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Resumo  

Objetivos: Comparar a interface adesiva de um novo adesivo funcional em 

dentina erodida com uma estratégia gold-standard, com recurso a testes de 

microtração (μTBS), nanodureza (GPa) e módulo de elasticidade reduzido 

(GPa).  

Materiais e Métodos: Foram distribuídos aleatoriamente por 4 grupos 

experimentais, 44 molares permanentes humanos hígidos, todos sujeitos a 

erosão artificial com ácido cítrico (0.05M; 3x por dia, 5 dias). Os grupos 

incluíram o controlo Clearfil SE Bond 2 (CFSE) e um grupo experimental 

Clearfil SE Protect (CFP), em dois tempos diferentes – ao imediato (24h) e a 

longo prazo (3 meses – 3M). As amostras foram seccionadas em 

microespécimes para μTBS (n=8) e em fatias transversais de 2 mm para os 

ensaios de nanoindentação (n=3). Os grupos CFSE_3M e CFP_3M foram 

armazenados em saliva artificial. A análise estatística contemplou o teste 

ANOVA two-way para os resultados de μTBS, enquanto que os resultados de 

dureza/módulo de elasticidade foram analisados com recurso a um teste de 

Kruskal-Wallis (nível de significância de 5%, SPSS v.27.0).  

Resultados: Embora não se tenham verificado diferenças significativas nos 

valores de μTBS entre os grupos testados, tanto a curto (24 h) como longo 

prazo (3 meses) (p>0,05), foi observada uma tendência crescente no grupo 

CFP_3M nos testes de microtração. Em relação aos testes de dureza, não foram 

observadas diferenças na camada híbrida, entre as duas variáveis (p=0.05), 

enquanto o módulo de elasticidade reduzido aumentou no grupo CFP_3M 

comparado com CFP_24.  

Conclusão: O adesivo CFP demonstrou resistência adesiva e propriedades 

mecânicas semelhantes ao CFSE, com potencial de reforço e remineralização 

da interface erodida. Esta estratégia poderá ser promissora a longo prazo. 

Palavras-chave: adesivo funcional, dentina erodida, propriedades mecânicas, 

resistência adesiva. 
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Abstract 

Introduction: To compare the adhesive interface in eroded dentin, formed by 

a functional dental adhesive and a gold standard strategy, by testing 

microtensile bond strength (μTBS), hardness and elastic modulus. 

Materials and Methods: Permanent sound human molars were randomly 

allocated to 4 experimental groups, all subject to artificial erosion (0.05 M 

citric acid; 3x daily, 5 days). Groups included control Clearfil SE Bond 2 

(CFSE) and experimental group Clearfil SE Protect (CFP), in two different 

times - immediate (24h) and long-term (3 months – 3M). Samples were 

sectioned into microspecimens for μTBS testing (n=8) and into 2-mm thick 

slabs for nanoindentation assays (n=3). Groups CFSE_3M and CFP_3M were 

stored in artificial saliva. The statistical analysis included two-way ANOVA 

for μTBS results, while hardness/modulus were analyzed using Kruskal-Wallis 

H Test (significance level of 5%; SPSS v.27.0). 

Results: Although there were no significant differences in μTBS values, 

between adhesives or at different points in time – both short (24 h) and long 

term (3 months) - a positive trend, with μTBS rising in the CFP_3M group was 

observed (p>0.05). Regarding hardness, no specific differences were seen in 

the hybrid layer, between the two variables (p>0.05), while the reduced elastic 

modulus rose in CFP_3M compared to 24h. 

Conclusion: Thus, CFP shows similar bond strength results and 

nanomechanical properties to CFSE in eroded dentin, although it may comprise 

promising long-term results.   

Key words: eroded dentin, functional adhesive, mechanical properties, 

microtensile bond strength. 
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I. Introdução 

Atualmente os tratamentos restauradores baseiam-se em filosofias mais 

conservadoras, minimamente invasivas, sem, contudo, comprometer o seu 

sucesso (Laske et al., 2019). Diversos fenómenos cada vez mais prevalentes, 

levam a um desgaste e consequente perda de estrutura dentária. Desta forma, 

existe uma necessidade acrescida relativamente à implementação destes 

tratamentos, focados na preservação do remanescente dentário e prevenção 

contra desgaste futuro. Torna-se assim de extrema importância, investir em 

ensaios laboratoriais focados em testar não só novas técnicas, como também 

materiais experimentais, que promovam o sucesso destes tratamentos. 

 

1. Composição e Estrutura dos Substratos Dentários  

O sucesso da dentisteria operatória é determinado, em grande parte, pela aquisição de 

conhecimentos biológicos e químicos das estruturas que compõem o dente. Só assim se 

torna possível compreender os processos biológicos, patológicos e de degradação, 

inerentes à cavidade oral e, consequentemente adaptar os diversos procedimentos à 

situação clínica que nos é proposta (Neel et al., 2016).  

 

Tanto o esmalte como a dentina são tecidos altamente mineralizados, compostos por 

uma matriz organizada cuja unidade fundamental são os cristais de hidroxiapatite 

carbonatados (Bartlett, 2013; Low et al., 2008; Taube et al., 2010). No que toca às 

diferenças na composição e estrutura, o esmalte é composto por 96% em peso de cristais 

de hidroxiapatite e os restantes 4% por água e conteúdo orgânico residual (Taube et al., 

2010). A componente orgânica é por sua vez constituída por proteínas importantes no que 

toca a guiar a mineralização, mas incapazes de formar colagénio, tais como as enamelinas 

e as amelogeninas (Bartlett, 2013; Low et al., 2008; Taube et al., 2010).  

 

À semelhança do esmalte, a matéria inorgânica da dentina é composta por cristais de 

hidroxiapatite, embora menos organizados e em menor quantidade, sendo o seu conteúdo 

orgânico, na forma da sua matriz extracelular, o mais relevante neste substrato (Bartlett, 

2013; Goldberg et al., 2011; Low et al., 2008). As diferenças entre os dois substratos 
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levam assim a que a dentina represente um substrato desafiante em termos de adesão 

(Amsler et al., 2015; Spencer et al., 2010; Van Meerbeek et al., 2020). Apesar das 

semelhanças, o esmalte e a dentina apresentam capacidades de regeneração diferentes em 

resposta às diversas agressões a que são sujeitos (Low et al., 2008; Neel et al., 2016). 

Estas incluem as lesões de cárie, a abrasão, a atrição e ainda a erosão (Bartlett & O’Toole, 

2019).  

 

1.1 Esmalte 

O esmalte, sendo a estrutura externa do dente, providencia a dureza, 

protegendo as suas estruturas subjacentes – a dentina e a polpa (Bartlett, 2013; 

Low et al., 2008; Taube et al., 2010). Representa também um tecido com um 

elevado módulo de elasticidade e elevada resistência às forças de compressão. 

No entanto, o esmalte dispõe não só de uma fraca resiliência assim como de 

uma fraca resistência às forças de tração, apresentando-se como um material 

frágil, com uma capacidade de deformação plástica limitada e uma maior 

propensão à propagação de fraturas (Cuy et al., 2002). Desta forma, as 

estruturas que o esmalte envolve demonstram ser essenciais na resistência às 

forças mastigatórias. Quimicamente constitui um tecido altamente 

mineralizado, formado a partir de ameloblastos, células que se degeneram após 

a formação do cristal (Bartlett, 2013). É por esta razão que, uma vez lesado, o 

esmalte não é passível de ser regenerado. A nível estrutural, os elementos 

cristalinos encontram-se organizados e orientados distintamente, de forma a 

potencializar a força e resistência dos prismas de esmalte (Low et al., 2008; 

Taube et al., 2010). Esta organização permite por sua vez, resistir melhor tanto 

às forças mastigatórias como ao desgaste químico, facilitado pelo metabolismo 

bacteriano, ou fatores intrínsecos ou extrínsecos a que o mesmo é sujeito (Cuy 

et al., 2002; Taube et al., 2010).  

Apesar da sua estrutura mineralizada e densa, o esmalte atua como uma 

membrana semipermeável, capaz de realizar trocas iónicas (Taube et al., 2010). 

Assim, iões como o flúor conseguem substituir o grupo hidroxilo, presente na 

superfície dos cristais de hidroxiapatite, levando à consequente diminuição da 

solubilidade destes cristais (Neel et al., 2016; Taube et al., 2010). De facto, os 
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componentes carbonatados do cristal são mais suscetíveis aos ácidos que 

componentes fluoretados e, portanto, mais solúveis (Neel et al., 2016). Sendo a 

manutenção e preservação do esmalte fundamental para a integridade da 

estrutura dentária, as trocas iónicas como a mencionada acima são de elevada 

importância. Na verdade, ao promovê-las podemos atrasar o processo de 

desmineralização do esmalte ou mesmo fomentar a sua remineralização (Neel 

et al., 2016; Taube et al., 2010). 

 

1.2 Dentina 

Se o esmalte não fosse suportado por um tecido mais resiliente e elástico, 

fraturar-se-ia com facilidade face às forças da mastigação e stress a que é 

exposto na cavidade oral. A dentina constitui assim um tecido que protege o 

esmalte e compensa a sua dureza, resistindo às forças mastigatórias devido a 

uma menor quantidade de tecido mineralizado (Brauer et al., 2011; Kinney et 

al., 1996). De facto, por apresentar um módulo de elasticidade diminuído e 

uma elevada resistência às forças de compressão e tração representa uma 

estrutura flexível, resistente e resiliente, capaz de sustentar e reforçar o esmalte 

(Bartlett, 2013; Brauer et al., 2011; Goldberg et al., 2011; Kinney et al., 1996). 

Embora mineralizada, oferece uma percentagem de matéria inorgânica menor, 

quando comparada à do esmalte, representando apenas 70% em peso da sua 

estrutura. No entanto, em relação à componente orgânica, esta é constituída por 

uma extensa rede de colagénio, maioritariamente composta de fibras de tipo I, 

representando cerca de 20% do total (Goldberg et al., 2011). Os restantes 10% 

são dados pela existência de água, numa quantidade muito superior em relação 

ao esmalte (Brauer et al., 2011; Goldberg et al., 2011). 

Por outro lado, a dentina destaca-se pela existência de túbulos dentinários, 

que atravessam a sua estrutura (Goldberg et al., 2011). Esta organiza-se assim à 

volta dos túbulos que a atravessam, dando espaço para a dentina peri-tubular 

que envolve os túbulos e a dentina inter-tubular que se encontra entre eles. O 

núcleo celular encontra-se na polpa, ao passo que os prolongamentos se 

encontram na dentina (Brauer et al., 2011; Low et al., 2008). Os 

prolongamentos dos odontoblastos relacionam-se intimamente com o 
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complexo pulpo-dentinário e são responsáveis pela vitalidade da dentina. 

Através desta constante comunicação, quando sujeita a um fator de agressão, a 

polpa reage de forma a estimular a formação de uma dentina terciária, 

reparadora ou reacional (Torabinejad et al., 2018), É por esta razão que a 

dentina se torna um tecido sensitivo e com capacidade regeneradora (Low et 

al., 2008; Torabinejad et al., 2018). Assim, quando comparada ao esmalte, a 

dentina oferece potencial regenerador (Neel et al., 2016). 

 

2. Adesão e Sistemas Adesivos  

As técnicas restauradoras modernas têm tido o seu principal foco na 

conservação da estrutura dentária e como tal, a correta utilização dos sistemas 

adesivos torna-se fundamental (Peumans et al., 2014; Van Meerbeek et al., 

2020). 

A adesão ao esmalte é tida na literatura como a que apresenta o grau mais 

elevado de confiança e longevidade (Amsler et al., 2015), concretizada através 

da desmineralização da estrutura e consequente infiltração e polimerização in 

situ da resina na superfície rugosa e nas microporosidades criadas, após 

dissolução cristalina. Uma adesão fundamentalmente micromecânica é chave 

neste substrato (Pashley et al., 2011; Van Meerbeek et al., 2020).  

 

No entanto, a adesão à dentina demonstra-se particularmente desafiante. Na 

realidade, a estrutura dentinária não é homogénea e divide-se como 

supramencionado, em matéria orgânica e inorgânica (Amsler et al., 2015). A 

quantidade elevada de matéria orgânica presente na dentina e consequente 

preservação da sua hidratação residual, surgem então como obstáculos no 

âmbito da adesão (Van Meerbeek et al., 2020). Enquanto no esmalte se 

pretende obter uma desmineralização e desidratação completa para permitir o 

interlocking ou interligação da resina polimerizada (Fusayama, 1992; Peumans 

et al., 2014), na dentina torna-se crucial manter a rede de colagénio hidratada, 

expandida e com uma energia de superfície favorável à infiltração 

monomérica, para que se forme a camada híbrida (Nakabayashi et al., 1991; 

Spencer et al., 2010). No entanto, se a matéria orgânica apresentar água em 
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excesso, podem ocorrer fenómenos como a estimulação de metaloproteínases 

da matriz (MMPs) capazes de a degradar, e subsequente ataque hidrolítico da 

resina (Hashimoto et al., 2000; Montagner et al., 2014). Por outro lado, uma 

hidratação excessiva desta rede de colagénio ainda levará a uma infiltração 

incompleta da resina, uma criação de espaços e canais de água, um grau de 

conversão dos monómeros insuficiente e ainda a fenómenos de plasticização 

(Frassetto et al., 2016; Spencer et al., 2010; Zhang et al., 2020). 

 

Desta forma, na dentina é preconizada a utilização de um primer, incluído 

ou não no adesivo, que conta com solventes na sua constituição (água, álcool 

ou acetona). O primer permite que se mantenha a hidratação necessária da rede 

colagénio enquanto remove os excessos de água. Por outro lado, esta 

hidratação ainda contribui para o estabelecimento de um meio favorável à 

ionização e consequente infiltração dos monómeros acídicos, caso existentes 

na sua composição (Giannini et al., 2015).  

