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RESUMO

MELENDEZ DA. Desempenho de adesivos universais contendo ou nao silano
na adesao a dentina: um estudo in vitro [Dissertagédo] - Mestrado em Odontologia
— Area de Concentracdo Dentistica Restauradora - Universidade Estadual de Ponta
Grossa; 2026.

Objetivo: Este estudo in-vitro avaliou o desempenho de adesivos universais com e
sem silano nas propriedades adesivas a dentina no tempo imediato e apds
termociclagem in vitro. Materiais e métodos: Sessenta e quatro molares humanos
higidos foram distribuidos aleatoriamente em oito grupos experimentais (n = 8), de
acordo com: (1) conteudo de silano, subdividido em dois niveis: adesivos universais
sem silano (Scotchbond Universal [SBU] e Ambar Universal APS [AUA]) e adesivos
universais com silano (Scotchbond Universal Plus [SUP] e Ambar Universal APS Plus
[AUP]); (2) estratégia adesiva, com dois niveis (condicionamento e lavagem [CL] e
autocondicionante [AC]); e (3) tempo de armazenamento, com dois niveis (imediato
e apos envelhecimento por termociclagem [10.000 ciclos]). Os adesivos foram
aplicados sobre a dentina oclusal e restaurados com resina composta. Em seguida,
os dentes foram seccionados para obtencdo de palitos resina—dentina (0,8 mm?)
destinados as analises de resisténcia de unidao a microtragdo (RU), nanoinfiltragcao
(NI) e grau de conversdo (GC). Resultados: A termociclagem reduziu
significativamente a RU para todos os adesivos (p < 0,001), enquanto a presenga de
silano ndo exerceu efeito sobre a RU (p = 0,31). A estratégia adesiva também
influenciou a RU, sendo que CL apresentou valores mais elevados em comparagao
com AC (p < 0,001). Apdés a termociclagem, os valores de NI ndo diferiram
significativamente entre os adesivos na estratégia CL, independentemente da
incorporagdo de silano. Em contraste, a estratégia AC revelou diferengas
significativas, especialmente entre SBU e SUP (p < 0,00001). Ao comparar os tempos
de armazenamento, a NI apresentou alteragbes significativas para o SUP na
estratégia CL e para todos os adesivos na AC (p < 0,00001). Em relagdo ao GC, os
efeitos principais do silano e da estratégia de adesao, bem como a interagéo entre
esses fatores, ndo foram significativos (p > 0,05). Conclusdo: O desempenho de
adesdao a dentina dos adesivos universais foi influenciado principalmente pela
estratégia adesiva e pelo envelhecimento, enquanto a incorporagao de silano teve
efeito limitado.

Palavras-chave: Adesivos Dentinarios; Silano; Longevidade



ABSTRACT

MELENDEZ DA. Dentin bonding performance of universal adhesives with and
without silane: an in vitro study [Dissertation] — Master of Science in Dentistry —
Concentration Area: Restorative Dentistry - State University of Ponta Grossa; 2026.

Objective: To evaluate the dentin bonding performance of universal adhesives (UA)
with and without silane, immediately and after thermocycling in vitro. Material and
methods: Sixty-four sound human molars were randomly allocated into eight
experimental groups (n = 8) according to: Content of silane, subdivided into 2 levels:
UAs without silane (Scotchbond Universal [SBU], and Ambar Universal APS [AUA])),
and UAs with silane (Scotchbond Universal Plus [SUP], and Ambar Universal APS
Plus [AUP)); 2) Adhesive strategy, with 2 levels (etch-and-rinse [ER] and self-etch
[SE]); and 3) Storage time with 2 levels (immediate and after thermocycling aging
[10,000 cyles]). Adhesives were applied to occlusal dentin and restored with
composite resin. Teeth were then sectioned to obtain resin—dentin bonded sticks (0.8
mm?) for microtensile bond strength (uTBS), nanoleakage (NL), and degree of
conversion (DC) analyses. yTBS and NL were assessed at both time points, while DC
was evaluated only immediately. Data were analyzed using three-way repeated-
measures ANOVA and Tukey’s test (a = 0.05). Results: Thermocycling significantly
reduced pTBS for all adhesives (p < 0.001), while the presence of silane had no effect
on uTBS (p = 0.31). Bonding strategy also influenced uTBS, with the ER approach
showing higher values compared with the SE approach (p < 0.001). Following
thermocycling, NL values did not differ significantly among adhesives in the ER
strategy, independent of silane incorporation. Conversely, the SE strategy revealed
significant differences, especially between SBU and SUP (p < 0.00001). Comparing
storage times, NL changed significantly for SUP in the ER mode and for all adhesives
in the SE mode (p < 0.00001). Regarding DC, the main effects of silane and bonding
strategy, as well as their interaction, were not significant (p > 0.05). Conclusion: Dentin
bonding performance of universal adhesives was primarily influenced by bonding
strategy and aging, whereas silane incorporation had a limited effect.

Keywords: Dentin-Bonding Agents. Silane. Longevity.
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1. INTRODUGAO

Nas ultimas décadas, a composi¢ao quimica dos sistemas adesivos tem sido
aprimorada com o objetivo de melhorar a adesao aos tecidos dentais e aumentar a
longevidade das interfaces adesivas (Perdigdo et al. ' 2021). As estratégias adesivas
atuais séo definidas principalmente pela forma como o material interage com a lama
dentinaria ou smear layer, seguindo os modos de condicionamento e lavagem (CL) ou
autocondicionante (AC) (Van Meerbeek et al. 2 2020). Apesar da eficacia comprovada
de ambas as estratégias, os clinicos continuam buscando materiais de uso mais
simples e menos sensiveis a técnica operatoria (Cadenaro et al. 2 2023). Essa
demanda continua impulsionou o desenvolvimento dos adesivos universais, que podem
ser aplicados por diferentes abordagens, incluindo CL, AC ou condicionamento seletivo
do esmalte (Nagarkar et al. # 2019). Além disso, esses sistemas oferecem versatilidade
para a adesdo a uma ampla variedade de materiais restauradores diretos e indiretos,
como resinas compostas, ceramicas, zirconia e metais (Hanabusa et al. ° 2012; Kim et
al. ® 2015; Mufoz et al. 7 2013; Seabra et al. ¢ 2014).

Uma caracteristica distintiva dos adesivos universais € a presenca de
monémeros fosfatados funcionais, especialmente o 10-metacriloiloxidecil
dihidrogenofosfato (10-MDP). Esse mondémero apresenta dois grupos reativos: um
grupo fosfato capaz de formar ligagbes quimicas com o calcio (Ca) da hidroxiapatita
(HAp) (Carrilho et al. ® 2019) e um grupo metacrilato que polimeriza por fotoativagao,
possibilitando ligagées covalentes com resinas compostas ou cimentos. Na adeséao a
zircOnia ou a substratos metalicos, o grupo fosfato interage com grupos hidroxila
presentes na superficie desses substratos, contribuindo para a formacao de interfaces
estaveis e duraveis (Gutierrez et al. '© 2020).

Entretanto, o 10-MDP n&o interage com a superficie de ceramicas de matriz
vitrea. Na tentativa de diminuir essa limitagdo, alguns adesivos universais incorporam
silano na formulagéo, simplificando os procedimentos clinicos ao eliminar a etapa
separada de silanizagao (Dimitriadi et al. "' 2018; Melo et al. 2 2019). A presenga do
silano possibilita a interagdo quimica com esses tipos de ceramicas, ampliando a gama
de substratos que podem ser efetivamente aderidos (Calixto et al. > 2024). No entanto,
estudos tém relatado que o silano pode perder reatividade quando armazenado em
solugbes acidas que contém agua, como nos adesivos universais, afetando
negativamente suas propriedades adesivas (Yao et al. '* 2018; Yoshihara et al. °
2016).
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Nesse contexto, formula¢des adesivas mais recentes tém sido modificadas com
o intuito de melhorar a estabilidade quimica e a reatividade do silano nos sistemas
adesivos. Uma estratégia promissora envolve a combinagédo de silanos com fungdes
amino e metacriloil, como o 3-aminopropiltrietoxissilano (APTES) e o vy-
metacriloiloxipropiltrietoxissilano (y-MPTES) (Yao et al. '® 2021). Essa abordagem de
silano duplo tem demonstrado maior durabilidade adesiva a longo prazo em
comparagdo com versdes anteriores, sem comprometer as caracteristicas de
molhamento ou a capacidade de condicionamento dos substratos ceramicos vitreos
(Robaian "7 2024). Além disso, outras formulagdes de adesivos universais tém
incorporado modificagdes adicionais tanto no silano quanto na matriz resinosa, visando
otimizar a reatividade, a biocompatibilidade e o desempenho adesivo a ceramicas
vitreas e a outros substratos (Tang et al. '® 2024; Vasconcelos et al. ' 2022).

