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RESUMO

Objetivo deste estudo foi comparar o efeito de diferentes solventes de adesivos universais e a
aplicagdo de uma camada extra de adesivo hidrofobico na resisténcia de unido (RU) ao esmalte,
no periodo de 24h e 6 meses. Foram selecionados 224 coroas de incisivos bovinos e distribuidos
em 3 adesivos universais (AUs) com diferentes solventes (n = 32): (1) AU a base de etanol
(ADU, AdheSE Universal, Ivoclar Vivadent); (2) AU a base de isopropanol (PBU, Prime &
Bond Universal, Dentsply); e, (3) AU a base de acetona (OPT, OptiBond Universal, Kerr Co.).
Os mesmos AUs foram subdivididos e foi aplicada uma camada extra de adesivo hidrofobico,
que nao contém solvente (HEL, Heliobond, Ivoclar Vivadent). HEL sozinho foi usado como
controle. O esmalte foi condicionado com acido fosforico a 37,5% (Kerr Gel Etchant, Kerr Co.)
por 15 segundos, enxaguado com agua e seco ao ar. Os sistemas adesivos foram aplicados de
acordo com as instrugdes do fabricante. Apds a aplicagao do adesivo, foram confeccionados
cilindros de resina composta (Filtek Z250, 3M Oral Care) utilizando um molde Ultradent. Os
espécimesforam armazenados em agua por 24 horas (24H) e 6 meses (6M). Uma haste metalica
com gume em faca (entalhe semi-circular de 2,8 mm) carregou os cilindros até a fratura. O
modo de falha foi analisado com microscopia Optica (40x). A estatistica incluiu ANOVA de
duas vias("estratégia adesiva" e "armazenamento de dgua") e teste post-hoc de Tukey HSD (a
=95%). Os resultados de média de RU ao esmalte variaram de 3,6 (£ 2,2) MPa (HEL/6M) a 24,7
(£ 7,1)MPa (ADU/HEL/6M). O teste ANOVA revelou diferengas estatisticas para 'estratégia
adesiva'(p<0,001), e ndo observou diferencas estatisticas para 'armazenamento de agua' (p>
0,05). Todos os AUs resultaram em média de RU ao esmalte semelhante com ou sem aplicagao
da camada extra de HEL ap6s 6 meses armazenamento. Todos os AUs resultaram em média de
RU superior ao HEL (grupo controle). Para todos os grupos, a maioria das falhas foi adesiva,
com excecao de PBU/HEL/6M que apresentou a maioria de falhas mistas. Concluiu-se que todos
os AUs resultaram em RU ao esmalte maior do que o adesivo hidrofébico (sem solvente)
independentemente do solvente em sua composi¢do. Aplica¢do de uma camada extra de adesivo
hidrofobico sobre AUs ¢ dispensavel para AUs a base de isopropanol e acetona, mas aumenta a
RU do AU a base de etanol ap6s 6 meses. Unir resina composta ao esmalte condicionado usando
apenas o adesivo hidrofobico ndo ¢ recomendado.

Palavras-chave: adesivo dentinario, esmalte dentario, falha de restauracao dentaria



ABSTRACT

The objective of this study was to compare the effect of solvent in universal adhesives
and the application of a hydrophobic resin coat on enamel shear bond strengths (SBS). Crowns
of 224 bovine incisors were embedded in acrylic resin, wet-polished up to 600-grit SiC paper
and assigned to three universal adhesives (UAs) with different solvents (n=32): (1)
Ethanol-based UA (ADU, AdheSE Universal, Ivoclar Vivadent); (2) Isopropanol-based UA
(PBU, Prime&Bond Universal, Dentsply); and (3) Acetone-based UA (OPT, OptiBond
Universal, Kerr Co.). The same UAs were applied with an extra coat of a non-solvated
hydrophobic resin (HEL, Heliobond, Ivoclar Vivadent). HEL alone was used as control. Enamel
was etched with 37.5% phosphoric acid (Kerr Gel Etchant, Kerr Co.) for 15 sec, rinsed with
water and air-dried. The adhesives were applied according to the respective manufacturer
instruction. The specimens were positioned onto the Ultradent Bonding Assembly (Ultradent
Products Inc.). After adhesive application, composite cylinders (Filtek Z250, 3M Oral Care)
were built-up using the Ultradent mold. Composite was light cured (40 sec/increment, 40J/cm?)
keeping the light tip in contact with the mold. Specimens were stored in water for 24 hours
(24H) or 6 months (6M). A knife-edged metallic rod (¥=2.8mm semi-circular notch) loaded
the composite cylinders until fracture. Mode of failure was analyzed with optical microscopy
(40X). Statistics included two-way ANOVA (‘adhesive strategy’ and ‘water storage’) and
Tukey HSD post-hoc test (0=95%). The mean enamel SBS ranged from 3.6 (= 2.2) MPa
(HEL/6M) to 24.7 (= 7.1) MPa (ADU/HEL/6M). ANOVA revealed significant differences for
‘adhesive strategy’ (p<0.001), but no significant differences for ‘water storage’ (p>0.05). All
UAs resulted in similar mean enamel SBS with or without an extra coat of HEL after 6 months\
water storages. All UAs resulted in higher mean SBS than HEL (control). For all groups, mostof
failures were adhesive, except for PBU/HEL/6M that had mostly mixed failures. It was
concluded all UAs resulted in statistically higher enamel SBS than the no solvated hydrophobic
resin, regardless of the solvent in their composition. Application of an extra coat of hydrophobic
resin over UAs is unnecessary for isopropanol- and acetone-based UAs but improved the mean
SBS of the ethanol based UA after 6M. Composite bonding to enamel using a hydophobiaesn is not

recommended.

Keywords: Dentin adhesives, enamel, restoration failure.
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1 INTRODUCAO

O objetivo final de uma restauragdo ¢ vedar a dentina e o espago pulpar da cavidade
oral. Para atingir este objetivo, a magnitude da ligagdo entre o esmalte ou dentina e a resina
composta deve ser mais forte do que o estresse de polimerizagdo induzido nas margens do
preparo. Para os adesivos classicos, estima-se que a resisténcia de unido da dentina em média ¢
de 17 MPa a 20 MPa, no qual € necessario para resistir as tensdes de contragao de polimerizagao
e atingir as margens de restauragdo sem falhas (MUNKSGAARD et al.,1985 e DAVIDSON et
al., 1984). Caso contrario, as lacunas podem se formar na interface dente-material restaurador
e levar ao manchamento marginal e aumento do risco de sensibilidade pos-operatoria e/ou
lesdes recorrentes de carie.

