Figura 30, com ampliacdes de 500x e 1500x. Na Figura 24,
dos grupos de controlo, € possivel notar a presenca da resina composta, indicada pela seta.
Os tabulos dentindrios, na Figura 24 D), apresentam restos de smear layer e/ou vestigios
de resin tags. Em todos os grupos experimentais, com tempo de aplicagdo de O min,
observa-se uma superficie dentindria regular, sem tibulos dentindrios obstruidos (Figura
25 e 28). J4 nos grupos com tempo de aplicacdo de 1 min (Figura 26 e 29), € visivel a
presenca de resina (ver seta). Os tibulos dentindrios ndo estdo obstruidos por smear layer.
Na figura 29 C e D, apesar de ndo haver presenca de resina, é possivel observar-se uma
zona escura de desmineralizagdo. Nos grupos com tempo de aplicagdo de 5 min (Figura
27 e 30), é também observavel a resina, indicada pela seta. Na Figura 30 e na Figura 27
A e B estdo presentes resin tags, indicando penetracdo em profundidade da resina. Nestas
micrografias ndo se encontram diferencas qualitativas significativas entre diferentes

granulometrias.

Figura 24. E visivel a presenca de resina composta em todas as imagens indicada pela seta. A:

Control_F, com ampliagdo 500x; B: Control_F, com amplia¢do 1500x; C: Control_G, com amplia¢io 500x;

D: Control_G, com ampliagdo 1500x.
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Figura 25. Nio é visivel alteracdes da dentina. A: CT_0_F com amplia¢do 500x; B: CT_0_F com
ampliac@o 1500x; C: CT_0_G com ampliagdo 500x; D: grupo CT_0_G com amplia¢do 1500x.

Figura 26. E visivel a presenca de resina auto-adesiva em todas as imagens indicada pela seta. A:
CT_1_F com amplia¢do 500x; B: CT_1_F com ampliagdo 1500x; C: CT_1_G com amplia¢do 500x; D:
CT_1_G com ampliacdo 1500x.
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Figura 27. Nas imagens A e B estfo indicados resin tags pela seta. Nas imagens C e D E visivel a
presenca de resina auto-adesiva indicada pela seta. A: CT_5_F com ampliagdo 500x; B: CT_5_F com
ampliacdo 1500x; C: CT_5_G com ampliag@o 500x; D: CT_5_G com ampliacdo 1500x.

Figura 28. Nao € visivel alteracdo da dentina. A: VF_0_F com ampliag¢do 500x; B: VF_0_F com
ampliacdo 1500x; C: VF_0_G com ampliagdo 500x; D: VF_0_G com ampliagido 1500x.
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Figura 29.Nas imagens A e B, estd indicada pela seta a resina auto-adesiva. Nas imagens C e D, observa-se uma
desmineralizacdo da dentina. A: VF_1_F com amplia¢do 500x; B: VF_1_F com amplia¢do 1500x; C: VF_1_G com
ampliag¢do 500x; D: VF_1_G com ampliagdo 1500x.

Figura 30. Em todas as imagens estd presente a resina auto-adesiva, indicada pela seta. Ha também a
formacdo de resin tags, A: VF_5_F com ampliagdo 500x; B: VF_5_F com ampliagdo 1500x; C: VF_5_G
com ampliagdo 500x; D: VF_5_G com ampliagdo 1500x
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VI. Discussao

6.1. Importancia do estudo e justificativa

Este estudo laboratorial pré-clinico teve como objetivo avaliar a resisténcia
adesiva ao microcisalhamento de resinas compostas auto-adesivas com foco em trés
varidveis principais: o tipo de resina utilizada, o tempo de aplicacdo da mesma e o
acabamento de superficie, na dentina. A crescente demanda por procedimentos
restauradores mais rapidos e eficientes tem impulsionado o desenvolvimento de materiais
dentarios que simplifiquem o processo clinico sem comprometer a qualidade dos
resultados (David et al., 2022). As resinas compostas auto-adesivas surgem como uma
inovacdo nesse contexto, prometendo eliminar a necessidade de um sistema adesivo

separado, economizando tempo e reduzindo o potencial de erros durante a aplicagdo (Van

Meerbeek et al., 2020).

