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Resumo

Objetivo: avaliar a influéncia do tempo e meio de armazenamento na resisténcia a tragdo de dois sistemas adesivos apos diferentes periodos de armazenamento. Material
e Métodos: oitenta incisivos bovinos foram selecionados e aleatoriamente divididos em oito grupos (n = 10) de acordo com o sistema adesivo, Adper Scotchbond Multi-Pur-
pose (ASMP) e Clearfil SE Bond (CLSEB), meio de armazenagem [agua (A) ou solugdo de Desmineralizagdo/Remineralizagdo (DES/RE)] e tempo (7 ou 30 dias). Apés a arma-
zenagem, as amostras foram submetidas a ensaio mecéanico e para anélise “in vitro” de resisténcia de unido (RU). A nanoinfiltragdo da camada hibrida foi avaliada através de
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e seus constituintes foram avaliados por microanalise (EDS). Os valores de RU foram analisados estatisticamente por ANOVA (p <
0,05). Resultados: os valores de RU do ASBMP foram: A7dias: 14,86 + 5,64; A30dias: 13,60 + 3,57; DES/RE7dias: 13,60 + 3,57; DES/RE30dias: 13,24 + 4,19. Para o CLSEB
os valores de RU obtidos foram: A7dias: 13,16 + 5,26; A30dias: 6,55 + 1,82; DES/RE7dias: 10,27 + 3,87; DES/RE30dias: 8,42 + 1,69. Conclusao: concluiu-se que o uso de
solugdo DES/RE associada a imersao dos espécimes em solugado aquosa de NaF 0,05% foi benéfica para a longevidade e integridade da camada hibrida ao longo do tempo.
Palavras-chave: Adesivos dentinarios; Fluoreto de sédio; Infiltragdo dentéria; Restauragéo dentéria permanente.

ABSTRACT

Objective: the aim of this study was to evaluate the influence of time and medium of storage in the tensile strength of two adhesive systems after different periods of storage.
Material and Methods: eighty bovine incisors were selected and randomly divided into eight groups (n = 10) according to the adhesive system, which are as follows: Adper
Scotchbond Multi-Purpose (ASBMP) and Clearfil SE Bond (CLSEB), medium of storage [water (A) or demineralization / remineralization solution (DES/RE)] and time of storage
(7 or 30 days). After storage, the samples were subjected to mechanical testing to analyze, “in vitro,” the bond strength (BS). The nanoleakage of the hybrid layer was evaluated
using scanning electron microscopy (SEM), and its constituents have been assessed by energy-dispersive X-ray spectroscopy (EDS) microanalysis. The BS values were statisti-
cally analyzed using ANOVA (p < 0.05). Results: the BS values of ASBMP were A7 days: 14.86 + 5.64; A30 days: 13.60 + 3.57; DES/RET7 days: 13.60 + 3.57; DES/RE30 days:
13.24 + 4.19. For CLSEB the values obtained were A7 days: 13.16 + 5.26, A30 days: 6.55 + 1.82; DES/RE7days: 10.27 + 3.87; DES/RE30days: 8.42 + 1.69. Conclusion: the

zirconia ceramics did not present compositional differences, but the morphology and size of crystals varied depending on the type of zirconia.
Keywords: Dental leakage; Dentin-bonding agents; Sodium fluoride; Dental restoration permanent.
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Introducao

processo de degradagdo das restauragdes ocorre a partir da

microinfiltragdo nos poros presentes na interface adesiva

defeituosa da camada hibrida, que ocorre devido a presenca
de uma camada de 20-100 nm de dentina desmineralizada néo in-
filtrada pelos monémeros,' que possibilita o livre transito de fluido
que é capaz de diluir os mondmeros néo reagidos, além de causar
hidrélise e plastificagao da rede polimérica que ira culminar com a
perda de propriedades a longo prazo.

Os sistemas adesivos, de maneira geral, apresentam como
principais componentes: mondmeros resinosos, iniciadores, sol-
ventes, inibidores e em alguns casos particulas de carga inorga-
nicas. Entretanto, a alteragido dos percentuais e tipos destes com-
ponentes mudam significativamente as propriedades finais destes
materiais, alterando, seu grau de conversio, resisténcia adesiva,
resisténcia a hidrdlise e indice de sor¢io.’

Além dos fatores intrinsecos referentes a composi¢ao dos ma-
teriais deve-se destacar que ha aspectos ligados ao substrato den-
tindrio e ao meio oral que influenciarao diretamente a degradagao
da camada hibrida adesiva. Estes aspectos incluem a degrada¢io
do HEMA, componente hidrofilico mais comum dos sistemas

adesivos, por exemplo, que é mais ocorrente em meio basico e a
existéncia de subprodutos da reacdo de condicionamento acido
que atacam as ligagdes éster do agente de unido e sdo capazes de
ativar a degradagéo local do colageno pela ativagdo de enzimas
colagenoliticas.>*”

Contudo, diante do fato de que a interface adesiva da camada
hibrida apresenta-se como uma membrana semipermeavel, que
possibilita a entrada de fluido, e agentes deletérios conseguem
penetrar na camada hibrida, é valida a postulagdo de que ha a
permeacio de {ons como clcio, fosfato e fldor, que possibilitam
a precipitagdo destes minerais que em sua forma cristalina pode-
riam preencher as porosidades e reduzir a permeabilidade destas
areas retardando a degradagao do sistema adesivo. Desta forma,
torna-se evidente a necessidade de avaliar a longevidade da unido
de sistemas adesivos aplicados na dentina em fungéo da resistén-
cia a microtragdo apds o armazenamento em agua ou solugdo
DES/RE, associado as solugdes como o NaF.

