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RESUMO

O objetivo foi avaliar o potencial de adesdo de um novo adesivo
comercial, comparado com outros que usam a mesma estratégia de adesao.
Cinco adesivos dentarios comerciais de 2 passos (técnica Umida) foram
usados. Foi avaliado o grau de conversdo com o espectofotometro
infravermelho transformado de Fourier, com os picos de 1625 cm-1 para a
cadeia alifatica e 1608 cm-1 para a aromética. 50 dentes molares humanos
foram usados para testar a resisténcia de unido, os quais foram restaurados
seguindo as recomendacdes do fabricante e utilizando o compadsito Filtek Z350
XT em 3 incrementos de 2 mm. Apds, foram obtidos palitos de 0,9 x 0,9 mm
para o ensaio de microtracdo. Os dados foram avaliados com o teste ANOVA
(um fator) e as médias comparadas pelo teste Tukey (p>0.05). Os resultados
encontrados mostraram que o novo adesivo introduzido no mercado (Ybond
Mono) teve resisténcia de unido apos 24 horas semelhante ao melhor adesivo
comercial (Clearfil SE Bond) e diferente estatisticamente dos outros adesivos.
Pode-se concluir que o novo adesivo comercial apresentou 6timo

desempenho, quando comparado aos adesivos comerciais.

PALAVRAS - CHAVE

Adesivos, Adesivos dentinarios, Dentina.



ABSTRACT

The objective was to evaluate the adhesion potential of a new
commercial adhesive compared with others who use the same adhesion
strategy. Five commercial rinse-and-etch adhesives were used. It was
evaluated the degree of conversion with infrared spectrophotometer Fourier
transformed, with the peaks 1625 cm-1 for the aliphatic chain, and 1608 cm-1
for the aromatic. 50 human molar teeth were used to test the bond strength,
which were restored following the manufacturer's recommendations and using
the composer Filtek Z350 XT 3 in increments of 2 mm. After, toothpicks were
obtained from 0.9 x 0.9 mm for the microtensile test. The data were analyzed
with ANOVA (one factor) and the averages compared by Tukey test (p> 0.05).
The results showed that the new adhesive introduced on the market (Ybond
Mono) had bond strength after 24 hours similar to the best commercial
adhesive (Clearfil SE Bond) and statistically different from other adhesives. It
can be concluded that the new commercial adhesive showed excellent

performance than the commercial adhesives.

KEYWORDS

Adhesives, Dentine adhesives, Dentin.
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1. INTRODUCAO

Devido ao aumento de numero de adesivos comerciais, cabe-se hoje
perguntar qual € o mais indicado, e se este vai ou ndo vai ter 0 sucesso
esperado. A qualidade destes adesivos esta diretamente relacionada a
eficiéncia da penetracdo dos mondémeros nos espacos interfibrilares do
coldgeno e ao grau de conversdo do adesivol. Apesar dos adesivos atuais
possuirem propriedades mecéanicas similares, uma vez que eles entram em
contato com a dentina e sdo polimerizados, inicia-se 0 processo de
degradacdo?. A reducdo da resisténcia de unido de sistemas adesivos a
dentina é atribuida a degradacdo das fibrilas coldgenas e/ou da resina
adesiva®. Esta acontece por trés mecanismos: enzimatica do polimero, por
esterases, enzimatica do colageno por metalo proteinasses de matriz MMP’s
ou por hidrolise das ligacées quimicas no polimero?. Partindo do conceito de
gue todos os polimeros sao degradaveis no tempo, o fator que diferencia um
polimero mais adequado para o uso em dentina é o periodo de tempo que o

processo de degradacéo leva para acontecer®.

A adesdo ao substrato dentinario pode ser realizada através de duas
técnicas: condicionamento &cido prévio ou auto-condicionamento. A primeira
técnica baseia-se na aplicacdo de um acido semiforte como o fosférico, para
remogdo da smear layer e desmineralizagdo da dentina subjacente a uma
profundidade de 3 a 6 pum > Esta técnica que incluia trés passos foi
simplificada a dois passos quando o primer e o adesivo foram adicionados em

um frasco uUnico.