 

2.1   Sistemas adesivos self-etch ou etch-and-dry 
 

Atualmente, os sistemas adesivos interagem com o substrato removendo a 

smear layer (técnica de etch-and-rinse) (Pashley et al., 2011) ou pelo contrário, 

dissolvendo-a parcialmente e incorporando-a na camada híbrida (técnica de 

etch-and-dry ou self-etch) (Van Meerbeek et al., 2011). Esta camada, 

localizada superiormente à dentina mineralizada, é composta por matéria 

orgânica, cristais de hidroxiapatite residuais, solventes e monómeros de resina. 

A camada híbrida e sua estabilidade deverão ser o foco principal na execução 

da técnica adesiva (Nakabayashi et al., 1991). De facto, define-se que a camada 

híbrida ideal seria caracterizada por uma rede tridimensional entre o polímero e 

o colagénio, capaz de favorecer uma ligação contínua, estável e duradoura 

entre o adesivo e a dentina. Embora o foco dos estudos nas últimas décadas 

esteja direcionado para este tema, a camada híbrida é tida, ainda, como o elo 

mais fraco do complexo adesivo (Spencer et al., 2010). 
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De forma a contribuir para a criação e estabilidade desta camada híbrida, 

surgem os sistemas adesivos self-etch que dispensam a utilização individual de 

ácido ortofosfórico, evitando uma desmineralização e desidratação exagerada, 

desaconselhada em dentina pela instabilidade que criam (Amsler et al., 2015). 

Estes sistemas adesivos visam desmineralizar a estrutura com recurso a 

primers acídicos com um pKa - constante de dissociação - ligeiramente 

superior quando comparado ao do ácido ortofosfórico (pKa = 2.0) (Salz et al., 

2005), permitindo a parcial dissolução dos cristais envolvendo o colagénio, 

enquanto garante a sua integridade, preservando a receção dos monómeros 

subsequentes (Giannini et al., 2015; Spencer et al., 2010; Van Meerbeek et al., 

2011). Esta estratégia adesiva tem demonstrado ser ao longo dos anos, o gold-

standard da adesão à dentina no que toca a estabilidade (Van Meerbeek et al., 

2011, 2020).  

 

Ao contrário dos adesivos iniciais etch-and-rinse, os adesivos etch-and-dry 

contam para além da adesão micromecânica com uma adesão química. De 

facto, a presença de monómeros acídicos funcionais permite uma interação 

química com as diferentes componentes dos cristais de hidroxiapatite, 

desempenhando diferentes funções (Nakabayashi et al., 1982). Estes 

monómeros são compostos por grupos acídicos carboxilo ou fosfato (10-

metacriloiloxidecil dihidrogenofosfato – 10-MDP; 12-brometo de 

metacriloiloxidodecilpiridínio – MDPB; 4-metacriloxietil-trimelitato-anidrido 

– 4-META), que, atuando como surfactantes, permitem a desmineralização, 

infiltração, e estabelecimento de ligações iónicas ao cálcio proveniente da 

hidroxiapatite (Giannini et al., 2015; Spencer et al., 2010; Van Landuyt et al., 

2008; Yoshida et al., 2004).  

 

2.1.1 Clearfil SE Bond e Clearfil SE Protect  

A primeira marca a desenvolver e patentear o monómero 10-MDP (Figura 

1) foi a Kuraray com o adesivo Clearfil SE Bond (Kuraray, 1999). Este 

monómero funcional presente no primer acídico e bond do sistema, permite a 

formação de uma ligação química forte e estável com o cálcio presente nos 
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cristais de hidroxiapatite residuais (Giannini et al., 2015; Nakabayashi et a., 

1982; Matsui et al., 2015; Van Landuyt et al., 2008), de acordo com o conceito 

de “adesão-descalcificação” (AD) (Fukegawa et al., 2006; Yoshida et al., 

2004). De facto, quando comparada à ligação química de outros monómeros 

funcionais com a componente inorgânica, o potencial de ligação do 10-MDP à 

hidroxiapatite mostra-se significativamente superior (Yoshida et al., 2004). Por 

outro lado, os resultados parecem ser quase imediatos, contribuindo para o 

interesse clínico desta estratégia. Autores como Yoshihara et al., (2011) e 

Yoshida et al., (2004) comprovaram por um lado, a capacidade de 

desmineralização do 10-MDP (pKa = 2.2) (Salz et al., 2005) em comparação 

com outros monómeros funcionais. Por outro lado, estes estudos demonstraram 

que o sal formado entre o 10-MDP-cálcio em água é dificilmente solúvel e 

contribui assim para melhores resultados de resistência adesiva a longo-prazo 

(Yoshida et al., 2004; Yoshihara et al., 2011). Adicionalmente, cada monómero 

de 10-MDP é capaz de formar uma multi-camada, num arranjo organizado, na 

ordem dos nanómeros, mantida estável pelos sais de cálcio. A durabilidade da 

interface adesiva formada na presença do monómero 10-MDP tem assim, 

vindo a ser atribuída a este fenómeno de nanolayering (Fukegawa et al., 2006; 

Tian et al., 2016; Yoshida et al., 2004; Yoshihara et al., 2011). Esta forte 

afinidade química aliada à formação de uma camada estável, favorece então a 

eficácia e longevidade dos sistemas adesivos que beneficiam deste monómero 

funcional (Peumans et al., 2010; Yoshida et al., 2004). 

 

O Clearfil SE Bond (Kuraray, 1999) é um adesivo self-etch de dois passos 

que conta com um primer acídico mild e os resultados in-vitro salientam a sua 

resistência à microinfiltração e estabilidade hidrolítica. Desta forma, apresenta 

resultados de resistência adesiva elevados e comparáveis com os resultados 

obtidos com sistemas adesivos do tipo etch-and-rinse, provando ser o gold-

standard dos self-etch (Matsui et al., 2015; Van Meerbeek et al., 2011). 

 

Mais recentemente, a Kuraray lançou outro adesivo funcional, o Clearfil SE 

Protect (Kuraray, 2014). Este adesivo, de acordo com afirmações do fabricante, 

tem as mesmas propriedades e benefícios do Clearfil SE Bond (Kuraray, 1999), 

uma vez que a composição é idêntica. No entanto, foi adicionado ao primer um 



Análise da interface adesiva formada entre dentina erodida e um sistema adesivo funcional, no imediato e após 
envelhecimento 

 20 

monómero funcional, o MDPB (Figura 1). Trata-se de um monómero de 

metacrilato de amónio quaternário, polimerizável, com potencial capacidade 

antibacteriana que, na presença de outros monómeros, parece permanecer 

imobilizado, permitindo a eventual inibição do crescimento bacteriano e das 

MMPs, sem comprometimento da resistência adesiva na interface (Frassetto et 

al., 2016; Hashimoto et al., 2018; Imazato et al., 1997).  Por outro lado, este 

adesivo tem na sua composição partículas de carga reativas, que parecem 

beneficiar de uma libertação sustentada de flúor (Kuraray, 2014). Esta 

libertação de flúor torna este adesivo capaz de remineralizar a superfície com a 

qual contacta, promovendo a formação de uma camada denominada de “super 

dentina”, uma zona de resistência ácido-base, denominada ABRZ (acid-base 

resistant zone) e já descrita experimentalmente (Nikaido et al., 2011).  

 
 

 
Figura 1. Estrutura química dos monómeros funcionais 10-MDP e 12-MDPB 

 

2.1.2 Camada ou Zona de Resistência Ácido-Base (ABRZ) 
 

A implementação de compostos funcionais nos adesivos, capazes de 

garantir uma ação regeneradora e remineralizadora representa o foco atual 

relativamente à investigação laboratorial na área da adesão dentária (Giannini 

et al., 2015). Fenómenos como o desgaste dentário ao longo do tempo, são 

capazes de alterar a estrutura dentária, por vezes irreversivelmente (Bartlett & 
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O’Toole, 2019). Desta forma e tendo em conta a prevalência deste fenómeno, é 

importante adotar estratégias reabilitadoras no sentido de proteger ao máximo 

estes tecidos.  

 

Uma zona de resistência ácido-base (ABRZ), subjacente à camada híbrida e formada 

por sistemas adesivos do tipo self-etch, tem sido descrita. Esta camada, estimulada através 

da libertação contínua de flúor, tem vindo a demonstrar resultados promissores (Inoue et 

al., 2006; Nikaido et al., 2009, 2011). De facto, enquanto a dentina hígida apresentaria 

capacidade limitada de reagir contra uma lesão de cárie primária ou secundária, a zona 

ABRZ constituiria uma dentina cuja camada híbrida é reforçada (Waidyasekera et al., 

2009). Isto possibilitará que esta seja mais resistente à dissolução acídica futura, quer por 

cárie, quer por hábitos erosivos por parte do paciente (Inoue et al., 2005). Por esta razão, é 

apelidada de “super dentina” (Nikaido et al., 2011).  

 

O adesivo Clearfil SE Protect (Kuraray, 2014), conta na sua constituição 

com uma partícula de fluoreto de sódio patenteada, encapsulada e passível de 

ser libertada a longo prazo, sem em contrapartida comprometer a integridade, 

viabilidade e resistência adesiva; contudo, os estudos ainda são escassos 

(Imazato et al., 2006; Muratovska et al., 2018). Deste modo, o adesivo é capaz 

de formar esta camada ABRZ na interface entre os monómeros de resina e a 

dentina, camada que não é formada na presença de adesivos do tipo etch-and-

rinse sem reatividade (Hashimoto et al., 2018).  

 

Sendo que a degradação hidrolítica da camada híbrida é um conceito bem 

definido e que atualmente representa um dos maiores desafios da dentisteria 

adesiva, a formação de uma possível camada ABRZ constituiria uma solução 

promissora para combater este obstáculo (Nikaido et al., 2011). O Clearfil SE 

Protect (Kuraray, 2014), parece então reunir as componentes necessárias para 

criar esta dentina reforçada, potencialmente protetora de fenómenos erosivos, 

tornando-se num adesivo muito relevante de estudar neste substrato (Shinohara 

et al., 2006). 

 



Análise da interface adesiva formada entre dentina erodida e um sistema adesivo funcional, no imediato e após 
envelhecimento 

 22 

3. Erosão Dentária  

A erosão do esmalte e da dentina apresenta-se como um desafio complexo e crescente 

no âmbito da Medicina Dentária (Carvalho et al., 2015). Segundo alguns autores (Bartlett 

et al., 2013; Bartlett & O’Toole, 2019), a prevalência da erosão dentária é elevada, 

estando presente em aproximadamente 30% da população, e afetando predominantemente 

o sexo masculino. 

 Embora a erosão dentária tenda a aumentar com a idade, atualmente verificamos um 

aumento de fenómenos erosivos na população infantil e adolescente, dificultando a gestão 

e planeamento da situação (Carvalho et al., 2015; Loomans et al., 2017). A erosão 

dentária patológica distingue-se da erosão dentária fisiológica devido ao facto de ser 

comum em idades onde o fenómeno não seria esperado e apresentado uma sintomatologia 

mais acentuada. Quando a erosão dentária é grave, caracteriza-se por uma exposição 

dentinária e perda substancial de tecidos mineralizados (Loomans et al., 2017).  

 

3.1 Etiologia  

A erosão é descrita na literatura como uma lesão progressiva não originada por cárie 

dentária, cuja etiologia remonta à dissolução dos tecidos mineralizados dentários por 

ácidos, que não são subprodutos bacterianos (Viana et al., 2020). A dissolução 

progressiva resulta no enfraquecimento do esmalte e aumento da suscetibilidade à abrasão 

ou atrição, permanecendo, ainda assim, remineralizável (Wang et al., 2014). Desta forma, 

a origem do fenómeno erosivo tende a ser multifatorial, coexistindo a maioria das vezes 

com desgaste por abrasão e atrição (Lussi & Carvalho, 2014; Viana et al., 2020). A 

severidade da perda estrutural encontra-se diretamente relacionada com o tempo, a 

frequência, a concentração e o método de exposição ao agente erosivo (Carvalho et al., 

2015; Loomans et al., 2017). 

 

A erosão dentária resulta de fatores intrínsecos ou fatores extrínsecos que podem ou 

não estar correlacionados (Loomans et al., 2017). O ácido clorídrico presente na cavidade 

oral em doenças como o refluxo gastro-esofágico ou a bulimia, constituem causas 

intrínsecas da erosão dentária (Bartlett & O’Toole, 2019; Carvalho et al., 2015). Por outro 

lado, hábitos alimentares ou de higiene oral, medicação e fatores nutricionais ou 

ocupacionais, são capazes de desenvolver uma erosão extrínseca. Dependendo da 
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etiologia, as lesões adotam uma morfologia e localização diferentes que requerem ainda 

tratamentos e abordagens multidisciplinares (Carvalho et al., 2015). Assim, torna-se 

indispensável um diagnóstico correto e preciso da erosão dentária, de forma a melhorar a 

qualidade do tratamento (Viana et al., 2020).  

