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Lista de Abreviaturas

E.D. — Etch and Dry

E.R. — Etch and Rinse

MEV — Microscopio electrénico de varrimento

MET — Microscopio electrénico de transmissao

CSE - Clearfil SE Bond

SBU — Scotchbond Universal

SM — Scotchbond Multipropose

SMED - Adesivo Scotchbond Universal, adesivo de 1 passo aplicado em modo etch-
and-dry, segundo instrucdes do fabricante;

CMED - Clearfil SE Bond, adesivo de 2 passos aplicado em modo etch-and-dry,
segundo instrucdes do fabricante;

SMER - Adesivo Scotchbond Universal, aplicado como adesivo de 2 passos em modo
etch-and-rinse, segundo instrucdes do fabricante;

CMER - Clearfil SE Bond, aplicado como adesivo de 3 passos em modo etch-and-
rinse, variacdo as instrugdes do fabricante;

SAED - Adesivo Scotchbond Universal + adesivo Scotchbond Multipropose em modo
etch-and-dry de 2 passos;

SAER — Adesivo Scotchbond Universal + adesivo Scotchbond Multipropose em modo
etch-and-rinse de 3 passos;

Bis-GMA — Bisfenol A glicidil metacrilato

HEMA — 2-hidroxietil metacrilato

MMPs — Metaloproteinases da matriz

VVCP — Copolimero Vitrebond

kV — Kilovolt

um — Micrémetro

nm — Nandmetro

mm — Milimetro

Cm - Centimetros

pH — Potencial hidrogenionico

TBS — Teste adesivo de resisténcia a tracdo (Tensile Bond Strenghts)

uTBS — Teste adesivo de resisténcia a microtracdo (Microtensile Bond Strenghts)

Min. — Minutos
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h — Horas
0 C — Graus celsius

% - Por cento
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Resumo

Objetivos: Avaliar, através de um estudo in vitro, os padrdes de nanoinfiltracdo
existentes em dois sistemas adesivos e suas variagfes do protocolo, observadas ao
microscopio electronico de varrimento (MEV).

Tipo de estudo: Estudo in vitro.

Materiais e Métodos: A amostra deste estudo consistiu em 12 dentes molares
humanos livres de céarie (N=12). Foram preparados 12 espécimes abrangendo a dentina
média e divididos aleatoriamente por 6 grupos (n=2). Aplicaram-se 2 sistemas adesivos
diferentes: Clearfil™ SE Bond (Kuraray), Scotchbond™ Universal (3M ESPE), tendo
sido todos os espécimes restaurados com o compésito Filtek™ Buk Fill (3M ESPE). O
sistema adesivo Scotchbond Universal foi aplicado em modo etch and dry (grupo
SBUED) e etch and rinse (grupo SBUER) segundo as instrucdes do fabricante e com
variacbes do protocolo quando a este foi adicionado o adesivo Scotchbond
Multipropose (3M ESPE) quer em modo etch and dry (grupo SAED) e etch and rinse
(grupo SAER). O sistema adesivo Clearfil SE Bond foi aplicado em modo etch and dry
segundo as instrucbes do fabricante (grupo CSED) e com variacdes no protocolo em
modo etch and rinse (grupo CSER). Os espécimes foram impregnados com nitrato de
prata amoniacal (50% wt; pH=9,5) durante 24h e na solucédo reveladora durante 8h sob
luz fluorescente. A penetracdo de nitrato de prata amoniacal na interface adesiva foi
observada ao microscopio electronico de varrimento com detector de eletrdes
retrofundidos com uma acelaracao de voltagem 15 Kv.

Resultados: A presenca, o padrdo e a extensdo da nanoinfiltracdo variam
consoante 0s sistemas e estratégia adesiva usadas. O sistema adesivo SBU obteve a
menor quantidade de nanoinfiltracdo nos grupos SAED e SAER e maiores no grupo
SBUER. A menor quantidade de nanoinfiltracdo foi obtida no grupo CSED, dentro dos
seis grupos testados.

Conclusoes: A performance dos adesivos testados demonstrou ser dependente
da estratégia adesiva usada. O adesivo de dois passos CSE parece providenciar um
melhor selamento quando aplicado em modo etch and dry e 0 mesmo parece acontecer
no adesivo universal de um passo SBU.

Palavras-chave:  Nanoinfiltracdo, Sistema  adesivo, Adesivos de

condicionamento total, Adesivos autocondicionantes, Adesivos universais.
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Abstract

Purpose: Evaluate through a in vitro study, the nanoleakage patterns existing in
two bonding systems and their variations of the protocol, observed under the scanning
electron microscope (SEM).

Study Design: In vitro study

Materials and Methods: The sample for this study consisted of 12 human
molar teeth caries free (N=12). 12 specimens were prepared covering the deep dentin
and randomly divided into 6 groups (n=2). We applied two different adhesive systems:
Clearfil™ SE Bond (Kurary), Scotchbond™ Universal (3M ESPE), all specimens were
restored with composite Filtek™™ Buk Fill (3M ESPE). The adhesive system Scotchbond
Universal was applied in etch and dry (group SBUED) and etch and rinse (SBUER)
mode according to the manufacturer’s instructions and with variations of the protocolo
when was added the adhesive Scotchbond Multipropose both in etch and dry (group
SAED) and etch and rinse (SAER) mode. The adhesive system Clearfil SE Bond, was
applied in etch and dry mode according to the manufacturer's instructions (group
CSED) and with variations in the protocolo in etch and rinse mode (group CSER). The
specimens were impregnated with amoniacal silver nitrate (50% wt; pH=9,5) during
24h and in the developing solution during 8h under fluorescent light. The amoniacal
silver nitrate penetration was observed under scanning electron microscope with
backscattered in 15Kv acceleration voltage.

Results: The presence, pattern and extension of nanoleakage varie depending on
the adhesives systems and the strategys used. The adhesive system SBU showed the
lowest amount of nanoleakage in SAED and SAER groups and incresead in the
SBUER group. The lowest amount of nanoleakage was obtained in group CSED, within
the six tested groups.

Conclusions: The performance of the adhesives tested proved to be dependente
on the adhesive strategy used. The two-step adhesive CSE seems to provide a better seal
when applied in etch and dry mode and the same seems to happen in the one step
universal adhesive SBU.

Key-words: Nanoleakage, adhesive system, etch and rinse adhesives, etch and

dry adhesives, universal adhesives.
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INTRODUCAO

A sociedade atual surge hoje em dia com elevadas exigéncias estéticas,
tornando-se essencial, a dentisteria operatoria acompanhar estes altos padrdes estéticos.

Cada vez mais com uma abordagem conservadora, a dentisteria adesiva assume
um papel determinante, tornando-se num tema apetecivel para investigacédo (Perdigao, J.
2007).

Os conceitos convencionais de preparacdo cavitaria introduzidos no inicio do
século passado tém vindo a mudar drasticamente, devido a uma filosofia cada vez mais
conservadora possivel gracas a capacidade de adesdo dos novos materiais restauradores

aos tecidos dentarios duros (Perdigdo & Ritter 2003).
ADESAO DENTARIA

A adesdo é definida como a formacdo de uma ligacdo adesiva, que consiste na
unido de dois substratos. Os adesivos dentarios sdo solucdes de monomeros de resina,
que ligam-se tanto ao material restaurador como ao substrato dentario apés
polimerizacdo dos mondmeros (Perdigdo, J. 2007).

O objectivo principal de uma restauracdo adesiva é alcancar uma adaptacao
intima entre o material restaurador e o substrato dentinario (Baier, R. E. 1992). Este
objectivo é mais dificil de alcancar na dentina devido a sua composi¢do, mais himida,
mais dindmica e mais organica que o esmalte (Asmussen, E. & Uno, S. 1992).

ADESAO A DENTINA

A adesdo a dentina tem-se tornado num dos maiores desafios da dentisteria
restauradora. O contelldo predominantemente organico ,a estrutura tubular da dentina, a
presenca de prolongamentos odontoblasticos dentro dos tabulos, a variabilidade do grau
de mineralizagdo do substrato e o fluxo do fluido do interior para o exterior torna a
adesdo a dentina extremamente dificil de alcangar (Swift, E. J., Jr. et al. 1995).

Buonocore, M. G. (1955), introduziu a técnica de condicionamento 4cido na

adesdo ao esmalte, contudo Fusayama, T. et al. (1979), provou que uma boa adesao



dentinaria poderia ser obtida in vivo com condicionamento &cido antes da colocacdo de
uma resina na superficie dentinaria. O condicionamento total (esmalte e dentina) foi
ainda popularizado por Bertolotti, R. (1990), permanecendo nos dias de hoje.

