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RESUMO  

Objetivos:  

Avaliar a interface adesiva resina-dentina criada com sistemas adesivos universais, após 

a aplicação de PNTA, através de Microespetroscopia Raman. 

Materiais e Métodos:  

Foram preparados 14 molares humanos permanentes hígidos, extraídos nos últimos seis 

meses e divididos aleatoriamente em quatro grupos experimentais de acordo com as 

combinações possíveis entre sistema adesivo (Prime&Bond active® e Scotchbond™ 

Universal Plus) e aplicação, ou não, de plasma. Após obtenção de uma fatia de dentina 

de cada dente e simulação da smear layer, realizou-se o procedimento adesivo de acordo 

com o grupo experimental, terminando com aplicação de resina composta restauradora. 

Todas as fatias de dentina foram seccionadas ao meio, com recurso a um micrótomo de 

tecidos duros, para posterior análise da interface adesiva com Microespetroscopia Raman. 

Foi avaliada a espessura da camada híbrida (CH) e determinado o grau de conversão. Os 

resultados foram analisados qualitativamente. 

Resultados:  

Relativamente à espessura da CH, verificou-se que o grupo em que foi aplicado o PNTA 

previamente ao sistema adesivo Prime&Bond active® apresentou CH ligeiramente mais 

espessas. O mesmo não se verificou com o adesivo Scotchbond™ Universal Plus, onde 

aparentemente foram semelhantes. 

Quanto ao grau de conversão, não foi possível determinar este em nenhum dos espécimes 

preparados com o sistema adesivo Prime&Bond active®, por evolução anómala da 

relação entre os picos reativos e de referência no espetro Raman. No entanto, para os 

espécimes preparados com o sistema adesivo Scotchbond™ Universal Plus, o grau de 

conversão demonstrou ser ligeiramente superior nos casos em que o PNTA foi aplicado. 
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Conclusões:  

O PNTA aparenta ser benéfico para a dentisteria adesiva para validar o método. 

Palavras-chaves: plasma não térmico atmosférico, microespetroscopia Raman, grau de 

conversão, camada híbrida. 
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ABSTRACT  

Purpose:  

To evaluate the resin-dentin adhesive interface created with universal adhesive systems, 

after the application of PNTA, using Raman microspectroscopy. 

Materials and Methods:  

14 healthy permanent human molars, extracted within the last six months, were prepared 

and randomly divided into four experimental groups according to the possible 

combinations of adhesive system (Prime&Bond active® and Scotchbond™ Universal 

Plus) and plasma application or not. After obtaining a slice of dentin from each tooth and 

simulating the smear layer, the adhesive procedure was carried out according to the 

experimental group, ending with the application of restorative composite resin. All the 

dentin slices were sectioned in half using a hard tissue microtome to analyse the adhesive 

interface using Raman microscopy. The thickness of the hybrid layer (CH) was assessed, 

and the degree of conversion determined. The results were analysed qualitatively. 

Results:  

With regard to CH thickness, the group in which PNTA was applied before the 

Prime&Bond active® adhesive system had slightly thicker CH. This was not the case 

with the Scotchbond™ Universal Plus adhesive, where they appeared to be similar. 

As for the degree of conversion, it was not possible to determine this in any of the 

specimens prepared with the Prime&Bond active® adhesive system, due to the 

anomalous evolution of the relationship between the reactive and reference peaks in the 

Raman spectrum. However, for the specimens prepared with the Scotchbond™ Universal 

Plus adhesive system, the degree of conversion proved to be slightly higher in the cases 

where PNTA was applied. 
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Conclusions:  

PNTA appears to be beneficial for adhesive dentistry to validate the method. 

Keywords: atmospheric non-thermal plasma, Raman micro-spectroscopy, degree of 

conversion, hybrid layer. 
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I. INTRODUÇÃO 
 

A evolução da tecnologia dos adesivos dentários revolucionou a medicina dentária 

restauradora, impulsionando a transição da filosofia de "extensão para prevenção" para a 

abordagem de "medicina dentária minimamente invasiva" (Cardoso et al., 2011). Este 

paradigma, iniciado com a introdução da técnica de condicionamento ácido do esmalte 

por Buonocore (1955), prioriza a preservação da estrutura dentária e possibilitou o 

desenvolvimento de sistemas adesivos como alternativa aos métodos mecânicos de 

retenção, facilitando a remoção completa do tecido cariado e contribuindo para um 

preparo cavitário mais conservador (Buonocore, 1955; Cardoso et al., 2011). 

Embora as restaurações adesivas tenham alcançado avanços significativos em termos de 

estética e conservação, a degradação da interface adesiva ao longo do tempo e a 

infiltração marginal representam desafios consideráveis para a durabilidade clínica das 

restaurações adesivas (Cardoso et al., 2011). A busca por adesivos que proporcionem 

uma adesão duradoura e eficaz, tanto ao esmalte quanto à dentina, dois substratos com 

características distintas, tem sido um dos principais focos de investigação em medicina 

dentária (Perdigão, 2020). 

A simplificação dos procedimentos clínicos, com a redução do número de etapas e a 

introdução de adesivos de aplicação mais rápida, tem sido uma constante na prática 

clínica. No entanto, a procura pela praticidade clínica muitas vezes leva a que o 

desempenho e a longevidade das restaurações dentárias sejam frequentemente ignorados, 

suscitando questões sobre o equilíbrio entre a simplificação dos procedimentos e a 

obtenção de bons resultados clínicos a longo prazo (Perdigão, 2020). 
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1. Substrato dentário 

Os substratos dentários, esmalte e dentina, apresentam características distintas que 

influenciam diretamente o sucesso das restaurações. O esmalte, tecido altamente 

mineralizado e acelular que reveste a coroa dentária, confere resistência e translucidez ao 

dente. A sua composição rica em hidroxiapatite (HAp) garante alta resistência 

mecânica, mas também o torna suscetível à desmineralização em ambientes ácidos 

(Shahmoradi et al., 2014). 

A dentina, por sua vez, constitui a maior parte da estrutura dentária e oferece suporte ao 

esmalte (Shahmoradi et al.,2014). É um tecido vivo, dinâmico e complexo, composto por 

túbulos dentinários preenchidos por fluidos e prolongamentos odontoblásticos (Marshall 

et al., 1997). A presença destes túbulos e a sua permeabilidade representam um desafio 

significativo para a adesão, uma vez que a humidade e os componentes orgânicos da 

dentina podem interferir na formação de uma interface adesiva estável e duradoura 

(Linde, 1989). 

Além do esmalte e da dentina, outros dois tecidos desempenham papéis essenciais na 

estrutura e função do dente: o cemento, um tecido mineralizado que reveste a raiz, e a 

polpa, um tecido mole que ocupa a cavidade pulpar (Shahmoradi et al., 2014). Embora 

histologicamente semelhantes, os dentes apresentam diferenças significativas na forma e 

tamanho, adaptadas às suas funções específicas na cavidade oral (Nanci, 2017). 

 

1.1 Esmalte 

O esmalte dentário, tecido mais externo da coroa do dente, destaca-se como o tecido mais 

mineralizado do corpo humano, desempenhando um papel crucial na preservação da 

integridade e da estética dentária (Nanci, 2017; Pereira et al., 2005). A sua espessura varia 

ao longo da coroa, sendo maior nas regiões oclusal e incisal, onde as forças mastigatórias 

são maiores, e diminuindo progressivamente em direção à região cervical (Ritter, 2019; 

Nanci, 2017). 
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O esmalte apresenta-se como um tecido translúcido e pode variar de amarelo pálido a 

branco acinzentado (Nanci, 2017). A sua estrutura acelular e avascular impede a 

regeneração ou auto-reparação após sofrer lesões, como o desgaste dentário, que resulta 

da combinação de processos mecânicos e químicos, como atrito, abrasão e abfração 

(Shafer et al., 1983). 

A formação do esmalte (amelogénese) ocorre em três fases principais: citodiferenciação, 

secreção da matriz e maturação (Nanci, 2017). A fase de maturação, etapa final da 

amelogénese, é responsável pela mineralização completa dos cristais de HAp, conferindo 

ao esmalte a sua dureza e rigidez características (Nanci, 2017). 