 

3.2 Resposta dos substratos aos fenómenos erosivos  

Os substratos dentários sofrem alterações irreversíveis e por vezes graves quando 

expostos a fenómenos de desgaste químico ou mecânico, nomeadamente a erosão (Viana 

et al., 2020). Numa primeira instância, existe uma dissolução catalisada por ácidos 

extrínsecos ou intrínsecos sobre o tecido externo e com maior conteúdo mineral - o 

esmalte (Deari et al., 2017; Zimmerli et al., 2012). Tipicamente, ocorre uma alteração da 

superfície provocada pela desmineralização dos cristais presentes na estrutura deste 

substrato. Os tecidos são desgastados na ordem dos micrómetros. No entanto, a camada 

afetada, altamente vulnerável, pode atingir uma espessura de 0,2 a 3 µm (Lussi & 

Carvalho 2014). Deste modo, os tecidos subjacentes são também afetados e tornam-se 

suscetíveis a fenómenos de desgaste mecânico (Carvalho et al., 2015). De facto, esta 

camada de esmalte é fisicamente instável e frágil. É também visualmente brilhante, lisa e 

livre de placa bacteriana (Loomans et al., 2017). Em circunstâncias fisiológicas, existe um 

equilíbrio dinâmico entre a desmineralização e a remineralização do esmalte, liderado 

pela capacidade tampão da saliva. Contudo, quando existe uma exposição prolongada e 

consequente alteração abrupta neste equilíbrio, a dissolução do esmalte é favorecida, 

tornando-o incapaz de se regenerar e afetando consequentemente a dentina subjacente 

(Viana et al., 2020). 

 

Uma vez que apresenta cristais de hidroxiapatite mais pequenos, em menor quantidade 

e com maior percentagem de iões de carboxilo, quando comparada ao esmalte, a dentina é 

uma estrutura mais suscetível ao desgaste e pode ser erodida a um pH mais elevado 

(Frattes et al., 2017). Quando a dentina é atingida pelo ácido, microalterações de grande 

impacto ocorrem. De forma irregular e aleatória, é possível encontrar-se material 

cristalino proveniente do desgaste no interior dos túbulos dentinários (Tay & Pashley, 

2004). Nas camadas mais superficiais de dentina afetada pela erosão, podemos verificar 

que estes mesmos túbulos se apresentam ocluídos. Nesta superfície, podemos ainda 

encontrar uma camada hipermineralizada, espessa, muito variável e desorganizada, 
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contando com cristais de tamanho superior aos presentes na dentina subjacente (Siqueira 

et al., 2018; Tay & Pashley, 2004). 

 

3.3 Adesão ao Substrato Erodido  

Como a erosão pode causar danos irreversíveis e por vezes graves à 

estrutura dentária, muitos pacientes necessitam de tratamentos restauradores 

complexos, com o intuito de reabilitar tanto a função estética como 

mastigatória perdidas (De Rossi et al., 2021). Atualmente, a tendência no 

planeamento destes casos exigentes baseia-se numa medicina dentária 

conservadora e minimamente invasiva. A adesão no substrato erodido e a sua 

previsibilidade vão variar consoante o substrato em questão, comportando-se 

de forma diferente durante o processo adesivo (De Rossi et al., 2021; Pashley 

et al., 2011; Van Meerbeek et al., 2011). 

 

3.3.1 Adesão ao Esmalte Erodido  

A dissolução acídica do esmalte promove uma desmineralização à semelhança do que 

ocorre durante o condicionamento ácido nos procedimentos adesivos (De Siqueira et al., 

2020; Van Meerbeek et al., 2020). Deste modo, o processo erosivo parece ser benéfico 

para a adesão do esmalte, uma vez que facilita a criação de rugosidades, micro e 

macroporosidades que facilitam a retenção da resina (Moda et al., 2018; Wang et al., 

2014). Embora se trate da primeira camada exposta aos efeitos do ácido, quando 

avaliamos a resistência adesiva no esmalte erodido, a evidência atual mostra que esta não 

está comprometida (Frattes et al., 2017; Moda et al., 2018; Van Meerbeek et al., 2020; 

Wang et al., 2014). 

 

3.3.2 Adesão à Dentina Erodida  

Contrariamente, na dentina erodida a adesão permanece um desafio (De Rossi et al., 

2021). Fenómenos como a hipermineralização e a oclusão tubular levam a uma fraca 

capacidade reacional deste substrato. Consequentemente, observa-se uma dificuldade 

acrescida de infiltração dos monómeros de resina, o que leva a um comprometimento da 
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capacidade adesiva (Tay & Pashley, 2004). Estudos laboratoriais feitos até à data indicam 

de facto que a resistência adesiva em dentina erodida apresenta resultados 

significativamente inferiores, quando comparados com um substrato hígido (Zimmerli et 

al., 2012).  

 

Como já mencionado, a camada híbrida representa a chave da adesão a nível da dentina 

(Nakabayashi et al., 1982; Nakabayashi et al., 1991). Com a dissolução da dentina peri e 

intertubular provocada pelos fenómenos erosivos e consequente espessamento da matéria 

inorgânica superficial, os monómeros de resina apenas conseguem penetrar até 3 μm 

dentro dos túbulos. Dado que em dentina hígida estes valores tendem a atingir as 9-15 μm, 

a integridade da camada híbrida é prejudicada (Moda et al., 2018). Por outro lado, a rede 

de colagénio apresenta algumas fibras colapsadas e um excesso de água pode ser 

observado, contribuindo ainda mais para uma camada híbrida pobre, com uma fraca 

infiltração dos monómeros refletindo-se numa resistência adesiva inferior (Frattes et al., 

2017). Adicionalmente, a presença de um excesso de água promove ainda uma maior 

probabilidade de nanoinfiltração a longo prazo (Siqueira et al., 2018), degradando a 

camada híbrida, dado que esta é parcialmente responsável pelo aumento da atividade das 

MMPs, capazes de catalisar a biodegradação e hidrólise do colagénio (Frassetto et al., 

2016).  

 

Assim, todos estes fenómenos observados na dentina erodida são capazes de degradar 

as ligações químicas presentes na interface adesiva, ou piorar a camada híbrida formada, e 

desta forma, contribuir para uma degradação enzimática e hidrolítica (Tezvergil-Mutluay 

et al., 2015). Surge então a necessidade de superar este desafio, de forma a proteger a 

integridade das reabilitações a longo prazo.  

 

 

3.3.2.1 Estratégias de Adesão à Dentina Erodida 

Os estudos têm vindo a focar-se nas diferentes estratégias de proteção do 

substrato erodido, no momento desta adesão desafiante (De Rossi et al., 2021; 

Siqueira et al., 2018).  
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Os pré-tratamentos como a preparação mecânica da superfície, utilização de 

agentes remineralizantes (Flury et al., 2013), hipoclorito de sódio (NaOCl) 

(Siqueira et al., 2018) ou laser Er,Cr:YSGG  (Ramos et al., 2013) na tentativa 

de alterar ou dissolver esta camada hipermineralizada não demonstram ser 

consistentes. Por outro lado, a utilização de agentes inibidores enzimáticos 

como a clorexidina (CHX) não parecem promover e reter a longevidade da 

interface formada neste substrato (Costa et al., 2019; Deari et al., 2017; Moda 

et al., 2018).  

No entanto, embora não exista uma técnica adesiva ideal quando lidamos 

com substrato erodido (De Rossi et al., 2021), os monómeros funcionais como 

o 10-MDP têm demonstrado bons resultados em dentina erodida (Tian et al., 

2016). De facto, como vimos, a interação entre este monómero e o cálcio e 

consequente ligação iónica, promove uma estabilidade a longo prazo da 

interface adesiva, contribuindo para melhores resultados (Siqueira et al., 2018). 

Este fenómeno denominado de nanolayering aparenta ser particularmente 

importante no substrato erodido, sendo que a matriz inorgânica é apenas 

parcialmente desmineralizada e consequentemente existe uma maior 

percentagem de cálcio para interagir com o 10-MDP (Tian et al., 2016). Assim, 

os adesivos que beneficiam deste monómero funcional, parecem ser 

promissores em dentina erodida (De Rossi et al., Siqueira et al., 2018).  
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4. Estudos e métodos de avaliação da interface adesiva in vitro 

A nível de viabilidade e sucesso clínico, um adesivo deve conseguir 

favorecer um bom selamento marginal, conferir durabilidade e ser capaz de 

resistir às forças presentes na cavidade oral. Surgem desta forma, diferentes 

testes in vitro, capazes de quantificar estes critérios e de prever outcomes 

clínicos. A resistência adesiva representa assim, um valor atribuído à interface 

formada entre o adesivo e o dente, que dá uma medida direta da força a que o 

adesivo resiste, sob tensão, antes da sua falha (Armstrong et al., 2017; Sano et 

al., 1994, 2020; Van Meerbeek et al., 2010).  

 

As normas e protocolos de investigação existentes visam, no âmbito dos 

testes de resistência adesiva, combater as inconsistências de resultados devido 

à falta de padronização do método (Armstrong et al., 2017; Sano et al., 2010; 

Van Meerbeek et al., 2010).  

 

Os testes de resistência adesiva devem recorrer a uma técnica que requira 

pouca sensibilidade, facilidade de reprodução e rapidez. Devem ainda 

assegurar a possibilidade de testar uma variável específica, mantendo as 

restantes constantes. A capacidade de comparar vários materiais e/ou técnicas e 

consequentemente extrapolar os resultados de forma a prever resultados 

clínicos torna-se desta forma, o objetivo principal destes testes. Dependendo do 

tamanho da área aderida, são classificados em tipologia macro e micro, e 

podem basear-se em testes de forças de tração, cisalhamento ou push-out (Van 

Meerbeek et al., 2010).  

 

4.1 Norma de orientação da Academy of Dental Materials (ADM) 

Atualmente, a norma ISO/TS 11405:2015 não se encontra em vigor, estando 

sujeita a atualização. Desta forma, o teste de microtração para fins de 

investigação é regido pela norma da Academy of Dental Materials (ADM) 

(Armstrong et al., 2017). Esta norma providencia um protocolo e uma guia 

para a elaboração de testes de microtração, permitindo uma padronização do 

método e consequente reprodução e relevância clínica.  



Análise da interface adesiva formada entre dentina erodida e um sistema adesivo funcional, no imediato e após 
envelhecimento 

 28 

4.2 Resistência adesiva à microtração (µTBS) 

Este teste de resistência adesiva em tipologia “micro”, desenvolvido em 

1994 por Sano et al., representa, de acordo com certas equipas de investigação 

atuais, a melhor técnica de medição da retenção da interface adesiva 

(Armstrong et al., 2017; Pashley et al., 1995). Como permite a medição de uma 

interface adesiva igual ou inferior a 1 mm2, o mesmo dente consegue ser 

testado múltiplas vezes em diferentes secções (Sano et al., 2020; Van 

Meerbeek et al., 2010). Assim, um melhor controlo e resultados mais 

consistentes são obtidos, separando as diferentes zonas da estrutura dentária. 

Este teste acarreta então maior versatilidade, sem comprometer as diversas 

variáveis (Sano et al., 2020). 

As secções de dente são aderidas a um jig metálico que é posteriormente 

tracionado a uma velocidade constante de 0,5-1 mm/min, de forma a obter uma 

força (em kN) no momento da fratura. Através deste valor e com recurso à área 

total da interface adesiva, é possível calcular o valor da resistência adesiva (em 

μTBS) nesta secção de dente (Armstrong et al., 2017).  

Dispondo de uma área reduzida e consequentemente uma melhor 

distribuição das forças, este teste permite obter falhas a nível da interface 

adesiva, aproximando os resultados da realidade clínica. Em contrapartida, por 

testar uma menor área aderida, a microtração requer alguma sensibilidade 

técnica por parte do operador (Armstrong et al., 2017; Sano et al., 2020; Van 

Meerbeek et al., 2010). 

 

4.3 Determinação de dureza e módulo de elasticidade de Young à 

nanoescala  

Outro tipo de teste que tem sido utilizado em vários estudos para 

caracterizar as propriedades mecânicas da interface adesiva é o ensaio de 

nanodureza. Este permite avaliar a dureza e o módulo de elasticidade de um 

material, e neste caso, pela sua tipologia nano, distinguir a camada híbrida, da 
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dentina e adesivo. Assim, este teste exibe uma elevada relevância clínica 

(Takahashi et al., 2021; Wang et al., 2003).  

As propriedades mecânicas representam atualmente critérios de elevada 

relevância relativamente à qualidade dos materiais dentários (Chun & Lee, 

2014; Wang et al., 2003). De facto, uma das causas mais prevalentes das falhas 

adesivas ou de compósito é a fratura adesiva. Assim, estas propriedades 

mecânicas devem ser medidas e avaliadas de forma a melhor prever os 

resultados clínicos (Wang et al., 2003).  

A dureza é uma propriedade mecânica inerente ao material (Chun & Lee, 

2014; Wang 2003). Desta forma, quando se mede a dureza do esmalte, dentina, 

adesivo ou camada híbrida, o valor será independente de outras variáveis que 

não as características intrínsecas ao respetivo material. O teste baseia-se na 

resistência do material ou estrutura no momento da propagação de uma fratura 

artificial, de área e força conhecidas (Takahashi et al., 2021; Wang et al., 

2003).  

Existem diversas técnicas que permitem executar o teste de nanodureza, 

destacando-se a indentação com recurso a uma pirâmide de Vickers (Wang et 

al., 2003). De facto, com recurso a um nanodurómetro, são efetuadas diferentes 

indentações na dentina a nível da camada híbrida. A nanodureza tem vindo 

assim a demonstrar particular interesse na medição de propriedades mecânicas 

em áreas altamente reduzidas (Oliver & Pharr, 1992). A estrutura dentária é 

seccionada longitudinalmente, polida e posteriormente fixa a uma resina. As 

nanoindentações são obtidas através de uma força (g), tempo (s) e distância 

entre elas (µm) definidas. Desta forma, é possível desenvolver um modelo de 

nanodureza de modo a atribuir diferentes valores de dureza à camada híbrida 

(De Siqueira et al., 2020; Takahashi et al., 2021). 