Na investigacdo em adesdo, em Medicina Dentéria, o maior desafio tem sido a
adesdo eficaz e duradoura dos materiais restauradores a dentina (Asiri et al., 2021). O
esmalte é um substrato rico em matéria inorganica, a hidroxiopatite e com apenas 3% de
agua. A adesdo de resina € previsivel, sendo que se baseia no mecanismo de adesdo
micromecanica, possivel devido a formacdo de microporosidades formadas pela
desmineralizacdo superficial do esmalte (Perdigdao, 2020). Por outro lado, a dentina é
constituida por um menor conteido mineral, tendo uma grande quantidade de matéria
organica e 4agua. Devido a dentina ser um substrato altamente complexo, e a
hidrofobicidade dos materiais restauradores atualmente utilizados, o protocolo adesivo na
dentina € sensivel e requer experiéncia (Sofan et al., 2017). A molhabilidade insuficiente
do substrato e a incompatibilidade hidrofobicidade-hidrofilicidade observada nas resinas
compostas auto-adesivas podem ser problemas cruciais (Inglés et al., 2022). Dai surge a
necessidade de estudos continuos das resinas auto-adesivas, de forma a tentar estabelecer
algum tipo de processo adesivo com estes materiais e/ou determinar as melhores formas

de preparagdo do substrato.

Para testar as hip6teses propostas, recorreu-se ao ensaio de resisténcia adesiva ao
microcisalhamento e a caracteriza¢do a microscopia eletronica de varrimento. Por norma,
o teste de resisténcia adesiva a microtracdo (UWTBS) é o preferido, e atualmente um dos
testes in vitro mais padronizados e versateis. Este teste permite uma distribui¢ao uniforme

das forcas na interface resina-dentina, € um bom uso da amostra teste. O teste de
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microcisalhamento, em alternativa, resulta numa distribui¢do ndo uniforme de tragdo e
numa concentracdo de forcas na zona do substrato (El Mourad, 2018). Isto adiciona uma
componente de factor de configuracdo (factor C), no teste. Apesar do teste de microtragao
ser um teste comum e fidvel, € muito suscetivel a falhas pré-teste, sendo dificil quantificar
forcas adesivas menores a S MPa (Sano et al., 2020; Van Meerbeek et al., 2010). Isto pde-
se um problema quando se trata de resinas auto-adesivas, por apresentarem valores de
resisténcia adesiva muito baixos (El Mourad, 2018). O teste de microcisalhamento pode
ser usado quando € implausivel ser realizado o teste de microtracdo. Devido ao protocolo
mais simples, no microcisalhamento ha uma menor suscetibilidade a fraturas prévias,
aquando da preparacdo das amostras (El Mourad, 2018). Por isso, é considerado um
excelente teste como método de rastreio rapido de resisténcia adesiva, e atualmente ainda

usado por varias equipas de investigacdo (Ismail et al., 2021; Kitagawa et al., 2022).

6.2. A escolha do tipo de resina composta auto-adesiva

No que toca a esta varidvel, com os resultados obtidos, foi possivel aceitar-se a
primeira hipétese alternativa. No presente estudo foram utilizadas duas resinas compostas
auto-adesivas diferentes que demostraram resultados estatisticamente distintos de
resisténcia adesiva ao microcisalhamento, sendo a resina Vertise™ Flow a que obteve

valores mais altos.

A resina Vertise™ Flow é uma resina auto-adesiva em que a matriz orginica é
constituida pelos seguintes mondmeros: HEMA, Bis-GMA, UDMA e GPDM. O
monémero HEMA, € o que apresenta maior concentracao na formulagdo desta resina, e,
sendo hidrofilico, age como um co-solvente para outros mondémeros hidrofébicos que ndao
irlam reagir com a 4dgua da dentina (Ahmed et al., 2021; Wang et al., 2017). Este
mondmero co-polimeriza com outros mondémeros de metacrilato e pode ter a capacidade
de melhorar a adesdo da resina por ser atraido a humidade intrinseca da dentina,
aumentando a sua molhabilidade (Ahmed et al., 2021; Wang et al., 2017). A afinidade
deste monémero com a molécula de dgua pode possibilitar a re-expansdo das fibras de
colagénio (Asthana & Parmar, 2014; Pashley et al., 2011b). O mesmo pode influenciar a
formacdo coesa da camada hibrida e consequentemente aumentar a resisténcia adesiva ao