Apesar desses avancos, o efeito dos adesivos universais contendo silano na
adesao a dentina ainda permanece incerto. A dentina € um substrato complexo devido
ao seu conteudo orgénico e a umidade intrinseca, fatores que podem interferir nas
interagdes quimicas e micromecanicas na interface adesiva (Alkattan 2° 2023). Por
exemplo, Jin et al. (2022) indicaram que o silano interage de forma fraca com a rede de
colageno, principalmente por meio de ligagdes de hidrogénio e forgas de van der Waals,
promovendo um leve aumento da carga superficial negativa e da hidrofobicidade, sem
comprometer o procedimento adesivo. Contudo, quando o silano e o 10-MDP coexistem
na mesma formulagcdo, sua presenga combinada pode resultar em interferéncia
funcional, levando a formagdo de uma unido dentinaria menos estavel (Jin et al. 2’
2022).

Nesse contexto, a inclusdo simultdnea de silano e 10-MDP nos adesivos
universais pode desencadear reagdes quimicas competitivas ou disruptivas (Ye et al.
22 2022). Como ambos os componentes apresentam grupos reativos capazes de se
ligar a superficies inorganicas, interagdes entre grupos silanol e fosfato podem reduzir
a disponibilidade do 10-MDP para se ligar a hidroxiapatita da dentina (Ye et al. 22 2022).
Essa competicdo molecular pode dificultar a formagdo de nanocamadas estaveis de
10-MDP-Ca, comprometer a integridade da camada hibrida e afetar negativamente a
estabilidade a longo prazo da interface adesiva (Yuan et al. ¢ 2021).

Estudos recentes tém investigado o comportamento adesivo de sistemas
adesivos universais recentemente introduzidos (Brkanovi¢ et al. 25 2023; Costa et al. 2¢
2024; Jaggi et al. 27 2024); no entanto, a maioria avaliou esses materiais de forma



14

individual, e ndo comparativa. Como resultado, ainda se sabe pouco sobre como as
variagdes na composicado adesiva, particularmente a presencga ou auséncia de silano,
podem influenciar o desempenho e a durabilidade da adesdo a dentina.
Consequentemente, o impacto da incorporacgao de silano nas formulagdes de adesivos
universais sobre a resisténcia de unido permanece insuficientemente esclarecido.

Assim, o objetivo deste estudo foi avaliar o desempenho adesivo a dentina de
adesivos universais com e sem silano, imediatamente e apds a termociclagem in vitro.
A hipotese nula foi de que a presenga ou nao de silano em adesivos universais niao
afetaria: (i) a resisténcia de unido por microtragdo (RU) avaliada imediatamente e apds
a termociclagem; (ii) a nanoinfiltragdo (NI) da interface resina—dentina avaliada
imediatamente e apos a termociclagem; e (iii) o grau de conversao in situ (GC) da
camada adesiva, avaliado imediatamente.
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2. REVISAO DA LITERATURA

2.1 ADESAO EM DENTINA: AVANCOS E DESAFIOS

A capacidade de promover a adesao de materiais restauradores a estrutura
dental revolucionou a odontologia, porém os adesivos dentarios percorreram uma longa
trajetoria de desenvolvimento para que isso se tornasse possivel (Thalacker 28 2022).
No final da década de 1940, Oskar Hagger, desenvolveu o primeiro adesivo dentario,
denominado Sevriton Cavity Seal (McLean ?° 1999), cuja formulagéo continha glicerol-
fosfato dimetacrilato e se baseava no conceito inovador de ligagdo quimica as
estruturas dentais (Séderholm 3° 2007). Anos depois, em 1955, Buonocore introduziu
o condicionamento acido do esmalte com acido fosforico a 85%, técnica inspirada em
processos industriais de tratamento de superficies, com o objetivo de aumentar a
adesdo de revestimentos. Essa abordagem promoveu retengdo micromecanica e
possivelmente modificacbes quimicas na superficie do esmalte, favorecendo sua
reatividade com a resina (Buonocore 3' 1955).

Entretanto, a obtencdo de uma adesdo efetiva a dentina mostrou-se
consideravelmente mais complexa do que ao esmalte. Em 1965, Bowen desenvolveu
um comondémero de superficie ativa a partir da reagao entre N-fenilglicina (NPG) e
glicidil metacrilato (GMA), originando o composto denominado NPG-GMA, proposto
como um potencial agente de unio a dentina (Bowen 32 1965). Na sequéncia, ao final
da década de 1970, foram desenvolvidos novos materiais a base de metacrilato de
hidroxietila (HEMA) ou Bis-GMA com o intuito de aprimorar o desempenho desses
sistemas iniciais (Kugel e Ferrari 33 2000).

Em 1979, Fusayama e colaboradores demonstraram que o tratamento da
dentina com acido fosférico a 40% por 60 segundos aumentava significativamente a
resisténcia de unido entre o dente e o material restaurador (Fusayama et al. 3¢ 1979).
Posteriormente, em 1982, Nakabayashi e colaboradores apresentaram uma descoberta
fundamental que consolidou o conceito de condicionamento acido da dentina,
observaram por microscopia eletrébnica de varredura a difusdo dos monémeros
adesivos na dentina intra e intertubular, resultando na formagcdo de uma camada
resistente ao acido sob a interface adesiva (Nakabayashi et al. 35 1982). O
condicionamento acido promove a remocgao parcial dos minerais das camadas
superficiais da dentina e expde a rede de fibrilas colagenas, permitindo a penetragao

dos mondmeros adesivos e a formagao, apos a fotoativacdo, de uma zona de dentina
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impregnada por resina denominada smear layer ou camada hibrida (Saikaew et al. 3¢
2022). Essa estrutura € responsavel pela retengdo micromecanica entre o material
restaurador e o tecido dental, além de contribuir para o selamento dentinario e a
prevencao da hipersensibilidade (Chowdhury et al. 3 2019).

A partir dessas descobertas, o desenvolvimento dos sistemas adesivos evoluiu
rapidamente. A década de 1990 marcou o surgimento do CL (Breschi et al. 38 2025).
Esses sistemas empregavam o condicionamento total com acido fosforico seguido da
aplicacado sequencial de primer e adesivo, permitindo a formagdo de uma camada
hibrida mais homogénea e resistente (Pashley et al. 3® 2011). Nos anos 2000, o foco
das pesquisas voltou-se para a simplificagdo dos passos operatérios e a redugao da
sensibilidade técnica, resultando na introdu¢do dos adesivos AC (Van Meerbeek et al.
40 2011). Esses produtos dispensavam o condicionamento acido separado,
incorporando monémeros acidos capazes de desmineralizar e infiltrar a dentina
simultaneamente. Embora tenham apresentado melhor desempenho em dentina
umida, sua capacidade de condicionamento do esmalte era limitada, o que restringia
sua aplicagdo em algumas situagées clinicas (Van Meerbeek et al. 2 2020).