A composição química do esmalte maduro consiste em 90-92% de matriz inorgânica 

(composta principalmente por cálcio e fósforo na forma de HAp, Ca10(PO4)6(OH)2, com 

quantidades residuais de sódio, magnésio, cloro, carbonato, potássio e flúor), 1-2% de 

matriz orgânica, que atua como agente de ligação para os cristalitos de apatite, e o restante 

é constituído por água (Shahmoradi et al., 2014).   

A resistência mecânica do esmalte é atribuída à organização tridimensional dos cristais 

HAp numa estrutura hierárquica complexa. Em nível macroscópico, feixes de dezenas de 

prismas de esmalte formam as bandas de Hunter-Schreger, que conferem um padrão 

característico ao esmalte, visível devido às diferentes direções em que as bandas de 

prismas adjacentes refletem ou transmitem a luz (Park et al., 2008). Na escala 

microscópica, as unidades estruturais básicas do esmalte são os prismas e a substância 

interprismática. Os prismas, estruturas cilíndricas que se estendem da junção 

amelodentinária (JAD) até à superfície do esmalte, são mantidos coesos por proteínas não 

colagénicas (Park et al., 2008). 

 

1.2 Dentina  

A dentina constitui a maior parte da estrutura mineralizada do dente e desempenha um 

papel fundamental na função e vitalidade do mesmo (Goldberg et al., 2011). 
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Localizada abaixo do esmalte, na coroa, e do cemento, na raiz, a dentina envolve e 

protege a polpa dentária, tecido conjuntivo responsável pela sensibilidade, nutrição e 

formação da dentina (Nanci, 2003). 

Ao contrário do esmalte, a dentina é um tecido heterogéneo e dinâmico, constituído por 

aproximadamente 50% de material inorgânico (cristais de HAp), 30% de matéria 

orgânica (principalmente colagénio tipo I) e 20% de fluido dentinário. Os cristalitos de 

HAp na dentina são mais pequenos e estão dispostos num padrão cruzado dentro da matriz 

orgânica, o que complica ainda mais o estabelecimento de uma ligação micromecânica 

com a dentina (Nanci, 2003; Spencer et al., 2012). 

Esta combinação única de componentes confere à dentina propriedades mecânicas 

importantes, como elasticidade e resiliência, que lhe permitem suportar as forças 

mastigatórias e proteger o esmalte, mais rígido, contra fraturas (Nanci, 2003). 

A estrutura tubular da dentina, composta por milhares de túbulos dentinários que se 

estendem desde a câmara pulpar até à JAD conferem-lhe características únicas (Perdigão, 

2010). Esses túbulos, preenchidos por fluído dentinário e prolongamentos de 

odontoblastos, apresentam variações em número e diâmetro ao longo do seu trajeto 

(Berkovitz et al., 2009; Nanci, 2003; Perdigão, 2010). Próximo à polpa, os túbulos são 

mais numerosos e de maior calibre, diminuindo em quantidade e diâmetro em direção à 

periferia do dente. Essa variação estrutural resulta em duas zonas distintas na dentina: a 

dentina peritubular, altamente mineralizada e pobre em colagénio, que predomina na 

região próxima à JAD, e a dentina intertubular, rica em colagénio e com menor grau de 

mineralização, mais abundante na região próxima à polpa (Goldberg et al., 2011; Nanci, 

2003). 

A dentina é considerada um substrato vital e dinâmico, que sofre alterações ao longo da 

vida do indivíduo, resultando na formação de diferentes tipos de dentina com 

características distintas (Nanci, 2003). A dentina primária, formada durante o 

desenvolvimento do dente, é secretada pelos odontoblastos até ao momento em que o 

dente completa a formação da raiz e apresenta uma estrutura tubular regular (Nanci, 

2003). A dentina secundária, depositada após a formação completa da raiz, apresenta 

características semelhantes à dentina primária, mas com menor número de túbulos por 

área de superfície (Murray et al., 2002; Perdigão, 2010). Em resposta a estímulos 
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externos, como cárie, desgaste ou procedimentos restauradores, a dentina reage 

formando dentina terciária (Katchburian & Arana, 2004). Depositada pelos odontoblastos 

ou por células odontoblastoides recém-diferenciadas, a dentina terciária atua como uma 

barreira protetora, isolando a polpa de agentes agressores (Duke & Lindemuth, 1991; 

Katchburian & Arana, 2004). A dentina também pode sofrer um processo de 

esclerose, caracterizado pela deposição de minerais no interior dos túbulos dentinários, o 

que reduz a sua permeabilidade e dificulta a adesão de materiais restauradores (Mixson 

et al., 1995; Tagami et al., 1992). 

A permeabilidade dentinária, definida como o movimento de fluidos através dos túbulos 

dentinários, é um fator crítico na adesão e na sensibilidade dentinária pós-operatória 

(Pashley, 1996; Perdigão, 2010). A permeabilidade não é uniforme em toda a dentina, 

variando de acordo com a idade do indivíduo, localização no dente e presença de dentina 

esclerótica ou terciária (Mjör, 2009; Perdigão, 2010). A dentina jovem, com túbulos mais 

amplos, é mais permeável do que a dentina envelhecida, e a dentina próxima à polpa é 

mais permeável do que a dentina próxima à JAD (Mjör, 2009; Pashley, 1996). A 

permeabilidade dentinária também é influenciada pela pressão pulpar, que pode variar em 

diferentes situações clínicas e fisiológicas (Pashley, 1996). O aumento da pressão pulpar 

pode aumentar o fluxo de fluido dentinário, enquanto a diminuição da pressão pulpar 

pode reduzi-lo. Essa variação na permeabilidade influencia a capacidade dos adesivos 

penetrarem nos túbulos dentinários e formarem uma interface adesiva estável e 

duradoura. 

 

2. Adesão 

A adesão, fundamental no sucesso da medicina dentária restauradora, pode ser definida 

como: “o estado em que duas superfícies são mantidas juntas por forças interatómicas 

que podem consistir em forças de valência ou forças de interação ou ambas”, conforme 

estabelecido pela American Society for Testing and Materials (ASTM D 907) (Ritter, 

2019). 

Tradicionalmente, a preparação dos substratos dentários envolvia a remoção mecânica de 

tecido dentário para assegurar a retenção das restaurações. Este paradigma foi desafiado 

pela descoberta de Buonocore (1955), que demonstrou que o condicionamento ácido do 
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esmalte com ácido fosfórico melhorava significativamente a adesão, marcando o início 

de uma nova era na medicina dentária restauradora, permitindo a adesão direta de 

materiais restauradores ao esmalte. A realização de uma restauração em resina composta 

ao nível do esmalte é um procedimento simples, previsível e estável ao longo do tempo. 

A condição essencial para uma adesão eficaz é a criação de uma superfície retentiva, 

obtida com a aplicação de ácido que dissolve seletivamente os cristais de HAp 

constituintes dos prismas de esmalte e/ou a zona interprismática, aumentando a área e, 

consequentemente, energia de superfície do esmalte, permitindo a retenção 

micromecânica da resina fluida após a polimerização (Van Meerbeek et al., 2003a). 

Nos anos seguintes, a pesquisa concentrou-se na adesão à dentina, um substrato mais 

complexo devido à sua composição heterogénea e natureza hidrofílica. Fusayama, no 

final dos anos 70, foi pioneiro ao descrever o condicionamento ácido da dentina com a 

técnica de total-etch, que envolve o condicionamento simultâneo do esmalte e da dentina 

(Fusayama et al.,1979). Na década de 90, esta técnica foi reconhecida como segura e 

eficaz para a adesão à dentina (Inoue et al., 2003).  

O condicionamento ácido neste substrato remove a smear layer e o material inorgânico 

superficial, expondo as fibras de colagénio para a infiltração do adesivo (Pashley et al., 

2011). Contudo, a remoção da smear layer resulta num aumento da permeabilidade do 

substrato dentinário. Este aumento na permeabilidade pode comprometer o processo de 

adesão devido à presença do fluido dentinário (Bowen et al., 1984; Pashley & 

Carvalho, 1997). A smear layer é, uma camada de resíduos orgânicos e inorgânicos 

formada sobre a dentina após procedimentos que expõem os túbulos dentinários, como o 

preparo cavitário com instrumentos rotatórios (Bowen et al., 1984). 