microcisalhamento (Poorzandpoush et al., 2019).
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O monémero GPDM, também presente na resina Vertise™ Flow, é altamente
hidrofilico e tem uma cadeia espagadora curta o que, apesar de se teorizar que forma
pouca ligac@o quimica a hidroxiopatite em comparaciao ao 10-MDP, promove também o
efeito de condicionar o substrato e aumentar a molhabilidade da dentina (Wang et al.,

2017).

Por outro lado, a resina Constic tem o monémero 10-MDP na sua constitui¢do,
que € mais hidrofébico em relacio ao GPDM. Com este monémero, hd a formagao de
sais estdveis com o cdlcio, que levam a uma forte ligagdo quimica com a hidroxiapatite
(Wang et al., 2017). Apesar deste mondémero ser um dos mais estdveis, € um mondmero
Viscoso e a sua presencga € necessaria numa maior concentracao, para que se dé a traducao
do seu efeito adesivo, o que pode levar a reducdo da penetracdo da resina no substrato
dentindrio e uma incompatibilidade na hidrofobicidade-hidrofilicidade do substrato-
resina (Majidinia, 2023; Oguri et al., 2012). Assim, o referido pode justificar a resina
Vertise™ Flow ter obtido valores superiores de resisténcia adesiva, visto que, parece ter

monoémeros que melhor interagem com o substrato dentinério.

Nos estudos passados, os resultados nao foram concordantes com este estudo,
sendo que maioria aponta para uma semelhancga de resisténcia adesiva entre a Vertise™
Flow e a Constic, ou até valores ligeiramente superiores da dltima (Abu Haimed et al.,
2023; Ibrahim, 2021; Sanal & Kilinc, 2020; Troconis & Pérez, 2021). O referido pode ser
dado por, neste estudo, os resultados significativos terem se dado com o tempo de
aplicagdo de 5 minutos. Sendo que aresina Vertise™ Flow é mais fluida e tem monémeros
que interagem de forma dindmica com a dentina, podem beneficiar do tempo de aplicacdo
longo para a penetracdo em profundidade na dentina para a formag¢do de uma boa camada

hibrida.

6.3. Tempo de aplicacao

No que toca a segunda hipétese formulada, foi validada a hipétese alternativa,
uma vez que foi possivel verificar, com os resultados obtidos, que a varidvel tempo de
aplicacdo teve um impacto altamente significativo, sendo a varidvel que teve maior
influéncia sobre a média da resisténcia adesiva. Verificou-se que a medida que se aumenta
o tempo de aplicagdo das resinas auto-adesivas, os valores de resisténcia adesiva também

aumentam significativamente, duplicando ou triplicando.
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Devido a resina composta auto-adesiva ser um material mais viscoso do que o
sistema adesivo convencional, em geral, o facto € que ndo existe uma penetracdo em

profundidade dos monémeros para a hibridiza¢ao (David et al., 2022).

Os resultados deste estudo estdo em consonancia com a literatura existente, que
frequentemente aponta para a importancia do tempo de aplicacdo na eficicia adesiva de
materiais a base de resina (Hardan et al., 2023; Saikaew et al., 2018), ainda que até a data
tal ndo tenha sido estudado em resinas compostas auto-adesivas. Investigacdes em
sistemas adesivos, mostram que com um tempo de aplicagdo mais longo a smear layer é
dissolvida de forma mais eficaz e uniforme, sendo incorporada na camada hibrida e que
ha a formacao de resin tags mais longos (Saikaew et al., 2018). Os resultados sugerem
que, um tempo de aplica¢do mais longo antes da fotopolimerizacao, favorece a infiltragao
dos mondémeros no substrato dentindrio na matriz de colagénio exposta € com maior
interacdo mondmero-cdlcio, favorecendo a formagao de uma camada hibrida estdvel (Van
Meerbeek et al., 2020). Esta observacgdo vai de encontro com a literatura que indica que
a interacdo quimica pode continuar a desenvolver-se por alguns segundos apds a

aplicacdo inicial (Yoshihara et al., 2018).