Dessa forma, o avango tecnoldgico levou a necessidade de uma nova forma de
classificagao dos sistemas adesivos. Inicialmente organizados em diferentes geracgdes,
uma categorizagdo considerada ambigua e muitas vezes explorada pela industria
odontologica para promover novas formulagbes, esses materiais passaram a ser
agrupados conforme sua interagdo com a lama dentinaria (Breschi et al. 38 2025).
Assim, estabeleceram-se dois grandes grupos: os sistemas de CL e os sistemas AC
(Ozer e Blatz ' 2013). Essa classificagdo, mais coerente com o mecanismo de agao
dos adesivos, permanece amplamente aceita até os dias atuais.

2.2 SISTEMAS ADESIVOS UNIVERSAIS

Com o avango das pesquisas em adesdo, os adesivos universais emergiram
como uma geracgao versatil e simplificada, capaz de integrar em um unico frasco a
possibilidade de aplicagdo tanto na estratégia de CL, AC e condicionamento seletivo
do esmalte, o que Ihes confere maior versatilidade clinica (Hardan et al. 42 2021). Por
serem menos sensiveis a técnica em comparagdo com os adesivos tradicionais, ou
seja, pela possibilidade de serem aplicados em dentina seca ou umida sem impacto
significativo no desempenho clinico e pela capacidade de interagir quimicamente com
a hidroxiapatita devido a incorporacdo de monémeros funcionais, pesquisadores e
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clinicos aceitaram o termo “universal” (Perdigio e Swift 43 2015; Polesso Patias et al.
44 2025).

Os adesivos universais passaram por uma evolugdo dindmica em sua
composi¢ao quimica, impulsionada pelo amplo espectro de indicagdes clinicas. Essas
formulagdes incorporam inovagdes como a adigcao de mondmeros funcionais, entre eles
0 10-MDP (Carrilho et al. ® 2019). Quando aplicados sobre dentina ndo condicionada,
esses adesivos favorecem a formacgéo de sais de 10-MDP-Ca, que se organizam em
estruturas ordenadas por meio do processo denominado nanocamadas (Ahmed et al.
45 2025), contribuindo para uma interface adesiva mais estavel e duradoura. Além do
10-MDP, outros mondmeros tém sido incorporados com o objetivo de otimizar a
interagdo quimica e a resisténcia da unido, como o monofosfato de dipentaeritritol
pentaacrilato (PENTA-P), o dimetacrilato de glicerofosfato (GPDM), o acido 4-
metacriloxietil trimelitico (4-MET) e o anidrido 4-metacriloiloxietil trimelitato (4-META)
(Delgado et al. 46 2025).

No caso da adeséo a substratos restauradores, como metais ou zircénia, ocorre
por meio de uma interagao quimica entre o terminal fosfato hidrofilico do monémero 10-
MDP e os oOxidos presentes na superficie interna desses materiais restauradores
(Wongkamhaeng et al. 47 2025; Llerena-Icochea et al. ¢ 2017). Por outro lado, a unido
aos materiais a base de silica, como as ceramicas feldspaticas, reforcadas por leucita
ou dissilicato de litio, ocorre predominantemente por meio da reag¢ao do silano com a
fase vitrea da ceramica, formando ligagoes siloxano estaveis (Melo et al. > 2019).

Embora os agentes de unido a base de silano convencionais sejam amplamente
conhecidos ha décadas, a incorporagdo de silanos em adesivos universais tem
despertado crescente interesse e se consolidado como uma area de intensa
investigagao (Thalacker 22 2022). Os agentes de acoplamento de silano utilizados na
odontologia geralmente contém trialcoxissilanos, como o] 3-
metacriloxipropiltrimetoxissilano (YMPTS), que atua como componente reativo principal
(Jinetal. 2" 2022). Esses agentes sdo normalmente diluidos e dissolvidos em etanol e
agua, com o pH ajustado entre 2 e 6, a fim de promover a hidrélise ou ativagao do silano
(Matinlinna et al. 4° 2018).

Para que o monémero bifuncional de silano seja ativado, é necessario que ele
sofra reagdo com a agua, resultando na formag&o de grupos silandis capazes de se
adsorver e estabelecer ligagdes quimicas com a superficie da ceramica vitrea

condicionada (Lung e Matinlinna %® 2012). No entanto, apos a hidrélise, o silano pode
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sofrer condensacgé&o por desidratagao, originando oligbmeros que perdem a capacidade
de reagir quimicamente com o substrato (Matinlinna e Vallittu ' 2007). O processo de
hidrélise, essencial para essa ativacdo, é influenciado por diversos fatores, como a
estrutura molecular do silano, sua concentracdo, o pH, a temperatura, a umidade e o
tipo de solvente utilizado (Matinlinna et al. 4° 2018).

Dessa forma, a estabilidade do silano torna-se um fator critico para o
desempenho adesivo. Em alguns adesivos universais que contém agua, a presenga
simultanea do monémero 10-MDP pode interferir na eficacia do silano ao longo do
tempo, pois 0 meio acido e aquoso dessas formulagdes favorece a instabilidade do
silano, acelerando a condensacao por desidratacéo e reduzindo a disponibilidade dos
grupos silandis ativos para formar ligagdes quimicas efetivas com a ceramica vitrea
(Yao etal. ' 2018). Embora essa condi¢do possa gerar uma resisténcia inicial de uniao
satisfatoria, a durabilidade da interface adesiva tende a ser comprometida ao longo do
tempo, em virtude da auséncia de ligagbes quimicas estaveis. Por esse motivo, do
ponto de vista clinico, recomenda-se o uso de um primer de silano separado, garantindo
uma ades&o mais eficiente em ceramicas (Yoshihara et al. '> 2016).

Diante das limitagdes relacionadas a instabilidade dos silanos em meios acidos
e aquosos, os adesivos contemporaneos passaram por modificagcdes em sua
composi¢ao visando aprimorar tanto a estabilidade quanto a eficacia desses agentes
de acoplamento. Entre essas inovacgdes, destaca-se a combinacdo de duas moléculas
de silano — o 3-(aminopropil)trietoxisilano (APTES) e o y-metacriloxipropiltrietoxisilano
(y-MPTES) — em formulagdes de adesivos universais, o que resultou em desempenho
significativamente superior em relagéo as versdes anteriores (Yao et al. '® 2021). Essa
modificagao permitiu alcangar uma adesao duradoura comparavel a obtida com primers
contendo silano, sem comprometer as propriedades de molhamento e a capacidade de
condicionamento das ceramicas vitreas (Robaian "7 2024). Além disso, formulagbes
mais recentes tém incorporado ajustes adicionais na estrutura quimica do silano, com
0 objetivo de otimizar sua interagdo com substratos a base de silica e ampliar a
durabilidade da unido adesiva.

Apesar dos avancgos observados na modificacdo dos silanos e na evolugao das
formulagdes adesivas, o comportamento dos adesivos universais ainda desperta
questionamentos, sobretudo quanto a sua interacdo com diferentes substratos
dentarios. Enquanto os ajustes recentes tém demonstrado melhorias na adesdo a

ceramicas vitreas, a influéncia dessas novas composi¢cdes na adesao a dentina
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permanece pouco compreendida (Ye et al. 22 2022). Estudos indicam que a presencga
do silano pode interferir na atividade do monémero funcional 10-MDP, alterando a
eficiéncia quimica e o desempenho global do sistema adesivo. No entanto, as
investigacdes sobre adesivos universais modificados com silano ainda s&o escassas e
conduzidas de forma isolada, sem comparacdes diretas entre diferentes formulacdes
(Brkanovi¢ et al. 2° 2023; Costa et al. 26 2024; Jaggi et al. 27 2024).

Assim, o conhecimento sobre os efeitos especificos dessas novas combinagdes
na adesdo a dentina permanece limitado. Contudo, ainda n&o se sabe com preciséo de
que maneira a presenca do silano poderia influenciar a durabilidade da unido adesiva,

questao que constitui a premissa central desta investigagao.
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3. OBJETIVOS
3.10BJETIVO GERAL

Avaliar o desempenho de adesivos universais com e sem silano nas

propriedades adesivas a dentina.