Material e Métodos
Para a realizagdo deste estudo foram utilizados um compdsito
restaurador micro-hibrido (TPH spectrum, Dentsply Ltda-Petro-
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polis,R],Brasil), dois sistemas adesivos, sendo um convencional de
trés passos (Adper Scotchbond Multi-Purpose, 3M do Brasil- Su-
maré, SP, Brasil) e um autocondicionante (Clearfil SE Bond, Kura-
ray Medical-Okayama. Japao) de dois passos, acido fosférico 37%
(FGM Produtos Odontolégicos Ltda, Joinville, SC, Brasil) e uma
solu¢do DES/RE e solu¢do aquosa de NaF 0,05% (Tabela 1).

Tabela 1. Composicdo das solugdes de armazenamento

Solucao Componentes
e 2,0 mM Ca(OH)2;
SOLUCAO e 2,0 mM H3PO4; pH 4,3
DESMINERALIZADORA e 75 mM H3CCOOH;
e Cristais de Timol.
* 1,5 mM Ca(OH)2;
SOLUCAO L Ssommay T
REMINERALIZADORA * 20 mM Tampao Tris (hidroximetil)
aminometano.
SOLUCAO .- o
FLUORETADA « Fluoreto de Sodio (NaF) a 0,05%.

A variavel de resposta foi a resisténcia a microtragdo em trés
fatores: sistemas adesivos (Adper Scotchbond Multi-Purpose ou
Clearfil SE Bond); periodo de armazenamento (7 ou 30 dias);
solugdo de armazenamento (dgua destilada ou solu¢ao DES/RE
associada a imersdo dos espécimes em solu¢do aquosa de NaF
0,05%). A associagao desses trés niveis constituiu oito grupos (n=
10) experimentais em um delineamento inteiramente ao acaso em
esquema fatorial, como descrito na Tabela 2.

Tabela 2. Grupos experimentais para o ensaio de resisténcia a
microtracdo

Sistema Meio de Tempo de
Grupo .
adesivo armazenamento estocagem
1 ASBMP Agua 7 dias
2 ASBMP Agua 30 dias
Solucdo DES/RE + .
3 ASBMP NaF 0,05% 7 dias
Solucédo DES/RE + .
4 ASBMP NaF 0,05% 30 dias
5 CLSEB Agua 7 dias
6 CLSEB Agua 30 dias
Solucdo DES/RE + .
7 CLSEB NaF 0.05% 7 dias
Solucéo DES/RE + .
8 CLSEB NaF 0,05% 30 dias

Foram utilizados oitenta incisivos bovinos higidos armazena-
dos por um periodo maximo de 1 més em solugéo de timol 0,1% a
uma temperatura de 37°C até o inicio da limpeza das superficies
externas. Ap6s a limpeza, os dentes foram armazenados em dgua
destilada até o inicio da realizagdo do preparo das superficies.

A porg¢do radicular foi separada da por¢do corondria através
de uma sec¢do perpendicular ao longo eixo do dente préximo a
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juncdo amelo-cementaria. Posteriormente, a superficie palatina
de todos os dentes foi removida através do desgaste com lixas de
SiC 150 (BUEHLER Worldwide Headquarters 41 Waukegan Rd.
P.O. Box 1Lake Bluff, IL 60044-1699, USA) acoplada em politriz
mecanica (MaxiGrid Solotest, Sdo Paulo, SP, Brasil) sob constante
irrigagdo a dgua.

A superficie vestibular das amostras foram lixadas sequen-
cialmente com lixas de SiC ndmeros 320 e 400 (BUEHLER Worl-
dwide Headquarters 41 Waukegan Rd. P.O. Box 1Lake Bluff, IL
60044-1699, USA), em politriz elétrica giratdria refrigerada a dgua
até a obtengdo de uma superficie plana em dentina com aproxi-
madamente 2,5 mm de espessura. Em seguida, foi realizado o aca-
bamento das superficies em dentina através do desgaste manual
com lixas de SiC umidas (3M- 411Q 3M do Brasil- Sumaré, SP,
Brasil) nimero 6008 durante 15s, proporcionando, desta forma,
a padronizac¢do da espessura da “smear layer” e, posteriormente,
lavados com jatos de agua destilada e deionizada por 15s perma-
necendo imersos em agua destilada e deionizada por 24h até o
inicio dos procedimentos restauradores.

Os procedimentos restauradores se deram conforme os grupos
experimentais listados abaixo (Tabela 2):

GRUPO 1- Sistema adesivo- Adper Scotchbond Multi-Purpo-
se, Armazenamento-Agua 7 dias.