O grau de desmineralizacdo depende da acidez dos mondmeros, da presenca de
dgua e do tempo de aplicacdo. A remocdo da smear layer e a desmineralizacao do esmalte
e da dentina baseia-se em processos 10nicos que sO ocorrem na presenca de dgua, que
envolve a quelatacdo de 10es de calcio pelos monomeros acidicos (Pucci et al., 2013).
Quanto maior o tempo de contacto dos mondémeros com o substrato, maior o grau de

desmineralizacao.

A andlise com o microscopio eletronico de varrimento permitiu obter imagens
sobre o substrato dentindrio apds o teste de microcisalhamento. Nos grupos com maior
tempo de aplicacdo da resina, nomeadamente os representados na Figura 27 e 30,
observou-se uma camada regular de resina, compardvel com os grupos de controlo
positivo (Figura 24). Na figura 30B foi possivel observar resin tags, o que parece indiciar
que houve uma penetracdo da resina auto-adesiva em profundidade. Por outro lado, nos
grupos com menor tempo de aplicacdo, ndo se encontrou a presenga de resin tags, sendo
apenas visivel algumas 4reas que parecem indiciar vestigios de colagénio exposto, como
demonstrado na Figura 25 e 28, o que pode explicar os valores de resisténcia adesiva mais

baixos, também observados nesses grupos.
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6.4. Rugosidade de superficie

Relativamente a terceira hipétese nula formulada, esta foi aceite, uma vez que os
resultados observados confirmaram que o acabamento de superficie ndo teve um impacto

significativo na resisténcia adesiva ao microcislhamento.

Na literatura existente, hd evidéncias mistas sobre a influéncia da rugosidade de
superficie na adesdo. Alguns estudos indicam que um acabamento superficial mais rugoso
pode melhorar a adesao, aumentando a drea de contacto e a retengao mecanica entre o
material restaurador e o dente (Koodaryan et al., 2016). Outros estudos defendem que
com uma granulometria maior hd a formacdo de uma smear layer mais espessa. Ao
aumentar esta camada as resinas auto-adesivas teriam de ter um comportamento acidico
relevante o suficiente de forma a dissolver e incorporar esta camada na camada hibrida
(Van Meerbeek et al., 2020). No entanto, neste ultimo caso, poderd ndo permitir a
formacao de resin tags com tamanho suficiente para formar uma interface adesiva estavel

(Kim et al., 2020).

A auséncia da influéncia do acabamento de superficie pode estar relacionada com
a pouca diferenca entre as granulometrias usadas, sendo que para um futuro prospetivo,
seria interessante a investigacdo contemplar brocas de grao ultrafino (risca branca) em
comparacdo com super grosso, para uma rugosidade mais exponente. No entanto, de
acordo com os métodos utilizados neste estudo, os valores de resisténcia adesiva nio

variaram significativamente, face a diferenca de rugosidade da superficie.

6.5. Limitacoes

Uma das principais limitacdes deste estudo € o facto de ter sido utilizado o teste
de microcisalhamento. Este teste ndo tem um protocolo estandardizado, sendo que até o
diametro interno dos cilindros de resina pode afetar os resultados (Andrade et al., 2014).
No teste de mirotragdo as forcgas aplicadas passam primeiro pelo substrato e pela resina e
sO depois para a interface adesiva, o que leva a uma distribuicao uniforme do stress. No
entanto, no teste de microcisalhamento, as forcas sao aplicadas o mais perto possivel da
interface adesiva, introduzindo também uma componente de stress/efeito da contragdo de