Com a introducdo da técnica, agora conhecida como etch-and-rinse (Peumans,
M. et al. 2005) e os desenvolvimentos recentes na quimica, os adesivos dentinarios e as
resinas compostas tornaram-se materiais mais resistentes a microinfiltragdo com forgas
adesivas que se aproximam as da adesao ao esmalte (Perdigao, J. et al. 2003).

O tratamento da dentina com acidos, seguida de impregnacdo de monomeros
hidrofilicos nos pequenos espacgos criados dentro da rede de colagénio da dentina,
resulta no envolvimento da resina com as fibras de colagénio e na formacdo de uma
zona de interdifusdo da resina com a dentina, que foi descrita pela primeira vez em 1982
como a camada hibrida (Nakabayashi, N. et al. 1982). Este selamento pode resultar
numa diminuicdo da sensibilidade pds-operatdria, melhor ajuste marginal, e pode ainda
atuar como um amortecedor elastico que compensa o stress de polimerizagdo durante a
contracdo do composito restaurador (Perdigao, J. et al. 1996).

A integridade estrutural e propriedades mecanicas das fibras de colagénio da
dentina superficial e profunda desmineralizada por &cido desempenha um papel
importante na determinacdo das forcas de adeséo e sua durabilidade (Nakabayashi, N. et
al. 2004; Yang, B. et al. 2005; Fawzy, A. S. 2010).

Os tubulos dentinarios sdo preenchidos com os prolongamentos de resina (resin
tags), enquanto os canaliculos ou canais laterais sdo preenchidos com
microprolongamentos de resina (microtags ou tags laterais). Estes microtags sao
anastomoses de resina que poderdo aumentar a forca de adesdo e assim desempenhar
um papel importante em todo este processo caso estejam hibridizados. A rede
tridimensional de tags resinosos interligados entre si poderd ser fundamental para o
desenvolvimento de uma forca de ades@o mais forte entre a dentina e a resina adesiva,
contribuindo assim para 0 mecanismo de microreten¢do mecénica (Chappell, R. P. et al.
1994; Ferrari, M. et al. 1994; Cal-Neto, J. P. et al. 2004). Ferrari, M. et al. (1994)
defendiam que a infiltracdo de primer e resina na dentina peritubular e intertubular
originava microtags com a forma de um cone invertido e que estes poderiam aumentar a
retengdo micromecanica.

A smear layer é uma camada amorfa de particulas maioritariamente composta
por dentina profunda e restos dos processos odontoblasticos (Zhu, Q. et al. 2000) que

cobre a superficie dentinaria e oblitera os tubulos (Barros, J. A. et al. 2005).



A smear layer e os smear plugs diminuem a permeabilidade dentinaria em cerca
de 86% (Perdigao, J. 2002) e impedem o adesivo de interagir diretamente com o tecido
dentario, impedindo o contato intimo entre o sistema adesivo e o substrato, anulando
assim um pré-requisito para a ocorréncia de um processo adesivo (Lopes, G. C. et al.
2002).

SISTEMAS ADESIVOS

Os sistemas adesivos sdo 0s materiais responsaveis por produzir a adesdo do
material restaurador as estruturas dentarias. Combinando na sua composi¢do
monomeros resinosos de diferentes viscosidades e pesos moleculares, solventes
organicos e diluentes resinosos (Oliveira et al. 2010). Quando 0s monGmeros resinosos
sdo hidrofilicos, permitem que o adesivo seja compativel com a humidade natural do
substrato dentinario, caso sejam hidrofobicos apresentam maior viscosidade e peso
molecular, conferindo assim maior resisténcia mecénica e estabilidade ao material
(Carvalho 2004).

Os sistemas adesivos foram classificados recentemente de acordo com as suas
abordagens de adesdo em etch-and-rinse ou etch-and-dry (Silva e Souza, M. H., Jr. et
al. 2010).

Apesar das diferentes classificacdes dos sistemas adesivos, Van Meerbeek, B. et
al. (2003), propuseram uma classificagdo baseada na interacdo dos adesivos com o0s
substratos dentarios, nomeadamente a smear layer, e 0 nimero de passos ou etapas:
etch-and-rinse (dois passos e trés passos), etch-and-dry (um passo e dois passos). Os
adesivos etch-and-rinse, removem a smear layer e a hidroxiapatite superficial através
de condicionamento com gel de acido fosforico (de concentracdes variaveis entre 30-
40%) e apresentam-se comercializados em sistemas de trés ou de dois passos clinicos.
Os adesivos etch-and-dry, tornam a smear layer permeavel sem a remover
completamente (Perdigdo, J. 2007), consistindo em monomeros acidicos sem
enxaguamento que simultaneamente condicionam e infiltram a dentina e o esmalte

(Cavalheiro, A. 2004), podendo ser aplicados em dois ou um passo.



Etch-and-rinse

Os adesivos E.R. podem ser facilmente reconhecidos pelo passo inicial de
condicionamento dentario com &cido ortofosfdrico entre 35% a 40% (Perdigao, J. &
Lopes, M. 1999; Van Meerbeek, B. et al. 2003).

O condicionamento com &cido ortofosforico desmineraliza a dentina removendo
a smear layer, promovendo a abertura dos tabulos dentinarios e a exposi¢do de uma
rede de fibras de colagénio densa (Perdigao, J. et al. 1996).

Depois do condicionamento o acido € removido por lavagem, seguindo-se a
aplicacéo do primer e da resina adesiva separadamente nos E.R. de 3 passos, nos de 2
passos o primer e 0 adesivo encontram-se combinados no mesmo frasco necessitando
apenas de uma soO aplicacdo (Van Meerbeek,B. et al. 2001). Estes adesivos de dois
passos surgem com o0 objectivo de simplificar e reduzir o numero de passos clinicos,
combinando o primer e 0 adesivo num Unico passo (Van Meerbeek, B. et al. 2005).

O primer consiste huma mistura de monémeros especificos com propriedades
hidrofilicas dissolvidos em solventes organicos (Van Meerbeek, B. et al. 2005) como a
acetona, o alcool e a agua. O 2-hidroxietil metacrilato (HEMA) é um mondémero
importante que é frequentemente adicionado nas solucbes do primer. Devido ao seu
baixo peso molecular e a sua natureza hidrofilica, 0 HEMA promove a infiltracdo da
resina e a re-expansao da rede de colagénio (Nakabayashi, N. & Takarada, K. 1992),
melhorando assim as forc¢as adesivas do adesivo (Carvalho, R. M. et al. 2003).

No sistema convencional de trés passos, o primer deve assegurar 0O
humedecimento suficiente das fibras de colagénio expostas e remover a agua restante,
preparando assim a dentina para a infiltracdo da resina adesiva (Van Meerbeek, B. et al.
2005).

Seguidamente a resina adesiva, também denominada de bonding agent é
aplicada sobre o primer. Esta resina é constituida primariamente por mondmeros
hidrofébicos, tais como bis-GMA (bisfenol glicidil metacrilato), UDMA (uretano
dimetacrilato) e TEG-DMA (trietilenoglicol dimetacrilato) como regulador da
viscosidade combinados com mondmeros hidrofilicos como o HEMA (Van Meerbeek,
B. et al. 2006). O principal papel da resina adesiva é estabilizar a camada hibrida e
formar extensdes de resina dentro dos tubulos dentinarios, denominados de
prolongamentos dentinarios (resin tags) (Van Meerbeek, B. et al. 2006).

Nos sistemas adesivos etch-and-rinse (E.R.) de dois passos, ap0s o

condicionamento acido a mistura de mondmeros de resina (primer/adesivo) é dissolvida
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num solvente orgénico aplicado para infiltrar a dentina condicionada (Perdigao, J.
2002). Os mondmeros de resina penetram nos espacos cheios de agua entre as fibras de
colagenio da dentina adjacente que estavam ocupados pelos cristais de hidroxiapatite.
Esta infiltracdo resulta num tecido hibrido composto por colagénio, resina,
hidroxiapatite residual e tracos de agua, conhecido como a zona de interdifusdo da
resina com a dentina ou camada hibrida (Perdigao, J. 2007).

Kanca, J., 3rd (1992) e Gwinnett, A. J. (1992), introduziram a técnica wet-
bonding, a qual preconiza a adesdo a dentina himida prevenindo assim o colapso das
fibras de colagénio ndo sustentadas, uma vez que se estas forem secas excessivamente
irdo colapsar, inibindo a impregnacdo pelo primer. Contudo a determinacdo da
humidade na dentina é ambigua. Tém sido descritos problemas resultantes do excesso
de agua (Tay, F. R. et al. 1996; Tay, F. R. et al. 1996), o qual foi denominado
overwetting phenomena (Tay, F. R. et al. 1997).