A aplicação do ácido ortofosfórico, com concentrações entre 35% e 37%, é o mais 

utilizado para o condicionamento tanto do esmalte como da dentina e deve ser aplicado 

por um período de 15 segundos, promovendo a remoção seletiva dos cristais de HAp, que 

ocorre através da formação de um precipitado de fosfato monocálcico mono-hidratado, 

altamente solúvel em água e, portanto, facilmente removível durante a lavagem (Perdigão 

et al., 1996; Swift et al., 1995).   

Em relação ao substrato dentinário, a utilização da concentração e do tempo de aplicação 

corretos do ácido ortofosfórico não só promove a desmineralização desejada, mas 



Introdução 

 19 

também previne a desnaturação do colagénio (Van Meerbeek et al., 2003b). 

Posteriormente, o ácido é cuidadosamente removido com um jato de água por um período 

igual ou superior ao tempo de aplicação. Assim, garante-se a eliminação completa de 

todos os resíduos da desmineralização, bem como dos componentes do próprio ácido 

(Sonis, 2015). 

Em 1962, Bowen (U.S. Patent No. 3,066,112) desenvolveu o primeiro material para 

restaurações dentárias diretas com características superiores aos materiais disponíveis na 

época, nomeadamente, menor solubilidade em comparação aos cimentos de silicato e 

menor contração de polimerização em relação aos materiais à base de metilmetacrilato, 

usados até então. Este novo material, conhecido como Bisfenol A glicidil metacrilato 

(Bis-GMA), foi obtido pela adição de grupos metilmetacrilato às extremidades de 

moléculas de bisfenol A diglicidil éter (resina epoxy), juntamente com partículas de sílica 

e um agente de união (Bowen, U.S. Patent No. 3,179,623, 1965). Com algumas 

modificações ao longo do tempo, esta resina estabeleceu o padrão para a composição 

genérica das resinas compostas e adesivos dentários atuais. 

A compreensão da interface dentina/adesivo evoluiu consideravelmente no final dos anos 

90, quando a microespetroscopia de Raman (µ-Raman), utilizada por Spencer et al. 

(2000) e Wang e Spencer (2002), permitiu investigar a composição e a penetração dos 

adesivos a nível molecular, indo além da análise morfológica e da resistência adesiva, 

que até então predominavam nos estudos.  

 

2.1 Adesão ao esmalte versus dentina 

A adesão ao esmalte e à dentina, embora ambas cruciais para o sucesso da 

restauração, exigem abordagens distintas devido às suas características únicas. A 

literatura reconhece a adesão ao esmalte como aquela que apresenta mais confiança e 

longevidade, pelo que não tem sofrido grandes alterações ao longo dos anos. Esta adesão, 

fundamentalmente micromecânica, depende da criação de uma superfície retentiva no 

esmalte, alcançada através do condicionamento ácido com ácido fosfórico, técnica 

estabelecida como padrão desde 1955 (Ritter, 2019; Tezvergil-Mutluay et al., 2015). 
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A dentina, com a sua complexa estrutura e composição, apresenta desafios consideráveis 

para a adesão. (Tezvergil-Mutluay et al., 2015). A sua heterogeneidade, incluindo a 

variação na permeabilidade da dentina dependendo da localização, influencia diretamente 

a qualidade da interface adesiva criada (Perdigão, 2010).  

O condicionamento ácido visa remover ou modificar a smear layer e expor a rede de 

colagénio subjacente, permitindo a infiltração dos monómeros hidrofílicos do 

adesivo criando uma zona de interdifusão resina-dentina, também conhecida como 

camada híbrida (CH). Descrita em 1982 por Nakabayashi e colaboradores, é definida 

como “a estrutura formada em tecidos duros dentários (esmalte, dentina, cemento) pela 

desmineralização da superfície e subsuperfície, seguida pela infiltração de monómeros e 

subsequente polimerização”. Essa camada é composta por fibras de colagénio envolvidas 

pela resina adesiva e cristais de HAp residuais (Nakabayashi et al., 1982; Van Meerbeek 

et al., 1994).  

Para que a resina de restauração se assemelhe ao tecido dentinário perdido, é fundamental 

que ocorra uma troca eficaz entre a fase mineral, removida durante o condicionamento 

ácido, e a resina. O controlo da humidade da dentina é crucial para o sucesso deste 

processo. Se a dentina estiver excessivamente seca, a rede de colagénio exposta pelo 

condicionamento ácido pode colapsar, comprometendo a infiltração do adesivo. Por 

outro lado, se a dentina estiver excessivamente húmida, pode ocorrer a solubilização da 

mistura de monómeros adesivos, a polimerização e a formação de uma CH coesa e 

estável. A composição dos sistemas adesivos, incluindo o tipo e a concentração de 

monómeros, a hidrofilicidade, o peso molecular e a reatividade, também influenciam a 

qualidade da adesão (Bae et al., 2005; Faltermeier et al., 2007).  

Um elevado grau de conversão dos monómeros é também desejável para um melhor 

desempenho adesivo (Navarra et al., 2009). O aumento do teor de monómeros, como o 

Bis-GMA, que é altamente viscoso, afeta a reatividade global, resultando num menor 

grau de conversão, o que afeta a qualidade da união (Bae et al., 2005).  

A longevidade da adesão à dentina está intrinsecamente ligada à qualidade da 

hibridização e à integridade da interface adesiva (Breschi et al., 2008; Nakabayashi et al., 

1982; Spencer et al., 2010). 
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3. Sistemas Adesivos 

 

3.1 Evolução e Classificação dos Sistemas Adesivos   

A complexidade da adesão à dentina impulsionou a constante evolução dos sistemas 

adesivos, visando alcançar maior resistência e estabilidade da união adesiva ao longo do 

tempo. Inicialmente, a ideia de condicionamento ácido da dentina não foi bem aceite 

devido a receios de inflamação pulpar (Buonocore, 1973). Os primeiros sistemas 

adesivos agiam por quelação com o cálcio da superfície dentária, apresentando baixa 

resistência adesiva e rápida hidrólise (Buonocore, 1973). 

No final da década de 70, a adesão à dentina ainda era um desafio, e os sistemas adesivos 

procuravam ligação através da smear layer, estabelecendo uma ligação iónica entre 

grupos fosforilados da resina e o cálcio da smear layer dentinária (Cheung et al., 1991).  

Simultaneamente ao condicionamento ácido, apareceu o primer, um agente de união à 

dentina composto por solventes e monómeros hidrofílicos, como o metacrilato de 2-

hidroxietilo (HEMA) (Nakabayashi & Saimi, 1996). O HEMA pode atuar  como solvente, 

estabilizando soluções com componentes hidrofílicos e hidrofóbicos, quanto como 

promotor de adesão, difundindo-se pela rede de colagénio exposta e interagindo com a 

resina fluida (Cavalheiro et al., 2006; Hitmi et al., 2002). 

O primer tem como principal função promover a remoção da água do substrato, 

preparando-o para posterior impregnação do adesivo. Após a sua aplicação, uma resina 

hidrófoba, maioritariamente composta por Bis-GMA, era aplicada. Esta resina penetrava 

na dentina, envolvendo as fibras de colagénio e estabelecendo ligações com o primer e a 

resina restauradora, consolidando a adesão (Nakabayashi & Takarada, 1992). 

Surgiram assim os primeiros sistemas adesivos etch-and-rinse (ER) de três 

passos: condicionamento ácido com ácido fosfórico (30% a 40%), aplicação do primer 

hidrofílico e, por fim, da resina hidrofóbica (Swift et al., 1995). A simplificação destes 

sistemas levou ao desenvolvimento dos adesivos ER de dois passos, combinando o 

primer e o adesivo em um único frasco (De Munck et al., 2005). Os sistemas ER removem 

completamente a smear layer através do condicionamento ácido prévio, expondo a rede 

de colagénio dentinária para a infiltração da resina adesiva (Pashley et al., 2011).   
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No entanto, a técnica ER apresenta algumas desvantagens. A necessidade de múltiplas 

etapas e a sensibilidade da técnica de aplicação podem aumentar o risco de erros e 

comprometer a qualidade da adesão. Além disso, o condicionamento ácido pode causar 

sensibilidade pós-operatória em alguns pacientes (Pashley & Tay, 2001). 