3.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Avaliar o efeito dos adesivos universais com e sem silano na resisténcia de
unido a dentina, no tempo imediato e apds termociclagem por meio de um teste
de microtragao.

Avaliar o efeito dos adesivos universais com e sem silano na nanoinfiltragéo, no
tempo imediato e apds termociclagem por meio de um microscopio eletronico
de varredura.

Avaliar o efeito dos adesivos universais com e sem silano no grau de conversao

por meio da espectroscopia de micro-Raman.
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4. MATERIAL E METODOS

Este estudo foi aprovado pela Comissdo de Etica em Pesquisa da
Universidade Estadual de Ponta Grossa, com parecer sob numero 7.273.867 (anexo
A).

4.1 CALCULO AMOSTRAL

Para o] calculo amostral foi utilizada a plataforma
http://www.sealedenvelope.com. A resisténcia de unido a dentina higida do
Scotchbond Universal foi usada para determinar o tamanho da amostra. Em um
estudo anterior que utilizou métodos semelhantes aos do presente estudo, a média e
o desvio padréo do Scotchbond Universal na dentina higida foram de 37,5 £+ 6,64 Mpa
(Rosa et al. 2 2015). Usando um alfa de 0,05, um poder de 80% e para evitar

possiveis perdas foi necessaria uma amostra de no minimo 8 dentes por grupo.
4.2 DELINEAMENTO EXPERIMENTAL

O presente estudo foi delineado para avaligdo de 3 fatores principais: 1) Silano,
em 2 niveis: sem silano [(Scotchbond Universal (3M ESPE, St. Paul, EUA) e Ambar
Universal APS (FGM, Joinville, Brasil)] e com silano [(Scotchbond Universal Plus (3M
ESPE, St. Paul, EUA) e Ambar Universal APS Plus (FGM, Joinville, Brasil)]; II)
Estratégia adesiva, em 2 niveis: condicionamento e lavagem (CL) e
autocondicionante (AC); Ill) Tempo, em 2 niveis: imediato (IM) e apds termociclagem
(TC). Sessenta e quatro molares humanos higidos foram utilizados e divididos
aleatoriamente em 8 grupos experimentais (n = 8), de acordo com os fatores | e Il
(Figura 1). Para o fator tempo, palitos obtidos de um mesmo dente foram testados
imediatamente e apds envelhecimento por termociclagem. As propriedades avaliadas
foram RU e NI, ambas analisadas imediatamente e apds envelhecimento por
termociclagem (10.000 ciclos). O GC in situ na interface resina—dentina foi avaliado
apenas no tempo imediato. Embora o fabricante do SBU afirme que o silano esta
incluido em sua formulacéo, estudos prévios demonstraram que esse silano perde
sua reatividade ao longo do tempo (Yao et al. '* 2018; Yoshihara et al. '® 2016). Por
esse motivo, no presente estudo, o SBU foi considerado um adesivo sem silano

funcional.



22

MOLARES HIGIDOS (N=64)
|

SEM SILANO COM SILANO

PRESENGA DE SILANO ' -

2 niveis M| Scotch®
T
SBU AUA SuP AUP
(n=8) (n=8) (n=8) |[(n=8) (n=8)| [(n=8) (n=8) |(n=8)

ESTRATEGIA ADESIVA CL AC CL AC CL AC CL AC
2 niveis

M IM IM M IM IM M IM
LONGEVIDADE
2 niveis TC TC TC TC TC TC TC TC

Figura 1. Distribuicdo amostral para os molares higidos em concordéncia com as
variaveis analisadas.
Fonte: O autor

4.3 SELEGCAO DOS DENTES

Para realizacdo deste estudo, foram selecionados 64 molares higidos
permanentes, que foram obtidos através do Banco de Dentes Humanos da UEPG via
documentagdo especifica. Foram incluidos terceiros molares higidos, excluindo
dentes que apresentarem defeitos visiveis a olho nu, como restauracbes ou
acometimento por carie. Previamente ao inicio, os dentes foram limpos manualmente
com curetas periodontais e aparelho de ultrassom, e posteriormente armazenados

em agua destilada a uma temperatura de 37°C.

4.4PREPARO DOS ESPECIMES

Os dentes selecionados foram desgastados 3mm (+ 1Tmm) até exposigéo da
dentina intermediaria, com auxilio de uma maquina de corte de gesso (VH Softline,
Kohlbach), sob refrigeracdo constante até a completa remogdo do esmalte oclusal.
Em seguida, foi removido o esmalte lateral com uma ponta diamantada n°4137 (KG
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Sorense, Barueri, SP, Brazil) em alta rotagao. Para confirmag&o da remogao completa
do esmalte, foi realizada microscopia com uma ampliagdo de 10 x (Lambda LEB-3,
ATTO instrumentos, Hong Kong, China). Logo apds, as superficies de dentina foram
lixadas com lixas de granulagcéo #600 (3M, St. Paul, MN, Estados Unidos) em uma
politriz por 1 min sob refrigeragéo, eliminando quaisquer remanescentes de esmalte

e padronizando a camada de smear layer em todos os grupos (Figura 2a — 2e).

4.5 PROTOCOLO ADESIVO

Todos os adesivos universais foram aplicados de acordo com as
recomendagdes dos fabricantes. Para a técnica CL, a superficie dentinaria foi
condicionada com acido fosférico por 15 segundos, seguida de lavagem com agua
por 15 segundos e secagem suave, de modo a manter a superficie levemente umida.
Em seguida, o adesivo foi aplicado sobre a dentina condicionada utilizando o mesmo
protocolo empregado na técnica AC. Para a técnica AC, o adesivo foi aplicado
diretamente sobre a dentina, sem condicionamento prévio com acido fosforico. Essa
etapa foi realizada por um unico operador. Os materiais utilizados, bem como suas
composi¢des quimicas e técnicas de aplicagdo encontram-se na Tabela 1 e ilustrados
na Figura 2f — 2.

4.6 PREPARO DAS RESTAURAGOES

Ap0s a concluséo do procedimento adesivo, os dentes foram restaurados com
resina composta (cor A3.5; Opallis, FGM Dental Group, Joinville, SC, Brasil) (Figura
2m — 2n), inserida incrementalmente em trés camadas de 2 mm de espessura, sendo
cada incremento fotoativado por 40 segundos, utilizando uma unidade de
fotopolimerizagdo LED com irradiancia de 1.400 mW/cm? (Valo, modo High Power,
Ultradent, South Jordan, UT, EUA). Os espécimes preparados foram armazenados

em agua destilada por 24 horas a 37°C.

4.7 OBTENGAO DOS CORPOS DE PROVA

Os espécimes foram fixados em um dispositivo para maquina de corte Isomet
(Isomet, Buehler, LakeBluff, IL, EUA) e cortados com um disco diamantado sob
refrigeragao constante a 300 rpm (Isomet, Buehler, Lake Bluff, IL, EUA) nos sentidos
mésio-distal e vestibulo-lingual formando “palitos” de resina e dentina com uma area

de aproximadamente 0,8 mm?. Cada palito foi avaliado em microscopia 6ptica com
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um aumento de 40x, no intuito de verificar a interface adesiva perpendicular ao longo
eixo dos palitos (Figura 20 — 2r). Estes palitos foram divididos para 3 diferentes testes:
resisténcia de unido (maioria dos palitos obtidos para cada grupo experimental),
nanoinfiltragéo (3 palitos por dente em cada grupo experimental) e grau de converséo
(3 palitos por dente em cada grupo experimental).

4.8 TERMOCICLAGEM

Os corpos de prova ndo utilizados nos testes imediatos, passaram pelo
processo de termociclagem. Os palitos foram entdo armazenados em cassetes de
plastico, e levados a termocicladora OMC (300TS, Odeme Dental Research, Joagaba,
SC, Brazil) por 10000 ciclos de 30 segundos em cubas de 5 °C até 55 °C (Zhang et
al. 33 2014). Apds os ciclos, os corpos de prova foram submetidos aos testes de

microtragédo e nanoinfiltragéo.
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Figura 2. Sequéncia do preparo dos espécimes.
Fonte: O autor.
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Tabela 1. Sistema adesivo, composicdo e modo de aplicagao dos sistemas adesivos
utilizados, de acordo com as instrucdes dos fabricantes.

