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RESUMO

As técnicas adesivas sdo fundamentais na medicina dentdria, sendo indispensavel a
escolha de um sistema adesivo com elevada eficacia e durabilidade.

Objetivo: Avaliar a resisténcia adesiva ao esmalte, por microtragdo, de um sistema
adesivo universal experimental sem Bis-GMA e de sistemas adesivos universais com Bis-
GMA, na vertente etch-and-rinse.

Material e Métodos: Utilizaram-se 10 dentes molares higidos, sem caries nem
restauragdes, extraidos por motivos periodontais ou ortodonticos hd menos de 6 meses.
Num micrétomo de tecidos duros, foram realizados cortes no sentido vestibulo-lingual,
de forma a se obter 2 espécimes por dente, totalizando 20 espécimes. Seguidamente a
smear layer ¢ simulada através do polimento das faces interproximais com lixa SiC de
600 grit.

Ap6s o corte dos espécimes, foram distribuidos aleatoriamente em 4 grupos de n=5, sendo
agrupados de acordo com o sistema adesivo utilizado. Para todos os grupos foi utilizado
o protocolo etch-and-rinse: Grupo 1 - Scotchbond Universal; Grupo 2 - Futurabond M+;
Grupo 3 — EM1, sistema adesivo universal experimental com Bis-GMA; Grupo 4 - EM2,
sistema adesivo universal experimental sem Bis-GMA. Posteriormente confecionaram-
se blocos de resina composta fotopolimerizavel com 6 a 8 mm de altura e armazenaram-
se numa estufa de incubacao a 37°C, durante 24 horas. Finalmente, os dentes foram
cortados nas dire¢des X € Y num micrdtomo de tecidos duros em palitos com 1 mm? de
seccdo transversal e sujeitos a forgas de tracdo de 0,5mm/min numa maquina de testes
universal, até a fratura, de modo a avaliar a resisténcia adesiva de cada grupo.

A validacdo dos dados obteve-se com recurso a varias matrizes de covaridncia homogénea
e usando o critério de informacao de Akaike e o Critério Bayesiano de Schwarz.
Resultados: Nao existem diferengas significativas entre adesivos no que diz respeito aos
valores da forga adesiva (p = 0,237).

Conclusdes: O sistema adesivo universal experimental sem Bis-GMA apresentou uma
resisténcia adesiva semelhante aos restantes adesivos estudados.

Palavras-Chave: Etch-and-rinse;, Resisténcia Adesiva; G-IEMA; Sistemas Adesivos

Universais.






ABSTRACT

Adhesive techniques are fundamental in dentistry, and it is essential to choose an adhesive
system with high efficiency and durability.

Objective: To evaluate the adhesive resistance to enamel, by microtensile bond strength,
of an experimental universal adhesive system without Bis-GMA and of universal
adhesive systems with Bis-GMA, in the etch-and-rinse approach.

Material and Methods: 10 healthy molar teeth were used, without caries or restorations,
extracted for periodontal or orthodontic reasons less than 6 months ago. In a microtome
of hard tissues, cuts were made in the buccolingual direction, in order to obtain 2
specimens per tooth, obtaining a total of 20 specimens. The smear layer was then
simulated by polishing the interproximal faces with 600 grit SiC sandpaper.

After being cut, the specimens were randomly distributed in 4 groups of n = 5, wich were
sorted according to the adhesive system used. The etch-and-rinse protocol was applied in
all groups: Group 1 - Scotchbond Universal; Group 2 - Futurabond M+; Group 3 - EMI,
experimental universal adhesive system with Bis-GMA; Group 4 - EM2, experimental
universal adhesive system without Bis-GMA. Then blocks of resin 6 to 8 mm high were
made using a photopolymerizable composite resin, and subsequently stored in an
incubation oven at 37°C for 24 hours. Finally, the teeth were cut in the X and Y directions
in a microtome of hard tissues on beams with a cross-section of 1 mm? and subjected to
traction forces of 0.5 mm/min in a universal testing machine, until fracture, in order to
evaluate the adhesive strength of each group.

Data validation was obtained using several homogeneous covariance matrices and using
the Akaike information criterion and the Schwarz Bayesian criterion.

Results: There are no significant differences between adhesives with regard to the values
of adhesive strength (p = 0.237).

Conclusions: The experimental universal adhesive system without Bis-GMA showed an
adhesive resistance similar to the other studied adhesives.

Keywords: Etch-and-rinse; Bond Strength; G-IEMA; Universal Adhesive Systems.
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Introdugdo

I. INTRODUCAO

A adesdo aos tecidos dentarios surgiu em 1955 com Buonocore, e revolucionou desde
entdo a Dentisteria Operatoria, em Medicina Dentaria. O conceito conservador de
dentisteria operatoria minimamente invasiva surgiu com a capacidade da adesao eficaz
entre os materiais restauradores e os substratos dentarios. Assim, as preparagdes
cavitarias previamente propostas por Black, que implicavam a realizagdo de cavidades
geométricas especificas que incluiam a remocgao de tecido sdo para promover a retengao
do material restaurador, tornaram-se ultrapassadas (Buonocore, 1955; Van Meerbeek et

al., 1998; Cardoso et al., 2011; Dalli et al., 2013; Perdigao et al., 2014).

Ja no final do século XIX, Greene Vardiman Black, considerado como um dos
fundadores da medicina dentaria moderna, concebeu as formas de preparo cavitério,
abertura e contornos seguindo uma extensao preventiva, sem qualquer preocupacdo com
a conservagdo de estrutura dentdria. Com o passar do tempo, os métodos foram sendo
substituidos por técnicas restauradoras adesivas, deixando de lado a retengdo mecanica

dos materiais restauradores (Perdigdo et al., 1999).

Com o avancgar da tecnologia durante a segunda metade do século XX, houve um
impacto muito significativo no desenvolvimento das técnicas na dentisteria restauradora.
Os doentes exigem cada vez mais estética em qualquer que seja o procedimento e o

sorriso € um dos aspectos mais valorizados de cada pessoa (Van Meerbeek et al., 1998).

O mecanismo de adesdo ¢ profundamente complexo, sendo que a cavidade oral € o
local com as maiores alteracdes dindmicas, tanto pela composi¢do da flora oral, pela
relagdo as forcas oclusais e também pelo seu pH que se torna altamente destruidor para

as ligacdes adesivas (Van Meerbeek, 1998; Anusavice, 2013).

As modificagdes no selamento entre o dente e a restauracdo ainda sdo um desafio no
que diz respeito a longevidade e durabilidade das restauragdes. O desempenho clinico das
restauragdes ¢ altamente afetado pela micro e nano-infiltracdo no decorrer do tempo,
resultantes de bactérias e fluidos da cavidade oral que degradam a interface adesiva. A
compreensdo dos clinicos de multiplos fatores, nomeadamente o tipo de sistema adesivo
disponivel, a sua composicao, a relagdo destes com a sua funcao, os substratos a aderir e

possiveis interagdes quimicas, ¢ essencial uma vez que estes podem ter influencia na
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manipulacdo e aplicabilidade clinica, devido as diferentes caracteristicas (Carvalho et al.,

2012).

1. Esmalte

O esmalte ¢ o tecido mais mineralizado do corpo humano, sendo composto por
mais de 96% de material inorganico (principalmente por hidroxiapatite), e o restante de
agua (3%) e material organico (1%) como o carbonato, sodio, magnésio, potassio, cloro,
zinco, lipidos e fllior. Assim, a hidroxiapatite (HAp) € o principal constituiente do esmalte

(Anchieta et al., 2015).

O esmalte envolve toda a area da coroa anatomica do dente, apresentando uma
espessura variavel. A maior espessura de esmalte localiza-se na zona incisal ou oclusal e
vai, progressivamente diminuindo em dire¢do a jung¢do amelo-cimentéria (Imai et al.,

2017).

O esmalte ¢ secretado por células denominadas de ameloblastos, originados a
partir da ectoderme (Yu et al., 2015). A superficie de esmalte encontra-se organizada, por
longos e finos cristais de hidroxiapatite dispostos em matrizes paralelas com 2 a 3 um de
didmetro denominados prismas. Cada um destes prismas estende-se da jun¢do amelo-
dentindria até a superficie externa do dente, alinhados entre si paralelamente e
perpendicularmente a juncdo amelo-dentindria, exceto na denti¢do permanente onde se
encontram direcionados para apical nas localizag¢des cervicais. O didmetro médio de cada
um dos prismas ¢ de 3 pm préximo da dentina e de cerca de 8§ um perto da superficie
externa do dente. Desta forma, o esmalte perde densidade da superficie externa do dente
em direcdo a juncdo amelo-dentindria. Esta diferenca justifica o maior volume da coroa
que existe junto da superficie externa (faces oclusais e incisais), quando comparado com

o menor volume junto a por¢ao dentinaria (Lung et al., 2016).

