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Resumo

Objetivos: Avaliar a resisténcia adesiva a dentina, através do teste de microtracao,
utilizando um adesivo self-etch de baixo custo (OliEtch Bond, Olident) em comparagao
com um adesivo universal (ScotchbondTM Universal® Plus) apds envelhecimento

térmico.

Materiais e Métodos: Vinte molares definitivos higidos humanos, previamente
preparados, foram distribuidos aleatoriamente em dois grupos experimentais (n =10):
Grupo SBU (controlo) - ScotchbondTM Universal® Plus e Grupo OEB (experimental) —
OliEtch Bond. Inicialmente foram realizados cortes para expor a dentina superficial e, de
seguida, simulou-se a smear layer para posterior aplicacdo do sistema adesivo e da resina
composta, de acordo com o protocolo de cada grupo experimental. Os dentes previamente
restaurados foram submetidos a 10 000 ciclos de termociclagem e seccionados em palitos
de 1 mm?, sendo submetidos ao ensaio de microtragdo numa maquina de testes universal
(1 kN; 0,5 mm/min). Foram observadas as superficies de fratura num estereomicroscopio
e registado o tipo de falha. Os dados foram analisados estatisticamente com os testes
Mann-Whitney (a0 = 0,05). Um palito por grupo foi selecionado aleatoriamente para

observagdao no MEV.

Resultados: Verificaram-se diferengas estatisticamente significativas (p = 0,023)
entre os dois grupos, com o Scotchbond™ Universal Plus a apresentar valores de uTBS
superiores € mais consistentes quando comparado com o OliEtch Bond. A maioria das
falhas registadas em ambos os grupos foi de natureza adesiva. As imagens obtidas por
MEV demonstraram uma camada hibrida continua e homogénea em ambos os grupos

experimentais, sem diferencas morfologicas marcantes.
Conclusdes: A resisténcia adesiva a dentina foi significativamente superior com
o Scotchbond™ Universal Plus em comparacdo com o OliEtch Bond apods

envelhecimento térmico.

Palavras-chave: Adesao, resisténcia adesiva, adesivo universal ¢ microtragao.






Abstract

Objectives: Evaluate the adhesive strength to dentin, through the microtensile
bond strength (WTBS) test, using a low-cost self-etch adhesive (OliEtch Bond, Olident)

compared with a universal adhesive (Scotchbond™ Universal® Plus) after thermal aging.

Materials and methods: Twenty sound human permanent molars, previously
prepared, were randomly assigned to two experimental groups (n = 10): SBU group
(control) — Scotchbond™ Universal® Plus and OEB group (experimental) — OliEtch
Bond. Superficial dentin was exposed and a smear layer was simulated prior to the
application of the adhesive system and composite resin, according to the protocol of each
group. Restored teeth were subjected to 10,000 thermocycling cycles and sectioned into
sticks with a cross-sectional area of 1 mm?, which were tested in microtensile bond
strength using a universal testing machine (1 kN; 0.5 mm/min). Fracture surfaces were
examined under a stereomicroscope and the failure mode was recorded. Data were
statistically analyzed using the Mann-Whitney test (o = 0.05). One stick per group was

randomly selected for observation under SEM.

Results: Statistically significant differences (p = 0,023) were observed between
the two groups, with Scotchbond™ Universal Plus showing higher and more consistent
uTBS values compared to OliEtch Bond. Most failures in both groups were adhesive in
nature. SEM images revealed a continuous and homogeneous hybrid layer in both

experimental groups, without marked morphological differences.

Conclusions: Adhesive strength to dentin was significantly higher with

Scotchbond™ Universal Plus compared to OliEtch Bond after thermal aging.

Keywords: Adhesion, adhesive strength, universal adhesive and microtraction.
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Introdugdo

I. INTRODUCAO

1. Estado de arte

1.1 Constituicio do dente

O dente apresenta na sua constitui¢do uma espessa camada de dentina envolta em
esmalte na sua por¢do corondria, sendo esta ultima uma camada protetora altamente

mineralizada (Goldberg et al., 2011).

1.1.1 Esmalte

O esmalte dentario ¢ um tecido que, na sua constituicdo, ¢ maioritariamente
mineralizado apresentando cerca de 96% do seu peso. O seu principal componente ¢ a
hidroxiapatite contendo carbonato na sua estrutura. Esta composi¢do confere-lhe uma
grande resisténcia ao desgaste e a fratura (Wright, 2023).

A formacdo do esmalte dentdrio ¢ um processo biologico conhecido por
amelogénese, sendo esta dividida em quatro fases distintas: pré-secretora, secretora,
transicdo e maturacdo. A amelogénese envolve células especializadas denominadas de
ameloblastos e a secre¢do sequencial de proteinas e proteinases na matriz do esmalte.
(Bartlett, 2013). Os ameloblastos morrem logo apds a formagdo dos cristais de
hidroxiapatite, tornando o esmalte um tecido acelular e avascular nao tendo a capacidade

inerente de se reparar ou regenerar por si proprio (Malcangi et al., 2023).

1.1.2 Dentina

A dentina possui uma estrutura complexa e € o principal tecido mineralizado do
dente, constituindo assim a sua maior parte. Na sua composi¢do a dentina constitui
aproximadamente 70% de mineral, 20% de matriz organica e 10% de 4gua, em peso
(Goldberg et al., 2011).

Morfologicamente, caracteriza-se pela presenca de uma rede de tuabulos
dentindrios, que se estendem da polpa até a juncdo amelodentindria. Estes tubulos, que
variam em diametro e em densidade, contém processos odontoblasticos e sao permeados
por fluido pulpar sob pressdo constante, tornando a dentina um substrato intrinsecamente

himido. Ao contrario do esmalte, os cristais de hidroxiapatite da dentina sdo menores e
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dispostos num padrdo cruzado, o que, juntamente com a sua composi¢ao organica e
humida, torna a adesdo eficaz e duradoura. A interagdo dos adesivos com esta morfologia
envolve a criagdo de uma camada hibrida e a infiltragdo de mondmeros nos tiibulos, sendo
que a humidade excessiva ou insuficiente, e a presenca de smear layer, podem
comprometer a qualidade da adesdo e a durabilidade da interface resina-dentina

(Perdigao, 2020).

1.2 Adesao

A adesdo ¢ entendida como a capacidade de um sistema adesivo dentario
estabelecer uma ligagdo eficaz entre materiais restauradores e o esmalte ou dentina sendo
um fator crucial para o sucesso e longevidade das restauracdes diretas em composito
(Perdigdo, 2020; Wiegand et al., 2021).

Os agentes adesivos incluem mondémeros reativos, tanto hidrofilicos como
hidrofobicos, iniciadores de polimeriza¢do e solventes, incluindo dgua (Perdigdo et al.,

2014).

1.2.1. Adesao ao esmalte

A adesdo ao esmalte assenta, classicamente, no condicionamento acido com acido
ortofosforico. Este marco historico foi estabelecido por Buonocore, que demonstrou em
1955 o aumento da retencdo de resinas em esmalte condicionado com acido ortofosforico
(Buonocore, 1955). A adesdo ao esmalte ¢ um processo multifacetado que se baseia
primariamente na criagdo de uma ligagdo micromecanica entre o sistema adesivo e a
superficie dentéria (Tichy et al., 2023). Esta adesdo ¢ considerada fiavel sendo alcangada
através do entrelacamento micromecanico de resin tags nas microporosidades criadas
pelo ataque 4cido, o que permite selar eficazmente as margens da restaura¢do contra

infiltragdes (Perdigdo, 2020).

1.2.2. Adesio a dentina

A adesdo a dentina apresenta desafios devido a sua estrutura bioldgica mais
complexa e humida, composta por 55% de matéria organica e dagua, e sendo
intrinsecamente mais macia e menos mineralizada do que o esmalte. O processo de adesdo

baseia-se na desmineralizagdo parcial ou total da dentina intertubular e consequente
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infiltracdo de agentes adesivos que envolvem a matriz de colagénio exposta, formando a

camada hibrida e resin tags (Alkattan, 2023).

1.3. Camada Hibrida

A camada hibrida consiste numa zona de dentina desmineralizada cujo colagénio
foi infiltrado por resina adesiva monomérica que, apos polimerizacdo, forma um
compdsito micromecanico entre o tecido dentario e o material restaurador (Betancourt et
al., 2019; Nakabayashi, 1992). Esta zona permite que a resina se agarre a rede colagénica,
criando uma unido que combina propriedades do dente e da resina (Nakabayashi, 1992).
A formacao eficaz desta camada ¢ essencial para garantir reten¢do, selagem e resisténcia
de restauragoes diretas ou indiretas (Betancourt et al., 2019).