O condicionamento do esmalte com acido fosforico em adesivos de condicionamento
acido total resulta em melhor vedagdo marginal nos testes in vivo e in vitro em comparacao com
os adesivos autocondicionantes (PERDIGAO et al., 2009; PERDIGAO et al., 2009; OPDAM
et al,1998). O condicionamento do esmalte antes da aplicagdo dos adesivos € comum,
especialmente quando a restauracdo depende principalmente da adesdo ao esmalte (MIGUEZ
et al., 2003).

O desenvolvimento de adesivos autocondicionantes simplificou o procedimento
restaurador, pois reduziu o tempo de aplicacio clinica (PERDIGAO, 2010; VAN MEERBEEK
et al., 2003). Uma tendéncia contemporanea da adesdo dental ¢ os sistemas adesivos podem ser
aplicados conforme a necessidade clinica, tanto no modo de autocondicionamento quanto no
uso condicionamento de acido fosforico previamente (PERDIGAO e SWIFT, 2015).

Com essa ideia surgiu o conceito de adesivos universais (AU) (PERDIGAO e SWIFT,
2015). Essa versatilidade oferece ao Cirurgido-Dentista a possibilidade de selecionar de usar ou
ndo usar o condicionamento acido fosférico para uma situacdo clinica. No entanto, estudos
laboratoriais e clinicos demostraram que os adesivos universais sao mais eficazes quando o
condicionamento seletivo no esmalte € realizado (ROSA et al., 2010; NAGARKAR et al., 2019;
TAKEDA et al., 2019)

A maioria dos AU contém mondmero de carboxilato e/ou fosfato em sua composicao
que se liga ionicamente ao calcio na hidroxiapatita (YOSHIDA et al., 2001; YOSHIDA et al.,
2012; YOSHIHARA et al., 2013). A inclusao do monomero de 10-metacrililoxi-decil-di-

hidrogenofosfato (10-MDP) potencializa a adesdo através da ligacdo quimica a hidroxiapatita
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(HAp) tanto no esmalte quanto dentina, formando sais de calcio hidroliticamente estaveis na
forma nanocamada (YOSHIHARA et al., 2010; HANABUSA et al., 2012). Estruturas da
namocamada foram identificadas por imagem através de microscopia eletronica de transmissao
(TEM), a qual demonstrou que a nanocamada ¢ formada por duas moléculas de 10 MDP, nas
quais o grupo metacrilato esta voltado para outro metacrilato e o grupo de fosfato de hidrogénio,
distante um do outro e onde esta reagindo com HAp (YOSHIHARA et al., 2010; YOSHIHARA
etal.,2011; YOSHIHARA et al., 2013).

Entretanto, alguns estudos demostraram que a formagdo da nanocamada pode ndo
ocorrer em toda estrutura dentinaria devido a interacdo quimica com mondmero (hidrofilico)
2-hidroxietilmetacrilato (HEMA), que ¢ um dos compostos de muitos AUs (YOSHIDA et al.,
2012; TIAN et al., 2016;) Outro fator que pode influenciar na formag¢ao da nanocamada e a
presenga de acetona na composi¢do, o que pode influenciar através da alteragdo da polaridade
do solvente e posteriormente, o efeito hidroféobico da molécula de 10-MDP na solugao
(MICHOR E BERG, 2010).

Os AUs podem ser utilizados tanto em dentina quanto esmalte, porém estudos
demonstram que o monomero 10-MDP tem menor reagao efetiva com esmalte, sendo assim uma
menor forgade adesdo quando comparada a dentina. Isso ocorre devido a estrutura dos cristais
dehidroxiapatita no esmalte, que € mais regular e orientada paralelamente dificultandouma maior
reatividade com mondmero 10-MDP (YOSHIHARA et al., 2010; YOSHIHARA etal., 2011).
Uma alternativa para melhorar a reatividade do mondmero no esmalte consiste da etapa de
condicionamento com acido fosfoérico antes da aplicagcdo do adesivo, ja que a aplicagdoacarreta
a remocao da lama dentindria e dissolve parcialmente a HAp criando micro-retengdes
(ERICKSON et al., 2009; YOSHIHARA et al., 2011;)

Os AUs apresentam em sua formulagdo monomeros, diluentes, sistemashidrofilicos,
agua e fotoiniciadores. Todos esses componentes estdo em uma Unica solugdo de um frasco,
utilizando geralmente etanol ou acetona como solvente organico da solu¢ao (VAN LANDUYT
et al., 2007; VAN MEERBEEK et al., 2011). Os solventes presentes facilitam a difusdo e a
molhabilidade dos mondmeros presentes nos adesivos na superficie dental (KANCA, 1998;
VAN LANDUYT et al., 2007). Além disso, permitem a eliminagdo da dgua presente entre as
fibrilas de coldgeno por desidratacdo quimica, promovendo a infiltracio de mondmeros
resinosos na superficie dental (PERDIGAO, FRANKERBERGER, 2011). Entretanto, ¢

altamente recomendéavel a evapora¢do do solvente antes da etapa de
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fotopolimerizagao, pois o solvente restante pode afetar negativamente a polimerizagdo da
camada adesiva e um baixo grau de conversao (GC) (LOGUERCIO et al., 2009). A infiltragao
de mondmeros em substratos desmineralizados e a obten¢do de um alto grau de conversdo (GC)
sdo fatores que influenciam a liga¢do dentindria (REIS et al., 2004). A volatilizagdo do solvente
pode facilitar a reagdao de polimerizagdo, pois a distancia entre mondmeros ¢ reduzida,
aumentando o GC (NUNES et al., 2006).