Sistema adesivo

(Fabricante e lote) pH Composicéo

Modo de aplicagao

AC

CL

10-MDP, resinas
dimetacriladas, Bis-

Scotchbond GMA. HEMA
Universal . o
(Solventum, MN, St 07 copolimero de acido
Paul E,UA T ' polialcendico, carga,
y y etanol, agua,
#2417600159) canforoquinona,
silano
10-MDP, resinas
dimetacriladas,
Uﬁ?\?‘:g;opqgs HEMA, copolimero de
(Solventum, MN, St 2.7  acido polialcendico,
y an carga, etanol, agua,
Paul, EUA, #9020296) canforoquinona,
silano
10-MDP, monémeros
metacrilatos, sistema
Ambar Universal APS . avgngago de
(FGM Dental Group, 2.6- pollmerlzagap (APS),
Joinville, SC, Brasil, 3.0 Canfo.“’.qé“”ona’
#181124) coiniciadores,
estabilizador,
nanoparticulas de
silica e etanol
10-MDP, mondémeros
Ambar Universal APS metacrilatos, sistema
Plus 2 6- APS, canforoquinona,
(FGM Dental Group, 3'0 estabilizador,

Joinville, SC, Brasil,
#30435)

nanoparticulas de
silica, etanol e silano
estabilizado

1. Aplicar o adesivo
em toda a superficie
com microbrush,
friccionando
ativamente por 20 s.
2. Secar suavemente
com jato de ar por ~5
s até evaporacao do
solvente.

3. Fotoativar por 10 s
a 1400 mW/cm>.

1. Aplicar o adesivo
com microbrush,
friccionando por 10 s.
2. Aplicar segunda
camada por 10 s.

3. Secar suavemente
por ~10 s até
evaporacao do
solvente.

4. Fotoativar por 10 s
a 1400 mW/cm>.

1. Aplicar acido
fosférico por 15 s.
2. Lavar
abundantemente
e secar com ar
isento de
agua/éleo ou
algodéao, sem
desidratar
excessivamente
(15 s).

3. Aplicar o
adesivo conforme
o modo AC.

1. Aplicar acido
fosférico por 15 s.
2. Lavar por 15 s.
3. Secar com jato
de ar por 5 s.

4. Aplicar o
adesivo conforme
o modo AC.

Abreviagées: MDP: metacriloxidocecil dihidrogeno fosfato; HEMA: 2-hidroxietil metacrilato;
UDMA: uretrano metacrilato; Bis-GMA: bisfenol A-glicidil metacrilato, TEGDMA: dimetacrilato de

trietilenglicol.
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4 9TESTE DE RESISTENCIA DE UNIAO POR MICROTRACAO (RU)

As areas de secgao transversal (mm?) da interface adesiva dos “palitos” foram
entdo mensuradas com um paquimetro digital (Digimatic Caliper, Mitutoyo,
Kanagawa, Toquio, Jap&o) onde esses dados foram inseridos no programa de
automatizagcdo da maquina de ensaios universais (Instron 3343; Instron Norwood,
Mass, EUA). Em seguida os “palitos” foram acoplados individualmente em garras tipo
Geraldeli (Odeme Biotechnology, Joagaba, Santa Catarina, Brasil), com cola a base
de cianocrilato em gel (IC-Gel, bSi Inc., California, USA) visando desta maneira
posicionar a interface adesiva perpendicular ao longo eixo de tragdo. O dispositivo foi
acoplado a maquina de ensaios universais e tracionados até a falha sob velocidade
de 1mm/min com uma célula de carga de 10 N (Armstrong et al. ¢ 2017) (Figura 3a
— 30).

Os dados foram obtidos com o auxilio do programa de automatizagado da
magquina Instron, que expressam os mesmos em Newton (N) e MegaPascal (MPa).
ApOs teste de microtragao, os palitos passaram por uma inspecao através de um
microscopio com 100x de magnificagao (Olympus SZ40, Shinjuku-ku, Téquio, Japao)
para classificacdo do tipo de falha: adesiva/mista (A/M), coesiva em resina (CR),

coesiva em dentina (CD) e falha prematura (FP).

4.10 TESTE DE NANOINFILTRACAO (NI)

Trés palitos de cada grupo que n&o foram utilizados para o teste de microtragéao
foram selecionados aleatoriamente para analise da NI. Os palitos foram submersos
em uma solugao de nitrato de prata amoniacal 50% (pH=7,0) em um recipiente escuro
por 24 horas. Em seguida os palitos foram lavados com agua destilada
abundantemente e na sequéncia foram submersos em uma solugao reveladora
(Rochester, Nova lorque, EUA) durante 8 horas na presenca de uma fonte de luz
fluorescente para que houvesse a redugdo dos ions de prata ao longo das
microporosidades na interface de unido (Figura 2d, 2e).

Depois de revelados, os “palitos” foram novamente enxaguados com agua
destilada e fixados em stubs de aluminio. Um polimento foi realizado com uso de lixas
de agua em granulagdes de #1000, #1200, #1500, #2000, #2500 e #4000 (3M, St.

Paul, MN, Estados Unidos) sob irrigagdo constante com agua seguido de polimento
final com discos de feltro com pasta diamantada (Diamond Excel, FGM, Joinville,
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Brasil). Apos o polimento, foi realizada a limpeza em cuba ultrassénica durante 20
minutos seguida por secagem com jato de ar. Apos remogao do excesso de agua, as
amostras foram dessecadas com silica coloidal por 24 horas e apds esse periodo,
metalizadas com ouro (MED 010, Balzers Union, Bazers, Liechtenstein) e levadas ao
microscopio eletrénico de varredura (MEV) (VEGA 3 TESCAN, Shimadzu, Téquio,
Japao) onde 3 fotomicrografias foram obtidas com aumento de 1200x da interface de
unido de cada palito e a porcentagem de NI presente na camada hibrida foi
quantificada através de um software (Image J, National Institutes of Health,
Winsconsin, Estados Unidos), realizados por um avaliador que desconhecia o grupo

experimental de cada imagem (Figura 3f — 3i).

4.11 ANALISE DO GRAU DE CONVERSAO (GC)

Trés palitos de cada dente para cada grupo experimental, que nao foram
utilizados nos testes anteriores, foram selecionados aleatoriamente para analise do
grau de conversdo. Os palitos selecionados foram submetidos a um polimento com
lixas de granulacéo de #1500 e #2000 (3M, St. Paul, Minessota, Estados Unidos) por
um periodo de 30 segundos sob irrigagdo constante de agua. Logo apos foram
lavados em cuba ultrassénica por 30 minutos e armazenados em agua destilada a
37°C por 24 horas. Para analise do GC, os corpos de prova foram levados ao
espectrometro de Raman (HORIBA Scientific, Nova Yorque, Estados Unidos), que foi
calibrado a zero e uma amostra de silicone foi usada para os valores coeficientes. Os
espécimes foram avaliados sob os seguintes parametros: laser de Nednio com 532
nm de comprimento de onda a 20 mW de poténcia, resolugcdo espacial de = 3 um,
resolugéo espectral de = 5cm -' com 30 segundos de tempo de acumulagdo e 5 co-
adicées em magnificagao de 100x (Olympus UK, Londres, Reino Unido) para um laser
de = 1 um de didametro. Os espectros foram obtidos da interface adesiva de sitios na
regido da camada hibrida e uma imagem digital de cada sitio foi obtida (Figura 3j —
3n).