GRUPO 2- Sistema adesivo- Adper Scotchbond Multi-Purpo-
se, Armazenamento-Agua 30 dias.

GRUPO 3- Sistema daesivo- Adper Scotchbond Multi-Purpo-
se, Armazenamento- Solu¢do DES/RE + NaF 0,05% 7 dias.

GRUPO 4- Sistema adesivo- Adper Scotchbond Multi-Purpo-
se, Armazenamento- Solu¢ao DES/RE + NaF 0,05% 30 dias.

GRUPO 5- Sistema adesivo- Clearfil SE Bond, Armazenamen-
to- Agua 7 dias.

GRUPO 6- Sistema adesivo- Clearfil SE Bond, Armazenamen-
to- Agua 30 dias.

GRUPO 7- Sistema adesivo- Clearfil SE Bond, Armazenamen-
to- Solu¢do DES/RE + NaF 0,05% 7 dias.

GRUPO 8- Sistema adesivo- Clearfil SE Bond, Armazenamen-
to- Solu¢do DES/RE + NaF 0,05% 30 dias.

Imediatamente antes da aplicagdo dos tratamentos superficiais,
o0 excesso de dgua foi removido por capilaridade com auxilio de
papel absorvente (Melitta do Brasil- Ind. e Com. Ltda, Avaré, SP,
Brasil). Feito isso, a etapa restauradora foi iniciada com o devido
tratamento da dentina a depender do sistema adesivo utilizado.

Adper Scotchbond Multi-Purpose: foi realizado previamente
o condicionamento 4cido da dentina com acido fosférico a 37%
por 15s. Em seguida, a superficie foi lavada abundantemente por
30s e levemente seca com bolinha de algoddo a fim de remover o
excesso de agua.’ O “primer” do sistema Adper Scotchbond Mul-
ti-Purpose foi aplicado com auxilio de um pincel do tipo “micro-
brush” (FGM Produtos Odontolégicos Ltda., Joinville, SC, Brasil)
na dentina condicionada e levemente seco por 5s a uma distancia
de 10 cm. Posteriormente, foi aplicado o adesivo e fotopolimeri-
zado por 10s com o aparelho Degulux Soft-Start (Degussa-Hiils
AG- Geschaftsbereich Dental) com poténcia de aproximadamen-
te 650 mW/cm? aferida constantemente em radiometro digital
(Cure Rite- Kerr- EOS).
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Clearfil SE Bond: o “primer” autocondicionante do sistema
Clearfil SE Bond foi aplicado ativamente na dentina com auxilio
de um pincel do tipo “microbrush”. Foi aguardado por 20s e, em
seguida, secado com um ténue jato de ar por 5s a uma distdncia
de 10 cm. Logo apos, o adesivo foi aplicado por toda a superficie
dentinaria e fotoativado por 10s pelo aparelho fotopolimerizador
Degulux Soft-Start, como recomendado pelo fabricante.

Apos a aplicagdo dos respectivos sistemas adesivos, a resina
composta TPH Spectrum, cor A2 foi aplicada primeiramente com
2,0 mm de espessura através de uma espatula metalica para resina
composta (Duflex, SSWhite. Rio de Janeiro, R], Brasil) e poste-
riormente fotoativada por 40s pelo aparelho Degulux Soft-Start,
no modo “soft-start”. Posteriormente, foi adicionado um novo in-
cremento com intuito de confeccionar um bloco retangular com
aproximadamente 4,0 mm de altura, 8,0 mm de comprimento e
3,0 mm de largura com o mesmo tempo e modo de ativagao ini-
cial, seguido de uma fotopolimerizac¢io final adicional de 20s nas
suas por¢oes mesial e distal em poténcia maxima.'® As amostras
foram, entdo, submersas em agua destilada, sem adi¢do de anti-
microbianos no qual permaneceram por 24h.

As coroas dentais foram individualmente fixadas pela por-
¢do palatina, em placas de acrilico, e seccionadas através de uma
cortadeira metalografica de precisao (ISOMET 1000, BUEHLER
Ltda, Lake Buff, IL, USA) com um disco diamantado (Extec
Corp., Enfield, CT, USA), girando em baixa velocidade sob irri-
gacdo constante a partir da superficie externa do bloco de resina
composta em dire¢do a coroa, perpendicularmente ao longo eixo
do dente, no qual foram realizados seis secgdes para a obtengdo
de cinco fatias, com aproximadamente 1,0 mm, de espessura cada
que foram mantidos sob umidade relativa num frasco fechado
com algodao embebido em agua destilada/deionizada.

Para os espécimes submetidos ao ensaio mecanico de resistén-
cia a microtragdo, foram realizadas constrigdes na area adesiva de
aproximadamente 1 mm?, obtendo, desta forma, corpos de prova
com o formato de “Hour Glass” (ou ampulheta) através de pon-
tas diamantadas extrafinas modelo 3195 FF (KG Sorensen Ind. e
Com. Ltda., Barueri, SP, Brasil) montada em turbina de alta rota-
¢do extra torque (Kavo do Brasil S.A Ind. e Com. Ltda, Joinville,
SC, Brasil) sob refrigeragdo constante.