A superficie do esmalte intacta apresenta-se como uma estrutura lisa e regular. A
camada superficial de esmalte ¢ hipermineralizada, com menos prismas de esmalte, maior
quantidade de matéria inorganica e mais fluoretos, tornando esta camada menos
permedvel e menos reativa aos acidos do que as camadas subjacentes. A preparacdo da
superficie de esmalte remove esta camada hipermineralizada, tornando assim o esmalte

mais suscetivel a acdo dos sistemas adesivos. Desta forma, as for¢as de adesdo em esmalte
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preparado sdo superiores comparativamente com a adesdo a superficie de esmalte intacto,
sendo que quando o esmalte ¢ deixado intacto, e esta camada ndo ¢ removida, ndo sdo
criadas irregularidades e, como consequéncia disso, ndo aumenta a area de superficie de

contacto entre o esmalte e o sistema adesivo (Imai et al., 2017).

2. Adesao

O fendémeno de adesdo ¢ definido como o estado no qual duas superficies sdo
mantidas juntas por forgas quimicas ou fisicas, com o auxilio de um adesivo (ISO/TS

11405:2015).

A energia de superficie ¢ a capacidade que uma superficie possui para reagir e ser
impregnada pelos liquidos. Quanto mais elevada for a energia de superficie das estruturas
dentarias, maior sera a sua potencialidade de atrair e ser penetrada pelos sistemas
adesivos, maior serd sua reatividade, molhabilidade e consequentemente melhor vai ser a

adesdo (Van Meerbeek et al., 2011).

A molhabilidade define-se pela capacidade de um liquido se espalhar sobre a
superficie de um so6lido, que resulta de interagdes intermoleculares quando os dois sdo
dispostos juntos. Logo, se a for¢a de atracdo entre as moléculas do adesivo e moléculas
do substrato ¢ mais forte que a atragdo entre moléculas do adesivo, o adesivo liquido vai-
se espalhar em maior quantidade sobre a superficie do sélido, resultando num menor
angulo de contato. Quanto mais alta for a molhabilidade, melhor seré a adesdo. O angulo
de contato ¢ influenciado pela diferenca entre a energia de superficie do substrato e a

tensdo superficial do adesivo (Perdigdo et al., 2014).

O angulo de contato mede a capacidade de um liquido molhar um sélido. Ou seja,
¢ o angulo de intersecdo entre um liquido e uma superficie solida, medido através do
liquido até a tangente da linha que se origina no término da interface liquido-solido.
Aquando da impregnagdo do adesivo no esmalte, cria-se um angulo de contato, e quanto
mais proximo for de zero, maior a penetrabilidade e a molhabilidade. A aplicacdo de
acido ortofosforico permite alterar este angulo de contacto, favorecendo a penetragdo do

adesivo na superficie dentaria (Van Meerbeek et al., 2011).
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A adesdo quimica ¢ representada pelas for¢as de valéncia primarias, como ocorre
nas ligacdes idnicas, metalicas ou covalentes e também pelas forgas de Van der Walls,

que sdo as forgas de valéncia secundarias (Mazzoni et al., 2015).

A unido fisica da-se quando ha uma apreensdo fisica do material dentro das
cavidades naturais ou artificiais, dependendo de ligagcdes quimicas secundarias, como no
caso das ligacdes de Van der Walls ou ligagdes de hidrogénio, que vao promover

interfaces adesivas mais fracas (Suzuki et al., 2016).

Os sistemas adesivos dentarios sdo combinagdes de monomeros resinosos
hidrofilicos e hidrofobicos, de diferentes pesos moleculares, e solventes, que estabelecem
a ligacdo entre o material restaurador e a estrutura dentaria, apds polimerizagdo. Sao
substancias de consisténcia fluida, com propriedades de humedecer as superficies a unir,
penetrando bem entre as irregularidades e endurecendo, permitindo assim a unido as

superficies ou substratos (Imai et al., 2017).

A contaminacdo do substrato por fluidos como a saliva, diminui a energia de
superficie e compromete a molhabilidade. Para estabelecer um intimo contato entre o
substrato e o adesivo a tensdo superficial do adesivo deve ser menor que a energia de
superficie do substrato, para que o angulo de contato seja o mais proximo de zero e

promova a molhabilidade de superficie (Boncuk et al., 2014).

2.1. Conceitos Fisicos

Como mencionado anteriormente, o esmalte intacto possui uma pelicula lisa, sem
retengdes superficiais, o que ndo favorece a adesdo. Desse modo, o condicionamento
acido do esmalte ¢ til, uma vez que promove um aumento da rugosidade e da energia de
superficie. A aplicacdo de um material resinoso nesta superficie previamente tratada, faz
com que os mondmeros penetrem nas irregularidades, por atragdo capilar e, depois de
polimerizados, estabelegam uma adesdo micromecanica — formagdo de resin tags

(Yoshida & Gomes, 2020).

A reten¢do micromecanica dos resin tags em superficies rugosas ¢ um 6timo
mecanismo de ligacdo ao esmalte. Contudo, a ligagdo quimica a hidroxiapatite também

pode ser realizada por uma reagdo de quelagdo com os ides célcio ou com os grupos
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fosfato ou hidroxilo. Para a adesdo micromecanica, considerada o "gold standard”, ¢
necessario proceder a desmineralizacdo da camada superficial do esmalte e ao
condicionamento com &cido ortofosforico altamente concentrado (35-37%, pH = 0,4)

(Ozcan et al., 2012).

Assim, para promover uma ligagdo duradoura, os mecanismos de adesdo
primarios, tendo o material dentdrio como substrato, devem envolver: humidade de
superficie, microretengdo e interagdo quimica. Clinicamente, deve-se sempre tentar fazer
o melhor uso destes 3 mecanismos basicos de ligagdo, para obter uma boa adesdo (Van

Meerbecek et al., 2020).

2.2. Smear Layer e Smear Plugs

A designacdo de smear layer ¢ conhecida como uma camada de detritos de estrutura
irregular resultante da abrasdo mecanica apos a preparagdo do preparo cavitario. Esta
camada ¢ formada por cristais de hidroxiapatite (HAp), de colagénio modificado por
desnaturacdo , bactérias e humidade. Estes detritos depositam-se, na superficie do esmalte

e da dentina (Van Meerbeek et al., 2011).

Quando esta camada de detritos se deposita na entrada dos tibulos dentinarios,
denomina-se smear plugs. Como resultado, hd uma reducdo da permeabilidade dos
substratos, conferindo-lhe um aspeto superficial de elevada rugosidade, sendo que, a sua
sub-superficie pode apresentar fendas de grande amplitude, produzindo uma quantidade
consideravel de detritos compostos de matriz de colagénio mineralizado (Van Meerbeek

etal., 2011).

Para Pashley et al., (1984), a smear layer poderia, através da obliteragdo dos
tubulos dentindrios, servir de protetor cavitario diminuindo assim a permeabilidade da
dentina, apesar da aglomera¢do de microorganismos e dos seus subprodutos. Por outro
lado, poderia ser desfavoravel na criacdo da interface adesiva ao dificultar a difusdo em

profundidade dos mondmeros de resina (Pashley et al., 1984).

Dessa forma, uma vez que o procedimento adesivo ¢ limitado pela smear layer,

que constitui uma barreira na difusdo dos sistemas adesivos, para que o adesivo interaja
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diretamente com o esmalte ou com a dentina, ¢ necessaria a sua climinacdo e/ou

modificacdo (Alex, 2015).

Atualmente, alguns autores acreditam que a smear layer, por ser um ponto fraco,
constitui uma barreira a adesdo entre as resinas compostas e o esmalte, devendo ser
removida por completo, pois quanto menor for a smear layer, maior serd a adesdo

(Erickson, 1992; Kusumasari et al., 2020).