Para comparacdo do GC, espectros de adesivos nao polimerizados foram
utilizados como referéncia. Com os espectros obtidos, os dados foram processados
com uso do software Opus Spectroscopy Software Version 6.5 (BrunkOpticGmbH,

Ettlingen, BademWaurttemberg, Alemanha) para determinag&o dos valores da area
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integra dos picos registrados (Hass et al. > 2019). O grau de converséo foi calculado

de acordo com a seguinte férmula:

GC%=1-] lreat(p)/lref{p) x 100%
Ireat (np) /| ref (np)

Sendo que ‘| reat” refere-se aos valores integrados do pico reativo e “| ref” aos
valores integrados do pico de referéncia, p e np sao, respetivamente, polimerizados e
nao polimerizados. Os picos alifaticos e aromaticos a serem empregados foram 1639

cm™ e 1609 cm™.
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TESTE DE RESISTENCIA DE UNIAO POR MICROTRAGAO (RU)

9)

Figura 3. Testes utilizados no estudo.
Fonte: O autor.
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4.12 ANALISE ESTATISTICA

Os valores meédios de RU (MPa) e de NI (%) dos corpos de prova resina—dentina
obtidos a partir do mesmo dente em cada tempo de armazenamento (imediato e apds
termociclagem) foram calculados para fins estatisticos; assim, a unidade experimental foi
o hemi-dente. Os espécimes que apresentaram falha prematura foram excluidos do
calculo da média por dente na analise estatistica.

Inicialmente, os dados foram analisados por meio do teste de Kolmogorov—
Smirnov para avaliagdo da normalidade e do teste de Bartlett para verificagdo da
homogeneidade das varidncias (dados n&o apresentados). Como os dados
apresentaram distribuicdo normal, os valores de RU (MPa) e de NI (%) foram submetidos
a analise de variancia (ANOVA) de trés fatores com medidas repetidas (fatores: silano,
estratégia adesiva e tempo de armazenamento), considerando o hemi-dente como
medida repetida. O teste de Tukey foi aplicado para as comparagdes pos-hoc.

Os dados de grau de conversdo (GC, %) também foram analisados apds a
confirmacgédo da normalidade da distribuicdo e da homogeneidade das variancias. Os
valores de GC foram submetidos a analise de variancia a dois fatores (fatores: silano e
estratégia adesiva), seguida do teste post hoc de Tukey.

Todas as analises foram realizadas com nivel de significdncia de 5%. A
distribuicdo dos modos de falha foi avaliada estatisticamente por meio do teste do qui-
quadrado (x?) (a = 0,05) (Jamovi Statistical Software, verséo 2.3).
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5. RESULTADOS
5.1 RESISTENCIA DE UNIAO A MICROTRACAO (RU)

A porcentagem de falhas prematuras e a distribuicdo dos padrées de fratura
estdo apresentadas na Tabela 2. O modo de falha mais frequente foi o adesivo ou
adesivo/misto (92,04% de todos os espécimes), seguido por falhas coesivas em
resina (3,32%), falhas prematuras (3,32%) e falhas coesivas em dentina (1,31%).
Quando submetidos a analise estatistica, todos os grupos apresentaram resultados
semelhantes em relagdo ao modo de falha (p > 0,05).

Os resultados da ANOVA de trés fatores com medidas repetidas
demonstraram que apenas uma interagao entre dois fatores (estratégia adesiva vs
tempo de armazenamento) foi significativa (Tabela 3, p = 0,00001), assim como os
efeitos principais “tempo de armazenamento” e “estratégia adesiva” (p = 0,000001 e
p = 0,001, respectivamente). Ressalta-se ainda que o efeito principal “silano” ndo foi
significativo (p = 0,31).

Tanto na avaliagdo imediata quanto apdés a termociclagem, ndo foram
observadas diferengas significativas nos valores de RU entre os adesivos avaliados,
independentemente da presencga de silano (Tabela 3, p = 0,31). Entretanto, no tempo
imediato, a estratégia CL apresentou valores de RU significativamente superiores aos
da abordagem AC (Tabela 3, p < 0,001). Apos termociclagem, a estratégia CL
resultou em valores de RU significativamente maiores apenas para os adesivos sem
silano (SBU e AUA), quando comparada ao modo AC (Tabela 3, p < 0,001).
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Tabela 2. Porcentagens (%) dos tipos de fratura das interfaces resina-dentina obtidas
apos o teste de resisténcia de unido a microtragao em cada condigdo experimental.

Sistema T AC CL
desivo empo
a A/M CR CD FP AM CR CD FP
" 59 4 1 0 57 6 1 0
Scotchbond (92%) (6%) (2%) (0%) (89%) (9%) (2%) (0%)
Universal TC 55 0 0 3 53 4 2 3
(95%) (0%) (0%) (5%) (85%) (6%) (3%) (5%)
" 58 4 2 0 58 2 4 0
Scotehbond (91%) (6%) (3%) (0%) (91%) (3%) (6%) (0%)
U”;,"Iﬁfa' T 55 o 0 2 56 0 0 1
(96%) (0%) (0%) (4%) (98%) (0%) (0%) (2%)
" 60 0 0 4 56 3 1 4
Ambar (94%) (0%) (0%) (6%) (88%) (5%) (2%) (6%)
e e 64 0 0 0 58 2 0 4
(100%) (0%) (0%) (0%) (91%) (3%) (0%) (6%)
” 55 2 2 5 56 4 0 4
Ambar (86%) (3%) (3%) (8%) (88%) (6%) (0%) (6%)
Universal 61 0 0 2 53 2 0 1

APS Plus TC (@%) (0%) (0%) (3%) (95%) (4%) (0%) (2%)

Abreviagoes: IM: imediato, TC: termociclado, A/M: adesiva/mista, CR: coesiva em resina, CD:
coesiva em dentina, FP: falha prematura.

Tabela 3. Médias e desvios-padrao da resisténcia de unido a microtragcao (MPa)
obtida em cada condig&o experimental.

AC CL
Sistema adesivo
IM TC IM TC
SL‘jOt.Chb"”d 4528 (43)B 3947 (44)C  49.00 (37)A 4627 (4.3)B
niversal
Scotchbond

Universal Plus 4495 (7.2)B  42.31(3.0)BC  49.54 (3.6) A 43.02 (3.5)B

Amba;gg"ersa' 4453 (21)B  37.39(26)C 5024 (42)A  44.16 (2.6)B
Ambar Universal

APS Plus 4312 (2.7)B  40.63(3.2)BC 4818 (3.7)A  43.28(3.9)B

(*) Letras diferentes indicam diferengas estatisticamente significativas entre os grupos (ANOVA de
trés fatores; teste de Tukey; p < 0,05).
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5.2 AVALIACAO DA NANOINFILTRACAO (NI)

Os resultados da ANOVA de trés fatores com medidas repetidas
demonstraram que a interag&o entre os trés fatores foi significativa (Tabela 4, p =
0,000001), assim como os efeitos principais “silano”, “estratégia adesiva” e “tempo de
armazenamento” (Fig. 7; p < 0,00001).

No tempo imediato, ndo foram observadas diferengas significativas nos valores
de NI entre os adesivos avaliados, independentemente da presenca de silano na
estratégia CL. Entretanto, diferencas significativas nos valores de NI foram
identificadas quando o modo AC foi analisado, particularmente entre SBU e SUP
(Tabela 4, p < 0,00001).

Apos a termociclagem, ndo foram detectadas diferencas significativas nos
valores de NI entre os adesivos, independentemente da presenca de silano na
estratégia CL. Em contrapartida, diferencas significativas nos valores de NI foram
observadas no modo AC, com destaque para a comparagao entre SBU e SUP (Tabela
4, p < 0,00001). Ao comparar os dois tempos de armazenamento, observaram-se
diferencas significativas para o SUP na abordagem CL e para todos os grupos no
modo AC (Tabela 4, p < 0,00001).

Tabela 4. Médias e desvios-padrao da nanoinfiltragao (%) obtida em cada condi¢&o
experimental.

