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RESUMO

O objetivo deste estudo foi avaliar a influéncia de diferentes tempos (5s, 10s,
20s) e temperaturas (+23°, +40°C) para volatilizacao de sistemas adesivos [Excite (EX) e
Single Bond 2 (SB)] sobre o grau de conversiao (GC), resisténcia coesiva (RC), médulo de
elasticidade (ME) e resisténcia a flexdo (RF). A fonte de luz LED — Elipar Free Light 2 foi
utilizada para fotoativacdo das amostras por 20 s (1100 mw/ cm?). Para a andlise da RC, RF
e ME cada corpo de prova foi confeccionado a partir de uma matriz de silicone por adi¢ao
em forma de barra (2x1x7mm). Sobre a matriz, foram dispensados 10 pL de adesivo apds
receberem leve jato de ar com tempo e temperatura variando de acordo com cada grupo, e
fotoativados por 20s. Para andlise de RC (n=10), os corpos de prova foram fixados a
Maiquina de Ensaio com célula de carga de 200N, e para RF e ME (n=5) com carga de 50N,
ambos realizados a 0,5mm/ min, até a ruptura da amostra. Para mensuracdo do GC (n=5)
foram dispensados 3uL. de adesivo sobre o cristal e utilizada espectroscopia de transmissao
infravermelha de Fourier (FTIR) na faixa de 1665 a 1580 cm™'. Os dados foram submetidos
a andlise de variancia 3 fatores e teste de Tukey (p< 0,05). Para EX e SB, a temperatura de
+40°C resultou em maior RC em todos os tempos de volatilizagdo. Os maiores valores de
RC foram observados no tempo de 20s, seguidos dos tempos de 10s e Ss, respectivamente.
Maiores valores de RC foram encontrados para o adesivo EX comparativamente ao SB.
Para GC nao houve diferenca estatisticamente significante para EX entre as temperaturas e
tempos de volatilizacdo estudados. Para SB, maiores valores de GC foram obtidos com a
temperatura de +40°C com excecdo do grupo volatilizado por 20s, que ndo diferiu
estatisticamente da temperatura de £23°C. EX apresentou maiores valores de GC que SB,
independente de tempo e temperatura de volatilizacdo. Com relagdo ao ME, para EX ndo
houve diferenca estatisticamente significante entre os tempos e as temperaturas de
volatilizacdo. Apenas para SB, a temperatura de +40°C promoveu aumento no ME e,entre
os tempos de volatilizacdo ndo houve diferenca estatisticamente significante. De acordo
com o resultado da andlise da RF, para EX ndo foi observado efeito estatisticamente
significante entre as temperaturas de volatilizacio estudadas. A volatilizagdo a temperatura

de +40°C de SB resultou em melhor desempenho na RF. Para tempo de volatilizacdo, tanto
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para SB quanto para EX, independente da temperatura de volatilizacio, os tempos de 20 e
10s nao diferiram estatisticamente entre si e foram maiores do que Ss. Os resultados deste
estudo indicam que hd uma superioridade do adesivo a base de etanol sobre os que
associam etanol e dgua. De modo geral, a volatilizagdo por 20s elevou o desempenho dos
sistemas adesivos testados. A volatilizacdo com altas temperaturas dos sistemas adesivos
avaliados, elevou o GC bem como as propriedades mecéanicas dos mesmos. O ar aquecido

elevou a resisténcia coesiva dos adesivos a base de etanol.

Palavras- chave: Aquecimento, Evaporacao.
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ABSTRACT

The aim of this study was to evaluate the influence of different times (5s, 10s,
20s) and temperatures (+23°, +40°C) for volatilization of various adhesive systems [Excite
(EX) and Single Bond 2 (SB)] on the degree of conversion (DC), cohesive strength (CS),
modulus of elasticity (ME) and the flexural strenght (FS). The light curing unit Elipar Free
Light 2— LED was used for curing the samples by 20s. For the analysis of CS, FS and ME
each specimen was made from a silicone matrix addition with the stick format (2x1x7mm).
On the matrix were dispensed 10 uL of adhesive after receiving gentle air with time and
temperature varying according to each group, and were cured for 20s. For analysis of CS
(n=10), the specimens were fixed to the Testing Machine with a load cel of 200N, and for
FS and ME (n= 5) with a load of 50N, both held at 0.5 mm/min until failure of the sample.
For measurement of DC (n = 5), after volatilization, were dispensed 3 pL of adhesive on
the crystal and used Fourier Transform Infrared transmission Spectroscopy (FTIR) in the
range from 1665 to 1580 cm-1. The data were subjected to three factors ANOVA and
Tukey test (p <0.05). For EX and SB, the temperature of + 40°C resulted in higher CS at all
times of evaporation. The highest values of CS were observed in 20s, followed by times of
10s and Ss, respectively. Higher values of CS were found for the adhesive EX compared to
SB. For GC there was no statistically significant difference for EX between the times and
temperatures volatilization studied. For SB, higher values of DC were obtained with a
temperature of +40 °C with the exception of the group volatilized of 20s, that did not differ
from temperature of +23°C. EX presented higher values of DC followed by SB, regardless
of time and temperature of volatilization. Regarding the ME, to EX, there was no
statistically significant difference between the times and temperatures of volatilization. Just
to SB, the temperature of +40°C promoted an increase in the ME, and between times of
volatilization there was no statistically significant difference. According to the outcome of
the FS, for EX was not observed statistically significant effect between the temperatures of
volatilization studied. The temperature of + 40 ° of SB resulted in better performance in FS.
On the time of volatilization for both SB and EX, independent of volatilization temperature,
the times of 20 and 10s did not differ statistically and were higher than 5s. The results of

this study indicate that there is a superiority of ethanol-based adhesive on those where there
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is the association of ethanol and water. In general, the volatilization for 20s increased the
performance of adhesive systems evaluated. Volatilization at high temperature adhesive
systems based on water and ethanol, has raised its DC and the mechanical properties of

them. The heated air increased CS of adhesives based on ethanol.

Key words: Evaporation, Heating.
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1. INTRODUCAO

Com a evolugdo dos procedimentos adesivos, muito se tem estudado sobre a
capacidade que certos materiais t€m em substituir o esmalte e a dentina. Os sistemas
adesivos passaram a ser amplamente empregados, sendo capazes de promover a unido entre
restauracdes e substratos dentais. O seu uso tdo intenso faz com que a evolucdo e o
aprofundamento no estudo desse material tornem-se cada vez mais necessarios e continuos,
levando fabricantes e pesquisadores a trabalharem a fim de promover melhorias estéticas e
funcionais.

E de fundamental importincia conhecer a composi¢io dos sistemas adesivos
bem como suas limitagdes para buscar avangos nas suas propriedades garantindo o sucesso
clinico das restauragdes. Os sistemas adesivos contém mondmeros resinosos, iniciadores da
polimerizagdo, inibidores ou estabilizadores, solventes e, ocasionalmente, particulas de
carga inorganicas, independente da técnica de aplicagdo no substrato (Van Landuyt et al.,
2007).

Alguns fatores podem afetar a conversio dos mondmeros interferindo nas
propriedades mecanicas dos sistemas adesivos, como a dgua residual (Tay et al., 2003) ou
solventes organicos (Holmes et al., 2007). Vérias pesquisas sao realizadas para averiguacao
da degradacgdo de adesivos destacando-se os tipos de solventes dos mesmos, que podem ser
a base de dgua, acetona ou etanol, e ainda a associacdo entre eles (De Munck et al., 2005).

O solvente nos adesivos € o principal fator que afeta a sua manipulacio e
performance (Tay et al., 2002; Carvalho et al., 2003).Para que ocorra o processo de
hibridizacdo de alta qualidade, é necessaria adequada volatilizagdo da dgua e de solventes
organicos, antes da polimerizac¢do (Gianinni et al., 2008; De Munck et al., 2005; Marchesi
et al., 2010).Porém, a isen¢do de dgua no substrato dentindrio no momento da adesao torna-
se um desafio para pesquisadores, ja que se trata de um substrato imido e necessita de
hibridizacdo com mondmeros mais hidrofilicos.

A funcdo dos solventes organicos € a desidratagdo quimica da dentina para que

0s mondmeros resinosos possam ocupar 0s espacos previamente ocupados pela dgua.



Contudo, pode ocorrer reducdo na pressao de vapor da mistura d4gua e solvente, reduzindo a
capacidade de evaporacdo de ambos (Van Landuty ef al., 2007). Muito se tem questionado
sobre a efetividade dos sistemas adesivos, devido ao fracasso de restauragdes, sendo as
causas mais citadas em literatura, a perda de retencdo e desadaptagdo marginal (De Munck
et al., 2005; Van Meerbeek et al., 2003), sendo a degrada¢do da interface de unido dentina-
resina, a principal causa do declinio no comportamento clinico das restauragdes em longo
prazo (Tay et al., 2003).

Adicionalmente, ainda s@o muito comuns as limitacdes clinicas, a inabilidade
na técnica para evaporar o solvente e, com a necessidade de se estabelecer um tratamento
odontolégico em tempo minimo, os clinicos frequentemente diminuem o tempo gasto na
volatilizacdo dos sistemas adesivos, deixando parte de solvente ndo volatilizado na camada
de adesivo polimerizada (Holmes et al., 2007), o que pode acarretar a perda de retencio e
desadaptacdo marginal (De Munck et al., 2005) nas restauragdes, prejudicando suas
propriedades adesivas e, ocasionando a longo prazo, a degradacdo da camada adesiva.
Logo, € importante buscar manobras clinicas que visem melhorar a volatilizacdo de
solventes presentes nos sistemas adesivos em um tempo considerado minimo para
fortalecer a camada adesiva formada.

A utilizagdo de ar quente para volatilizacdo do sistema adesivo pode elevar
consideravelmente a evaporacdo dos solventes (Klein- Junior et al., 2008) devido a
elevacdo da temperatura do material (Alexandre et al., 2008; Reis et al., 2009).Dessa
forma, pode haver uma interferéncia positiva sobre o grau de conversdo, a resisténcia de
unido e as propriedades mecénicas dos sistemas adesivos resultando em uma camada
adesiva mais resistente, o que tem sido testado em vdrios estudos (Klein- Junior et al.,
2008; Reis et al., 2009; Alexandre et al., 2008).

Testes laboratoriais informam, com maior rapidez e de forma padronizada,
resultados que estabelecem uma expectativa de comportamento dos materiais, buscando
simular a condi¢do clinica. O grau de conversio dos mondmeros em polimeros ¢ um
importante fator que influencia na biocompatibilidade e nas propriedades fisico-mecénicas

do polimero resultante (Holmes et al., 2007).



A resisténcia coesiva de um material indica o quanto as suas moléculas ou
atomos estdo unidos entre si (Marshal ef al., 2010) evitando, dessa forma, a presenca de
espacos entre o polimero formado. Assim, a microporosidade dentro da camada adesiva
pode ser indicio de falha coesiva, o que influencia negativamente nas propriedades
fisico/mecanicas de uma restauracio (D’ Arcangelo et al., 2009). O médulo de elasticidade
e a resisténcia a flexdo dos sistemas adesivos descrevem a rigidez relativa do material bem
como a sua resisténcia a deformagdo plastica (Anusavice, 2005). Assim, as propriedades
mecanicas sdo aspectos relevantes no sucesso da restauracio adesiva.

Dessa forma, faz-se necessério examinar o grau de conversao e as propriedades
mecanicas: resisténcia coesiva, resisténcia a flexdo e médulo de elasticidade dos adesivos
dentindrios fazendo uso de manobras clinicas que buscam remover os solventes (Yiu et al.,
2005) com maior precisao e eficiéncia. Assim, € de extrema importancia o desenvolvimento
de técnicas restauradoras que favorecam as suas propriedades fisicas e mecanicas de forma
a diminuir a incidéncia de falhas, promovendo, assim, restauracdes que além de estéticas,

obtenham a melhor adesdo em longo prazo.