Sabendo que estes adesivos sofrem diferentes alteracbes em contato
com o colageno, o numero de adesivos novos introduzidos ao mercado cresce
cada dia mais. Assim, € necessaria uma avaliacdo do potencial de adeséo
destes novos materiais quando aderidos a dentina, a qual é o substrato mais

sensivel.



2. REVISAO DE LITERATURA

Os sistemas adesivos sd0 0s materiais responsaveis por produzir a
adesdo do material restaurador as estruturas dentais. A composicdo dos
adesivos resinosos é baseada na combinacdo de mondémeros resinosos de
diferentes pesos moleculares e solventes organicos, como acetona, etanol ou
adgua®. Os mondmeros resinosos podem ser hidrofilicos, os quais permitem
gue o adesivo seja compativel com a umidade do substrato dentinario, ou
hidrofobicos, os quais apresentam maior peso molecular e conferem maior

resisténcia mecanica ao material’.

A técnica do condicionamento acido do esmalte foi iniciada por
Buonocore em 1995 e, desde entdo, a Odontologia Adesiva tem evoluido
continuamente. Buonocore, Wileman e Brudevold (1956), iniciaram o
desenvolvimento de um material resinoso capaz de se unir a dentina, porém
sua forca de unido era inferior a obtida pelo esmalte condicionado. A
capacidade de unido a dentina comecou a evoluir através de estudos de
Bowen (1965). Acredita-se que a microinfiltracdo pode diminuir muito com a
técnica de condicionamento da dentina®> mas nenhum adesivo foi capaz de
eliminar completamente a microinfiltracdo que ocorre na interface

restauracédo/dentina ou cemento®.

A resisténcia adesiva inicial dos sistemas adesivos aumentou
significativamente com a técnica de hibridizacdo da dentina, preconizada por
Nakabayashi, Kojima Masuhara (1982), devido a formacdo da denominada
camada hibrida, promovendo o selamento da dentina e diminuindo, assim, os

efeitos indesejaveis da microinfiltragcdo marginal.

O desenvolvimento técnico-cientifico dos sistemas adesivos tem
ocorrido na busca de maior resisténcia de unido, menor microinfiltragdo, boa

biocompatibilidade, facilidade de técnica e uma adeséo efetiva e duravel.
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3. PROPOSICAO

Avaliar o potencial de adesdo de um adesivo comercial hovo

comparado com outros que usam a mesma estratégia.

4. MATERIAL E METODOS

Os seguintes materiais foram usados:

Adesivo Fabricante Pais de Origem
SingleBond 2 3M ESPE, St Paul EUA
Clearfill SE Bond Kuraray, Toquio Japao
Ambar Dentscare Ltda, Joinville | Brasil
Magic Bond Vigodente  COLTENE, | Suica
Alstatten
YBOND Mono Yller, Pelotas Brasil

Os seguintes testes foram realizados:

4.1. Grau de Conversdo

O grau de conversdo foi calculado considerando a intensidade da
vibracdo do tipo estiramento (stretching) da dupla ligacdo carbono-carbono na
frequéncia de 1635 cm™. O estiramento simétrico do anel aromatico em 1608
cm?® das amostras polimerizadas e ndo polimerizadas foi utilizado como
padrdo interno. Foram avaliados (n=5) por meio de um espectrofotbmetro
infravermelho transformado de Fourier, acoplado com um cristal de refletancia
total atenuada (ATR-FTIR, Tensor 27, Bruker Optics, Billerica, MA, USA).

Como referéncia, os dados do cimento ndo polimerizados foram
utilizados e o grau de conversédo foi determinado através da dupla ligacao
alifatica dos grupos vinilicos metacrilato em 1635 cm e o pico de absorgdo

aromatico em 1608 cm! foi utilizado como referéncia interna. Os valores foram
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submetidos a analise estatistica com nivel de significancia de 5%. Um suporte
foi acoplado para a fixacdo da unidade foto-ativadora ao espectrofotdmetro,
permitindo a padronizagdo da distancia em 2 mm entre a extremidade da
ponteira de fibra 6tica e a amostra. Cada amostra foi dispensada diretamente
no cristal de ATR em pequenas gotas (~6ul) e fotoativada por 240s sem
evaporacao de solvente. O Teste estatistico ANOVA (um fator) posthoc Tukey
(p<0.05) foi utilizado.