A remocao da agua residual apos a aplicagcdo dos adesivos universais ¢ uma tarefa
dificil, ndo inatingivel, principalmente considerando o curto tempo de evaporagao do solvente
recomendado pelos respectivos fabricantes. Muitos estudos demostraram que a resisténcia da
unido a dentina aumenta com um tempo prolongado de evaporacdo do solvente (LUQUE-
MARTINEZ et al.,, 2014; FU et al,, 2017; SAIKAEW et al,, 2019). Uma alternativa clinica ¢
aplicacdo de uma camada extra de adesivo hidrofébico sobre a camada de adesivo hidrofilico
previamente polimerizado (REIS, ef al. 2008; ALBUQUERQUE et al., 2008; PERDIGAO et
al., 2014; MUNOZ et al., 2014). O uso da camada adicional tem como fun¢dao aumentar a
espessura e uniformidade da camada adesiva, assim reduzir o fluxo de 4gua na interface adesiva
(ALBUQUERQUE et al., 2008; 2014; MUNOZ et al., 2014).

Como todo AU contém agua na sua composi¢ao pode interferir na adesdo ao esmalte,
o uso de um agente de unido hidrofobico, para situagdes em que a unido a dentina ndo estd
envolvida. Portanto, as hipoteses nulas testadas sdo: (1) o uso de AUs para adesdo ao esmalte
condicionado ndo compromete a resisténcia de unido apds 24 horas (24H) e 6 meses (6M)
usando um adesivo hidrofobico como controle de referéncia; (2) aaplicagdo adicional de um
adesivo hidrofobico sobre o AU ndo influencia as resisténcias de unido ao esmalte apos 24H e
6M; e, (3) o tipo de solvente no AU nao influencia as resisténcias de unido ao esmalte apos 24H

e 6M.
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1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo Geral
Avaliar a resisténcia de unido ao esmalte de adesivos universais com tipos de solventes

diferentes e com uma camada extra de adesivo hidrofobico.

1.1.2 Objetivos Especificos

Avaliar a resisténcia de unido ao esmalte dos adesivos universais com diferentes
solventes em 24 horas e 6 meses.

Avaliar a resisténcia de unido ao esmalte dos adesivos universais com diferentes
solventes com uma camada extra de adesivo hidrofobico em 24 horas e 6 meses.

Avaliar o modo de falha apo6s o teste.



2 MATERIAIS E METODOS
2.1Materiais
Tabela 1: Materiais utilizado na pesquisa
Nome comercial Lote Composiciao Instrugoes do fabricante
Fabricante
Heliobond X48463 Bis-GMA, 1- Uma fina camada adesiva
Ivoclar Vivadent, dimetacrilato de aplicada sobre adesivo ja
Schaan, trietilenoglicol polimerizado.
Liechtenstein 2 - O adesivo sera
fotopolimerizado por 10 seg.
AdheSE Universal CDO0011 | HEMA, MDP,Bis- | 1 - O adesivo foi aplicado e
Ivoclar  Vivadent, GMA, MCAP, esfregado na superficie do dente
Schaan, D3MA, etanol, agua, | por pelo menos 20 seg.
Liechtenstein altamente 2- A camada adesiva foi seca
dioxido de silicio | primeiro com ar suave e depois
disperso, ¢ com ar médio por pelo menos 5
canforquinona segundos com ar livre de 6leo.
3- A camada adesiva foi
fotopolimerizada por 10 seg.
Prime & Bond| 19010007 MDP, Acrilato 1 - O adesivo foi aplicado e
universal 79 multifuncional, esfregado na superficie do dente
Dentsply DeTrey Acrilato bifuncional, | por pelo menos 20 seg.
GmbH, Konstanz, isopropanol, 4gua, | 2- A camada adesiva foi seca
Alemanha iniciador, primeiro com ar suave e depois
estabilizador com ar médio por pelo menos 5
segundos com ar livre de dleo.
3- A camada adesiva foi
fotopolimerizada por 10 seg.
OptiBond Universal | 6920785 Acetona, etanol, 1 - O adesivo foi aplicado e
Kerr Co., Orange, metacrilato de 2- esfregado na superficie do dente
CA, EUA hidroxietil, por pelo menos 20 seg.
dimetacrilato de 2- A camada adesiva foi seca
fosfato de glicerol, | primeiro com ar suave e depois
dimetacrilato de com ar médio por pelo menos 5
glicerol segundos com ar livre de dleo.
3- A camada adesiva foi
fotopolimerizada por 10 seg.
Filtek Z250 NA35877 60% de Cargas, Resina Composta foi
3M Oral Care, St metacrilato de fotopolimerizada por 40 seg.
Paul, MN, EUA bisfenol-glicidil,
dimetacrilato de
uretano,
dimetacrilato de
bisfenol-A etoxilado
e dimetacrilato de
bisfenol-A etoxilado

Fonte: SDS dos materiais
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2.2Desenho experimental

Trés adesivos universais (AU) com diferentes solventes e um adesivo hidrofobico
(AH) foram utilizados no estudo (Figura 1): (1) AU a base de isopropanol (PBU, Prime & Bond
Universal,Dentsply); (2) AU a base de acetona (OPT, OptiBond Universal, Kerr Co.); (3) AU
a base de etanol (AdheSE Universal, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein); e, (4) AH sem
solvente/controle  (Heliobond, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein). Para o
condicionamento do esmalte foi utilizado o gel acido fosfoérico 37,5% (Kerr Gel Etchant 37.5%
(Kerr Co., Orange, CA, EUA). Estratégia adesiva utilizada foi a sugerido pelo fabricante
(Tabela 1) com secagem ao ar comprimido, a uma distancia de aproximadamente 2,0 cm. O ar
comprimido com um filtro de agua e 6leo permaneceu estdvel, com a pressdo de 50 psi
(aproximadamente 0,35 MPa) durante as etapas de secagem ao ar (NAGURA et al., 2018). A
temperatura ambiente de 20°C e a umidade atmosférica de 60% foram monitoradas. A figura 2

demonstra a delineamento do estudo e os grupos experimentais para cada (Figura 2).

Figura 1 (a a e) - Materiais utilizados na pesquisa: a - Prime & Bond Universal, Dentsply; b - OptiBond
Universal,Kerr Co; ¢ - AdheSE Universal, Ivoclar Vivadent; d - Heliobond, Ivoclar Vivadent; e - acidofosforico
Kerr Gel Etchant 37.5%, Kerr Co.

Kerr
 pentsply OptiBond

Adhese’
Unive!

Adhesive

Universal

&BC

rsa .
Universal Adhesite e’ k-
vociar .
—
a b c
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Figura 2 — Desenho experimental do estudo.