2. REVISAO DA LITERATURA

MACIEL et al., em 1996, avaliaram os efeitos da desidratacdo sobre a rigidez
da matriz dentindria descalcificada. Pequenos (8 x 1,7 x 0,9 mm) palitos foram preparados
a partir da dentina corondria de molares humanos extraidos. As extremidades foram
cobertas com verniz de protecdo, e as amostras foram colocadas em 0,5 M de EDTA por 5
dias para descalcificacdo. A rigidez foi medida tanto pela técnica cantilever quanto pelo
teste de tensdo-deformacdo convencional. As amostras testadas pela técnica cantilever
foram seqiiencialmente expostas a acetona, dgua, dlcool, HEMA e glutaraldeido. As
amostras testadas submetidas ao teste de tensdo- deformacdo foram expostas a acetona,
dgua ou HEMA, ou foram submetidas ao ar seco. Os resultados indicaram que a rigidez da
matriz dentindria descalcificada foi muito baixa (Cerca de 7 MPa) quando as amostras
foram expostas a dgua. Como eles foram desidratados, seja quimicamente em solventes
organicos misciveis em 4agua, seja fisicamente no ar, a rigidez aumentou de 20 a 38 vezes
em baixas tensdes ou de trés a seis vezes em tensdes elevadas. Este aumento no mddulo foi
rapidamente revertido pela reidratacio em dgua. A exposi¢do ao glutaraldeido também
produziu um aumento da rigidez que ndo foi revertido quando os espécimes foram
colocados de volta na dgua.

PEUTZFELDT, em 1997, revisou a histéria de mondmeros usados em resinas
compostas, motivando um maior desenvolvimento dos mesmos. Os sistemas de mondmeros
resinosos mais atuais sdao baseados em BisGMA, desenvolvido ha 40 anos, ou derivados de
BisGMA. Nas resinas compostas restantes, mondomeros ou oligdmeros uretano sao usados
como base do sistema de mondmero. As principais deficiéncias das resinas compostas
atuais sdo a contracdo de polimerizacdo e resisténcia ao desgaste insuficiente sob altas
forcas mastigatérias. Ambos os fatores sdo altamente influenciados pelo sistema de
mondmero, e considerdveis esforcos estdo sendo feitos em todo o mundo para reduzir ou
eliminar estas propriedades indesejdveis. Pesquisas analisando a liberagdo de flior nos

mondmeros bem como o grau de conversdo das resinas estdo sob investigacdo, para mitigar



os efeitos negativos das lacunas marginais formadas em consequéncia da contragdo de
polimerizagao.

PASHLEY et al., em 1998, tiveram como objetivo(l) determinar as taxas
relativas de evaporacdo de dgua e HEMA, e (2) determinar os efeitos do aumento das
concentracdes de HEMA sobre a taxa de evaporagdo da dgua a partir de misturas de dgua e
HEMA. 10 pl de cada solucdo (100% H20, 75% H20-HEMA 25%, 50% H20-HEMA
50%, 25% HEMA, 100% HEMA) foram colocados sobre o prato de um instrumento de
analise termogravimétrica a 37 graus C. A taxa de perda de peso espontinea foi medida em
funcdo do tempo e da umidade relativa (UR). A taxa de evaporagdo de dgua pura foi 32
vezes maior do que 100% de HEMA. A adicdo de HEMA a dgua baixou a taxa de
evaporacdo da dgua das misturas de HEMA- dgua de uma forma proporcional ao seu efeito
na reducdo da pressdo de vapor de dgua (p <0,05 comparacdo com 50% de HEMA e 75%
HEMA). A taxa de evaporacdo da dgua de misturas de 4gua e HEMA foi maior (p <0,05)
quando o gds ambiente estava em 0% de umidade relativa do que quando estava no RH de
51%. Os resultados indicam a evaporacao da dgua a partir de misturas de 4gua e HEMA e a
concentracio de HEMA aumenta porque € relativamente ndo volatil. Este aumento na
concentracio de HEMA reduz a pressdo de vapor de dgua, tornando mais dificil sua
remocdo. Esta dgua residual pode interferir com a polimeriza¢cdo de mondmeros adesivos,

diminuindo assim a qualidade da camada hibrida.

TAY et al., em 2002 a, testaram a hipétese de que a resisténcia de unido a
micro-tracdo de todos os adesivos de um passo disponiveis a dentina sdo afetados
negativamente pela ativacdo retardada de um composto fotopolimerizdvel, e que tal
fendmeno s6 ocorre na presenca de dgua do substrato da interface de unido.No experimento
I, um controle de adesivo de trés passos (All-Bond 2, Bisco) e seis adesivos de passo tinico
(One-up F Bond, Tokuyama; Etch& Prime 3.0, a Degussa; Xeno CF Bond, Sankin; AQ
Bond, a Sun Médica; Reactmer Bond, Shofu e Prompt L-Pop, 3M ESPE) foram aplicados
em dentina hidratada. Um compdsito microparticulado foi colocado sobre o adesivo
polimerizado e foi ativado pela luz, imediatamente, ou apés 20 min no escuro. No

experimento II, trés adesivos de passo tnico (Etch& Prime 3.0, Xeno CF Bond e AQ Bond)



foram igualmente aplicados a dentina completamente desidratada usando o mesmo
protocolo de ativagdo de luz atrasada. No experimento III, uma resina processada foi
utilizada como substrato de ligacdo para os mesmos trés adesivos de passo unico. A resina
de microparticulas foi aplicada com os adesivos polimerizados com o mesmo protocolo de
ativacdo da luz imediata e tardia. Os espécimes foram seccionados para avaliagdo de micro-
resisténcia a tracdo. A andlise fractogréfica das amostras foi realizada através de MEV. As
amostras também foram examinadas por TEM. Quando ligado a dentina hidratada, a
ativacdo tardia ndo teve efeito sobre o adesivo de trés passos de controle, mas nio reduziu
significativamente a resisténcia de unido de todos os adesivos de passo unico (p <0,05).
Este efeito adverso ndo foi observado nos trés adesivos de passo unico que foram aplicados
a dentina desidratada ou aos compdsitos processados. Manifestacdes morfoldgicas de atraso
de fotoativacdo do compoésito no substrato de dentina hidratado foram exclusivamente
localizados ao longo da interface compdsito-adesivo, e estavam presentes como grandes
vazios, glébulos de resina e estruturas de favo de mel que se formaram em torno de

pequenas bolhas ao longo das interfaces fraturadas.

TAY et al., em 2002 b,testaram a hip6tese deque os padrdes de nanoinfiltragdo
em sistemas adesivos autocondicionantes sdo causados pela dissolu¢do de minerais em
nitrato de prata levemente 4cido. Interfaces dentina-resina com quatro adesivos de um
passo, adesivos autocondicionantes foram examinados por nanoinfiltracdo convencional
(pH 4.,2) e base de nitrato de prata amoniacal (pH 9,5) e preparados para microscopia
eletronica de transmissdo. Todos os adesivos apresentaram um modo reticular de
nanoinfiltracdo na camada hibrida quando o nitrato de prata convencional foi usado. Com
nitrato de prata amoniacal, um padrdo mais manchado de nanoinfiltracdo foi observado
dentro das camadas adesivas e hibridas. O modo reticular de nanoinfiltracdo em adesivos
autocondicionantes representa, provavelmente, sitios de remog¢do de dgua incompleta que
leva a uma polimerizagdo incompleta. O teste padrdo manchado identificados com o uso de
nitrato de prata amoniacal, provavelmente representa regides potencialmente permeaveis ao
adesivo e camadas hibridas que resultam da interacdo entre os fons de prata com &cido

diamino / componentes de resina hidréfila.



CARVALHO et al., em 2003, testaram a hipétese de que a resisténcia adesiva
depende da capacidade do HEMA experimental (2-hidroxi- etil- metacrilato)/solvente de
voltar a expandir a matriz de coldgeno. Superficies de dentina foram condicionadas com
acido fosférico 37% por 20 segundos, secas ao ar por 30 segundos, contendo 35/65% (v / v)
de dgua/ HEMA, metanol / HEMA, etanol/ HEMA ou propanol/ HEMA por 60 segundos, e
unidas com o adesivo4-META-TBBO (4 methacryloyloxyethyl- trimellitateborano
anidrido- tri- n- butilico). Apds armazenamento em dgua por um dia a 37 © C, as amostras
foram preparadas para o teste de microtracdo. Foi utilizada microscopia eletronica de
transmissao para medir a largura dos espacos interfibrilares nas camadas hibridas. O primer
a base de HEMA / etanol e o primer a base de HEMA/ propanol apresentaram a maior ea
menor resisténcia de unido, respectivamente (p <0,05). A resisténcia de unido foi
diretamente relacionada com a largura dos espacos interfibrilares (p <0,05). A resisténcia
de unido estd relacionada a capacidade do primer em manter a re-expansao da matriz de

dentina desmineralizada.

TAY et al., em 2003, escreveram uma revisao onde discutiram as tendéncias
atuais no desenvolvimento de adesivos dentindrios e da possibilidade de alguns tipos de
adesivos disponiveis atualmente serem muito hidréfilos. Os fabricantes t€ém reformulado
adesivos para torni-los mais compativeis para a unido a dentina umedecida, ataque dcido e
a adicdo de metacrilato de 2- hidroxietil e outros mondmeros de resina hidrofilica. Estes
adesivos de trés passos funcionam bem, mas s@o mais demorados e mais sensiveis a técnica
do que os adesivos simplificados. Quando primers sdo misturados com adesivos de 2-
passos, de frasco tnico e primers autocondicionantes, os adesivos sdo mais permedveis a
dgua e, portanto, absorvem mais dgua ao longo do tempo que as geracOes anteriores de
adesivos. Os mais recentes adesivos autocondicionantes sdo ainda mais hidroéfilos e,
portanto, mais permedveis a dgua derivada da dentina. Essa permeabilidade pode levar a
uma grande variedade de problemas aparentemente independentes, incluindo a
incompatibilidade de compdsitos quimicamente ativados ou duais com adesivos

simplificados e degradacdo acelerada da interface de unido dentina-resina.



VAN MEERBEEK ef al., em 2003, revisaram o mecanismo de unido por meio
do estudo da caracterizagdo quimica e ultramorfoldgica da interface dente/restauracdo . Os
testes de resisténcia de unido e medicdo da eficdcia marginal de vedagdo (os dois métodos
mais comumente empregados para determinar a "eficdcia de ligacdo" no laboratério) sdao
avaliados em seu valor e relevancia na previsao do desempenho clinico. Especial atencao
tem sido dada as vantagens / desvantagens de um sistema de condicionamento 4cido total
versus uma abordagem de autocondicionantes e do desempenho em longo prazo destes
adesivos. Correlacionando os dados recolhidos no laboratdrio com os resultados clinicos os
autores demonstraram claramente que os testes laboratoriais podem predizer a efetividade
clinica de sistemas adesivos. Embora haja uma tendéncia a simplificar os procedimentos de
unido, os dados apresentados confirmam que os adesivos convencionais de
condicionamento 4cido total de 3 passos ainda sdo mais favordveis e mais confidveis a

longo prazo.

O livro Phillips do autor ANUSAVICE (2005) representa um panorama geral e
abrangente sobre composi¢do, biocompatibilidade, propriedades fisicas, varidveis de
manipulacio e desempenho de materiais restauradores diretos e indiretos, e materiais
auxiliares usados em odontologia. O Capitulo 2 fala sobre as Mudancgas de Estado,
Ligagdes Interatomicas, Distancia Interatomica, Energia de Ligacdo, Energia Térmica,

Estrutura Cristalina, Difusdo, Adesdo e Unido e sobre Adesao a estrutura Dental.

DE MUNCK et al., em 2005 realizaram uma revisdo de literatura examinando
os processos fundamentais que causam a adesdo de biomateriais em esmalte e dentina bem
como a sua degradacdo com o tempo. A eficicia da unido imediata dos adesivos
contemporaneos € bastante favordvel, independentemente da abordagem utilizada. No
longo prazo, a eficicia da unido de alguns adesivos cai drasticamente, enquanto a
resisténcia de unido de outros adesivos € mais estdvel. Ensaios clinicos de cavidades classe
V ndo-cariosas continuam a ser o teste ideal para a avaliacdo da eficdcia da unido, mas

fornecem poucas informagdes sobre a verdadeira causa da falha clinica. Em laboratoério,



portanto, vérios protocolos foram desenvolvidos para prever a durabilidade da adesdo. Esta
revisdo avalia metodologias que enfocam modelos de degradacdo quimica de hidrdlise e de
diluicdo de componentes de interface, bem como testes mecanicos, como medicdes de
fadiga e tenacidade a fratura. A correlagdo in vitro e in vivo revelou que, atualmente, o
método mais utilizado para avaliar a durabilidade da adesdo envolve o envelhecimento de
espécimes unidos a esmalte ou dentina. A comparacdo de adesivos contemporaneos revelou
que sistemas adesivos de trés passos de condicionamento dcido total continuam a ser o
"padrdo ouro” em termos de durabilidade. Os autores concluiram que qualquer tipo de
simplificacdo nos procedimentos de aplicacdo clinica resultam em perda da eficicia de
unido. Dentre os adesivos autocondicionantes, apenas os de dois passos t€m alguns
beneficios clinicos adicionais.