Este sistema pode ainda levar a uma desmineralizacdo demasiado profunda e
inacessivel a completa penetracdo pela resina, podendo ocasionar sensibilidade pds-
operatoria (Van Meerbeek, B. et al. 1998; Ernst, C. P. 2004) e gerar uma zona porosa
sob a camada hibrida, susceptivel de sofrer nanoinfiltracdo (Sano, H. et al. 1995).

Etch-and-dry

Os ultimos desenvolvimentos na adesdo dentaria sdo baseados na simplificacao
e reducdo do tempo de aplicacdo. Estes adesivos etch-and-dry (E.D.) ndo requerem o
passo em separado do condicionamento acido, uma vez que o primer acidico condiciona
e penetra 0 esmalte e dentina simultaneamente, através da infiltracdo e dissolugdo
parcial da smear layer e hidroxiapatite para formar a zona hibrida, a qual incorpora
minerais e a smear layer (Van Meerbeek, B. et al. 2003).

Os adesivos etch-and-dry podem ser de dois passos ou de um passo. Os de dois
passos consistem na aplicacdo de primer acidico seguido da resina adesiva, por outro
lado os de um passo ou all-in-one combinam o condicionador, o primer e 0 adesivo
num so frasco (Perdigao, J. 2007).

Para além do numero de aplicacBes os adesivos E.D. podem ainda ser
subdivididos consoante o poder de desmineralizagdo, em médio (pH>2,5),
moderadamente forte (pH~2) e forte (pH<1) (Perdigao, J. 2007).

Os adesivos E.D. médios apenas desmineralizam a dentina muito

superficialmente, aproximadamente 1 um, deixando cristais de hidroxiapatite a volta



das fibras de colagénio, disponiveis para interacbes quimicas adicionais (Van
Meerbeek, B. et al. 2005).

Os adesivos com menor pH apresentam uma acdo de condicionamento mais
agressiva e semelhante ao acido fosforico (Coelho, A. et al. 2012).

Recentemente, varios clinicos tém mudado para os sistemas adesivos etch-and-
dry de um passo, onde os fabricantes conseguiram incorporar todos 0os componentes
primarios de um sistema adesivo (condicionante, primer, resina adesiva) huma Unica
solucdo (Perdigao, J. 2007). Quer o primer acidico dos adesivos etch-and-dry de dois
passos quer os de um passo S&80 compostos por misturas aquosas de monomeros
acidicos funcionais, geralmente &cido fosforico ou ésteres acido carboxilico, com um
pH mais alto do que os géis de acido fosférico (Pashley, D. H. & Tay, F. R. 2001).
Apesar da sua facilidade de uso e técnica de baixa sensibilidade, alguns estudos tém
demonstrado que diversos adesivos de um passo exibem forgas adesivas relativamente
mais baixas comparados com os etch-and-dry de dois passos (Frankenberger, R. et al.
2001). Como estes produtos criam camadas muito finas (Frankenberger, R. et al. 2001),
podem ser inibidas pelo oxigénio e portanto mal polimerizados (Wang, Y. et al., 2001).

Alguns estudos de sistemas adesivos E.D., tém demonstrado bons resultados
clinicos nomeadamente o Clearfil SE Bond (Kuraray) o qual € um adesivo E.D. médio
de dois passos, demonstrou ter valores de retencdo altos em cavidades classe V nao
cariadas apds 2 anos (Turkun, S. L. 2003) e 3 anos (Peumans, M. et al. 2005).

Uma das vantagens dos sistemas adesivos E.D. que tem sido mencionados é o
facto de estes diminuirem a sensibilidade pos-operatoria (Tay, F. R. et al. 2002).
Contudo Perdigdo, J. et al. (2003), ndo observou nenhuma diferenca na sensibilidade
poOs-operatdria entre os E.R. de trés passos e o sistemas adesivos E.D.

Comparando as versdes de multiplos passos dos E.D e E.R., os adesivos E.D. de
um passo tem resultado constantemente em forgas adesivas mais baixas (Bouillaguet, S.
et al. 2001; Inoue, S. et al. 2001; Inoue, S. et al. 2003). Devido a sua natureza quimica
muito hidrofilica, os adesivos E.D. de um passo tém demonstrado atuar como
membranas permeaveis, permitindo movimentos de agua através da camada adesiva
(Tay, F. R. et al. 2002).

O padrdo de nanoinfiltracdo, water-trees, foi observado dentro da camada
adesiva nos adesivos de um passo E.D. e sdo consideradas zonas onde houve incompleta
remocdo de agua e subsequentemente incompleta polimerizacéo das resinas (Tay, F. R.

et al. 2002). Estas water-trees podem contribuir para a aceleragdo da degradacdo das
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forcas adesivas entre o dente-resina, uma vez que podem funcionar como canais de 4gua
(De Munck, J. et al. 2003; Hashimoto, M. et al. 2003; Tay, F. R. & Pashley, D. H.
2003).

Torii, Y. et al. (2002), obteve os seguintes resultados, quando dois adesivos
etch-and-dry foram aplicados em dentina condicionada com &cido fosforico as forcas
adesivas diminuiram em comparagd0 ao grupo correspondente etch-and-dry. O
condicionamento &cido prévio a aplicacdo do adesivo etch-and-dry pode impedir que as
fibras de colagénio sejam completamente envolvidas pelos monomeros de resina
levando & degradacéo por hidrolise e consequentemente diminuindo a durabilidade da
adesdo (Pashley, D. H. & Carvalho, R. M. 1997; Hashimoto, M. et al. 2002).

A aplicacdo de uma camada de resina hidrofobica adicional sobre os adesivos
etch and dry de um passo tem sido sugerido como um procedimento alternativo para
prevencdo da sorcdo de agua profunda (Carvalho, R. M. et al. 2004). Um suplemento
adicional com interligagdes de monomeros hidrofébicos (ex. Bis-GMA) aumenta a sua
concentracdo dentro da camada hidrofilica, reduzindo a afinidade para a 4gua e aumenta
as suas propriedades fisicas (Van Landuyt, K. L. et al. 2006). O efeito benéfico de
conversdo de um adesivo E.D. de um passo em dois passos E.D. pela aplicagdo de uma
camada adicional de resina hidrofobica foi provada laboratorialmente (Brackett, W. W.
et al. 2005; Van Landuyt, K. L. et al. 2006), contudo pouca evidéncia clinica esta
disponivel (Reis, A. et al. 2009).

Para os adesivos etch-and-rinse, as forgas adesivas séo derivadas quer pelos
resin tags quer pela formacdo da camada hibrida (Pashley, D. H. et al. 1995), sendo 0s
resin tags responsaveis, aproximadamente por um terco das forcas adesivas desde que
estejam hibridizados (Gwinnett, A. J. 1993). Contudo, segundo o estudo Yoshihara, K.
et al. (2011) para os sistemas adesivos etch-and-dry mais recentes, as ligacfes quimicas
tém demonstrado ter um papel mais importante.

Considerando as divergéncias sobre a selecdo da estratégia do adesivo e nimero
de passos, alguns fabricantes lancaram sistemas adesivos mais versateis, que incluem a
opcdo etch-and-rinse (dois passos) e etch-and-dry (um ou dois passos). Estes materiais
novos sdo denominados de adesivos “Universal”, “Multi-purpose” ou “Multi-mode”
(Hanabusa, M. et al. 2012; Perdigao, J. et al. 2012).

Um novo adesivo indicado para usar como etch-and-dry ou como etch-and-rinse
foi recentemente introduzido. O fabricante sugere que este adesivo, Scotchbond

Universal Adhesive (3M ESPE), pode também ser usado com condicionamento das
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margens do esmalte separadamente ou condicionamento seletivo do esmalte (Perdigao,
J. etal. 2012).

NANOINFILTRACAO

Sano, H. et al. (1995), descreveu um outro tipo de infiltracdo. Pela observagao
da penetracdo de nitrato de prata ao longo de margens sem fendas com varios sistemas
adesivos, sob microscépio electronico de varrimento (MEV) ou microscépio electronico
de transmissdo (MET), descreveram um padrdo de infiltracdo que ocorre nos espacos
nanométricos a volta das fibras de colagénio da camada hibrida, a qual denominaram de
nanoinfiltracdo. Esta representa a penetracdo atraves da camada hibrida e pode ser o
resultado de uma infiltracdo incompleta da resina adesiva na dentina desmineralizada
(Sano et al., 1995).

Enquanto na microinfiltracdo poderemos falar em fendas na ordem dos 20 a 50
um, na nanoinfiltracdo os valores rondam os 0,02 nm (Pashley, D. H. et al. 2002).