A qualidade e durabilidade da camada hibrida dependem da profundidade de
infiltracdo da resina versus a extensdo da desmineralizacdo e da remocdo adequada da
agua residual (Betancourt et al., 2019; Mokeem et al., 2024). Para ser considerada ideal,
uma camada hibrida deve apresentar infiltragdo completa do colagénio desmineralizado,
sem zonas expostas vulneraveis a hidrélise ou a agdo de metaloproteinases (Mokeem et
al., 2024; Nakabayashi, 1992). O equilibrio entre desmineralizagdo controlada,
penetragdo eficiente dos mondmeros e remogdo de dgua — preservando o colagénio
expandido — ¢ determinante para alcangar esta solucdo estavel e duradoura (Mokeem et

al., 2024).

1.4. Sistemas adesivos

Os sistemas adesivos aplicados na superficie dentdria sio compostos por trés
componentes: acido ortofosforico a 35-37%, primer e adesivo (Naumova et al., 2016).

O 4cido ortofosforico desempenha um papel fundamental nos sistemas adesivos
dentarios, especialmente no que diz respeito ao pré-tratamento das superficies dentarias.
A sua principal funcdo € a de promover a desmineralizagdo do esmalte e da dentina antes

da infiltragdo dos mondmeros de resina (Beltrami et al., 2016).
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Estratégias Adesivas

o v T

Eich-and-rinse Self-etch Universal
Acido ortofosforico Acido ortofosforico / \
3 passos 2 passos 2 passos 1 passo Etch-and-rinse Self-erch

Acido ortofosfirico
l Condicionamento total
(esmalte + dentina)

Condicionamento
seletivo da dentina

Condicionamento
seletivo do esmalte

Figura 1- Diagrama das estratégias adesivas segundo os trés tipos de sistemas adesivos (adaptado de
Sezinando, 2014).

1.4.1. Etch-and-rinse

O sistema adesivo etch-and-rinse, também referido como total-etch, ¢ uma técnica
de adesdo dentaria amplamente utilizada que se baseia na aplicacdo de 4cido ortofosfoérico
(tipicamente entre 30-40 %) para desmineralizar a superficie do esmalte e da dentina,
removendo a smear layer e expondo a rede de colagénio e os tibulos dentinarios (Pashley
et al., 2011; Stefanova & Wenning, 2023). Esta desmineraliza¢do permite que os primers
e as resinas adesivas penetrem no colagénio exposto e formem uma camada hibrida
solida, caracteristica essencial para a microreten¢do e estabilidade da adesdo (Pashley et
al., 2011). O sistema pode ser implementado em trés passos, acido, primer e adesivo, ou
em dois passos, quando o primer e o adesivo sdo combinados num tnico produto (Ozer
& Blatz, 2013; Stefanova & Wenning, 2023).

Quando em trés passos, cada passo desempenha funcdes especificas que
contribuem para a adesdo duravel: a aplica¢do de &cido ortofosforico (32-37 %) facilita
ndo s6 a desmineralizagdo, mas também pode eliminar bactérias residuais e inibir as
metaloproteinases (MMPs); o primer, geralmente a base de HEMA e agua, reexpande o
colagénio colapsado e facilita a infiltragdo dos mondmeros, podendo ainda incorporar
agentes terapéuticos como inibidores enzimaticos; o adesivo €, geralmente, sem solvente
e mais hidrofobico, selando a interface resina—dentina e protegendo o primer da absor¢ao

de dgua (Pashley et al., 2011; Stefanova & Wenning, 2023). Quando em dois passos, esta
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simplificagdo combina primer e adesivo num Unico agente, facilitando o protocolo
clinico, embora isso possa comprometer a durabilidade devido a maior concentracdo de
monodmeros hidrofilicos e a possivel degrada¢do por humidade (Stefanova & Wenning,

2023).

1.4.2. Self-Etch

Os sistemas adesivos self-etch representam uma abordagem simplificada no
campo da adesdo ao combinarem numa unica aplicagdo os passos de condicionamento,
primer e adesivo. Esta integracdo reduz o tempo clinico e a sensibilidade da técnica, sendo
especialmente valorizada na pratica quotidiana. Estes adesivos formam, além da
microretengdo, uma zona resistente acido-base (acid-base resistant zone) na interface
esmalte/dentina, criando uma barreira adicional contra a degradagdo (Giannini et al.,
2015).

A semelhanga do sistema etch-and-rinse, também o self-etch pode ser aplicado consoante
o nimero de passos. Os sistemas self-etch dividem-se em one-step (também chamados

"tudo-em-um") e two-step, que separam o primer do adesivo (Yazici et al., 2012).

1.4.3. Universais ou multimodo

Os adesivos universais (ou multimodo) surgiram como resposta a necessidade de
simplificar e unificar os procedimentos adesivos na clinica dentdria, reduzindo
sensibilidade da técnica e tempo de aplicagdo. Em vez de usar produtos diferentes para
etch-and-rinse, self-etch ou selective-etch, os adesivos universais permitem todos estes
modos com um unico frasco, conferindo flexibilidade e praticidade ao clinico (Sofan et
al., 2017). Esta adaptabilidade justifica o seu apelido “universal” - sdo compativeis com
multiplas estratégias e com diversos substratos, incluindo esmalte, dentina, cerdmica,
zirconia, metais e compdsitos sem necessidade de primers adicionais (Arandi, 2023).

Quimicamente, a presenca de mondmeros funcionais, em especial o 10-MDP
(10-metacriloxiidodecil dihidrogenofosfato), ¢ determinante para o sucesso destes
sistemas. O 10-MDP forma ligagdes ionicas estdveis com a hidroxiapatite, promovendo
a formacgao de sais MDP-Ca e um fenémeno de “nano-layering” na interface adesiva, o
que reforca a durabilidade da adesdo além da simples microreten¢do (Elkaffas et al.,

2018).
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1.5. Estratégias Adesivas

As estratégias adesivas atuais organizam-se sobretudo em trés abordagens: etch-
and-rinse (ER, condicionamento total), self-etch (SE, auto-condicionante) e selective
enamel etching (SEE), as quais se juntam os adesivos universais/multimode, que
permitem optar entre ER, SE ou SEE com o mesmo produto. Na estratégia ER, o 4cido
ortofosforico remove a smear layer e expde colagénio para formagdo da camada hibrida;
na SE, 4cidos funcionais modificam/incorporam a smear layer, desmineralizando
superficialmente dentina e esmalte. Esta classificacdo, baseada na interacdo com a smear
layer e no nimero de passos, € hoje preferivel & nomenclatura por “geragdes” (Arandi,

2023; Saikaew et al., 2022; Sofan et al., 2017).

1.5.1. Selective Enamel Etching

A técnica Selective Enamel Etching (SEE) consiste na aplicacdo de &cido
ortofosforico apenas no esmalte, excluindo a dentina adjacente (Koup & Blatz, 2024).
Esta técnica visa superar a capacidade inadequada de condicionamento do esmalte por
adesivos self-etch (SE) e universais, que resultam num padrdo de condicionamento
superficial e pouco definido no esmalte. O condicionamento do esmalte com 4acido
ortofosforico ¢ considerado o padrdo ouro para a adesdo de materiais resinosos a estrutura
dentaria, criando interligagdes micromecanicas fidveis. Ao condicionar seletivamente o
esmalte, melhora-se a ligagdo micromecanica na margem do esmalte, enquanto a dentina
ndo condicionada permite a ligagdo quimica de mondémeros funcionais, como o 10-MDP,
ao calcio da hidroxiapatite através de uma estrutura nanolaminada, que ¢ crucial para a
durabilidade da restauracdo (Perdigdo, 2020).

Como resumido por Koup e Blatz, “a técnica consiste em aplicar acido
ortofosforico nas superficies de esmalte, evitando tratar a dentina, como estratégia para

otimizar resultados com adesivos auto-condicionantes” (Koup & Blatz, 2024).

1.5.2. Selective Dentin Etching

A técnica de Selective Dentin Etching (SDE) consiste na aplicagdo muito breve de
acido ortofosforico, durante cerca de 3 segundos, sobre a dentina antes da aplicagdo de

um adesivo universal em modo self-etch. O objetivo ¢ desmineralizar levemente a dentina
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para melhorar a infiltragdo do adesivo sem ““sobre-etching”, preservando o colagénio e os

cristais de hidroxiapatita essenciais para a adesdo quimica (Stape et al., 2018).

