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RESUMO

Objetivo: Avaliar o efeito de 4 sistemas adesivos (Scotchbond™ Universal (3M ESPE,
St Paul, USA) Futurabond® M+, (VOCO GmbH, Cuxhaven, Alemanha), Sistema Adesivo
Experimental EM1 e o Sistema Adesivo Experimental EM2) e dois protocolos de aplicacdo
(Etch&Rinse (ER) e Self-Etch (SE)) - na propriedade molhabilidade, avaliada através da medigao
do angulo de contacto dos adesivos com a superficie do esmalte.

Materiais ¢ Métodos: 40 molares humanos higidos, extraidos ha menos de 6 meses,
foram seccionados obtendo-se um total de 80 espécimes distribuidos por sua vez em 8 grupos
experimentais (n=10). Foi produzida uma area plana em esmalte com um minimo de 2x2mm com
disco de SiC de 600 grit. Os grupos de estudo na vertente Etch&Rinse foram condicionados com
acido ortofosforico a 37,5% segundo as instrugdes do fabricante. A rugosidade dos espécimes foi
medida no perfilometro sendo efetuada a medi¢do do angulo de contacto segundo o método da
gota séssil a temperatura ambiente de 23°C.

Resultados: O adesivo SBU sob protocolo ER apresentou os valores de angulos de
contacto significativamente mais elevados em relagdo a todos os grupos (p<0.05). O adesivo FUT
sob protocolo ER apresentou valores de angulos de contacto significativamente mais elevados do
que o adesivo EM1 sob protocolo ER (p<0.05). Para os restantes subgrupos definidos pelo tipo
de adesivo e protocolo, ndo se detetaram diferencas significativas relativamente aos valores dos
angulos de contacto.

Conclusoes: Apesar das limitagdes do estudo todos os adesivos apresentaram de modo
geral baixos valores de angulo de contacto e consequentemente uma tendéncia favoravel a molhar
o substrato. E de notar que a molhabilidade ¢ uma propriedade altamente dindmica, dependente
de uma variedade de fatores, sendo necessarios mais estudos que avaliem a sua influéncia direta

na qualidade da ligagdo adesiva.

Palavras-Chave: molhabilidade, angulo de contacto, gota séssil, bis-GMA free, adesdo






ABSTRACT

Objective: To evaluate the effect of 4 adhesive systems (Scotchbond™ Universal (3M
ESPE, St Paul, USA) Futurabond® M +, (VOCO GmbH, Cuxhaven, Germany), EMI
Experimental Adhesive System and EM2 Experimental Adhesive System) and two application
protocols (Etch & Rinse (ER) and Self-Etch (SE)) - in the wettability property, assessed by
measuring the angle of contact of the adhesives with the enamel surface.

Materials and Methods: 40 healthy human molars, extracted less than 6 months ago,
were sectioned obtaining a total of 80 specimens distributed in turn in 8 experimental groups (n
= 10). A flat enamel area of at least 2x2mm was produced with a 600 grit SiC disk. The study
groups in the Etch&Rinse strand were conditioned with 37.5% orthophosphoric acid according to
the manufacturer's instructions. The specimens' roughness was measured on the profilometer and
the contact angle was measured according to the sessile drop method at an ambient temperature
of 23°C.

Results: The SBU adhesive under the ER protocol showed significantly higher contact
angle values in relation to all groups (p<0.05). The FUT adhesive under the ER protocol showed
significantly higher contact angle values than the EM1 adhesive under the ER protocol (p<0.05).
For the remaining subgroups defined by the type of adhesive and protocol, no significant
differences were detected with regard to the values of contact angles.

Conclusions: Despite the limitations of the study, all adhesives generally presented low
values of contact angle and, consequently, a favorable tendency to wet the substrate. It should be
noted that wettability is a highly dynamic property, dependent on a variety of factors, and further

studies are needed to assess its direct influence on the quality of the adhesive bond.

Keywords: wettability, contact angle, sessile drop, bis-GMA free, adhesion
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INTRODUCAO

[ - INTRODUCAO

1. Contextualizacao
Este trabalho de investigacao surge na sequéncia do Mestrado Integrado em Medicina
Dentaria, no Instituto Universitario Egas Moniz, para a obtencdo do grau de Mestre em
Medicina Dentaria. A recolha de dados experimentais decorreu no periodo de agosto a
setembro de 2020. Realizou-se no laboratdrio de Biomateriais Egas Moniz e em parceria
com o Instituto Superior Técnico, nos seus laboratorios de Quimica e Materiais
Nanoestruturados. A investigacdo com o titulo - Avaliagdo da molhabilidade de um
sistema adesivo experimental sem Bis-GMA quando aplicado na superficie do esmalte
com rugosidade de 600 grit — teve como objetivo analisar qual o efeito de 4 sistemas
adesivos e dois protocolos de aplicagdo na propriedade molhabilidade, sendo de particular
interesse observar o comportamento do inovador adesivo experimental sem Bis-GMA,
em desenvolvimento pela equipa conduzida pela Doutora Vasconcelos e Cruz. Uma vez
que existem efeitos citotoxicos descritos na bibliografia associados a molécula de Bis-
GMA, amplamente usada nos sistemas adesivos atuais, surge o interesse de encontrar um
substituto que igualasse a sua performance clinica. A avaliagdo da molhabilidade ¢
essencial uma vez que ¢ considerada por diversos autores a propriedade fulcral no
mecanismo de adesdo. Face a oportunidade, optei por realizar esta investigacdo para me
permitir consolidar conhecimentos relativos a temadtica essencial - adesdo dentaria —
através do estudo e observacgao experimental de fendémenos que anteriormente pareciam
abstratos. O trabalho encontra-se dividido em: introdugdo tedrica (que aborda conceitos
basicos de adesao e sustenta a importancia do tema em andlise); metodologia da

investigacao; resultados obtidos; discussao/limitagdes, e conclusdes.
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Avalia¢do da molhabilidade de um sistema adesivo experimental sem bis-GMA quando aplicado na superficie do
esmalte com rugosidade de 600 grit

2. Estrutura Dentaria: Esmalte e Dentina

2.1. Esmalte

O esmalte é considerado o tecido mais calcificado do nosso organismo. E extremamente
duro, reveste a coroa anatomica do dente conferindo prote¢dao aos tecidos subjacentes
(Figura 1) (Greig, 2012). E constituido na sua maioria por uma matriz inorganica de
hidroxiapatite de calcio (96%), e por apenas 4% de agua e matriz organica. E semi-
permeavel a substancias de baixo peso molecular como ides e fluidos (Park et al., 2008;

Ross & Pawlina, 2016).

Esmalte . v
Dentina
- P .
3 ; Cdmara Pulpar
i !’_\ }
L A

Figura 1 - Anatomia Dentaria (Elaborada pelo autor)

Apresenta uma espessura de aproximadamente 2,5 mm na extremidade das cuspides e 2
mm no bordo incisal. A espessura do esmalte diminui progressivamente na direcdo da
regido cervical e ¢ significativamente mais fina nas zonas de fissuras oclusais profundas

(Hilton et al., 2013).

Quanto a sua estrutura, o esmalte organiza-se em prismas cristalinos de apatite, na forma
de cristais de hidroxiapatite (Caio(PO4)s(OH)2) (Figura 2) ou de fluorapatite
(Cai0(PO4)sF2), que se alinham perpendicularmente a superficie da dentina. Estes cristais
sdo extremamente compactados e cobertos por uma camada de enamelina muito fina (na
escala manométrica). Entre os prismas organizados, a drea ¢ ocupada por cristais com

diferentes orientacdes (Broome et al., 2003; Low et al., 2008; Lynch et al., 2010).
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Consoante a orientagdo dos seus cristais, o esmalte € seletivamente dissolvido quando em
contacto com um acido fraco. Podem ser observados diferentes padroes de
desmineralizag¢do consoante o acido utilizado, o tempo de contacto e a regido afetada. Um
condicionamento numa fase inicial remove 10 pum de estrutura, expondo os cristais
organizados e a regido inter-prismatica, que posteriormente sdao dissolvidos

diferencialmente formando uma rede de poros. (Silverstone et al., 1975).

Figura 2 - Estrutura quimica da Hidroxiapatite (Adaptado de National Center for Biotechnology
Information (2020). PubChem Compound Summary for CID 14781, Hydroxyapatite. Retrieved

December 13, 2020 from https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/compound/Hydroxyapatite)

2.2. Dentina

A dentina suporta o esmalte e envolve o tecido pulpar. E constituida por 70% de matéria
inorganica (hidroxiapatite), 20% matéria organica (colagénio tipo I maioritariamente) e
10% de 4gua. E menos dura em comparagdo ao esmalte mas de dureza superior ao tecido
0sseo, apresentando uma cor amarelada. Mecanicamente apresenta propriedades elasticas
0 que constitui um mecanismo de protecao fulcral para prevenir fraturas do esmalte. O
tecido dentinario varia consideravelmente consoante a localizagdo, idade e exposicao a
estimulos nocivos. Apresenta diferentes graus de permeabilidade, humidade e
mineralizacdo. A sua espessura constitui cerca de 3 a 3,5 um e € percorrida por uma rede

de tabulos da polpa até a jungao amelo-dentinaria (Nanci, 2017).
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Avalia¢do da molhabilidade de um sistema adesivo experimental sem bis-GMA quando aplicado na superficie do
esmalte com rugosidade de 600 grit

2.3. Polpa

A polpa ¢ um tecido conjuntivo composto por células, vasos sanguineos e tecido nervoso.
E um 6rgio vivo e dindmico responsavel pela formagio da dentina, nutri¢do dos
componentes celulares, transmissao de estimulos sensoriais/dolorosos e coordenagao de

resposta a estimulos nocivos. E constituida por cerca de 75% de agua e 25% de matéria

organica (Breschi et al., 2010; Nanci, 2017)

3. Adesao

O progresso conseguido na area da adesdo gerou uma mudanga de paradigma,
revolucionado radicalmente a Medicina Dentéria e originando o conceito da Dentisteria
Minimamente Invasiva, uma pratica clinica mais conservadora. (Perdigdo, 2020; Tyas et
al., 2000). Em definicdo, adesdo € a “atracdo molecular ou atomica entre duas superficies
de contacto promovida pela forga interfacial de atracdo entre as moléculas/atomos de
duas espécies diferentes”. Existe adesdo quimica, mecanica ou uma combinacao de
ambas. Adesdo ¢ conseguida quando uma substancia (adesivo) permite fazer a ligagdo
entre o dente e o material restaurador, formando uma interface entre os dois substratos
(aderentes) (Anusavice et al., 2013). Em Dentisteria os aderentes podem ser uma vasta
panodplia de materiais como esmalte, dentina, amalgama, composito, cerdmica, ligas

metalicas, iondmero de vidro, etc... (Marshall et al., 2010).