A nanoinfiltracdo é caracterizada pela permeabilizacdo da camada hibrida a
pequenos iBes ou moléculas mesmo na auséncia da formacdo detetavel de falhas da
interface (Prati, C. et al. 2005; Suppa, P. et al. 2005). De acordo com Prati, C. et al.
(2005) bem como outros autores que estudaram a nanoinfiltragdo ,(Schneider, H. et al.
2000; Yuan, Y. et al. 2007), pensa-se que esta resulta de uma combinacdo de
mecanismos, incluindo a infiltracdo incompleta dos mondémeros na matriz de colagénio
desmineralizada, a presenca de mondmeros hidrofilicos e da remocéo insuficiente de
solvente ou de &gua que permanece preso na camada hibrida. Também podera ter
origem na contracdo do material restaurador durante a polimerizacdo, ou na eluicdo de
mondmeros residuais do adesivo.

Este tipo de infiltracdo pode permitir a penetracdo de produtos bacterianos e
dentinarios ou fluidos orais ao longo da interface, os quais podem resultar na quebra
hidrolitica quer da resina adesiva ou do colagénio da camada hibrida, comprometendo a
estabilidade da ligacgéo resina-dentina (Eick, J. D. et al. 1997).

S&o as zonas microporosas nas camadas hibridas que permitem a penetragédo de
marcadores (ex: nitrato de prata amoniacal — AgNO3) na auséncia de fendas interfaciais
(Tay, F. R. et al. 2002; Tay, F. R. et al. 2004). A distribuicdo desses marcadores em

superficies aderidas foi apelidada de nanoinfiltracdo (Pashley, D. H. et al. 2011).



De maneira a quantificar o grau de nanoinfiltracdo, a penetragcéo de nitrato de
prata tem sido usada para investigacdo com MEV, gravando quer imagens de eletrGes
secundarios quer eletrdes retro fundidos (Sano, H. et al. 1995; Paul, S. J. et al. 1999; Li,
H. et al. 2000).

O nitrato de prata € um excelente marcador pois os ifes prata sdo muito
pequenos e possuem uma elevada solubilidade, o que permite a preparagéo de solugdes
altamente concentradas. Se ocorrer a penetracdo de prata nos espagos nanométricos na
camada hibrida, na auséncia de fenda entre a resina composta e a dentina entdo esta-se
perante nanoinfiltragdo (Sano, H. et al. 1995).

Mais tarde um estudo em MET demonstrou que a agua pode passar da dentina, a
volta dos resin tags, para formar canais cheios de agua que projetam-se da camada
hibrida ao adesivo sobre-adjacente (Tay, F. R. et al. 2003; Hashimoto, M. et al. 2004).

Tay et al., (2003) encontrou diferentes tipos de nanoinfiltracdo que ocorreram
quando os espécimes foram envelhecidos in vitro. Quando estes canais cheios de agua
estdo impregnados com prata, frequentemente parecem arvores microscopicas.
Denominando-os de “arvores-de-agua” (water-trees) e sugeriu que poderiam atuar como
sitios potenciais para a degradacéo hidrolitica das ligac@es resina-dentina.

Este trabalho tem assim como objectivo a realizacdo de um estudo experimental
in vitro, para avaliar a nanoinfiltracdo de um adesivo universal de um passo com
estratégia E.D., E.R. e ainda com uma camada adicional de resina hidrofébica, bem

como de um sistema adesivo E.D. de dois passos em modo E.D. e E.R.



MATERIAIS E METODOS

Desenho do estudo
Foram selecionados 12 terceiros molares humanos, divididos por 6 grupos, cada

um com 2 dentes. Os molares eram dentes recém extraidos intactos, sem lesGes
macroscopicas de cérie ou restauraces. Foram removidos todos os tecidos aderentes e
sangue em agua corrente e armazenados numa solucédo de Cloramina T a 0,5% por um
periodo maximo de 6 meses (Tay, F. R. et al. 2005). Foram removidos 0s detritos dos

dentes com uma cureta e limpos com uma escova profilética durante 15seg.

Preparacao dos dentes
As coroas dos dentes foram unidas a suportes acrilicos com cera colante,
perpendicularmente ao maior eixo do dente, tal como pode ser observado na figura 1.

Fig.1- Dente montado no suporte acrilico

Removeram-se as cuspides dos dentes com um corte perpendicular ao longo
eixo do dente, para expor a dentina média, depois fez-se um corte paralelo a 2mm
abaixo do primeiro com um disco de diamante (Diamond Wafering Blade -10,2cm*
0,3mm- Series 15HC,Buehler Ltd., Lake Bluff, IL, USA), num micrétomo de tecidos
duros (Isomet 1000 Precision Saw, Buehler Ltd., Lake Bluff, IL, USA) a baixa rotacéo,

sob refrigeragdo com agua.

Fig.2- Micrétomo de tecidos duros
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Com o objectivo de formar uma smear layer semelhante a que é obtida em

situagdes clinicas, a superficie dos dentes foi polida com discos de papel abrasivo de

carbeto de silicio (SiC) de grdo 600 grit (Buehler) durante 60 segundos sob agua

(Pashley, D. H. et al. 1988) numa maquina polidora (Struers).

Distribuiu-se aleatoriamente os espécimes por 6 grupos, e aplicou-se 0 adesivo

de acordo com a distribui¢&o nos respectivos grupos.

Material Fabricante Composicao Lote e Validade
PRIMER: 10-MDP, HEMA, DMA
Adesivo e . : _
: Kuraray, hidrofilico, foto-iniciador, amina | Lote: 000032
Clerafil SE Okavama. Japan
Bond yama, Jap tercidria aromatica, agua Validade: 2015-07
BOND: BisGMA, 10-MDP,
HEMA, DMA hidrofobico, foto-
iniciador, amina terciaria
aromatica, silica coloidal silanizada
Adesivo do 3M ESPE BOND: Bis-GMA, HEMA, aminas | Lote: N421442
Schotchbond | Seefeld, Germany | terciérias, foto-iniciador Validade:2015-08

multipurpose

Scotchbond

Universal

3M ESPE

Seefeld, Germany

BisGMA, HEMA, 4&gua, etanol,
silano-silica tratado, decametileno
dimetacrilato (10-MDP), 2- &cido
propendico, 2-metil, produtos de
reacio com 1,10-decanediol e
oxido fosforico (P,Os), copolimero

itaconico
Vitrebond),
CQ

(dimetilamino) metacrilato etilico,

acido acrilico e
(Copolimero

dimetilaminobenzoato(-4),

metil-etil-cetona, silano

Lote:490251
Validade: 2014-09

Acido

Ortofosforico

3M ESPE
St.Paul, MN

Acido fosforico (H3PO4) a 32%,

espessante, corante, agua

Lote: 537103
Validade: 2015-11
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32% U.S.A. desionizada

Composito BisGMA, UDMA, bisEMA(6), | Lote: N390563
Filtek Bulk 3M ESPE Procrylat, Trifluoreto de itérbio, | Validade: 2015/05
Fill St.Paul, MN silica, zirconia.
US.A.

Tabela 1 — Fabricante, composicdo e lote do adesivo, acido e composito usados.

Distribuicdo das amostras nos varios grupos

Grupo SBUED - Adesivo Scotchbond Universal, adesivo de 1 passo aplicado
em modo etch-and-dry, segundo instrugdes do fabricante;

Grupo CSED - Clearfil SE Bond, adesivo de 2 passos aplicado em modo etch-
and-dry, segundo instrucdes do fabricante;

Grupo SBUER — Adesivo Scotchbond Universal, aplicado como adesivo de 2
passos em modo etch-and-rinse, segundo instrucfes do fabricante;

Grupo CSER — Clearfil SE Bond, aplicado como adesivo de 3 passos em modo
etch-and-rinse, variacao as instrucoes do fabricante;

Grupo SAED - Adesivo Scotchbond Universal + adesivo Scotchbond
Multipropose em modo etch-and-dry de 2 passos;

Grupo SAER - Adesivo Scotchbond Universal + adesivo Scotchbond

Multipropose em modo etch-and-rinse de 3 passos;

Fig. 3 e 4- Sistema adesivo Clearfil SE Bond™ e Scotchbond Universal ™
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Preparacdo das amostras nos varios grupos

Grupo SBUED: Scotchbond Universal segundo instruc6es do fabricante

—técnica etch and dry

1. A superficie oclusal foi ligeiramente seca mas mantida himida
com a utilizacdo de uma bola de algoddo humida.

2. Utilizando o aplicador descartavel, aplicou-se o adesivo em todo
0 substrato dentario e pressionou-se (massajando) durante aproximadamente
20 segundos.

3. Em seguida, aplicou-se um sopro de ar leve sobre o liquido, até
gue este deixasse de evidenciar movimento e o solvente se tivesse evaporado
completamente. Comecgou-se a uma distancia de cerca de 10 cm e a baixa
pressao, foi-se aumentando a pressdo a medida que se diminuia a distancia
até perto de 1-2 mm da superficie.

4. Polimerizou-se o adesivo durante 10 segundos a uma distancia de
1-2mm da superficie, com um fotopolimerizador Elipar S10 (3M ESPE
Seefeld, Alemanha).