polimerizacdo (Andrade et al., 2014; El Mourad, 2018).
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Neste estudo a diferenca na granulometria das brocas nao foi, provavelmente,
grande o suficiente para a diferenga se traduzir nos valores de resisténcia. Mais, apesar
de os grupos com o tempo de aplicacio de 5 minutos apresentarem valores muito
superiores e compardveis com os grupos de controlo, este tempo de aplicacdo pode ndo
ser clinicamente aceitdvel. Seria também fundamental testar-se outras resinas auto-
adesivas presentes no mercado, sendo que as resinas comercializadas em Portugal, apenas
s@o as duas testadas - a Vertise Flow e a Constic, o que pode constituir uma limitacao
deste estudo. Outro fator limitante foi a falta de andlise a longo prazo, do ensaio de
resisténcia adesiva, visto que os testes foram sempre realizados 24 h ap6s o procedimento

restaurador. Seria necessdrio testar aps um periodo de envelhecimento.

Apesar das limitacOes descritas, os resultados sdo considerados validos e
relevantes para responder a pergunta de investigacdo formulada. O cumprimento rigoroso
da metodologia, a aplicacdo de técnicas estatisticas apropriadas e a utilizacdo de métodos

de teste adequados, contribuiram para o mesmo.

O presente estudo permite inferir que a escolha da resina auto-adesiva e o tempo
de aplicagdo sdo fatores que influenciam a resisténcia adesiva. Foi possivel comprovar
que ao aumentar o tempo de aplicacdo hda um aumento significativo da resisténcia adesiva,
permitindo que as resinas auto-adesivas tenham valores de resisténcia adesiva
equiparaveis aos dos grupos de controlo. Verifica-se também que a rugosidade de
superficie ndo teve impacto na adesdo sugerindo que, esta varidvel, ndo seja um fator

critico para a utilizagdo destas resinas.
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VII. Conclusao

Segundo os resultados obtidos na presente investigacdo e considerando todas as

limitagcGes inerentes ao estudo laboratorial, € possivel concluir que:

e Asresinas auto-adesivas podem beneficiar de um tempo de aplicacdo mais longo,
a fim de estabelecer uma melhor adesao a dentina. Os melhores resultados foram
observados quando se usou um tempo de 5 minutos antes da fotopolimerizagao,

apesar de poder ndo ser viavel em todos os cendrios clinicos

e Asdiferentes granulometrias utilizadas na preparagao da superficie da dentina nao

influenciaram a resisténcia adesiva ao microcisalhamento

e Estes resultados servem para confirmar que o fraco desempenho das resinas auto-
adesivas poderd estar relacionado com a limitacdo da sua interacdo com os
substratos, provavelmente necessitando de um tempo de atuacdo para que se dé€ a

acidificacao e infiltracdo dos mondémeros funcionais.
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VIII. Perspetivas Futuras

Tendo em conta o trabalho desenvolvido, em investigacdes futuras serd relevante:

Investigacdo que incida sobre o pré-aquecimento de resinas compostas auto-
adesivas e o impacto na reatividade dos mondmeros a fim de testar a resisténcia

adesiva resultante
Testar diferentes set-ups de ensaio de resisténcia adesiva, como o teste push-out

e o teste de microtracdo (UTBS), e submeter as amostras a diferentes condi¢cdes

de envelhecimento (idealmente envelhecimento real > 6 meses)
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of HEALTH & SCHEMCL:

_ Comisséo de Etica EGAS MONIZ

Platoforma: PT-320/23
Processo Interno n?1342

Ex-ma Senhara

nes Meves Miranda

Monte de Caparica. 25 de janeira de 2024

Ex.ma Senhaia,

Em resposta ao Pedide de Parecer que submeteu & apreciacha da Comisafio de Etico da
Egas Manlz, com o tema denaminada “Varlaghe da rugesidade de superficie @ tempeo de
oplicagie na preparagie covitario em denting @ o sew efeito nos caracteristicas

intarfociais ¢ adesdo de resinas compostas aute-adesivas”, fal aproveds

& Presidents da Comissde de Etica da Egos Moniz

(f_'::(_‘»_ -"{_ i, f’E,_'..'En.a

Pref® Doutora Ciddlia de Caskro

EGAS MONIZ — COOPERATIVA DE ENSING SUPERICH, CRL
Campus Universitario = Quinta da Granja - Monte de Caparica
2B29-511 Caparica