3.1. Mecanismo de Adesdo

O mecanismo de adesdo ao esmalte e dentina ¢ baseado num processo de hibridizagao,
ou seja, na infiltracao e difusdo de monomeros de resina pelas porosidades criadas nos
tecidos dentarios (Van Meerbeek et al., 2003; Yoshida & Inoue, 2012). Apds a

polimerizacdo, os monomeros infiltrados formam reten¢des micromecanicas (microtags)
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sendo a adesdo micromecanica considerada o principal mecanismo de adesdo ao esmalte

e dentina (Van Landuyt et al., 2007).

A adesdo quimica a estrutura dentaria foi um grande avanco e alvo de ateng¢ao nos tempos
recentes e € descrita pelo conceito Adesdao-Descalcificagdo. Este conceito mostra que
inicialmente todos os acidos aderem quimicamente ao calcio da hidroxiapatite através de
uma liga¢do ionica. Consoante a estabilidade da ligagdo formada ora a molécula se
mantém ligada, havendo adesdo, ora ¢ quebrada a ligacdo, havendo descalcificacdo e
remocao de ides cdlcio da superficie. Moléculas como o 10-metacriloiloxidecil-di-
hidrogenofosfato (10-MDP) ou os acidos polialquendicos, conseguem adesao quimica ao

calcio da hidroxiapatite (Perdigdo, 2020; Van Meerbeek et al., 2011).

Na dentina chamou-se camada hibrida a zona de inter-difusdo do sistema adesivo na rede
de colagénio, formando a unido micromecanica (Nakabayashi et al., 1963; Perdigdo,
2010). A grande quantidade de dgua e de matéria organica que formam a dentina foram
um desafio no desenvolvimento de um adesivo com mondémeros funcionais que

interagissem com este substrato humido (Perdigao, 2020).

No esmalte foi possivel conseguir adesdo com resultados clinicos de confianca com a
introdugdo do condicionamento acido por Buonocore, em 1955 (Zhu et al., 2014). E
atualmente aceite que o condicionamento acido do esmalte com acido ortofosférico numa
concentracao entre 30-40% durante 15 segundos consegue uma adesao de confianca entre

o tecido dentario e o material restaurador (Breschi et al., 2003).
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3.2. Evolugdo Historica da Adesdo

De acordo com o desenvolvimento e introdugdo dos sistemas adesivos no mercado estes
foram classificados em geracdes. Da leitura dos trabalhos de Séderholm (2007) e Van
Meerbeek (2020) consegue-se uma visao da evolugao histdrica dos sistemas adesivos, da
1* a2 8 geragdes. E de destacar o ano de 1955, quando Buonocore demonstrou que através
do condicionamento acido era possivel adesdao ao esmalte, apesar de s6 na década de 70
ser aceite este conceito. Fusayama mostra em 1979 que o condicionamento acido do
esmalte e da dentina promove a adesdo (Fusayama et al., 1979). Em 1982 Nakabayashi
introduz o conceito de camada hibrida. No ano de 2010 surge a 8* geragao de sistemas
adesivos, chamados de Universais, com particulas de carga a uma escala manométrica
que apresentam versatilidade na medida que podem ser aplicados nas diversas técnicas

adesivas (So6derholm, 2007; Sofan et al., 2017; Van Meerbeek et al., 2020).

3.3. Estratégias Adesivas — Etch&Rinse / Self-Etch

A smear-layer consiste numa fina camada de detritos que resulta da instrumentacao do
tecido dentéario. Consoante a interagao do sistema adesivo com a smear-layer surgem duas
possiveis estratégias adesivas.: Etch&Rinse e Self-Etch (Figura 3) (Van Meerbeek et al.,

2003)
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ER de 3 passos
Ac+Pr+BR Primer
_ 1 St St
T
Etch-&-Rinse (ER) ER de 2 passos '
Ac + (Pr/BR) i
o’
SE de 2 passos
(Ac/Pr) + BR
Self-Etch (SE) - 8
(sem condicionamento dcido em
separado)
SE de 1 passo
(AC/PI'/BR) All-in-One
R

Figura 3 - Estratégias adesivas Etch&Rinse e Self-Etch (Ac — Phosphoric acid; Pr — Hydrophilic primer;
BR — Non-solvated bonding resin) (Adaptado de Perdigdo 2020)

Segundo a técnica Etch&Rinse a smear-layer ¢ removida. A primeira etapa do
procedimento consiste sempre no condicionamento do substrato com acido ortofosforico.
Em seguida, com agua, o acido ¢ removido e o substrato limpo. A técnica pode ser de 2
ou 3 passos: Se de 3 passos, a 2* etapa consiste na aplicagdo de um primer com
monomeros hidrofilicos, posteriormente seco com jato de ar, e a 3% etapa consiste na
aplicacdo do adesivo de resina. Na técnica de 2 passos o frasco possui o primer € 0O
adesivo combinados na mesma solugdo. Assim, ap6s o condicionamento acido, os
monoémeros hidrofilicos e hidrofobicos sdo aplicados simultaneamente (Pashley et al.,

2011).
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Segundo a técnica Self-Etch a smear-layer ndo ¢ removida - integra a liga¢do adesiva. A
smear-layer € dissolvida através de primers acidicos, de modo a permitir a infiltracao dos
monémeros de resina. Esta técnica ndo recorre ao condicionamento com acido
ortofosforico e pode ser de 2 passos ou unicamente 1 passo: Se de dois passos, a 1? etapa
consiste na aplicacao do primer acidico e a 2% etapa na aplicagdo do adesivo de resina. Se
de um passo, o primer acidico e o adesivo de resina estdo combinados num frasco nico
(Van Meerbeek et al., 2011).

Os adesivos Self-Etch podem ainda ser classificados segundo o seu grau de acidez em:
strong (pH < 1), moderate (1 < pH < 2) mild (pH = 2) e ultra-mild, se (pH > 2.5),
originando diferentes espessuras de interdifusao de mondmeros — alguns micrémetros,
entre 1 e 2 um; 1 um, e na escala dos nandmetros, respetivamente (Van Meerbeek et al.,

2011).

3.4. Adesivos Universais

Na industria procurou simplificar-se a0 méximo o processo de adesdo e nesse contexto
surgiram os adesivos universais ou multi-modo. Estes sistemas adesivos versateis podem
ser utilizados nas diversas vertentes - Etch&Rinse; Self-Etch ou fazendo o
condicionamento acido seletivo do esmalte (Mena-Serrano et al., 2013). Na sua
composi¢do contém maioritariamente monomeros carboxilato/fosfato, como a molécula
de 10-MDP (metacriloiloxidecil di-hidrogenofosfato), que permite a ligagdo quimica ao

calcio dos cristais de hidroxiapatite (Perdigdo & Swift, 2015).

O gold standard na adesao continua continua a ser o sistema adesivo Etch-&-Rinse de 3

passos a base de etanol-agua - Optibond FL — existindo evidéncia consistente na

bibliografia do seu desempenho adesivo a longo prazo (Van Meerbeek et al., 2020). O
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sistema Self-Etch de 2 passos tenta competir com o anterior € apresenta vantagens como
a adesdo quimica através de grupos funcionais carboxil ou fosfato (De Munck et al.,

2005).

3.5. Composicao dos Sistemas Adesivos

O sucesso dos sistemas adesivos depende da sua eficacia em estabelecerem a ponte entre
a estrutura dentaria e o material restaurador. O adesivo liga-se a estrutura dentaria através
de uma ligagao mecanica, quimica ou ambas, e liga-se ao material restaurador através da
copolimerizacdo de ligagdes duplas residuais (-C=C-). (Anusavice et al., 2013; Van
Landuyt et al., 2007). Independentemente da sua estratégia de aplicagdo, os sistemas
adesivos sdo genericamente solugdes compostas por: mondmeros de resina; iniciadores
do processo de polimerizagdo; inibidores/ estabilizadores; e solventes. Podem ainda
conter particulas de carga inorganica ou outros componentes como agentes

antimicrobianos (Anusavice et al., 2013; Van Landuyt et al., 2007).

Os mondmeros sao a unidade fundamental da solu¢do na medida em que constituem a
matriz que ira conferir a resisténcia e as propriedades fisicas ¢ mecanicas (Van Landuyt
et al., 2007). Consoante a sele¢do dos mondmeros e a sua quantidade relativa na solucao
assim o adesivo apresentara diferentes propriedades (reatividade, contracdo de

polimerizacdo, propriedades mecanicas e absor¢ao de agua) (Moszner & Salz, 2001).