Os ER, apesar de exigirem uma técnica mais rigorosa, oferecem uma adesão confiável e 

duradoura à dentina e ao esmalte. O conhecimento dos seus princípios e a aplicação 

cuidadosa da técnica são fundamentais para o sucesso do tratamento restaurador (De 

Munck et al., 2005; Marchesi et al., 2014). 

No início dos anos 90, surgiram os sistemas adesivos autocondicionantes ou self-etch 

(SE), que incorporavam monómeros acídicos no primer, eliminando a necessidade de 

lavagem. Nestes sistemas, a smear layer não é removida, mas modificada e incorporada 

na CH, juntamente com os cristais de HAp dissolvidos (De Munck et al., 2005; Yiu et al., 

2002). Desenvolveram-se na tentativa de ultrapassar algumas das dificuldades 

constatadas até à data, tais como, sensibilidade pós-operatória e sensibilidade da própria 

técnica, especialmente no momento de secagem da dentina com o jato de ar (Van 

Meerbeek et al., 2011; Zhang & Wang, 2012). 

Os SE oferecem vantagens como a simplificação do procedimento e a redução da 

sensibilidade pós-operatória. No entanto, a adesão promovida pelos sistemas SE tem sido 

descrita como menos previsível de ser alcançada em comparação com os sistemas 

ER, particularmente no esmalte. Os sistemas adesivos SE, por apresentarem um padrão 

de desmineralização menos retentivo, os valores de resistência adesiva ao esmalte são 

inferiores (Kugel & Ferrari, 2000). A escolha do sistema SE ideal deve considerar o seu 

pH e as características do substrato dentinário (Breschi et al., 2008; Van Landuyt et al., 

2005; Van Meerbeek et al., 2003b). 

Posteriormente, os sistemas SE de um passo ou all-in-one combinaram todas as etapas 

em um único frasco (Frankenberg et al., 2001). 

Os adesivos universais, introduzidos no mercado em 2011, revolucionaram a prática 

clínica pela sua versatilidade. Estes permitem ao médico dentista escolher a estratégia de 

adesão mais adequada para cada situação clínica (ER, SE e selective enamel etching – 

SEE) (Hanabusa et al., 2012; Perdigão et al., 2014). Essa versatilidade torna os adesivos 
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universais uma opção atraente para diferentes situações clínicas, simplificando o 

procedimento e reduzindo o risco de erros. A evolução dos sistemas adesivos tem sido 

fundamental para o desenvolvimento de procedimentos restauradores menos 

invasivos, mais eficazes e duradouros (Van Meerbeek et al., 2003b). 

Atualmente, a classificação dos sistemas adesivos baseia-se na estratégia de adesão e no 

número de passos clínicos envolvidos (Van Meerbeek et al., 2003b). 

A busca por uma adesão à dentina mais eficaz e duradoura impulsionou o 

desenvolvimento de monómeros funcionais como o 10-metacriloiloxidecil di-

hidrogenofosfato (10-MDP), que visam complementar a adesão micromecânica, 

estabelecendo uma interação química com os componentes da dentina (Feitosa et al., 

2014; Vaidyanathan & Vaidyanathan, 2009). Embora o 10-MDP já estivesse presente no 

sistema adesivo self-etch Clearfil SE Bond (Kuraray) desde 1981, o vencimento da sua 

patente em 2011 permitiu a sua livre utilização em adesivos universais, como o pioneiro 

Scotchbond Universal (3M ESPE) (Perdigão et al., 2014). 

O 10-MDP destaca-se pela capacidade de estabelecer ligações químicas com a HAp da 

dentina, sendo considerado o sistema de eleição atual devido à superior estabilidade da 

interface adesiva criada (Feitosa et al., 2014; Van Meerbeek & Yoshihara, 2014; Van 

Meerbeek et al., 2020). A sua estrutura química, com um grupo metacrilato e um grupo 

fosfato funcional separados por uma cadeia de dez carbonos, permite a copolimerização 

com outros monómeros e a formação de um sal de cálcio estável e resistente à hidrólise 

(Van Meerbeek et al., 2020). O 10-MDP é capaz de desmineralizar a dentina e interagir 

com o cálcio da HAp, formando uma camada de nano-revestimento que contribui para a 

força e estabilidade da adesão (Yoshida et al., 2012; Yoshihara et al., 2019). Essa 

nanocamada, com cerca de 3,5 a 4 nm de espessura, é constituída por duas moléculas de 

10-MDP, com os grupos metacrilato voltados um para o outro e os grupos funcionais 

fosfatados voltados para a superfície do substrato e para os iões de cálcio em solução 

(Perdigão et al., 2012; Van Meerbeek et al., 2003b). Este processo de adesão química tem 

sido descrito como fundamental para a qualidade da interface adesiva, conferindo-lhe 

maior estabilidade e durabilidade a longo prazo (Breschi et al., 2008; Yoshida et al., 2012; 

Yoshihara et al., 2011). 
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A escolha do sistema adesivo ideal depende de diversos fatores, como o tipo de substrato 

dentário, a extensão da cavidade, a experiência do clínico e as preferências individuais 

(Perdigão, 2010; Pashley et al., 2011; Van Meerbeek et al., 2003b). O conhecimento das 

características e propriedades de cada sistema adesivo, bem como das suas interações 

com a estrutura dentária, é fundamental para garantir uma adesão eficaz e 

duradoura, contribuindo para o sucesso do tratamento restaurador.  

 

4. Degradação da interface resina-dentina 

A durabilidade e a estabilidade da adesão à dentina em restaurações adesivas têm sido 

objeto de crescente preocupação na medicina dentária (Alfaro-Mayorga et al., 2018; 

Valizadeh et al., 2021). A interface resina-dentina, está sujeita a um processo de 

degradação ao longo do tempo, devido a uma combinação de fatores, incluindo a carga 

mecânica, a hidrólise de componentes da resina e a atividade enzimática (Breschi et 

al.,2008). 

A CH, zona de interação entre a resina adesiva e a dentina, é particularmente suscetível à 

degradação (Breschi et al., 2008). A infiltração incompleta da resina na dentina 

desmineralizada pode deixar áreas de colagénio expostas à ação de enzimas, como as 

metaloproteinases (MMPs), que degradam o colagénio e fragilizam a interface adesiva 

(Pashley et al., 2011). 

Além disso, a presença de água na CH, proveniente do fluido dentinário ou da própria 

composição dos sistemas adesivos, pode levar à hidrólise dos componentes 

resinosos, especialmente aqueles mais hidrofílicos, como o HEMA (Tay et al., 2002).  

Na tentativa de criar interfaces adesivas mais estáveis ao longo do tempo, várias 

alterações têm sido propostas, quer em termos de composição dos sistemas adesivos, quer 

em termos de protocolos de aplicação ou tratamento do substrato previamente à aplicação 

do adesivo. Um destes tratamentos, mais recentemente abordados na literatura, consiste 

na aplicação de plasma sobre o substrato, de modo a aumentar a molhabilidade deste pelo 

adesivo. 
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5. Plasma  

Embora sólido, líquido e gasoso sejam os estados da matéria mais conhecidos, existe um 

quarto estado denominado plasma, descoberto em 1879 pelo físico britânico Sir William 

Crookes e posteriormente nomeado, em 1929, por Irving Langmuir. Constituindo cerca 

de 99% do universo visível, o plasma é o estado da matéria mais abundante e encontra-

se presente em diversos fenómenos, desde a aurora boreal até ao centro de uma estrela 

(Lata et al., 2021; Temel et al., 2023; Ranjan et al., 2017). 