Phosphoric
acid

OptiBond Prime&Bond AdheSE Heliobond OptiBond Prime&Bond AdheSE
Universal Umiversal Univer il (sem + + 4
(acetona) (isopropanol) (etanol) solvente) Helibond Heliobond Heliobond

Universal
adhesives

Mechanical
testing

2.3 Calculo amostral

O tamanho da amostra foi baseado em estudos anteriores do teste de resisténcia de
unido ao esmalte (WORONKO et al., 1996 ¢ PERDIGAO et al., 2014). De acordo com a
literatura, a resisténcia de unido média ao esmalte ¢ 20,6 (= 5,8) MPa (DP) (WORONKO et al.,
1996; PERDIGAO et al., 2014). Utilizando um teste de 0,05 alfa, poténcia de 80% e um teste
bilateral, o tamanho minimo da amostra devera ser de 16 incisivos bovinos em cada grupo (n =
16). O céalculo do tamanho da amostra foi realizado utilizando um software estatistico

G.power3.1.

2.4 Distribuicio dos grupos experimentais

Os espécimes (n = 32) foram aleatoriamente e igualmente distribuidos aos seguintes
grupos de acordo com a "estratégia adesiva":

Grupo HEL = AH sem solvente (Heliobond, Ivoclar Vivadent, Schaan,Liechtenstein).

Grupo ADH = AU a base de etanol (AdheSE Universal, Ivoclar Vivadent, Schaan,
Liechtenstein).

Grupo PBU = AU a base de isopropanol (Prime & Bond Universal, Dentsply Sirona,

Erlangen, Alemanha).



22

Grupo OPT = AU a base de acetona (OptiBond Universal, Kerr Co., Orange, CA,
EUA).

Grupo ADH + HEL = ADH seguido por uma camada extra de HEL.

Grupo PBU + HEL = PBU seguido por uma camada extra de HEL.

Grupo OPT + HEL = OPT seguido por uma camada extra de HEL.

2.5 Resisténcia de uniio ao esmalte por cisalhamento

Os incisivos bovinos foram limpos, inspecionados quanto a rachaduras no esmalte ou
lesdes de cérie com lupa de aumento (ExamVision ApS, Samsg, Dinamarca) com ampliagdo de
3,3X sob iluminacdo e armazenadas em agua com timol a 0,5%. Apds o corte das raizes, as
coroas bovinas dos incisivos foram montadas em anéis fendlicos com resina acrilica (Resinlay
Pattern Photo, TDV, Pomerode, SC, Brasil) deixando a superficie vestibular exposta. O esmalte
vestibular foi polido com papel SiC de grao 600 por 30 segundos em 4gua corrente para obter
uma superficie plana de esmalte de aproximadamente 3,0 mm?.

Uma fita de vinil de dupla face (3M Co., St Paul), com uma perfuragdo circular de
2,5mm de diametro, foi posicionada sobre a superficie do esmalte vestibular para limitar a area
de adesdo. A superficie do esmalte foi condicionada com acido fosforico a 37,5% (Kerr Gel
Etchant; Kerr Co., Orange, EUA) por 15 segundos, lavada com spray de 4gua e ar por 10
segundos e seca a uma distancia de aproximadamente 2,0 cm da superficie do esmalte por 5
segundos com seringa de ar comprimido. Os sistemas adesivos foram aplicados com um micro
aplicador (Kerr Applicators; Kerr Co., Orange, EUA), de acordo com os respectivos protocolos
de evaporacao ja descritos, e entdo fotopolimerizados com um fotopolimerizador LED (VALO
Cordless; Ultradent, South Jordan, EUA) por 10 segundos com uma intensidade de 1.000
mW/cm? (figura 3 e figura 4).
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Figura 3 (a a f) - Protocolo adesivo sem camada extra de adesivo hidrofobico: a - superficie vestibular exposta e
polida; b - fita de vinil com perfura¢do marcada; c- aplicagdo do acido fosforico; d - aplicag@o do sistema adesivo;
e- movimento fric¢do ativa por 20 seg. ¢ apos volatilizagdo do solvente por 5 seg.; f - Fotopolimerizagdo final.
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Figura 4 (a a i) - Protocolo adesivo com camada extra de adesivo hidrofobico: a - superficie vestibular exposta e
polida; b - fita de vinil com perfuracdo marcada; c - aplicagdo do acido fosforico; d - aplicacdo do sistema adesivo;
e- movimento friccdo ativa por 20 seg. ¢ ap6s volatilizagdo do solvente por 5 seg.; f - fotopolimerizagio do sistema
adesivo; g/h - aplicagdo do adesivo hidrofobico; i - fotopolimerizagdo final.

As amostras foram posicionadas em um dispositivo especifico da Ultradent Bonding

Assembly (Ultradent Products Inc.; South Jordan, UT, EUA). Apds a aplicacdo do adesivo na
superficie do esmalte, os cilindros de resina composta foram montados usando um molde
Ultradent (didmetro interno = 2,4 mm; altura = 2,5 mm). Foi utilizado uma resina composta
hibrida (Filtek Z250; 3M Oral Care, St. Paul, MN, EUA) e foi colocado com uma espatula de
insercdo de resina composta no molde posicionado sobre a superficie do esmalte. Foram

inseridos dois incrementos e cada um foi fotopolimerizado por 20 segundos, mantendo a ponta
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da guia do fotopolimerizador em contato com a parte superior do molde (figura 5). A inser¢ao
do molde (Ultradent) foi removida cuidadosamente imediatamente apos a fotopolimerizagao.
As amostras foram armazenadas em um recipiente plastico de 1,0 m* com 4gua purificada antes

dos testes mecanicos.

Figura 5(a a b) Protocolo restaurador: a - insercao da resina composta no molde; b - cilindro de resina composta
apospolimerizagao final.

O teste de resisténcia de unido por cisalhamento foi realizado usando a méaquina de
teste universal (Instron 4444, Instron Corporation, Norwood, MA, EUA). Com uma haste
metalica com entalhe de raio semicircular de 2,8 mm foi posicionada perpendicularmente ao
cilindrode resina composta até fraturar a interface entre a superficie do esmalte e a resina
composta. Para garantir que tenha mesma distancia entre haste e o cilindro de resina composta,
foi utilizado uma fita matriz poliéster (GC Epitex Translucent Strip, GC Co., Bunkyo, Toquio,
Japdo) como espacador (figura 6). O teste mecanico foi executado a uma velocidade de
cruzamento de 1 mm/minuto. A resisténcia de unido (MPa) foi calculada dividindo a carga na

falha (Newtons) pela 4rea de superficie (mm?).