CARRILHO et al., em 2005, avaliaram os efeitos a longo prazo do tempo de
ataque 4cido, o sistema adesivo e condi¢do de armazenamento sobre a resisténcia de unido
da resina a dentina.Dois adesivos de condicionamento 4cido total Single Bond (SB) e One
Step (OS), e um sistema adesivo autocondicionante Clearfil Liner Bond 2V (CL), foram
utilizados. Os adesivos foram aplicados em dentina de acordo com as instrugdes do
respectivo fabricante. Grupos adicionais de SB e OS sistemas foram criados, em que o
tempo de ataque acido foi dobrado (30 segundos). Apds a aplicagdo dos adesivos a resina
composta Z250 foi inserida de forma incremental e os dentes foram armazenados por 24
horas em 4gua destilada a 37 ° C. Os dentes foram serialmente e verticalmente seccionados
para obten¢do de vérios palitos com aproximadamente 0,8 mm? de secdo transversal regido.
Os palitos foram testados em microtracdo (0,6 mm / minuto) imediatamente (controle) ou
ap0s 0 armazenamento por seis meses ou um ano, quer em agua destilada ou 6leo mineral.
Foram observadas reducdes significativas (P <0,05) na resisténcia de unido apds dois
periodos de armazenamento em longo prazo na 4gua para todos os palitos,
independentemente do tempo de ataque dcido para SB e OS. A resisténcia de unido ou era

preservada ou aumentada em amostras armazenadas em 6leo.

Em2005, YU et al.,analisaram o grau de retencio de solventes organicos e dgua

em misturas de comondmeros com diferentes hidrofilicidades (parametro de solubilidade



para ligacdes de hidrogénio, delta (h)), apds a evaporagdo do solvente, e da extensdo da
penetracdo do marcador em camadas polimerizadas preparadas a partir dessas resinas. Para
cada mistura de comondmeros, misturas de solventes/adesivo foram preparadas pela adi¢do
de (1) 50 wt% de acetona, (2) 50% de etanol em peso, (3) 30% de acetona em peso e 20%
de dgua em peso e (4) de etanol 30% em peso e 20% de dgua em peso. As misturas foram
colocadas em frascos de vidro e evaporadas por 30-60s de resinas a base de acetona, e 60-
120 s de resinas a base de etanol. O peso das misturas de comondmero foi medido antes e
ap6s a evaporagdo do solvente. Camadas de resina foram preparadas para microscopia
eletronica de transmissdo (MET). Em misturas de comondmero de solventes organicos, o
percentual de solvente retido em acetona, e em misturas a base de etanol aumentaram
significativamente com a hidrofilicidade das misturas de comondmero (P <0,05). Em
misturas de resina organica de dgua e solventes, significativamente mais solvente e dgua
foram mantidos nas misturas a base de etanol (P <0,0001), quando comparado com
misturas a base de acetona, apds 60 s de secagem ao ar. Os autores concluiram que a adi¢ao
de dgua as misturas de comondmero/ etanol resultou em maior retencao de etanol e dgua,

porque ambos os solventes podem ligar hidrogénio aos mondmeros.

Em 2006, FERRACANE et al. descreveram os fatores associados com efeitos
higroscépicos e hidroliticos em redes de polimeros odontoldgicos, e revisaram a literatura
gerada nos ultimos 30 anos ou mais nessa drea. As informacdes foram obtidas a partir de
cerca de 90 artigos publicados ou resumos que aparecem na literatura odontoldgica. Os
estudos foram predominantemente identificado através de uma pesquisa do banco de dados
PubMed. Os estudos foram incluidos desde que a evidéncia direta para a absor¢do de
solvente por uma rede de polimero e seus efeitos fisicos ou quimicos, ou a perda de
espécies moleculares em solventes. As redes de polimeros dentdrios t€ém se mostrado
sensiveis aos efeitos higroscopicos e hidroliticos que em graus diferentes dependem de sua
estrutura quimica. A importancia desses efeitos sobre o desempenho clinico de restauracdes
€ desconhecida, embora diversos pesquisadores tenham demonstra do que o seu potencial
de vida util € reduzido. Enquanto as propriedades fisicas e mecanicas desses materiais

podem ser significativamente alteradas pelos efeitos da absor¢do de solvente e da dilui¢ao
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de componentes. O que pode constituir a maior preocupacgdo € a liberagdo em curto prazo
dos componentes que ndo reagiram e a dilui¢do em longo prazo dos produtos de degradagdao
em cavidade bucal, ambos devem ser fortemente considerados durante o desenvolvimento

do material restaurador.

HASHIMOTO et al, em 2006, avaliaram a resisténcia de unifo,
permeabilidade e falhas marginais de dois sistemas adesivos de condicionamento dcido
(Excite/ Ivoclar Vivadent, Optibond Solo Plus/ Kerr) quando aplicados erroneamente
(técnica umida sem evaporagdo adequada de solvente e dentina excessivamente
desidratada). Os resultados demonstraram que o grupo controle apresentou resisténcia de
unido significantemente maior, para ambos os adesivos. A permeabilidade demonstrou- se
similar para o grupo controle e dentina desidratada, para ambos os adesivos. Entretanto,
maior permeabilidade foi registrada para o grupo sem evaporagdo de solvente. Para ambos
os adesivos, o grupo controle demonstrou minima absorcio do nitrato de prata.
Inversamente, intensa absorcdo do nitrato de prata foi observada para os grupos aplicados
erroneamente. Desta forma, concluiram que o aumento do tempo de volatilizacdo dos
adesivos de técnica umida resulta em aumento da resisténcia de unido, diminui a

permeabilidade e a formacao de fendas.

HOLMES et al., em 2007, estudaram o efeito do tipo (etanol e acetona) e
conteudo de solvente (1, 2.5, 5, 7.5, 10 e 13 M) no grau de conversdao de um adesivo
experimental. Os autores observaram que pequenas quantidades de ambos os solventes (1
até 5 M para acetona; 1 até 2.5 M para etanol) foram capazes de aumentar os valores de
grau de conversdo, aproximando-se de O para os grupos contendo 13 M. Houve diferenca
entre os solventes apenas nas concentragdes de 2.5 e 5 M, sendo os valores para acetona

significativamente superiores.
RODE et al., em 2007, estudaram o efeito da distancia da ponta polimerizadora

(0, 3,6 ¢ 9 mm) na profundidade de polimerizacdo (0, 1, 2, 3 e 4 mm), através das andlises

de microdureza e grau de conversdo, de uma resina composta (Z250/3M ESPE) fotoativa
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com luz halégena (Degulux/ Degussa), laser de argdnio (AccuCure 3000/ Lasermed) e LED
(Elipar Freelight 2/3M ESPE). Os resultados obtidos demonstram que quanto maior a
distancia da ponta polimerizadora, maior a diminui¢cao nos valores de microdureza e grau
de conversdo. Adicionalmente, o0 aumento da espessura da resina composta também resulta
na diminui¢do da microdureza e grau de conversdo. Todas as fontes de luz demonstram
semelhantes microdureza e grau de conversdo desde que a espessura nao ultrapasse 1 mm e
a distdncia maxima da ponta polimerizadora ndo ultrapasse 3 mm. Os dados obtidos

demonstraram alta correlacdo entre microdureza e grau de conversao.

Em 2007, VAN LANDUYT et al. realizaram uma revisdo de literatura com o
objetivo de revisar de forma sistemdtica os componentes usados nos atuais sistemas
adesivos, bem como as propriedades destes componentes. Esse artigo inclui uma tabela
extensa com a formulacdo quimica de adesivos dentindrios contemporaneos. A formulagdo
quimica de sistemas adesivos determina seu desempenho adesivo na clinica.
Independentemente do numero de frascos, um sistema adesivo normalmente contém
mondmeros de resinas, iniciadores, inibidores ou estabilizadores, solventes e, por vezes,

carga inorganica. Cada um destes componentes tem uma func¢ao especifica.

Em 2008, CADENARQO et al. avaliaram o grau de conversao de cinco sistemas
adesivos experimentais em relacdo a sua hidrofilicidade. Foram testadas misturas resinosas
hidrofilicas e hidrofébicas como agentes de ligagdo pura, ou com percentagens crescentes
de etanol. A hipdtese testada foi que o grau de polimerizacdo de misturas de resina é
afetado pela hidrofilicidade da resina, as concentragdes do solvente ou o tempo de
polimerizagdo. Cinco versdes fotopolimerizaveis de misturas de resinas experimentais
foram submetidas a investigacdo: (1) 70% E- BisADM, 28,75% TEGDMA; (2) 70%
BisGMA, 28,7% TEGDMA; (3) 70% BisGMA, 28,7% HEMA, (4) BisGMA 40%, 30%
TCDM e TEGDMA 28,75%; HEMA (5) BisGMA 40%, 30% BisMP, e 28,75%. Todas as
misturas incluiram1% de EDMAB e 0,25% de CQ. Etanol em diferentes porcentagens de
peso (A: 0%, B: 30%, C: 50%, D: 70% e E: 90%) foi adicionado a estas misturas resinosas

simulando outra formulag@o de adesivos. Os resultados mostraram que o grau de conversao
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foi influenciado pela hidrofilicidade da mistura resinosa (p <0,05), percentual de diluicdo
de etanol (p <0,05) e tempo de polimerizacio (p <0,05). Dilui¢do de etanol 30% apresentou
maior grau de conversdo em relagdo aos compostos puros, Este estudo indica que o alto
percentual de etanol (>50% massa) pode comprometer a extensdo da cinética de

polimerizagdo dos adesivos dentérios.

GIANNINI et al., em 2008, avaliaram o efeito de diferentes técnicas para
evaporacdo de solvente (evaporacdo por 30s, evaporacdo por 60s, evaporacdo por 30s
seguida de jato de ar por 10s, evaporagdo por 60s seguida de jato de ar por 10s) no grau de
conversdo de sete sistemas simplificados (Excite/ Ivoclar Vivadent, One Step/ Bisco,
OptiBond Solo Plus/ Kerr, Prime& Bond 2.1/ Dentsply, Prime& Bond NT/ Dentsply,
Single Bond/ 3M ESPE, Single Bond Plus/ 3M ESPE). O grau de conversdao obtido por
OptiBond Solo Plus, Prime& Bond 2.1, Prime& Bond NT e Single Bond Plus ndo foi
afetado pelas diferentes condi¢des de evaporagdo. Excite nao demonstrou necessidade de
volatilizacdo por jato de ar para atingir maior grau de conversdo. One Step e Single Bond
apresentaram maior grau de conversdo apds a volatilizacdo por jato de ar. Os autores
concluiram que, para alguns sistemas adesivos, uma inadequada etapa de volatiliza¢do pode

interferir na polimerizac¢do, reduzindo a conversao dos mondmeros.