 

O plasma é um gás ionizado composto por átomos, moléculas, eletrões livres e iões. A 

sua formação ocorre quando energia suficiente é fornecida para remover eletrões dos 

átomos e moléculas, resultando num gás parcialmente ionizado com alta reatividade 

química (Nair et al., 2016). Esta capacidade de quebrar ligações moleculares, excitar 

átomos e gerar radicais livres, como os radicais hidroxilo, torna o plasma uma ferramenta 

poderosa para modificar superfícies e criar novos grupos funcionais em substratos (Ayres 

et al., 2018; Lata et al., 2022; Lehmann et al., 2013) 

 

O plasma é classificado em térmico e não térmico com base na temperatura relativa dos 

seus componentes. No plasma térmico, eletrões e partículas mais pesadas possuem a 

mesma temperatura, indicando equilíbrio térmico. Em contraste, o plasma não térmico, 

comumente conhecido por Plasma Não Térmico Atmosférico (PNTA), não apresenta um 

equilíbrio térmico, visto que os eletrões apresentam temperaturas muito mais elevadas do 

que os restantes constituintes (Valizadeh et al., 2021; Lata et al., 2021). 

O PNTA, gerado a partir de gases como árgon, nitrogénio, oxigénio e hidrogénio, atua à 

pressão atmosférica ou a baixa pressão e caracteriza-se por baixos níveis de ionização 

(Alfaro-Mayorga et al., 2018). A sua natureza não destrutiva, aliada à elevada reatividade 

química, torna-o uma ferramenta eficaz e segura para modificar as características da 

superfície dos substratos dentários (Ritts et al., 2010). A utilização do árgon, um gás nobre 

inerte, na geração do PNTA, minimiza ainda mais o risco de danos aos tecidos dentários, 

reforçando a sua segurança e aplicabilidade em tratamentos dentários (Strazzi-Sahyon et 

al., 2021). 

 

A relevância das aplicações de plasma na medicina dentária deve-se às muitas vantagens 

que apresenta em relação às abordagens convencionais, incluindo a capacidade de 
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penetrar em canais radiculares pequenos e irregulares e assegurar a descontaminação 

bacteriana. Também tem sido descrita uma melhoria na adesão de compósitos à 

dentina, com obtenção de restaurações mais duradouras (Zhang, et al., 2014). 

  

 

5.1 Produção de PNTA 
 

Para aplicações na medicina dentária, o PNTA é frequentemente aplicado através de 

dispositivos como escovas de plasma, jatos, chamas e agulhas (Stasic et al., 2021). 

 

Laroussi et al. (2006) desenvolveram um jato de plasma compacto, como se pode ver na 

Figura 1. Este dispositivo tem um tubo dielétrico cilíndrico de 2,5 cm de diâmetro que 

contém dois elétrodos de disco de igual diâmetro. Um intervalo de 0,3-1cm separa os dois 

elétrodos e um fino anel de cobre é ligado ao disco dielétrico através deste intervalo. Para 

produzir plasma, são aplicados impulsos de alta tensão de sub-microssegundos entre os 

dois elétrodos e o gás é injetado através dos orifícios nos elétrodos. Quando a descarga 

ocorre, é libertada uma pluma de plasma através da abertura do elétrodo exterior para o 

ambiente. Este jato de plasma pode ser manuseado de forma segura, atingindo um 

comprimento máximo de 5 cm e mantendo uma temperatura baixa segura. Para os 

elétrodos, um gerador de impulsos de alta tensão fornece energia elétrica. O gerador de 

impulsos é alimentado com uma alta tensão de saída variável a partir de uma fonte de 

tensão contínua. A caneta de plasma demonstrou ser eficaz no tratamento de Escherichia 

coli, células de leucemia e Porphyromonas Gingivalis (Lata et al., 2021; Nair et al., 2016; 

Laroussi et al., 2006). 

 

 

 

      

 

 

 

 

 

Figura 1. Representação esquemática de uma caneta de PNTA 
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5.2 Efeito do PNTA na dentina 
 

Em virtude da sua composição química e estrutural mais homogénea, o esmalte é menos 

propenso a falhas na adesão, em comparação com a dentina (Cardoso et al., 2011). 

Consequentemente, a maioria dos estudos sobre a influência do PNTA na hibridização 

resina-substrato tem-se centrado no substrato dentinário. A obtenção de uma boa 

hibridização dentina-adesivo depende da otimização da penetração do adesivo e do 

estabelecimento de uma ligação físico-química estável entre os dois (Liu et al., 2016). 

 

O estabelecimento de um contacto preciso entre o adesivo e a superfície aderente é crucial 

para conseguir uma adesão dentária eficaz. Nesse sentido, o material adesivo tem de se 

dispersar eficazmente por toda a superfície do substrato, ou seja, o substrato tem de 

apresentar uma molhabilidade ideal para o adesivo. 

 

Um potencial método alternativo para melhorar a adesão é estimular a superfície da 

dentina com PNTA, levando à acumulação de radicais livres que aumentam a interação 

entre os monómeros do adesivo e o colagénio dentinário (Lata et al., 2021; Ayres et al., 

2018). A sua aplicação tornou-se mais desejável devido a melhorias documentadas na 

resistência mecânica e durabilidade da união adesiva (Lata et al., 2021). 

 

O estudo realizado por Dong et al. (2015) mostrou que a aplicação de PNTA foi bem 

sucedida no aumento da penetração de um sistema adesivo SE suave. Isto levou à 

formação de CH mais espessas e prolongamentos de resina mais longos e robustos (Dong 

et al., 2013; Lata et al., 2021; Valizadeh et al., 2021). 

 

De acordo com Ritts et al. (2010), o PNTA aumenta a quantidade de grupos carbonilo 

presentes nas superfícies da dentina, o que pode levar a melhores interações químicas 

com os adesivos. No entanto, é importante referir que o contacto prolongado com o 

plasma pode levar à degradação das fibras de colagénio (Ritts et al., 2010). 

 

Stasic et al. (2021) analisaram os efeitos do PNTA em restaurações dentárias e 

determinaram que aumentou a molhabilidade da dentina ao bombardear a sua superfície 

com substâncias reativas; melhorou a hibridização da dentina ao promover uma maior 
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penetração do adesivo e melhorou a polimerização dos adesivos, mesmo em condições 

de humidade (Stasic et al., 2021). 

 

6. Micreospetroscopia Raman 
Apesar da sua espessura de apenas alguns micrómetros, a CH desempenha um papel 

importante em assegurar a estabilidade da ligação. 

Uma análise química abrangente da resina adesiva na CH pode melhorar 

significativamente o nosso conhecimento da ligação dentina-adesivo e, em última análise, 

o seu desempenho (Zou et al., 2006). 

No ano 2000, Spencer e a sua equipa deram início à análise molecular da interface 

adesiva, com o objetivo de estudar as variações quantitativas e qualitativas presentes nas 

interfaces formadas por diferentes sistemas e protocolos de adesão (Spencer et al., 2000). 

A microespetroscopia Raman ou (µ-Raman), é uma técnica analítica que estuda a 

interação da radiação eletromagnética com a matéria. Essa interação pode manifestar-se 

de diversas formas, incluindo a dispersão elástica (efeito Rayleigh), em que a maior parte 

da radiação é dispersa na mesma frequência que a radiação incidente e a dispersão 

inelástica (efeito Raman) (McCreery, 2000). No efeito Raman, uma pequena fração da 

radiação incidente é difundida com frequência diferente da radiação incidente (Wang & 

Spencer, 2002). 

Nesta situação, a radiação recebida polariza a nuvem de eletrões que envolve o núcleo, 

resultando num nível intermédio conhecido como “estado de energia virtual” (10-15s). 

O “estado virtual” para o qual os fotões transitam após a exposição à radiação não é um 

estado quântico real, mas sim uma manifestação da distorção da nuvem de eletrões da 

molécula provocada pela vibração molecular. A instabilidade deste estado e a rápida 

libertação do fotão resultam em três estados de energia distintos para cada tipo de ligação 

química (C-H, C=C, C-N, C-O, C=O, C-O-C, P-O). Um espetro Raman é uma 

representação gráfica do processo vibracional de cada tipo de ligação química. Este 

espetro apresenta um gráfico que mostra a intensidade da radiação dispersa em função do 
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Raman shift (diferença entre a energia do fotão incidente e do fotão disperso) expressa 

em unidades de número de onda (Wang & Spencer, 2002). 