Figura 6: Teste de resisténcia ao cisalhamento
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2.6 Modo de falha

As superficies do esmalte foram examinadas com um microscopio Optico (Leica
DM4000 M, Leica Microsystems GmbH, Wetzlar, Alemanha) com aumento de 40X para avaliar
o modo de falha apés o teste. O modo de falha (modificado PERDIGAO et al.,, 2014) foi
classificado como: [CE] coesivo no esmalte (falha exclusivamente no esmalte); Adesivo [AD]
(falha na interface de resina composta e esmalte); [MI] mista (falha na resina composta e
interface de esmalte; ou, [CR] coesiva na resina composta (falha exclusivamente dentro da
resina composta). Corpos de prova com falhas coesivas (CE ou CR) ndo tiveram sua RU
incluida na comparagao estatistica (ROULET; VAN MEERBEEK, 2007). Para corpos de prova
com falha (AD) pré-teste durante o processo de envelhecimento (24H ou 6M), um valor minimo
de RU foi usado apos ser calculado usando estatisticas de regressdo (ROULET; VAN
MEERBEEK, 2007).

2.7 Analise estatistica

O teste de Shapiro-Wilk mostrou que as amostras apresentavam destruicdo normal
(p>0,05). Foi utilizado o teste ANOVA de duas vias (fatores: 'estratégia adesiva' e
'armazenamento de agua') e teste post-hoc de Tukey HSD (o = 95%).
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3 RESULTADOS

A média de resisténcia de unido ao esmalte variou de 3,6 (+ 2,2) MPa (HEL/6M) a
24,7 (£ 7,1) MPa (ADU/HEL/6M). HEL/24H resultou em 4 falhas pré-teste, ou seja, o cilindro
de resina composta se soltou do esmalte durante a armazenagem antes mesmo de realizar o
teste. As percentagens médias de RU [MPa = (DP)] estao apresentadas na Tabela 3 e modo de
falha sdo exibidas na Tabela 4. As médias de RU ao esmalte com letras diferentes indicam uma
diferenca significativa (p <0,05). As maiusculas representam a comparagdo entreos tempos de
armazenamento e as mintsculas entre as estratégias de adesivos.

O teste ANOVA revelou diferencas significativas para "estratégia adesiva" (p<0,001),
e diferengas ndo significativas para "armazenamento de agua" (p> 0,05). O teste estatistico
post-hoc de Tukey classificou as diferengas entre a "estratégia adesiva" (Tabela 3). A média de
RU a o esmalte detodos os grupos em 24H (17,6 = 7,2 MPa) foi estatisticamente semelhante a
média de RU de todos os grupos para o esmalte apds 6 meses de armazenamento em agua (16,8
+ 8,5 MPa). Todos os AUs tinham média de RU ao esmalte semelhante com ou sem uma
camada de HEL apds 6 meses de armazenamento em agua.

Para todos os grupos, a maioria das falhas foi falha adesiva (variagcdo de 50 a 93,75%),
com excecdo de PBU + HEL em 6 meses que teve 56,25% falha mista (Tabela 4). Uma camada
adicional de HEL para ambos os tempos de armazenamento de agua (24H e 6M) resultou em

maior percentagem de falha mista para PBU e OPT, mas ndo para ADH (figura 7).
Tabela 2 - Média de RU ao esmalte (MPa + DP) por grupo apos 24H ¢ 6M de armazenamento em agua.

24H Grupos Média RU+DP
ADH 22,4 + 8,02
PBU 18,6 £ 7,32°
Média 17,6+ (7,2) MPa OPT 17,8 £ 6,120
HEL 11,7 £5,9¢
ADH+HEL 19,4 + 6,63
PBU+HEL 14,8 + 4,5
OPT+HEL 19,4 + 6,6%°

6M Grupos Média RU+DP
ADH 17,6 £ 5,28
PBU 18,4 £ 5,78
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Média 16,8+ (8,5) MPa

OPT 19,8 £ 5,6"8
HEL 36+2,2C
ADH+HEL 247+ 714
PBU+HEL 15,6 + 7,58
OPT+HEL 16,1+ 6,08

A média de RU com a mesma letra sobrescrita nao é estatisticamente diferente em p <0,05
(letras minudsculas para média de RU apo6s 24H, letras maitsculas para média de RU apos

6M).

Tabela 3 — Modo de falha (%) por grupos ap6s 24H e 6M de armazenamento em agua.

Grupos (24H)

Modos de Falhas

ADH AD=85.25;MI=12.50;CR=0.00;CE=6.2
PBU AD=75.00;M|=0.005;CR=O.00;CE=25.0
OPT AD=81 .25;MI=0.00?CR=6.25;CE=12.5
HEL AD=81 .25;MI=12.5%;CR=0.00;CE=6.2
ADH+HEL AD=68.75;MI=18.&7_)5(5);CR=0.00;CE=12.
PBU+HEL AD=75.00;MI=25.00;CR=0.00;CE=0.0
OPT+HEL AD=62.50;MI=12.52);CR=0.00;CE=6.2

Grupos (6M)

Modos de Falhas

ADH AD=81.25;MI=18.75;CR=0.00;CE=0.0
0
PBU AD=93.75;M1=6.25;CR=0.00;CE=0.00
OPT AD=75.00;MI=25.00;CR=0.00;CE=0.0
0
HEL AD=87.50;M1=6.25;CR=0.00;CE=6.25
ADH+HEL AD=62.50;M1=12.50;CR=0.00;CE=25.
00
PBU+HEL AD=42.75;MI=56.25;CR=0.00;CE=0.0
0
OPT+HEL AD=50.00;M1=37.50;CR=0.00;CE=12.

50
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Figura 7 (a a ¢) Exemplos de corpos de prova com padrdo de falha: a - coesiva em esmalte; b - mista; ¢ - adesiva.
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4 DISCUSSAO

Como o procedimento restaurador geralmente envolve o esmalte e a dentina, a
discussdo desta pesquisa baseou-se nos efeitos da camada de resina hidrofébica na resisténcia
de unido a dentina e ao esmalte e em ensaios clinicos. H4 poucos estudos relacionados a
resisténcia de unido do esmalte com aplicagdo extra de uma camada de resina hidrofobica, sendo
o presente estudo possivelmente um dos primeiros estudos.