A estrutura da molécula € constituida genericamente por: um grupo capaz de polimerizar
com os mondmeros de resina, um espagador, e um grupo funcional. Ao polimerizar, os
monomeros podem formar uma estrutura linear ou uma rede densa de ligagcdes cruzadas

(crosslinking) (Van Landuyt et al., 2007). Consoante o grupo polimerizavel, assim
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existem diferentes categorias, sendo os grupos mais usuais os acrilatos (metacrilatos em
particular.) Os acrilatos t€ém as vantagens de uma reagdo de polimerizacao facil, ndo
apresentarem cor ou cheiro. Os metacrilatos tém um grupo metilo (CH3) extra,
apresentam melhor biocompatibilidade e sdo menos sensiveis a inibi¢do pelo oxigénio
(Peutzfeldt, 1997). Os dimetacrilatos sdo dos mondmeros mais utilizados e estabelecem
ligagdes cruzadas na reagdo de polimerizagdo. Formam uma rede densa que confere
otimas propriedades mecanicas ao adesivo. Tém um comportamento hidrofébico o que
depois da polimerizagdo previne uma reabsor¢do excessiva de agua e consequente
pigmentacdo. Os sistemas adesivos sdo normalmente constituidos por uma mistura de
diferentes proporg¢oes dos dimetacrilatos, Bis-GMA, UDMA e TEGDMA, consoante as

propriedades que o fabricante pretenda alcancgar (Van Landuyt et al., 2007).

3.6. Bis-GMA
A molécula de Bisfenol A glicidil metacrilato (Bis-GMA) (Figura 4) foi desenvolvida por
Bowen em 1956 (Soderholm & Mariotti, 1999) e esta presente na maioria dos sistemas

adesivos utilizados atualmente (Moszner & Salz, 2001).

Figura 4 - Molécula de Bis-GMA. Grupo metacrilato (CH2=C(CH3)COO-) (Adaptado de Anusavice et
al., 2013)
A molécula apresenta uma baixa contracdo de polimerizagdo, endurece rapidamente
aquando a fotopolimerizagdo, apresenta uma baixa volatilidade e 6timas propriedades
mecanicas. Possui um alto peso molecular e ¢ extremamente viscosa (Tabela 1) (Moszner

& Salz, 2001). Tem um comportamento hidrofobico, absorvendo uma baixa quantidade
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de dgua (apesar de alguma absor¢do ser sempre inevitavel) o que permite estabilidade de

cor devido a esta propriedade (Moszner & Salz, 2001; Van Landuyt et al., 2007).

Tabela 1 - Propriedades Fisico-quimicas da molécula de Bis-GMA (Adaptado de National Center for
Biotechnology Information (2020). PubChem Compound Summary for CID 15284, Silux. Retrieved
November 5, 2020 from https.//pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/compound)

Propriedades Fisico-quimicas

Formula molecular Ca9H3603
Peso molecular 512.6 g/mol
Seguranc¢a quimica Corrosivo e Irritante
Viscosidade 1.0 a 1.2 kPa’s aos 23C°
Contracao de polimerizagao 6,1%

Aquando da polimerizagdo a molécula de Bis-GMA forma densas ligagdes cruzadas
(Sideridou et al., 2002). Os dois anéis aromaticos que se encontram no centro da molécula
conferem-lhe rigidez o que dificulta a sua interagdo com os mondmeros vizinhos e
consequentemente uma polimerizacao eficiente. A sua alta viscosidade ¢ consequente dos
dois grupos -OH que formam pontes de hidrogénio entre os monémeros. Para contornar
esta problematica ¢ necessario adicionar mondémeros de baixo peso molecular (UDMA,
EGDMA ou TEGDMA) para fluidificar a solugdo, facilitar a manipulagdo clinica, e
permitir uma taxa de conversdo adequada durante a polimerizagdo (Anusavice et al.,

2013).
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Na sua patente Bowen descreve 3 formas de sintetizar a molécula de Bis-GMA (Bowen,
1962). O seu método de elei¢ao consistia na reacdo entre os componentes Bisfenol A e

Glicidil metacrilato (Figura 5) (S6derholm & Mariotti, 1999).
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Figura 5 - Formagao da molécula de Bis-GMA (Adaptado de Bowen 1962)

3.7. Biocompatibilidade vs Toxicidade

A biocompatibilidade ¢ dos requisitos mais importantes nos materiais utilizados em
contacto com o organismo e define-se como “a capacidade de um material desempenhar
a sua fungdo sem provocar uma resposta indesejada no hospedeiro”. A
biocompatibilidade estd dependente: da natureza quimica/fisica do material, da natureza
do tecido do paciente exposto, da duracdo da exposi¢do, da superficie do material, e da

quantidade de substancias libertadas pelo material (Anusavice et al., 2013).

A toxicidade por sua vez define-se como “a capacidade de um material causar danos aos
tecidos bioldgicos, desde uma alteracao celular na fungdo bioquimica até a destruicao
celular ou morte do organismo”. Qualquer material dentario colocado em contacto com
um tecido natural pode induzir uma resposta bioldgica local ou sistémica. Localmente os
materiais podem desencadear alteracdes na polpa, no periodonto, no apex dentario ou
mucosas orais. As substancias podem alcangar a via sistémica por ingestao/absor¢ao,

inalagdo ou através do apex (Anusavice et al., 2013).
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A problemadtica associada a molécula de Bis-GMA esté relacionada com a molécula usada
na sua sintese — Bisfenol A (BPA) (Lofroth et al., 2019). O BPA nao apresenta um papel
funcional nos compositos dentarios mas pode estar presente como uma impureza ou
produto de degradagdo, consoante o processo de sintese da molécula de Bis-GMA
(Lofroth et al., 2019; S6derholm & Mariotti, 1999) A molécula de Bisfenol apresenta
efeitos estrogénicos bem caracterizados (Chianese et al., 2017; Le et al., 2008; Olea et al.,
1996, Schafer et al., 1999; Wetherill et al., 2007), sendo a estrogenicidade a capacidade

de uma substancia quimica atuar como uma hormona estrogénica (Anusavice et al., 2013).

O impacto de quimicos desreguladores enddcrinos (EDCs) na saude humana tem sido
cada vez mais alvo de atencdo. Hormonas endogenas e exdgenas podem induzir
proliferacdo celular e aumentar a probabilidade da acumulagdo de erros genéticos. EDCs
podem atuar como substancias exogenas promovendo a proliferan¢do e culminando por

sua vez em neoplasias (European Food Safety Authority, 2020).

O BPA ¢ um produto quimico de alto volume de produgdo amplamente utilizado na
industria (Tyl et al., 2002). E utilizado na produgio de diversos materiais poliméricos
como plasticos, resinas epoxi ou papel térmico. Encontra-se presente numa vasta panoplia
de objetos como copos, talheres, recipientes plasticos para armazenar comida, garrafas de
dgua, brinquedos, chuchas para bebés, tintas, dispositivos médicos, CDs, pecas

eletronicas e matérias dentarios (4ids, 2015).

A preocupacao relativa a toxicidade e atividade estrogénica dos materiais dentdrios tem

vindo a ser questionada desde 1996 quando um grupo de investigadores detetou a

presencga de Bisfenol-A na saliva, apds a aplicacdo de selantes de fissura (Anusavice et
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al., 2013; Olea et al., 1996). Posteriormente, diversos estudos demonstraram a presenca
de BPA na saliva e levantam preocupag¢ao na sua utilizacao (Eliades et al., 2005; Kloukos
etal., 2013; Matkiewicz et al., 2015; Sasaki et al., 2005; Van Landuyt et al., 2011). Outros
autores afirmam que a quantidade de BPA libertada dos materiais dentarios ¢ segura
(Fleisch et al., 2010; Nomura et al., 2003). Em 1999 investigadores concluiram que, a luz
da evidéncia da época, era insignificante o risco a curto prazo dos materiais com Bis-
GMA, mas ndo deixaram no entanto de alertar para a avaliagao dos seus efeitos a longo
prazo e para a criacao de testes padronizados para estudar a libertagao de Bisfenol A dos

materiais dentarios (S6derholm & Mariotti, 1999).

Nao existem estudos suficientes que avaliem a associagdo entre a exposicao ao BPA e os
seus efeitos na satide humana. Atualmente, considera-se que o BPA ndo constitui um
perigo para a saude pois os niveis de exposi¢do sdo inferiores aos niveis de seguranca. No
entanto a exposicdo proveniente de materiais dentarios ndo ¢ comtemplada para essa
avaliacao e podem existir diversas fontes de exposi¢ao nao contabilizadas. Nao ¢ possivel
saber com absoluta certeza se os niveis de exposi¢ao diarios estdo dentro dos valores de

seguranca atualmente em vigor (Lofroth et al., 2019).

O Regulamento de Execucao da Comissao (UE) n.° 321/20115 proibe a utilizagao de BPA
no fabrico de biberons de policarbonato para criangas. Em 2006 a European Food and
Safety Authority (EFSA) estabeleceu um nivel de ingestao diaria toleravel (TDI) em 50
pg/kg de peso corporal por dia de BPA que foi atualizado em 2015 para um TDI
temporario de 4 pg/kg de peso corporal por dia. Esta alteracao revela que hd uma incerteza
relativa ao assunto e na estimativa da exposi¢ao de fontes nao dietéticas. A exposi¢do via

alimentos enlatados ¢ considerada a maior fonte de exposi¢ao ao Bisfenol A (Aids, 2015).
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3.8. Monomero G-IEMA

Face a incerteza e preocupacao relativas a exposicdo a molécula de BPA, surge na
industria o interesse dos fabricantes em desenvolver materiais dentarios Bis-GMA free.
Esta tarefa torna-se um desafio uma vez que a molécula de Bis-GMA ¢ amplamtente

usada precisamente pelas suas 6timas propriedades fisicas e mecanicas. (Van Landuyt et

al., 2007; Yin et al., 2016)

Vasconcelos e Cruz et al. (2019) procuraram pela primeira vez formular um adesivo
dentario com o mondomero G-IEMA como substituto para a molécula de Bis-GMA. A
molécula de G-IEMA constitui um dendrimetro de segunda geragdo derivado do
isocianato etil metacrilato. A data atual ndo existe evidéncia cientifica suficiente relativa
a utilizagdo deste mondmero em sistemas adesivos dentdrios. Segundo os autores, a
estrutura dendritica do G-IEMA (Figura 6), em contraste com a estrutura quimica linear
da molécula de Bis-GMA (Figura 4), podera contribuir para uma melhor interacdo com a
dentina, uma melhor resisténcia adesiva, maior conversao de ligacdo e menor contracao

de polimerizacao (Luo et al., 2019; Vasconcelos e Cruz et al., 2019).