2.3. Adesao ao Esmalte

A introducdo do condicionamento 4cido ao esmalte foi descrita, pela primeira vez,
em 1955, por Buonocore, com a inteng¢ao de fazer aderir ao esmalte uma resina acrilica

(Buonocore, 1955; Ting et al., 2015).

Os processos de adesdo sdo alcancados, através do condicionamento acido do
esmalte, transformando a sua superficie lisa numa superficie altamente irregular,
aumentando a sua energia de superficie. Quando um compdsito ¢ aplicado na superficie
do esmalte previamente condicionada pelo acido, os mondémeros sao transportados para
dentro das irregularidades por atrag@o capilar, estabelecendo assim a adesdo. O fluxo de
penetracdo dos adesivos nas areas porosas vai resultar na formacao de resin tags que,
apos serem polimerizados, se unem mecanicamente a resina composta € ao esmalte
previamente condicionado. Estes resin tags podem estender-se até dez a vinte
micrometros nas porosidades do esmalte, sendo que o seu comprimento depende
diretamente da sua espessura e do tempo de condicionamento (Freeman et al., 2012;

Suzuki et al., 2016).

Em 1955, Buonocore, utilizou acido ortofosférico a 85%, vindo desta forma a
revolucionar a dentisteria adesiva. Atualmente a concentracdo de acido ortofosforico
varia entre os 30 e os 40%, sendo 37% a mais utilizada (Perdigdo et al., 2013).

Estudos demonstram que menores concentragcdes também garantem bons resultados
adesivos. Através de Microscopia Eletronica de Varrimento (MEV), provou-se que o
tempo de aplicagdo do acido ideal devera ser de 15s, uma vez que ¢ igualmente eficaz,

comparando com a aplicagdo de 60s praticada anteriormente. A atuagdo do acido quer
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por 60s, quer por 15s, resultou em forgas adesivas e nanoinfiltragdes semelhantes, em

diversos estudos in vitro (Perdigdo et al., 2013).

De acordo com alguns autores, os valores de adesdo das resinas compostas ao
esmalte condicionado sdo normalmente superiores a 20 MPa. Contudo, para que o acido
tenha uma ag¢ao eficaz, tem de estar em contato com a superficie do esmalte, que ¢ obtido
através de uma apropriada profilaxia prévia, o que aumenta o poder de molhabilidade do

acido (Rizvi et al., 2016).

A retengdo adequada e a diminui¢ao da microinfiltragdo ¢ garantida pelos valores de
adesdo entre 17 e 24 MPa, pois a infiltragdo marginal de componentes salivares e
bactérias na interface entre o dente e a restauracao, pode provocar descoloragdo marginal,
irritacdo pulpar e caries secundarias (Van Meerbeek et al., 1998; Thanaratikul et al.,

2016).

Ha autores que defendem que as restauracdes em resina composta devidamente
aderidas ao esmalte, principalmente as muito extensas, trazem também beneficios como
o reforgo das cuspides, pois reforcam substancialmente a estrutura dentéria (Armstrong

etal., 2017).

3. Sistemas Adesivos Dentarios

Desde a introdu¢do do condicionamento acido por Buonocore (1955), que a
retencdo micromecanica criada pela penetracdo dos mondémeros nas microposidades
criadas no esmalte ¢ considerada a chave do sucesso de restauragdes adesivas

(Buonocore, 1955; Stape et al., 2018).

O mecanismo da adesdo ao esmalte ¢ um processo de troca, em que os minerais
removidos dos tecidos dentarios sdo substituidos por mondmeros de resina que se
interligam criando retengdes micromecanicas nas porosidades criadas (Mclean et al.,

2015; Cardenas et al., 2016).

Os sistemas adesivos atuais sdo classificados segundo duas técnicas de interagao

com a smear layer, a técnica etch-and-rinse que pode ser de 3 e 2 passos e a técnica self-
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etch que pode ser de 2 ou 1 passo. Na técnica de etch-and-rinse de 3 passos sdo

apresentados em separado o 4cido, o primer e o bond. Na técnica de 2 passos o acido ¢

apresentado em separado e o primer e bond aparecem juntos (Montagner et al., 2014).
Na técnica self-etch de 2 passos o acido e primer sdo apresentados juntos e o Bond

em separado e na técnica de 1 passo o acido, o primer e o bond aparecem todos juntos.

Quando aplicado segundo o protocolo etch-and-rinse, o dente ¢ condicionado com
acido ortofosforico (30 a 40%) durante cerca de 15 segundos, seguido de lavagem e
secagem. Posteriormente, ¢ aplicado o primer e por fim uma resina adesiva ou bond. Esta
técnica ¢ considerada a abordagem mais eficaz em termos de adesdo. A adesdo ¢ obtida
pela presenca de resin tags que sdo formados através da polimerizagdo in situ da resina
adesiva ou bond envolvendo os cristais de hidroxiapatite (Van Meerbeek et al., 2003;

Suzuki et al., 2016).

Quando aplicados com o protocolo self-etch ndo se realiza a aplicagdo prévia de
acido ortofosforico, nem se procede a sua posterior lavagem. Os adesivos SE ndo
necessitam de condicionamento dcido uma vez que apresentam primers acidicos, que t€ém
na sua constituicdo monomeros funcionais que desmineralizam e envolvem o substrato
dentario, apenas ¢ necessario aplicar o primer deixar atuar 20s, secar durante 5s e

fotopolimerizar 20s (Van Meerbeek et al., 2003).

Os sistemas adesivos self-etch tém uma boa aceitagdo por parte dos clinicos, uma
vez que sdo materiais de facil utilizagdo e menos sensiveis a técnica, sendo considerados
uma alternativa viavel aos comuns sistemas etch-and-rinse (Takamizawa et al., 2016).

Como mencionado anteriormente, os adesivos self-etch sdo mais faceis de usar e
requerem menos passos € tempo em contraste com os sistemas etch-and-rinse, tém como
vantagem ndo gerarem disparidades entre a profundidade de desmineralizacdo e a
profundidade de infiltracdo da resina, dado que os dois processos ocorrem

simultaneamente (Giannini et al., 2015).
Apesar de eliminada a etapa do condicionamento acido, lavagem e secagem, um

adesivo self-etch de dois passos requer uma camada de uma resina adesiva entre o primer

e a resina composta restauradora, denominada bond. J& no caso das formulagdes self-etch
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all-in-one, as substancias condicionadoras, o primer € o bond encontram-se misturadas

apenas num frasco (Shibata et al., 2016).

Como os adesivos self-etch ndo removem a camada de smear layer, ¢ esperado
que causem uma sensibilidade pos-operatdria inferior, ao contrario dos adesivos etch-

and-rinse, onde a smear layer ¢ removida (Giannini et al., 2015).

Consoante o valor de pH os sistemas adesivos self-etch, podem ser classificados
em quatro categorias diferentes: adesivos self-etch strong (pH<1), intermediately strong

(pH=1.5), mild (pH~2) e ultra-mild (pH>2.5) (Van Meerbeek et al., 2010).

Os sistemas adesivos self-etch strong apresentam um pH consideravelmente baixo
e o seu mecanismo de adesdo bem como a morfologia interfacial produzida apresenta
semelhancas com a produzida pelos adesivos efch-and-rinse, permitindo uma melhor
infiltragdo do adesivo. Os adesivos self-etch mild tém apenas capacidade para
desmineralizar levemente o esmalte, dissolvendo apenas uma parte da superficie dentéaria

(Thanaratikul et al., 2016; Van Meerbeek et al., 2011).

Estudos in vitro e in vivo demonstraram, que a adesdo ao esmalte gerada por
sistemas adesivos efch-and-rinse ¢ mais duradoura do que quando se utilizam sistemas
adesivos self-etch. Contudo, varios estudos in vitro demonstraram que os sistemas
adesivos self-etch e etch-and-rinse apresentam, ambos, bons resultados (Cardenas et al.,

2016; Armstrong et al., 2017; Pouyanfar et al., 2018).