4.2. Resisténcia de Uniao

Foram utilizados 50 dentes incisivos humanos recém-extraidos. Esses
dentes foram armazenados em solucdo de cloramina/agua a 0,1% (em peso) a
uma temperatura de 4°C e utilizados em um periodo ndo superior a um més
apos a extracdo. Em todos os dentes foi feito um corte paralelo ao longo eixo,
no sentido mésio-distal. Os cortes foram realizados em maquina de corte
(Isomet 1000, Buehler, Lake Bluff, IL, USA) com disco diamantado em baixa
velocidade e refrigeracdo com agua. Foram obtidas superficies planas em
dentina média para a realizacdo dos procedimentos adesivos. Cada superficie
plana em dentina exposta foi lixada com agua e lixa de carbeto de silicio de
granulacdo 600 por 30s para obter uma smearlayer padronizada previamente a
adesdo. Cada grupo experimental utilizou 10 dentes (n=10), sendo que 0s

dentes foram seccionados em palitos de 0.9 x 0.9 mm.

Durante o procedimento restaurador, foram aplicados os adesivos sobre
as superficies da dentina. A aplicacdo dos adesivos foi por 10s na superficie
de dentina, com posterior jato de ar leve por 10s e fotoativacdo por 240s. Os
adesivos foram aplicados apés o condicionamento acido com acido fosférico a
37% por 15s, lavagem com agua destilada e secagem deixando uma superficie
Uumida e foram construidos blocos com o compdsito restaurador Filtek Z100 em

3 incrementos de 2 mm até atingir uma altura de aproximadamente 6 mm.

Os palitos foram levados a uma maquina de ensaio universal EZ-test
(ShimadzuCo, Kyoto, Japan), fixados pelas extremidades com cianoacrilato e
testados sob forca de tracdo, a uma velocidade de 1mm/min, utilizando célula

de carga de 50N, até ocorrer ruptura da amostra. Apos a fratura, as amostras
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foram cuidadosamente removidas e sua area de secdo transversal medida
com um paquimetro digital com precisdo de 0,01 mm. A tensdo necessaria
para causar a ruptura das amostras foi determinada pela razao entre a carga
no momento da fratura e a area da seccgdo transversa da amostra em mm?2, Os
palitos provenientes de uma mesma amostra (dente restaurado) tiveram as
resisténcias de unido agrupadas e a média de resisténcia de unido foi
considerada como uma unidade estatistica. Os valores foram submetidos a

analise estatistica com ANOVA e Teste posthoc de Tukey (p<0,05).

4.3. Andlise do Modo de Fratura
ApOs o teste de microtracdo, o tipo de fratura foi analisado em
microscopio 6ptico com um aumento de 60x. As fraturas foram classificadas
em: adesiva, quando a fratura ocorreu somente na interface adesiva (camada

hibrida e camada de adesivo); coesiva em dentina, quando ocorreu falha

totalmente coesiva em dentina; coesiva em composito, quando ocorreu fratura

totalmente coesiva no compoésito restaurador; e mista, quando ocorreu falha
parcial na interface de unido e parcial coesiva em compdsito ou em dentina.
Imagens representativas das fraturas exibindo o padrdo mais freqiiente de
cada grupo (e com resisténcia de unido proxima a média do grupo) foram
pareadas, montadas em stubs de aluminio, cobertas com ouro (Balzers model
SCD 050 sputter coater, Balzers Union Aktiengesellschaft, Flrstentum
Lichtenstein, FL-9496, Germany) e examinadas em microscopio eletrbnico de
varredura JSM-5600LV (JEOL, Toquio, Japan).