Com recurso ao teste de nanodureza, é possível obter-se também o módulo 

de elasticidade do material – módulo de elasticidade de Young (Takahashi et 

al., 2021; Wang et al., 2003). Esta propriedade inerente ao material, representa 

a sua capacidade de se deformar de forma reversível – elástica – quando lhe é 

aplicada uma força conhecida. Assim, através da obtenção de uma curva de 



Análise da interface adesiva formada entre dentina erodida e um sistema adesivo funcional, no imediato e após 
envelhecimento 

 30 

tensão-deformação, este teste é capaz de medir a elasticidade de um material 

ou estrutura, quando sujeito a forças mastigatórias (Oliver & Pharr, 1992). 

 

5. Enquadramento  

Se a adesão à estrutura dentinária tem sido alvo de diversos estudos, de 

modo a ultrapassar as dificuldades observadas, quando falamos de dentina 

erodida, o desafio exponencia-se (Belmar da Costa et al., 2021). Trata-se de 

um substrato que apresenta resultados de resistência adesiva significativamente 

inferiores quando comparados aos encontrados em dentina hígida. E, 

atualmente, ainda não existem protocolos que favoreçam técnicas adesivas 

específicas para contornar este problema (Ramos et al., 2013; Siqueira et al., 

2018). Com um aumento da população afetada pela erosão dentária, e a 

procura por tratamentos reabilitadores, torna-se assim imperativo estabelecer a 

melhor estratégia e plano de reabilitação destes casos (Belmar da Costa et al., 

2021).  

Embora nenhuma técnica adesiva tenha demonstrado particular vantagem 

quando se trata de dentina erodida, a literatura tem apresentado bons resultados 

quando são usadas formulações que contêm monómeros funcionais, como o 

10-MDP (Siqueira et al., 2018). Trata-se então de um substrato com resultados 

dependentes da composição do material, possivelmente beneficiando de 

interações químicas (Tian et al., 2016). Por outro lado, a inclusão de partículas 

de fluoreto de sódio nos adesivos aparenta ser uma técnica promissora (Flury et 

al., 2013), capaz de gerar uma camada ABRZ, criando consequentemente uma 

zona resistente, remineralizada e menos solúvel à dissolução acídica (Nikaido 

et al., 2009, 2011).  

Esta investigação laboratorial surge então da necessidade de testar a 

integridade da camada híbrida e resistência adesiva em dentina erodida, quando 

formada após a utilização de um adesivo funcional potencialmente reativo. 

Esta abordagem será comparada ao gold-standard da estratégia adesiva dos 

self-etch, comprovada em inúmeros estudos clínicos e laboratoriais (Giannini 

et al., 2015; Matsui et al., 2015; Peumans et al., 2014; Van Meerbeek et al., 
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2011; Van Meerbeek et al., 2020). Este adesivo servirá de controlo uma vez 

que apresenta uma composição homóloga ao adesivo funcional em estudo, 

excetuando o monómero MDPB e as partículas de carga reativas.   
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II. Objetivos do estudo 

Avaliar a resistência adesiva à microtração e propriedades nanomecânicas, 

em concreto a dureza e módulo de Young reduzido, de um novo sistema 

adesivo funcional self-etch, no imediato (24 h) e a longo prazo (3 meses) em 

dentina erodida, comparativamente com um sistema adesivo gold-standard 

self-etch.  

 

III. Hipóteses do estudo  

Hipótese Nula 0.1: O sistema adesivo funcional não apresenta melhores 

resultados de resistência adesiva, no imediato (24 h) e a longo prazo (3 

meses, em dentina erodida, quando comparado com o gold-standard atual.  

 

Hipótese Alternativa 1.1:  O sistema adesivo funcional apresenta melhores 

resultados de resistência adesiva, no imediato (24 h) e a longo prazo (3 

meses), em dentina erodida, quando comparado com o gold-standard atual.   

 

Hipótese Nula 0.2: O sistema adesivo funcional não apresenta uma 

diferença dos valores de dureza e módulo reduzido de Young, após 3 meses, 

em dentina erodida, quando comparado com o gold-standard atual.  

 

Hipótese Alternativa 1.2: O sistema adesivo funcional apresenta uma 

diferença dos valores de dureza e módulo reduzido de Young, após 3 meses, 

em dentina erodida, quando comparado com o gold-standard atual.
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IV. Materiais e Métodos  
 

1.  Amostra de estudo  

O estudo laboratorial em questão foi aprovado pela Comissão de Ética do 

Instituto Universitário Egas Moniz (IUEM), com o número de processo interno 

938 (Anexo I).  

A amostra total do estudo consistiu em quarenta e quatro molares humanos 

hígidos, extraídos no máximo nos 6 meses prévios ao estudo. Doados pelo 

Banco de Dentes Humano da Clínica Dentária Universitária Egas Moniz 

(Anexo II). Os dentes não apresentavam defeitos estruturais dos tecidos 

mineralizados, lesões de cárie, fraturas ou restaurações e foram extraídos por 

razões ortodônticas ou periodontais (Figura 2). O trabalho laboratorial 

realizou-se no Laboratório de Biomateriais da Egas Moniz (Anexo III) e no 

Centro de Engenharia Mecânica Materiais e Processos (CEMMPRE), no 

Departamento de Engenharia Mecânica na Faculdade de Ciências e Tecnologia 

da Universidade de Coimbra (Anexo IV). 

 

Figura 2. Imagem exemplificativa da amostra 
 

Após a sua aquisição, os dentes foram lavados com água corrente e tratados 

com recurso a curetas de Gracey, de forma a eliminar resíduos orgânicos 

presentes. De seguida, os dentes foram colocados numa solução de cloramina-
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T trihidratada a 1%, entre 4 e 7ºC durante 7 dias, conforme o recomendado 

(Armstrong et al., 2017).  

Posteriormente a este protocolo de desinfeção, os dentes foram colocados 

em água destilada a 4ºC, substituída semanalmente até ao início do estudo 

laboratorial.  

Durante todo o estudo, os procedimentos experimentais foram executados 

pelo mesmo operador, com uma temperatura e humidade controladas [(23 ± 

2)ºC + Humidade Relativa (50 ± 5)] (Armstrong et al., 2017).  

 

2. Materiais  

Todos os materiais adquiridos, fabricados e usados neste estudo estão listados na Tabela 1 

assim como no Anexo V. 

 

 
Tabela 1. Materiais utilizados – composição e especificações técnicas. 

 

Material Composição Lote Validade 

Ácido cítrico 
Solução de 500 mL de ácido cítrico 
a 0,05 M (pH 3,6-3,8) 
 

- - 

Cola Zapit 
(Dental Ventures 

of America, 
Corona, CA, 

USA) 
 

Base: 9,4 g (etil-2-cianoacrilato, 
polimetil-metacrilato, hidroquinona) 
 
Acelerador: 60 mL (heptano, 
acetona, N, N-dimetil-p-toluidina) 

- - 

Clearfil TM SE 
Bond 2 (Kuraray 
Noritake Dental 

Inc., Tokyo, 
Japan) 

Primer: 10-MDP, HEMA, 
dimetacrilato alifático hidrofílico, 
canforoquinona, água (pH do primer 
= 2,2) 
 
Bond: MDP, Bis-GMA, HEMA, 
dimetacrilato hidrofóbico alifático, 
fotoiniciadores, aceleradores, silica 
colloidal, canforoquinona 
 

0.00128 31-03-2024 
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Clearfil TM SE 
Protect (Kuraray 
Noritake Dental 

Inc., Tokyo, 
Japan) 

Primer: 10-MDP, MDPB, HEMA, 
dimetacrilato hidrofóbico 
(pH do primer = 2,0) 
 
Solvente: água 
 
Bond: MDP, Bis-GMA, HEMA, 
dimetacrilato hidrofóbico, 
canforoquinona 
 
Partículas de carga: fluoreto de 
sódio reativo, silíca coloidal 
 

0.000070 30-09-2022 

Cloramina T 500 mL de cloramina T a 1 % 
 - - 

Resina 
Composta 

Ceram x Spectra 
TM ST HV 
(Dentsply 

DeTrey, GmbH, 
Konstanz, 

Germany) de cor 
A1, 3g 

 

Bis-EMA, Bis-GMA, UDMA, 
TEGDMA 
 
Partículas de carga: trifluoreto de 
itérbio, di-ter-butil-p-cresol 
 
78-80 wt%, 60-62% de volume de 
partículas de carga 
 

20110007
00 30-09-2023 

Resina epoxy 1L 
Epofix Kit 

(Struers, APS, 
Pederstrupjev, 

Denmark) 
 

Resina epóxi com bis-[4-(2,3-
epoxipropoxi) fenil] propano (60-
90%) e oxidando, mono [C12-14- 
alkiloxi]metil] (10-40%) 

9177-01 - 

Endurecedor 
130 mL Epofix 

Kit (Struers, 
APS, 

Pederstrupjev, 
Denmark) 

 

Endurecedor com aminas e fração 
de polietileno-politrietileno-
tetramina 

9161-01 - 

Saliva Artificial 
(Fusayama/Meyer 

solution) 

0,4g NaCl, 0,4g KCl, 0,906g 
CaC12, H20, 0,39g NaH2PO4.H2O, 
0,142g NaHPO4, 0,005g Na2S, 
9H2O, 1g de Ureia em 100 mL de 
H20 destilada 
 

- - 

 
MDP: metacriloiloxidecil dihidrogenofosfato; HEMA: 2-hidroxiletil metacrilato; Bis-GMA: bisfenol-A 
glicidil metacrilato; 10-MDP: 10- metacriloiloxidecil dihidrogenofosfato; MDPB: 12- brometo de 
metacriloiloxidodecilpiridínio; Bis-EMA: bisfenol-A dimetacrilato etoxilado; UDMA: dimetacrilado de 
uretano; TEGDMA: dimetacrilato de trietileno glicol. 
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3. Preparação das Amostras  
 

3.1 Corte e exposição dentinária  

Numa primeira fase, os dentes foram colocados com cola quente (Salki, 

Navarra, Espanha) num suporte acrílico e seccionados perpendicularmente ao 

longo eixo do dente, retirando 3 mm a partir das cúspides, pela linha da fossa 

adjacente. Desta forma, foi possível expor a dentina coronária média.  Para tal, 

foi utilizado um micrótomo de tecidos duros (Accutom-50, Struers A/S, 

Ballerup, Denmark) sob refrigeração constante de água e a baixa rotação 

(0.350 mm/min) (Figura 3 e 4).  

 

 

Figura 3.  Micrótomo de tecidos duros - Accutom-50, Struers A/S, Ballerup, Denmark. 

 

Figura 4.  Dentina coronária média exposta. 
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Durante todo o procedimento, a hidratação dos dentes foi garantida, 

conservando sempre os dentes numa solução de saliva artificial (Tabela 1 para 

especificidades).  

 

3.2 Ciclos de desmineralização-remineralização na dentina 

Os dentes seccionados e com a dentina média exposta, foram armazenados 

em saliva artificial, até serem de seguida submetidos a um protocolo erosivo 

artificial, de forma similar ao sugerido por diversos autores (Costa et al., 2019; 

Deari et al., 2017; De Siqueira et al., 2020; Flury et al., 2013; Frattes et al., 

2017; Ramos et al., 2013; Siqueira et al., 2018; Zimmerli et al., 2012).  

O protocolo de desmineralização-remineralização cíclico foi executado 

durante 5 dias consecutivos, sempre pelo mesmo operador. Os dentes foram 

colocados em frascos de laboratório, 3 vezes por dia durante 5 minutos sob 

agitação mecânica numa placa angulada a 170 rpm, em ácido cítrico (Tabela 1 

para especificidades), e posteriormente lavados com água destilada durante 60 

segundos. Entre os ciclos erosivos, as amostras foram colocadas durante 60 

minutos em saliva artificial (Tabela 1 para especificidades) e lavadas 

novamente com água destilada antes de iniciar o ciclo seguinte. No final dos 3 

ciclos, os dentes foram armazenados durante 12 horas em saliva artificial, até 

ao recomeço do processo, no dia seguinte (Tabela 2).
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Tabela 2. Protocolo erosivo das amostras utilizado no estudo, passo a passo. 
 

Os efeitos erosivos no esmalte e dentina no final dos ciclos consecutivos 

durante 5 dias podem ser observados na Figura 5. 

 

Figura 5. Amostras sujeitas ao protocolo erosivo. 
 

Após a realização dos ciclos erosivos, os dentes foram mantidos em saliva 

artificial (Tabela 1 para especificidades), de forma a simular as condições 

erosivas que acontecem in vivo. 

 

Técnica de aplicação 
1) Lavagem dos espécimes com água destilada durante 10 segundos 

2) Imersão dos espécimes numa solução de ácido cítrico * a 0,05M (pH 2.3), sob 

agitação mecânica a 170 rpm durante 5 minutos 

3) Lavagem dos espécimes com água destilada durante 10 segundos  

4) Imersão dos espécimes em saliva artificial* (pH 6.7), sob agitação mecânica a 

170 rpm durante 60 minutos 

5) Execução de 3 ciclos erosivos no total  

6) Armazenamento dos espécimes numa solução de saliva artificial, sem agitação 

mecânica  

7) Repetição durante 5 dias consecutivos  

*As soluções foram renovadas diariamente e o pH monitorizado 
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3.3 Protocolo adesivo e restauração das amostras  

De forma a simular a smear layer existente no cenário clínico aquando do 

processo adesivo (Figura 6), os dentes foram submetidos a um polimento com 

uma lixa de carbeto de silício (SiC), de grão 600 (grão médio) (Buehler Ltd, 

Lake Bluff, IL, USA), sob água corrente, com recurso a uma máquina polidora 

durante 60 segundos (Figura 7), até ser obtida uma superfície rugosa e 

brilhante, visível a olho nu.  

 

Figura 6. Simulação da smear layer. 