3.1. Sistemas Adesivos Universais

Uma das mais recentes novidades, nos sistemas adesivos, foi a introdugdo de adesivos
universais, que tém sido utilizados desde 2011 na pratica clinica. Estes sistemas s@o
conhecidos como "multi-mode", "multi-purpose” ou "all-in-one" porque podem ser
aplicados como sistemas adesivos self-etch (SE), e como adesivos etch-and-rinse (ER).
Na dentina podem ser aplicados como adesivos self-etch sobre a dentina ou adesivos efch-
and-rinse sobre o esmalte (uma técnica designada como selective enamel etching), sendo
este 0 modo de aplicagdo mais recomendado, pois permite um condicionamento acido

profundo das margens do esmalte (Wagner et al., 2014).
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Os sistemas adesivos universais, foram também concebidos de forma a poderem
ser utilizados para aderir a diversos tipos de substratos. Assim, estes sistemas podem
ligar-se a materiais restauradores a base de metacrilato, cimentos, selantes, dentina,
esmalte, ionomero de vidro e substratos de restauragdo indireta, incluindo metais,

alumina, zirconio e outras ceramicas (Pouyanfar et al., 2018).

Os sistemas adesivos universais incluem uma mistura de mondmeros hidrofébicos
e hidrofilicos, bem como particulas de carga, iniciadores de polimerizagao,
estabilizadores e solventes, que, depois de polimerizados, sdo capazes de retardar o
processo de absor¢do de dgua e, naturalmente, da degradag¢do da interface adesiva por
hidrolise. Todos eles incluem mondmeros acidos e t€ém um padrdo de aplicagdo

semelhante ao dos sistemas self-etch (Pouyanfar et al., 2018).

Além disso, a maioria dos sistemas adesivos universais contém monOmeros
especificos de fosfato e/ou carboxilato, como por exemplo o 10-MDP, que se irdo ligar
quimicamente ao calcio da hidroxiapatite, reforcando assim a adesdo micromecanica

(Vasconcelos e Cruz et al., 2020).

A evidéncia cientifica no que diz respeito a longevidade dos sistemas adesivos
universais ¢ ainda diminuta. Apesar da elevada variedade deste tipo de adesivos langados
no mercado, ha ainda poucos estudos in vivo e in vitro que sustentem a sua performance

adesiva, e dos poucos que hd, alguns sdo controversos (Mufioz et al., 2013; Beltrami et

al., 2016).

As evidéncias in vitro sugerem que a forca de adesdo de adesivos universais depende
essencialmente do seu pH. Quando aplicados no esmalte, o desempenho da adesdo dos
adesivos universais mild podem ser melhorados com o condicionamento 4cido prévio
com &cido ortofosforico, enquanto que os strong sdo capazes de degradar por completo a
smear layer e condicionar uma elevada profundidade de desmineralizagdo. No entanto os
mild possuem melhores resultados em termos de estabilidade, tanto com condicionamento

acido prévio, como autocondicionante (Cuevas-Suarez et al., 2019a; Cuevas-Suarez et

al., 2019b).

Além disso, foi observada uma diminuicdo significativa na resisténcia adesiva apos

envelhecimento das amostras quando aplicados com o uso de sistemas adesivos
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intermediately strong, independentemente do substrato ou da técnica de adesdo utilizada

(Cuevas-Suarez et al., 2019; Cuevas-Suarez et al., 2019a; Cuevas-Suarez et al., 2020).

4. Composicao dos Sistemas Adesivos Universais

4.1. Monomeros Funcionais

4.1.1. 10-MDP

Os adesivos universais contém atualmente um ou dois mondmeros funcionais que
propiciam a interagdo quimica com a HAp dos tecidos. Estas moléculas sdo provenientes
de uma reacdo de um alcool bivalente com derivados do acido fosforico-carboxilico e
acido metacrilico, sendo elas esteres acidicos. Os monomeros mais comuns sao (Y oshida,
et al., 2004; Van Meerbeek, et al., 2011):

e Fenil-P (2-metacriloxietil fenil hidrogeno fosfato);
e 4-MET (4-Metacriloxietil trimelitico);
e 10-MDP (10- Metacriloxidil dihidrogeno fosfato).

O 10-MDP ¢ constituido quimicamente por uma cadeia hidrofobica de dez
carbonos ou grupos decil que une os dois grupos, um grupo de metacrilato polimerizavel,
e um grupo funcional de 4cido fosférico com grande afinidade para a HAp, baseado no
conceito de Adesdao-Descalcificacdo, o grupo fosfato do MDP vai ligar-se ionicamente ao
calcio presente na HAp, levando a libertagdo dos ides calcio e fosfato tal como o 4cido
dos sistemas adesivos etch-and-rinse. Contribuindo desta forma para a formagado de sais
de cdlcio-monomero que se dispdem numa estrutura em nanocamadas (Pallan et al.,
2012).

Cada nanocamada ¢ composta por duas moléculas de MDP apresentando no
centro e nas extremidades o sal de célcio. Enquanto que os grupos metacrilatos estdo na
direcdo dos sais, os grupos hidrogeno-fosfato do mondémero estdo orientados para fora
desta associa¢do. Destes mondmeros apenas alguns permanecem ligados a HAp. S6
depois ocorre a deposi¢do limitada de fosfato de calcio dihidratado, que resulta dos
fosfatos libertados e da interacao do calcio que sera facilmente dissolvido pelo etanol ou
pela dgua. Forma-se o fosfato de calcio dihidratado inicialmente com pH inferior a 4.0,

que em comparagdao com a HAp, ¢ mais estavel. Depois da dissolu¢do da HAp, o fosfato
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de calcio dihidratado torna-se menos estavel do que a HAp devido ao aumento do pH
(Pallan et al., 2012).

Quanto menos soluvel for o sal de célcio que resulta do mondmero acidico, mais
intensa e hidroliticamente estavel sera a adesdo molecular, de acordo com o conceito de
Adesdo-Descalcificagdo (Van Meerbeek, et al., 2011; Loguercio, et al., 2015).

A Kuraray Noritake Dental, Toquio, Japao de modo a substituir o mondémero de
Fenil- P desenvolveu esta molécula de 10-MDP como sendo uma evolugdo do monémero

(Van Meerbeek, et al., 2011).

4.2. Monomeros Base

4.2.1. Bis-GMA

O Bis-GMA foi introduzido por Bowen, em 1963, e desde ai tem sido o monomero
mais utilizado na composi¢ao dos sistemas adesivos pela sua capacidade de difusdo nos
tecidos, bem como pelas suas boas propriedades fisicas e mecanicas (Figura 1) (Bowen,
1963; Vasconcelos e Cruz et al., 2019).

Devido a elevada viscosidade do Bis-GMA, tém sido utilizados mondémeros
diluentes, como ¢ o caso do TEGDMA para tornar o adesivo mais fluido. Por outro lado,
alguns autores referem que esta diluicdo ¢ responsavel pelo aumento da contragcdo de
polimerizacdo e diminuicdo da taxa de conversdo do mondmero (Peutzfeldt, 1997,
Sideridou et al., 2002).

Outra questdo controversa, prende-se com o potencial efeito citotoxico do Bis-
GMA. Este mondémero contém na sua composicdo o bisfenol-A (BPA) que tem sido
considerado por muitos autores um composto téxico com efeitos citotoxicos e atividade
estrogénica em humanos podendo atuar como um disruptor endocrino (Chianese et al.,

2018).

A utilizagdo do Bis-GMA foi posta em diavida uma vez que os materiais
restauradores dentérios cuja composi¢do contem Bis-GMA foram reportados como tendo
atividade estrogénica num ensaio de cultura de células em 1996. Estudos posteriores
mostraram que o Bis-GMA nio interfere diretamente na hidrdlise do estrogénio, pelo que
os seus efeitos continuam a ser controversos e carecem de mais investigagcdo (Yuan et al.,

2015).
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Apesar de ainda controversos os efeitos do Bis-GMA nos materiais dentarios,
alguns estudos revelam que o Bis-GMA provoca dano no DNA. Schweikl et al. (2006),
demonstrou, que se verificava a formag¢do de micronucleos in vitro apds a exposi¢ao a

elevadas concentragdes deste monomero (Schweikl et al., 2006).

Verificou-se que também outros mondémeros como TEGDMA e o HEMA
apresentam efeitos citotoxicos em culturas de células de mamiferos. O TEGDMA
provocava de forma dose-dependente apds a exposi¢do a estes monomeros, efeitos
mutagénicos nestas células confirmados pela formacdo de microntcleos. Tanto o
TEGDMA como o HEMA ap6s eletroforese, induzem a formagao de quebras na cadeia
de DNA comprovada pela observacdo do DNA de células unicas inseridas em agarose
(Joskow et al., 2006; Kang et al., 2006; Schweikl et al., 2006; Bakopoulou et al., 2009;
Kingman et al., 2012; Kloukos et al., 2013).