Os sistemas adesivos convencionais podem ser divididos em duas ou trés etapas,
dependendo se o primer e o adesivo estdo em frascos separados ou em um unico, utilizando
sempre do condicionamento com acido fosforico previamente aplicacao do sistema adesivo
(PASHLEY; CARVALHO, 1997; VAN MEERBEEK et al., 2003; BRESCHI et al., 2008).
2-hidroxietil metacrilato (HEMA) ¢ um dos mondmeros mais utilizados nos sistemas adesivos,
devido a sua capacidade hidrofilica, que o torna um excelente promotor de adesdo aumentando
a for¢a de unido (HITMI er al., 2002; VAN MEERBEEK ef al, 2003). Entretanto, a
caracteristica hidrofilica do monomero continua presente mesmo apds polimerizacgao do sistema
adesivo o que pode ocasionar hidrélise da camada hibrida. A hidrolise ¢ um processo quimico
que quebra as ligacdes covalentes entre os polimeros pela adicdo de 4gua nas ligacdesde éster,
resultando na degradagdo da camada adesiva e comprometendo a resisténcia de unido (TAY e
PASHLEY, 2003; SILVA E SOUZA JUNIOR et al., 2010). Em razdo disso, alguns fabricantes
diminuiram a quantidade desse mondOmero e/ou substituiram por outro mondmero na
composi¢do dos sistemas adesivos (TAY e PASHLEY, 2003; SILVA E SOUZA JUNIOR et
al., 2010).

J4 o sistema adesivo autocondicionante (AA) ¢ caracterizado pela utilizacdo de um
monomero acido no qual ocorre a desmineralizagdo e impregnagdo simultdnea nos tecidos
dentindrios (CADENARO ef al.,, 2005). A dgua € um componente muito importante de todos
os sistemas adesivos autocondicionantes, pois participa da reagdo quimica associada a interagao
do AA com esmalte e dentina. A 4dgua € necessaria para que os mondmeros acidos ionizem e
desencadeiem a desmineralizagio dos tecidos dentais duros (MUNOZ et al., 2003). Os AA,
apresentam protocolos de aplicagdo mais faceis do que os tipos convencionais € Sa0 menos
sensiveis a técnica adesiva (MUNOZ et al., 2003).

Apesar dos sistemas AAs conterem em sua composicdo mondmeros acidos, a

utilizacao do acido fosforico para condicionamento do esmalte prévio a
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aplicagio do sistema adesivo tem um aumento significativo na for¢a de uniio (GREGOIRE e
AHMED, 2007) e resultou em um padrao de condicionamento do esmalte favoravel para a
adesio (PERDIGAO et al, 2008). A utilizagdo do condicionamento prévio no esmalte foi
comprovada uma maior eficaz, demostrado no estudo (DINIZ et al., 2016) no qual testaram-se
diversos AUs no modo autocondicionante e condicionamento acido total do esmalte. Quando
comparados ao grupo controle, os AUs apresentaram uma maior for¢a de unido devido asua
composi¢ao conter mondmeros acidos, no qual dissolve o esmalte devido aplicacdo ativado
adesivo (DINIZ et al., 2016).

Supde-se que a presenca de agua, dos mondmeros hidrofilicos e da quantidade de
solvente presentes nos AUs poderiam comprometer a resisténcia de unido do esmalte ao longo
do tempo. O protocolo de aplicacdo utilizado no presente estudo pode ser parte do motivo no
qual a resisténcia de unido ao esmalte com os UAs seja estavel em armazenamento em agua
apos 6M. A metodologia utilizada controlou a temperatura ambiente, a umidade relativa do ar,
o tempo de secagem do AU, distancia da seringa de ar e o controle de sua pressdo. Estudos
mostraram que a média de resisténcia de unido para a maioria dos AUs aumentou com o
armazenamento prolongado (NAGARKAR et al., 2019; HIROKANE et al., 2020). Isso foi
atribuido principalmente a maior hidrofilicidade dos AUs, pois ocorre uma menor conversao
das ligacdes dupla C = C no armazenamento inicial (tempo menor que 24 horas). E, quando
armazenado por mais tempo, hd um aumento na reac¢do pds-polimeriza¢do (SCHNEIDER ef al.,
2006; NAGARKAR et al., 2019; HIROKANE et al., 2020). Recentemente, a resisténcia deuniao
a dentina dos AUs foi comparada apds diferentes tempos de secagem (AWAD et al., 2019). A
resisténcia da unido a dentina dos AUs foi maior apds 15-30 segundos de tempo de secagem
em comparacdo com 5-10 segundos (AWAD et al., 2019). O modode aplicagdo, o tipo € a
quantidade de solvente, tipo de mondmeros, a presenga e quantidade demondmeros hidrofilicos
e hidrofobicos, a viscosidade do adesivo, entre outros constituintes dosvarios adesivos podem
afetar os resultados de resisténcia de unidao (AHMED et al., 2019). Osestudos de simulacao da
condi¢do bucal em laboratério sdo inequivocos e demonstram uma forte influéncia da umidade
presente antes da polimerizacdo, associada a temperatura na resisténcia de unido da resina
composta (JACQUOT et al.,, 2012). Novos estudos devem testar a resisténcia de unido ao
esmalte com os AUs emalta umidade relativa do ar (=95%) e temperatura (=35°C).

No presente estudo, rejeitou-se a primeira hipdtese nula, uma vez que o uso de AU

aplicado ao esmalte condicionado com acido fosférico ndo comprometeu a resisténcia de unido
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quando comparado ao grupo controle onde apenas uma resina hidrofobica foi aplicada. Todos
os AUs testados resultaram em maior média de resisténcia de unido aoesmalte em comparagao
ao grupo controle (Tabela 2). Ainda, em relagdo ao modo de falha, nopresente estudo as falhas
do pré-teste ocorreram apenas no grupo controle (Heliobond, IvoclarVivadent). A explicagdo
possivel ¢ a composi¢do ativa dos AUs, que contém mondmeros acidos, em que o esmalte
condicionado ¢ dissolvido durante o tempo de aplicagdo ativa do AU (CADENARO et al.,
2005).