 

 

Figura 7. Máquina polidora LabolPol-4 (Struers A/S, Ballerup, Denmark). 
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Após os ciclos de desmineralização-remineralização, foi efetuada a 

distribuição aleatória dos dentes. Os dentes seccionados foram divididos pelos 

dois grupos experimentais, consoante o sistema adesivo utilizado  

1. Clearfil SETM Bond 2 (n=22 total) como grupo de controlo 

2. Clearfil SE TM Protect (n=22 total) como grupo de teste/experimental 

 

De seguida, cada grupo foi dividido em quatro subgrupos, de acordo com o timing de 

realização dos ensaios, e os ensaios em si, da seguinte forma (Figura 8):  

1. Resistência adesiva à microtração ao imediato (n=8)  

2. Ensaios de nanodureza da interface adesiva ao imediato (n=3) 

3. Resistência adesiva à microtração passados 3 meses (n=8)  

4. Ensaios de nanodureza da interface adesiva passados 3 meses (n=3) 

 

Originando assim os seguintes grupos experimentais: 

• CFSE_24 – Clearfil SETM Bond 2 ao imediato 

• CFSE_3M – Clearfil SETM Bond 2 passado 3 meses 

• CFP_24 – Clearfil SETM Protect ao imediato 

• CFP_3M – Clearfil SETM Protect passado 3 meses
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Figura 8. Esquema representativo dos grupos experimentais, da sua divisão e dos ensaios 

realizados, ao imediato, e passado 3 meses de envelhecimento, em água destilada. 
 

Previamente à aplicação do sistema adesivo, os dentes foram lavados em 

água corrente durante 10 segundos e os excessos de água removidos com um 

leve jato de ar, isento de contaminação.  

Seguidamente, realizou-se o protocolo adesivo em todas as amostras, 

consoante o grupo experimental em que se inseriam (Figura 9). A técnica de 

aplicação foi executada conforme as normas recomendadas pelo fabricante, 

tanto para o Clearfil SE BondTM (Tabela 3) como para o Clearfil SE ProtectTM 

(Tabela 4). Desta forma, tanto o esmalte como a dentina foram condicionados 

com recurso ao primer acídico contido no sistema adesivo.
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Tabela 3. Preparação do Grupo CFSE_24 e CFSE_3M – Clearfil SETM Bond 2. 
 

 
 

Tabela 4. Preparação do Grupo CFP_24 e CFP_3M– Clearfil SETM Protect. 
 

 

As amostras foram de seguida restauradas com três incrementos de 2 mm de 

resina composta, respeitando as normas recomendadas pelo fabricante (Tabela 

5). Foi utilizado o fotopolimerizador, modelo DB686 da Coxo (Froshan COXO 

Medical Instrument, Guangdong, China). Este fotopolimerizador apresenta 

uma luz LED, com uma potência de irradiação na ponta, de 700 mW/cm2, 

medida a cada três utilizações com recurso ao radiómetro analógico Optilux 

Técnica de aplicação  
Técnica etch-and-dry do Clearfil SE Bond 2 

1) Aplicar o primer (frasco 1) no esmalte e dentina durante 20 segundos; não lavar e 

secar levemente durante 5 segundos  

2) Aplicar o adesivo (frasco 2) no esmalte e dentina e aplicar levemente ar de forma 

a criar uma camada uniforme durante 20 segundos 

3) Fotopolimerizar 20 segundos a 700 mW/cm2 

4) Restaurar com resina composta (Tabela 5)  

5) Armazenar em saliva artificial durante 3 meses* 

*Apenas realizado para o grupo CFSE_3M 

Técnica de aplicação  
Técnica etch-and-dry do Clearfil SE Bond Protect 

1) Aplicar o primer (frasco 1) no esmalte e dentina durante 20 segundos; não lavar 

e secar levemente durante 5 segundos  

2) Aplicar o adesivo (frasco 2) no esmalte e dentina e aplicar levemente ar de forma 

a criar uma camada uniforme durante 20 segundos 

3) Fotopolimerizar 20 segundos a 700 mW/cm2 

4) Restaurar com resina composta (Tabela 5)  

5) Armazenar em saliva artificial durante 3 meses* 

*Apenas realizado para o grupo CFP_3M 
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Radiometer (SDS Kerr, Orange, EUA). Apresenta também um comprimento de 

onda entre os 420 e os 480 nm (Figura 10).  

Tabela 5. Instruções do fabricante da Resina Composta Ceram.x SpectraTM ST. 
  

 

 

Figura 9. Protocolo de preparação dos grupos CFSE_3M e CFP_3M. Imagem mostra os 
seguintes passos: 1- Amostra seccionada, lavada e montada com um porta-matriz universal 

(Montellano, Lisboa, Portugal) e uma matriz metálica (Montellano, Lisboa, Portugal); 2- Iniciação 
do processo adesivo com aplicação de primer; 3 - Secagem recomendada pelo fabricante com leve 

jato de ar; 4 - Aplicação de bond; 5 - Secagem com leve jato de ar; 6- Fotopolimerização do 
adesivo in situ (20 segundos, 700 mW/cm2); 7- Aplicação da resina composta por técnica de 

layering; 8 - Fotopolimerização da resina composta (20 segundos, 700 mW/cm2); 9 - Amostra final 
restaurada com 6 mm de resina composta; 10 – Armazenamento durante três meses para as 

amostras CFSE_3M e CFP_3M.

Técnica de aplicação  
Técnica incremental 

1) Colocar o material restaurador, em técnica de layering, por incrementos até 2 

mm 

2) Fotopolimerizar durante 20 segundos cada incremento a 700 mW/cm2 
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Figura 10. Fotopolimerizador COXO modelo DB686 (Froshan COXO Medical Instruments, 
Guangdong, China). 

No final do processo restaurador, a zona oclusal correspondente ao esmalte 

foi marcada com recurso a uma caneta de acetato e medida com uma régua de 

forma a posteriormente melhor identificar os palitos de dentina, substrato a 

estudar.  

Cada dente dos grupos pertencentes aos ensaios de microtração foi 

seccionado no micrótomo de tecidos duros (Accutom-50, Struers A/S, 

Ballerup, Denmark), com uma lâmina diamantada a baixa velocidade (0.350 

mm/min), a nível da raiz, 2 mm abaixo da junção amelo-cimentária, os tecidos 

pulpares foram removidos através de curetas e a câmara pulpar dos dentes foi 

preenchida com cola rápida de cianoacrilato (Loctite, Itapevi, Brasil) (Figura 

11).  

 

Figura 11. Remoção dos tecidos da câmara pulpar.
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De seguida, as amostras foram novamente seccionadas, desta vez nas 

direções X e Y. Assim, foi possível obter palitos com uma secção transversal 

de 1 ± 0,2 mm (Figura 12). As amostras dos grupos (grupos a 3 meses) foram 

armazenadas durante 12 semanas certas, em saliva artificial e de seguida 

sujeitas ao mesmo processo de corte supramencionado. 

 

 

Figura 12. Palitos obtidos após secção nas direções X e Y. 

Os dentes foram armazenados em água destilada numa estufa a 37ºC 

(Memmert INE 400, Schwabach, Germany) durante 24h, até serem cortados e 

de seguida testados (Figura 13).  

 
Figura 13. Estufa (Memmert INE 400, Scwabach, Germany).
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Cada dente restaurado pertencente ao grupo dos ensaios de nanodureza, foi 

fixado em cilindros de resina epóxi (Epofix Kit, Struers APS, Pederstrupvej, 

Denmark), até à sua tomada de presa completa (72 horas). De seguida, cada 

bloco de resina epóxi com a amostra encapsulada, foi seccionada no 

micrótomo de tecidos duros, transversalmente, para dar origem a três fatias, 

expondo a interface adesiva dos dentes (Figura 14). Cada secção foi 

seguidamente lavada, seca e polida. Em primeiro lugar, foi utilizada uma 

sequência de brocas diamantadas (Henry Schein, CadCam lab Finishing and 

polishing Kit HP 900-9510, UK) - velocidade 7000-12000 rpm - para 

acabamento e polimento. De seguida, foi utilizada uma pasta suave e ultra-

suave com auxílio de dois discos suaves (Diashine extraoral finishing and 

polishing system, 3M™ ESPE™ Lava™ Ultimate, St.Paul, MN, USA). Ambos 

os sistemas de acabamento e polimento podem ser observados na figura 15. De 

forma a garantir o polimento adequado de cada secção, as amostras foram 

observadas (Figura 16), sob microscópio endodôntico (Figura 17), com uma 

magnificação de 16X (Carl Zeiss Meditec AG, Jena, Germany).  

 

Figura 14. Amostra fixa em resina epóxi (Epofix Kit, Struers APS, Pederstrupvej, Denmark) 
e cortada transversalmente. 
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Figura 15. Sistemas de Acabamento e Polimento (Inferior: Henry Schein, CadCam lab 
finishing and polishing Kit HP 900-9510, UK; superior: Diashine extraoral finishing and 

polishing system, 3M™ ESPE™ Lava™ Ultimate, St.Paul, MN, USA). 

 

 

 

Figura 16. Imagem comparativa das secções prévias ao polimento (esquerda) e posteriores 
ao polimento (direita).
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Figura 17. Microscópio utilizado para controlo de polimento (Carl Zeiss Meditec AG, Jena, 
Germany. 

 

3.4 Teste de resistência adesiva à microtração (µTBS) 

Para cada palito originado pelos cortes, foram registadas as dimensões para 

posteriormente calcular a área da secção transversal da interface adesiva, com 

o auxílio de uma craveira digital Storm Digital Caliper (CDC/N 0 150 mm, 

Pontoglio, BS, Itália) (Figura 18). 

 

 

Figura 18. Craveira digital usada no estudo, Storm Digital Caliper (CDC/N 0 150 mm, 
Pontoglio, BS, Itália). 

Cada palito dos grupos provenientes dos ensaios de microtração foi 

colocado num jig metálico de aço inoxidável, do tipo Geraldeli, com recurso a 
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cola de cianoacrilato (Zapit, Dental Ventures of America, Corona, CA, USA), 

deixando cuidadosamente a interface adesiva livre de cola. De seguida, cada 

palito foi tracionado com recurso a uma máquina de testes universal 

(Shimadzu, Autograph AG-IS, Tokyo, Japan), a uma velocidade de 0,05 

mm/min (Figura 19), operando a 0,5 kN de load cell, até obtenção de uma 

fratura e força correspondente, registada em kN (Figura 20) (Trapezium2 

Version 2.24, Copyright 1999 – 2005 Shimadzu Corporation). O cálculo da 

resistência adesiva correspondente a cada palito foi obtido através da seguinte 

equação:  

 

𝐵!	 =	
𝐹
𝐴 

Equação 1. Equação relacionando a resistência adesiva em MPa (BS), a força medida 
através da máquina de testes universal em N (F) e a área da interface adesiva de cada palito 

(A). 

 

 

Figura 19. Máquina de testes universal (Shimadzu, Autograph AG-IS, Tokyo, Japan).
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Figura 20. Palito após ter sido sujeito ao teste de microtração. 

Após registada a área da secção transversal da interface adesiva de cada 

palito, assim como a força de tensão aplicada no momento de fratura (N), foi 

calculado o valor da resistência adesiva (µTBS) em MPa. Este valor foi obtido 

pela divisão do valor da fratura pela área (Armstrong, 2017).  

De forma a identificar o tipo de falha obtida, foi utilizada uma lupa 

estereoscópica (EMZ-8TR, MejiTechno Co., Ltd., Saitama, Japan) (Figura 21) 

tendo sido as falhas classificadas da seguinte forma:  

- Falha adesiva, na eventualidade da fratura ocorrer a nível da interface 
adesiva; 
 

- Falha coesiva de dentina, na eventualidade da fratura ocorrer a nível da 
dentina; 
 

- Falha coesiva de compósito, na eventualidade da fratura ocorrer a nível do 
compósito; 
 

- Falha mista, na eventualidade da fratura ocorrer tanto a nível da interface 
adesiva, como a nível da dentina ou compósito.
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Figura 21. Microscópio ótico (EMZ-8TR, MejiTechno Co., Ltd., Saitama, Japan) e figura 

representativa do tipo de falha: 1. Falha adesiva; 2. Falha coesiva de resina; 3. Falha coesiva 

de dentina; 4. Falha mista. 

 

As falhas pré-teste (PTF) foram também registadas sendo-lhes atribuído um valor de 

0 MPa, como sugerido por Arsmtrong et al., (2017).  

 

3.5 Teste das propriedades nanomecânicas: dureza e módulo reduzido 

de Young 

Após polimento e acabamento de cada fatia transversal de dente erodido e 

restaurado, fixo em resina epóxi (Epofix Kit, Struers APS, Pederstrupvej, 

Denmark), foi utilizado um método de nanoindentação de forma a medir a 

nanodureza e módulo de elasticidade da camada híbrida. Após hidratação de 

cada espécime, cada fatia foi de seguida transferida para uma nanoindentador 

equipado de um indentador diamantado, triangular e piramidal de Berkovich 

(NanoTest, Micro Materials Limited, Wrexham, UK), com recurso a uma 

tabela X-Y e um sistema operacional incorporado (Figura 22).  
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Figura 22. Nanoindentador equipado de um indentador diamantado de Berkovich 

(NanoTest, Micro Materials Limited, Wrexham, UK). 

Os testes de nanoindentação foram executados ao longo da interface 

compósito-adesivo-dentina. Para cada amostra, foram realizadas duas matrizes 

de indentação. Para a matriz A, foram executadas 12 indentações em X e 8 em 

Y, cada uma com 2 μm de distância entre elas. Para a matriz B, foram 

realizadas 11 indentações em X e 9 indentações em Y, cada uma com 1 μm de 

distância entre elas. Em ambas, a carga máxima utilizada foi de 1 mN. As 

cargas e descargas foram efetuadas em 5 s, com 2 s de manutenção à carga 

máxima. Os valores de nanodureza foram obtidos através da média aritmética 

dos resultados das diferentes indentações.  