Figura 6 - Mondémero de G-IEMA (Adaptado de Vasconcelos e Cruz et al., 2019)

Clinicamente a principal causa de falha de uma restauracao dentaria estd relacionada com
a infiltracdo marginal (Cardoso et al., 2011) e segundo Yu et al. (2014) monomeros hiper-

ramificados como o caso do mondmero de G-IEMA poderao reduzir esta contragdao de
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polimerizacdo (Yu et al., 2014). O adesivo experimental apresenta elevada conversao do
monomero, baixa contracdo de polimerizagdo, baixa absor¢ao de dgua e um pH de 3,5

(Vasconcelos e Cruz et al., 2019).

3.9. Molhabilidade

Segundo Anusavice et al. (2013) a molhabilidade ¢ definida como “a capacidade de um
liquido manter contato com uma superficie solida”. A capacidade de um adesivo molhar
o substrato € o fator determinante para a ligacdo adesiva (Anusavice et al., 2013; Van
Meerbeek et al., 2020), pois para haver adesdo ¢ necessario que o liquido flua facilmente
na superficie do so6lido, adaptando-se as todas as irregularidades de modo a promover um

contacto intimo entre os materiais a unir (Anusavice et al., 2013; Marshall et al., 2010).

A molhabilidade ¢ influenciada por 3 principais parametros: a energia de superficie do

solido e do liquido; a topografia da superficie; e a viscosidade do liquido (Eick et al.,

1972).

3.9.1. Energia de Superficie / Tensao Superficial

A energia na superficie por unidade de area ¢ referida como energia de superficie (em
mJ/m2), ou tensdo superficial (em mN/m), e representa a energia coesiva entre os atomos
superficiais de um determinado material. Representa a energia necessaria fornecer para
quebrar as liga¢des intermoleculares e formar uma nova superficie. Pode ser influenciada
pelos grupos quimicos funcionais disponivel a superficie, pela heterogeneidade na sua
distribui¢do, ou pela propria organizagao cristalina do material (Anusavice et al., 2013).
As moléculas da superficie de um objeto possuem maior energia e estdo disponiveis para

estabelecer ligacdes e atrair outras moléculas que se aproximem. O esmalte limpo tem
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uma alta energia de superficie, sendo esta limpeza alcancada, a nivel molecular, através
do condicionamento acido. No caso de um liquido, a tensdo superficial ¢ relativa a
interface entre o liquido e o ar (Marshall et al., 2010).

Para que o liquido se espalhe no substrato € necessario que a tensao superficial do liquido

seja inferior a energia de superficie do substrato (Van Meerbeek et al., 2020).

3.9.2. Topografia / Rugosidade da Superficie

Robert Wenzel foi o primeiro a apresentar uma teoria que explicasse a influéncia da
rugosidade da superficie na molhabilidade. A sua teoria baseia-se na suposi¢ao de que
uma superficie rugosa apresenta uma maior area logo uma maior interface sélido-liquido.
A sua teoria adequa-se na pratica para os casos cujas medi¢des de angulos de contacto
sdo inferiores 90° (Kubiak et al., 2011). Através de uma série de deducdes matematicas

Wenzel relaciona a rugosidade da superficie coma molhabilidade através da equacao:

cos(BA) =1 - cos(0)
Onde A representa o angulo de contacto aparente; e r representa o quociente entre
a area da superficie rugosa real e a superficie lisa idealizada. Se a superficie for

perfeitamente lisa r=1. Se a superficie for rugosar é superior a 1 (Kubiak et al., 2011).

Wenzel descreve o fendémeno da molhabilidade como um processo termodinamico no
qual a medida que o liquido flui na superficie do so6lido, o espago ocupado pelo ar vai
sendo substituido pelo liquido. Cada elemento do sistema (s6lido-ar-liquido) possui uma
energia de superficie especifica. Ha medida que o liquido flui na superficie as diferentes
interfaces vao sendo modificadas, havendo um aumento ou diminui¢do na energia de

superficie total (Wenzel, 1936). O autor conclui ainda que a rugosidade da superficie ¢
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diretamente proporcional ao fendémeno de molhabilidade, ou seja, quanto mais rugosa
for a superficie maior sera a tendéncia para que seja molhada pelo liquido (Wenzel,
1936).

No entanto, a teoria de Wenzel ndo se adequa a certos casos. Se uma superficie for
extremamente rugosa, podem ficar “presas” bolhas de ar entre as rugosidades. Nessa
situacdo, o liquido ndo tem tendéncia a molhar a sélido (Kubiak et al., 2011).

Cassie e Baxter debrugaram-se sobre o estudo da molhabilidade de superficies porosas
em continuidade ao trabalho de Wenzel. Consideraram uma superficie como uma grelha
formada por fibras cilindricas e a sua teoria descreve o angulo de contacto aparente para
materiais quimicamente heterogéneos, formados no minimo por duas zonas
quimicamente distintas e consequentemente com angulos de contacto diferentes (Cassie
& Baxter, 1944). Apresentam a equacao:

cos(BA) = D1 - cos(01) + D2 - cos(62)

Onde ®1 e ®2 representam as fragdes de area superficial ocupadas por cada zona

quimicamente diferente. 01 e 62 representam os angulo de contacto de cada zona (Kubiak

etal., 2011).

A rugosidade tem uma grande influéncia na molhabilidade e deve ser tomada em
consideragdo na analise e comparagao entre resultados de diferentes estudos (Kubiak et
al., 2011). A microrugosidade da superficie promove, de modo geral, a molhabilidade no

caso da interacdo dos materiais com a superficie dentaria (Marshall et al., 2010).

3.9.3. Viscosidade
A viscosidade representa a resisténcia das moléculas a fluidez. Uma grande viscosidade

indica a presenca de forgas intermoleculares. Um liquido flui quando as suas moléculas
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conseguem passar umas pelas outras com minima resisténcia. Se existirem fortes atragdes
intermoleculares o movimento sera dificultado (Sideridou et al., 2002). A unidade do
Sistema Internacional para a viscosidade ¢ o Pascal-segundo (Pa-s), sendo de notar que a
agua tem uma viscosidade de 1m Pa-s. Na maioria dos fluidos a viscosidade diminui com
o aumento da temperatura. Alguns liquidos tornam-se mais fluidos quando aplicada
pressdo, classificando-se como tixotrépicos. (Anusavice et al., 2013). Diversos fatores
como o pH, a forma e tamanho das particulas das solugdes, temperatura e estado de

dispersao influenciam o comportamento dos liquidos (Murshed & Estell¢, 2017).

3.10. Angulo de Contato

A determinagdo do angulo de contacto entre o liquido e o substrato ¢ o método

normalmente utilizado para estudar o parametro molhabilidade (Duta et al., 2015).

Num sistema de trés fases (liquido-sélido-ar) o angulo de contacto ¢ “um dngulo
observado experimentalmente, no lado do liquido, entre a interface tangente a superficie
solida e a interface tangente ao liquido na linha de contato entre as trés fases. O ponto
de interse¢do entre as linhas tangentes é conhecido como ponto de contato.” (Figura 7)

(Marmur et al., 2017).

Liquid—fluid Fluid (lighter)
interface

"

Three-phase

contact line Solid—fluid interface

Solid-liquid Contact point
interface

Figura 7 - Esquema ilustrativo do angulo de contacto num sistema so6lido-ar-liquido (Adaptado de
Marmur et al., 2017)
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A equacdo de Young calcula o angulo de contacto de um sistema trifasico (sélido, ar,

liquido) (Marmur et al., 2017).

O, — Oy
cosfy = ———,
o]

os representa a tensdo superficial do solido, o/ a tensao superficial do liquido, e osl a
tensao superficial da interface entre sélido-liquido. O angulo de contacto definido pela
equacdo de Young depende apenas das propriedades fisico-quimicas das fases que estdo

envolvidas e representa o estado de equilibrio de uma superficie sélida ideal. Na maioria

dos casos a equagdo nao pode ser aplicada pois raramente existem superficies solidas
ideais (Marmur et al., 2017) Uma superficie so6lida ideal ¢ lisa a escala atomica, rigida,
quimicamente homogénea e inerte, ndo interagindo com os materiais envolventes. Na
maioria dos casos as superficies testadas ndo sdo ideais, o que requer uma atenta

interpretagdo dos resultados (Marmur et al., 2017; Strobel & Lyons, 2011).

Normalmente a molhabilidade de uma superficie solida por um liquido ¢é caracterizada
pelo angulo de contacto estatico entre o liquido e o sdlido. No entanto, t€ém também
relevancia o angulo de avanco (observado quando o liquido ¢ forgado a avangar sobre a
superficie solida e que, portanto, assume um valor maximo) e o angulo de recuo
(observado quando o liquido recua sobre o so6lido e que assume um valor minimo). A
diferenca entre estes dois valores ¢ chamada histerese do angulo de contacto (Strobel &

Lyons, 2011).

O angulo de contacto aparente é o Unico que consegue na pratica ser medido

repetidamente. E o Angulo médio ao longo da linha de contacto entre as trés fases, medido

experimentalmente a escala macroscopica. Na Figura 8 pode observar-se a diferenga entre
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o angulo de contacto aparente e o angulo de contacto real, que seria diferente caso fosse

analisada a superficie de contacto a uma escala microscopica, e esta dependente da

propria heterogeneidade da superficie sélida (Marmur et al., 2017).