Grupo CSED: Clearfil SE Bond segundo instrucdes do fabricante —
técnica etch-and-dry

1. A superficie oclusal foi ligeiramente seca mas mantida himida
com a aplicacdo de uma bola de algoddo humida.

2. Aplicou-se o primer em toda a superficie com um aplicador
descartavel. Aguardou-se 20 segundos.

3. Apdbs o condicionamento do dente, evaporou-se os ingredientes
volateis com um jacto de ar leve e isento de 6leo. Comegou-se a uma
distancia de cerca de 10 cm e a baixa pressédo, foi-se aumentando a pressao a
medida que se ia diminuindo a distancia até perto de 1-2 mm da superficie.

4. Aplicou-se o adesivo em toda a cavidade com um aplicador
descartavel. Deixou-se uma fina e uniforme camada de adesivo, tendo-se
removido 0 excesso com 0 mesmo aplicador e usando um suave jacto de ar.

5. Polimerizou-se o adesivo durante 10 segundos a uma distancia de
1-2mm da superficie, com um fotopolimerizador Elipar S10 (3M ESPE
Seefeld, Alemanha).
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Grupo SBUER: Scotchbond Universal segundo instru¢bes do

fabricante — técnica etch and rinse

1. A superficie oclusal foi ligeiramente seca mas mantida humida
com a utilizacdo de uma bola de algoddo humida.

2. Aplicou-se um gel de condicionamento com 32% de &cido
fosforico, (Scotchbond Universal Etchant), sobre a superficie oclusal deixando
atuar durante 15 segundos. Em seguida, lavou-se bem com &gua, e secou-se
mantendo a superficie himida com a utilizagdo de uma bola de algoddo humida.

3. Utilizando o aplicador descartéavel, aplicou-se o adesivo em todo
0 substrato dentario e pressionou-se (massajando) durante aproximadamente 20
segundos.

4. Em seguida, aplicou-se um sopro de ar leve sobre o liquido, até
que este deixa-se de evidenciar movimento e o solvente se tivesse evaporado
completamente. Comecando a uma distancia de cerca de 10 cm e a baixa
pressdo, foi-se aumentando a pressdo a medida que se diminuia a distancia até
perto de 1-2 mm da superficie.

5. Polimerizou-se o adesivo durante 10 segundos a uma distancia de
1-2mm da superficie, com um fotopolimerizador Elipar S10 (3M ESPE Seefeld,

Alemanha).

Grupo CSER: Clearfil SE Bond Variagcdo as instrucdes do
fabricante com introducédo de condicionamento acido total — técnica etch-

and-rinse

1. A superficie oclusal foi ligeiramente seca mas mantida himida
com a aplicacdo de uma bola de algoddo humida.

2. Aplicou-se um gel de condicionamento com 32% de 4cido
fosforico, (Scotchbond Universal Etchant), sobre a superficie oclusal
deixando atuar durante 15 segundos. Em seguida, lavou-se bem com &gua, e
secou-se mantendo a superficie himida com a utilizagdo de uma bola de
algoddo humida.

3. Aplicou-se o primer em toda a superficie com um aplicador

descartavel. Aguardou-se 20 segundos.
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4. Apbs o condicionamento do dente, evaporou-se 0s ingredientes
volateis com um jacto de ar leve e isento de Oleo. Comegou-se a uma
distancia de cerca de 10 cm e a baixa pressdo, foi-se aumentando a presséo a
medida que se diminuia a distancia até perto de 1-2 mm da superficie.

5. Aplicou-se o adesivo em toda a cavidade com um aplicador
descartavel. Deixou-se uma fina e uniforme camada de adesivo, removendo-
Sse 0 excesso com 0 mesmo aplicador e usando um suave jacto de ar.

6. Polimerizou-se o adesivo durante 10 segundos a uma distancia de
1-2mm da superficie, com um fotopolimerizador Elipar S10 (3M ESPE
Seefeld, Alemanha).

Grupo SAED: Scotchbond Universal + Adesivo Scotchbond
multipurpose (SBU/SM ED) — técnica etch and dry

1. A superficie oclusal foi ligeiramente seca mas mantida humida
com a utilizacdo de uma bola de algoddo hamida.

2. Utilizando o aplicador descartavel, aplicou-se o adesivo em todo
0 substrato dentario e pressionou-se (massajando) durante aproximadamente
20 segundos.

3. Em seguida, aplicou-se um sopro de ar leve sobre o liquido, até
que este deixasse de evidenciar movimento e o0 solvente se tivesse evaporado
completamente. Comecando a uma distancia de cerca de 10 cm e a baixa
pressdo, foi-se aumentando a pressdo a medida que se diminuia a distancia
até perto de 1-2 mm da superficie.

4. Polimerizou-se o adesivo durante 10 segundos a uma distancia de
1-2mm da superficie, com um fotopolimerizador Elipar S10 (3M ESPE
Seefeld, Alemanha).

Grupo SAER: Scotchbond Universal + Adesivo Scotchbond
multipurpose (SBU/SM ER) — técnica etch and rinse
1. A superficie oclusal foi ligeiramente seca mas mantida himida

com a utilizagdo de uma bola de algoddo humida.
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2. Utilizando o aplicador descartavel, aplicou-se o adesivo em todo
0 substrato dentéario e pressionou-se (massajando) durante aproximadamente
20 segundos.

3. Em seguida, aplicou-se um sopro de ar leve sobre o liquido, até
que este deixasse de evidenciar movimento e o0 solvente se tivesse evaporado
completamente. Comecando a uma distancia de cerca de 10 cm e a baixa
pressdo, foi-se aumentando a pressdo a medida que se diminuia a distancia
até perto de 1-2 mm da superficie.

4. Aplicou-se o0 adesivo Scotchbond Multipurpose em toda a
cavidade com um aplicador descartavel. Deixou-se uma fina e uniforme
camada de adesivo, removendo 0 excesso com 0 mesmo aplicador e usando
um suave jacto de ar.

5. Polimerizou-se o adesivo durante 10 segundos a uma distancia de
1-2mm da superficie, com um fotopolimerizador Elipar S10 (3M ESPE
Seefeld, Alemanha).

Ao longo dos procedimentos, a intensidade da luz foi controlada periodicamente
por um radiometro — Model 100 (Demetron Research Corp., U.S.A.) De seguida foi
aplicada resina composta fluida Filtek Bulk Fill (3M ESPE) num incremento de 2mm,
cor U, fotopolimerizadas durante 20 segundos, segundo as indicac¢des do fabricante.

Seguidamente todos os espécimes foram colocados em agua destilada a 37° C
durante 24 h numa estufa (EHRET-TK/L4105).|

Técnica de impregnacao com nitrato de prata amoniacal

Ap6s 24h os dentes restaurados foram seccionados em 2 metades idénticas
usando o disco diamantado com refrigeracdo. De seguida os espécimes foram
recobertos por 2 camadas de verniz das unhas, excepto em 1mm da interface adesiva, de

modo que essa regido da interface fique exposta ao agente impregnante.

Fig.5- : Espécime recoberto com 2 camadas de verniz das unhas
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Foi preparada uma solucgdo aquosa de nitrato de prata amoniacal pH=9,5 a 50%
por peso (Tay et al 2002) a qual se acrescentou uma solucdo de 28% de hidroxido de
amonia (Sigma Chemical Company, St Louis, MO, USA) de modo a ajustar o pH da
solucdo a um valor de pH de 9.5. Os espécimes de dentina foram imersos na solugédo
aquosa de nitrato de prata amoniacal a 50% a 37° C durante 24h em recipentes
protegidos da luz. Apos este periodo, os espécimes foram colocados sob agua corrente
durante 5 minutos e imersos numa solucéo fotogréafica reveladora (Periomat Intra,DUrr
Dental, Bissingen, Germany) durante 8 h sob luz fluorescente, de modo a permitir a
reducdo dos ides de prata a grados de prata metélicos (Tay et al 2002) . Seguidamente 0s
espécimes foram lavados em &gua corrente durante 5 minutos. O verniz da superficie foi

removido por raspagem com faca de cera.

Preparacdo dos espécimes para MEV

Os espécimes impregnados com nitrato de prata amoniacal, foram imersos numa
solucdo fixadora 2,5% de glutaraldeido com 2% paraformaldeido em 0,1M de
cacodilato de sédio tamponado, pH 7,4 durante 12 horas a 4 ° C. Apos fixacdo, as
amostras foram lavadas com 20ml de 0,1M de cacodilato de s6dio tamponado, pH 7,4
durante 1 hora (a solucéo foi trocada a cada 20 min.). Em seguida as amostras foram
lavadas com &gua destilada durante 1 minuto.