 

4. Análise Estatística  

Para o cálculo do tamanho amostral, foi seguida a norma de orientação em 

vigor, da Academy of Dental Materials (ADM) para o teste de resistência 

adesiva à microtração, recomendando pelo menos 5, e idealmente 8 dentes por 

grupo experimental (Armstrong et al., 2017). Relativamente ao estudo piloto de 

ensaios de nanodureza, por objetivo exploratório, definiram-se 3 amostras por 

grupo experimental. O dente foi a unidade estatística experimental deste 

estudo. 
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Para realizar testes de estatística inferencial, foi utilizado o programa 

Statistical Package for the Social Sciences (SPSS) versão 27.0 para Mac (IBM 

Corporation, Armonk, USA). As médias dos valores dos testes (μTBS) e 

ensaio de nanodureza foram calculados por dente primeiramente, originando 

médias por grupo. Realizou-se uma análise de variância (ANOVA) two-way, 

para comparar o efeito de diferentes adesivos ao longo do tempo, na variável 

dependente resistência adesiva, enquanto que para a dureza e módulo reduzido 

utilizou-se o teste não-paramétrico Kruskal-Wallis (KW), uma vez que não se 

cumpriram os pressupostos paramétricos. Como teste post-hoc para o KW foi 

utilizado o teste de Dunn-Bonferroni. 

 Para os testes de estatística inferencial, o nível de significância definido foi 

de 5%, de modo a aceitar-se a hipótese nula caso p≥ 0,05. 

Apesar de todas as falhas obtidas através do teste de microtração terem sido 

registadas, apenas foram incluídas na análise estatística as falhas adesivas, 

mistas e pré-teste, uma vez que as falhas coesivas não refletem um valor 

verdadeiro de resistência adesiva na interface (Armstrong et al., 2017). 
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V. Resultados  
 

1. Resistência adesiva à microtração e análise fractográfica  
 

Os resultados obtidos através dos testes de microtração encontram-se 

ilustrados na Figura 23. Embora através do teste ANOVA two-way (p=0.087) 

não se tenham observado diferenças significativas entre os grupos 

experimentais, a curto ou longo prazo, verificou-se uma tendência crescente no 

grupo CFP_3M. Esta tendência contrasta ainda, com a simultânea diminuição 

dos resultados do grupo CFSE_3M. Adicionalmente, foi identificada uma 

interação significativa entre as duas variáveis analisadas (grupo e tempo de 

armazenamento), (ANOVA, p=0.025), verificada na Tabela 6. Esta interação 

representa o facto de que a influência do tempo de armazenamento, no teste de 

microtração, depende da utilização dos adesivos, CFSE ou CFP. Desta forma, o 

tempo de armazenamento obteve uma magnitude de efeito superior (eta 

quadrado parcial = 0.02), comparativamente ao grupo experimental (eta 

quadrado parcial = 0.17). 
  

Figura 23. Gráfico de barras comparativo dos dois grupos experimentais em tempos 

diferentes de armazenamento (imediato e após 3 meses de envelhecimento). Não foram obtidas 

diferenças significativas entre os dois grupos experimentais nem entre os tempos (ANOVA two-

way, p=0.087; n=8). As barras de erro representam erros padrão dos valores da média (SE). 
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Tabela 6. Resultados do teste ANOVA two-way, considerando os seguintes fatores: grupo 

experimental e tempo de armazenamento para a variável dependente, a resistência à 

microtração. 

 

Source Type III Sum of Squares df Mean Square F p 

Model 135.142 3 45.047 2.419 .087 

Adhesive 20.161 1 20.161 350.783 .307 

Time point 10.580 1 10.580 0.568 .457 

Adhesive x time point  104.401 1 104.401 5.606 .025 

Error 521.412 28 18.622 
  

Total 7188.800 32 
   

 

As contagens finais dos diferentes tipos de falha possível a nível da 

interface resina-dentina (falha adesiva, coesiva ou mista), identificadas através 

de percentagens, encontram-se descritas na Tabela 7. Em todos os grupos, a 

falha adesiva foi o tipo de falha predominante, seguida da falha mista, embora 

excecionalmente, no grupo CFSE_24, se tenham registado 27% de falhas 

coesivas em compósito.  

 

Tabela 7. Sumário da análise de fratura, demonstrando os tipos de fratura encontrados em 

cada grupo experimental (em %). A sigla PTF representa as falhas pré-teste – palitos que 

fraturaram previamente à concretização do teste de resistência adesiva. 

 

Falhas  Adesivas 
Coesiva 

Compósito 
Coesiva 
Dentina 

Mista PTF 

Imediato (24 h) 
CFSE 38% 27% 1% 24% 10% 

CFP 58% 14% 1% 17% 11% 

3 meses 
CFSE 47% 18% 1% 20% 14% 

CFP 52% 14% 1% 19% 13% 
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2. Dureza e módulo reduzido de Young  

A dureza e o módulo reduzido de Young foram calculados em três camadas 

distintas: na camada híbrida, na camada de adesivo e na dentina. Os valores 

correspondentes a estes testes encontram-se descritos na Tabela 8, de acordo 

com o grupo experimental e tempo de armazenamento. A distribuição dos 

valores de dureza (H) demonstrou ser significativamente diferente na camada 

híbrida (KW x2(3): 11.1; p=0.011), na camada de adesivo (KW x2(3): 18.8; 

p<0.001) e na dentina (KW x2(3): 19.9; p<0.001). Relativamente aos valores 

do módulo de elasticidade (E), a distribuição de valores apresentou ser também 

ela, significativamente diferente na camada híbrida (KW x2(3): 8.5; p=0.037), 

na camada de adesivo (KW x2(3): 17.0; p=0.001) e na dentina (KW x2(3): 15.7; 

p=0.001).  

 

Tabela 8. Médias (em GPa) correspondentes à nanodureza (H) e módulo de Young reduzido (E) 

e desvio padrão indicado entre parêntesis, consoante o adesivo (CFSE, CFP) e tempo de 

armazenamento (imediato e 3 meses de envelhecimento). As letras maiúsculas representam 

diferença significativa dentro da mesma coluna, enquanto que as letras minúsculas indicam 

diferença significativa dentro da mesma linha (Dunn-Bonferroni, p<0.05; n=3). 

 

 

  Imediato (24 h) Longo-prazo (3 meses) 

  Camada 
Híbrida 

Adesivo Dentina  
Camada 
Híbrida 

Adesivo Dentina 

H (GPa) 
CFSE 0.43 (0.19) aA 0.62 (0.20) aA 0.79 (0.23) aA  0.32 (0.10) aA 0.37 (0.19) bA 0.76 (0.32) aA 

CFP 0.52 (0.18) aA 0.64 (0.21) aA 0.83 (0.25) aA  0.46 (0.30) aA 0.39 (0.18)bA 1.52 (0.61) bA 

E (GPa) 
CFSE 6.08 (2.30) aA 8.30 (3.07) aA 13.91 (3.38) aA  4.88 (1.07) aA 5.61 (1.80) bA 15.63 (5.27) aA 

CFP 6.21 (1.13) aA 8.17 (1.84) aA 19.80 (4.39) aB  6.44 (1.24) bA 5.9 (1.10) bA 19.44 (5.79) aA 
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2.1 Mapas de dureza e módulo reduzido de Young a partir de matrizes 

programadas 

Os mapas ilustrativos da variação da nanodureza e módulo de Young 

reduzido através da interface resina-dentina, numa matriz fixa, podem ser 

encontrados nas Figuras 24 e 25. A camada híbrida e a camada de adesivo 

apresentaram resultados similares em termos de distribuição de dureza e 

módulo de elasticidade reduzido, tanto ao imediato como a longo prazo. 

Assim, examinando os mapas, estes resultados não demonstram ser distintos 

entre si. 

 

Figura 24. Mapas de dureza e módulo de Young reduzido (GPa), evidenciando a variação 

em intensidade de cada variável, numa área, mapeando a interface resina-dentina, após ter 

sido restaurada e armazenada durante 24h em água desionizada. A dentina pode ser observada 

em baixo, facilmente identificável pelo módulo de elasticidade elevado, enquanto que a camada 

híbrida se encontra imediatamente em cima desta camada (os mapas são representativos de 

uma só amostra). A distância entre pontos é medida em µm. 
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Figura 25. Mapas de dureza e módulo de Young reduzido (GPa), evidenciando a variação 

em intensidade de cada variável, ao longo de uma área, mapeando a interface resina-dentina, 

após ter sido restaurada e armazenada durante 3 meses em saliva artificial. Uma aleatoriedade 

na variação dos valores de dureza no grupo CFSE pode ser observada, enquanto que o módulo 

reduzido demonstra características evidentes de dentina na camada inferior (os mapas são 

representativos de uma amostra aleatória). A distância entre pontos é medida em µm. 
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VI. Discussão  

O presente estudo in vitro teve como objetivo avaliar e comparar a interface 

adesiva de um sistema adesivo funcional, em substrato erodido. Os resultados 

obtidos levaram a que a primeira hipótese nula fosse aceite, sendo que não se 

verificaram diferenças estatisticamente significativas entre os grupos testados, 

quer com a variação dos adesivos, quer a curto ou a longo prazo. Na segunda 

hipótese nula formulada, esta foi parcialmente aceite, uma vez que se 

verificaram certas diferenças, com o envelhecimento no CFP, em algumas 

zonas estudadas. 

Atualmente os desafios no âmbito da adesão dentária repousam 

maioritariamente nas dificuldades encontradas no substrato dentinário (Van 

Meerbeek et al., 2020). De forma a permitir estabilidade e longevidade dos 

tratamentos adesivos, deve ser assegurada uma infiltração dos monómeros de 

resina e a sua subsequente polimerização nos espaços interfibrilares da rede de 

colagénio, formando uma camada reticulada e coesa (Nakabayashi et al., 1982; 

Nakabayashi et al., 1991; Spencer et al., 2010). Este processo torna-se 

desafiante num tecido com elevado conteúdo orgânico, como é o caso da 

dentina (Frassetto et al., 2016; Liu et al., 2011). Dentro das adversidades 

encontradas clinicamente encontra-se a erosão dentária (Carvalho et al., 2015; 

De Rossi et al., 2021; Loomans et al., 2017).  

Em termos de adesão à dentina erodida, a literatura apresenta-se unânime, 

sublinhando uma redução marcada na resistência adesiva (Belmar da Costa et 

al., 2021; De Rossi et al., 2021; Frattes et al., 2017; Ramos et al., 2013). Foram 

descritas alterações morfológicas e estruturais na dentina sujeita a este 

fenómeno, responsáveis pela formação de uma camada híbrida menos coesa 

(Bartlett & O’Toole, 2019; Siqueira et al., 2018;). De facto, autores como Tay 

& Pashley (2004) descrevem a presença de túbulos dentinários alargados, 

cobertos de dentina peri-tubular porosa e dura, resultando na sua oclusão e 

consequente formação de uma camada hipermineralizada superficial. Estas 

características demonstraram ter um impacto negativo na infiltração dos 

monómeros, comprovado por estudos como o de Zimmerli et al. (2012) ou 

Frattes et al. (2017). Estudos laboratoriais demonstram ainda que neste 



Análise da interface adesiva formada entre dentina erodida e um sistema adesivo funcional, no imediato e após 
envelhecimento 

 64 

contexto, os resultados de resistência adesiva ao imediato (24 h) são 

significativamente superiores em dentina hígida, quando comparados aos 

resultados em dentina erodida, independentemente do sistema adesivo utilizado 

(Deari et al., 2017; Flury et al., 2013; Flury et al., 2017; Ramos et al., 2013; 

Zimmerli et al., 2012).  

Por outro lado, o estudo laboratorial de Flury et al. (2017) destaca uma 

degradação acelerada da camada híbrida neste substrato. Siqueira et al. (2018) 

verificou resultados significativamente inferiores de resistência adesiva em 

dentina erodida, após dois anos de envelhecimento em água, quando 

comparados aos grupos onde a dentina erodida foi previamente preparada com 

agentes de reticulação – proantrociadininas e riboflavina. Assim, como 

especulado por Costa et al. (2019) e Zimmerli et al. (2012), estes valores 

encontrar-se-iam diminuídos devido a uma degradação acelerada, tanto pela 

hidrólise das fibras não incluídas na camada híbrida, como pela atividade das 

metaloproteinases da matriz (MMPs). Estimuladas pelo ambiente acídico, estas 

MMPs contribuem assim, para a colagenólise, resultando numa menor 

integridade da camada híbrida a longo prazo (Costa et al., 2019).  

Neste contexto, foram então escolhidos dois sistemas adesivos diferentes: 

Clearfil SE Bond 2 e Clearfil SE Protect.  

 

Encontra-se atualmente estabelecido pela literatura que o adesivo Clearfil 

SE Bond 2, que beneficia do monómero funcional 10-MDP original na sua 

composição (Van Meerbeek et al., 2010), representa o gold-standard da adesão 

dentinária. Ensaios clínicos como os de Pena et al., (2016) com um follow-up a 

2 anos ou o de Peumans et al. (2010) a 8 anos, comprovam este argumento. 