Apos a obtencgdo dos espécimes, os mesmos foram isolados
com duas camadas de verniz para unhas de secagem rapida (Re-
vlon, Nail Enamel 1/20z / 14,7 ml), sendo que, nos espécimes com
o formato “Hour Glass”, foi deixado uma area exposta de 2,0 mm?
de dentina e nos espécimes com o formato de disco, uma drea
de 3,0 mm? de dentina adjacentes a interface de unido. Ambas as
areas foram deixadas expostas dos dois lados dos espécimes para
contatar diretamente com as solugdes de ciclagem e o NaF.

Ciclagem dindmica de pH (ciclo DES/RE): cada espécime apre-
sentava uma area exposta total de 22 mm? de dentina foi submeti-
da a ciclagem dindmica de pH. O volume de solugéo foi calculado
em fungdo da drea exposta, onde se utilizou um total de 137,5 ml
de solu¢do DES (6,25 ml/mm?) e 68,75 ml de solugdo RE (3,125
ml/mm?).1

Duzentos espécimes obtidos de 40 dentes participaram do ci-
clo DES/RE, sendo cada ciclo correspondente a um periodo de
24h. Inicialmente, os espécimes foram imersos em solu¢édo desmi-
neralizadora por um periodo de 30 min. Em seguida, os mesmos

foram lavados em 4gua destilada e deionizada, secados com papel
absorvente e imersos em solu¢do aquosa de NaF 0,05% por 1 min.
Apos este periodo, os mesmos foram armazenados em solugdo
remineralizadora por 23h e 25 min, no qual foram gastos 2 min
para a realizacdo das etapas anteriormente citadas de lavagem e
secagem dos espécimes. No final dessas 23h e 25 min em solugido
remineralizante, os espécimes foram novamente lavados em dgua
destilada e deionizada e secados com papel absorvente, por mais
2 minutos, completando, dessa forma, o equivalente a um ciclo
(24h).

Ao fim de cada cinco ciclos DES/RE, as amostras foram imer-
sas em nova solugdo remineralizadora por 2 dias (48h) antes de
iniciar uma nova sequéncia de ciclagem DES/RE por mais 5 dias.
A cada 5 dias (cinco ciclos), ambas as solu¢oes (desmineralizado-
ra e remineralizadora) foram substituidas por novas solugdes e
a solucdo remineralizadora utilizada por 48h também foi substi-
tuida no final deste tempo. O armazenamento das amostras nas
respectivas solucdes foi mantido a uma temperatura de 37°C por
7 ou 30 dias.

Foi realizada ciclagem dindmica de pH (desmineralizagdo e
remineraliza¢do), para simular situagdes in vivo e para verificar o
efeito do flior no processo de remineralizagao.

Armazenamento em dgua destilada: a segunda metade das
amostras, perfazendo um total de 200 espécimes, foi armazenada
em agua destilada a 37°C por 7 ou 30 dias, sendo a mesma trocada
diariamente.

» Ensaio Mecanico de Resisténcia a Microtracao

A sequéncia de fratura dos corpos de prova foi realizada de for-
ma aleatéria utilizando quatro espécimes, cada corpo de prova foi
individualmente fixado pelas suas extremidades nas garras de um
dispositivo especifico para o teste de microtra¢do (Bencor Multi
-T, Danville Engineering Co.). O aparato foi acoplado a Maquina
Universal de Ensaio (Instron 4411, Corona, Ca, USA) e o ensaio
foi conduzido com uma célula de carga (Serial N°- UK 222, weight
1,2 Kg, Bolt Torque 25 nm, + 500 N), com velocidade de 0,5 mm/
min, até a ruptura dos espécimes. A carga necessaria para a fratu-
ra de cada corpo de prova, em quilograma-forca (kgf), foi anotada
e as dimensdes da interface adesiva do espécime foram aferidas
com auxilio de um paquimetro digital (Utustools professional
MT-00855, USA) para o calculo da area. A area de cada espécime
foi convertida de milimetro quadrado para centimetro quadrado
e resisténcia a fratura em Mega Pascal (MPa) foi calculada.

o Avaliagao da Infiltra¢iao com Solugdo de Nitrato em MEV

As fatias em forma de disco nao cicladas foram isoladas com
fita autocolante (Norton) e receberam duas camadas de verniz
para unhas, e as anteriormente submetidas a ciclagem de pH re-
ceberam uma nova camada deste verniz a fim de isolar a dentina
e deixar uma margem de, aproximadamente, 1,0 mm de substra-
to desnudo adjacente a interface adesiva. Com o intuito de evitar
uma possivel desidratacdo da dentina e uma maior infiltra¢do da
solugdo tragadora gerando um artefato de técnica, foi utilizado
um secante instantdneo de verniz para unhas (Secante Aspa de
esmalte-instantaneo, Arojet Quimica, Ind. Ltda., Rio de Janeiro,
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RJ, Brasil) a fim de diminuir o tempo de secagem do mesmo e
submersos em solu¢do de nitrato de prata amoniacal por 24 h a
37°C. Posteriormente, as amostras foram lavadas em agua corren-
te por 2 min, reveladas em solu¢do reveladora (Kodak- Revelador
D-76- Kodak Brasileira, Ind. e Com. Ltda, Sdo José dos Campos,
SP, Brasil) por 8h, utilizando-se iluminac¢éo fluorescente direta e
indireta e fixadas em solu¢éo de Karnovisky por 1h, tamponados
em cacodilato de sddio e devidamente lavados em dgua destilada.