Em 2008, IKEDA ef al. Avaliaram o efeito de diferentes tempos de
volatilizacido (0, 5 e 10s) na resisténcia de unido de trés sistemas adesivos
autocondicionantes de um tnico passo (iBond/ Heraeus Kulzer, G-Bond/ GC e Clearfil S3
Bond/ Kuraray). Os resultados demonstraram que maior tempo de volatilizacdo aumenta
significativamente o grau de evaporacao dos solventes. Adicionalmente, maior resisténcia
de unido foi observada apds 10s de volatilizacdo. Apesar de Clearfil S3 ter demonstrado
menor taxa de volatilizacdo, demonstrou maior resisténcia de unido. Os autores concluiram
que o tempo de volatilizacio demonstrou uma capacidade significante na remoc¢do dos

solventes.
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Em 2008, KLEIN-JUNIOR et al. estudaram o efeito de jatos de ar aquecidos
(60« 2) ou ndo (20+ 1) para volatilizacdo de solventes na resisténcia de unido, formagado de
fenda marginal, grau de conversdo e taxa de evaporacdo de sistemas adesivos contendo
diferentes solventes (Single Bond/3M ESP/etanol e dgua; Prime& Bond 2.1/ Dentsply/
Acetona) em 20 terceiros molares humanos. Para a volatilizacdo dos sistemas adesivos foi
utilizado um secador de cabelos (SC831, Black & Decker, Uberaba, MG, Brazil) a uma
distancia de 20 cm entre a ponta do secador e a superficie dos dentes pelo tempo de 10
segundos. Os autores demonstraram que maior resisténcia de unido foi observada para
ambos os adesivos volatizados com jato de ar aquecido. Entretanto, este aumento ndo foi
estatisticamente significante para Prime& Bond. Tanto para Single Bond quanto para
Prime& Bond, a penetracdo do nitrato de prata para os grupos que utilizaram jato de ar
aquecido ndo demonstrou tanta magnitude. Apenas para Single Bond a aplicacdo de jato de
ar aquecido favoreceu a evaporacdo de solvente, resultando em maior grau de conversao.
Desta forma, concluiram que a utilizagc@o de jato de ar aquecido parece ser uma ferramenta
util para melhora na qualidade da unido dentina-resina, principalmente para sistemas
adesivos contendo etanol. Sendo esta melhora atribuida a maior volatilizagdo dos solventes

e ndo ao maior grau de conversao.

ALEXANDRE et al.,2008, avaliaram a resist€ncia a microtracdio (mT),
micromorfologia da interface esmalte/ resina (RET) e os padrdes de condicionamento (EP),
promovido pelo adesivo de condicionamento 4cido total, Prime & Bond NT (PB), e dois
adesivos autocondicionantes, Clearfil SE Bond (SE) e Adper Prompt L Pop (APR), quando
aplicadas as temperaturas de 5 ° C (C), 40 ° C (H) e 20 ° C (R). Sessenta e trés incisivos
bovinos foram divididos aleatoriamente em nove grupos experimentais (n = 7) de acordo
com os sistemas adesivos e temperaturas. Os sistemas adesivos foram aplicados de acordo
com as instrucdes do fabricante. Apds os procedimentos restauradores, os espécimes foram
seccionados em cinco tabletes. Quatro palitos foram preparados para microtracdo e para
andlise interface. Para andlise do padrdo de condicionamento, os 16 fragmentos de esmalte
bovino restantes foram utilizados (n = 2). Os adesivos foram aplicados e as superficies

foram lavadas com solventes organicos apds a aplicacdo. As amostras para andlise RET e
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PE foram preparados para andlise em MEV. Nao foram encontradas diferencas
significativas entre os adesivos a temperatura R. No entanto, a 5 ° C, PB e APR
apresentaram menor resisténcia a tragdo do que SE. Na temperatura H, maior resisténcia foi

observada para PB do que para APR e SE.

D'ARCANGELO et al., em 2009, avaliaram os efeitos de multiplas camadas
adesivas de trés adesivos de condicionamento 4cido total sobre a espessura do adesivo e
resisténcia a microtracao (micro TBS). Dentes humanos foram divididos aleatoriamente em
trés grupos (EB, XP, PQ), de acordo com o sistema adesivo a ser utilizado: PQ1 (Ultradent)
(PQ), EnaBond (Micerium) (EB), ou XP Bond (Dentsply / DeTrey) (XP) . As amostras de
cada grupo foram subdivididas em trés subgrupos de acordo com o nimero de camadas
adesivas (1, 2 ou 3). Em todos os subgrupos, cada camada de adesivo foi fotoativada antes
da aplicacdo de cada camada adicional. Apés os procedimentos adesivos, coroas de resina
composta foram realizadas em incrementos. Os espécimes foram seccionados
perpendicularmente 2 interface adesiva para produzir feixes miltiplos, cerca de 1 mm?. Os
espécimes foram testados sob tensdo a uma velocidade de 0,5 mm / min até a ruptura. As
espessuras de adesivo e modos de falha foram avaliadas em MEV. A média de resisténcia
de unido (em MPa (DP)) do grupo EB aumentou gradualmente del a 3 camadas
consecutivas (27,02 (9,38) a 44,32 (4,93), respectivamente) (p <0,05). A maior resisténcia
de unido para PQ (46,66 (12,95)) e XP (40,55 (5,69)) foram obtidas na aplica¢do de duas
camadas adesivas. A espessura média da camada adesiva aumentou significativamente com
aumento do nimero de revestimentos (p <0,05), variando de 29,45 (1,42) a 77,64 (1,10)
para o PQ, a partir de 5,12 (0,68) a 37,75 (0,92) para EB, e de 12,64 (0,68) a 37,92 (0,71)
para o grupo de XP. Os modos de falha dos espécimes EB foram classificados
principalmente como falha adesiva entre o adesivo e dentina. Os subgrupos XP3 e PQ3
apresentam um nimero maior de fratura coesiva no adesivo. Um excesso de espessura da

camada adesiva pode influenciar negativamente sobre a forca e a qualidade da adesao.

LOGUERCIO et al.,, em 2009, estudaram a resisténcia de unido a dentina

(imida e desidratada), grau de conversdo e resisténcia a tensdo de sistemas adesivos de
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condicionamento 4cido de dois passos a base de etanol (OptiBond Solo Plus/ Kerr),
etanol/dgua (Single Bond/ 3M ESPE) e acetona (One Step/ Bisco), na presenca e auséncia
de seus respectivos solventes. Os resultados demonstraram maior resisténcia de unido para
Single Bond e One Step independente da presenca ou auséncia de solvente. Entretanto,
baixa resisténcia de unido foi observada para a versdo sem solvente de Opti Bond Solo
quando compara a versdo com solvente. A andlise de resisténcia a tensdo demonstrou
valores significativamente inferiores para todos os adesivos em suas versdes com solvente.
O grau de conversdo de Single Bond e Optibond Solo demonstrou-se maior que o grau de
conversdao de One step em suas versdes contendo solvente. Nas versoes livre de solvente,
houve um aumento significante no grau de conversio One Step, enquanto houve
diminuicdo no grau de conversdo de OptiBond Solo. Os autores concluiram que a presenga
de solvente ndo € essencial para Single Bond e One Step resultarem em alta resisténcia de
unido tanto a dentina Umida quando desidratada, desde que aplicados vigorosamente.
Apesar de ocorrer significante melhora na resisténcia a tensdo para todos os adesivos nas

versdes sem solventes, melhora no grau de conversao foi observada apenas para One Step.

REIS et al., em 2009, testaram o efeito da temperatura do adesivo sobre a
resisténcia de unido a dentina (MTBS) e infiltracdo de nitrato de prata (SNU) de sistemas
adesivos de condicionamento 4cido total a base de etanol / dgua (Adper Single Bond 2
[SB]) e um a base de acetona (Prime & Bond 2.1 [PB]).Os frascos de cada adesivo foram
mantidos em diferentes temperaturas (SOC, 20 OC, 37 °Ce 50 0C) por 1 h antes de sua
aplicacdo na dentina oclusal desmineralizada de 40 molares. Os palitos (0,8 mm2) foram
testados em tracdo (0,5 mm / min) de imediato (IM) ou apdés 6 meses (6 M) de
armazenamento em dgua. Dois palitos a partir de cada dente foram imersos em nitrato de
prata e analisados em MEV. Nao houve diferenca significativa na resisténcia de unido para
ambos os adesivos em 5°C e 20 °C. A maior resisténcia de unido de PB foi observada no
grupo de 37 °C enquanto para SB foi em50 °C. Reducdes significativas da resisténcia de
unido foram observados para PB em 37 °C e SB, 50 °c depois de 6 meses de
armazenamento em adgua MOF. Deposicao de nitrato de prata foi observada em todas as

camadas hibridas, independentemente do grupo. Menor deposi¢do de nitrato de prata

16



(arvores de dgua) na camada de adesivo foi visto em PB e SB em altas temperaturas. Os
autores concluiram que o aquecimento ou refrigeracdo dos adesivos antes da sua aplicacdo
na superficie dentindria ndo melhoram a resisténcia de unido entre resina/ dentina a

degradacdo em dgua ao longo do tempo.

Durante a reacdo de polimerizacdo, os mondmeros dos sistemas adesivos
devem apresentar ligacdes cruzadas suficientes para reforcar uma camada adesiva que seja
clinicamente confidvel. MARCHESI ef al., em 2010, avaliaram como diferentes condi¢des
de armazenamento (armazenamento em ar ou dgua) afetam o modulo de elasticidade (ME)
e grau de conversdo (GC) de sistemas adesivos de condicionamento acido total de trés
passos e um de dois passos. O teste de flexdo biaxial e microscopia Raman foram
realizados em corpos de prova em formato de discos dos sistemas adesivos: Adper
Scotchbond Multi- Purpose (SBMP, 3M ESPE) e Clearfil Protect Bond (CPB; Kuraray). As
medi¢des foram repetidas apés o armazenamento em ar ou dgua apds 15 e 30 minutos e
apos 1, 24 e 72 horas. No tempo 0, o médulo de elasticidade nao foi afetado pelo sistema
adesivo, enquanto que o grau de conversio da CPB foi maior do que a SBMP. O
armazenamento em ar elevou o moédulo de elasticidade em cada intervalo de
envelhecimento. Armazenamento em dgua aumentou o moédulo de elasticidade até atingir
um valor mdximo em 24 h, diminuindo significativamente em 72 h. Nao houve correlacdo
linear entre o percentual de GC e ME dos dois adesivos quando armazenados em dgua. Os
resultados deste estudo indicam que a propriedades mecénicas e cinética de polimerizagdao

de SBMP e CPB sio afetadas por tempo e meio de armazenamento.

MARSHALL et al., em 2010 realizaram uma revisdo de literatura sobre a
adesdo bem como a diferenca entre coesdo e ades@o. As restauracdes adesivas podem
incluir uma ou mais interfaces. A adesdo se concentra na compreensdo das propriedades
dos materiais associados a formagdo das interfaces, as mudancas que ocorrem nas
interfaces com o tempo e os eventos associados com a falha das interfaces. Os principios
fundamentais para a formagao de uma boa interface sdao a obtenc¢io de uma superficie limpa

e rugosa para intertravamento interfacial, ocorrendo o molhando do substrato pelo adesivo /
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materiais coesivos, o fluxo adequado e adaptacdo para a interagdo intima, além de uma
fotoativagdo de qualidade. Os autores concluiram que os cientistas devem aplicar técnicas
mais rigorosas, tais como a andlise do angulo de contato (e ndo a simples molhabilidade
pela dgua) para determinagdo da energia de superficie, e AFM, além de MEV para andlise

de textura da superficie.
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3. PROPOSICAO

O presente estudo in vitro prop0s-se a:

Avaliar a influéncia de diferentes tempos (5, 10 e 20s) e temperaturas (23 1 °,
40+ 1 °C) do jato de ar para volatilizacdo de solventes sobre as propriedades mecanicas
(resisténcia coesiva, modulo de elasticidade e resisténcia a flexao) e o grau de conversao de
sistemas adesivos a base de etanol e a base de dgua e etanol (Excite/ Ivoclar Vivadent;

Adper ™ Single Bond 2/ 3M ESPE, respectivamente).
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4. MATERIAL E METODOS

4.1. Delineamento experimental
4.1.1. Unidades experimentais:

- Grau de Conversdo: 60 amostras de 3uL de adesivo (n=5)

- Resisténcia Coesiva: 120 amostras de 10uL de adesivo (n=10)

-Médulo de Elasticidade e Resisténcia a Flexdo: 60 amostras de 10uL de
adesivo (n=5)

4.1.2. Fatores em estudo:

Sistemas adesivos em 2 niveis (Excite, Adper "™ Single Bond 2)
Tempos de volatilizagao em3niveis (5, 10 e 20 segundos)
Temperatura de volatilizagdo em 2 niveis (23+ 1 e 40£1 °C)

4.1.3. Variavel de resposta:

« Resisténcia coesiva (MPa)

e Grau de conversao (%)
 Resisténcia a flexdo (MPa)

e Médulo de elasticidade (GPa)

4.1.4. Divisdo dos grupos experimentais

- Para a analise do GC (n=5), RC (n=10), ME (n=5) ¢ RF (n= 5) foram
estabelecidos 12 grupos divididos de acordo com o tipo de adesivo utilizado, tempo e

temperatura de volatilizacdo. (Figura 1).
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Figura 1: Grupos experimentais de acordo com tipo de adesivo, temperatura e tempo de volatilizacdo para

GC,RC, ME e RF.
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4.2.