Isso pode ser explicado devido a anatomia do esmalte dental, que possui hidroxiapatita
mais regular e com orientagdo paralela. Quando condicionado com 4acido fosforico, acarreta
maior retencdo micromecanica (Hpa dissolvido), além da remogdo da lama dentinaria, o que
favorece uma maior reatividade com monomero funcional (YOSHIHARA et al., 2011). Outro
fator ¢ que muitos AUs t€ém em sua composicdo o mondmero 10-MDP que possui grande
interacdo quimica com HPa. Nesse caso, o condicionamento prévio com acido expoe
parcialmente a HPa, ligando eletrostaticamente o fosfato do 10-MDP ao HPa, o que garante uma
melhor adesao(YOSHIHARA et al., 2010; YOSHIHARA et al., 2011). No presente estudo,
ADH e PBU possuem o monomero 10-MDP (Tabela 1).

O grupo controle teve menor for¢a de unido nos dois tempos de armazenamento em
agua(24H e 6M), devido a composi¢do do adesivo hidrofébico que ndo contém mondmeros
acidos e solvente na sua formulagdo, corroborando com estudo de Ahamed et al. (2019),
realizado emsubstrato dentinario, que relatou que somente adesivo hidrofobico aplicado nao
tem for¢a de unido satisfatoria. Swift ef al. (1999) compararam a for¢a de unido ao esmalte de
6 adesivos convencionais (que usam o prévio condicionamento acido) de um frasco com uma
resina fluida usada como grupo de controle (adesivo Scotchbond Multi-Purpose, 3M Oral Care).
Com excec¢ao de um adesivoautocondicionante que contém apenas agua como solvente (Syntac
Single-Component, IvoclarVivadent), todos os sistemas adesivos testados resultaram em média
de resisténcia de unido ao esmalte semelhante ao grupo controle (Swift et al.,1999). O adesivo
Scotchbond Multi-Purpose tem BisGMA e HEMA (Swift et al.,1999), j a resina hidrofobica
utilizada no presente estudo (Heliobond, Ivoclar Vivadent) possui BisGMA, UDMA e
TEGDMA. Esta formulagao ¢ totalmente hidrofobica. E, ambos os mondmeros de dimetacrilato
(UDMA e TEGDMA) sdo adicionados para diminuir a viscosidade da resina (Swift ez al.,1999).
Portanto, podemos especular que os mondmeros acidos e a presenca de solvente nas

composi¢goes de AUs foram as possiveis
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explicagdes para todos os AUs testados nesta presente pesquisa resultarem em mais alta
resisténcia de unido ao esmalte do que a resina hidrofobica.

Os AUs tém caracteristica predominante hidrofilica e proporcionalmente contém mais
solvente, permitindo a formac¢ao de uma camada mais fina de adesivo (CADENARO et al.,
2005). Entretanto, alguns autores relatam que uma espessura adesiva maior pode ser vantajosa
para forcade unido, pois a aplica¢do de uma resina de baixa viscosidade com particulas entre a
camada hibrida e a restauragdo dental demonstrou atuar como amortecedor de tensdes impostas
a interface adesiva, que beneficia a adaptacdo e retengdo marginal desta restauragdo (VAN
MEERBEEK et al., 1993; PERDIGAO et al., 1996). No entanto, ha estudos que relatam que nio
existe diferencaestatistica entre o uso de uma resina de baixa viscosidade ou resina de alta
viscosidade em termos de adaptagdo marginal e penetracio no esmalte condicionado
(BUONOCORE et al., 1968; MYERS et al., 1974; PAHLAVAN et al., 1976; PERDIGAO et
al., 2000). Um trabalhorealizado por Perdigao et al. (2000) que teve como objetivo avaliar a
resisténcia de unido ao esmalte condicionado com éacido fosforico utilizando 4 materiais com
viscosidade diferente (baixa a alta) e concluiu que o uso de resinas compostas de baixa
viscosidade resultaram em resisténcia de unido ao esmalte semelhante a forca de unido alcancada
quando uma resina composta de alta viscosidade foi usado.

Na presente pesquisa, o modo de falha foi predominantemente adesiva
independentemente da estratégia adesiva ou do tempo de armazenamento, corroborando com
alguns estudos anteriores (AHMED et al., 2019; AHMED et al., 2020). No entanto, houve uma
tendéncia de maior percentagem de falhas mistas quando a camada extra de resina hidrofobica
foi aplicada (Tabela 3). Essa tendéncia foi maior no armazenamento em agua por 6M em
comparacao comgrupo 24H. PBU + HEL em 6M teve 56,25% de falhas mistas (Tabela 3). A
tensdo interfacial pode mudar durante o teste de resisténcia de unido ao cisalhamento,
dependendo do médulo deelasticidade do material restaurador (PLACIDO et al., 2007). Com a
camada extra de adesivo hidrofobico, a tensdo interfacial durante o teste pode ser gerada na
area do adesivo hidrofobico e, assim, ocorrendo mais falhas mistas. O adesivo hidrofobico tem
baixo modulo de elasticidade em comparagdao com a resina composta hibrida usado na presente
pesquisa (PLACIDO et al., 2007). Essa talvez seja uma possivel explicacdo para a tendéncia em
resultar em mais falhasmistas quando uma camada extra de adesivo hidrofébico foi aplicada.

Os AUs tém em sua composi¢ao um aumento da quantidade de solventes € mondmeros

funcionais hidrofilicos. Entretanto, a adicdo desses componentes quimicos na
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composicdo leva a preocupagdo em relagdo a sor¢do da dgua (MUNOZ et al., 2014). A sor¢io
da dgua ¢ um dos fatores responsaveis pela degradacao da camada adesiva, influenciada pela
composi¢ao hidrofilica dos adesivos (REIS et al., 2010). A composi¢do quimica do mondmero
e solvente utilizado ¢ o que determina a natureza hidrofilica do material. A fim de melhorar a
eficacia de AUs, alguns autores sugerem a aplicagdo de uma camada extra de adesivo
hidrofobico (REIS, et al., 2008; ALBUQUERQUE et al., 2008; PERDIGAO et al., 2014;
MUNOZ et al., 2014). Uma vez fotopolimerizados, alguns sistemas adesivos permitem a
passagem do fluido dentindrio para a superficie, onde se acumula como goticulas. No entanto,
a degrada¢do¢ menos frequente quando uma camada extra de adesivo hidrofobico ¢ usado
(SIZENANDO et al., 2015). J4 foi demonstrado que o adesivo hidrofobico reduz o potencial de
degradacao hidroliticadas ligagdes e aumenta a longevidade das interfaces resina-dentina tanto
in vitro quanto in vivo(REIS et al., 2008).