Apparent contact angle
. I 1 A Plane of solid surface
e Actual (local)

3 j contact angle

(b)

Macroscopic profile

T ’)rof the drop

Apparent contact angle

Surface heterogeneity

= Actual (local)
contact angle

(©)

Figura 8 - Angulo de contacto aparente (Adaptado de Marmur et al., 2017)

Através do angulo de contacto uma superficie lisa pode ser classificada como hidrofilica
- quando o angulo de contacto com a agua ¢ inferior a 90° - e hidrofébica - quando o

angulo de contacto com a agua ¢ superior a 90° (Figura 9) (Marmur et al., 2017).

Hydrophobic
(hygrophaobic)
8290°
s
-
Hydrophilic
(hygrophilic)

Figura 9 - Classificacdo da superficie segundo o angulo de contacto (Adaptado de Marmur et al., 2017)
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Diversos sdo os métodos para estudar a molhabilidade das superficies, podendo dividir-
se em métodos Oticos —analisam a forma da gota — e métodos que avaliam a for¢a exercida
na superficie pelo liquido. O método 6tico da goniometria de gota séssil ¢ o método mais
utilizado devido a sua versatilidade e relativa facilidade de aplicagdo (Huhtamiki et al.,

2018).

Face a incerteza e preocupacao relativas a exposi¢ao ao BPA, o estudo dos sistemas
adesivos Bis-GMA free ¢ de extrema importancia de modo a determinar se as suas
propriedades e desempenho clinico respondem as exigéncias fisicas, mecanicas e
bioldgicas existentes, e deste modo determinar se podem ser usados como uma alternativa

viavel.

34



OBJECTIVO

II - OBJETIVO

O presente trabalho de investiga¢do teve como objetivo a avaliagdo do efeito do tipo de
adesivo e respetivo protocolo de aplicacao, na molhabilidade, avaliada através do angulo

de contacto com a superficie do esmalte.

HIPOTESES DO ESTUDO

Hipotese Nula
Ho: Nao existem diferengas estatisticamente significativas entre os subgrupos relativas a

molhabilidade.

Hipotese Alternativa
H1: Existem diferengas estatisticamente significativas entre os subgrupos relativas a

molhabilidade.
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I1I - Materiais e Métodos

Este trabalho de investigagdo foi aprovado pela Comissdo de Etica do IUEM (Anexo 1)
e foi desenvolvido no Laboratorio de Biomateriais do IUEM, nos Laboratorios de

Quimica e de Materiais Nanoestruturados do Instituto Superior Técnico.

1. Materiais

1.1. Sistemas Adesivos

Foram utilizados quatro sistemas adesivos, estudados nas vertentes Self-Etch e Etch &
Rinse: Scotchbond™ Universal (3M ESPE, St Paul, USA Futurabond® M+), (VOCO
GmbH, Cuxhaven, Alemanha) (Figura 10), Sistema Adesivo Experimental EM1 e o
Sistema Adesivo Experimental EM2, cujas caracteristicas se encontram resumidas na

Tabela 2.

Figura 10 — Sistemas adesivos comerciais utilizados - Scotchbond™ Universal (3M ESPE, St. Paul, MN,
USA) e Futurabond® M+ (VOCO GmbH, Cuxhaven, Alemanha) (Elaborada pelo autor)
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Tabela 2 - Composi¢ao, Lote, Validade e pH dos sistemas adesivos utilizados

Sistema Adesivo Composi¢ao Lote Validade pH
10-MDP;
Bis-GMA;
EMI HEMA;
(Adesivo UDMA; - - 2,02
Experimental com .
Bis-GMA) TEGDMA;
agua; etanol;
CcQ
10-MDP;
G-IEMA;
EM2 HEMA.:
(AdCSiVO UDMA; _ _ 2’24
Experimental sem .
Bis-GMA) TEDGMA;
agua, etanol,
CcQ
10-MDP;
HEMA;
Scotchbond™ )
Uni Bis-GMA;
miversal 00108A 12/ 2021 2,81
(3MESPE, St. | [FODMA; ’
Paul, MN, USA) silica  tratada com
silano;
dgua, etanol; CQ
HEMA,;
Bis-GMA,;
Futurabond M+ etanol;
(VOCO GmbH, | monémero adesivo 1946143 07/ 2021 2,07
Cuxhaven, acido;
Germany) UDMA;
acidos silicicos
pirogénicos
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1.2. Selegdo de Dentes e Condicoes de Armazenamento

Foram facultados pelo Banco de Dentes do IUEM 40 dentes molares humanos higidos,
ndo restaurados, sem lesdes de carie, extraidos por motivos ortodonticos ou periodontais,
armazenados por nao mais de 6 meses, em concordancia com a norma ISO/TS
11405:2015.

Os restos de tecidos organicos foram removidos com cureta Gracey 5/6. Para desinfecao
permaneceram por um periodo de 5 dias em solugdo de Cloramina T a 1%. Depois de
desinfetados os dentes foram armazenados em agua destilada a 4°C até a data da sua

utilizacdo, sendo a agua destilada trocada de duas em duas semanas segundo a norma

ISO/TS 11405:2015.

1.3. Equipamentos de Laboratorio
Os diversos equipamentos laboratoriais utilizados ao longo do trabalho encontram-se

indicados na tabela abaixo (Tabela 3).

Tabela 3 - Equipamentos laboratoriais utilizados

Laboratério Equipamento Fonte

Biolrgzg;r[iais Micréotomo de tecidos duros Accutom-50 Struers A/S, Ballerup, Denmark
Balanca de Precisao Ohaus discovery Ohaus, Im Langacher, Suica
Micropipeta P200 Pipette, single channel, Lab Systems, Victoria,
20-200 ul Australia

Microseringa: Mirometer serynge 2.0 ml

GS-1200 Gilmont instruments

Quimica IST o ]
jAi CV-A50, Spain /

Gonidémetro: Leica Microsystems, Germany
camera de video / microscopio Wild M3Z
Axisymmetric Drop Shape
Analysis, Applied Surface
Thermodynamics Research
ADSA software Associates, Toronto, Canada
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Materiais
Nanoestruturados | Perfilometro Profilm 3D ® KLA-Filmetrics
IST

2. Métodos

2.1. Preparacio dos Espécimes
O estudo da molhabilidade dos adesivos foi efetuado em duas etapas temporais. Numa
primeira fase foram estudados os adesivos comerciais, aguardando-se a formulagdo dos

adesivos experimentais, para a segunda fase.

Na primeira etapa, dos 40 dentes foram selecionados aleatoriamente 20 dentes. Cada
dente foi fixado num suporte acrilico através de cera colante (Sticky Wax, Kemdent®,
Wiltshire, Inglaterra). No micrdtomo de tecidos duros (Accutom-50, Struers, Ballerup,
Dinamarca) (Figura 11) a raiz foi separada da coroa e descartada. As coroas foram
reposicionadas no bloco acrilico e seccionadas no sentido vestibulo-lingual/palatino, de
forma a se obter um total de 40 espécimes. Os vestigios de tecido pulpar foram removidos
com uma cureta Gracey 5/6. Os 40 espécimes foram distribuidos aleatoriamente por 4

grupos (n=10).

Figura 11 — 1- Micrétomo de tecidos duros (Accutom-50, Struers, Ballerup, Dinamarca); 2- Fixacdo do
dente no suporte com céra colante (Elaborada pelo autor)

Na polidora (LaboPol-4, Struers, Ballerup, Dinamarca) (Figura 12), foi preparada uma

superficie em esmalte na regido lateral das cuspides, mais favoravel a obtengao de uma
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area plana e lisa com um minimo de 2mmx2mm e simulando a smear layer, com recurso
a discos abrasivos de SiC de 600 grit (Buehler, Lake Bluff, IL, USA), durante 60 segundos

a 90 RPM com irrigacdo (Figuras 13 e 14).

Figura 12 - Polidora (LaboPol-4, Struers, Ballerup, Dinamarca) (Elaborada pelo autor)

Figura 13 - Espécimes obtidos apds corte vestibulo-lingual/palatino e polimento (Elaborada pelo autor)

Ny

Figura 14 - Superficie de esmalte polida (Elaborada pelo autor)

Numa segunda etapa, quando formulados os adesivos experimentais, todo o processo foi
repetido para os restantes 20 dentes, dos quais se obtiveram 40 espécimes, por sua vez
distribuidos aleatoriamente por 4 novos grupos (n=10).

Num total foram preparados 80 espécimes, distribuidos por 8 grupos (n=10), como se

apresenta esquematizado na Tabela 4.
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Tabela 4 - Distribuicdo dos Grupos Experimentais

Self-Etch Etch&Rinse

EM1 EM2 Sbu Fu EMIE EM2E SbuE FuE
42 41 4 1 50 45 6 2
43 49 11 5 54 47 10 3
44 55 12 9 60 51 16 7
46 56 13 14 61 53 18 8
48 62 15 22 63 58 20 17
52 64 19 23 67 59 24 21
57 66 26 33 70 65 31 25
71 68 28 35 74 69 32 27
77 72 29 38 75 73 36 30
80 78 37 40 79 76 39 34

2.2. Determinacgdo da Rugosidade

Depois de preparadas as superficies em esmalte foi feita a medicao da rugosidade inicial
no perfildmetro (Profilm3D, KLA-Filmetrics ®, California, Estados Unidos da América)
(Figura 16). Os espécimes foram estabilizados em discos de PVC (PVC Expandido,
Dagol, Lisboa, Portugal) com pastilhas de cola removivel (Patafix branco, UHU,
Roterddo, Holanda), de modo a ser possivel nivelar a superficie no perfilometro (Figura

15).