Os espéecimes foram desidratados em imersfes de graus ascendentes de etanol
(25% por 20 minutos, 50% por 20min, 75% por 20min, 96% por 30min, e 100% por 60
minutos). Em seguida, os espécimes foram colocados numa dilui¢do de 1:1 de etanol e
hexametildisilazano (HMDS), durante 10 minutos. Logo apds os espécimes foram secos
por imersdo (HMDS) durante 10 minutos e colocados num papel de filtro dentro de uma
caixa petri para secar completamente a temperatura ambiente (Perdigao, J. et al. 1995).

Seguidamente os espécimes foram estabilizados com cera colante em cilindros
previamente vaselinados e depois embebidos em resina epoxi autopolimerizavel

(SampleKwick™

Acrylic System, Buehler Ltd.). Apds a polimerizacdo a superficie de
cada amostra foi polida com discos de papel abrasivo de carbeto de silicio com abrasdo
decrescente debaixo de adgua, 240 grit por 30 seg. - 400 grit por 60 seg. - 600 grit por 60

seg. - 1200 grit por 60 seg. - 2500 grit por 60 seg.
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Fig.6- Polimento com discos de papel abrasivo de carbeto de silicio

O polimento foi assim concluido com um disco de tecido e com uma suspensao
diamantada (Buehler, Ltd.) de 2 e 1 micrometros ambos por 3 min. As amostras foram
colocadas em ultra-sons num banho de 100% etanol durante 10 minutos. Seguidamente
secos e desmineralizados em 0,5% de &cido fosforico sem silica (Sigma Chemical
Company, St Louis, MO, USA) por 1 minuto. Os espécimes foram colocados em caixas
de petri forradas com papel absorvente até secarem a temperatura ambiente.

Os espécimes pertencentes a cada grupo, foram depois montados num suporte de
aluminio com fita de carbono (Ted Pella Inc). A fita de carbono exposta foi
seguidamente recoberta com uma camada de suspensdo de prata coloidal de secagem
répida (Ted Pella Inc.) para tornar a superficie mais condutora e impedir a acumulagdo
de electrdes dentro da camara de MEV. De seguida, os espécimes foram revestidos em
ouro-paladio com E-5100 Sputter-coater (Ex-Polaren) a 20mA por 3 minutos.

Os espécimes montados no suporte foram rotulados e armazenados numa caixa
de armazenamento de plastico. A extensdo de penetracdo do nitrato de prata ao longo da
interface dentina/adesivo foi entdo observada no Microscopio Electronico de
Varrimento com um detetor de electrdes retrodifundidos (FEG-SEM JEOL 7001 F,
Instituto Superior Técnico da Universidade de Lisboa) com uma aceleracdo de voltagem

de 15 Kv e distancia de trabalho de 10 milimetros em ampliagdes de 200x e 2500x.

Fig.7- Microscépio electronico de varrimento
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RESULTADOS

Avaliacdo Qualitativa da Nanoinfiltragdo na Camada Hibrida nos
diferentes Grupos

Através das imagens captadas no MEV, com detetor de electrdes
retrodifundidos, é possivel observar o compdsito, a camada de adesivo, a camada
hibrida e os prolongamentos de resina originados pelos diferentes sistemas adesivos
deste estudo. Quando existe a presenca de nitrato de prata amoniacal, verifica-se uma
maior opacidade nas imagens, contrastando assim com o0 resto das estruturas nao
impregnadas. Nas imagens ilustrativas dos resultados que se seguem, visualizam-se as
camadas hibridas dos seis grupos estudados, tendo-se seleccionado as mais
representativas de cada grupo.

Grupo SBUED
Na figura 8 ilustrativa dos resultados do Scotchbond Universal em modo E.D.,

pode observar-se que a camada hibrida demonstrou ter absorvido pouca &gua, uma vez
que esta pouco impregnada com nitrato de prata amoniacal, estando esta impregnacéo
localizada na base da camada hibrida. A camada hibrida apresenta aproximadamente 1,2

a 1,4um de espessura, tendo-se formado prolongamentos de resina hibridizados.

.
/’I

S  100pm MicroLab EESSSS———— 10pm  MicroLab
15.0kV COMPO SEM X 2,500 15.0kV COMPO SEM

Fig. 8- Micrografias FEG-SEM da interface resina-dentina com SBU-E.D. Ampliagao
final: A. X 200; B. X 2,500. C — Composito; CA — Camada de adesivo; CH — Camada

hibrida; T — Prolongamentos de resina.
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Grupo CSED
Na figura 9 ilustrativa dos resultados do Clearfil SE Bond em modo E.D., pode

observar-se que existe pouca impregnacdo da camada hibrida com nitrato de prata
amoniacal, pelo que terd ocorrido pouca captacdo de &gua, estando esta impregnagédo
localizada na base da camada hibrida. A camada hibrida apresenta aproximadamente 0,9

a 1um de espessura, tendo-se formado prolongamentos de resina hibridizados.

\
!

I 100pm MicroLab 10pm MicroLab
15.0kV COMPO SEM X 2,500 15.0kV COMPO SEM

Fig. 9- Micrografias FEG-SEM da interface resina-dentina com CSE-E.D. Ampliagao
final: A. X 200; B. X 2,500. CA — Camada de adesivo; CH — Camada hibrida; T —

Prolongamentos de resina.

Grupo SBUER

Na figura 10 ilustrativa dos resultados do Scotchbond Universal em modo E.R.,
pode observar-se que a camada hibrida demonstrou ter absorvido agua, uma vez que
esta impregnada com nitrato de prata amoniacal, estando esta impregnacdo localizada
dentro da camada hibrida. A camada hibrida apresenta aproximadamente 5,7 a 6um de
espessura, tendo-se formado diversos prolongamentos de resina hibridizados. E ainda

possivel observar “arvores de agua” (water-tree) na camada hibrida.
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Fig. 10- Micrografias FEG-SEM da interface resina-dentina com SBU-E.R. Ampliacdo
final: A. X 200; B. X 2,500. C — Composito; CA — Camada de adesivo; CH — Camada

hibrida; T — Prolongamentos de resina; WT — Water-trees.

Grupo CSER

Na figura 11 ilustrativa dos resultados Clearfil SE Bond em modo E.R., pode
observar-se que a camada hibrida demonstrou ter absorvido alguma agua, uma vez que
hd zonas que estdo densamente impregnadas com nitrato de prata amoniacal
contrastando com zonas de auséncia de impregnacdo, estando esta impregnacdo
localizada dentro da camada hibrida. A camada hibrida apresenta aproximadamente 4,8
a 5um de espessura, tendo-se formado prolongamentos de resina hibridizados. E

possivel observar “arvores-de-agua” (Water-trees) na camada hibrida.
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Fig. 11- Micrografias FEG-SEM da interface resina-dentina com CSE-E.R. Ampliacao
final: A. X 200; B. X 2,500. CA — Camada de adesivo; CH — Camada hibrida; T —
Prolongamentos de resina; WT — Water-trees.

Grupo SAED

Na figura 12 ilustrativa dos resultados do Scotchbond Universal mais adesivo
scotchbond multipropose em modo E.D., pode observar-se que a camada hibrida
demonstrou ter absorvido agua, uma vez que esta impregnada uniformemente com
nitrato de prata amoniacal, estando esta impregnacéo localizada na base da camada
hibrida. A camada hibrida apresenta aproximadamente 1 a 1,2um de espessura, tendo-se

formado prolongamentos de resina hibridizados.

A
g

100pm MicroLab 10pm MicroLab
15.0kV COMPO SEM X 2,500 15.0KV COMPO SEM

Fig. 12- Micrografias FEG-SEM da interface resina-dentina com SBU+SM-E.D.
Ampliagéo final: A. X 200; B. X 2,500. CA — Camada de adesivo; CH — Camada

hibrida; T — Prolongamentos de resina
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Grupo SAER

Na figura 13 ilustrativa dos resultados do Scotchbond Universal mais adesivo
scotchbond multipropose em modo E.R., pode observar-se que a camada hibrida
demonstrou ter absorvido agua, uma vez que estd impregnada com nitrato de prata
amoniacal, estando esta impregnacdo localizada dentro da camada hibrida. A camada
hibrida apresenta aproximadamente 5,7 a 6um de espessura, tendo-se formado poucos
prolongamentos de resina hibridizados. E possivel observar “arvores-de-agua” (Water-

trees) na camada hibrida.

S 100pm MicroLab
15,0kV COMPO SEM

Fig. 13- Micrografias FEG-SEM da interface resina-dentina com SBU+SM-E.R.
Ampliagéo final: A. X 200; B. X 2,500. CA — Camada de adesivo; CH — Camada

hibrida; T — Prolongamentos de resina; WT — Water-trees.
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DISCUSSAO

Os adesivos etch-and-dry de um passo, estdo mais associados a uma menor
eficiéncia das forcas adesivas quer para o esmalte quer para dentina do que os que
envolvem multiplos passos (Bouillaguet, S. et al. 2001; Frankenberger, R. et al. 2001;
Chan, K. M. et al. 2003).