Para reduzir a exposi¢do humana aos BPA, os fabricantes t€ém procurado substituir
o Bis-GMA por mondmeros de metacrilato alternativos que possam ser utilizados como
monoémeros base da composicdo das resinas e dos sistemas adesivos utilizados nas

restauragdes dentarias (Yuan et al., 2015).

Tém surgido vérias alternativas no mercado de resinas compostas sesm BPA mas
no que diz respeitos aos sistemas adesivos ainda ndo existem muitos que contenham este

monomero (Yu et al., 2014; Vasconcelos ¢ Cruz et al., 2019).
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Figura 1: Estrutura quimica do Bis-GMA (Vasconcelos e Cruz et al., 2019).

4.2.2. G-IEMA

O termo dendrimero foi proposto inicialmente por Tomalia et al., (1985), sendo
escolhido devido a sua disposic¢ao estrutural. Os dendrimeros sdo distintos dos polimeros
visto apresentarem uma estrutura tridimensional hiper-ramificada, um baixo indice de

polidispersdo e elevada possibilidade de funcionalizagao (Jang et al., 2009).
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Com o avancar do conhecimento sobre as afinidades entre a composi¢ao e arquitetura
dos dendrimeros com a sua biocompatibilidade, retencao, distribuicdo no organismo e
eficécia terapéutica, ¢ vidvel sintetizar dendrimeros ou sistemas derivados de dendrimeros

com maior especificidade e funcionalidade (Beezer et al., 2003).

E possivel introduzir caracteristicas desejaveis nos dendrimeros através das unidades
repetitivas que vao sendo adicionadas, uma vez que cada passo da sintese ¢ independente.
Incluindo as caracteristicas de: regides hidrofébicas ou hidrofilicas, ntcleos e
revestimento diferentes, presenga de grupos funcionais ou reativos, propriedades
quelantes, condutividade elétrica, fotoatividade, divergéncia hemisférica, afinidade
bioespecifica, ou a adi¢do de pontos de clivagem em locais especificos do dendrimero

(Janaszewska et al., 2019; Dias et al., 2020).

Com o objetivo de substituir o Bis-GMA e ao mesmo tempo melhorar as propriedades
fisico-quimicas e mecanicas dos sistemas adesivos, alguns autores tém dedicado o seu
estudo a introdu¢do de dendrimeros como constituintes base deste tipo de materiais. Os
autores defendem que o dendrimero G-IEMA, poderé ser um potencial substituto para os

sistemas adesivos a base de Bis-GMA (Papakonstantinou et al., 2013).

A utilizagdo de G-IEMA em substituicdo do Bis-GMA revelou, uma taxa de
conversao mais eficaz, e ndo apresentou diferencas significativas relativamente as
propriedades fisico-quimicas, como dupla taxa de conversdo , absor¢ao e solubilidade em
agua e contracdo de polimerizagdo, indicando ser uma boa opcdo para a criagdo de

materiais dentarios sem Bis-GMA (Yu et al., 2015; Vasconcelos ¢ Cruz et al., 2020).

Além disso, devido as caracteristicas de polimerizacdo do G-IEMA, que pode ocorrer
em oito pontas simultaneamente, ¢ concebivel que a dupla taxa de conversdao aumente
enquanto a contragdo de polimerizacdo possa diminuir. Um comportamento semelhante
j& foi analisado por Yu et al, (2015), para resinas a base de metacrilato. Essas
propriedades sdo importantes para melhorar a fotopolimeriza¢do adesiva no interior do
dente, com menor risco de falhas em compara¢do com um mondmero linear, como o Bis-

GMA (Yu et al., 2015; Vasconcelos ¢ Cruz et al., 2019).
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Tendo em conta alguns estudos, a utilizagdo do monémero G-IEMA em materiais
restauradores teve 6timos resultados, visto permitir-nos melhorar as condi¢des fisicas e
mecanicas. Os macroémeros hiper-ramificados sdo alternativas promissoras a serem
utilizados em materiais dentarios, devido as suas caracteristicas de polimerizagdo e
principalmente por ndo possuirem bisfenol A na sua composi¢ao, podendo assim reduzir
a toxicidade deste tipo de materiais (Figura 2) (Yu et al., 2015; Vasconcelos e Cruz et al.,

2020).
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Figura 2 - Estrutura quimica do G-IEMA (Vasconcelos e Cruz et al., 2019).

5. Técnicas Laboratoriais para avaliacio da resisténcia adesiva

Para a avaliacdo da resisténcia adesiva de um adesivo dentario podem ser utilizados
os testes segundo forcas de cisalhamento (Shear bond strength test) ou forcas de tracao
(Tensile bond strength test) consoante a direcao da forca aplicada (Pashley et al., 1999;
De Munck et al., 2005). Estes ultimos, sdo considerados os mais indicados para observar
a resisténcia da interface adesiva (Sano et al., 1994; Giannini et al., 2015).

Para melhor reproduzir o ambiente oral e as condi¢des a que as restauracdes sao
sujeitas podem ainda ser previamente utilizados métodos de envelhecimento das

amostras, tais como o envelhecimento em tempo real através da estufa, o envelhecimento

25



Resisténcia adesiva ao esmalte, de um Sistema Adesivo Universal Experimental sem Bis-GMA, na vertente etch-and-
rinse

térmico através da termociclagem, ou o envelhecimento mecanico através do chewing

simulador.

5.1. Testes de Microtracao (nTBS)

O teste de microtragcdo (uTBS) foi introduzido em 1994, por Sano, et al. Desde
entdo, tem sido utilizado em diversos laboratorios de teste de resisténcia entre interfaces,

tornando-se atualmente um dos testes de resisténcia mais utilizado e versatil (Sano et al.,

2020).

Embora seja um método estatico e baseado em forca, juntamente com as
investigagdes morfoldgicas e espetroscopicas, tem contribuido substancialmente para o
desenvolvimento dos sistemas adesivos. O teste pTBS tem uma capacidade
discriminativa maior do que o teste tradicional de microcisalhamento, visto oferecer
varias vantagens, como maior incidéncia de falhas adesivas, menos falhas coesivas,
valores mais altos de resisténcia de unido devido ao tamanho reduzido da amostra e testes

de superficies irregulares (Fornazari et al., 2020; Sano et al., 2020).

O teste de microtracdo, tem como objetivo testar as interfaces adesivas
possibilitando uma diminui¢do acentuada do niimero de falhas da adesdo e o estudo em
varias localizagcdes do dente. Deste modo, a execugdo de cortes perpendiculares entre si
num dente previamente preparado, vai dar origem a palitos com uma seccao transversal
de 1+0,2mm?. Estes palitos sdo obtidos a partir de um dente cortado por um disco
diamantado e depois do corte, os palitos sdo posicionados e fixos com uma cola de
cianoacrilato em suportes especificos, sendo colocados numa maquina de testes universal,

onde sdo sujeitos a forcas de tracdo, até ocorrer a sua fratura (Camargo, 2007).

As fraturas sao classificadas em adesivas, coesivas, em esmalte ou dentina ou mistas.
Sao fraturas adesivas, quando ocorrem na interface entre o esmalte e a resina composta,
fraturas coesivas quando ocorrem internamente no substrato dentirio ou na resina
composta, e sdo fraturas mistas quando fraturam quer no esmalte quer na resina composta

(Figura 3) (Kim et al., 2020).
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Figura 3 - Esquema representativo do procedimento de preparagdo dos espécimes e teste de mictrotragdo
(uTBS), baseado em (Loomans et al., 2011).

Teste de microtragio

Apesar dos resultados em relacdo a dentina serem promissores, a eficacia adesiva ao
esmalte dentario com este tipo de sistemas adesivos ndo foi ainda estudada, sendo este o

objetivo do presente estudo.
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I1. OBJETIVOS

Avaliar a resisténcia adesiva ao esmalte, por microtra¢do, de um sistema adesivo
universal experimental sem Bis-GMA e de sistemas adesivos universais com Bis-GMA,

na vertente etch-and-rinse.
1. Hipoteses Experimentais

Hy: Nao se verificam diferencas significativas na resisténcia adesiva ao esmalte,
por microtragdo, entre o sistema adesivo universal experimental sem Bis-GMA e os

restantes sistemas adesivos universais estudados, na vertente etch-and-rinse.