1.6. Envelhecimento térmico

A durabilidade e o desempenho a longo prazo das restauragdes dentarias sio
aspetos criticos na pratica clinica (Yousef & Khoja, 2009). As restauragdes dentérias sao
significativamente influenciadas pela resisténcia a degradagao da interface entre o sistema
adesivo e os tecidos dentarios. Embora o ambiente oral seja o teste final para prever o
comportamento das restauracdes, devido a sua complexidade e diversidade de condigdes,
os modelos in vitro sdo essenciais para fornecer informagdes cruciais sobre os
mecanismos fundamentais da degradacao da unido resina-dente. Estes métodos permitem
simular o envelhecimento das restauracdes e prever a sua durabilidade a longo prazo
(Amaral et al., 2007).

Entre os métodos de envelhecimento in vitro mais relevantes destaca-se também
a termociclagem — método utilizado nesta investigacao.

A termociclagem constitui um método in vitro comummente usado para simular
as alteragdes térmicas que ocorrem na cavidade oral, resultantes da ingestao de alimentos
e liquidos, bem como da respiragdo. Este tipo de teste induz tensdes repetitivas de
contragdo e expansdo na interface dente-resina, devido a diferenca nos coeficientes de
contragdo/expansdo térmica dos materiais restauradores, o que pode levar a propagacgao

de fissuras e a formagao de folgas ao longo da interface adesiva (Amaral et al., 2007).

1.7. Avaliacao da interface in vitro

Os ensaios in vitro funcionam como uma ferramenta essencial para avaliar a
resisténcia de unido. Acontece que, na literatura, existe uma grande variabilidade nos
métodos e nos resultados, muitas vezes porque os estudos ndo incluem informagdes
criticas, o que complica muito a sua reproducdo ou comparagdo. Para colmatar esta
situacdo, a Academy of Dental Materials (ADM) estabeleceu diretrizes para padronizar o
que deve ser controlado, focando-se nas varidveis essenciais que impactam estes testes.
No fundo, a documentagdo rigorosa e consistente de todos os detalhes ¢ crucial para que
os resultados possam ser comparados de forma fidvel e, mais importante, para prever a

eficacia clinica dos materiais adesivos (Roeder et al., 2011).
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1.7.1. Norma de orientacio da Academy of Dental Materials (ADM)

Atualmente, a diretriz da Academy of Dental Materials (ADM) define um
protocolo padronizado para a realizagdo dos ensaios de microtracdo, assegurando maior
uniformidade e reprodutibilidade neste método de investigagdo. Esta norma, publicada
em 2017 por Armstrong e colegas, veio atualizar e substituir as orientagdes previamente

estabelecidas pela ISO/TS 11405:2015 (Armstrong et al., 2017; ISO 11405, 2015).

1.7.2. Resisténcia a microtracao (WTBS)

Os testes de uTBS tornaram-se um padrdo laboratorial para avaliar a adesdo
resina—tecido duro (esmalte/dentina) porque permitem medir a for¢a de ligagdo numa area
muito pequena (=~0,5-1,0 mm?), obtendo varios espécimes de um mesmo dente e
reduzindo falhas coesivas do substrato que enviesam outros ensaios (por exemplo,
cisalhamento ou tragdo “macro”). O método foi introduzido por Sano e seus
colaboradores em 1994 e mostrou, desde logo, que areas adesivas menores aumentam o
poder discriminativo e evitam fraturas fora da interface, tornando o uTBS util para
identificar diferencas regionais (dentina oclusal vs. cervical, dentina sa vs. esclerosada) e

para estudos de durabilidade (Pashley et al., 1999; Sano et al., 1994, 2020).

1.7.3. Microscopio eletronico de varrimento (MEYV)

Em medicina dentaria, o MEV ¢ largamente utilizado para analisar a microestrutura
do esmalte e da dentina. A sua capacidade de produzir imagens em alta resolu¢ao torna-
o particularmente indicado para observar alteracdes microtopograficas apods
procedimentos como ataque acido, abrasdo, desgaste ou terapias a laser. Este microscopio
permite ainda a analise de superficies preparadas, seja em cortes superficiais ou multiplos
planos de seccdo, conferindo flexibilidade a investigagdo morfoldgica (Risnes et al.,
2019).

Em termos aplicados, o MEV tem sido empregue em estudos que avaliam técnicas
de obturacdo, comparando a densidade e continuidade de selantes em canais radiculares
através da visualizacdo de interface sealer-dentina (Alghamdi et al., 2023). Também
facilita o exame de micro-desgaste dentario causado por erosdo, abrasdo ou atrigdo,
contribuindo para compreender mecanismos patologicos ou clinicos de deterioragao

dentaria (Levrini et al., 2014).
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2. Enquadramento

A longevidade clinica das restaura¢des adesivas depende, em grande medida, da
estabilidade da interface resina—dentina. Os sistemas adesivos “self-etch”
(autocondicionantes) ganharam popularidade por reduzirem a sensibilidade operatoria e
encurtarem o protocolo clinico, quando comparados aos sistemas “efch-and-rinse”. No
entanto, a simplificagdo do procedimento nem sempre se traduz em durabilidade,
especialmente nos adesivos de passo unico, cujo desempenho a longo prazo pode
decrescer devido a fendmenos de hidrolise, diluicdo de componentes e degradagao
enzimatica do colagénio exposto. Estas preocupacdes moldam a discussdo atual sobre
eficacia imediata versus estabilidade ao longo do tempo (Breschi et al., 2008; De Munck

et al., 2005; Van Meerbeek et al., 2011).

Entre os fatores quimicos que sustentam uma melhor performance dos
autocondicionantes, destaca-se a presenca de mondmeros funcionais, como o 10-MDP,
capazes de interagir quimicamente com a hidroxiapatite, formando sais de célcio pouco
soluveis e estruturas nanoestratificadas (“nanolayering’). Essa interacdo contribui para
uma zona resistente a acidos e, por consequéncia, para maior estabilidade da adesdo ao
longo do tempo, quando as condi¢des de aplicagdo como o tempo, a friccdo e a

evaporacao do solvente, sdo controladas (Carrilho et al., 2019; Van Meerbeek et al., 2011).

Do ponto de vista metodologico, o teste de uTBS a dentina (microtensile bond
strength, u'TBS) ¢ considerado um teste laboratorial sensivel e discriminativo para avaliar
a resisténcia adesiva. Introduzida em 1994, a uyTBS permite testar areas pequenas de
interface, reduzindo falhas coesivas no substrato e permitindo identificar variagdes
regionais da adesdo, por isso, tornou-se um padrdo em muitos laboratorios (Sano et al.,

2020).

Para aproximar os resultados in vitro da realidade clinica, diferentes protocolos de
envelhecimento tém sido utilizados, entre os quais a armazenagem hidrica, a ciclagem
mecanica ¢ o envelhecimento térmico (thermocycling). A termociclagem expde os
espécimes a alternancias repetidas de temperatura (5-55 °C), induzindo tensdes de fadiga
e bombeamento de fluidos na dentina, o que pode comprometer a integridade da zona
hibrida. Estudos demonstram que a termociclagem pode reduzir de forma significativa os

valores de pTBS, embora a magnitude do efeito dependa do adesivo, do nimero de ciclos
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e do desenho experimental (Bedran-de-Castro et al., 2004; Daneshkazemi et al., 2013;
Mitsui et al., 2006).

Atualmente, observa-se uma vasta oferta de adesivos “self-etch”, incluindo opgdes
de baixo custo, como o OliEtch Bond. Em sistemas de satide com constrangimentos
orcamentais, o custo influencia aquisicdes e decisdes de formulagdo, mas a evidéncia
independente sobre o desempenho apo6s envelhecimento €, por vezes, limitada para

produtos econémicos (de Souza Balbinot et al., 2022).

Neste cenario, o objetivo de avaliar a resisténcia adesiva a dentina por microtracao
de um sistema autocondicionante de baixo custo apds envelhecimento térmico ¢
particularmente pertinente. Em termos de contributo cientifico, esta investigagdo avalia
se a interface adesiva do adesivo de baixo custo se mantém apds termociclagem, discute
a plausibilidade mecanistica dos resultados a luz da quimica do sistema (p. ex.,
presenga/auséncia de 10-MDP, solventes, pH), contextualiza os achados com meta-
analises recentes sobre adesivos universais/autocondicionantes e estratégias de aplicacdo
e oferece evidéncia util para decisdes clinicas e de aquisicdo quando o custo ¢

determinante (Carrilho et al., 2019; Hardan et al., 2021; Van Meerbeek et al., 2011).