A µ-Raman, utiliza um feixe de laser monocromático, que geralmente é um laser de 

díodo, proveniente de uma fonte de excitação para irradiar as amostras. Este método 

oferece uma resolução espacial sub-micrométrica permitindo a análise de áreas 

extremamente pequenas (Tsuda & Arends, 1997). 

Trata-se de uma técnica analítica não destrutiva devido aos requisitos mínimos de 

preparação da amostra. Através do controlo da intensidade do laser, os espécimes não são 

danificados, podendo a análise ser realizada em ambiente seco ou húmido. Esta 

versatilidade permite o estudo de espécimes reais de dentes em condições que mimetizam 

o ambiente in vivo (Wang & Spencer, 2002; Zou et al., 2006) 

Surgiu como uma ferramenta altamente promissora para determinar a espessura da CH e 

aferir quantitativamente sobre a relação entre a quantidade de monómeros ligados na 

cadeia polimérica e os que ficaram livres, após a reação de polimerização, ou seja, permite 

calcular o grau de conversão do adesivo. 

Este cálculo baseia-se na relação entre a intensidade de bandas específicas do espetro 

Raman. Nos adesivos com monómeros à base de metacrilato, essas bandas encontram-se 

a 1640 cm-1 (banda “reativa” - Ir), que identifica a presença de ligações duplas C=C, e a 

1610 cm-1 (banda de “referência” - Iref ) que corresponde ao anel aromático (Figura 2) 

(Zou et al., 2010). O grau de conversão é calculado pela seguinte equação: 

 

Grau de conversão = !1 −
!"($)
!"&'($)
!"(()
!"&'(()

$ × 100%,       

 

Onde n e p representam o adesivo não polimerizado e polimerizado, respetivamente 

(Navarra et al., 2009). 
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 Figura 2. HEMA e Bis-GMA: picos característicos em espetro de Raman  (Adaptado de Zou, Armstrong, 
& Jessop, 2010) 
 

Na análise espetral, a transição entre a CH e o substrato dentinário é caracterizada pelo 

aumento gradual da banda correspondente ao modo vibracional de alongamento simétrico 

do fosfato PO43- (~960 cm-1) acompanhada pela diminuição gradual das bandas de 

interesse do sistema adesivo (~1610 e ~1640 cm-1, correspondentes ao modo vibracional 

de alongamento de C=C nos grupos aromáticos e alifáticos, respetivamente) (Santini & 

Miletic, 2008).
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II. OBJETIVO  
 

O presente estudo in vitro pretende avaliar, através de µ-Raman, a interface adesiva 

resina-dentina criada com sistemas adesivos universais, após a aplicação do PNTA. 

Como objetivos específicos, pretende-se medir a espessura da CH formada e determinar 

o grau de conversão do adesivo. 
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III. MATERIAIS E MÉTODOS 

 

Esta investigação foi realizada no Laboratório de Biomateriais da Egas Moniz School of 

Health & Science e no Laboratório de Física Atómica e Molecular, LIBPhys, da NOVA 

School of Science and Technology (FCT-UNL). 

 

1. Seleção e armazenamento das amostras 

Foram selecionados 14 molares humanos permanentes hígidos, extraídos nos últimos seis 

meses, nas consultas de Cirurgia Oral da Clínica Universitária Egas Moniz. 

A superfície dos dentes selecionados foi limpa com curetas antes de serem armazenados 

numa solução de Cloramina-T a 1%. Os dentes permaneceram nesta solução durante uma 

semana antes de serem transferidos para água desionizada a 4 °C. A água desionizada de 

armazenamento foi trocada semanalmente para minimizar a deterioração e o crescimento 

bacteriano ao longo do tempo (Armstrong et al., 2017). 

 

2. Grupos Experimentais 

Os dentes foram divididos aleatoriamente em quatro grupos experimentais, de acordo 

com as combinações possíveis entre sistema adesivo (Tabela 1) e aplicação, ou não, de 

plasma.  
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3. Materiais 

 

Tabela 1. Materiais dentários utilizados 

Material Classificação Lote Composição Fabricante pH 

 

 

 

Prime&Bond 

active® 

 

 

 

Adesivo 

Universal 

 

 

2310000791 

Data de validade: 

30/09/2025 

Acrilato multifuncional, 

Água, Isopropanol, Acrilato 

acídico, Resina acrílica 

modificada com ácido 

fosfórico (PENTA), 

Acrilato bifuncional, 

Canforquinona 

(fotoiniciador), Iniciador, 4-

(dimetilamino)benzonitrilo 

(fotoacelerador), 

Estabilizador  

 

 

 

Dentsply DeTrey 

 

 

 

2,5 

 

 

3M™ 

Scotchbond™ 

Universal 

Plus 

 

 

Adesivo 

universal 

 

10042332 

Data de validade: 

30/05/2026 

Monómero de fosfato MDP, 

HEMA, Copolímero 

Vitrebond™ 3M, Carga de 

sílica, Etanol/água 

(solvente), Iniciadores 

fotoiniciadores à base de 

canforoquinona, Silano, 

Resinas dimetacrilato 

contendo um monômero 

radiopaco reticulado livre de 

derivados de BPA 

 

 

 

3M Oral Care 

 

 

2,7 

 

 

 

 

3.1 Dispositivo PNTA 

A FCT-UNL desenvolveu um protótipo de caneta de plasma biomédica, versátil, para 

funcionamento ao ar livre, tal como utilizado neste estudo. Este gerador de PNTA 

consiste num dispositivo portátil ligado a uma fonte de alimentação de alta frequência 

que funciona a 2 kV para criar um jato de plasma de 7 mm de comprimento e 1 mm de 

diâmetro, à pressão atmosférica. A unidade portátil possui um elétrodo do tipo pino com 

um diâmetro de 1 mm, contido num capilar de borossilicato, com dois elétrodos metálicos 

e uma entrada de fornecimento de gás. O borossilicato foi selecionado pelas suas 



Materiais e Métodos 

 35 

propriedades de resistência ao calor e aos produtos químicos, combinadas com um baixo 

coeficiente de expansão. O gás é árgon (99%) e foi fornecido com um fluxo de 3 slm 

(litros por minuto em condições padrão).  

 

4. Métodos 

Os dentes foram fixados individualmente em suportes de acrílico (Figuras 3 e 4). Cada 

dente foi seccionado utilizando um micrótomo de tecidos duros Accutom 50 (Struers, 

Ballerup, Dinamarca) (Figura 5). O micrótomo foi programado para efetuar um único 

corte, a uma velocidade de 1,125 mm/min. Inicialmente, realizou-se um corte abaixo da 

JAD para remover o esmalte oclusal e expor a dentina superficial. Em seguida, um 

segundo corte foi realizado 2 mm abaixo do primeiro, obtendo-se uma superfície de 

dentina intermédia, a qual foi utilizada para o presente estudo (Figuras 6 e 7). 

 

 

 

            

 

 

 

 

 

 

 

                                     

Figura 3. Dentes utilizados para o estudo 

 

Figura 4.  Dentes fixados num suporte 
de acrílico com indicação das secções a 

cortar 
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Nas superfícies de dentina intermédia (Figura 8) foi simulada a formação de smear layer 

com uma lixa de carboneto de silício de granulometria 600 (Buehler® Ltd, Lake Bluff, 

IL, EUA) durante 60 s, seguindo-se lavagem com água corrente (Perdigão et al., 1996; 

Sabatini et al., 2013).    

 

 

 

                                

 

Figura 7. Corte para remover o esmalte 
oclusal 

Figura 8. Fatias de dentina intermédia 

Figura 6. Corte de dentina intermédia 

 

Figura 5. Micrótomo 
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A superfície da dentina foi cuidadosamente lavada e levemente seca antes do 

procedimento adesivo. No caso dos grupos PNTA, a o plasma foi aplicado durante 10 s, 

a uma distância de 4 mm, num padrão cruzado para assegurar a cobertura completa da 

superfície da dentina (Figuras 9 e 10). 

          

                                                      

  

 

     

  

 

                    

O sistema adesivo universal Prime&Bond active® (Dentsply Sirona, Charlotte, NC, 

EUA) (Figura 11) foi então aplicado em 10 das fatias de dentina, seguindo as instruções 

do fabricante, utilizando uma estratégia SE. 