AC CL
Sistema adesivo
IM TC IM TC
Scotchbond
Universal 5.81(1.8)C 7.13(1.1)D 458 (14)B 5.35(1.9)BC
Scotchbond

Univoreal Plus 2.89(1.2)A  517(1.5)BC  4.16 (1.9)B 5.75(1.1) C

Ambartaversal  406(1.9)B  6.88(18)CD  574(17)C  6.50 (1.6)CD

Ambar Universal

APS Pl 3.61(1.5)AB  6.51(1.4)CD  5.01(1.6)BC  6.60(1.8)CD

(*) Letras diferentes indicam diferencgas estatisticamente significativas entre os grupos (ANOVA
de trés fatores; teste de Tukey; p < 0,05).
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Figura 4: Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MEV (1000X)
para cada adesivo.

Fonte: O autor.

Abreviacgées: R, resina; CH, camada hibrida; D, dentina.
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5.3 AVALIACAO DO GRAU DE CONVERSAO (GC)

A ANOVA a dois fatores demonstrou que os efeitos principais do silano e da
estratégia adesiva, bem como a interacdo entre esses fatores, nado foram significativos
(Tabela 5; p = 0,226; p = 0,905 e p = 0,411, respectivamente). Para todas as
comparagdes, ndo foram observadas diferengas significativas nos valores de grau de

conversao entre os adesivos universais avaliados, independentemente da incorporagao

de silano ou da estratégia adesiva utilizada (Tabela 5; p > 0,05).

Table 5. Médias e desvios-padréo de grau de conversao (%) obtida em cada

condigao experimental.

Sistema adesivo

AC

CL

Scotchbond Universal

Scotchbond Universal Plus

Ambar Universal APS

Ambar Universal APS Plus

62,28 (0,45) A

59,96 (1,16) A

61,45 (0,85) A

59,24 (2,81) A

62,01 (1,08) A

59,69 (3,60) A

59,75 (2,69) A

61,21 (3,84) A
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6. DISCUSSAO

Os adesivos universais tém sido amplamente adotados com o objetivo de
simplificar os procedimentos clinicos, ao combinar diferentes estratégias de adesao e
componentes funcionais em uma Unica formulagao (Delgado et al. 46 2025; Amran et
al. 6 2025). Entre esses componentes, a incorporagdo de silano tem sido proposta
como uma vantagem potencial, particularmente para a adesdo a substratos cerédmicos
a base de silica (Koko et al. ®* 2020). No entanto, sua inclusdo nas formulagées de
adesivos universais levanta questionamentos quanto a sua possivel influéncia no
desempenho de adesdo a dentina, ndo porque se espere que o silano estabeleca
ligagdes quimicas com a dentina, mas em raz&o das complexas interagdes que pode
estabelecer no interior da formulagdo adesiva, incluindo possiveis interagdes com
mondmeros funcionais, como o 10-MDP, e com os substratos dentinarios (Jin et al. 2!
2022; Yuan et al. # 2021). Nesse contexto, os achados do presente estudo
demonstraram que a estratégia adesiva e o envelhecimento foram os principais
determinantes do desempenho de adesao a dentina, enquanto o silano desempenhou
um papel secundario, principalmente relacionado a NI, e ndo a RU. Em conjunto, esses
resultados contribuem para a compreensado de como diferentes fatores influenciam a
durabilidade e a integridade da interface resina—dentina.

Em relagdo a RU, a incorporacéo de silano nao influenciou significativamente,
tanto imediatamente quanto apos a termociclagem (Tabela 3). Sob essa perspectiva,
embora o silano possa interagir com as fibras colagenas e potencialmente interferir na
formacgao de sais de célcio do 10-MDP em nivel molecular (Yuan et al. ¢ 2021), a RU
reflete principalmente a qualidade da interface resina—dentina e sua capacidade de
transferir e distribuir de forma eficaz as tensdes de tragao ao longo da camada hibrida,
sendo dependente, sobretudo, de fatores como o condicionamento da superficie
dentinaria, a infiltragdo da resina e a morfologia interfacial (Armstrong et al. * 2017;
Sano et al. % 2020). Assim, é razoavel supor que interagdes fisico-quimicas mais sutis
associadas a incorporagcdo de silano possam permanecer abaixo do limiar de
sensibilidade do ensaio de RU e, portanto, ndo se traduzam em diferencgas
mensuraveis.

Além disso, o0 uso de adesivos universais disponiveis comercialmente, em vez
de formulagdes experimentais, pode ter atenuado potenciais interagbes negativas
associadas a incorporacéao de silano, particularmente devido a presenca de monémeros
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funcionais bem estabelecidos, como o 10-MDP, e de sistemas de silano estabilizados.
Nos sistemas adesivos avaliados, o 10-MDP desempenha um papel central na adesao
a dentina ao formar interagbes idGnicas estaveis com o calcio da hidroxiapatita,
contribuindo diretamente para a integridade mecéanica e a durabilidade da interface
(Ahmed et al. 4° 2025; Hidari et al. ° 2020).

Nas formulagdes contendo silano, como o SUP, foram utilizados o APTES e o y-
MPTES como componentes de silano. Essa abordagem com duplo silano tem sido
relatada como capaz de preservar as caracteristicas de molhabilidade das solug¢des de
adesivos universais, conforme evidenciado pela manutencéo dos valores de angulo de
contato (Robaian "7 2024). E importante destacar que estudos previamente
mencionados que relataram efeitos negativos do silano na resisténcia de unido a
dentina avaliaram, principalmente, formula¢cdes adesivas experimentais contendo um
unico mondmero de silano, como o y-metacriloxipropiltrimetoxissilano (YMPTS), o qual
€ mais suscetivel a interferéncia quimica com mondémeros funcionais, como o 10-MDP
(Jin et al. 2" 2022; Yuan et al. 2* 2021). Assim, com base nos resultados do presente
estudo, a hipdtese nula (i) ndo foi rejeitada.

Embora o silano ndo tenha influenciado a RU, a estratégia adesiva afetou
significativamente os resultados. O modo CL resultou em valores de RU mais elevados
do que AC, particularmente na avaliagdo imediata. Essa superioridade da estratégia CL
pode ser atribuida a remogéo completa da smear layer, o que favorece uma infiltracao
mais profunda da resina e a formacdo de uma camada hibrida mais espessa e
homogénea (Breschi et al. ¥ 2025; Stape et al. 8© 2022). Em contraste, o modo AC
promove a dissolugdo parcial e a incorporacdo da smear layer, resultando em uma
desmineralizacdo mais superficial e em uma potencialmente menor penetracdo da
resina, o que pode comprometer a integridade mecénica da interface resina—dentina
(Van Meerbeek et al. 40 2011; Giannini et al. ' 2015). Assim, as diferengas no
condicionamento da superficie dentinaria desempenham um papel critico na eficacia
inicial da ades&o dos adesivos universais.

Para além do desempenho imediato, a termociclagem reduziu significativamente
a RU para todos os adesivos, evidenciando o efeito deletério do envelhecimento sobre
a adesao a dentina. O envelhecimento térmico ciclico induz tensbes repetidas de
expanséao e contragdo e acelera a difusdo de agua para a camada hibrida, levando a
degradacao hidrolitica tanto dos componentes resinosos quanto das fibrilas colagenas
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expostas (Malysa et al. ®2 2022; Nikaido et al. 83 2002). Do ponto de vista quimico,
essa degradagdo pode estar associada a presenga de mondmeros a base de
metacrilato contendo ligagdes éster e grupos funcionais hidrofilicos, como o HEMA e
outros mondémeros diluentes de baixa massa molecular, os quais sao particularmente
suscetiveis a sorcdo de agua e a hidrolise sob estresse térmico; entretanto, o
comportamento global de envelhecimento parece ser dependente da formulagéo, e ndo
determinado exclusivamente pela presenga ou auséncia de HEMA (Wendlinger et al. 4
2023). Nesse contexto, mesmo monémeros mais hidrofébicos podem sofrer
degradacéao hidrolitica ao longo do tempo em raz&o da clivagem de ligagdes éster na
rede polimérica (Szczesio-Wlodarczyk et al. 6 2022).