Em suma, a durabilidade da adesdo depende do equilibrio entre mecanica e
quimica da interface. A pTBS ¢é um método sensivel para avaliar essa ligagdo, e o
envelhecimento térmico representa um desafio relevante, sobretudo em sistemas
simplificados. Avaliar, em condi¢des controladas, um adesivo self-etch de baixo custo
apos envelhecimento térmico ajuda a colmatar lacunas de evidéncia com relevancia

clinica (Daneshkazemi et al., 2013; De Munck et al., 2005).
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II. Objetivos

Os objetivos desta investigagdo incidem em:

* Avaliar in vitro a resisténcia adesiva a dentina, através de um ensaio de nTBS,
utilizando um adesivo self-etch de baixo custo (OliEtch Bond) em compara¢cdo com um
adesivo universal (ScotchbondTM Universal® Plus), apos 10000 ciclos de
termociclagem. Foram estabelecidas as seguintes hipoteses para este objetivo:

HO — Nao ha diferencas nos valores de microtragdo a dentina entre os dois
adesivos.

H1 — Ha diferencas nos valores de microtragdo a dentina entre os dois adesivos.

* Classificar as falhas obtidas apdés pTBS;

* Descrever a interface adesiva através de MEV.
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III. MATERIAIS E METODOS

Esta investigacdo foi realizada num ambiente controlado no Laboratorio de
Biomateriais da Egas Moniz School of Health & Science (Anexo 1) e foram utilizados,
como amostra, dentes do banco de dentes humanos da Clinica Universitaria da mesma
institui¢do, tendo sido previamente aprovada pela Comissdo de Etica da Egas Moniz

School of Health & Science (Anexo II).

1. Amostra de Estudo

Como amostra foram selecionados 20 dentes molares higidos extraidos ha menos de
6 meses antes do inicio da investigagdo. Os dentes selecionados encontravam-se em
perfeitas condi¢des, sem lesdes de cérie, fraturas, restauracdes e/ou sem tratamento
endodontico. A figura 2 mostra um exemplo de um dente molar selecionado para a

investigacao.

Figura 2- Molar definitivo higido selecionado para a investigacao

Depois de selecionados, os dentes foram previamente limpos com recurso a dgua
corrente para eliminac¢do do sangue, escovados com uma escova profilatica e pedra pomes
com o auxilio de curetas Gracey para remogdo de quaisquer tecidos aderidos e residuos
biologicos. Apos esta limpeza, foi realizada a desinfe¢cdo dos mesmos, armazenando-os
numa solucdo de cloramina-T trihidratada a 1 % (v/v) a 4° C durante 1 semana. Apos este
periodo os dentes foram passados para uma solucdo de agua destilada a mesma

temperatura, a qual foi substituida a cada 15 dias (Armstrong et al., 2017).
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2. Materiais

Os materiais selecionados para este estudo foram: 4cido ortofosférico (figura 3a),
ScotchbondTM Universal® Plus (figura 3b), OliEtch Bond (figura 3c) e resina composta
Filtek Z250 de cor A3 (figura 3d). Todos os materiais estdo descritos abaixo na Tabela 1

¢ a mesma inclui: marca, lote, composicdo, pH e validade dos materiais.

- —

a b [ d

Figura 3 - a) Acido ortofosforico; b) Adesivo ScotchbondTM Universal®; ¢) Adesivo OliEtch Bond; d)
Resina composta Filtek Z250 de cor A3.
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Tabela 1 - Materiais utilizados durante a investigagao

Material Marca Lote Composicao pH Validade
Acido 3MESPE 10044242 Acido 0,la  09-2025
ortofosforico ortofosforico 0,4

35%
ScotchbondTM  3M ESPE 10513674 10-MDP; 2,7 11-2026
Uni ® HEMA; 3M
niversa Vitrabond
Plus Copolymer;
Silica; Silano;
Resinas
dimetacrilicas
radiopacas;
Camforoquinona;
Etanol/Agua
OliEtch Bond Olident 2024006324 ~1,5 10-2026
Resina 3M ESPE, 11176730 Bis-GMA, - 05-2027
composta Seefeld, UDMA,
Filtek Z250 A3  Alemanha TEGDMA, Bis-
EMA, 60

% zircOnio/silica

3. Métodos
3.1. Preparacio da amostra

3.1.1. Corte dos dentes e exposicio dentinaria
Todos os procedimentos experimentais neste estudo foram executados pelo

mesmo operador.

Na primeira etapa, procedeu-se a fixagcdo dos dentes num suporte de acrilico com
auxilio de cera colante (Kemdent, Swindon, Reino Unido), permitindo a realizacdo de
dois cortes perpendiculares ao longo eixo do dente: um abaixo da superficie oclusal, de
forma a eliminar a por¢do de esmalte e outro 2 mm abaixo a jungdo amelo-cementaria,
descartando a por¢ao radicular. Para este passo foram desenhadas duas linhas com caneta

de acetato (figura 4a) para uma maior precisdo de corte quando este foi realizado no
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microtomo de tecidos duros (Accutom-50, Struers A/S, Ballerup, Dinamarca). Este
aparelho realiza cortes através de um disco diamantado, sob refrigeracdo constante ¢ a

baixa rotagao.

a b c

Figura 4 - a) Dente delimitado com caneta de acetato azul para realizagdo dos dois cortes perpendiculares
ao longo eixo do dente; b) Micrétomo de tecidos duros Accutom-50 (Struers A/S, Ballerup, Dinamarca);
¢) Corte da por¢ao oclusal do dente sobre a linha previamente tragada.

Apos os cortes realizados, com a camara pulpar exposta, procedeu-se a limpeza
da mesma recorrendo a uma colher de dentina e posteriormente preencheu-se este espago
com cola de cianocriltado (cola rapida de cianocrilato com ativador em spray, Wurth,

Kiinzelsau, Alemanha) (Anexo III, Figura 4) (Figura 5).

Figura 5 - Preenchimento da camara pulpar com cola cianoacrilato.

De seguida, o dente foi colocado numa méquina polidora (LaboPol-4, Stuers, A/S,

Ballerup, Dinamarca) aplicando pressdo digital contra um disco de lixa de carbeto de
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silicio de granulometria 600 (Buehler, Lake Bluff, IL, EUA) durante 60 s sob agua

corrente, para simular a smear layer (Figura 6).

a b

Figura 6 — a) Maquina polidora (LaboPol-4, Stuers, A/S, Ballerup, Dinamarca); b) Simulac¢do da smear
layer com aplicacao de pressdo digital no dente sobre o disco de lixa de carbeto de silicio (Sic) de grao 600.

3.1.2 Aplicac¢ao do ScotchbondTM Universal® Plus e OliEtch Bond

Apoés a preparacao das superficies dos 20 dentes realizada, foi utilizada uma
matriz metélica (Proclinic, Saragoca, Espanha) colocada num porta-matriz universal
Tofflemire (Proclinic, Saragoca, Espanha) para auxiliar a aplicacdo dos adesivos e dos
incrementos de resina composta. Os dentes foram aleatoriamente distribuidos em dois
grupos experimentais (z = 10) e em cada um dos grupos foi aplicada a estratégia adesiva
correspondente, através das instrugdes do fabricante e com os respetivos protocolos

descritos na Tabela 2.
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Tabela 2 - Protocolo experimental dos dois grupos experimentais (n = 10): SBU e OEB.

Grupo Experimental

Protocolo

1. Lavar e secar com spray de dgua e jato de ar (sem dessecar),
respetivamente;

2. Aplicar o acido ortofosforico a 37% (Bestdent) no esmalte
durante 3 s;

3. Lavar com spray de agua até remover todo o acido e secar

SBU levemente com jato de ar. Nao secar em demasia para nao
desidratar a superficie dentinaria de modo a ndo destruir a rede
de colagénio;

4. Esfregar o adesivo com um microbrush descartivel na
superficie de esmalte e dentina, com movimentos de
pincelagem, durante 20 s;

5. Secar levemente com jato de ar durante 5 s;

6. Fotopolimerizar durante 10 s.

1. Lavar e secar com spray de dgua e jato de ar (sem dessecar),
respetivamente;

2. Esfregar o adesivo com um microbrush descartivel na

OEB superficie de esmalte e dentina, durante 20 a 30 s (Figura 7a);

3. Secar levemente com jato de ar durante 5 segundos;

4. Fotopolimerizar durante 10 s (Figura 7b).
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a b

Figura 7 - a) Aplicagdo do adesivo OliEtch Bond com auxilio de um microbrush; b) Fotopolimerizagdo do
adesivo selecionado.