Hi: Verificam-se diferencas significativas na resisténcia adesiva ao esmalte, por
microtracgao, entre o sistema adesivo universal experimental sem Bis-GMA e os restantes

sistemas adesivos universais estudados, na vertente etch-and-rinse.
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III. MATERIAIS E METODOS

Inicialmente o estudo foi submetido a Comissio de Etica do Instituto Universitario

Egas Moniz, tendo o mesmo sido aprovado (Anexo 1).

Foram utilizados 10 dentes molares humanos higidos sem caries, nem restauragoes,
extraidos por motivos periodontais ou ortoddnticos e armazenados por ndo mais de 6
meses, conforme a norma ISO 11405:2015, e cedidos pelo Banco de Dentes do Instituto

Universitario Egas Moniz.

Antes de serem utilizados os dentes foram desinfetados em cloramina trihidratada a
1% durante 5 dias, sendo em seguida armazenados em agua destilada a 4°C até a sua

utilizagdo (ISO 11405:2015).

Inicialmente, os dentes foram colocados em suportes de resina com recurso a cera
colante (Sticky Wax, Kemdent, Wiltshire, Inglaterra), os dentes foram fixados nos
dispositivos proprios e cortados num micrétomo de tecidos duros (Accutom-50, Struers,
Denmark) (Figura 4) para a remocdo das raizes. Posteriormente, os dentes foram
divididos em 2 metades, preservando-se a face mesial e distal, num corte central
perpendicular ao longo do eixo do dente e no sentido vestibulo-palatino/ vestibulo-lingual

(Figura 5 e 6).

Figura 4 - Micrétomo de tecidos duros
(Accutom-50, Struers, Denmark).
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Figura 5 - Fixagdo do dente no suporte
com cera colante.

Figura 6 - Corte central para dividir a
parte mesial e distal.

rinse

Em seguida os dentes foram retirados do suporte e a cimara e os canais pulpares

limpos com um escavador de dentina (Figura 7) e preenchidos com uma cola de

cianoacrilato (Wiirth, Switzerland) (Figura 8) de forma a selar o espago livre. Em seguida

os espécimes foram polidos numa polidora (LaboForce-1, Struers, Denmark) (Figura 9)

e refrigerados com agua corrente durante 5/6 voltas com uma lixa de SiC de 600 grit, de

modo a obter uma camada de esmalte homogénea e simultaneamente simular a smear

layer.

Figura 7 - Escavador de dentina.
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Figura 8 - Cola de cianoacrilato
e ativador (Wiirth, Switzerland).

Figura 9 - Polidora (LaboForce-1,
Struers, Denmark).

Depois de cortados os espécimes foram distribuidos aleatoriamente em 4 grupos
de n=5, sendo agrupados de acordo com o sistema adesivo utilizado. Para todos os grupos
foi utilizado o protocolo etch-and-rinse: Grupo 1 - Scotchbond Universal (3M, ESPE, St.
Paul, MN, USA); Grupo 2 - Futurabond M+ (VOCO, Cuxhaven, Germany); Grupo 3 —
EM1, sistema adesivo universal experimental com Bis-GMA (Egas Moniz, Almada,
Portugal); Grupo 4 - EM2, sistema adesivo universal experimental com G-IEMA (Egas
Moniz, Almada, Portugal) (Tabela 1).
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Depois do polimento, os espécimes foram distribuidos aleatoriamente pelos

grupos, seguindo-se a aplicacdo dos sistemas adesivos (Figura 10, 11, 12 e 13) de acordo

com as instrugdes do fabricante (Tabela 2).

Tabela 1 - Composicao, Lote, Validade e pH dos varios sistemas adesivos

Scotchbond
Universal
(3M ESPE,
St. Paul, MIN,
USA)

Futurabond
M+
(VOCO
GmbH,
Cuxhaven,

Germany)

EM1
(Adesivo
Experimental
com Bis-
GMA)
EM2
(Adesivo
Experimental
sem Bis-
GMA)

Material

10-MDP;
HEMA; Bis-
GMA; etanol;

TEGDMA; silica

tratada com

silano; dgua; CQ

HEMA; Bis-
GMA; etanol;
monomero
adesivo acido;
UDMA; acidos
silicicos
pirogénicos
10-MDP; Bis-
GMA; HEMA;
UDMA;

TEGDMA; 4gua;

etanol; CQ
10-MDP; G-
IEMA; HEMA;
UDMA;

TEDGMA; 4gua,

etanol, CQ

Composicao
00108A 12/ 2021
1946143 07/2021
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Lote

Validade pH

2,81

2,07

2,02

2,24
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Figura 10 - Scotchbond Universal Figura 11 - Futurabond M+ (VOCO
(3M ESPE, St. Paul, MN, USA) GmbH, Cuxhaven, Germany)MN, USA)

[ — . . .
Figura 12 - EM1 (Sistema Adesivo Universal Figura 13 - EM2 (Sistema Adesivo
Experimental com Bis-GMA) (Egas Moniz, Universal Experimental com G-IEMA)
Almada, Portugal). (Egas Moniz, Almada, Portugal).

35



Resisténcia adesiva ao esmalte, de um Sistema Adesivo Universal Experimental sem Bis-GMA, na vertente etch-and-

rinse

Tabela 2 - Instrucdes da aplicacdo dos adesivos usados, segundo o fabricante, na vertente etch-and-rinse.

Scotchbond Universal
(3M ESPE, St. Paul, MN, USA)

Futurabond M+
(VOCO, Cuxhaven, Germany)

EM1

(Adesivo Experimental com Bis-
GMA)

EM2
(Adesivo Experimental com G-
IEMA)

Aplica¢io do sistema adesivo, de acordo com o fabricante

Etch-and-Rinse
Aplicar o acido ortofosférico Octacid (37%) (Clarben, Madrid,
Espanha) durante 15s;
Lavar com 4gua e secar com ar;
Aplicar o sistema adesivo na superficie do esmalte e deixar atuar
20s;
Secar 5s;

Fotopolimerizar 10s

Aplicar o acido ortofosforico Octacid (37%) (Clarben, Madrid,
Espanha) durante 15s;

Lavar com 4gua e secar com ar;

Aplicar o sistema adesivo na superficie do esmalte e deixar atuar
20s;

Secar 5s;

Fotopolimerizar 10s

Aplicar o acido ortofosforico Octacid (37%) (Clarben, Madrid,
Espanha) durante 15s;

Lavar com 4gua e secar com ar;

Aplicar o sistema adesivo na superficie do esmalte esfregando
durante 20s;

Secar 5s;

Fotopolimerizar 60s

Aplicar o acido ortofosforico Octacid (37%) (Clarben, Madrid,
Espanha) durante 15s;

Lavar com 4gua e secar com ar;

Aplicar o sistema adesivo na superficie do esmalte esfregando
durante 20s;

Secar 5s;

Fotopolimerizar 60s

Apds a aplicagdo dos sistemas adesivos segundo as instrugdes do fabricante

(Tabela 2), foram adicionados incrementos de 2 mm de resina composta Schmidt
composite nanohibrido de cor A2 (MADESPA, Toledo, Espanha) (Figura 14), com uma
espatula angulada (Figura 15) e fotopolimerizado cada incremento com um
fotopolimerizador EliparTM DeepCure-S (3M, St.Paul, MN, USA) (Figura 16) durante

40 segundos, com uma intensidade de 1450 mW/cm2 até se obter 6-8 mm de altura. Esta
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intensidade foi verificada a cada 15 utilizagdes com um radidémetro Demetron 100
(Danbury, CT, USA) (Figura 17). De forma a ser possivel demonstrar independéncia na
amostra, cada face dos espécimes foi pintada com 4 cores (azul, preto, verde e vermelho)

(Figura 18).

SCHMIDT COMPOSite e

Figura 14- Schmidt composite nanohibrido kADESPA,
Toledo, Espanha).

Figura 15 - Espatula angulada.

Figura 16 - EliparTM DeepCure-S
(3M, St.Paul, MN, USA)
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Figura 17 - Radidometro Demetron
100 (Danbury, CT, USA).

Figura 18 - Divisdo dos dentes em
4 quadrantes.

Finalmente, as amostras foram armazenadas em agua destilada a 37°C, durante

24h, numa estufa de incubagdo (Memmert INE 400, Memmert, Germany) (Figura 19).