Adicionalmente, estudos laboratoriais como o de Peumans et al. (2005) assim 

como os dados meta-analíticos de Van Meerbeek et al. (2010) ou Van 

Meerbeek et al. (2020), apoiam esta premissa. De facto, quando comparado 

com outros 10-MDP sintetizados após a patente expirar, estes demonstraram 

eficácia inferior por impurezas, confirmando que o monómero presente nos 

adesivos da Kuraray é superior em resistência adesiva (Shibuya et al., 2019) 

Este adesivo permite também o estabelecimento do fenómeno de nanolayering 
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- como descrito por Yoshihara et al. (2011) ou Tian et al. (2016) - e 

consequente ligação química forte e estável, com baixa dissolução hidrolítica, 

entre o cálcio presente na hidroxiapatite, ou livre, e o 10-MDP. Desta forma 

quando falamos em adesão à dentina sujeita a uma desmineralização 

superficial, está identificado que este adesivo self-etch apresenta os melhores 

resultados a curto e longo prazo (Van Meerbeek et al., 2011, 2020).  

 

O Clearfil SE Protect, também apresentado pela Kuraray, tem como base a 

mesma composição do Clearfil SE Bond 2, contudo, conta com a presença do 

monómero 12-MDPB. Este monómero funcional que incorpora brometo de 

piridínio, torna-se um potencial agente anti-bacteriano por ser uma amónia 

quaternária polimerizável (QAC), sem todavia comprometer a adesão 

(Muratovska et al., 2018; Tezvergil-Mutluay et al., 2011, 2015). O MDPB é 

assim capaz de co-polimerizar com outros monómeros, imobilizando-o e 

permitindo uma ação inibitória contra o crescimento bacteriano a nível da 

matriz de resina (Imazato et al., 1997, 1998 2006). Esta ação anti-bacteriana 

representa uma técnica promissora, como evidenciado num estudo laboratorial 

de Hashimoto et al. (2018), sugerindo um aumento da longevidade das 

restaurações que beneficiem desta estratégia. Por outro lado, o adesivo conta 

ainda com partículas de flúor reativas, funcionalizadas, possivelmente 

potenciadoras de processos remineralizantes (Ozel et al., 2015). A libertação de 

flúor, como sugerido por Viana et al. (2020), permite a formação e precipitação 

de fluoroapatite, um mineral menos solúvel, levando a uma dentina protegida e 

reforçada. De outro modo, aquando de uma nova exposição acídica na presença 

de partículas de flúor reativas, uma camada de resistência ácido-base (ABRZ) é 

formada, protegendo a dentina subjacente (Inoue et al., 2006; Nikaido et al., 

2009, 2011; Waidyasekera et al., 2009). Tsuchiya et al. (2004) evidenciou e 

analisou esta estrutura, com recurso a imagens de microscopia eletrónica de 

varrimento, afirmando a sua formação como sendo dependente do adesivo. 

Concordantemente, Shinohara et al. (2006) prova a formação de uma camada 

resistente após desafios acídicos, localizada junto à dentina, após a camada 

híbrida. Assim, este novo adesivo funcional será eventualmente passível de 

formar esta camada, e desta forma melhorar os resultados de resistência 

adesiva a longo prazo no substrato erodido (Nikaido et al., 2011). 
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Consequentemente o sistema adesivo Clearfil SE Bond 2, por apenas diferir do 

Clearfil SE Protect nos dois constituintes supramencionados, torna-se o 

controlo ideal para testar a eficácia dos mesmos.  

 

Após os testes efetuados ao imediato (24h) tanto de microtração como de 

propriedades nanomecânicas, as amostras foram conservadas em saliva 

artificial. Esta solução foi escolhida no sentido de simular uma remineralização 

comparável com a que acontece no meio oral, de forma similar ao estudo de 

Ayres et al. (2015). 

 

Para envelhecimento foi definido um período de 3 meses. Apesar de ser um 

período relativamente curto, 3 meses é considerado um estudo laboratorial a 

longo prazo, como indicado por Amstrong et al. (2017) na orientação da ADM. 

Se por um lado os testes de microtração permitiram a obtenção de resultados 

quantitativos de resistência adesiva, os ensaios nanomecânicos permitem 

esclarecer propriedades determinantes tais como a dureza e o módulo de 

elasticidade. Enquanto o módulo de elasticidade esclarece o comportamento de 

um material quando este é sujeito a uma força, já a dureza está correlacionada 

com a resistência ao desgaste (Ferracane, 2013). Assim, o estudo das 

propriedades mecânicas de um material ou estrutura dentária, revela ter 

implicações clínicas importantes (Ilie et al., 2017).  

 

No contexto de dentina erodida e relativamente aos testes de microtração 

efetuados ao imediato, os resultados associados ao adesivo Clearfil SE Bond 2 

foram concordantes com os valores referidos na literatura (Figura 23 e Tabela 

6). Efetivamente, no estudo de Deari et al. (2017) e Ramos et al. (2013) as 

médias dos resultados de microtração no grupo experimental erodido foram 

inferiores comparativamente ao grupo controlo, tal como no presente estudo. É 

possível aferir que os resultados foram significativamente inferiores quando 

comparados a resultados descritos em dentina hígida, também coerente com o 

esperado, como demonstrado em estudos tais como o de Francisconi-dos-Rios 

et al. (2015) ou de Deari et al. (2017), para os respetivos grupos controlo. 

Quando comparados aos resultados ao imediato do grupo experimental que 

utilizou o adesivo Clearfil SE Protect, os valores não foram estatisticamente 
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significativos (Figura 23 e Tabela 6). Novamente, estes resultados são 

convergentes com a literatura, tal como no estudo de Shinohara et al. (2006) 

que compara resultados de resistência adesiva em dentina hígida, utilizando os 

mesmos dois adesivos, levando a resultados similares aos presentes. É desta 

forma possível aferir que a presença de apenas dois componentes diferentes na 

formulação do Clearfil SE Protect, não afetaram a resistência adesiva ao 

imediato, quando o substrato em questão é a dentina erodida. Apresentando 

resultados comparáveis com o Clearfil SE Bond 2 (Shinohara et al., 2006) – 

gold-standard -, na dentina erodida, a utilização deste adesivo poderá tornar-se 

assim uma opção alternativa fidedigna (Hashimoto et al., 2018; Nikaido et al., 

2011; Shinohara et al., 2006) a curto prazo.  

 

Os resultados a longo prazo (3 meses) dos testes de resistência adesiva 

também não apresentaram diferenças estatisticamente significativas (Figura 23 

e Tabela 6). Como descrito na literatura e discutido anteriormente, o substrato 

erodido encontra-se mais vulnerável a fenómenos de degradação da camada 

híbrida, quando comparado com o hígido (Costa et al., 2019; De Rossi et al., 

2021; Moda et al., 2018). Desta forma, os resultados a longo prazo 

tendencialmente inferiores obtidos com o Clearfil SE Bond 2 são expectáveis, 

à semelhança dos resultados encontrados por Costa et al. (2019). De facto, os 

resultados de resistência adesiva em dentina erodida com o adesivo Clearfil SE 

Bond 2 obtidos no estudo mencionado (Costa et al., 2019) demonstraram ser 

estatisticamente inferiores, quando comparados com a resistência ao imediato. 

Atualmente aceita-se que esta tendência será potencializada pela degradação 

hidrolítica e enzimática da camada híbrida, inevitável com o tempo na 

cavidade oral, devido a fenómenos locais e do hospedeiro, como já sustentado 

pela literatura (Montagner et al., 2014; Shimada et al., 2009).  

 

No entanto, embora estatisticamente irrelevante, os resultados de resistência 

adesiva do grupo CFP_3M mantiveram-se similares e com uma média superior 

quando comparados aos imediatos. Desta forma é possível realçar uma 

tendência crescente neste grupo experimental, aparentemente menos vulnerável 

à degradação da camada híbrida, conceito já referido na literatura por 

Muratovska et al. (2018) ou Tezvergil-Mutluay et al. (2011, 2015). Uma das 
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possíveis interpretações desta tendência crescente está relacionada com a 

presença do monómero funcional 12- MDPB, contido no primer do adesivo em 

questão (Muratovska et al., 2018). Como referido, a sua estrutura inclui iões de 

brometo de piridínio, um potente agente anti-bacteriano (Imazato et al., 2006) 

contra bactérias como o Streptococcus mutans (Imazato et al., 1998), tal como 

foi descrito nos estudos de Imazato et al. (1997, 2006) e Muratovska et al. 

(2018). Por outro lado, tem sido também mencionado que o 12-MDPB seria 

capaz de inibir as MMPs, protegendo consequentemente a camada híbrida e 

contribuindo para o sucesso dos tratamentos restauradores (Liu et al., 2011; 

Tezvergil-Mutluay et al., 2011). O estudo de Tezveril-Mutluay et al. (2015) 

sublinha ainda que o recetor das MMPs por contar com repetições de cisteína 

necessárias para as ligações estabelecidas pelas QAC, permitiria a libertação de 

um grupo carboxilo livre nestas enzimas, passível de se ligar 

electrostaticamente ao 12-MDPB, a um pH de 7.4, bloqueando 

consequentemente a sua ação (Visse & Nagase, 2003).  

 

A matriz de resina, suportada maioritariamente por fibrilhas de colagénio, 

contribui fortemente para a resistência à tração da dentina (Tezvergil-Mutluay 

et al., 2011), uma vez que permite que a resina co-polimerize e preencha os 

espaços, formando locais fortes de retenção micromecânica sobre uma grande 

área de superfície. A degradação da camada híbrida inicia-se como 

consequência de uma infiltração incompleta dos monómeros não polimerizados 

nas fibrilhas de colagénio, levando a zonas de exposição da rede, realçado na 

literatura por autores como Carrilho et al. (2008). Hashimoto et al. (2003) 

descreve que estas fibras expostas se encontram circundadas de espaços 

interfibrilhares hidratados, levando a uma hidrólise dos monómeros por 

esterases e assim, a uma degradação hidrolítica. Por outro lado, as 

metaloproteinases da matriz são capazes de acelerar o processo de degradação. 

Autores como Chaussain-Miller et al. (2006) descrevem as MMPs como 

enzimas secretadas por odontoblastos, localizadas na saliva e dentina 

condicionada por ácido, que demonstram ter um envolvimento importante na 

degradação das fibrilhas de colagénio desprotegidas. Ativadas pelo ambiente 

acídico, estas endopeptidases são capazes de hidrolisar componentes da matriz 
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orgânica extracelular, mediando assim a degradação da camada híbrida 

(Chaussain-Miller et al., 2006).  

 

Assim, durante o processo de preparação cavitária e condicionamento ácido, 

as MMPs, naturalmente ligadas ao colagénio mineralizado, são expostas e 

tornam-se cataliticamente ativas (Montagner et al., 2014), fenómeno 

particularmente evidente no substrato erodido, onde a presença de ácido é 

frequente (Buzalaf, Kato & Hannas, 2012). A intervenção precoce na 

prevenção e atraso da inibição das MMPs, seria assim útil na proteção da 

camada híbrida (Montagner et al., 2014). Revisões e estudos laboratoriais 

como os de Montagner et al. (2014) ou Scaffa et al. (2012), introduziram 

diversos mecanismos no âmbito da inibição destas proteinases, entre os quais 

se destaca o pré-tratamento com digluconato de clorexidina a 2% (CHX). Esta 

técnica revelou poder ser incorporada em diferentes fases do sistema adesivo e 

é atualmente considerada o gold-standard por relação risco-benefício, 

facilidade, acesso e preço (Breschi et al., 2010, 2018; Frassetto et al., 2016). 

Embora Breschi et al. (2020), tenha demonstrado que a CHX é capaz de 

retardar a degradação da camada híbrida após envelhecimento artificial de 10 

anos, os resultados a longo prazo na literatura são contraditórios e 

frequentemente comparáveis ao grupo controlo (Van Meerbeek et al., 2020). 

Mais recentemente e como referido, outros estudos têm-se focado na utilização 

de QACs e consequentemente na sua incorporação em sistemas adesivos, como 

é o caso do adesivo Clearfil SE Protect. 

 

Por outro lado, o adesivo Clearfil SE Protect, beneficia na sua composição 

de partículas reativas de flúor, capazes de estimular processos de 

remineralização da estrutura, através de uma libertação lenta de flúor (Ayres et 

al., 2015; Guedes et al., 2016). De uma forma interessante, estas partículas 

reativas conseguem estabelecer uma ligação com a matriz de resina, 

melhorando as propriedades mecânicas da adesão, e libertando flúor em 

simultâneo (François 2020). De facto, Freitas et al. (2017) relembra que o 

módulo de elasticidade apresenta um impacto sobre a resistência adesiva, 

auxiliando na absorção das forças e preservando assim a interface adesiva. 

Com base nesta premissa, o autor sugere que a libertação de flúor seria capaz 
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de aumentar a resistência da interface adesiva à deformação elástica (Freitas et 

al., 2017). Por outro lado, o fluoreto é capaz de exercer uma atividade 

antibacteriana e fortalecedora, particularmente útil no substrato erodido 

(Guedes et al., 2016). A sua presença leva a um aumento da resistência da 

dentina, pelo aumento da concentração de fluorapatite circundante da camada 

híbrida, menos solúvel (Guedes et al., 2016). Desta forma, a libertação de 

partículas reativas de flúor permite a proteção da dentina contra a ação futura 

de ácidos, conferindo um menor grau de degradação e assim uma maior 

estabilidade. Num estudo desenvolvido por Guedes et al. (2016), onde foi 

testada a resistência adesiva do Clearfil SE Protect em substrato erodido, o 

fluoreto demonstrou ter particular efeito nas regiões dentinárias próximas da 

interface adesiva, sugerindo o fortalecimento da camada híbrida. Posto isto, o 

Clearfil SE Protect parece reunir todas as condições necessárias para a 

formação da camada resistente ácido-base (ABRZ). Pelos benefícios 

assegurados por este adesivo funcional, a tendência crescente dos resultados de 

resistência adesiva no grupo experimental CFP_3M poderá então ser associada 

a uma camada híbrida reforçada pelas partículas reativas, assim como pela 

ação anti-enzimática do monómero MDPB, ambas contribuindo para uma 

melhoria na integridade da camada híbrida.  