3.1.3 Restauragio com resina composta

Aplicado o protocolo de adesdo dos adesivos selecionados para este estudo,
procedeu-se a restauragdo dos dentes com resina composta Filtek Z250 (3M ESPE, Saint
Paul, MN, EUA) de cor A3 utilizando uma espatula angulada e um brunidor esférico
(Figura 8a) para colocar incrementos de 2 mm até perfazer o total de 4mm medidos com
uma sonda graduada. De acordo com as instrugdes do fabricante, cada incremento foi
fotopolimerizado durante 20 s (Figura 8b). Para manter a distancia da fotopolimerizagao
uniforme em todas as amostras foi colocada uma tira de acetato na ponta do
fotopolimerizador (COXO DB686, Froshan COXO Medical Instruments, Guangdong,
China). No ultimo incremento de resina foi aplicado um gel de glicerina (Figura 8d)

seguido de uma fotopolimerizacao de 40 s.
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c d

Figura 8 - a) Incremento de resina composta aplicado na superficie dentdria com auxilio de um brunidor
esférico; b) Fotopolimerizagdo do incremento de resina composta; ¢) Tira de acetato na extremidade do
fotopolimerizador; d) Aplicagdo de glicerina no tltimo incremento

Para fotopolimerizar o adesivo e a resina composta foi utilizado um
fotopolimerizador (COXO DB686, Froshan COXO Medical Instruments, Guangdong,
China) e, de forma a controlar a intensidade da sua luz, foi utilizado um radidometro
(Curing Radiometer P/N 10503, EUA) para um minimo de 900 mW/cm? de acordo com

as instrugdes do fabricante (Figura 9).
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Figura 9 - Fotopolimerizador (COXO DB686, Froshan COXO Medical Instruments)

3.1.4 Envelhecimento das amostras

Ap0s a restauracao de todos os dentes, estes foram submetidos a 10 000 ciclos de
termociclagem simulando o envelhecimento térmico (Armstrong et al., 2017). O processo
de envelhecimento na termocicladora (JULABO GmbH, Seelbach, Alemanha) consiste
numa sequéncia de banhos alternados em agua desionizada, frios (5 °C) e quentes (55 °C),

respetivamente, de 30 s cada (Figura 10).

Figura 10 - Equipamento de termociclagem (JULABO GmbH, Seelbach, Alemanha)
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3.1.5 Corte dos dentes em palitos

Apds o envelhecimento térmico os dentes foram retirados da termocicladora e
lavados com agua corrente. Foi delimitada a zona de esmalte com uma caneta de acetato
azul (Figura 11) e colocados novamente no micrétomo de tecidos duros (Accutom-50,
Struers, Ballerup, Dinamarca) para proceder aos cortes dos palitos no sentido do eixo do
x (Figura 11a) e y (Figura 11b) com uma sec¢do transversal de 1 + 0,4 mm?2. Uma vez
cortados, foram descartados os que se encontravam pintados de azul pois correspondem
a adesdo esmalte-resina, sendo os restantes colocados sobre papel humedecido com agua
destilada a temperatura ambiente (23 + 2 °C), de modo a ndo desidratarem para o ensaio

de uTBS.

a b

Figura 11 - a) Fotografia do dente cortado segundo o eixo do x; b) Fotografia do dente cortado segundo o
eixodoy.

3.2. nTBS

Para o ensaio de uTBS os palitos foram fixados nas pontas num suporte metélico
de aco inoxidavel, do tipo Geraldeli (figura 12a), com a cola de cianoacrilato ativada com
um spray (Wurth, Kiinzelsau, Alemanha), deixando livre de cola a interface adesiva. Para
cada palito foi realizada a sua tragdo uma maquina de testes universais (Shimadru
Autograph AG-IS, Tokyo, Japdo), a uma velocidade de 0,5 mm/min com uma carga de 1
kN até a fratura (Figura 12b).
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Figura 12 - a) Palito colocado num jig de ago inoxidavel e montado na maquina de testes universais; b)
Maquina de testes universais (Shimadru Autograph AG-IS, Tokyo, Japao).

Ap6s a fratura do palito, foi gerado um grafico na maquina de testes que registou

a for¢a aplicada (N) e o ponto de rutura do mesmo (Figura 13).

Forga(N)
|
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Percurso(mm)
—

Figura 13 - Grafico representativo dos valores da microtragdo de um palito com adesivo ScotchbondTM
Universal® Plus na maquina de teste universal.

A resisténcia adesiva expressa em MPa, foi calculada dividindo a forga aplicada

(N) pela area adesiva de cada palito (mm?), conforme:

Resisténcia adesiva (MPa) = Forc¢a (N) / Area adesiva (mm?)
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Para cada grupo, utilizou-se a média das resisténcias adesivas dos palitos obtidos

como valor representativo do dente, considerando o dente como a unidade experimental.

Cuidadosamente removeram-se os palitos do suporte de acrilico, e foi medida a
area dos mesmos com recurso a uma craveira digital (Toolland, 3472B, Halbe
Wiersemaweg, Paises Baixos) (Figura 14a) para calculo da area da sec¢do transversal da

interface adesiva (Figura 14b).

a b

Figura 14 - a) Craveira digital (Toolland, 3472B, Halbe Wiersemaweg, Paises Baixos); b) Medicao da
interface adesiva com recurso a uma craveira digital.

3.2.1. Tipos de falhas

Ap0s a fratura, o tipo de falha da interface foi classificado, apds a observagao de
todos os palitos num microscopio (Microscopio oOtico Leica ATC 2000 (Leica
Microsystems, Wetzlar, Alemanha) (Figura 15), com uma ampliagdo 40 x em: falha
adesiva, falha coesiva em dentina, falha coesiva em resina, falha mista e, no caso de

fratura antes do ensaio de microtagdo, falha pré-teste (FPT).
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Figura 15 - Microscopio otico Leica ATC 2000 (Leica Microsystems, Wetzlar, Alemanha).

N
A ‘\

Figura 16 - Ilustragdo representativa dos tipos de falhas possiveis.

RESINA

N\

DENTINA

RESINA \

DENTINA

N\

a) Falha coesiva na resina; b) Falha coesiva na dentina; c) Falha adesiva; d) Falha mista.

3.3 Preparacao das amostras para o MEV

Para observagdo da interface adesiva no MEV, doi selecionado aleatoriamente um

palito de cada grupo (n = 1) que ndo tenha sido testado na microtracdo. A preparacdo

passa por trés passos: fixacdo, desidratacdo e metalizagdo. Estes passos sdo padrio em
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amostras dentarias e devem ser ajustados ao objetivo e ao equipamento disponivel

(Fischer et al., 2012).

e Fixacao

Inicialmente, os palitos foram imersos numa solugdo de glutaraldeido a 3% a 4 °C
durante 24 horas. Posteriormente, foram transferidos para 20 mL de uma solugdo de
cacodilato de sodio a 0,1 M, com pH 7,3, durante 1 hora, com o objetivo de eliminar o
excesso do fixador. Durante este periodo, a solugdo foi renovada trés vezes, em intervalos

de 20 minutos.

e Desidratacao

Apos a etapa de fixagdo, os palitos foram lavados com 4gua destilada durante 1 min
e imediatamente imersos em acido cloridrico 0,1 M por 10 min, seguidos de imersao em

hipoclorito de sodio a 13% durante 2 min.

Para promover a desidratagao, os espécimes foram submetidos a banhos sequenciais
de etanol em diferentes concentracdes: 70% durante 20 min, 95% por 20 min e, por fim,

100% durante 60 min.

Posteriormente, os palitos foram imersos numa solugdo de hexametildisilano (Figura
17) em dois banhos consecutivos de 10 min cada, perfazendo um total de 20 min. Para a
secagem final, os espécimes foram retirados da solug@o e colocados sobre papel de filtro,

permanecendo a temperatura ambiente durante 24 horas.

Figura 17 - Palitos em solugdo com reagente hexametildisilano
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o Metalizacao

Por fim, os palitos foram fixados sobre um disco de aluminio, utilizando fita adesiva
dupla face de cobre (Figura 18), garantindo que a superficie a ser analisada permanecesse

voltada para cima.

Figura 18 - Palitos sobre a fita adesiva de cobre no disco de aluminio.

Em seguida, os espécimes foram submetidos & metalizagdo num sputter coater
(Figura 19a) (JEOL, JEE-400, Vacuum Evaporator, Tokyo, Japao), através da deposi¢do

de uma fina camada de particulas de ouro/palédio (Figura 19b).

a b

Figura 19 - a) Sputter coater (JEOL, JEE-400, Vacuum Evaporator, Toquio, Japao).; b) Palitos no disco de
aluminio ap6s metalizagao.
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3.4 Observacao

O disco de aluminio previamente preparado foi colocado MEV (JEOL, JSM-5400,
Tokyo, Japao) (Figura 20a) com o objetivo de observar a interface entre a resina composta
e a dentina, utilizando uma voltagem de 30 kV, distancia de trabalho de 13 mm em modo

de eletroes secundarios.