4.4. Nanoinfiltracédo
Para andlise da nanoinfiltracdo, foi selecionado um palito de cada
amostra e periodo de tempo, previamente ao teste de resisténcia de unido.
Deste modo, foram analisados dez palitos por grupo (n=10). A obtencédo do
nitrato de prata amoniacal a 50% em peso e procedimentos para a
impregnacao da prata nos palitos foi realizada de acordo com um protocolo
previamente!!l. Os palitos foram cobertos com duas camadas de esmalte para

unha, aplicado até um milimetro distante da interface de unido. Os palitos
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foram colocados em solucéo de nitrato de prata amoniacal, livres de luz por 24
horas, retirados, lavados abundantemente em agua destilada e imersos em
solucao reveladora por 8 horas, sob luz fluorescente para reduzir os ions de
prata impregnados na interface. Apoés isso, os palitos impregnados com prata
foram incluidos em resina epoxica e polidos com lixas de carbeto de silicio de
granulacdo 600, 1200, 2000 e 4000; também com pastas diamantadas com
particulas de 6, 3, 1 e 0,25um. As amostras incluidas foram levadas a
ultrassom por 20 minutos entre cada lixa ou pasta diamantada e também apos
a ultima pasta diamantada. Elas entdo, foram desidratadas e cobertas com
carbono para avaliacdo em Microscoépio Eletrénico de Varredura (JSM-5600LV,
JEOL, Tokyo, Japan) no modo de elétrons retro-espalhados com aumento
padronizado de 1000x.

5. RESULTADOS

Tabela 1. Grau de conversdao em % de acordo com cada adesivo testado.
(n=10)

ADESIVO Grau de conversao (%)
SingleBond 2 93,74 (10,87) A
Clearfill SE 71,84(1,9) A
Ambar 91,55 (14,6) A
Magic Bond 75,23 (3,3) A
YBOND Mono 74,82 (17,8) A

*Letras similares nao tiveram diferenca estatistica
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RESISTENCIA DE UNIAO (MPa)

++I+

SINGLEBOND AMBAR MAGICBOND  CLEARFILL SE YMONO

ADESIVOS

Gréfico 1. Resisténcia de unido em Mpa de acordo com cada adesivo testado.

(n=10) / *Letras iguais néo tiveram diferenca estatistica

Tabela 2. Analise do modo de fratura em % dividido em trés tipos segundo a
guantidade de substrato presente, apds 24horas de armazenamento. (n= 10)

Modo de fratura

Coesiva Adesiva Mista

SingleBond 2 0,00 90,91 9,09
Clearfill SE 12,5 78,13 9,38
Ambar 0,00 100,00 0,00
Magic Bond 6,25 62,50 31,25

YBOND Mono 0,00 78,57 21,43
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17kV XZ, 888 18mm

Figura 1. Nanoinfiltracho com Nitrato de prata amoniacal. Setas fechadas
indicam infiltracdo de prata e setas abertas indicam a camada hibrida sem
infiltragcdo. A: Singlebond apresenta infiltragdo; B: Ambar, sem infiltragdo na
camada hibrida; C: Magicbond apresenta infiltragdo; D: YBOND Mono sem
infiltracio na camada hibrida; E: Clearfil SE também sem infiltragdo na

camada hibrida.
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6. DISCUSSAO

Os adesivos simplificados tém na sua formulacdo uma certa quantidade
de solvente (como o etanol >15%) e alta pressdo de vapor, 0 que pode
ocasionar uma polimerizacédo deficiente®, comparado aos polimeros livres de
solventes. Desta forma, os adesivos simplificados tendem a sofrer uma
aceleracdo na degradacéo hidrolitica por esterase?. No presente projeto, todos
0s adesivos utilizados foram estatisticamente iguais em termos de grau de
conversédo, porém deve ser considerado que os adesivos foram inseridos em
um meio Umido (dentina Umida) onde precisa haver agua entre as fibras
colagenas para evitar o colabamento das mesmas?. Assim, a 4gua da dentina
€ um fator que evita a correta polimerizacdo, a infiltracdo correta das fibras

colagenas e também a criacdo de tags resinosos??.