Sistemas adesivos

Para a realizacdo deste estudo dois diferentes sistemas adesivos foram

utilizados: Excite (Ivoclar Vivadent AG, Bendererstrasse, Schaan, Liechtenstein)(Figura

2A)e Adper ™ Single Bond 2 (3M ESPE, Brasil) (Figura 2B). (Quadro 1)

estudo. (Ver sequéncia de fotos na Figura 16)

Quadro 1. Composicao e Descricdo de uso dos sistemas adesivos utilizados no

Sistema Composicao Metodologia experimental | Recomendacao do fabricante
Adesivo
HEMA  (15%), | Aplicagdo do adesivo durante 10 | Aplicacdo do adesivo durante 10 s,
dimetacrilatos, s, seguido de leve jato de ar (com | seguido de leve jato de ar por 3s e
acrilato do dcido | tempo e temperatura de acordo | fotoativagdo por 10 s.
Excite fosfinico, Bis- | com o grupo analisado) e
GMA(25%), fotoativag@o por 20s.
Silica,
iniciadores,
estabilizadores,
Etanol (20%)
Bis- GMA(0- | Aplicacdo do adesivo durante 10 | Aplicagdo de duas camadas
20%)*,silano s, seguidas de leve jato de ar (com | consecutivas do adesivo, seguidas
tratado com tempo e temperatura de acordo | de leve jato de ar por 5s e
particula de silica | com o grupo analisado) e | fotoativacdo por 10 s.
Adp er™Sin gle (10-20%), HEMA | fotoativagdo por 20s.
Bond 2 (5-15%)*, glicerol

1,3Dimetacrilato,
Copolimero  de
dcido acrilico e
dcido itaconico e
diuretano
dimetacrilato,
5%) e
Etanol (25-35%)

Agua
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*Nihi et al., 2009

Figura 2: Sistemas adesivos utilizados para a realizacio desse estudo. A- Excite (Ivoclar Vivadent AG,

Bendererstrasse, Schaan, Liechtenstein); B- Adper ™ Single Bond 2 (3M ESPE, Brasil).

4.3.  Temperatura de volatilizacdo

As amostras receberam jato de ar através de um dispositivo portdtil para
aquecimento de ar (Figura 3 A), com pressdo (Spsi) e vazdo de ar (15 1/min) ejetadas
controladas e constantes na saida do dispositivo (Figura 3 B), sendo padronizada a distancia
de 7 cm entre a ponta da canula aplicadora e a base do microtubo Safe- Lock 2 mL
(Eppendorf North America) que continha o adesivo. O jato de ar foi aplicado a temperatura
ambiente (23+ 1°C) ou com jato de ar aquecido (40+ 1°C) de acordo com o grupo em
questdo (Ver descri¢do do equipamento no Anexo 2). A temperatura se mantinha constante
na saida do dispositivo sendo confirmada através de termometro digital Powerpack ET- 11
plus (Figura 4) medindo a temperatura do jato de ar apds a saida da cénula aplicadora a

cada grupo experimental.
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Figura3: A- Vista frontal: Dispositivo portatil para o aquecimento de ar utilizado neste estudo; B- Vista Traseira: Pressio

(5psi) e vazdo de ar (15 /min) ejetadas controladas e constantes na saida do dispositivo.

Figura 4: TermOmetro digital Powerpack ET- 11 plus utilizado para verificar a temperatura

do jato de ar aplicado sobre cada adesivo.

4.4. Tempo de volatilizacao

O sistema adesivo foi dispensado cuidadosamente durante 10 segundos (Figura
5A), de acordo com as recomendacdes do fabricante, em um microtubo Safe- Lock 2 ml
(Eppendorf North America) cuja base era maior (Figura 5B) para favorecer a evaporagdo de
solvente em toda a extensdo do adesivo. Apds tempo de aplicagdo, foi feita a volatilizagio

do solvente variando-se os tempos (Figura 5C) de acordo como grupo em questdo (5,10 e
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20 segundos). Foi feita a padronizacdo do tempo de aplicacdo e de volatilizacdo dos

adesivos através de cronometro digital OX. BSH- 200.

Figura 5: Cronémetro OX. BSH- 200 utilizado para controlar o tempo de aplicacéo (A) e de volatiliza¢io (B)

do adesivo.

4.5. Tempo de fotoativacao

Os adesivos foram fotoativados com o aparelho Elipar Freelight2 (3M ESPE,
Seefeld, Germany) (Figura 6) com tempo de 20 segundos. O tempo foi estipulado através
de estudo piloto para polimerizacido apropriada dos espécimes,objetivando a obten¢do de
endurecimento adequado dos mesmos para a realizacdo dos testes. A intensidade da luz
emitida foi acompanhada através de radidometro durante a confec¢do das amostras para

verificar se esta permaneceu constante (1100 mW/cm2).
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Figura 6: Aparelho Elipar Freelight2 (3M ESPE, Seefeld, Germany) utilizado para fotoativacdo das amostras

de adesivo.

4.6.  Determinacdo do Grau de Conversao

O grau de conversdo (GC) dos sistemas adesivos foi avaliado por meio da
espectroscopia infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) (FTIR Spectrometer,
Perkin Elmer, Waltham, MA, EUA) (Figura 7), equipado com cristal de reflectancia total
atenuada (ATR) (Universal ATR Sampling Acessory, Perkin Elmer, Waltham, MA, EUA).
Para a mensuracdo, 6 ul do sistema adesivo foram inseridos em um microtubo Safe- Lock 2
ml,e apdés 10 segundos, foi aplicado sobre ele jato de ar variando tempo e
temperatura(Figura 16) de acordo com os grupos experimentais (n=5) mencionados
anteriormente (Figura 1). Apds a volatilizacdo, o adesivo foi coletado e dispensado sobre o
cristal (3ul) através do uso de micropipeta de precisdo (Microman Classic, modelo M25,
Gilson, FRA).Com o adesivo posicionado sobre o cristal, a fonte de luz foi aplicada de
acordo com o tempo estabelecido em estudo piloto (20s). Para a fotoativacido dos corpos de
prova a ponta fotoativadora foi acomodada diretamente acima da superficie do adesivo
(Imm), pois, segundo Rode et al., em 2007, quanto maior a distdncia entre a ponta
fotoativadora e o adesivo, menor o grau de conversao.

O ensaio foi conduzido a partir da leitura inicial de cada sistema adesivo nao
fotoativado. Esta leitura foi considerada o controle para cada tipo de adesivo, pois fornece
os valores das dreas correspondentes as bandas dos anéis aromdticos e aliféticas

previamente a polimerizacdo do material em estudo (leitura do mondmero). Durante cada
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leitura, foram obtidos espectros infravermelhos com auxilio do programa Spectrum (Perkin
Elmer) presente em microcomputador ligado ao espectrémetro. O programa foi utilizado no
modo de monitoramento da varredura, usando a apodizagdo Happ- Genzel, com resolucao
de 4 cm-1 e os espectros sendo coletados no intervalo de 1665 a 1580 cm-1.

O célculo do grau de conversao foi feito baseado na propor¢do entre as duplas
ligacdes de carbono alifdticas (C = C) e aromaticas, sendo estas ultimas usadas como
controle interno por ser considerada inerente a composi¢cdo do material, nos estados
polimerizados e ndo polimerizados (Ferracane & Greener, 1984). Durante a reacdo de
polimerizagdo, a absorbancia das duplas ligacdes de carbono aromadticas permanece
constante, enquanto que héd redu¢do da quantidade de duplas ligagdes alifdticas. A dupla
ligacdo de carbono alifdtica absorve a energia no comprimento de onda de 1638 cm-1,
enquanto que a aromatica no comprimento de 1608 cm-1.

Para o calculo, foi utilizada a técnica de baseline (Rueegeberg et al., 1990),
tracado pelo proprio programa Spectrum. A partir desta, foram mensurados alguns
parametros pelo proprio programa. A intensidade corrigida dos picos observados nos
comprimentos de onda 1638 e 1608 cm'foiutilizada na seguinte férmula: R = intensidade

em 1638 cm’! / intensidade em 1608 cm™'.

Desta forma, a %GC foi determinada usando a seguinte equagao:

1638 cm-1 L
—— polimerizado
1608 cm-1

GC (%)= |1.- X100
1638 cm-1
. 1608 cm-1

ndo polimerizado
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Figura 7: FTIR Spectrometer, Perkin Elmer, Waltham, MA, EUA, equipamento utilizado para anélise do

grau de conversdo dos sistemas adesivos.

4.7. Anadlise da Resisténcia Coesiva

Inicialmente, para confec¢do dos corpos-de-prova, foram confeccionados
moldes padronizados de silicone por adi¢do (Aquasyl, Dentsply, Petrépolis, RJ, Brasil) a
partir da impressdo do material de moldagem em matrizes de Teflon que possuem uma
elevacdo interna central em forma de barra medindo 1 mm de profundidade, 2 mm de
largura e, 7 mm de comprimento (Figura 8).

20ul do sistema adesivo foram inseridos em um microtubo Safe- Lock 2 ml, e
ap6s 10 segundos, foram volatilizadas com tempo e temperatura variando de acordo com
cada grupo (n=10), conforme mencionados anteriormente (Figura 1). No interior do molde
de silicone (Figura 9 A e B) foi inserida, através do uso de micropipeta, a quantidade de
10uL de adesivo em unica camada, sob constante agitacdo com a propria ponteira da
micropipeta (Figura 16), de modo a impedir a formacdo de bolhas de ar (Loguercio et al.,
2009).
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Em seguida, foi acomodada sobre o adesivo uma tira de poliéster (K Dent-
Quimidrol) para evitar a inibi¢do da reacdo de polimerizacdo pelo oxigénio. Para a
fotoativacao dos corpos de prova a ponta fotoativadora foi acomodada 1 mm acima da tira
de poliéster, sendo fotoativados também de acordo com tempo (20s) estipulado em estudo
piloto (Figura 9 C).

Os corpos de prova em forma de barra medindo 1 mm de profundidade, 2 mm
de largura e, 7 mm de comprimento (Figuras 9D e 10) foram removidos da matriz e

armazenados por 24 horas em estufa a 37°C, a seco e ao abrigo da luz.

Figura 8: A- Partes superior e inferior da matriz de Teflon; B- Parte superior da matriz com elevagdo central
em forma de barra; C- Matriz em posi¢do para impressdo no material de moldagem; e D - Molde de silicone

de adicdo confeccionado a partir da matriz de Teflon.
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Figura 9: A- Vista de perfil da matriz de silicone que foi utilizada para confecc¢@o dos corpos-de-prova de
adesivos; B- Vista superior; C-Adesivo polimerizado apds inser¢io do mesmo em camadas; e D- Amostra de

um adesivo em forma de barra nas dimensdes da matriz de silicone (1x 2 x 7mm).

Figura 10: Representacio do corpo-de-prova confeccionado a partir da matriz de silicone.

Dez corpos de prova para cada grupo, pertencentes a um sistema adesivo e
condi¢do experimental explicados anteriormente, foram submetidos ao teste de resisténcia

coesiva.
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Antes do posicionamento no dispositivo, foram medidas a largura e a altura das
amostras utilizando paquimetro digital Absolute (Mitutoyo, Tokyo, Japan, 0.01lmm
accuracy) (Figura 11). Para o ensaio de resisténcia mdxima a tracdo, os corpos de prova
foram individualmente fixados em dispositivo especial para o ensaio de tracdo, adaptado a
Maiquina de Ensaio Universal (EMIC DL 500, SAO JOSE DOS PINHAIS, SC, BRASIL)
(Figura 12). A fixacdo do corpo de prova ao aparato foi feita com adesivo a base de
cianoacrilato (SUPER BONDER GEL, HENKEL LOCTITE, ITAPEVI, SP, BRASIL)
pelas duas extremidades do palito, com o longo eixo do corpo de prova paralelo ao longo
eixo da forca de tracdo. O ensaio de tragdo foi realizado com velocidade constante 0,5mm/
min, utilizando célula de carga de 200N, até que ocorresse a ruptura da amostra (Figura 13).
No momento da fratura, o movimento foi automaticamente interrompido e os valores de
resisténcia coesiva em quilogramas-forca (kgF) foram coletados. Os dados em KgF foram

convertidos em MPa e tabulados para realiza¢do da andlise estatistica.