o Analise em MEV da Interface Adesiva

Os espécimes foram embutidos em resina epdéxica (BUEHLER
Worldwide Headquarters 41 Waukegan Rd. P.O. Box 1Lake Bluff,
IL 60044-1699, USA) utilizando-se, para isto, um cano de PVC
(Tigre) de 2,5 cm de didmetro isolado com vaselina sélida e fita
dupla face (3M do Brasil- Sumaré, SP, Brasil), no qual os espéci-
mes foram fixados. As amostras obtidas foram lixadas sequen-
cialmente com lixa SiC 600, 1200 e 2400 (BUEHLER Worldwide
Headquarters 41 Waukegan Rd. P.O. Box 1Lake Bluff, IL 60044-
1699, USA) por 5 min em cada lixa e polidas com disco de feltro
e pasta diamantada (Arotec Ind. e Com. Ltda, SP, Brasil) em gra-
nula¢do decrescente (6, 3, 1 e 0,25 um). Entre cada granula¢do de
lixa e de pasta, as amostras foram imersas em agua destilada e co-
locadas em ultrassom (Ultrasound Ultrason 1440 D - Odontobras
Ind. e Com. Med. Odont. Ltda, Rio Preto, SP, Brasil) por 10 min
para remogao dos detritos. Apos a limpeza das amostras, as mes-
mas foram secadas com papel absorvente e parte dos espécimes
incluidos receberam uma gota (0,05 ml) de acido fosférico a 85%
por 30 s para remogdo da matriz inorgénica dentindria e, depois,
desproteinizados, utilizando-se solu¢do de hipoclorito de sédio a
10% por 10 min, lavados e deixados a secar a temperatura am-
biente, com objetivo de expor os prolongamentos resinosos para
observa¢do em MEV do grau de infiltragdo do nitrato de prata nos
“tags” de resina no interior dos tibulos dentindrios.

A outra parte dos espécimes ndo recebeu o tratamento com
dcido e NaOCIl. Posteriormente, as amostras foram desidratadas
em alcool etilico absoluto (etanol- IUPAC) em concentragdes
crescentes (50, 70, 90, e 100%) por 20 min em cada concentragio
e cobertas com carbono (Bal-Tec- SCD 050- Sputter Coater) para
serem observadas em MEV (JEOL JSM- 5600L V), operando em
alto vacuo numa poténcia de 20 KV, no qual foram obtidas ima-
gens em elétrons secundarios e retroespalhados (“Backscatterd
Electrons”). Os espécimes infiltrados com nitrato de prata amo-
niacal foram submetidos a analise qualitativa através de especto-
metria de energia dispersiva de raios-X (EDS).

Para calcular a drea infiltrada por prata nas microscopias, foi
utilizado o software de computador Image J, no qual foi possivel
comparar a infiltracdo de prata apos os diferentes tempos e meios
de armazenamento.

Resultados
« Ensaio Mecéanico de Resisténcia a Microtragio
Os resultados obtidos no ensaio mecénico de resisténcia a
microtragdo foram submetidos a andalise exploratéria dos dados,
usando o procedimento PROC LAB do programa estatistico SAS,
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que indicou um “outlier” (valor discrepante no adesivo- CLSEB;
tempo- 7 dias; meio- agua; corpo de prova- 2), no qual foi realiza-
da a transformagao logaritmica para que os dados atendessem as
pressuposicoes da Andlise de Varidncia. Atendidas as pressuposi-
¢Oes, os dados foram submetidos & Andlise de Varidncia (ANO-
VA) em esquema fatorial 2 x 2 x 2 (adesivo x tempo x meio), ado-
tando nivel de significancia de 5% apresentada na Tabela 3.

Tabela 3. Média e desvio padrado da resisténcia a microtragcdo em MPa

Meio Tempo Sistema adesivo
ASBMP (1) CLSEB (2)
. G1-14,86 (= | G5-13,16 (=
) 7 dias (1) 5,64) Aa 5,26) Aa
Agua (1)
. G2-13,60 (= | G6-6,55 (=
30dias (2) | 3'57) A, 1.82) Bb
. G3-11,86 (= [G7-10,27 (=
7 dias (1) 4,57) Aa 3,87) Aa
DES/RE (2)
. G4- 13,24 (+ | G8-8,42 (=
30dias 2) |4 10)Aa 1,69) Ba

Observacoes: (1) Médias seguidas de letras distintas (maitsculas na ho-
rizontal e mindsculas na vertical comparando tempo dentro de cada
meio) diferem entre si pela ANOVA, p < 0,05; (2) ndo houve diferenca
significativa entre os meios (p = 0,6175).