Figura 19 - Estufa de incuba¢ao (Memmert INE
400, Memmert, Germany).
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Passadas 24h, as amostras foram cortadas nas dire¢des X e Y, num microtomo de
tecidos duros (Accutom-50, Struers, Dinamarca) (Figura 20 e 21), para se obterem palitos

com 1+0,2 mm? de seccdo (Figura 22).

ol _— ;’ o
Figura 20 - Cortes efetuados na dire¢do Y no
micrétomo (Accutom-50, Struers, Denmark).

—

Figura 21 - Cortes efetuados na direcdo X e Y
no micrétomo (Accutom-50, Struers, Denmark).

Figura 22 - Palitos obos no micrétomo
(Accutom-50, Struers, Denmark).
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Em seguida, os palitos foram colocados individualmente num jig de ago
inoxidavel (Figura 23) com cola de cianocrilato (Zapit, Dental Ventures of America,
Corona, CA, USA) (Figura 24) sendo posteriormente submetidos a um teste de
microtracdo numa maquina de testes universal equipada com uma célula de S5kN
(Shimadzu AG-50kNI SD MS, Shimadzu Corporation, Kyoto, Japan) (Figura 25) com
uma forga de tragdo de 0.5mm/min até ocorrer a fratura (Figura 26 e 27). As fraturas
foram classificadas em fraturas adesivas (A), coesivas no esmalte (CE), coesiva na resina
(CR) ou mistas (M) (Figura 28) e medidas com uma craveira digital (Insize Inc,

Loganville GA, USA) (Figura 29).

Figura 23 - Palito colocado no jig com
cola de cianoacrilato (Zapit, Dental
Ventures of America, Corona, CA, USA).

Figura 24 - Cola de cianoacrilato e
ativador (Zapit, Dental Ventures of
America, Corona, CA, USA).
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Figura 25 - Maquina de testes universal (Shimadzu
AG-50kNI SD MS, Shimadzu Corporation, Kyoto,
Japan).

Figura 26 - Jig colocado na maquina de
testes universal (Shimadzu AG-50kNI SD
MS, Shimadzu Corporation, Kyoto, Japan).
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Figura 27 - Jig colocado na maquina de testes universal
apos fratura do palito (Shimadzu AG-50kNI SD MS,
Shimadzu Corporation, Kyoto, Japan).

CE CR M

I

(] —

Figura 28 - Esquema representativo do tipo de fratura,
baseado em (Loomans et al., 2011).

Figura 29 - Craveira digital insize (Insize Inc, Loganillé GA,
USA).
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IV.  RESULTADOS

Compararam-se 4 adesivos para a forca adesiva (MPa), com base em medicdes
em palitos de esmalte obtidos na mesma unidade experimental (dente). Para controlo de
correlacdes entre as medidas assim obtidas, assim como da heterogeneidade de
variancias, ajustou-se um modelo linear misto, com 1 fator independente (adesivo). Para
identificar a melhor estrutura de dependéncia entre observacdes repetidas na mesma
unidade experimental, representou-se no grafico seguinte o valor de forca (Grafico 1). A
dispersdo dos valores observados de forga, considerando até 13 palitos por dente, ¢é

compativel com uma estrutura de covariancias homogéneas.

Grifico 1: Dispersao dos valores de forga observados por palitos e por grupo de tratamento.
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Assim, os dados foram ajustados por recurso a varias matrizes de covariancia
homogénea (AR(1), Simetria Composta, Identidade e Toeplitz) e comparou-se a
qualidade do ajustamento obtido com as diferentes matrizes, usando o critério de

informacdo de Akaike (AIC) e o Critério Bayesiano de Schwarz (BIC).
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Tabela 3: Informacao sobre diversas estruturas de covariancias.

2 Restricted Log Likelihood 1045,315
Akaike's Information Criterion (AIC) 1047,315
Hurvich and Tsai's Criterion (AICC) 1047,348
Bozdogan's Criterion (CAIC) 1051,136
Schwarz's Bayesian Criterion (BIC) 1050,136

De acordo com os critérios AIC e BIC, os valores minimos sdo observados com a
estrutura definida pela matriz Identidade, pelo que, com base nos testes aos efeitos do
fator principal, se conclui ndo existirem diferencas significativas entre adesivos no que

diz respeito aos valores da forca adesiva (p = 0,237) (Tabela 3).

Este ¢ o resultado que seria obtido caso se tivesse aplicado o tradicional modelo
ANOVA one-way, pressupondo a independéncia entre as observagdes de forca em cada
palito, pelo que se conclui que o atual procedimento experimental, que inclui a
distribuicdo aleatoria dos palitos de dentina obtidos num mesmo dente pelos diferentes
grupos experimentais, ¢ suficientemente robusto contra a potencial introdugdo de

correlacdes entre essas observagdes (Tabela 4).

Tabela 4: Testes de efeito fixo tipo III.

Numerador df Denominador df

Interceciao 470,904

Adesivo 3 124,000 1,430 ,237
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Na tabela 5 e no grafico 2 estdo representados os valores em MPa dos grupos

estudados.

Tabela 5: Média em MPa e Desvio Padrdo das for¢as adesivas de microtragdo ¢ niimero de
amostras de cada grupo.

Adesivo Desvio Padrao

Grafico 2: Média em MPa e Desvio Padrdo das forgas adesivas de microtragdo de cada grupo.
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V. DISCUSSAO

Este trabalho de investigagdo foi desenvolvido segundo a norma ISO/TS
11405:2015 que descreve como devem ser efetuados os testes de adesdo a estrutura
dentaria. A norma define os critérios de selecdao dos dentes permanentes humanos higidos,
de individuos entre os 16 € os 40 anos, extraidos ha ndo mais de 6 meses, o0 modo de
armazenamento e desinfe¢ao apds extracgao, o tipo de lixa a ser utilizada para a preparacao
da superficie dentaria e o procedimento para a realizacdo do teste de microtragdo numa

velocidade recomendada de 0,75 + 0,30 mm/min.

A resisténcia adesiva da restauragdo ao esmalte pode ser avaliada com recurso a
macro ou micro-testes de resisténcia adesiva, dependendo da 4&rea de unido a ser
analisada. Para areas adesivas maiores a 3mm? sdo utilizados os macro-testes de
resisténcia adesiva que abrangem a tragdo (TBS), o cisalhamento (SBS), e protocolos
pushout. Os micro-testes de resisténcia adesiva compreendem o microcisalhamento
(uSBS), a microtracao (LTBS) e testes de micro-push-out (Van Meerbeek et al., 2010;
Sirisha et al., 2014).

No presente estudo foi utilizada a técnica introduzida por Sano et al., (1994) do
teste de microtragdo, uma vez que amostras com dimensdes inferiores apresentam uma
probabilidade de defeitos menor, traduzindo-se em valores de resisténcia adesiva
superiores, visto ser mais uniforme a distribui¢do da tensdao uniforme (Sano et al., 1994;

Bonifacio et al., 2012; Sirisha et al., 2014).

De modo a se obterem mais amostras com um menor numero de dentes, estes
foram cortados em palitos. Este procedimento ¢ bastante frequente em testes de adesao,
segundo a Teoria de Griffith que relaciona reduzidas areas com elevados valores de

tensao devido a sua menor area de fratura (Sano et al., 1994; Gallusi et al., 2009).

A forga adesiva foi testada através do teste de microtragdo numa maquina de testes
universal (Shimadzu AG-50kNI SD MS, Shimadzu Corporation, Kyoto, Japan) a uma
velocidade de 0,5mm/min (Dantas et al., 2008; Manso et al., 2009).

O Bis-GMA tem sido um dos monoémeros mais utilizados em adesivos dentarios,

devido as suas boas propriedades mecanicas, baixa volatilidade, baixa contracdo de
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polimerizacdo e capacidade de difusdo nos tecidos. No entanto, esse monomero de
metacrilato possui baixa conversao de dupla ligagdo e apresenta bisfenol A (BPA) na sua
composicdo, sendo este um componente toxico amplamente utilizado em materiais

plasticos (Vasconcelos e Cruz et al., 2019).