Nas restantes 4 fatias de dentina foi aplicado o sistema adesivo 3M™ Scotchbond™ 

Universal Plus (3M Oral Care, St. Paul, MN, EUA), também de acordo com as indicações 

do fabricante, segundo a estratégia SE (Figura 12). 

 

                                                                                                      

                                               

 

 

Figura 9. Imagem representativa de 
uma fatia de dentina tratada com 

PNTA 

Figura 10.  Caneta de PNTA 
utilizada neste estudo 

Figura 11. Adesivo Universal 
Prime&Bond active® 

Figura 12. Adesivo Universal 3M™ 
Scotchbond™ Universal Plus 
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Após a aplicação do adesivo, os blocos de resina foram construídos com a resina 

composta Ceram.x® Spectra ST HV (Dentsply Sirona, Charlotte, NC, EUA), em 

incrementos de 2 mm (Figura 13). Cada incremento foi polimerizado durante 20 s, a uma 

distância de 2 cm, de acordo com as instruções do fabricante, utilizando uma unidade de 

polimerização Optilux 501 (Kerr, Midleton, WI, EUA) a uma intensidade de 900 

mW/cm2 (Figura 14). Em seguida, os espécimes foram imersos em água desionizada e 

colocados numa incubadora a 37 °C (Memmert INE 400, Schwabach, Alemanha) durante 

24 h (Figura 15). 

 

 

                                                    

 

 

 

 

          

          

                                                                   

   

Figura 13. Restauração com incremento de 2mm 

Figura 15. Incubadora a 37º Figura 14. Unidade de polimerização Otilux 
501 (Kerr, Midleton, WI, EUA) 
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Todas as fatias de dentina foram posteriormente seccionadas ao meio, com recurso a uma 

lâmina de diamante montada no micrótomo de tecidos duros e armazenadas em água 

desionizada, a 4 °C, durante 1 semana (Figuras 16 e 17). 

 

                                                      

 

 

 

 

 

 

 

O processo de preparação do espécime está esquematicamente apresentado na Figura 18. 

 

 

Figura 17. Meio disco de dentina Figura 16. Meio disco de dentina 

Figura 18. Diagrama de preparação do espécime 
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5. Microespetroscopia Raman 

 

5.1 Configuração da µ-Raman confocal 

Os espetros Raman foram obtidos através do espetrómetro confocal Raman XploRA 

(Horiba/Jobin-Yvon, França), com um laser díodo de 785 nm. Cada espécime foi focado 

com a objetiva de 100x, (Olympus BX41, Japão) e foram definidos os seguintes 

parâmetros de aquisição: um filtro de densidade neutra de 50%, um orifício confocal de 

500 μm, fenda para o espetrómetro de 100 μm e uma rede de difração de 1200 linhas/mm 

de modo a obter um espetro entre os 810 cm-1 e os 1780 cm-1, com resoluções em energia 

de 4 cm-1 e espacial <0.5 µm. O tempo de exposição foi de 30 s e 3 acumulações. Os 

espetros foram adquiridos, segundo linhas com intervalo de 1 µm ao longo da interface 

adesiva entre a dentina e o material restaurador. A correção da linha de base e 

desconvolução dos espetros foram realizadas utilizando o software LabSpec versão 

5.58.25 (Horiba/Jobin-Yvon, França). Para registar as intensidades dos picos de interesse 

ajustaram-se funções Voigt (Figura 19). 

 

                                  

                                        Figura 19. Microscópio de Raman 
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IV. RESULTADOS 

Os resultados do ensaio de µ-Raman encontram-se apresentados abaixo.  

Relativamente à espessura da CH, verificou-se que o grupo em que foi aplicado o PNTA 

previamente ao sistema adesivo Prime&Bond active® apresentou a CH ligeiramente mais 

espessa. O mesmo não se verificou com o adesivo 3M™ Scotchbond™ Universal Plus, 

onde as CH formadas tiveram aparentemente espessuras semelhantes (Tabelas 2-5). 

Tabela 2. Espessura da camada híbrida medida nos espécimes preparados com Prime&Bond active®, sem 
aplicação prévia de PNTA. (C-espécime sem PNTA; L-linha de espetros) 
 

Linhas 

Espessura da CH (µm) 

+/- 0,5 Média (µm) 

C1_L1 7,0  
C1_L2 7,0 7,5 +/- 0,9 
C2_L2 7,0   
C3_L1 9,0   

   
   

 
Tabela 3. Espessura da camada híbrida medida nos espécimes preparados com Prime&Bond active®, 
com aplicação prévia de PNTA. (P-espécime com PNTA; L-linha de espetros) 
 

Linhas 
Espessura da CH (µm) 

+/- 0,5 Média (µm) 
P1_L1 9,0  
P1_L2 10,0   
P2_L1 15,0 10 +/- 1 
P3_L1 9,0   
P3_L2 6,0   

 
 
 
Tabela 4. Espessura da camada híbrida medida nos espécimes preparados com 3M™ Scotchbond™ 
Universal Plus, sem aplicação prévia de PNTA (C-espécime sem PNTA; L-linha de espetros) 
 

Linhas 

Espessura da CH (µm) 

+/- 0,5 Média (µm) 

C1_L1 4,0  
C1_L2 6,0 5,5 +/- 0,9 
C2_L1 6,0   
C2_L2 6,0   
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Tabela 5. Espessura da camada híbrida medida nos espécimes preparados com 3M™ Scotchbond™ 
Universal Plus, com aplicação prévia de PNTA (P-espécime com PNTA; L-linha de espetros) 
 

Linhas 
Espessura da CH (µm) 

+/- 0,5 Média (µm) 
P1_L1 4,0  
P1_L2 4,0 5 +/- 1 
P2_L1 7,0   
P2_L2 6,0   

 

Quanto ao grau de conversão, não foi possível determinar este em nenhum dos espécimes 

preparados com o sistema adesivo Prime&Bond active®, uma vez que a relação entre a 

intensidade dos picos reativos (1640 cm-1) e de referência (1610 cm-1), conduziam 

consistentemente a valores de grau de conversão negativos (Figuras 20 e 21). O mesmo 

se verificou com a tentativa de determinação do grau de conversão na gota de adesivo 

(Figura 22). 

 

 

 

Figura 20. Espetros obtidos da análise em µ-Raman da CH criada com o adesivo Prime&Bond 
active®, com aplicação prévia de PNTA 
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Figura 21. Espetros obtidos da análise em µ-Raman da CH criada com o adesivo Prime&Bond active®, 
sem aplicação prévia de PNTA 

 

 

 

 

Figura 22. Espetros obtidos da análise em µ-Raman da gota de Prime&Bond active® (seta azul identifica 
relação de intensidade entre picos reativos e de referência) 
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Os valores do grau de conversão determinados nos espécimes produzidos com o sistema 

adesivo 3M™ Scotchbond™ Universal Plus (com e sem PNTA) encontram-se 

apresentados nas tabelas 6 e 7. 