O SBU ¢ um adesivo universal introduzido recentemente no mercado, surgindo
assim a necessidade de realizar estudos que comprovem a sua eficacia tanto em modo
E.D. como em modo E.R., tal como é indicado pelo fabricante.

O Clearfil SE Bond (CSE) é hoje em dia considerado o golden standard dos
adesivos etch and dry, quer laboratorialmente quer clinicamente (Okada, H. et al. 2009;
Hashimoto, M. et al. 2010). Este apresenta-se como um dos sistemas mais testados néo
sO pelo seu estatuto como também pelos seus quinze anos de existéncia. Considerando
que estes dois sistemas adesivos, incluem na sua composi¢do 0 monémero 10-MDP e
perante as diferencas entre eles, € relevante engloba-los no mesmo estudo de forma a
observar 0s seus comportamentos a nivel da nanoinfiltracéo.

No presente estudo foi avaliado qualitativamente os padrbes de nanoinfiltracdo
observados destes dois sistemas adesivos perante variacfes da estratégia adesiva,
observados ao microscopio electronico de varrimento com detetor de electrdes
retrodifundidos. Esta avaliacdo qualitativa pode ser um pouco subjectiva e dificil de
realizar, contudo demonstra ter grande importancia na avaliacdo do desempenho do
processo de adesdo e previsibilidade da durabilidade dos adesivos a longo prazo em
ambiente oral (Ferreira 2013).

Embora se trate de um estudo in vitro, tentou-se reproduzir o maximo possivel
as condicdes clinicas de aplicacdo do material. Como tal, com o objectivo de formar
uma smear layer semelhante a que é obtida em situacdes clinicas, a superficie dos
dentes foi polida com discos de papel abrasivo de carbeto de silicio (SiC) de grao 600
grit (Buehler) durante 60 segundos sob agua (Pashley, D. H. et al. 1988) numa méaquina
polidora (Struers) e apos as restauragdes dos espécimes, estes foram armazenados em
agua destilada numa estufa 24h a 37°C, de modo permitir uma polimerizagdo mais
completa da resina composta (Arantes e Oliveira 2004) e a simular o ambiente intraoral.
Contudo existe uma controvérsia entre autores, ndo existindo assim uma metodologia

padronizada em relagdo as condigdes de armazenamento.
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Para avaliar a nanoinfiltragdo em microscopia electronica, de acordo com a
literatura cientifica existente, a preparacao dos espécimes devem ser feitas removendo o
terco oclusal coronal bem como as raizes e seccionando o dente transversalmente com
um disco diamantado de baixa velocidade sob irrigacdo de 4gua, de modo a obtermos
discos de dentina com aproximadamente 1mm de espessura (Perdigao, J. et al. 1995;
Hashimoto, M. et al. 2004), foi também este o procedimento efetuado no nosso estudo.

Os procedimentos adesivos e restauradores dos seis grupos testados, foram todos
realizados pelo mesmo operador com o objectivo de minimizar erros humanos, usando-
se instrucbes do fabricante mais detalhadas e pormenorizadas, uma vez que foi
necessario padronizar o estudo nos diferentes grupos e parametros.

No nosso estudo, os espécimes foram recobertos por 2 camadas de verniz das
unhas, excepto em 1mm da interface adesiva, de modo a que essa regido da interface
fique exposta ao agente impregnante, e a restante superficie do dente isolada da
impregnagdo com nitrato de prata, como efetuado em outros estudos (Li, H. et al. 2000;
Tay, F. R. et al. 2002; Yuan, Y. et al. 2008) contudo atualmente certos autores
defendem néo haver diferencas entre a aplicacdo e a ndo aplicacdo deste recobrimento
com verniz (Munoz, M. A. et al. 2013) ndo se verificando unanimidade na literatura
cientifica.

A performance do adesivo universal e do Clearfil SE Bond usado neste estudo
parece estar dependente da estratégia adesiva usada.

A habilidade de adesdo do CSE € dupla: a formacdo de um intertravamento
micro-mecénico na superficie dentindria (Van Meerbeek, B. et al. 2003) e ligacdo
quimica entre a molécula 10-MDP e a hidroxiapatite (Fukegawa, D. et al. 2006; Van
Landuyt, K. L. et al. 2008; Yoshihara, K. et al. 2010). De acordo com o conceito de
adesdo-descalcificacdo, quanto menos soltvel for o sal de célcio da molécula acidica,
mais intensa e estavel é a adesdo molecular a hidroxiapatite. O monémero 10-MDP ¢é
absorvido para a hidroxiapatite regularmente numa estrutura em camadas na superficie
da hidroxiapatite (nano-interaction) (Yoshihara, K. et al. 2010) e a0 mesmo tempo
descalcifica a hidroxiapatite (Fukegawa, D. et al. 2006). O sal Ca-10-MDP é um dos
sais hidroliticos mais estaveis (Van Landuyt, K. L. et al. 2008). Apesar da afinidade
quimica provada entre 10-MDP e a hidroxiapatite, o sucesso laboratorial e clinico dos
adesivos etch and dry de dois passos pode também ser resultado da presenga de uma
camada adesiva hidrofobica (Reis, A. et al. 2008; Reis, A. et al. 2009).
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Os resultados deste estudo demonstraram diferentes padrdes de nanoinfiltragao
dependendo do sistema adesivo dentindrio usado e da estratégia adesiva usada. A
acumulacdo dos ibes de prata, foram observados na base e dentro da camada hibrida.
Esta infiltracdo ocorreu no interior da dentina desmineralizada e foi considerada num
tipo especial de permeabilidade da dentina intertubular (Pashley, D. H. & Carvalho, R.
M. 1997), a qual nos indica que o sistema adesivo ndo penetrou completamente na
dentina desmineralizada, mas sim deixou a camada hibrida com grandes quantidades de
porosidades, que posteriormente podem permitir a difusdo lenta de fluidos orais ou
dentinarios ao longo da interface e subsequentemente hidrolisar a resina adesiva e o
colagénio (Sano, H. et al. 1994; Sano, H. et al. 1995; Pashley, D. H. & Carvalho, R. M.
1997). Van Meerbeek, B. et al. (1993) descobriu uma transi¢ao gradual da concentracéao
de resina na superficie dentindria desmineralizada, tendo-a denominado de
interdiffusion zone onde a concentracdo de resina era maior no topo da camada hibrida e
menor perto da base. Se a resina ndo penetrar na zona desmineralizada mais profunda, a
camada enfraquecida de colagénio ndo infiltrada na base dessa zona pode ser
susceptivel a degradacdo hidrolitica a longo-termo (Van Meerbeek, B. et al. 1992). A
penetracao ideal de resina na camada hibrida pode nem sempre ser conseguida, devido
ao teor de &gua residual do colagénio, colapso da rede de colagénio, infiltracdo
incompleta de resina e/ou polimerizac¢do incompleta da resina (Eick, J. D. et al. 1997).

No nosso estudo os resultados da avaliacdo qualitativa da nanoinfiltracdo
demonstraram, que o adesivo Scotchbond Universal (SBU) obteve resultados
superiores, ou seja menos nanoinfiltragdo quando aplicado com a camada adicional de
adesivo Scotchbond Multipropose (SM) quer em modo etch and dry quer etch and
rinse, quando aplicado em modo etch-and-dry os resultados foram relativamente
inferiores e em modo etch-and-rinse foi onde obteve os piores resultados.

O Clearfil SE Bond testado em modo etch and dry segundo as instru¢bes do
fabricante apresentou resultados superiores, com menos nanoinfiltracdo do que no modo
E.R.. Tal fato pode dever-se, que para além da qualidade inferior da camada hibrida, ha
falta de interagdo quimica entre 0 mondémero funcional 10-MDP do Clearfil SE Bond
com a hidroxiapatite, podendo esta também ser responsavel por uma eficacia inferior
das ligacbes, uma vez que a hidroxiapatite depois do condicionamento com acido
fosforico ja ndo esta disponivel por toda a parte da camada hibrida (Van Landuyt, K. L.
et al. 2006). Dos seis grupos testados o Clearfil SE Bond em modo E.D. foi o que

obteve melhores resultados. O Clearfil SE Bond tem sido constantemente referido com
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elevadas forcas adesivas que se aproximam dos adesivos etch and rinse de 3 passos
(Toledano, M. et al. 2001; Lopes, G. C. et al. 2004; Van Landuyt, K. L. et al. 2005).
Contudo um estudo de Mufioz e colaboradores realizado em 2013, demonstrou que 0s
resultados da nanoinfiltracdo do Scotchbond Universal em modo E.D. e E.R. foram
similares entre si, tendo estes sido inferiores aos do Clearfil SE Bond em modo E.D.