Em relacdo ao pH, essa propriedade fisico-quimica desempenha um papel muito
importante, sobretudo em sistemas adesivos universais. E necessario um meio 4cido para
dissolver a smear layer e os smear plugs, e abrir caminho para a impregnagao do adesivo,
por outro lado, um meio acido, muito forte, pode remover muito calcio, o que
consequentemente vai diminuir a sua capacidade de ligacdo com o 10-MDP. Perdigao et
al., (2014), referiram que o pH ideal para os sistemas adesivos universais que contém 10-
MDP ¢ mild (pH=2), o que possibilita uma maior formagdo de sais de célcio estaveis,
melhorando consideravelmente a adesdo (Perdigdo & Swift, 2015; Vasconcelos e Cruz et

al., 2020).

Os adesivos experimentais por nos utilizados neste estudo apresentam um pH <2
mild, estando dentro da ordem de grandezas que vem de acordo ao que os autores

recomendam.

A escolha do G-IEMA, como substituto do Bis-GMA, foi baseada devido a sua
estrutura dendritica, formando uma estrela de 8 pontas, ao contrario do Bis-GMA que tem
uma estrutura linear, esperando-se que esse mondmero contribua para uma melhor
resisténcia adesiva. Além disso, devido as caracteristicas de polimerizagdo do G-IEMA,
que pode ocorrer em oito pontas simultaneamente, ¢ concebivel que a conversao de dupla
ligagdo aumente enquanto a contracdo de polimerizacdo possa diminuir. Um
comportamento semelhante ja foi observado por Yu et al., 2014, para resinas a base de
metacrilato. Essas propriedades sdo importantes para melhorar a polimerizagao adesiva
no interior do dente, com um risco menor de falhas em comparagdo com um monomero
linear, como o Bis-GMA, que polimeriza em apenas duas pontas (Yu et al., 2014;

Vasconcelos e Cruz et al., 2019).

No presente estudo foi avaliada a resisténcia adesiva de dois adesivos
experimentais, EM1 e EM2, e dois adesivos comerciais como controlo, o Scotchbond

Universal e o Futurabond M+. Dos valores obtidos ndo se verificaram diferengas
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significativas relativamente as forcas adesivas por microtragdo ao esmalte, entre os

adesivos experimentais e comerciais estudados.
A Hipotese nula ¢ aceite.

Pelo facto de estarmos a estudar a resisténcia adesiva ao esmalte, ndo existem
publicados muitos artigos sobre o comportamento dos adesivos comerciais neste

substrato dentario, o que nos dificulta a discussdo e comparacao dos resultados obtidos.

No caso do sistema adesivo Scotchbond Universal, apenas foram encontrados 2
artigos, em que a resisténcia adesiva ao esmalte foi obtida por testes de microtragdo, € no
sistema adesivo Futurabond M+, ainda ndo se encontra publicado nenhum estudo sobre
a resisténcia adesiva ao esmalte utilizando a mesma metodologia, pelo facto dos adesivos
terem sido introduzidos no mercado recentemente. Os poucos estudos encontrados

procuram estudar a adesdo a dentina e os protocolos utilizados sdo distintos.

Relativamente aos adesivos experimentais, pelo facto de terem sido desenvolvidos
recentemente no Instituto Universitario Egas Moniz, este ¢ o primeiro estudo efetuado

sobre a eficacia adesiva quando aplicados no esmalte.

Como apenas foram encontrados 2 estudos de microtragdo ao esmalte, com o
sistema adesivo Scotchbond Universal, procurou-se comparar com alguns artigos de
microcisalhamento, ressalvando que os valores sdo ligeiramente diferentes, em

comparagdo com a microtragao.

Em 2014, Goes et al., num estudo em que foi avaliada a resisténcia adesiva ao
esmalte do Scotchbond Universal com um protocolo, que apesar do tempo de
condicionamento acido ter sido de 30s, diferente dos nossos 15s, encontraram valores

para a resisténcia adesiva do Scotchbond Universal semelhante aos nossos.

Segundo Vermelho et al., (2017), num estudo in vitro de adesdo ao esmalte
utilizando o adesivo Scotchbond Universal, e com um protocolo semelhante, demonstrou
que a resisténcia adesiva, por microtra¢do, era maior no esmalte, utilizando o protocolo
etch-and-rinse. Verificaram que com a aplicacdo do 4acido ortofosforico, alcangcaram

melhores valores de resisténcia adesiva apds 24h, e verificaram também, que utilizando
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o protocolo self-etch, ap6s 1 ano, os valores eram mais baixos que no protocolo etch-and-

rinse, obtendo resultados semelhantes com os do nosso estudo.

Hirokane et al., (2020), através de um estudo onde testou a resisténcia adesiva ao
esmalte de bovinos, por microcisalhamento, utilizando o sistema adesivo Scotchbond
Universal na vertente etch-and-rinse, em contrapartida ao nosso onde foram utilizados
dentes humanos e microtragao, puderam observar que os valores obtidos também foram

1dénticos aos encontrados no nosso estudo.

Em 2014, Isolan et al., realizaram um estudo onde foram testados 4 substratos
diferentes, o esmalte, a dentina, a porcelana e o composito, com a utilizagdo do sistema
adesivo Scotchbond Universal, na vertente efch-and-rinse € com um protocolo
semelhante ao que utilizamos, no esmalte. Para realizar os testes de resisténcia adesiva
utilizou a técnica de microcisalhamento, onde obteve valores ligeiramente inferiores

comparativamente aos nossos resultados.

Suzuki et al., (2016), com um protocolo semelhante ao nosso, onde utilizou 30
espécimes na vertente etch-and-rinse, ao esmalte, mas diferindo no método de avaliacao
da resisténcia adesiva, que foi através de testes de microcisalhamento, obteve resultados
ligeiramente superiores, aquando da utilizagdo do sistema adesivo Scotchbond Universal,

em comparagao com os que obtivemos.

Segundo Cuevas-Sudrez, et al., (2019), ap6s estudo de uma meta-analise, € uma
revisdo sistematica, demonstraram que os sistemas adesivos universais em esmalte, sdo
melhores com o condicionamento acido prévio. O desempenho de um sistema adesivo
universal estd associado ao seu pH, ao substrato onde o mesmo ¢ utilizado e ao protocolo
utilizado, etch-and-rinse ou self-etch. No esmalte, independentemente do pH que o
adesivo contém, a for¢ca adesiva ¢ maior quando ¢ feito o condicionamento prévio do
esmalte, ou seja, sob o protocolo etch-and-rinse. Desta forma, concluiram que a utilizacao
do protocolo selective enamel etching, seguido da aplicacdo de um adesivo universal mild,
aparenta ser a melhor opcdo para conseguir uma adesdo melhor e mais duradoura ao

esmalte (Cuevas-Suarez et al., 2019).

No estudo levado a cabo por Vasconcelos e Cruz et al., (2020) onde foi avaliada
a eficacia adesiva a dentina dos adesivos experimentais EM1 e EM2, os resultados

revelaram valores médios de resisténcia adesiva a dentina quando aplicado o protocolo
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Discussdo

etch-and-rinse inferiores comparativamente com os valores obtidos neste estudo para o
esmalte. Estes resultados vao ao encontro dos resultados publicados por Cuevas-Suarez

et al., (2019) (Cuevas-Suéarez et al., 2019; Vasconcelos e Cruz et al., 2020).
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Conclusdo

VI. CONCLUSAO

Nao existem diferencas significativas na resisténcia adesiva ao esmalte, por
microtragdo, entre o Sistema Adesivo Universal Experimental sem Bis-GMA e os

restantes sistemas adesivos universais estudados.

Com estes resultados, podemos especular que o dendrimero G-IEMA possa ser

promissor na composicdo base de sistemas adesivos universais sem Bis-GMA.
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Anexos

VIII. ANEXOS

Anexo 1: Comprovativo da aceitagdo pela Comissio de Etica do Instituto Universitario Egas Moniz.
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Comissdo de Etica EGAS MONIZ
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Ex.mo Senhor
Miguel José Pereira Alves

Monte de Caparica, 16 de janeiro de 2020

Ex.mo Senher,

Em resposta ao Pedido de Parecer que submeteu a apreciagio da Comisséo de Etica da
Egas Moniz, com o tema denominado “Resisténcia adesiva ac esmalte de um Sistema
Adesivo Universal Experimental sem Bis-GMA, na vertente etch-and-rinse”, foi
aprovado por unanimidade,

Com os melhores cumprimentos,

A Presidente da Comissdo tica da Egas Moniz

Prof®. Doutora Maria Fernanda de Mesquita
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Campus Universitario — Quinta da Granja — Monte de Caparica
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