A Andlise de Variancia permitiu concluir que no meio 1 (dgua)
e tempo 1 (7dias) os sistemas adesivos ndo apresentaram diferenca
estatistica significativa (Gl e G5), porém no mesmo meio 1 (dgua)
e tempo 2 (30 dias) os sistemas adesivos diferiram estatisticamen-
te entre si (G2 e G6). Para o meio 2 (DES/RE) no tempo 1 (7dias)
ndo houve diferenca estatistica significativa entre os adesivos (G3
e G7), diferente do que ocorreu no mesmo meio 2 (DES/RE) mas
no tempo 2 (30 dias), em que os adesivos apresentaram diferenca
estatistica significativa (G4 e G8).

Quando se considerou o fator sistema adesivo, o resultado da
ANOVA permitiu concluir que para o sistema adesivo ASBMP em
agua ndo houve diferenca estatistica significativa entre os tempos
de 7 ou 30 dias. Neste mesmo meio, para o sistema adesivo CLSEB
houve diferenca estatistica significativa entre os tempos de arma-
zenamento. Em contrapartida, os grupos submetidos ao proces-
so DES/RE ndo demonstraram diferenga estatistica significativa
para ambos os adesivos nos dois tempos avaliados.

Microinfiltracao

o Adper Scotchbond Multi-Purpose

Ap0os 7 dias de armazenamento, independente da solugéo utili-
zada, as ilustragdes demonstraram um pequeno acumulo de par-
ticulas de prata na base da camada hibrida (figura 1). Ap6s 30 dias
de armazenamento dos espécimes, as ilustragdes microscopicas e
aandlise da area infiltrada por corante a base de prata demonstra-
ram um maior acimulo dessas particulas (figura 2), em compa-
ragdo ao tempo de 7 dias. No entanto, a ciclagem dinamica de pH
por 30 dias reduziu a area infiltrada. A figura 3 ilustra analises de
EDS para este sistema adesivo.



Influéncia do tempo e meio de armazenamento na resisténcia adesiva e microinfiltragao de sistemas adesivos

ADPER SCOTCHBOND MULTI-PURPOSE — 7 DIAS

Figura 1. Fotomicrografias (1.500x) ilustrando interface adesiva formada
pelo sistema Adper Scotchbond Multi-Purpose apés 7 dias de armazena-
mento. Seta azul indicando camada hibrida; seta vermelha indicando com
presenca de prata; seta verde indicando tag resinoso; * indicando tubulo
dentinério

ADPER SCOTCHBOND MULTI-PURPOSE — 30 DIAS

Figura 2. Fotomicrografias (1.500x) ilustrando interface adesiva formada
pelo sistema Adper Scotchbond Multi-Purpose ap6s 30 dias de armaze-
namento. Seta azul indicando camada hibrida; seta vermelha indicando
com presenca de prata; seta verde indicando tag resinoso; * indicando
tubulo dentinério

Figura 3. EDS das amostras referente ao sistema Adper Scotchbond Mul-
ti-Purpose, apés 7 dias de armazenamento em agua (A) e solugado DES/RE
(B) e ap6s 30 dias de armazenamento em 4gua (C) e solugdo DES/RE (D)

« Clearfil SE Bond

Apos 7 dias de armazenamento em dgua, foi observado um ca-
racteristico infiltrado de particulas de prata na base da camada
hibrida. Neste mesmo periodo, independente do meio de estoca-
gem, as ilustragdes demonstraram um semelhante pequeno act-
mulo dessas mesmas particulas (figura 4). A presenga de poros
infiltrados por prata no interior da camada hibrida, aumentou
progressivamente de 7 para 30 dias de armazenamento em agua.
No entanto, as imagens obtidas em MEV de amostras desgastadas
com a emissdo de elétrons retroespalhados e submetidas a mi-
croanalise de raios-X (EDS), identificou a presenca de prata com

picos atdmicos para moléculas ricas em célcio e fosfato no interior
da camada hibrida, apresentando uma menor infiltragio de prata,
quando utilizado o sistema Clearfil SE Bond armazenado em so-
lugdo DES/RE mais NaF por 30 dias (Figuras 5 e 6).

CLEARFIL SE BOND — 7 DIAS

Figura 4. Fotomicrografias (3.500x) ilustrando interface adesiva forma-
da pelo sistema Clearfil SE Bond, apds 7 dias de armazenamento. Seta
azul indicando camada hibrida; seta vermelha indicando com presenca
de prata; seta verde indicando tag resinoso; * indicando tubulo denti-
nario

CLEARFIL SE BOND — 30 DIAS

Figura 5. Fotomicrografias (3.500x) ilustrando interface adesiva formada
pelo sistema Clearfil SE Bond, apds 7 dias de armazenamento. Seta azul
indicando camada hibrida; seta vermelha indicando com presenca de
prata; seta verde indicando tag resinoso; * indicando tubulo dentinario

Figura 6. EDS das amostras referente ao sistema Clearfil SE Bond; apos 7
dias de armazenamento em agua (A) e solucdo DES/RE (B) e ap6s 30 dias
de armazenamento em agua (C) e solucao DES/RE (D)