Figura 15 - Espécimes em discos de PVC (Elaborada pelo autor)
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Figura 16 — Perfilometro (Profilm3D, KLA-Filmetrics ®, California, Estados Unidos da América)
(Elaborada pelo autor)

De cada grupo de estudo foram selecionados aleatoriamente 3 espécimes. Nestes foi
medida a rugosidade da area da superficie em 5 localiza¢des distintas, em trés momentos
ao longo do trabalho: Numa primeira fase foi determinada a rugosidade do esmalte apos
preparagao com disco de SiC de 600 grit (Buehler, Lake Bluff, IL, USA); numa segunda
fase os espécimes dos grupos de estudo na vertente Etch&Rinse foram condicionados e
foi determinada a rugosidade da area da superficie apos condicionamento acido; e por
ultimo foi determinada a rugosidade da area da superficie depois de determinados os
angulos de contacto e apos a aplicacdo de cada sistema adesivo segundo as indicagdes do

fabricante.

2.3. Condicionamento dos Espécimes

Os espécimes dos grupos de estudo na vertente FEfch&Rinse foram sujeitos a
condicionamento com acido ortofosforico a 37°C (Kerr Italia S.r.I., Scafati (SA), Italy)
segundo as indica¢des do fabricante. Na Tabela 5 encontram-se indicadas as instrugdes

de aplicagdo dos sistemas adesivos segundo o fabricante para a estratégia Etch&Rinse.
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Tabela 5 - Instrugdes de aplicagdo dos sistemas adesivos segundo o fabricante para a estratégia

Etch&Rinse

Aplicacgio do sistema adesivo segundo as instrucdes do fabricante

Sistema Adesivo

Instrucoes

Aplicar o 4cido ortofosforico Octacid (37%) (Clarben, Madrid, Espanha) durante

EM 1 1 55;
2. Lavar com agua e secar com ar;
(Adesivo Experimental 3. Aplicar o sistema adesivo na superficie do esmalte esfregando durante 20s;
com Bis-GMA) 4. Secar 5s;
5. Fotopolimerizar 60s
1. Aplicar o 4cido ortofosforico Octacid (37%) (Clarben, Madrid, Espanha) durante
EM2 15s;
2. Lavar com 4gua e secar com ar;
(Adesivo Experimental 3. Aplicar o sistema adesivo na superficie do esmalte esfregando durante 20s;
sem Bis-GMA) 4. Secar 5s;
5. Fotopolimerizar 60s
1. Aplicar o acido ortofosforico Octacid (37%) (Clarben, Madrid, Espanha) durante
Scotchbond™ 15s:;
Universal 2. Lavar com 4gua e secar com ar;
(3M ESPE, St. Paul, 3. Aplicar o sistema adesivo na superficie do esmalte e deixar atuar 20s;
4. Secar Ss;
MN, USA) 5. Fotopolimerizar 10s
1. Aplicar o acido ortofosforico Octacid (37%) (Clarben, Madrid, Espanha) durante
Futurabond® M+ 15s;
2. Lavar com 4gua e secar com ar;
(VOCO GmbH, 3. Aplicar o sistema adesivo na superficie do esmalte e deixar atuar 20s;
Cuxhaven, Germany) 4. Secar 5s;
5. Fotopolimerizar 10s

2.4. Determinacdo da Densidade dos Sistemas Adesivos

Apdés a medigdo da rugosidade da superficie mediu-se o angulo de contacto.

Imediatamente antes da medi¢cdo do angulo de contacto foi necessario determinar a

densidade dos adesivos utilizados, um dado necessario ao programa utilizado no

processamento das imagens (MathLab). A densidade foi calculada com recurso a formula

(p densidade = m massa/V volume):

)
I
alE
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Com uma micropipeta (P200 Pipette, single channel, 20-200 pl, Lab Systems, Victoria,
Australia) foram pipetados 50 pl de adesivo e pesados numa balanga de precisao (Ohaus
discovery, Ohaus, Im Langacher, Suica) aplicando a féormula respetiva foi calculada a

média dos valores obtidos.

2.5. Medicdo dos Angulos de Contacto

O angulo de contacto foi determinado segundo o método da gota séssil, a temperatura
ambiente de 23°C. Para a sua medi¢do, os espécimes, armazenados em agua destilada,
foram secos com jato de ar comprimido e estabilizados com Patafix (Patafix branco,
UHU, Roterdao, Holanda).

Usando uma microseringa (Mirometer serynge 2.0ml GS-1200, Gilmont Instruments,
Cole-Parmer GmbH, Alemanha) (Figura 17) uma gota do adesivo em estudo, com cerca
de 0,2 pl, foi depositada na superficie de esmalte previamente nivelada. Uma fonte de luz
(com filtro difusor para uniformiza¢do da luminosidade e evitar o aquecimento da gota)
ilumina o espécime. As imagens foram obtidas por uma camara de video (jAi CV — A50,
Espanha) com um sistema oOtico incorporado (microscopio Wild M3Z, Leica
Microsystems, Alemanha) que capta imagens segundo o tempo determinado. Foram

captadas 14 imagens a cada 5 segundos, ao longo de 60 segundos, por cada espécime.

Figura 17 — Microseringa (Elaborada pelo autor)
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Apoés a captura das imagens, o software ADSA (Axisymetric Drop Shape Analysis,
Applied Surface Thermodynamics Research Associates, Toronto, Canada) obteve o valor
do angulo de contacto através de um ajuste tedrico da equagao de Laplace ao perfil das

imagens obtidas da gota. O sistema encontra-se representado na Figura 18.

Figura 18 — Gonidémetro - Da direita para a esquerda observa-se a fonte de luz, a microseringa sobre o
espécime, o sistema Otico e camara de video (Elaborada pelo autor)

2.6. Aplicagdo dos Sistemas Adesivos
Depois das medi¢des do angulo de contacto os sistemas adesivos foram aplicados
segundo as instrugdes do fabricante descritas na Tabela 5, recorrendo ao

fotopolimerizador EliparTM DeepCure-S (3M, St.Paul, MN, USA) (Figura 19).

Figura 19 - EliparTM DeepCure-S (3M, St.Paul, MN, USA)
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IV - Resultados

1. Analise dos Dados de angulos de Contacto

RESULTADOS

O objetivo deste trabalho foi a avalia¢do do efeito do tipo de adesivo e respetivo protocolo

de aplicacdo, na molhabilidade, avaliada através da determinag¢do do angulo de contacto

com a superficie. No desenho experimental implementado foram efetuadas medigdes de

angulos de contacto em cada uma das 2 metades da mesma unidade experimental (dente,

n =40). Desta forma, a analise dos dados obtidos devera controlar os efeitos de eventuais

correlagdes nao nulas e variancias heterogéneas introduzidas pelas medigdes repetidas

nas diferentes unidades de observagdo. Para tal, foi aplicado de um modelo linear misto

(MLM) aos dados, o qual combina o efeito fixo dos fatores considerados (tipo de adesivo

e protocolo) e os efeitos aleatdrios na estrutura de covariancia dos residuos. A Tabela 6

apresenta as estatisticas descritivas basicas dos valores dos angulos de contacto nos varios

subgrupos definidos pelo tipo de adesivo e protocolo de aplicagao.

Tabela 6 - Estatistica descritiva dos valores de angulos de contacto (Analise por MLM dos dados
referentes a angulos de contacto)

Adesivo | Protocolo | N | Minimum | Maximum | Mean Std. Deviation
SE 9 7,50 24,30 12,6699 5,10160
EM1
ER 8 4,72 15,34 8,6839 3,20379
SE 10 2,66 22,20 13,2147 5,46075
EM2
ER 9 4,82 16,57 12,0643 3,56639
SE 10 9,89 17,95 14,1175 2,78453
SBU
ER 10 17,84 49,73 33,7411 9,79051
SE 10 9,72 19,33 13,9626 2,86007
FUT
ER 10 11,50 18,68 15,4151 2,44771
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A utilizagdo de MLM requer o conhecimento da estrutura de covaridncia entre as
observagoes repetidas em cada unidade experimental. Na sele¢ao da melhor estrutura de
covaridncia foram consideradas varias matrizes e comparou-se a qualidade do
ajustamento obtido com as diferentes matrizes, usando os critérios de informacdo de
Akaike (AIC), Hurvich e Tsai (AICC), Bozdogan (CAIC) e de Bayes e Schwarz (BIC),
de acordo com os quais, menores valores sugerem melhor ajustamento. Concretamente,
foram consideradas a matriz de dispersao nao estruturada (UN), assim como matrizes para
variancias homogéneas (Identidade, Auto-Regressiva e Simetria Composta) e
heterogéneas (Diagonal). A Tabela 7 apresenta os resultados do ajustamento do modelo
misto usando varios critérios de informagado, para as varias estruturas de covariancias.
Ap6s penalizagdo do valor de -2 Log (Verossimilhanga Restrita) devido ao nimero de
parametros utilizados, verifica-se que a melhor qualidade de ajustamento ¢ obtida com
uma matriz diagonal, traduzindo a existéncia de variancias heterogéneas e correlagdes

nulas entre observagoes.

Tabela 7 - Critérios de informagao para ajustamento de matrizes de covaridncia

Simetria
Critério UN identidade | AR(1) Diagonal
Composta

-2 Restricted Log Likelihood 411,436 430,253 430,251 430,251 411,439
Akaike's Information Criterion

417,436 432,253 434,251 434251 415,439
(AIO)
Hurvich and Tsai's Criterion

417,811 432,313 434,435 434,435 415,624
(AICC)
Bozdogan's Criterion (CAIC) 427,095 435,472 440,690 440,690 421,878
Schwarz's Bayesian Criterion

424,095 434,472 438,690 438,690 419,878
(BIC)
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A Tabela 8 descreve o modelo obtido com a matriz diagonal, concluindo-se que existe
interacao significativa (p < 0.001) entre o fator adesivo e o fator protocolo, a qual domina
o modelo. Nestas condi¢des, ¢ incorreto comparar adesivos entre si, ou protocolos entre
si, no que respeita aos angulos de contacto, uma vez que a resposta de cada adesivo

dependera do tipo de protocolo aplicado.