As micrografias obtidas foram registadas com ampliagdes de 750x, 1 000x e 2
000x, utilizando o software Bruker Espirit Compact (Figura 20b). Esta anélise permitiu a
caracterizacdo ultramorfologica da interface adesiva, considerando parametros como a
homogeneidade, a espessura, a presenca de defeitos estruturais e a extensdo dos

prolongamentos de resina.

a b

Figura 20 - a) MEV (JEOL, JSM-5400, Tokyo, Japao); b) Software de captagdo de imagem do MEV
(Bruker Espirit Compact).
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4. Diagrama Experimental
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Figura 21 - Diagrama experimental do procedimento laboratorial. (1) Preparacao dos dentes de acordo com
o protocolo e posterior envelhecimento térmico; (2) Corte dos dentes em palitos para: A) Ensaio de uTBS;
B) Classificagao das falhas ap6s uTBS através da observagdo dos palitos em microscopio estereoscopico;
(3) Avaliar a interface adesiva através da observacao dos palitos em MEV.
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5. Analise Estatistica

A dimensao amostral (n = 10 dentes por grupo experimental) foi definida em
conformidade com as recomendag¢des da Academy of Dental Materials (Armstrong et al.,

2017).

Os dados recolhidos foram tratados no programa IBM SPSS Statistics para
Windows, versdo 30.0 (IBM Corporation, Armonk, EUA). Para o calculo da resisténcia
adesiva (UTBS), considerou-se o dente como unidade experimental, de forma a reduzir a
dependéncia entre espécimes de um mesmo dente. Na analise do tipo de falha, cada palito

foi considerado individualmente.

As falhas pré-teste foram identificadas e registadas separadamente. Para efeitos
de célculo da resisténcia adesiva média, os espécimes que apresentaram falha pré-teste
foram contabilizados atribuindo-se um valor equivalente a metade da menor resisténcia

registada no respetivo grupo, conforme recomendado por Armstrong et al. (2017).

A analise estatistica incluiu métodos descritivos, com determinagdo da média,
desvio padrdo, valores minimos € méaximos para cada grupo experimental, e métodos
inferenciais. A normalidade da distribuicdo dos dados foi avaliada através do teste de
Shapiro-Wilk, e a homogeneidade das variancias com o teste de Levene. Dada a auséncia
de normalidade, optou-se pela aplicacdo do teste ndo paramétrico de Mann-Whitney,
adequado a comparacdo de dois grupos independentes. O nivel de significancia adotado

foi de 5% (a = 0,05).

O tipo de falha foi analisado unicamente por estatistica descritiva, sendo

apresentadas as respetivas frequéncias absolutas e relativas (%).
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IV. Resultados

1. uTBS

A andlise descritiva com os respetivos valores médios, desvio padrio, valor
minimo ne maximo da WTBS nos dois grupos experimentais estd descrita abaixo na
Tabela 3. A uTBS variou entre 11,30 + 1,07 Mpa, no grupo SBU e 8,72 + 8,23 Mpa, no
grupo OEB (Tabela 3).

Tabela 3 - Estatistica descritiva da pTBS (Mpa) dos dois grupos experimentais: SBU e OEB (n = 10).

Grupo Valor Minimo Valor Maximo
Média = DP (MPa)
Experimental (MPa) (MPa)
SBU 11,30 £ 1,07 MPa 8,7 12,6
OEB 8,72 £ 8,23 MPa 2,8 27,8

DP — Desvio Padrao

O grupo SBU apresentou valores de pTBS mais consistentes, com menor

variabilidade (DP = 1,07 MPa).

O segundo grupo experimental OEB demonstrou maior dispersdo dos resultados

(DP = 8,23 MPa), evidenciando maior variabilidade na adesao.

Com base nos resultados do teste estatistico (U de Mann-Whitney), verificou-se
que existiram diferencas estatisticamente significativas entre os dois grupos de adesivos
avaliados. A resisténcia adesiva a microtracao foi significativamente superior no grupo
SBU em comparagdo com o grupo OEB ( p = 0,023). Assim, conclui-se que o SBU tem

um desempenho significativamente superior ao OEB.
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Resisténcia Adesiva a Microtragdo (MPa)

10,0 .
0
SBU OEB

Adesivos Universais

Figura 22 - Boxplot da resisténcia adesiva a microtragcdo (MPa) ap6s 10 000 ciclos de termociclagem nos
dois grupos experimentais (n=10).

2. Tipo de falha

Dos 20 dentes foram obtidos 189 palitos no total dos dois grupos experimentais
(Figura 23). Foram contabilizadas 8 falhas pré-teste. As falhas adesivas foram as mais
frequentes com percentagens de 97 % no grupo SBU e 88,6 % no grupo OEB,
respetivamente. As falhas mistas apresentaram valores de 3 % no grupo SBU e 2,3 % no
grupo OEB. Por outro lado, ndo foram registadas falhas coesivas em resina nem em

dentina.
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Falhas de resisténcia adesiva a microtracio
100+ Tipos de Falha
Mista
Adesiva
Coesiva em dentina
Coesiva em resina
80 Pré-teste
3 o
3
g 40t
20
. SEISU OIEB
SBU OEB Total (palitos)
Mistas 3 (3,0%) 2 (2,3%) 5(2,6%)
Adesivas 98 (97,0%) 78 (88,6%) 176 (93,1%)
Coesivas em dentina 0 (0%) 0 (0%) 0 (0%)
Coesivas em resina 0 (0%) 0 (0%) 0 (0%)
Falhas pré-teste 0 (0%) 8 (9,1%) 8 (4,2%)
Total (palitos) 101 (100%) 88 (100%) 189 (100%)

Figura 23 - Falhas registadas no teste de u'TBS (Mpa) nos dois grupos experimentais (n = 10), com valores
numéricos e percentuais.

3. MEV

A avaliacdo da interface adesiva dos palitos, realizada por MEV, permitiu
identificar padrdes estruturais semelhantes nos diferentes grupos experimentais. Na figura
abaixo (Figura 24) podemos identificar a resina, resin tags e os tibulos dentinarios numa

leitura de cima para baixo.
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AG: 3500x  HV: 20 kV  WD: 8 mm

Figura 24 - Fotografia obtida a partir do MEV do espécime do grupo SBU, com ampliagao de 3500x. R -
resina; RT- resin tags; T - tibulos dentinarios.

Com o objetivo de avaliar eventuais diferencas entre os dois grupos experimentais
(OEB e SBU), foram obtidas quatro micrografias por MEV, com ampliagdes de 350x e
1000x. Relativamente a camada hibrida, esta manteve-se integra ¢ homogénea, ndo se

observando distingdes entre os grupos analisados.
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A
%
eAGCY
OEB 6232
MAG: 350x HV:20kV WD: 8 mm

Figura 25 - Fotografia obtida a partir do MEV do espécime do grupo OEB com ampliagdo de 350x.

A andlise por microscopia eletronica de varrimento (MEV) da interface resina—
dentina do grupo experimental OEB (OliEtch Bond) permitiu observar uma camada
hibrida continua e homogénea. Na ampliacdo de 350x (Figura 25), identificaram-se os
tubulos dentinarios na dentina subjacente e a interface com a resina composta, que se
apresentou regular e sem descolamentos evidentes. A camada hibrida revelou-se delgada,

mas bem definida como zona de transi¢ao entre os dois substratos.
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AN
OEB 6233

i

MAG: 1000x HV:20kV WD: 8 mm

Figura 26 - Fotografia obtida a partir do MEV do espécime do grupo OEB com ampliagao de 1000x.

Com uma ampliacdo de 1000x (Figura 26), foi possivel distinguir com maior
detalhe a estrutura tubular da dentina e a presenca de prolongamentos resinosos (resin
tags), ainda que de reduzida extensdo e em nimero limitado. A interface manteve-se
continua e relativamente uniforme, embora tenham sido observadas pequenas
irregularidades superficiais compativeis com incorporacdo parcial da smear layer ou com
zonas de infiltracdo incompleta. No conjunto, estas imagens sugerem uma infiltragao
resinosa eficaz mas limitada em profundidade, o que ¢ consistente com a agdo de um

adesivo self-etch de baixo pH.
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MAG: 350x HV:20kV WD: 8 mm
Figura 27 - Fotografia obtida a partir do MEV do espécime do grupo SBU com ampliacdo de 350x.