Figura 11: Medicao de (A) largura (+2mm) e (B) altura (+1mm) das amostras utilizando paquimetro digital

Absolute (Mitutoyo, Tokyo, Japan, 0.01lmm accuracy); (C) aferi¢cdo da amostra em maior aumento.
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Figura 12: Corpos de prova fixados em dispositivo para o ensaio de micro-tra¢do, adaptado a Maquina de

Ensaio Universal (Emic DL 500, Sdo José dos Pinhais, SC, Brasil).

Figura 13: Em maior aumento: A- Dispositivo especial para o ensaio de micro-tragdo ERIOS. B- corpo de
prova fixado em dispositivo pelas duas extremidades do palito, com o longo eixo do corpo de prova paralelo

ao longo eixo da forga de tracdo; C- Corpo de prova apds a ruptura.
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4.8.  Andlise da Resisténcia a flexdo e Modulo de Elasticidade

Para a andlise da resisténcia a flexdo e modulo de elasticidade, cada corpo de
prova foi confeccionado (Figura 16), de forma padronizada (Imm profundidade x 2mm
largura x 7mm comprimento), utilizando como mesmo molde de silicone por adi¢do
(Aquasil, DentsplyDeTrey, Konstanz, Germany) como foi descrito no item anterior 4.7.

Os corpos de prova foram removidos da matriz e armazenados por 24 horas em
estufa a 37°C, a seco e ao abrigo da luz.

Para este estudo foi utilizado o ensaio de resisténcia a flexdo e moédulo de
elasticidade em trés pontos, utilizando célula de carga de 50N (Figura 14), realizado na
Miquina Universal de ensaio mecéanico (Instron, modelo 4111, Corp., Canton, MA) (Figura
15). Antes do posicionamento no dispositivo, foram medidas a largura e a altura das
amostras utilizando paquimetro digital e, entdo, o teste foi realizado com velocidade de
0,5mm/ min e célula de carga de SON até a fratura.

Os resultados foram obtidos através do programa Blue Hill II (Instron, model
4411, Bucking) em computador ligado a maquina de ensaio. Os valores de resisténcia a
flexdo foram calculados em Megapascal (MPa) e os valores de mddulo de elasticidade em

Gigapascal (GPa).

Figura 14: A- Representacdo esquematica do teste de resisténcia a flexdo que foi realizado no presente

estudo; e B-Teste de flexdo sendo executado no corpo-de-prova de adesivo.
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Figura 15: Mdquina Universal de ensaio mecanico (INSTRON, modelo 4111, Corp., Canton, MA) com
célula de carga de 50 N ( 5Kgf) utilizada para a realizacao dos testes de resisténcia a flexdo e modulo de

elasticidade.
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Tempo de aplicacdo de 10 S

GC: 6uL
PM: 20ul.

Tempo de volatilizacdo de acordo
Jato de ar quente ou a temperatura
com o grupo em questio
ambiente de acordo com o grupo

em questao

GRAU DE CONVERSAO PROPRIEDADES MECANICAS

Inserciio do adesivo através de micropipeta Insercao do adesivo através de micropipeta

sobre o cristal sobre o molde

1 mm

Fotoativaciao por 20 s

Figura 16- Metodologia ilustrada da confeccdo das amostras para os testes de Grau de Conversdo (GC) e

Propriedades Mecanicas (PM).
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4.9.  Anadlise Estatistica

Os dados de resisténcia coesiva, grau de conversdo, médulo de elasticidade e
resisténcia a flexdo, para cada tempo e temperatura avaliados referentes a cada sistema
adesivo, foram tabulados e avaliados por meio de andlise de variancia (ANOVA)- 3 fatores

e Teste de Tukey considerando nivel de significancia de 5%:

Grau de Conversiao, Resisténcia Coesiva, Moédulo de Elasticidade e
Resisténcia a flexao:

Ap6s a andlise exploratéria os dados foram analisados por meio de andlise de
variancia 3 fatores (grupo x temperatura x tempo) e teste de Tukey, considerando o nivel de
significancia de 5%.

Para a andlise dos dados foi utilizado o Programa SAS na versdao 9.2, 2008

(SAS versao Institute Inc., Cary, NC, USA).
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5. RESULTADOS

Os resultados da andlise de variincia referentes aos tempos e temperaturas de
volatilizacdo sobre a Resisténcia coesiva dos sistemas adesivos Excite e Single Bond2 estao
descritos na Tabela 1.

Tabela 1- Valores médios de Resisténcia coesiva (MPa) dos diferentes sistemas adesivos

em fun¢do dos tempos (5, 10 e 20s) e das temperaturas (23° C e 40° C) avaliados.

Temperatura Tempo Sistemas Adesivos
Excite Single bond 2
23 5 20,13 (3,96) Ac 7,80 (1,02) Be
10 21.82.(3,97) Ab 10,67 (3,14) Bb
20 23,90 (2,98) Aa 15,27 (6,06)Ba
40 5 *30,43 (5,00) Ac *18,47 (4,20)Bc
10 *32,57 (4,14) Ab *22,94 (4,98)Bb
20 *36,59 (4,64) Aa *26, 66 (3,41)Ba

Médias seguidas de letras distintas (maidsculas na horizontal e mindsculas na vertical dentro de cada

temperatura) diferem entre si (p<0,05). * Difere significativamente da temperatura de 23 (p<0,05).

De acordo com a Tabela 1 os corpos de prova submetidos a volatilizacdo com
temperatura de +40° C apresentaram maior resisténcia coesiva em todos os tempos de
volatilizagdo tanto para Excite quanto para Single Bond2 (p<0,05). Quando comparados os
tempos de volatilizacdo dentro de cada sistema adesivo, os maiores valores de Resisténcia
Coesiva foram observados no tempo de 20segundos, seguidos dos tempos de 10 e
Ssegundos, respectivamente. O Sistema adesivo a base de etanol Excite apresentou maiores
valores de Resisténcia Coesiva comparativamente ao sistema adesivo a base de dgua e

etanol Single Bond 2 independente do tempo e temperatura de volatilizagdo (p<0,05).
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Tabela 2- Valores Médios de Grau de Conversao (%) dos diferentes sistemas adesivos em

funcdo dos tempos (5, 10 e 20s) e das temperaturas (+23° C e £40° C) avaliados.

Temperatura Tempo SistemasAdesivos
Excite Single bond 2
23 5 94,65 (0,32)Aa 85,25 (1,46)Ba
10 94,04 (0,25)Aa 86,72 (1,28)Ba
20 94,15 (0,34)Aa 86,55 (1,96)Ba
40 5 96,24 (0,33)Aa *88,39 (2,30)Bb
10 95,57 (0,84)Aa *91,08 (0,74)Ba
20 95,36 (0,19)Aa 88,12 (1,21)Bb

Médias seguidas de letras distintas (maidsculas na horizontal e mindsculas na vertical dentro de cada

temperatura) diferem entre si (p<0,05). * Difere significativamente da temperatura de 23 (p<0,05).

De acordo com o resultado da andlise do Grau de conversdo, para o sistema
adesivo Excite ndo foi observado efeito estatisticamente significante (p> 0,05) entre as
temperaturas e tempos de volatilizacio estudados (Tabela 2). A volatilizacdo a temperatura
de +40°C dos corpos de prova do adesivo Single Bond 2 resultaram em melhor Grau de
Conversdo com excecdo do grupo volatilizado por 20s. Com relagdo ao tempo de
volatilizacdo, para o adesivo Single Bond 2, as amostras volatilizadas com ar a temperatura
ambiente (£23° C) ndo apresentaram diferenca estatisticamente significante entre os tempos
estudados(p> 0,05); ja entre as amostras que receberam ar aquecido (+40° C) aquelas
volatilizadas por 10 segundos (91,08) apresentaram maior Grau de Conversdao do que as
volatilizadas por 5 (88,39) e 20 (88,12) segundos. Na comparacio entre o desempenho dos
sistemas adesivos, Excite apresentou maiores valores de Grau de Conversdo seguido de

Single Bond 2, independente de tempo e temperatura de volatilizagao (p<0,05).
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Tabela 3- Valores médios de Moddulo de Elasticidade (GPa) dos diferentes sistemas

adesivos em fun¢do dos tempos (5, 10 e 20s) e das temperaturas (+23° C e +40° C)

avaliados.

Temperatura Tempo

Sistemas Adesivos

Excite Single bond 2

23 5 0,97 (0,12) Aa 0,21 (0,16) Ba
10 0,99(0,08) Aa 0,46 (0,12) Ba

20 1,05 (0,06) Aa 0,44 (0,14)Ba

40 5 1,10 (0,09) Aa *0,91 (0,57)Aa
10 1,06 (0,15) Aa *1,12 (0,18)Aa

20 1,19 (0,21) Aa *1,08 (0,41)Aa

Médias seguidas de letras distintas (maidsculas na horizontal e mintsculas na vertical dentro de cada

temperatura) diferem entre si (p<0,05). * Difere significativamente da temperatura de 23 (p<0,05).

Com relagdo ao médulo de elasticidade dos sistemas adesivos avaliados (Tabela
3), para o grupo do sistema adesivo Excite ndo houve diferenca estatisticamente
significante (p> 0,05) tanto entre os tempos quanto para as temperaturas de volatilizagdo.
Os corpos de prova submetidos a volatilizagdo com temperatura de +40° C apresentaram
maior médulo de elasticidade apenas para o sistema adesivo Single Bond 2 independente
dos tempos de volatilizacio (p<0,05). Por outro lado, ndo houve diferenca estatisticamente
significante na comparagdo entre os tempos de volatilizacdo para Single Bond 2 (p> 0,05).
Excite apresentou maiores valores de Mdédulo de Elasticidade comparativamente a Single
Bond 2 quando volatilizados por +23° C (p<0,05). Quando os espécimes foram
volatilizados por = 40° C, Excite e Single Bond 2 ndo apresentaram diferenca

estatisticamente significante para Médulo de Elasticidade (p>0,05).

39



Tabela 4. Valores médios de Resisténcia a flexdo (MPa) dos diferentes sistemas adesivos

em funcdo dos tempos (5, 10 e 20s) e das temperaturas (£23° C e +40° C) avaliados.

Temperatura Tempo Sistemas Adesivos
Excite Single bond 2
23 5 78,99 (5,91) Ab 10,55 (5,03)Bb
10 80,93 (5,45) Aa 28,43 (6,86)Ba
20 83,42 (6,35) Aa 28,19 (8,19)Ba
40 5 80,85 (3,76) Ab *48,33(18,94)Bb
10 89,45 (5,02) Aa *62,11 (9,54)Ba
20 95,00 (3,53) Aa *60,75 (16,72)Ba

Médias seguidas de letras distintas (maidsculas na horizontal e mindsculas na vertical dentro de cada

temperatura) diferem entre si (p<0,05). * Difere significativamente da temperatura de 23 (p<0,05).

De acordo com o resultado da andlise da Resisténcia a Flexdo (Tabela 4),para o
sistema adesivo Excite ndo foi observado efeito estatisticamente significante (p > 0,05)
entre as temperaturas de volatilizacido estudadas. A volatilizagdo a temperatura de +40° C
dos corpos de prova do adesivo Single Bond 2 resultaram em melhor desempenho na
Resisténcia a Flexao (p<0,05) comparativamente a temperatura de + 23° C. Com relagdo ao
tempo de volatilizagdo, tanto para o adesivo Single Bond2 quanto para o Excite,
independente da temperatura de volatilizacdo, os tempos de 20 e 10 segundos ndo diferiram
estatisticamente e foram maiores do que o tempo de 5 segundos.Na comparagdo entre o
desempenho dos sistemas adesivos, Excite apresentou maiores valores de Resisténcia a

flexdo que Single Bond 2, independente de tempo e temperatura de volatilizagdo (p<0,05).
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6. DISCUSSAO

A unido dos materiais restauradores as estruturas dentdrias € promovida pela
associacdo aos sistemas adesivos, originando uma interface de unido dente/restauracdo. O
sucesso clinico e a longevidade dos procedimentos restauradores dependerdao da eficicia
dessa interface de unido. Dessa forma, este tema ainda tem sido motivo contemporaneo de
pesquisas, pois uma adesao deficiente pode ser a causa de diversos fatores determinantes de
degradacio da camada hibrida ao longo do tempo. De extrema importancia para os sistemas
adesivos, os solventes agem como veiculo de transporte através da diminuicdo da
viscosidade, permitindo a penetragdo daqueles nas microporosidades formadas pelo
condicionamento 4cido.