Tabela 8 - Type Il Tests of Fixed Effects

Source Numerator df | Denominator df | F Sig.
Intercept 1 50,171 1213,325 | ,000
adesivo 3 49,333 39,658 ,000
protocolo 1 50,171 25811 ,000
adesivo * protocolo | 3 49,333 29,713 ,000
a. Dependent Variable: angulo.

Assim, ajustou-se 0 MLM com matriz de covariancia diagonal a comparag¢dao dos 8
subgrupos (representados pela variavel subgrupo) resultantes do cruzamento dos 4 tipos
de adesivos e 2 protocolos de aplicagdo, seguida de comparagdes 2 a 2 com corregao de

Bonferroni.

A Tabela 9 mostra que existem diferencas significativas entre os 8 subgrupos assim

definidos, ao nivel de significancia de 5%, justificando-se as comparagdes a posteriori

entre subgrupos, com os resultados que se apresentam na Tabela 10.
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Tabela 9 - Type Il Tests of Fixed Effects

Type III Tests of Fixed Effects?

Source Numerator df | Denominator df | F Sig.
Intercept | 1 50,171 1213,325 | ,000
subgrupo | 7 46,195 26,880 ,000

a. Dependent Variable: angulo.

De acordo com os resultados que constam na Tabela 10, e ilustrados na Figura 20:

1.

O adesivo SBU sob protocolo ER apresenta valores de angulos de contacto
significativamente mais elevados quando comparado com qualquer outro adesivo,
sob qualquer dos protocolos.

O adesivo FUT sob protocolo ER apresenta valores de angulos de contacto
significativamente mais elevados do que o adesivo EM1 sob protocolo ER.

Para os demais subgrupos definidos pelo tipo de adesivo e protocolo, ndo se
detetam diferencas significativas no que concerne aos valores dos angulos de

contacto.

50,00
40,00

30,00

angulo
O\.

20,00
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Figura 20 - Diagrama de extremos e quartis para valores de angulos de contacto
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Tabela 10 - Comparagdes entre subgrupos, com corre¢do de Bonferroni

RESULTADOS

Pairwise Comparisons®

(I) subgrupo | (J) subgrupo | Mean Difference (I-J) | Std. Error | df Sig.©
EMI_ER 2,905 1,921 49,980 1,000
EM2_SE -1,171 1,957 56,328 1,000
EM2_ER -,441 1,758 47,338 1,000
EMI1_SE SBU_SE -2,256 1,785 49,168 1,000
SBU_ER -21,619" 2,055 61,772 ,000
FUT_SE -1,498 1,785 49,168 1,000
FUT_ER -3,824 1,785 49,168 1,000
EMI1_SE 2,905 1,921 49,980 | 1,000
EM2_SE -4,076 1,897 51,346 1,000
EM2_ER -3,345 1,691 40,622 1,000
EMI_ER SBU_SE -5,161 1,719 42,657 ,125
SBU_ER -24,524" 1,998 58,109 ,000
FUT_SE -4,403 1,719 42,657 ,393
FUT_ER -6,729" 1,719 42,657 ,009
EMI_SE 1,171 1,957 56,328 | 1,000
EMI_ER 4,076 1,897 51,346 1,000
EM2_ER ,731 1,732 48,882 1,000
EM2_SE SBU_SE -1,084 1,759 50,732 1,000
SBU_ER -20,448" 2,032 62,919 ,000
FUT_SE -,327 1,759 50,732 1,000
FUT_ER -2,653 1,759 50,732 1,000
EMI_SE ,441 1,758 47,338 1,000
EMI1_ER 3,345 1,691 40,622 1,000
EM2_SE 731 1,732 48,882 | 1,000
EM2_ER SBU_SE -1,815 1,535 37,829 1,000
SBU_ER -21,178" 1,842 57,212 ,000
FUT_SE -1,058 1,535 37,829 1,000
FUT_ER -3,384 1,535 37,829 ,942
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EMI_SE 2,256 1,785 49,168 1,000
EMI1_ER 5,161 1,719 42,657 ,125
EM2_SE 1,084 1,759 50,732 1,000

SBU_SE EM2_ER 1,815 1,535 37,829 1,000
SBU_ER -19,363" 1,868 58,532 ,000
FUT_SE 157 1,565 40,271 1,000
FUT_ER -1,569 1,565 40,271 1,000
EMI1_SE 21,619" 2,055 61,772 ,000
EMI1_ER 24,524* 1,998 58,109 ,000
EM2_SE 20,448* 2,032 62,919 ,000

SBU_ER EM2_ER 21,178* 1,842 57,212 ,000
SBU_SE 19,363" 1,868 58,532 ,000
FUT_SE 20,120" 1,868 58,532 ,000
FUT_ER 17,795* 1,868 58,532 ,000
EMI1_SE 1,498 1,785 49,168 1,000
EMI1_ER 4,403 1,719 42,657 ,393
EM2_SE ,327 1,759 50,732 1,000

FUT_SE EM2_ER 1,058 1,535 37,829 1,000
SBU_SE -, 757 1,565 40,271 1,000
SBU_ER -20,120" 1,868 58,532 ,000
FUT_ER -2,326 1,565 40,271 1,000
EMI1_SE 3,824 1,785 49,168 1,000
EMI1_ER 6,729 1,719 42,657 ,009
EM2_SE 2,653 1,759 50,732 1,000

FUT_ER EM2_ER 3,384 1,535 37,829 ,942
SBU_SE 1,569 1,565 40,271 1,000
SBU_ER -17,795" 1,868 58,532 ,000
FUT_SE 2,326 1,565 40,271 1,000

Based on estimated marginal means

*. The mean difference is significant at the ,05 level.

a. Dependent Variable: angulo.

¢. Adjustment for multiple comparisons: Bonferroni.
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2. Analise dos dados de rugosidade

Os dados disponiveis para a analise da rugosidade correspondem a observagdes efetuadas
apenas numa das metades do dente, exceto para os dentes 7 e 38. Acresce que, para o
dente 7 apenas existem dados de rugosidade inicial. Nestas condi¢des, a implementacao
do modelo misto, embora teoricamente possivel, € invidvel na pratica por problemas de
convergéncia do processo de iteragdo no ajustamento da matriz, € consequente incerteza
sobre a validade do modelo. Como a alternativa ao MLM pressupde observacoes
independentes, os dados dos referidos dentes foram excluidos da analise da rugosidade
inicial e final.

Relativamente aos valores de rugosidade inicial, ajustou-se um modelo linear geral
(MLG) incluindo o tipo de adesivo e o protocolo como fatores principais e a rugosidade
inicial como variavel dependente. Os resultados obtidos constam na Tabela 11, da qual
se conclui que os valores desse parametro ndo diferem entre adesivos nem entre

protocolos, com base em observagdes em 20 dentes.

Tabela 11 - Tests of Between-Subjects Effects

Dependent Variable: rug_antes

Source Type III Sum of Squares | df | Mean Square | F Sig.
Corrected Model ,048?2 7 ,007 2,163 115
Intercept ,823 1 ,823 259,862 | ,000
adesivo ,019 3 | .,006 2,050 ,161
protocolo ,003 1 ,003 1,095 316
adesivo * protocolo | ,030 3 ,010 3,154 ,065
Error ,038 12 | ,003

Total ,889 20

Corrected Total ,086 19

a. R Squared =,558 (Adjusted R Squared =,300)
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De forma a comparar os valores iniciais e finais de rugosidade apenas sob protocolo ER,
o melhor modelo a aplicar aos dados seria 0 modelo ANOVA de medicdes repetidas de
tipo misto, com um fator independente (adesivo) e um fator de medigdes repetidas. No
entanto, face a reduzida dimensdo da amostra disponivel (n = 10) a aplicagao de tal
modelo € questionavel. Em alternativa, e assumindo que o fator adesivo ndo tem efeito
sobre os valores da rugosidade, tal como observado na andlise dos dados da rugosidade
inicial, optou-se por aplicar um teste ndo paramétrico para amostras emparelhadas (teste
de Wilcoxon) independentemente do tipo de adesivo. Os resultados obtidos mostram que
a rugosidade final ¢ significativamente superior a inicial (p = 0.005), tal como ilustrado

na Figura 21.

05

04

03

02

01

rug_antes rug_depois

Figura 21 - Diagrama de extremos e quartis para valores de rugosidade

Na Figura 22 podem observar-se imagens de perfilometria, onde ¢ evidente a alterag@o
da tomografia da superficie do esmalte apds o condicionamento com acido ortofosférico
a 37%. Apos o condicionamento acido, o padrao regular de sulcos paralelos criados no
polimento do esmalte ¢ completamente alterado para uma topografia amorfa dissolvida

diferencialmente.
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Figura 22 — 1: Superficie de esmalte polida com disco de SiC de 600 grit; 2 e 3: Superficie de esmalte
apos aplicacdo do acido ortofosforico 37% durante 15s; 4: Superficie de esmalte apds a aplicagdo do
sistema adesivo EM2. E de ressaltar que apesar da imagem ser referente ao adesivo EM2 as imagens
obtidas foram transversais a todos os sistemas adesivos, sendo possivel observar o preenchimento das
irregularidades pelo liquido - Imagens obtidas no Perfilémetro (Profilm3D, KLA-Filmetrics ®,
Califérnia, Estados Unidos da América) (Elaborada pelo autor)

A Figura 23 ilustra o fenomeno de molhabilidade, onde pode ser observada a alteragao

do perfil da gota a medida que o adesivo espalha na superficie do esmalte.