Na figura 27 observa-se a interface entre a resina composta (parte superior) € a
dentina (parte inferior). A camada hibrida apresenta-se continua e homogénea, com
espessura uniforme ao longo da superficie. Notam-se tiibulos dentinarios parcialmente

infiltrados, mas sem descolamentos ou falhas evidentes na interface.
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MAG: 1000x HV:20kV WD: 8 mm
Figura 28 - Fotografia obtida a partir do MEV do espécime do grupo SBU com amplia¢ao de 1000x.

"SBU 6236

Na figura 28, com maior detalhe, evidencia-se a camada hibrida, que mantém um
aspeto regular e integrado, sugerindo uma boa infiltragdo do adesivo. A superficie
dentinaria exibe tubulos dentinarios abertos e parcialmente penetrados pelo adesivo,
embora sem formacgdo proeminente de resin tags extensos. A interface mantém-se

compacta, o que reflete a estabilidade estrutural proporcionada pelo SBU.
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V. Discussao

A adesdo a dentina continua a representar um dos maiores desafios da medicina
dentaria restauradora moderna, devido a sua natureza complexa e himida, a presenga de
tubulos dentindrios e a matriz de colagénio vulneravel a degradacdo (Perdigdo, 2020).
Apesar dos avancos, a obten¢do de uma interface resina—dentina estavel a longo prazo ¢
frequentemente comprometida pela hidrélise dos mondmeros resinosos e pela ativagdo
de metaloproteinases da matriz (MMPs), que degradam o colagénio exposto (Breschi et
al., 2008). Neste contexto, os adesivos universais, como o SBU, surgem como sistemas
de eleicao devido a sua versatilidade de aplicagdo (etch-and-rinse, self-etch e selective-
etch) e a presenca de mondmeros funcionais como o 10-MDP, capazes de estabelecer
ligagdes quimicas estdveis com a hidroxiapatite, conferindo maior potencial de
durabilidade (Carrilho et al., 2019; Hardan et al., 2021). Estudos prévios demonstraram
que o SBU apresenta bons resultados imediatos de resisténcia adesiva e mantém
desempenho aceitdvel apo6s envelhecimento artificial, incluindo a termociclagem

(Elkaffas et al., 2018).

A termociclagem foi utilizada por constituir um método amplamente aceite para
simular, in vitro, as variagdes térmicas do meio oral e acelerar fendémenos de fadiga na
interface adesiva. Este método induz contragdes e expansdes repetitivas, relacionadas
com os diferentes coeficientes de expansao térmica dos materiais, e favorece a penetragdo
de fluidos ao longo da interface, permitindo avaliar a durabilidade da adesdo (Amaral et

al., 2007; Mitsui et al., 2006).

A resisténcia adesiva foi avaliada através do ensaio de p'TBS, considerado padrao-
ouro para estudos laboratoriais de adesdo. Esta metodologia permite testar areas reduzidas
de interface (=1 mm?), aumenta o poder discriminativo entre sistemas adesivos e reduz
falhas coesivas no substrato, frequentemente observadas em testes de macrotragdo ou
cisalhamento (Pashley et al., 1999; Sano et al., 1994). Assim, a pnTBS oferece uma analise

mais fidedigna da resisténcia adesiva a dentina.

O microscopio eletronico de varrimento (MEV) e o microscopio eletrénico de
transmissdo (MET) tém principios de funcionamento distintos e apresentam vantagens e

limitagdes especificas. O MET oferece resolu¢do muito elevada, permitindo visualizar
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estruturas internas finas e detalhes da ultra-estrutura celular e extracelular, contudo, para
preparar amostras para MET, frequentemente ¢ necessario realizar cortes ultrafinos,
desmineralizagdo parcial, impregnacdo com resina de suporte ¢ manuseamento delicado,
o que pode introduzir artefactos e afetar a integridade da interface (Arana-Chavez &
Castro-Filice, 2019). Por outro lado, o MEV permite examinar superficies ou secdes
transversais mais amplas, com menor prepara¢gdo € com boa profundidade de campo, o
que permite observar morfologia da interface resina—dentina (camada hibrida, interface
adesiva) de forma relativamente direta (Kuntze et al., 2020). Este ultimo oferece
vantagem pratica em estudos de adesdo dentdria porque permite a visualizacao de fraturas,
falhas e morfologia da interface com area relativamente grande, facilitando a correlagao
entre o ensaio de uTBS e as imagens morfoldgicas (Nawrocka et al., 2021), assim sendo

optou-se pelo MEV.

O objetivo principal desta investigacdo foi avaliar a resisténcia adesiva a dentina
de um sistema adesivo self-etch de baixo custo, apds envelhecimento térmico, em
comparagdo com um adesivo universal consolidado na pratica clinica. A pertinéncia desta
abordagem reside no facto de a adesdo a dentina continuar a representar um desafio
clinico e cientifico, particularmente quando se utilizam sistemas simplificados cuja
durabilidade pode estar comprometida. Além disso, a crescente disponibilidade de
adesivos de baixo custo no mercado levanta questdes quanto a sua fiabilidade e
longevidade, sendo essencial validar, através de metodologias padronizadas como o teste
de uTBS, se estes materiais podem constituir uma alternativa viavel em contextos clinicos
onde o custo ¢ determinante. Assim, esta investigacdo contribui para colmatar a escassez
de evidéncia independente sobre o desempenho de adesivos econdmicos, fornecendo
dados relevantes para a tomada de decisdo clinica e para politicas de aquisi¢do de

materiais em saude oral.

No presente estudo, os resultados mostraram diferengas significativas entre os
grupos: o SBU apresentou valores médios de uTBS de 11,30 £ 1,07 MPa, superiores aos
valores do OEB (8,72 + 8,23 MPa), o que confirma a rejei¢ao da hipotese nula (Ho).

Ambos os adesivos contém 10-MDP, pelo que apresentam um melhor
desempenho, especialmente apds envelhecimento, quando comparados com adesivos
self-etch simplificados (Elkaffas et al., 2018; Hardan et al., 2021). Num estudo in vitro,

apos 1000 ciclos de termociclagem, um adesivo universal com 10-MDP (Scotchbond
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Universal) manteve valores médios de 15,8 MPa, enquanto um self-etch simplificado sem
10-MDP (Adper Easy One) apresentou apenas 11,2 MPa (Shafigh et al., 2020).
Resultados semelhantes foram observados em que o Clearfil SE Bond (10-MDP) manteve
valores estaveis mesmo apos envelhecimento, enquanto adesivos self-etch simplificados
como Adper Easy Bond e Adper SE Plus sofreram quedas significativas (Sangwichit et
al., 2016). De forma consistente, também foram verificadas reducdes relevantes em
adesivos simplificados submetidos a termociclagem, reforcando que a presenca de 10-

MDP contribui para uma unido mais duradoura a dentina (El-Araby & Talic, 2007).

A formulagdo quimica de um adesivo ¢ determinante tanto para o desempenho
imediato (capacidade de infiltragdo, molhabilidade, polimeriza¢do), quanto para a
estabilidade da interface no tempo. Os principais componentes — monomeros funcionais,
monomeros hidrofilicos/diluentes, solventes e 4gua — desempenham papéis especificos,

e o equilibrio entre eles ¢ delicado.

Estes resultados ndo estdo de acordo com a literatura, pois seria de esperar que
adesivos com composicdo quimica semelhante apresentassem o mesmo padrao de
desmineralizag@o e consequente adesdo a dentina. A composi¢ao quimica do OEB ndo ¢
especificada pelo fabricante. No folheto informativo indica a presenga de 10-MDP, no
entanto, na ficha técnica apenas indicam como constituintes: HEMA, UDMA, 4-META
e TPO. Assim, o grupo de investigacdo que se encontra a estudar este adesivo, através de
espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), caracterizou o
adesivo, tendo encontrado monomeros ¢ solventes como =~30% Bis-GMA, 30%

TEGDMA, 15% HEMA, 15% 10-MDP, 15% égua, 5% etanol.