Quando adesivos de condicionamento sdo usados, ndo é somente a
agua residual da dentina umida quem atrapalha a polimeriza¢cédo, mas também
0s solventes residuais. Assim, a infiltracdo de agua no interior da camada
hibrida ser4 o primeiro resultado de uma deficiente polimerizacéo, indicando
sitios de potencial de degradacdo e falha adesiva na interface. Com isso,
permite um alto fluxo de agua, o qual acelera o processo de sor¢cdo aquosa do
adesivo, facilitando a diluicido de mondmeros residuais nédo polimerizados!?. No
presente trabalho (Fig. 1), os adesivos que apresentaram infiltracdo apés as 24
horas foram o Single Bond 2 e o Magic Bond. Nos outros adesivos, a camada

hibrida apareceu coberta pelo polimero sem expresséo de prata.

Quando foi avaliada a resisténcia de unido, o grupo formado pelo
adesivo Ambar obteve a menor média de resisténcia de unido, sendo similar
estatisticamente ao Single Bond 2 e ao Magicbond, os quais ndo foram
diferentes dos dois adesivos que apresentaram melhores meédias de
resisténcia de unido no ensaio de microtracdo (Clearfil SE e Ymono). O
adesivo contendo pouco solvente na composicdo (Ymono) obteve bons
resultados de resisténcia de unido'3, bem como o adesivo autocondicionante
Clearfil SE Bond que possui outro mecanismo de ancoragem ao substrato

dental, considerado menos sensivel a técnica de aplicagdo4.
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7. CONCLUSAO

Em conclusdo, pbOde-se verificar que o adesivo recentemente
introduzido ao mercado nacional (Ymono) possui bom potencial de adeséo

imediatamente a restauragao.
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Anexo 1
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O Comité de Etica em Pesquisa da FOP-UNICAMP certifica que o projeto de pesquisa "Avaliacio do potencial de ades3o
de um novo adesivo de técnica imida de 2 pasos ", protocolo n® 112/2015, dos pesquisadores Gabriel Flores Abuna e
Américo Bortolazzo Correr, satisfaz as exigéndas do Conselho Nacional de Salde - Ministério da Saide para as pesquisas em
seres humanos e foi aprovado por este comité em 22/09/2015.

The Ethics Committee in Research of the Piracicaba Dental School - University of Campinas, certify that the project
"Assessment of the adhesion potential of a nobel one step Rinse-and-etch adhesive", register number 112/2015,
of Gabriel Flores Abuna and Américo Bortolazzo Correr, comply with the recommendations of the National Health Coundil -
Ministry of Health of Brazil for research in human subjects and therefore was approved by this committee on Sep 22, 2015.
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Profa. Dra. Fernanda Miori Pascon Prof. Dr. Jacks Jorge Junior
Secretéria Coordenador
CEP/FOP/UNICAMP CEP/FOP/UNICAMP

Nota: O titulo do p como pelos sem qualguer edicdo.
Nosce: The title of the project appears as provided by the authors, without ediSing.
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Anexo 2

Relatoério Final

AVALIACAO DO POTENCIAL DE ADESAO DE UM

NOVO ADESIVO COMERCIAL DE TECNICA UMIDA
DE 2 PASSOS

Verséo enviada em 19/09/2016 13:42:33
ver relatério (../arquivos/rel_final/AlunoCod_1089_2-RelFinal_2015.pdf) ‘

— Parecer do orientador emitido em 19/09/2016 13:54:10 !
Desempenho do aluno no projeto: O nimero do processo aprovado no comité de ética

foi inserido no texto. Pedimos desculpa ao assessor pelo novo esquecimento. t
Desempenho académico do aluno: Com relagdo ao desempenho académico, a bolsista

apresentou bom desempenho em relacdo a sua turma, cumprindo satisfatoriamente as ’
obrigac¢des curriculares. Foi aprovada em todas as disciplinas cursadas. Seu CR teve |
um aumento significativo, bem como sua posi¢c&o em relacio a sua turma. !

— Parecer do Assessor dado em 27/09/2016 16:24:09

Relatério descreve os resultados de forma clara, e a classificagdo do CR da aluna na ]
turma elevou de 20° para 15°. '

@ Aprovado