Discussao
A ciclagem dinamica de pH ¢ um dos métodos mais respeita-
dos e consagrados para avaliar o comportamento de substratos
dentais sobre eventos de desmineraliza¢do e remineralizagdo, no
qual se utilizam solugdes balanceadas a partir da manipulagio
de diferentes concentragdes de sais e acidos, possibilitando mi-
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metizar uma situa¢cdo mais proxima do processo fisico-quimico
dinamico, com trocas minerais entre tecidos duros dentais e flui-
dos bucais.”? Devido as inumeras pesquisas na area de adesdo a
dentina que levaram a elucidagdo da contribui¢do de cada um dos
componentes destes materiais, altos valores de resisténcia adesiva
inicial tém sido alcangados, porém a estabilidade e, consequente-
mente, a durabilidade da adesdo continuam sendo uma incégnita
tendo visto que os componentes hidrofilicos, como 0o HEMA, que
compde o adesivo e possibilitam sua infiltracdo no tecido denti-
nario para formagdo de uma camada hibrida satisfatdria, apresen-
tam a estrutura quimica sujeita a hidrolise a longo prazo.'>"

Neste estudo, a hipdtese avaliada foi verificar “in vitro” se o
tratamento quimico dindmico de pH, mimetizando as condig¢des
ionicas dos minerais presentes na saliva, sem induzir os espécimes
a carie, seria capaz de remineralizar, junto a utilizagdo de solugdo
fluoretada, os poros no interior e areas subjacentes a camada hibri-
da através da formagédo de fosfato de calcio na forma de hidroxia-
patita e fluorapatita apds 30 dias de armazenamento, comparando
com o armazenamento dos espécimes pelo mesmo tempo em dgua,
através da resisténcia de unido e de forma ilustrativa da interface
adesiva infiltrada com solugdo de nitrato de prata.

Além disso, estudos indicam uma grande possibilidade do uso
de fluoretos apresentar uma capacidade inibitdria sobre as meta-
loproteinases,”” enzimas capazes de degradar as fibras colagenas
presente no tecido da dentindrio em dreas nas areas onde as mes-
mas ndo se apresentam completamente embebidas pelo sistema
adesivo, este processo ¢ ativado pela reducdo do pH causada pelo
condicionamento acido da técnica adesiva.'*"”

Foi observado que as amostras tratadas com o sistema adesi-
vo Clearfil SE Bond apresentaram valores de resisténcia adesiva
significativamente maiores quando os espécimes foram ciclados
e tratados com NaF por 30 dias em comparagdo aos armazenados
em agua pelo mesmo periodo de tempo, que sofreram queda sig-
nificativa da adesdo. No entanto, quando os mesmos foram arma-
zenados por um curto periodo de tempo (7 dias) em solugdo DES/
RE ou em 4gua, nio apresentaram diferenga estatistica significa-
tiva do grupo ciclado por 30 dias.

Apesar da pouca espessura da camada hibrida constituida pela
“smear layer” e dentina modificada formada por sistemas auto-
condicionantes, uma menor quantidade de defeitos ¢ incluida no
seu interior devido & auséncia de discrepancias entre a profundi-
dade de desmineralizagio e a profundidade de penetragdo do ade-
sivo no aderente. Isto resulta na obten¢ao de satisfatorios valores
iniciais de adesdo como os observados neste trabalho.*'®

Como estes sistemas adesivos se propdem a formar uma zona
de interdifusdo mais uniforme, era de se esperar uma manutengio
constante dos valores de adesdo apds diferentes periodos de arma-
zenamento em agua. Porém, o contrario foi observado, quando
os valores de adesdo apresentados pelo sistema Clearfil SE Bond,
ap6s o mesmo ter sido armazenado por 30 dias em agua, decres-
ceu de maneira significante, o que pode ser resultante do fato dos
adesivos autocondicionantes apresentarem um maior percentual
de componente hidrofilico com a finalidade de aumentar a capa-
cidade de molhabilidade destes compostos sobre a dentina possi-
bilitando a a¢do dos mondmeros acidos que promovem seu con-
dicionamento.

Os componentes hidrofilicos fazem com que estes sistemas se
comportem como uma membrana semipermeavel com elevada
capacidade de sor¢do de dgua que pode acarretar perdas significa-
tivas das propriedades seja pela quebra de cadeia por hidroélise ou
pela sua plastificacdo que reduz intensamente a resisténcia coesiva
da matriz que compde estes materiais." Além disso, incorporagao
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da “smear layer” no complexo hibrido resulta na formagdo de um
elo fraco na adesdo, pois seu aspecto extremamente poroso facilita
a sua dissolucdo, o que causa um aumento do potencial de infiltra-
¢do de fluidos e produtos bacterianos nos espagos deixados pela
mesma,®'® uma vez que, os cristais de hidroxiapatita parcialmente
dissolvidos, leva a formagdo de espagos nanométricos entre as fi-
bras coldgenas, nos quais sdo encontrados subprodutos da reagio,
que agem como filtros moleculares™ que representam outra con-
tribui¢do para a degradagdo da unido ao longo do tempo.