Segundo Hashimoto et al., 2006, a inadequada evaporagdo do solvente pode
ser considerada como um dos erros mais graves durante a realizagdo do procedimento
adesivo. Assim, o solvente permanece retido a resina e interpde-se entre 0s monomeros
dificultando sua interacdo e prejudicando a propagacdo e o crescimento das cadeias
poliméricas. Consequentemente, apds a polimerizacdo, a camada adesiva que se forma na
presenca de excesso de solvente apresentard nano e/ ou microporosidades pelas quais a
infiltracdo de fluidos intra e extra-orais poderd acontecer (Tay et al., 2002a, b). Assim, no
presente estudo, a influéncia de diferentes tempos e temperaturas para volatilizagdo de
solventes sobre as propriedades mecénicas € o grau de conversdo de sistemas adesivos
dentindrios foi avaliada.

O grau de conversdo € a medida do porcentual de duplas ligagdes de carbono
que foram convertidas em ligagdes simples de carbono para formar uma cadeia polimérica.
Neste estudo, para o teste de grau de conversdo, tanto as amostras dos adesivos Single
Bond 2 e Excite volatilizadas com ar a temperatura ambiente (+23°C) quanto as amostras
de Excite volatilizadas com ar quente (+40°C), ndo apresentaram diferenca estatisticamente
significante entre os tempos estudados (Tabela 2), evidenciando que, apds 5s, supostamente

com menor quantidade de solvente evaporado comparativamente aos outros tempos, ja sao

41



formadas quantidades razodveis de polimeros que se manterdo constantes independente do
aumento no tempo de volatilizacio.

Em contrapartida, entre as amostras de Single Bond 2 que receberam ar
aquecido (#40°C), aquelas volatilizadas por 10s (91,08) apresentaram maior grau de
conversdo do que as volatilizadas por Ss (88,39) e 20s (88,12). Porém, este comportamento
s6 foi observado para este adesivo, e quando a volatilizagdo foi feita com ar aquecido.
Assim, com a elevacdo da temperatura, provavelmente, a etapa de evaporagdo de Single
Bond 2 (4dgua/etanol) pode ter sofrido uma minima influéncia da dgua, que possui maior
temperatura de ebulicdo e menor pressdo de vapor que o etanol (Van Landuyt et al., 2007)
presente no Excite.

Dessa forma, apds 5s de volatilizacdo, provavelmente, a solucdo dgua/etanol
ainda nao tenha sido evaporada de forma tdo adequada quanto apds 10s, deixando espagos
maiores entre os mondmeros, o que, neste caso, dificultou a conversao das duplas ligacdes
de carbono em comparacgdo a 10s. Por outro lado, ap6s 20s, o solvente presente no sistema
adesivo pode ter sido evaporado em excesso, ocasionando a diminuicdo dos espagos entre
os mondmeros e, também, diminuindo a sua conversao, desta vez por falta de solvente.

Semelhante ao grau de conversdo, para a andlise de modulo de elasticidade, ndo
houve diferenca estatisticamente significante entre os tempos de volatiliza¢ao para os dois
adesivos testados (Tabela 3). Neste caso, o tempo de 5s, supostamente com menor
quantidade de solvente evaporado, portanto menos viscoso, pode ter facilitado o
movimento das moléculas e, por conseguinte, a conversdo dos mondmeros em polimeros
(Cadenaro et al., 2008). O modulo de elasticidade descreve a rigidez relativa de um
material (Anusavice, 2005); dessa forma, a camada adesiva em formacdo seria enrijecida
pela presenca de maior nimero de ligacOes cruzadas, de modo a contribuir para alcangar
estabilidade ja ap6s Ss de volatilizacao.

De acordo com Peutzfeldt em 1997, verifica-se que quanto menor o nimero
residual de ligacdes duplas entre carbonos apds a polimerizacdo, melhores sdo as
propriedades mecanicas do polimero. Os testes de grau de conversdo e moddulo de
elasticidade apresentaram resultados semelhantes no que diz respeito aos tempos avaliados

neste estudo. Portanto, pode se afirmar que quanto maior a quantidade de polimeros
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formados, maior serd o mddulo de elasticidade da camada adesiva, pois maior serd o
numero de ligacdes cruzadas.

Por outro lado, maiores valores de resisténcia coesiva foram observados apos
20s de volatilizacdo, para os dois sistemas adesivos avaliados, independente das
temperaturas (Tabela 1), evidenciando que com o aumento do tempo de evaporacdo dos
solventes ocorreu uma elevacdo crescente da sua resisténcia coesiva. O que pode ser
explicado pelo fato de que, apds 5 e 10s, ainda poderia haver solvente residual em excesso
que, ao se ligarem aos grupamentos polares do polimero em formacgdo, possivelmente
comprometeram a formacdo de ligacOes cruzadas de qualidade, devido a presenca de
espacos entre elas. Dessa forma, a coesdo do polimero resultante pode ser alterada
(Hashimoto et al., em 2006), podendo apresentar microporosidades que serdo susceptiveis a
ocorréncia de infiltragdo (Tay et al., 2002 a, b).

De modo semelhante, na avaliacdo de resisténcia a flexdo, tanto para o adesivo
Single Bond 2 quanto para o Excite, independente da temperatura de volatilizacdo, para os
tempos de 10 e 20s, os resultados ndo diferiram estatisticamente e foram maiores do que 5s
(Tabela 4). A camada adesiva deve sofrer o minimo de flexao quando submetida as cargas
mastigatorias. Desse modo, a resisténcia do adesivo a deformacao é um fator importante na
preservagdo da restauracdo final. Assim, através desses resultados, foi constatado que, com
0 aumento no tempo de volatilizagdo, a camada adesiva passa a apresentar uma maior
resisténcia a deformacgdo, possivelmente, por apresentar ligacdes cruzadas de melhor
qualidade, além de melhor coesdo do polimero resultante.

As propriedades dos materiais ndo podem ser avaliadas de forma isolada, mas
no contexto com outras propriedades. Assim, por exemplo, € essencial relacionar a
resisténcia a flexdo com a dureza do material (mddulo de elasticidade), que sdo obtidos
através de um mesmo ensaio mecanico. Porém, de acordo com os resultados deste estudo,
o fator tempo de volatilizagdo ndo forneceu uma correlacdo positiva entre essas duas
propriedades. A rigidez relativa dos adesivos testados se estabilizou apds S5s de
volatilizacdo, contudo, foi necessdrio um aumento crescente desse tempo para serem

atingidos maiores valores de resisténcia a deformacao.
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N

Portanto, pode-se associar o grau de conversdao e o modulo de elasticidade a
quantidade de polimeros formados. Por outro lado, a resisténcia coesiva e a resisténcia a
flexao estariam mais relacionadas a qualidade dos mesmos. Logo, em 5s ja seria obtida
quantidade estdvel de polimeros relativamente rigidos, porém, seriam necessarios 20s para
que os espagos entre os polimeros fossem diminuidos consideravelmente a ponto de
oferecer resisténcia (a flex@o/ coesiva) a camada adesiva pela maior quantidade de ligacOes
cruzadas.

Diferentemente do fator tempo, as temperaturas de volatilizacdo estudadas
atuaram de modo distinto nos testes realizados, demonstrando comportamentos diferentes
para cada adesivo avaliado. Neste estudo, a volatilizagdo a temperatura de +40°C do
adesivo Excite ndo promoveu melhorias no grau de conversdo do mesmo. Ao passo que o
jato de ar quente em Single Bond2 resultou em melhor grau de conversao apés 5 e 10s de
volatilizac¢do, enquanto que as amostras que receberam jato de ar por 20s tiveram grau de
conversao semelhante aquelas volatilizadas com ar a temperatura ambiente (£23°C) (Tabela
2).

Este fato indica que provavelmente, o jato de ar quente pode ter potencializado
a evaporagdo do solvente apds 20s de volatilizacdo para este adesivo. Dessa forma, uma
volatiliza¢do por tempo muito maior removeria maior quantidade de solvente (Ikeda et al.,
2008) diminuindo os espagos entre os mondmeros € tornando o adesivo mais viscoso. Essa
maior viscosidade prejudicaria 0 movimento das moléculas e a conversdao dos mondmeros
em polimeros aconteceria com menor velocidade (Cadenaro et al., 2008; Klein- Junior et
al., 2008), de modo a ndo haver diferenca entre as temperaturas apds esse tempo de
volatilizagao.

Semelhante ao ocorrido na avaliacdo do grau de conversdo, a volatilizagdo a
temperatura de +40°C nao influenciou o médulo de elasticidade e resisténcia a flexdao do
adesivo Excite (Tabelas 3 e 4, respectivamente). Por outro lado, ja no adesivo Single Bond
2, o jato de ar quente resultou em melhores propriedades mecanicas (moédulo de
elasticidade, resisténcia a flexdo e resisténcia coesiva), em todos os tempos, quando
comparado ao jato de ar em temperatura ambiente (£23°C) (Tabelas 3, 4 e 1,

respectivamente). Dessa forma, o Single Bond 2 respondeu mais positivamente ao jato
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aquecido do que o adesivo Excite. Isto sugere que o tipo de solvente, a etapa de
evaporacdo, bem como os constituintes de cada adesivo, tenham sido determinantes para
esses resultados.

Neste estudo, foi constatado que o adesivo Single Bond 2 apresentava menor
viscosidade do que o adesivo Excite imediatamente apos a sua aplicacdo. O Bis-GMA,
presente em ambos os adesivos, porém em maior quantidade no adesivo Excite, pode ter
contribuido para a maior viscosidade deste, por se tratar de um mondmero que se
caracteriza por apresentar uma molécula longa e rigida com duplas ligacdes de carbono
reativas em ambas as extremidades, o que confere maior rigidez ao adesivo (Van Landuyt
et al., 2007). Outro motivo pode ser o fato de Single Bond 2 apresentar a 4gua como co-
solvente além do etanol, o que pode ter diminuido a sua viscosidade comparado ao Excite
que apresenta apenas etanol como solvente.

Aliado a isso, em ambos os adesivos existe a presenca de HEMA, que € um
mondmero hidréfilo que, juntamente com os solventes, favorecem um melhor molhamento,
pois diminuem a tensdo superficial do adesivo (Maciel et al, 1996), o que, somado a
presenca da dgua no adesivo Single Bond 2, pode ter contribuido para a sua menor
viscosidade. Sabe-se que, quanto menor a viscosidade de um fluido, mais rdpido e com
maior facilidade ele ird se movimentar. O movimento térmico de uma molécula deve ser
suficiente para vencer a tensdo superficial e evaporar, isto €, sua energia cinética deve
exceder o trabalho de coesdo aplicado pela tensdo superficial a superficie do liquido
(Anusavice, 2005).

Pode-se sugerir, portanto, que o calor a que o adesivo Single Bond 2 (menos
viscoso) foi submetido fez as moléculas do solvente se movimentarem mais depressa, de
modo que a temperatura do mesmo se elevou mais rapidamente, favorecendo a sua
evaporacdo. Este fato pode explicar o melhor desempenho de Single Bond 2 quando
submetido ao jato de ar quente em todos os testes avaliados.

Por conseguinte, o fato de ndo ter havido diferenca significante entre jato
aquecido e a temperatura ambiente para Excite na maioria dos testes, se deu devido ao fato
de que com o jato de ar a temperatura ambiente j4 era alcangada uma evaporacio adequada.

O jato de ar quente faz as moléculas se movimentarem mais depressa elevando a sua
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temperatura (Anusavice, 2005), porém, ji que este adesivo era mais Viscoso, suas
moléculas, podem ter oferecido maior resisténcia a essa movimentacdo do que Single Bond
2. Além disso, por apresentarem moléculas supostamente mais proximas devido a maior
viscosidade, as mesmas podem ter sido forcadas a reagirem entre si, durante a
polimerizagdo, independente da temperatura de volatilizagao.