 

Em relação à percentagem do tipo de falhas obtidas tanto a curto como a 

longo prazo, os resultados demonstram que, em todos os grupos testados, a 

falha predominante é a falha adesiva (Tabela 7), concordante com estudos 

prévios focados no adesivo Clearfil SE Protect, como os de Muratovska et al. 

(2018) e Imazato et al. (2006), e também expectável na tipologia de teste de 

microtração. 

 

No âmbito das propriedades nanomecânicas do substrato em questão e da 

sua influência clínica, foram avaliadas a dureza e módulo reduzido de Young 

das amostras, a curto e longo prazo. A dureza, apesar de se tratar de uma 

propriedade mecânica não inerente ao material, define-se pela capacidade de 

resistência máxima à deformação local (Illie et al., 2017). Esta propriedade 

mede-se através de diferentes indentações na superfície, com uma força 

constante e distâncias definidas (Illie et al., 2017; Van Meerbeek et al., 1993). 
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A deformação plástica de um material – deformação irreversível – é desta 

forma determinada (Illie et al., 2017). O módulo de elasticidade – módulo de 

Young - em contrapartida, pode ser definido pela resistência do material à 

deformação elástica (que é reversível), quando submetido a uma dada força 

(Illie et al., 2017).  

 

Como referido, durante o processo adesivo os monómeros de resina 

infiltram os espaços interfibrilares na rede de colagénio exposta, e, quando co-

polimerizados entre si formam em conjunto com o colagénio e a hidroxiapatite 

residual, a camada híbrida (Spencer et al., 2010). Esta camada apresenta um 

gradiente de elasticidade significativo como comprovado em estudos como os 

de Freitas et al. (2017). Os estudos atuais preconizam que esta elasticidade e 

consequente resiliência, é capaz de absorver as forças e stress provenientes da 

resina composta (Illie et al., 2017). Desta forma, a dureza e módulo de Young 

da camada híbrida encontrar-se-iam intimamente correlacionadas com a 

resistência adesiva da interface dentinária (Freitas et al., 2017). Efetivamente, 

com uma camada híbrida que apresente propriedades mecânicas favoráveis, 

seria então possível preservar a integridade da mesma e consequentemente 

aumentar a longevidade dos tratamentos (Van Meerbeek et al., 2010). 

 

Comparando os grupos CFSE_24 e CFP_24, os resultados de dureza não 

demonstraram ser estatisticamente significativos (Tabelas 8 e Figuras 24 e 25). 

A dureza da camada híbrida e adesivo apresentam resultados inferiores em 

relação à dureza da dentina e o mesmo pode ser observado no que diz respeito 

ao módulo de elasticidade, resultados previsíveis uma vez que já havia sido 

comprovado experimentalmente por Freitas et al. (2017) para o adesivo 

Clearfil SE 2 e por Guedes et al. (2016) para o adesivo Clearfil SE Protect. 

Efetivamente, não seria expectável uma diferença entre sistemas adesivos ao 

imediato, uma vez que apenas diferem em dois componentes, diferenças 

insuficientes para melhorar as propriedades mecânicas a curto prazo. Desta 

forma, os resultados a curto prazo encontram-se de acordo com a literatura 

atual. 
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Para a dureza, considerando agora a longo prazo, os resultados obtidos 

também não foram significativamente diferentes entre os dois adesivos (Tabela 

8 e Figuras 24 e 25). Contudo, as diferenças estatisticamente significativas 

entre os resultados da dentina e camada híbrida/adesivo mantiveram-se. Estes 

resultados foram assim concordantes com estudos como o de Siqueira et al. 

(2020), que verificou que após 2 anos de armazenamento de amostras de 

dentina erodidas, os valores não diferiam com os valores recolhidos ao 

imediato. Embora não seja possível inferir acerca de um aumento das 

propriedades mecânicas do grupo CFP_3M em comparação com o grupo 

CFSE_3M, torna-se importante realçar que existe uma estabilidade a longo 

prazo das propriedades mecânicas nestes grupos, como sugerido já por De 

Siqueira et al. (2020).  

 

Por outro lado, comparando antes e após o envelhecimento, a dentina 

registou valores de dureza significativamente maiores, comparados com os 

imediatos, no grupo CFP_3M. Tal facto poderá evidenciar um processo de 

remineralização a ocorrer na interface adesiva, proveniente da diferente 

composição química do Clearfil Protect Bond. O mesmo não se verificou no 

grupo CFSE_3M. Para o envelhecimento das amostras dos grupos CFP_3M e 

CFSE_3M, cada espécime foi armazenado numa solução de saliva, substituída 

semanalmente. A saliva desempenha um papel de elevada relevância no âmbito 

da remineralização dentária, particularmente interessante no que diz respeito à 

erosão dentária (Lussi & Carvalho, 2014). De facto, aquando da exposição 

ácida, o pH decresce para um valor inferior a 5.5, suscitando processos de 

desmineralização (Lussi & Carvalho, 2014). A presença de saliva na cavidade 

oral, não só confere uma proteção da erosão, atuando com diluente, como é 

responsável pelo tamponamento deste pH, elevando novamente o seu valor em 

torno de 7 (Buzalaf, Hannas & Kato, 2012). Trata-se de um produto biológico 

supersaturado em conteúdo mineral – cálcio, fosfato e flúor – participando no 

processo de remineralização-desmineralização, responsável pela manutenção 

da integridade da estrutura dentária (Zhou et al., 2020). Num estudo de Zhou et 

al. (2020), após 21 dias armazenadas em saliva, as amostras estudadas já 

apresentavam focos de remineralização. No âmbito dos testes executados neste 

estudo, um potencial de remineralização assume um papel fundamental, uma 
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vez que o Clearfil SE Protect poderia promover a formação de uma camada 

híbrida reforçada, com o auxílio das partículas de flúor reativas (Guedes et al., 

2016; Hashimoto et al., 2018). Embora alguns estudos utilizem fluido corporal 

simulado (SBF), solução com concentração iónica semelhante à do plasma 

humano (Tezvergil-Mutluay et al., 2015), neste estudo foi utilizada saliva 

artificial como meio de remineralização por ser o mais aproximado ao meio 

oral. 

 

Os valores de dureza a nível da camada adesiva diferiram ao longo do 

tempo, para ambos os grupos (Tabela 8 e Figuras 24 e 25). Estas diferenças 

podem ser consistentes com a degradação dos monómeros de resina a longo 

prazo, por degradação hidrolítica. A mesma tendência foi observada a nível do 

módulo de elasticidade, com valores reduzidos na camada adesiva (Tabela 8 e 

Figuras 24 e 25). É ainda possível observar que os valores de dureza na dentina 

aumentaram no grupo CFP_3M, fenómeno potencialmente relacionado com a 

formação de uma camada reforçada e remineralizada, associada à presença de 

partículas de fluoreto de sódio reativas na interface adesiva, assim como ao 

meio de armazenamento – a saliva artificial. A literatura tem vindo a 

demonstrar que, na sequência de um desafio acídico futuro, existe a capacidade 

de formação de uma camada resistente – ABRZ – na presença do adesivo CFP, 

comparativamente com outras estratégias adesivas (Nikaido et al., 2021). 

Trata-se assim de um fenómeno dependente da concentração utilizada de flúor, 

capaz de influenciar as propriedades nanomecânicas da camada adesiva.  

 

Em relação ao módulo de elasticidade, foram observadas diferenças a nível 

da camada híbrida no grupo CFP_3M, apresentando um aumento ligeiro e 

consequentemente, uma maior dureza ao longo do tempo, o que pode 

potencialmente indicar fenómenos de remineralização a ocorrerem na interface, 

devido aos agentes funcionais presentes na composição química do adesivo. Os 

outros resultados de módulo de elasticidade seguiram a tendência 

supramencionada e observada nos valores de dureza, expectável neste tipo de 

estudo. 
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Apesar dos resultados de microtração a curto ou longo prazo não terem sido 

estatisticamente significativos, diversas tendências foram observadas. Se por 

um lado, os resultados de resistência adesiva do CFSE_24 e CFP_3M foram 

semelhantes, os resultados do grupo CFP_3M demonstraram ser superiores, 

podendo ser interpretados como uma tendência crescente (Liu et al., 2011; 

Tezvergil-Mutluay et al., 2011, 2015). Por outro lado, os valores diminuídos do 

grupo CFSE_3M confirmam a degradação enzimática acelerada presente em 

dentina erodida a longo prazo, como descrito na literatura (Buzalaf, Kato & 

Hannas, 2012). Caso a tendência se verifique, estes resultados sustentariam a 

hipótese de formação de uma camada híbrida reforçada na presença do adesivo 

Clearfil SE Protect, assim como uma possível inibição da degradação 

enzimática, em concordância com os estudos de Imazato et al. (2006) e Guedes 

et al. (2016). Desta forma, torna-se necessário desenvolver estudos com um 

envelhecimento das amostras até 5 anos ou superior, igualando o tempo de 

sobrevivência média de um tratamento restaurador. 

 

Em relação às propriedades nanomecânicas, os mesmos são suportados 

pelos estudos que revelam que o adesivo funcional apresenta excelentes 

propriedades mecânicas, a curto e longo prazo (Imazato et al., 2006). Contudo, 

seria benéfico testar estas propriedades, também num tempo de 

armazenamento superior. De facto, como descrito por Guedes et al. (2016), o 

Clearfil SE Protect aparenta proteger a dentina subjacente à camada híbrida, 

dando-lhe estabilidade.  
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VII. Conclusão  
 

A partir deste estudo é possível concluir-se que o adesivo Clearfil SE 

Protect demonstra resultados de resistência adesiva e propriedades mecânicas 

em dentina erodida, similares às do adesivo Clearfil SE Bond 2. O adesivo 

Clearfil SE Protect demonstra em contrapartida, uma tendência crescente na 

resistência adesiva à microtração, passível de ser atribuída a uma maior 

resistência à degradação. Assim, o adesivo Clearfil SE Protect pode ser 

considerado uma opção terapêutica fidedigna, mesmo quando comparado ao 

gold standard atual – Clearfil SE Bond 2.  

 

As alterações na dureza da dentina a longo prazo, em presença do 

adesivo Clearfil SE Protect, assim como o ligeiro aumento do módulo de 

elasticidade da camada híbrida, sugerem um possível fenómeno de 

remineralização a nível da interface adesiva. São necessários mais estudos de 

forma a determinar o papel específico do 12-MDPB e das partículas de flúor 

reativas no âmbito da inibição das MMPs em substrato erodido e a sua 

subsequente remineralização.  

 

VII.1. Relevância clínica  

Dado que a adesão à dentina erodida permanece um conceito 

particularmente desafiante, a procura de protocolos específicos que aumentem 

a longevidade dos tratamentos atuais, demonstra ser pertinente. Com o 

crescente aumento da incidência deste fenómeno e a importância do tratamento 

minimamente invasivo neste contexto, torna-se de grande importância explorar 

pré-tratamentos e estratégias adesivas. Uma vez que se trata de um substrato 

altamente vulnerável a degradação precoce da camada híbrida, os tratamentos 

clínicos beneficiariam assim de um adesivo que reunisse características 

capazes de retardar ou inibir este processo, aumentando a longevidade de 

forma a atingir o sucesso da restauração. O adesivo Clearfil SE Protect 

demonstrou resultados semelhantes ao adesivo Clearfil SE Bond 2, no que toca 

à resistência adesiva – o gold-standard atual da dentina, com uma tendência 
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crescente promissora em dentina erodida, justificando o seu uso clínico. No 

que toca às propriedades nanomecânicas, ambos foram similares. Contudo, as 

subidas no módulo de elasticidade da camada híbrida do CFP, juntamente com 

o aumento da dureza da dentina neste adesivo, levam a crer que poderá ter 

existido um fenómeno de remineralização. Este é clinicamente relevante e 

necessário para um contexto erosivo, podendo proteger desafios acídicos 

futuros. 

Os resultados promissores em relação a este adesivo a longo prazo e a 

possível proteção contra futura degradação e ambientes acídicos, permitem 

então que o Clearfil SE Protect seja considerado um adesivo funcional 

interessante para substratos erodidos.  
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VIII. Perspetivas Futuras  

Tendo em conta o trabalho desenvolvido, em investigações futuras será 

relevante:  

 

• Avaliar a resistência adesiva em dentina erodida do adesivo Clearfil SE 

Protect, após envelhecimento a longo prazo (1 a 5 anos em água) ou 

termociclagem simulando períodos > 5 anos, bem como as propriedades 

nanomecânicas;  

 

• Avaliar a nanoinfiltração após envelhecimento do adesivo Clearfil SE 

Protect, comparando-o com outros adesivos funcionais que contêm 

partículas de flúor reativas, com recurso a microscopia de laser confocal e 

microscópio eletrónico de transmissão. Construção de imagens com recurso 

a software tipo ImageJ, que permitam a quantificação de microgaps, canais 

e espaços de água, para avaliação da integridade da camada híbrida; 

 

• Simulação da criação de uma camada ABRZ num substrato previamente 

erodido e estudo químico das diferentes camadas formadas (por diferentes 

adesivos) com recurso a técnicas de espectroscopia vibracional, como a 

Espectroscopia de Infra-vermelhos por Transformada de Fourier (FTIR) ou 

Espectroscopia de Raman. 

 

• Avaliação de outras propriedades mecânicas, medidas através de análise 

mecânica dinâmica (DMA), comparando o Clearfil SE Protect e a sua 

variação ao longo de períodos de envelhecimento com outros sistemas 

adesivos contemporâneos.  
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