Por conseguinte, a conjungdo destes fatores culmina na de-
gradac¢do em longo prazo da camada formada por destes adesivos
conforme observado através das ilustragoes obtidas em MEV uti-
lizando o sistema Clearfil SE Bond que ap6ds 7 dias de armazena-
mento em agua, ja apresentou um infiltrado de particulas de prata
na base da camada hibrida. A confirmagéo deste processo de de-
gradagdo também foi confirmada através de uma diminuigao sig-
nificativa dos valores de adesao e a maior infiltracdo de particulas
de prata apds o armazenamento por 30 dias quando comparado
ao armazenamento por 7 dias em agua.

Entretanto, o tratamento quimico dindmico de pH, associado
a imersdo em solugéo fluoretada avaliados apds 30 dias de arma-
zenamento, proporcionou uma estabiliza¢do nos valores de resis-
téncia adesiva, quando comparado aos valores iniciais de adesdo
produzidos pelo mesmo sistema, possivelmente causada pela
deposicdo de minerais nos poros presentes na interface adesiva,
alterando a composic¢ao estrutural dessa camada,20 além de pos-
sibilitar a provavel intera¢do quimica desses mondmeros, presen-
tes na composigdo destes sistemas, com o calcio, precipitado pela
acdo da ciclagem quimica dindmica de pH, fundindo-se com a
dentina mineralizada, retardando, desta forma, o processo de de-
gradagio da interface de uniao.”

Alguns autores,”" em 2001 realizaram um estudo “in vivo”, no
qual foi possivel identificar através de microanalise de raios-X a
possivel remineralizag¢do de espagos nanométricos abaixo da ca-
mada hibrida ap6s 6 meses das restauragdes confeccionadas “in
vivo”. Neste estudo identificou-se a presenca de prata com picos
atomicos para moléculas ricas em célcio e fosfato na camada hi-
brida, com uma menor infiltragao calculada para o corante prata,
quando utilizado o sistema Clearfil SE Bond, armazenado em so-
lugdo DES/RE mais NaF por 30 dias.

Uma unido estavel, conseguida através da formagdo de uma
camada hibrida densa é fator primordial para durabilidade da
unido. A literatura, em sua grande maioria, demonstra através de
estudos longitudinais que adesivos de trés passos sdo utilizados
como referéncia para se testar a adesdo, por apresentarem uma
unido mais estavel ao se comparar aos de passo unico autocon-
dicionantes ou de dois passos convencionais.”> Corroborando
com estes resultados este estudo demonstrou, que o sistema ade-
sivo Adper Scotchbond Multi-Purpose apresentou estabilidade
de unido independente do tempo e solu¢do de armazenamento,
ndo apresentando diferenca estatistica significativa nos valores de
adesdo. Em contrapartida, as ilustragdes microscépicas e a analise
da interface infiltrada por prata demonstraram um pequeno, po-
rém, maior acumulo de prata na camada hibrida, retratando um
ligeiro, mas presente processo de degradacao apds seu armazena-
mento em dgua por 30 dias.

O pequeno processo de degradagdo da interface adesiva ob-
servada no sistema trés passos pode ter sido decorrente princi-
palmente de dreas que continham mondmeros ndo convertidos
que foram lixiviados da estrutura deixando lacunas nesta drea ou
por espagos que foram desmineralizados, mas ndo preenchidos
de adesivo por sua inabilidade de chegar por capilaridade até a
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regido. Por conseguinte, a ciclagem dinamica de pH por 30 dias
reduziu a infiltragdo do agente tracador utilizado, no fato ligado
a provavel deposicdo de minerais nestes espagos nanométricos
existentes em meio a interface.

Diante do exposto pode-se concluir que parte da camada hi-
brida que serviriam de pontos de partida para a degradacao da
interface adesiva pode ser reparada ao longo do tempo com a uti-
lizagdo de substincias que contenham alta concentragdo de fluor,
retardando clinicamente o processo de degrada¢do da interface
adesiva, através da deposi¢do de minerais nas dreas de espagos
livres dessa estrutura.

Conclusao
De acordo com os fatores avaliados neste estudo e conside-
rando os resultados obtidos, conclui-se que: ambos os sistemas
adesivos estudados (Clearfil SE Bond e Adper Scotchbond Mul-
ti-Purpose) apresentaram resisténcia de unido inicial satisfatéria

(armazenados em agua por 7 dias), ndo apresentando diferenca
estatistica significativa; houve um decréscimo nos valores da re-
sisténcia de unido significativo quando o sistema Clearfil SE Bond
foi estocado por 30 dias em dgua. Entretanto, a utilizagdo do siste-
ma Adper Scotchbond Multi-Purpose nao sofreu alteragio signi-
ficativa nos dois periodos de armazenamento; o armazenamento
dos espécimes hibridizados com o sistema Clearfil SE Bond por
30 dias em solugdo DES/RE, associado a imersdo em NaF 0,05%,
aumentou os valores de resisténcia de unido em comparagéo a 30
dias de armazenamento em agua. No entanto, o armazenamen-
to dos espécimes hibridizados com o sistema Adper Scotchbond
Multi-Purpose nio apresentou diferenca estatistica significativa
nos valores de resisténcia de unido em ambos os tempos de ar-
mazenamento; independente do tempo e do meio de armazena-
mento, as microscopias ilustraram um padréo de nanoinfiltragio
quando ambos os sistemas adesivos foram utilizados.
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