Adicionalmente, o efeito do envelhecimento foi dependente da estratégia
adesiva, conforme demonstrado pela interagdo significativa entre o tempo de
armazenamento e a estratégia adesiva. Apds a termociclagem, o modo CL manteve
valores de RU mais elevados do que AC para os adesivos sem silano, indicando maior
resisténcia a degradacdo ao longo do tempo e ressaltando a importédncia de um
condicionamento dentinario eficaz para a durabilidade da uniao.

Embora esses resultados estejam de acordo com estudos que demonstram
melhor desempenho da estratégia CL em comparagdo a AC (Ahmed et al. %6 2025;
Kimyai et al. 7 2023; Wendlinger et al. 8 2023), tal superioridade ndo é unanime na
literatura. De fato, outros estudos observaram desempenhos semelhantes entre as
duas abordagens (Cruz et al. ®® 2019; Masarwa et al. ’° 2016; Yamauchi et al. "' 2019)
ou até resultados favoraveis a estratégia AC (Cardoso et al. > 2019; Chen et al. 3
2022), inclusive apos protocolos de envelhecimento. Essas divergéncias podem ser
atribuidas, em grande parte, a diferengas metodologicas entre os estudos, incluindo
variagdes no substrato dentinario, nos protocolos de envelhecimento, e na composi¢cao
e condigbes de aplicagdo dos adesivos (Erhardt et al. "4 2014; Hardan et al. 7°> 2022;
Mufioz et al. "® 2015; Siqueira et al. 77 2023; Teixeira et al. 7 2021).

Para elucidar de forma mais aprofundada o comportamento interfacial, foi
realizada a analise de NI, a qual mostrou um desfecho mais sensivel do que RU.
Observou-se uma interacdo significativa de trés fatores entre a incorporagao de silano,
a estratégia adesiva e o tempo de armazenamento, indicando que a permeabilidade
interfacial foi fortemente influenciada pelos efeitos combinados desses fatores (Tabela
4). Assim, com base nos resultados do presente estudo, a hipdtese nula (ii) foi rejeitada.
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Quando esses efeitos de interacdo foram analisados mais detalhadamente de
acordo com a estratégia adesiva, o uso de CL resultou em valores de NI semelhantes
entre os adesivos, independentemente da incorporagao de silano, tanto na avaliagao
imediata quanto apds a termociclagem. Esse achado sugere que o condicionamento
acido controlado promove uma interface resina—dentina mais uniformemente selada, a
qual é menos suscetivel a diferengas dependentes da formulagdo (Breschi et al. 38
2025; Stape et al. 0 2022).

Em contraste, quando o modo AC foi utilizado, foram detectadas diferengas
significativas de NI entre os adesivos, particularmente entre as formulagdes contendo
silano e livres de silano, para o SUP e o SUB, respectivamente. Essas diferencas foram
observadas apds a termociclagem, indicando que o envelhecimento exacerbou o
comportamento da NI na estratégia AC. Como a NI reflete as vias de difusdo de agua
e a integridade da interface resina—dentina, ela se torna altamente sensivel a estratégia
adesiva, ao envelhecimento e a alteragdes sutis na composigéo dos adesivos (Gutiérrez
et al. 7° 2019; Ismail et al. 8 2024; Kaczor et al. 8" 2018). Esses achados reforgam a
necessidade de uma analise especifica das formulagdes para melhor compreender os
fatores associados as diferencas observadas na NI.

A influéncia do silano sobre a NI também pareceu ser dependente do adesivo.
No SUP, que incorpora um sistema de duplo silano (APTES e y-MPTES), foram
observados valores mais baixos de NI no modo AC, possivelmente relacionados a
maior estabilidade desse sistema de duplo silano e a sua compatibilidade com a
formulagdo, juntamente com refinamentos adicionais na composigao do adesivo. Em
contraste, ndo foram detectadas diferencas entre AUA e AUP, apesar da incorporagao
de silano neste ultimo. Considerando que a natureza quimica do silano utilizado nesse
sistema nao € divulgada pelo fabricante, ndo € possivel estabelecer uma explicagéao
mecanistica para esse comportamento. Ainda assim, a auséncia de diferengas entre
esses adesivos indica que a incorporagcdo de silano n&do foi nem prejudicial nem
benéfica para a Nl. Em conjunto, esses achados reforgam que os efeitos do silano em
adesivos universais sdo altamente dependentes da formulagdo e ndo podem ser
generalizados entre diferentes sistemas adesivos.

Além da RU e da NI, o GC nao foi significativamente afetado pela incorporagao
de silano nem pela estratégia adesiva (Tabela 5). Os adesivos universais normalmente
exibem valores de GC variando aproximadamente entre 45% e 80% (Wendlinger et al.



41

68 2023; Nonato et al. 82 2022; Tichy et al. 8 2020), dependendo de sua composig¢éo
e das condi¢des de fotocurado, faixa na qual se enquadram os valores observados no
presente estudo. Esse achado é clinicamente relevante, pois indica que as diferencas
observadas na RU e NI ndo podem ser atribuidas a variagdes na eficiéncia de
polimerizagdo ou a polimerizagdo incompleta da camada adesiva. Além disso, a
auséncia de diferencas no GC pode ser explicada pelos sistemas fotoiniciadores
semelhantes e pelo protocolo de fotoativagdo utilizado para todos os adesivos, bem
como pela influéncia limitada da estratégia adesiva na cinética de polimerizagdo apos
a fotoativagédo (Hass et al. ®®> 2019). De modo semelhante, a incorporagéo de silano
nao comprometeu o GC, sugerindo que sua presenga néo interferiu na polimerizagao
por radicais livres no interior da matriz adesiva. Assim, com base nos resultados do
presente estudo, a hipétese nula (iii) n&o foi rejeitada.

Os resultados do presente estudo indicam que a incorporagcéo de silano em
adesivos universais ndo desempenha um papel decisivo na RU ou no GC e, portanto,
nao deve ser considerada prejudicial ao desempenho mecanico da interface adesiva,
especialmente em formulagdes contendo um sistema de duplo silano. Em contraste, a
estratégia adesiva mostrou-se um fator determinante da durabilidade da unido a
dentina, uma vez que o modo CL resultou em valores mais elevados de RU imediata e
em maior estabilidade da NI apds o envelhecimento. Assim, o modo de aplicagao
parece exercer maior impacto nos resultados de adeséo a dentina do que a prépria
formulagdo do adesivo (Wendlinger et al. 8 2023; Fuentes et al. 8 2023; Josic et al. 85
2021).

Por fim, algumas limitagbes do presente estudo devem ser reconhecidas. O uso
de adesivos universais disponiveis comercialmente, com composi¢cdes heterogéneas
e, em alguns casos, ndo divulgadas, impossibilita o isolamento dos efeitos de
componentes individuais, como o silano, sobre o0 desempenho de adesao a dentina.
Embora a avaliagdo combinada da RU, da NI e do GC tenha permitido uma analise
laboratorial abrangente da interface de uni&o, a relevéncia clinica desses achados deve
ser interpretada com cautela. Dessa forma, futuros ensaios clinicos randomizados, bem
delineados, sao necessarios para elucidar as implicagbes em longo prazo dos efeitos
dependentes da formulagao e para determinar seu impacto no desempenho clinico dos

adesivos universais.
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7. CONCLUGAO

A incorporagao de silano em adesivos universais n&o afetou a RU nem o GC,
tanto imediatamente quanto apds a termociclagem. Em contraste, a estratégia adesiva
e o envelhecimento foram os principais fatores que influenciaram o desempenho de
adeséo a dentina. CL proporcionou maior RU imediata e maior estabilidade interfacial
quando comparada a AC. A analise de NI revelou que a influéncia do silano foi
dependente da estratégia e da formulagdo, afetando a permeabilidade interfacial
principalmente na estratégia AC. De modo geral, a estratégia adesiva exerceu maior
impacto nos resultados de adesio a dentina do que a incorporagao de silano.
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