Como j& mencionado na introducdo, o 10-MDP age como mondémero funcional
que pode estabelecer ligacdes quimicas com ions calcio da hidroxiapatite residual, por
meio da formacao de sais de MDP-Ca que resistem a dissolu¢do aquosa relativamente
bem (Carrilho et al., 2019). A capacidade de formar uma “zona resistente ao acido” (acid-
base resistant zone) na interface adesiva ¢ frequentemente atribuida ao 10-MDP, o que
reforca a resisténcia da interface a desafios 4acidos posteriores (Carrilho et al., 2019). Em
modelos experimentais, adesivos com 10-MDP demonstraram comportamento superior
frente a 4gua e a termociclagem em compara¢do com adesivos sem esse monomero
(Hidari et al., 2020). Relativamente a percentagem deste mondémero funcional, hd uma

diferenga entre OEB e SBU. Seria de esperar que o adesivo com maior quantidade de 10-
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MDP, OEB, favorecesse uma interagdo quimica com o célcio da HAp da dentina e esta
ligagdo MDP-Ca resultasse em forcas de adesdao mais elevadas (Carrilho et al., 2019). No
entanto, como este estudo foi realizado com envelhecimento térmico, a presenga de agua
e de choques térmicos pode influenciar este resultado e degradar a camada hibrida,

diminuindo os valores de pTBS a longo prazo.

Estudos mais recentes investigaram a cristalografia dos sais formados pelo 10-
MDP e sugerem que esses sais podem cristalizar em estruturas nanoestruturadas (nano-
layering), conferindo estabilidade mecanica adicional a interface (Ahmed et al., 2025).
Essa nanolaminacgdo reforca a ligagdo molecular e pode retardar a degradacdo hidrolitica
(Ahmed et al., 2025). Por outro lado, a incorporacdo de HEMA na formulacao pode inibir
esse processo de nano-layering e comprometer a estabilidade a longo prazo da interface
(Alomran et al., 2025). No estudo do grupo de investigacdo que compara a composi¢cao
de ambos os adesivos, SBU tem maior quantidade de HEMA (24 %) em relacdo ao OEB
(15 %), ndo estando de acordo com os resultados deste estudo em que o valor de adesdo

a dentina no SBU ¢ superior ao OEB.

OEB apresenta uma maior quantidade de TEGDMA, um mono6mero hidrofilico e
mais suscetivel a degradagdo hidrolitica e libertacdo de subprodutos ao longo do tempo,

o que pode explicar a diminui¢cdo dos valores de resisténcia adesiva.

Os valores de solventes sdo superiores no OEB, o que pode ser uma possivel
explicagdo para os resultados obtidos. Solventes como etanol, acetona e 4gua sdo
essenciais para dissolver os monomeros, permitir mobilidade molecular e manter a
dentina suficientemente himida para evitar colapso da matriz colagénica durante a
aplicagdo. No entanto, solventes residuais ou dgua ndo removida corretamente podem
gerar bolhas, vacuidades, microinfiltra¢do ou fragilizar a interface (Sofan et al., 2017). O
equilibrio entre solvéncia, evaporacdo e compatibilidade com os monémeros ¢ critico:
um solvente demasiado agressivo pode desmineralizar excessivamente ou ativar MMPs,
enquanto solvente insuficiente compromete a infiltracdo (Zhao et al., 2021), que serd o

caso no OEB.

O desempenho inferior e a maior variabilidade do OEB podem estar relacionados
com fatores intrinsecos a sua formula¢do, como o pH. Este adesivo apresenta um pH mais

baixo (~1,5), o que pode resultar numa desmineralizagdo mais agressiva da dentina, com
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risco de exposicdo excessiva do colagénio sem infiltracdo completa da resina,
favorecendo degradacgdo precoce (Van Meerbeek et al., 2011). O segundo adesivo, com
um pH moderado (~2,6—-2,7), contribui para menor agressividade de desmineralizagdo e
redu¢do da sensibilidade pds-operatoria (Ghajari et al., 2019). Além disso, a presenca de
silano na mesma formulagdo amplia a compatibilidade com ceramicas vitreas e substratos
indiretos. Em conjunto, estes elementos podem ajudar a explicar porque o SBU apresenta
frequentemente maior previsibilidade clinica e durabilidade em diferentes modos de
aplicacdo e substratos, quando comparado com outros adesivos concorrentes como o

OEB.

O presente estudo faz parte de um grupo de estudos ainda nao publicados envolta
do adesivo OEB, entre eles encontra-se o estudo sobre o comportamento do OEB e do
SBU ap6s 24 horas, em que os resultados sdo iguais para ambos os adesivos. Porém
existem diferencas apo6s envelhecimento térmico, assim sendo, hd diferenga na
manutencdo da integridade da camada hibrida a longo prazo. No OEB, que apresenta
menores valores de resisténcia adesiva a dentina, pode indicar a existénciade uma maior

ativagdo das MMP’s neste adesivo.

Quanto aos tipos de falha, observou-se predominancia de falhas adesivas em
ambos os grupos (97% no SBU e 88,6% no OEB), sendo este padrdo comum em estudos
de adesdo a dentina, especialmente apds envelhecimento, quando a interface adesiva
representa o elo mais fraco (Betancourt et al., 2019). As falhas mistas foram raras, e ndo

se verificaram falhas coesivas em resina ou dentina.

A observagdo por MEV evidenciou uma camada hibrida continua e homogénea
em ambos os grupos, sem diferencas morfologicas marcantes. Contudo, estudos sugerem
que estas analises, embora uteis para confirmar a formacdo da camada hibrida, nem
sempre conseguem discriminar diferengas subtis na qualidade da infiltracdio ou na
estabilidade quimica da interface, aspetos que apenas se revelam com o envelhecimento
funcional (Risnes et al., 2019). Neste sentido, ¢ plausivel que as diferencas detetadas nos
valores de resisténcia adesiva ndo sejam justificadas pelos aspetos morfologicos

observados pela microscopia.

Do ponto de vista clinico, a utilizagdo de adesivos de baixo custo como o OEB

tem de ser utilizada com prudéncia, mesmo em contextos de restricdo orcamental, pois
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evidéncia disponivel alerta para a menor previsibilidade do seu desempenho, sobretudo

apos envelhecimento (de Souza Balbinot et al., 2022).
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V1. Conclusoes

Em concordancia com os resultados obtidos neste estudo in vitro, concluiu-se que:

= Ha diferencas entre os dois adesivos apds envelhecimento térmico de 10 000
ciclos, sendo o desempenho do SBU superior ao OEB;

= Em ambos os grupos experimentais, as falhas adesivas foram as mais frequentes;

= As imagens obtidas através do MEV demonstraram que o grupo experimental
SBU apresentam uma melhor impregnagdo do adesivo na dentina quando

comparado com o grupo experimental OEB.
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VIII. ANEXOS

Anexos

Anexo I — Parecer de acesso ao Laboratdrio de Biomateriais e do Centro de Microscopia

Eletrénica e Histopatologia da Egas Moniz School of Health & Science na plataforma

MyAgir.

W —
= “agir a« =
PT-573/24 Proposta de Tese registada por Catarina Carreiras a 20/11/2024

v Proposta de Tese Proposta de Tese t 20/1172024

o

Lista de pareceres dos Laboratdrios

Tipo de parecer ~ Laboratdrio ~ Unk™~ Atual " Estado

Parecer Laboratorio Mério Polido »~ VerPL Mo Parecer positiva
Parecer Laboratorio Mério Polida v VerPL Sim Parecer positivo

@ o Catarina Carreiras + E~

Submissio de pedido de
proposta de tese

Parecer Orientagio -
Proposta de Tese

Parecer do ROT - Proposta
deTese

Aprovagio de Custos

Aprovigio da Diregio
Clinica - Proposta de Tese

Aprovagiio da Diregdo de
Laboratérios - Proposta de
Tese

Anexo II — Parecer da Comissio de Etica da Egas Moniz School of Health & Science.

=“ FGAS MONIZ SCHOOL
Of HEALTH & SCIENCE

Comissdo de Elica EGAS MONIZ

Drocosso Intarno. 1586
PT.573/24

Monte de Capatica, 7 de margo de 2025

Exma Senhara,

Em resposta ao Pedida de Parecer que ¢

eteu d apreciagic da Com

Moniz, com o & ominado: “Re:

iva 3 dentina poe

adesivo de baixo custo apds envelhe =, foi aprovado

APresidente da Comissso de Etica da Egas Moriz

,’:".} obule

Broia Doutora Ana Filipa Vicente

EGAS MONIZ — COOPERATIVA DE ENSINO SUPERIOR, CRL
Campus Universitirio ~ Quinta da Granja ~ Monte de Caparica
2829-511 Caparica
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Anexo III — Materiais utilizados nesta investigacao

Catarina Carreias.

Cloramina T 1%

Figura 1 - Soluc¢do de cloramina-T trihidratada a 1 % (v/v).
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Figura 2 — Frasco de armazenamento dos dentes em agua destilada.

Figura 3 — Bastao de cera colante (Kemdent, Swindon,UK).
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Figura 4 — Spray ativador e cola rédpida de cianoacrilato (Wurth, Kiinzelsau,
Alemanha).