Figura 23 — Alteragdo do angulo de contacto com o humedecimento da superficie aos 1s e 60s. 1 —
EM1; 2 — EM2; 3 — Futurabond M+; 4 — Scotchbond™ Universal. (Imagens captadas com a cadmara
de video (jAi CV-AS50, Spain))
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V - Discussao

Os resultados deste trabalho permitem rejeitar a hipétese nula HO uma vez que
foram encontradas diferengas estatisticamente significativas entre os subgrupos nos
valores de angulo de contacto observados.

O objetivo desta investigagdo consistiu na avaliagdo do efeito de quatro sistemas
adesivos e dois protocolos de adesdo na propriedade molhabilidade, avaliada através da
medi¢io do 4ngulo de contacto dos adesivos. E alvo de particular interesse o
comportamento do sistema adesivo experimental Bis-GMA free e a sua compara¢ao com
os restantes.

A principal limitacdo desta investigagdo prende-se com o reduzido tamanho da
amostra sendo necessaria prudéncia na avaliagao dos resultados.

A propriedade molhabilidade traduz a facilidade com que um liquido espalha num
substrato e ¢ considerada a propriedade fulcral no mecanismo de adesdo (Van Meerbeek
et al., 2020) uma vez que ¢ necessario um contacto intimo entre o adesivo e o substrato
para que ocorra adesdo (Anusavice et al., 2013; Marshall et al., 2010). A molhabilidade
¢ influenciada por trés principais pardmetros — rugosidade da superficie, energia de
superficie e viscosidade do liquido (Eick et al., 1972; Kubiak et al., 2011; Van Meerbeek
et al., 2020). Um baixo valor de angulo de contacto indica que o fluido tem tendéncia a
espalhar e molhar o substrato. Por outro lado um angulo de contato superior a 90 ° indica
que o substrato tem tendéncia a repelir o fluido (Menzies & Jones, 2010; Ozcan & Sadiku,
2016).

O substrato em estudo nesta investigacdo foi o esmalte, um tecido altamente
mineralizado composto por cristais de hidroxiapatite (Caio(PO4)s(OH)2) em cerca de 96%
do volume (Hilton et al., 2013; Low et al., 2008). No esmalte foi possivel conseguir

adesdo com resultados clinicos de confianga quando condicionado com 4cido
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ortofosforico, procedimento introduzido por Buonocore, em 1955 (Zhu et al., 2014). E
aceite que o condicionamento acido do esmalte com acido ortofosférico numa
concentracao de 30-40% durante 15 segundos consegue uma adesao de confianga entre o
tecido dentario e o material restaurador (Breschi et al., 2003). A agao do acido culmina
numa desmineralizacao diferencial dos cristais de hidroxiapatite o que por sua vez cria
uma superficie porosa (Silverstone et al., 1975), a qual foi possivel observar nas imagens

obtidas no Perfilometro (Figura 22).

Poucos foram os estudos encontrados nas bases de dados que avaliassem a
molhabilidade de adesivos dentarios no substrato esmalte, sendo alguns resultados
contraditorios. Deste modo reflete-se a necessidade de estudar esta propriedade fulcral,

os parametros que a influenciam, e a sua relagdo com a qualidade da ligagdo adesiva.

Ozcan & Sadiku (2016) avaliaram, entre varios parimetros, a influéncia na
molhabilidade de diversos métodos de condicionamento da superficie do esmalte. O
liquido utilizado para as medigdes foi agua destilada, através do método da gota séssil.
Estudaram trés métodos de condicionamento: instrumenta¢do com broca diamantada,
instrumentagdo com disco de silicone, e jato com particulas de alumina. Verificaram que
0 jato com alumina produziu uma maior rugosidade na superficie ¢ um menor angulo de
contacto obtido; no entanto estes parametros nao se traduziram numa resisténcia adesiva
elevada. Verificaram que a preparagdo com broca diamantada resultou numa menor
rugosidade mas permitiu uma melhor exposi¢do dos prismas de esmalte, enquanto as
preparagdes com discos de silicone/jato contaminavam a superficie em maior escala. Os

autores concluiram que a preparacao do esmalte com broca diamantada de grao fino sob
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irrigagdo abundante, seguida de condicionamento com &cido ortofosforico a 37% ¢ o
método indicado para a adesdo de reconstrugdes minimamente invasivas em esmalte.

Rosales et al. (1999) estudaram o efeito do condicionamento 4cido e estado de
hidratacdo na rugosidade e molhabilidade da dentina, usando dgua destilada. Verificaram
que a rugosidade aumentou significativamente apds condicionamento acido e que os
valores de angulo de contacto diminuiram significativamente com o condicionamento.
Concluiram também que o estado de desidratacdo diminuiu a molhabilidade. Foi
analisada a dentina superficial e profunda e os valores de angulo de contacto foram
afetados pela localizagdo. A molhabilidade para a 4gua foi superior na dentina profunda.

Resultados opostos surgem no estudo conduzido por Al-Omari et al. (2001) onde
foi avaliado o angulo de contacto da dgua destilada no esmalte e dentina, preparados com
brocas diamantadas ou de tungsténio. Concluiram que a rugosidade da superficie ndo teve
influéncia na molhabilidade, o que foi atribuido a influéncia da smear-layer que atuaria
como uma barreira fisica a difusdo dos fluidos (Al-Omari et al., 2001).

No estudo de Farge et al. (2010) o angulo de contacto aumentou com o aumento
da rugosidade o que foi atribuido a captura aparente de bolhas de ar entre os tubulos
dentinarios, o que esta descrito pela teoria de Cassie e Baxter (Cassie & Baxter, 1944).

Aguilar-Mendonza et al. (2008) afirmaram que nao ha uma relagdo clara entre a

molhabilidade e a resisténcia adesiva.

Neste trabalho de investigagao todos os espécimes foram inicialmente preparados
com disco de SiC de 600 grit e posteriormente os grupos de estudo na vertente
Etch&Rinse foram condicionados com acido ortofosforico a 37%, segundo as instrugdes
do fabricante. Concluiu-se que o condicionamento 4cido teve um efeito significativo na

rugosidade da superficie que aumentou significativamente (p=0.005).
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Seria de esperar que com o aumento da rugosidade houvesse uma diminui¢ao do
angulo de contacto, como demonstrado na literatura e teorizado por Wenzel (Marshall et
al., 2010; Ozcan & Sadiku, 2016; Retief et al., 1985; Rosales-Leal et al., 2001.; Rosales

et al., 1999) no entanto nao foi o verificado.

O grupo SBU sob o protocolo Etch&Rinse apresentou valores de angulo de
contacto significativamente superiores a todos os restantes grupos sob ambos o0s
protocolos adesivos. Tal pode ser justificado pelo facto de poder existir alguma
interferéncia de bolhas de ar na fluidez do adesivo e uma vez que o condicionamento
acido do esmalte cria um padrao aleatdrio na topografia da superficie que ird influenciar

a capilaridade (Vorobyev & Guo, 2011).

No protocolo Etch&Rinse, o grupo FUT apresentou valores de angulo de contacto
significativamente superiores em comparacio ao adesivo EM1. E de notar que o adesivo
Futurabond® M+ apresenta na sua composi¢cdo “monomero adesivo acido”. Na sua
aplicagdo, devido ao efeito desmineralizante, ocorrera uma altera¢do das caracteristicas
do substrato e consequentemente uma alteragdo na molhabilidade (Aguilar-Mendoza et
al., 2008).

Para os restantes subgrupos ndo foram encontradas diferengas significativas nos
valores de angulo de contacto observados que se encontram bastantes proximos do 0°,
indicando uma tendéncia altamente positiva na molhabilidade do substrato. Deste modo,
os resultados obtidos revelam que o adesivo experimental Bis-GMA free, relativamente
ao parametro molhabilidade, consegue competir com os sistemas adesivos ja

comercializados a base de Bis-GMA.
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VI - Conclusao

Apesar das limita¢des deste estudo pode concluir-se que:

- O adesivo SBU apresentou valores de angulo de contacto significativamente superiores
em comparagdo a todos os restantes adesivos, sob ambos os protocolos de adesao.

- Sob o protocolo Etch&Rinse o adesivo FUT apresentou valores de angulo de contacto
significativamente mais elevados do que o adesivo EMI.

- Nao foram detetadas diferengas significativas para os restantes subgrupos definidos por
tipo de adesivo e protocolo, relativamente aos valores de angulo de contacto.

- A rugosidade no esmalte pos condicionamento acido com acido ortofosforico a 37%
aumenta significativamente.

Para o adesivo experimental, assim como para os restantes sistemas adesivos, 0s
angulos de contacto observados foram consideravelmente inferiores a 90° traduzindo uma
tendéncia altamente favordvel para a molhabilidade do substrato. A molhabilidade do
sistema adesivo experimental sem Bis-GMA revelou-se assim promissora, sendo
necessarios estudos complementares que avaliem os restantes parametros necessarios a
sua aplicacdo clinica.

Darealizagao deste trabalho de investigacao conclui-se que a molhabilidade ¢ uma
propriedade altamente complexa, influenciada por uma variedade de pardmetros, que
interagem entre si, sendo necessarios mais estudos para avaliar a influéncia direta da

molhabilidade na qualidade da liga¢do adesiva.

1. Perspetivas futuras

A evolugdo constante da Ciéncia e da Medicina Dentaria conduz a formacao de

novos materiais e desenvolvimento de novas técnicas. Recentemente, a preocupagao
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relativa a molécula de Bisfenol A culminou numa onda de desenvolvimento de materiais
Bis-GMA free.

Uma vez que existem poucos estudos publicados relativamente a formulacao de
adesivos dentarios Bis-GMA free, ¢ de extrema importancia dar continuidade a procura
de mondmeros alternativos, e avaliar a longo prazo o comportamento do novo adesivo

experimental desenvolvido de modo a determinar se surge como uma alternativa vidvel.
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