Além das qualidades superiores de condicionamento do 10-MDP, o bom
desempenho deste adesivo na dentina, apesar da sua camada hibrida fina e pouca
formacéo de prolongamentos de resina pode ser atribuido a afinidade do 10-MDP para a
hidroxiapatite (Yoshida, Y. et al. 2004). Pashley, D. H. (1984) e Pashley, D. H. &
Carvalho, R. M. (1997), demonstrou que ao remover-se a smear layer levava a um
aumento drastico da humidade da dentina devido ao fluxo de agua atraves dos tubulos
dentinarios, que podem influenciar as forcas de adesdo adversamente. Num estudo
recente foi observado que o Peak Universal Adhesive, que é um adesivo etch and dry de
2 passos, como o Clearfil SE Bond, obteve resultados superiores em termos de grau de
conversdo do que os seus homdlogos de 1 passo Scotchbond Universal (3M) e All-Bond
Universal (Bisco) (Munoz, M. A. et al. 2013).

Alguns estudos detetaram maior grau de conversdao e menor permeabilidade
adesiva para os sistemas adesivos que usaram uma camada extra de resina hidrofobica
(Cadenaro, M. et al. 2005; Breschi, L. et al. 2007), qual fato observado nos grupos em
gue ao Scotchbond Universal adicionamos o adesivo Scotchbond Multipropose quer em
modo etch and dry e etch and rinse tendo este grupo demonstrado melhores resultados
com menos nanoinfiltracdo, do que os 2 outros grupos onde o Scotchbond Universal foi
aplicado em modo etch and dry e etch and rinse, segundo as instrucdes do fabricante.

A camada extra hidrofébica de resina acrescenta mondmeros hidrofébicos a
interface adesiva, a qual diminui a concentracdo relativa de solventes retidos e de
mondmeros que ndo reagiram na camada adesiva (Breschi, L. et al. 2008). Isto por sua
vez, aumenta a resisténcia as forcas de tracdo da interface do adesivo (Loguercio, A. D.
et al. 2009) devido a formacdo de uma camada hibrida mais densa e compacta (de
Andrade e Silva, S. M. et al. 2009), tornando-a mais resistente as forcas de tracéo
durante os testes uTBS e menos propicia aos efeitos de degradacdo durante o tempo
(Reis, A. et al. 2007; Reis, A. et al. 2008).

Num estudo ainda mais recente de Munoz, M. A. et al. (2014), obtiveram
resultados que demonstraram que os valores da nanoinfiltragdo foram similares quando

0 Scotchbond Universal foi aplicado em modo E.R. e E.D., tendo estes diminuido
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significativamente quando adicionada uma camada adicional de resina hidrofobica, tal
fato foi ainda mais notorio na estratégia E.R.

Embora o Scotchbond Universal contenha menos 10-MDP que o Clearfil SE
Bond (Yoshida, Y. et al. 2012), o Scotchbond Universal também contém o copolimero
acido polialquenoico. Este copolimero foi usado primariamente na composicdo do
Vitrebond (3M ESPE), também conhecido como copolimero Vitrebond ou VCP (Mena-
Serrano, A. et al. 2013). O copolimero acido polialquenoico liga-se quimicamente ao
calcio da hidroxiapatite (Mitra, S. B. et al. 2009). Estudos clinicos tem demonstrado
uma boa performance no VCP nos adesivos etch and rinse (Dalton Bittencourt, D. et al.
2005; Kubo, S. et al. 2006), o qual pode ser atribuido, pelo menos parcialmente, a
ligacdo quimica. Para os adesivos etch and dry, a ligacdo quimica entre 0s monémeros
policarboxilicos (como o VCP) e a hidroxiapatite desempenham um papel crucial nos
seus mecanismos de adesdo (Lin, A. et al. 1992; Yoshida, Y. et al. 2000). Mais de 50%
dos grupos de carboxilo do copolimero do acido polialquendico sdo capaz de se ligarem
a hidroxiapatite (Lin, A. et al. 1992). Os grupos de carboxilo substituem os ides de
fosfato no substrato e formam ligacdes ionicas com o calcio (Lin, A. et al. 1992).

Neste trabalho sdo apresentadas imagens com diferentes ampliagdes, contudo
todas as medi¢des da camada hibrida foram feitas sempre na ampliagdo 2500x.

Este estudo apresentou algumas limitacbes, as quais poderiamos minimizar
aumentando a amostra, acrescentando outros tipos de testes, tais como microtracdo e
observacdo em MET, andlise dos resultados em estatistica e ndo apenas analise
qualitativa. Sendo ainda importante referir, que estes ensaios foram efetuados
laboratorialmente, in vitro, ndo sendo sempre facil extrapolar os resultados e as
respetivas conclusdes para o seu comportamento clinico (in vivo).

Assim, seria interessante no futuro analisar 0 comportamento destes materiais
por um periodo de tempo mais longo e através de outros métodos de avaliagdo. Nao
menos interessante, poderiam ser realizados estudos in vivo, com a finalidade de se

obter resultados mais proximos da realidade.
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CONCLUSAO

Os resultados do presente estudo laboratorial permitem concluir, apesar das suas
limitacOes j& apresentadas, que o comportamento do sistema adesivo universal de um
passo 0 Scotchbond Universal parece depender da estratégia adesiva utilizada,
comportando-se melhor em modo etch and dry.

Para o adesivo Scotchbond Universal quando adicionada a camada de adesivo
hidrofobica os resultados melhoraram quer em modo etch and dry quer etch and rinse.

O comportamento do Clearfil SE Bond foi superior no modo etch and dry.

O sistema adesivo etch and dry de dois passos Clearfil SE Bond originou menos
nanoinfiltracdo na camada hibrida entre os seis grupos estudados.

O sistema adesivo universal de um passo Scotchbond Universal em modo etch
and rinse originou mais nanoinfiltracdo na camada hibrida entre os seis grupos
estudados.

Pode depreender-se deste estudo, ndo obstante as suas limitagcOes, que a
utilizagdo do adesivo Scotchbond Universal em modo etch and rinse, deve ser usado
com alguma precaucdo, devido ao risco de poder originar uma adesdo comprometida,

pois demonstrou ter um comportamento inferior aos outros grupos estudados.
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Anexos

Fig.16- Impregnacdo dos espécimes com nitrato de prata amoniacal
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Fig.18- Resina epoxi autopolimerizavel SampleKwick™ Acrylic System,
Buehler Ltd.

Fig.19- Espécimes embebidos na resina acrilica
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Fig.20- Desidratacdo dos espécimes especimes em imersGes de graus

ascendentes de etanol

Fig.21- Espéecimes montados num suporte de aluminio com fita de carbono

recobertos com uma camada de suspensao de prata coloidal de secagem rapida

Fig.22- Revestimento em ouro-paladio com E-5100 Sputter-coater (Ex-
Polaren)
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Sistema Adesivo

Técnica

Scotchbond™  Universal

ESPE)

(3M

Utilizando o aplicador descartavel, aplicar o
adesivo em toda a substancia

dentaria e pressiona-lo  (massajando)
durante aprox. 20 segundos. Evitar o

contato do adesivo com as mucosas da boca.
_ Se necessario, voltar a humedecer o
aplicador descartavel durante o tratamento.

_ Em sequida, aplicar um sopro de ar leve
sobre o liquido durante 5 segundos,

até que este deixe de evidenciar movimento
e o solvente se tenha evaporado
completamente.

Polimerizar o adesivo durante 10
segundos, com uma unidade comum de
polimerizacéo por luz.

Em seguida, consoante a indicacdo,
prosseguir o trabalho com o material
pretendido, de acordo com as respectivas

instrucdes de utilizacao.

Clearfil ™ SE Bond (Kuraray)

Primer:- Colocar a quantidade necessaria de
PRIMER no suporte imediatamente antes da
sua aplicagéo.

- Aplicar o PRIMER em toda a superficie
com um pincel ou microbrush. Aguardar 20
seg.

- Ap0s o condicionamento da superficie por
20 seg., evaporar os ingredientes volateis

com um jacto de ar livre de 6leo.
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Adesivo: - Colocar a quantidade necessaria
de ADESIVO no suporte imediatamente
antes da sua aplicacéo.

- Aplicar o ADESIVO em toda a superficie
com um pincel ou microbrush.

- Depois da aplicagdo, tornar a camada
adesiva 0 mais uniforme possivel, usando
um jacto de ar livre de 0leo.

- Fotopolimerizar o ADESIVO por 10 seg.

com um foto polimerizador.

Tabela 2- Técnica de aplicacdo dos sistemas adesivos Scotchbond™ Universal e

Clearfil™ SE Bond segundo as instrucdes do fabricante
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