De forma distinta, a elevacao da temperatura de volatilizagdo resultou em maior
desempenho na resisténcia coesiva tanto para o adesivo Excite quanto para Single Bond2
(Tabela 1). A elevacdo na temperatura de volatilizagdo pode fazer com que os radicais
livres e a propagacdo de cadeias de polimeros tornem-se mais flexiveis e possam reagir em
uma extensiao maior (Reis A et al., 2009), aumentando assim a movimentacdo e a colisdo
entre as moléculas.

O resultado serd uma reagcdo de polimerizacio mais completa e com maior
qualidade de ligacdes cruzadas, oferecendo maior coesdo aos polimeros, que de acordo com
Anusavice, em 2005, é caracterizada pela for¢a de atragdo molecular entre moléculas de
uma mesma espécie. Dessa forma, o calor absorvido pelos adesivos durante a volatilizacio
com o ar quente pode ter aumentado a coesdo entre o polimero resultante, o que pode
fortalecer a estrutura da camada adesiva contra a infiltracdo de fluidos intra e extra-orais.

Segundo Ferracane et al., em 2006, a infiltracdo de fluidos poderia tornar essa
camada adesiva mais permedvel, fazendo com que as moléculas de solvente retidas fossem
gradativamente solubilizadas, comprometendo, a longo prazo, o volume e o médulo de
elasticidade do material (Carrilho et al., 2005). Logo, é recomendével a aplicacdo de jato de
ar quente para a obtencdo de maior resisténcia coesiva dos sistemas adesivos estudados, o
que pode aumentar a qualidade da camada hibrida formada por proporcionar uma
resisténcia intrinseca da camada adesiva.

Na comparacio entre os adesivos avaliados, a temperatura de £40°C minimizou
ou eliminou a influéncia da diferenca entre os solventes [Single Bond 2: etanol (25-
35%)+agua (5%); Excite: etanol (20%)] para o médulo de elasticidade (Tabela 3). Isto
sugere que a elevacdo da temperatura atuou de modo eficaz na propagacao de cadeias de
polimeros tornando- as mais flexiveis e fazendo- as reagir em uma extensido maior (Reis A

et al., 2009); deste modo, o sistema adesivo Single Bond 2, teve sua rigidez relativa
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aumentada pela maior quantidade de ligacdes cruzadas formadas, assemelhando-o ao
Excite.

Por outro lado, foi verificada uma superioridade do adesivo Excite tanto para o
grau de conversdo quanto para as propriedades mecanicas avaliadas (resisténcia coesiva e
resisténcia a flexao) comparativamente ao sistema adesivo Single Bond2 (Tabelas 2, 1 e 4,
respectivamente). Dessa forma, o efeito do solvente sobre o comportamento de
polimerizagdo € diferente entre esses dois sistemas adesivos, tanto devido a diferenca de
concentracdes de etanol em ambos, quanto a presenca da dgua no Single Bond 2, o que foi
evidenciado pela superioridade quase absoluta do adesivo a base de etanol apenas, na
comparacio entre sistemas adesivos.

Quando um liquido € aquecido atingindo determinada temperatura, que varia de
acordo com a solugcdo em questdo, o movimento térmico das suas moléculas deve ser
suficiente para vencer a tensdo superficial do liquido e evaporar (Anusavice, 2005). A alta
temperatura de ebulicdao (100.0 °C) e a baixa pressdo de vapor (23.8 °C) da dgua implicam
em maior dificuldade de remoc¢do do solvente apds a aplicacdo do adesivo (Van Landuyt et
al., 2007). Além disso, Pashley et al., em 1998, mostraram que mondmeros, tais como o
HEMA, que estd presente em ambos os adesivos testados, mas em maior quantidade em
Single Bond 2, causam diminui¢do da pressdo de vapor da dgua ainda maior, o que pode
interferir com a evaporac¢ao dos solventes.

Por outro lado, o etanol possui uma pressao de vapor (54.1 °C) mais elevada e
menor temperatura de ebulicdo (78.5 °C) do que a da dgua, o que pode favorecer a
volatilizacao do solvente, permitindo a evaporacao mais rapida (Van Landuyt er al., 2007).
Portanto, pode-se afirmar que as moléculas do etanol atraem-se umas as outras menos
fortemente que as da dgua, e sua camada superficial seria mais fraca, oferecendo menor
resisténcia a evaporacdo. Isso pode explicar o melhor desempenho do adesivo Excite a base
de etanol comparativamente a mistura etanol/ d4gua presente no Single Bond 2.

Em estudos in vitro, a comparacdo entre diferentes materiais traz informagdes
importantes sobre o comportamento em situagdes clinicas (in vivo) e pode auxiliar na
obtencdo de protocolos de aplicacdo de sistemas adesivos que possam melhorar o

desempenho destes em longo prazo. Neste experimento, uma manobra eficiente para elevar
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o desempenho dos sistemas adesivos testados foi a volatilizagdo por 20 s, tempo maior do
que o recomendado pelos fabricantes. Os resultados deste estudo indicam, ainda, que ha
superioridade do adesivo a base de etanol sobre aqueles onde ha associacdo de etanol e
dgua, sugerindo uma influéncia nio tdo positiva da mesma quando em associacdo com
outros solventes.

Entretanto, a elevacdo da temperatura de volatilizacdao dos solventes presentes
no adesivo Single Bond 2 foi bastante eficaz, resultando em aumento inquestionavel tanto
do grau de conversdo como das propriedades mecanicas baseadas na resisténcia coesiva,
resisténcia a flexdo e modulo de elasticidade deste material, independente do tempo de
volatilizacdo, sendo que neste ultimo, o jato de ar aquecido foi capaz de eliminar a
superioridade de Excite comparativamente a Single Bond 2. E, apesar do ar quente ter
elevado de maneira estatisticamente significante apenas a resisténcia coesiva do sistema
adesivo Excite, pode-se afirmar que o mesmo se trata de uma manobra adequada para se

obter uma camada adesiva de qualidade.
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7. CONCLUSAO

Diante dos resultados obtidos podemos concluir que:

¢ Foi verificada a superioridade do adesivo Excite (etanol= 20%) tanto para o Grau de
Conversdo quanto para as Propriedades Mecénicas avaliadas (Resisténcia Coesiva,
Resisténcia a Flexdo; e Modulo de Elasticidade na temperatura de +23° C),

comparativamente ao sistema adesivo Single Bond 2 (4gua= 5%; etanol= 25- 35%).

e Para a andlise de Mddulo de Elasticidade, ndo houve diferenca estatisticamente
significante na temperatura de volatilizacdo de +40° C entre os sistemas adesivos Single

Bond 2 e Excite.

e A volatilizagdo por 20 segundos foi eficiente para elevar o desempenho dos sistemas

adesivos testados.

e Para Single Bond 2, a volatilizacdo a uma temperatura de +40° C resultou em maior
grau de conversdo e maiores propriedades mecanicas (Resisténcia Coesiva, Resisténcia

a Flexao, Médulo de Elasticidade).

® Para Excite, a volatilizacio a uma temperatura de +40° C resultou em maior
Resisténcia Coesiva, porém, apesar do aumento nos valores de Grau de Conversio,
Resisténcia a Flexdo e Modulo de elasticidade, esta diferenga nao foi estatisticamente

significante.
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ANEXOS

Anexo 1- MSDS dos sistemas adesivos utilizados

1.1 Excite

Extilz : .
EU Safety Data Sheet . ‘
ty Ivoclar .
Dute of issue § Reference 27142006 lecasa \r‘deEnl'
Replices version of 0.4k3.2005 bl
Ditte of printing ITHLIO0G  Sheel No. 1348 Page | of 5
Coampany Fvoclar Vivadent AG, Bendererstrasse 2, FL - 4404 Schaun
Frincipality of Liechienstein
1 Commercinl product nume and supplier
1.1 Commerceal product name { Excite
Diesignation
1.2 Application / Use Banding agent
1.3 Producer Ivoclhr Vivadent AG, Bendererstrasse 2, FL - 941 Schoan
Farstentum Liechiensiein
4 Supplier
15  TOX emergency numhber Emergency-Call: +423 F235 35 35 or 373 40 40
[voclar ¥Wivadent AG, FL-94%4 Schaan. Liechlensiein
1 Lo position
11 Chemical charac lemzation Minture of dimethacrylates, aleohol, phosphonic zeid acrylate, HEM A

{hyiroxvethyl methacrylate), 5102, initiators and stabilizers

12 Hazardows compaenents

CAS No. 223681-84-1 < 11 % Phosphonic acid acrylate

it Britanl R43: Muy cunse sensilizalion by skin conleei. RISIE: lerilaling bo sy e
daad akin.

CAS No. B6E-TT-7 % 15 % HEMA

Xi: brritant R43: Muy cause sensilizatzon by skin cunlict. RI80R: Irvilsling b oeyes

aed akin.

< 53 % Dimethacrylales (CAS-Mo. 1565.94.2; 1830.TE.0; T2H64-RBh
4h

EAS No. 64-17-5 < 20} % Abcohol
F. Highly Enmuble, K11 Hagkly RBanniable.

13 Further informution Mone.



1.2 Adper™Single Bond 2

Ficha de Informag¢des de Segurangca de Produtos Quimicos

No. do Documento : 18-9027-6 Data da Publicagdo : 12/05/2008
Versao : 4,00 Substitui : 04/05/2007
Estado Documento : Publicado

Esta Ficha de Seguranca foi preparada pelo Departamento de Toxicologia
da 3M do Brasil Ltda.

Fone : 0800 0132333

Fax : (19) 3838-7715

3M DO BRASIL LTDA.
Via Anhanguera, km 110
Sumaré - SP
13181-900
Fone: 0800 0132333
Fax : (19) 3838-7715
Fone de Emergéncia : (19) 3838-7000 (24 horas)

Nome Comercial do Produto
3M(TM) ESPE (TM) ADPER(TM) SINGLE BOND 2

Cébdigo 3M de Identificagdo do Produto
70-2010-3677-2, H0-0022-9604-6, H0-0023-2183-6, H0-0023-2779-1,
70-2010-3787-9, 70-2010-5196-1

Departamento

3M ESPE PRODUTOS DENTARIOS

Uso Previsto para o Produto

Produto Dentdrio.

Limitagdes ao Uso do Produto

O uso é limitado a profissionais da &rea de odontologia.
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2 COMPOSIGCAO E INFORMAGAO SOBRE OS INGREDIENTES

ALcooL ETILICO 64-17-5 25 -35

Simbolos e Frases de Risco: EU-Adaptagdo 21 (F; R:11)

BISMETACRILATO DE (1- 1565-94-2 10 -20
METILETILIDENO)BIS[4,1-FENILENOOXI
(2-HIDROXI-3, 1-PROPANODIILO) ]

Simbolos e Frases de Risco: EU-Classificagdo 3M (Xi;

R:36-37-38-43)

SILICA TRATADA COM SILICIO Sem No. CAS 10 -20

METACRILATO DE 2-HIDROXIETILA 868-77-9 5 -15

Simbolos e Frases de Risco: EU-Adaptagdo 21 (Xi; R:36-38-43)

1,3-DIMETACRILATO GLICEROL 1830-78-0 5 -10
Simbolos e Frases de Risco: EU-Classificado 3M(Xi; R:36-37-38-43)

COPOLIMERO DO ACIDO ACRILICO E 25948-33-8 5 -10
ITACONICO
DIURETANO DIMETACRILATO 72869-86-4 1 -5

Simbolos e Frases de Risco: EU-Classificacdo fornecedor (R:52/53)

Acua 7732-18-5 <5
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Anexo 2- Descricao do equipamento para aquecimento de ar

O equipamento se trata de um dispositivo portétil para aquecimento de ar
(Figura 3 A) apresenta pressdao (Spsi) e vazdo de ar (15 1/min) ejetadas controladas e
constantes na saida do dispositivo (Figura 3 B). O equipamento apresenta conexao com
mangueira de material com baixo coeficiente de dilatacdo, conexdo para rede de ar
comprimido, montado em gabinete compacto com chave liga — desliga. Para indica¢do do
acionamento das temperaturas de 40+ 1°C (aquecido) ou 23+ 1°C (ambiente), apresenta
lampadas piloto indicativas. A temperatura de saida do jato de ar quente é de,
aproximadamente, 100°C, prevendo a perda de temperatura ao longo da mangueira. Para o
aquecimento do ar, o dispositivo apresenta uma serpentina e conexao a rede elétrica. Além

disso, sua poténcia é controlada, a fim de fornecer jato de ar a temperatura constante.
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