 

Tabela 6. Grau de conversão dos espécimes preparados com 3M™ Scotchbond™ Universal Plus, sem 
aplicação prévia de PNTA (C-espécime sem PNTA; L-linha de espetros) 

C1_L1 µm Grau de conversão   Média (grau de conversão) 
  -1 0,897201273  
  -2 0,91050433  0,88 +/- 0,03 
  -3 0,874924556   
  -4 0,836486913   

C1_L2 µm Grau de conversão Média (grau de conversão) 
  -1 0,875369875  
  -2 0,863909633   
  -3 0,879943616 0,87 +/- 0,008 
  -4 0,870455752   
  -5 0,884810766   
  -6 0,855584349   

C2_L1 µm Grau de conversão Média (grau de conversão) 
  -1 0,901518896  
  -2 0,906775344   
  -3 0,897533802 0,70+/- 0,03 
  -4 0,8973234   
  -5 0,861494797   
  -6 0,790532254   

C2_L2 µm Grau de conversão Média (grau de conversão) 
  -1 0,84995331  
  -2 0,893211337   
  -3 0,849526053 0,80 +/- 0,07 
  -4 0,775570272   
  -5 0,743037631   
  -6 0,668010865   
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Tabela 7. Grau de conversão dos espécimes preparados com 3M™ Scotchbond™ Universal Plus, com 
aplicação prévia de PNTA (P-espécime com PNTA; L-linha de espetros) 

 
P1_L1 µm Grau de conversão Média (grau de conversão) 

  -1 0,892694536  
  -2 0,890147554 0,84 +/- 0,05 
  -3 0,822818636   
  -4 0,771081678   

P1_L2 µm Grau de conversão Média (grau de conversão) 
  -1 0,888601244  
  -2 0,902234721 0,89 +/- 0,01 
  -3 0,875316818   
  -4 0,90125092   

P2_L1 µm Grau de conversão Média (grau de conversão) 
  -1 0,957303613  
  -2 0,940750552   
  -3 0,940152073   
  -4 0,852564412 0,90 +/- 0,05 
  -5 0,899006623   
  -6 0,850380182   
  -7 0,809234731   

P2_L2 µm Grau de conversão Média (grau de conversão) 
  -1 0,875700458  
  -2 0,932671082   
  -3 0,877583785 0,87 +/- 0,02 
  -4 0,891033461   
  -5 0,849064842   
  -6 0,831677704   

 

Quanto ao grau de conversão calculado para os espécimes preparados com o sistema 

adesivo 3M™ Scotchbond™ Universal Plus, aparentemente este foi ligeiramente 

superior no caso da aplicação prévia de PNTA. 
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Figura 24. Espetros obtidos da análise em µ-Raman da CH criada com o adesivo 3M™ Scotchbond™ 
Universal Plus, sem aplicação prévia de PNTA 

 

 

Figura 23. Espetros obtidos da análise em µ-Raman da gota de adesivo 3M™ Scotchbond™ Universal 

Plus 
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Figura 25. Espetros obtidos da análise em µ-Raman da CH criada com o adesivo 3M™ Scotchbond™ 
Universal Plus, com aplicação prévia de PNTA 
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V. DISCUSSÃO 
 

A qualidade e a longevidade da adesão à dentina têm sido, desde sempre, o foco de grande 

parte da investigação em dentisteria adesiva. 

A adesão é influenciada por diversos fatores, incluindo o tipo de substrato dentinário, o 

sistema adesivo escolhido e o protocolo de aplicação. A própria natureza heterogénea da 

dentina apresenta obstáculos significativos para a obtenção de uma adesão estável e 

duradoura (Breschi et al., 2008). 

O ácido fosfórico, embora eficaz na criação de uma superfície microrretentiva para a 

adesão, apresenta algumas limitações tais como a degradação da camada híbrida, que leva 

à infiltração, exposição do colagénio, tornando-o vulnerável à degradação enzimática e a 

sensibilidade pós-operatória devido a desmineralização excessiva (Mokeem et al., 2023). 

Assim, torna-se imperativo o desenvolvimento de novos protocolos e estratégias que 

visem uma adesão mais previsível, estável e duradoura.  

Nesse contexto, o PNTA surge como uma alternativa promissora, uma vez que é um 

tratamento minimamente invasivo que preserva a integridade da dentina, em especial do 

colagénio, além de criar espécies reativas à superfície que formam ligações covalentes 

com a resina, aumentando a durabilidade da adesão (Pashley et al., 2011). 

No presente trabalho, a µ-Raman foi a técnica selecionada para o estudo da interface de 

união entre o dente e o material restaurador, permitindo aferir sobre a espessura da CH 

formada e avaliar o grau de conversão do adesivo, bem como a sua capacidade de 

impregnação na rede de colagénio. No passado, a avaliação da qualidade da interface era 

realizada apenas com recurso a ensaios mecânicos e ultramorfológicos, pelo que esta 

técnica representa uma nova forma de olhar para o comportamento da adesão (Mokeem 

et al., 2023). 

Considerando a natureza inovadora da aplicação da µ-Raman neste contexto, foi 

necessário um período inicial de familiarização com a técnica e o equipamento. 
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A própria aquisição dos espetros foi desafiante. Devido a dificuldades no tratamento dos 

espetros obtidos com o adesivo Prime&Bond active®, optou-se por validar o método 

utilizando o adesivo 3M™ Scotchbond™ Universal Plus, cujo comportamento 

espetroscópico já tinha sido estudado previamente. Isso fez com que o número de 

espécimes inicialmente planeado para cada grupo experimental tivesse de ser reduzido a 

fim de podermos estudar dois adesivos em vez de apenas um, como era objetivo inicial, 

devido ao tempo despendido nas várias tentativas, infrutíferas, de análise e tratamento 

dos espetros obtidos com o sistema Prime&Bond active®.  

Essa dificuldade de análise deve-se ao facto da banda a 1610 cm-1 ser muito intensa e 

mesmo após polimerização, manter-se superior à banda de 1640 cm-1, resultando em 

valores de grau de conversão negativos, o que não é possível. 

Após análise dos espetros obtidos para os espécimes preparados com o adesivo 

Prime&Bond active®, constata-se a tendência para formação de CH ligeiramente mais 

espessas com a preparação prévia com PNTA. O mesmo não se verificou com o adesivo 

3M™ Scotchbond™ Universal Plus. Essa diferença pode estar relacionada com a 

composição química do adesivo propriamente dita, nomeadamente, o pH do Prime&Bond 

active® ser ligeiramente inferior ao do 3M™ Scotchbond™ Universal Plus. Poderá 

implicar uma desmineralização ligeiramente superior, com consequente maior 

impregnação do adesivo. 

O grau de conversão só foi possível calcular para as interfaces adesivas criadas com o 

3M™ Scotchbond™ Universal Plus, pelo motivo anteriormente referido. Os valores 

obtidos foram semelhantes nos espécimes preparados com e sem aplicação prévia de 

PNTA, apesar de aparentemente um pouco superiores no grupo do PNTA, provavelmente 

por este melhorar as condições da superfície do substrato (Ritts et al., 2010).  Em todas 

as medições realizadas, o grau de conversão médio na CH foi superior a 80%. 

Os resultados deste estudo revelaram-se apenas preliminares, pelo que se torna 

imperativo continuar a explorar a influência do PNTA na qualidade e integridade da 

interface adesiva criada. Para tal, estudos futuros com Espetroscopia de Energia 

Dispersiva (EDS) e Energia Dispersiva de Raio-x (EDX), que permitem uma análise 

elementar da interface deverão ser realizados. Também a avaliação da ultramorfologia da 

superfície poderá ser um estudo a realizar com microscopia eletrónica de varrimento 
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Em relação ao sistema adesivo Prime&Bond active®, seria importante perceber o seu 

comportamento não expectável e tão diferente do que comumente tem sido estudado em 

adesivos dentinários com µ-Raman. Seria interessante investigar, com Espectroscopia de 

infravermelhos com transformada de Fourier (FTIR) se existe na sua composição um 

outro tipo de monómero, por exemplo, não descrito pelo fabricante, que justifique a 

incapacidade de analisar este adesivo em µ-Raman da forma habitual. Uma justificação 

alternativa para os resultados inesperados pode ser algum problema com o lote específico 

utilizado no estudo. Portanto, repetir o mesmo estudo com um frasco de lote diferente 

seria recomendado para descartar essa possibilidade. 

Apesar deste estudo não ter permitido aferir uma vantagem objetiva do PNTA no 

procedimento adesivo, ao não aplicarmos ácido sobre o substrato, melhoramos as 

condições de adesão por não expormos o colagénio nem corrermos o risco de 

desmineralizarmos excessivamente o substrato com a vantagem de uma união mais íntima 

pela ligação dos monómeros às espécies reativas que se formam à superfície da dentina 

aquando da aplicação do PNTA 

No futuro seria também importante replicar o presente estudo com outros dispositivos de 

plasma comercializados e outros sistemas adesivos. 
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VI. CONCLUSÃO 

 

Após a concretização deste estudo, concluiu-se que a aplicação de PNTA como parte do 

protocolo adesivo aparenta ser benéfica para a dentisteria adesiva. No entanto, mais 

estudos são necessários para validar o método. 
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Anexo 2- Instruções do Fabricante  
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