A segunda hipotese foi parcialmente rejeitada, uma vez que aplicacdo adicional de
adesivo hidrofobico sobre os AUs ndo influenciou a resisténcia de unido por cisalhamento. Nos
grupos de armazenamento em agua por 24H, ndo houve diferenga estatistica entre a resisténcia
de unido aoesmalte de AUs com ou sem a aplicagdo adicional de uma camada hidrofobica
(Tabela 2). Porém, nos grupos de armazenamento em agua por 6M, ADH resultou em maior
resisténcia de unido ao esmalte com a camada extra de adesivo hidrofobico em comparagdo com
aausénciadesta (ADH17,6 £5,2/ ADH + HEL 24,7+ 7,1). PBU e OPT resultaram em resisténcia
de unido ao esmaltesemelhante com ou sem aplicagdo da camada extra hidrofobica. Os presentes
resultados foram parcialmente contrastados com outro estudo realizado em dentina
(SIZENANDO et al., 2015),onde todos os AUs estudados no modo de condicionamento acido
resultaram em maiorresisténcia de unido a dentina com uma camada extra de resina hidrofobica.
J& o estudo realizado por Abrahn et al. (2019), concluiram que os adesivos se comportaram de
forma diferentes,no qual o efeito de uma camada extra na resisténcia de unido imediata e
envelhecida dependeu do AU estudado, corroborando com o presente estudo onde os sistemas
adesivos se comportaram de formadiferente em relagdo a esta variavel.

De acordo com o teste estatistico realizado, ndo foi possivel identificar diferenca
estatisticamente significante no grupo PBU com a camada extra de resina hidrofobica
(Heliobond, Ivoclar Vivadent) no teste realizado 24H e 6M. Porém, o resultado mostrou que
PBU foi otinico AU testado que apresentou uma tendéncia de diminuir sua média de resisténcia

de unido ao
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esmalte quando uma camada extra de adesivo hidrofobico foi aplicada 24H (PBU 18,6 £7,3 /
PBU + HEL 14,8 £ 4,5) e 6M (PBU 18,4 £5,7 / PBU + HEL 15,6 + 7,5). Uma explicagdo para
essa tendéncia de reducdao na média de resisténcia de unido ao esmalte pode ter ocorrido devido
aformulacdo quimica do adesivo PBU que na sua composi¢ao ndo contém o mondémero HEMA
em funcao da sua caracteristica hidrofilica o que pode acarretar degradacao da camada hibrida
por hidrolise e, assim, comprometer a resisténcia de unido (TAY e PASHLEY, 2003; SILVA E
SOUZA JUNIOR et al., 2010). Com adi¢ao do solvente isopropanol, que tem caracteristica
menos hidrofilica que os outros solventes (DENTSPLY SIRONA, 2016), o adesivo PBU se torna
menos hidrofilico que os outros adesivos testados na presente pesquisa. Por apresentar uma
caracteristica hidrofilica menor, possivelmente a aplicagdo adicional do adesivo hidrofobico
ndo favoreceu a resisténcia de unido, deixou uma camada mais espessa e fragil.

As pesquisas utilizando camada extra de adesivo hidrofobico levam a interpretagdes
contraditorias, uma vez que variam no que diz respeito aos sistemas adesivos testados,
metodologia empregada e tipo de estudo (in vitro ou in vivo). Em estudo clinico randomizado
de 36 meses, observou-se que os AUs ndo se favorecem do uso da camada extrao que pode ter
sido relacionado ao monomero e tipo de solvente utilizado na pesquisa(PERDIGAO et al.,
2020). Nos estudos laboratoriais, majoritariamente relatam uma melhora na resisténcia de unido
dos AUs quando utilizado com uma camada extra de adesivo hidrofoébico (SIZENANDO et al.,
2015; ABRHAN et al., 2020).

Na presente pesquisa, uma das variaveis consideradas foi o tipo de solvente, uma vez
que foram utilizados trés tipos de solvente (acetona, etanol, isopropanol) e um adesivo sem
solvente. Durante o processo de adesdo, o solvente ¢ utilizado para ajudar na difusdo e
molhabilidade dos mondmeros resinosos dos sistemas adesivos (KANKA, 1998). Os solventes
realizam a eliminacao da dguapresente na estrutura dentindria por via de desidratagdo quimica,
facilitando a infiltracio dos mondmeros resinosos no tecido dentinario desmineralizado e
formando a camada hibrida (PERDIGAO; FRANKERBERGER, 2001). A presenca de solvente
¢ necessaria, porém quando a evaporagdo ¢ incompleta seu efeito se torna prejudicial na
interpenetracdo dos mondmeros e polimerizagdo, podendo ocorrer degradacdo da camada
hibrida (ORTENGREN, 2000). A acetona tem alta pressao de evaporacdo em comparagao ao
etanol, que permite uma evaporagiomais facil (PERDIGAO et al.,1999; CHAUDHARY et al.,
2016). O isopropanol tem uma caracteristica quimica proxima ao etanol como cadeias curtas

e ligagcdes de hidrogénio. Por
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pertencer a familia do alcool, possui caracteristicas de evaporacao proximas as do etanol
(MORRISON et al., 1992).

Todos os AUs com diferentes tipos de solventes obtiveram resisténcia de unido média
estatisticamentesemelhante. Porém, o tipo de solvente pode estar relacionado a manutencao da
estabilidade da resisténcia deunido ao esmalte apds 6M de armazenamento, fato que impede

parcialmente a rejei¢ao da terceira hipdtese nula do presente estudo.
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5 CONCLUSOES

Os adesivos universais testados tiveram médias de resisténcia de unido ao esmalte por
teste cisalhamento semelhantes independentemente do tipo de solvente. A utilizagdo da camada
extra de adesivo hidrofobico s se faz necessaria para o adesivo universal a base de etanol apos
6 meses de armazenamento. Todos os AUs testados apresentaram maior resisténcia deunido ao
esmalte que o adesivo hidrofobico usado como controle. A adesdo da resina composta ao

esmalte condicionado usando apenas o adesivo hidrofébico nao ¢ recomendavel.
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