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RESUMO

Higashi C. Avaliagcdo da dureza e médulo de elasticidade da interface de uniao
resina-dentina utilizando a técnica de nanoindentacao. [Dissertacdo Mestrado
em Dentistica Restauradora - Faculdade de Odontologia]. Ponta Grossa:
Universidade Estadual de Ponta Grossa; 2008.

O objetivo deste trabalho foi avaliar a dureza e modulo de elasticidade da interface
de unido resina-dentina formado por adesivos convencionais de 2 passos a base de
agualetanol (Adper ™ Single Bond 2 [SB]) e a base de acetona (One Step Plus [OS]),
variando a umidade dentinaria e forma de aplicacdo dos mesmos. 24 terceiros
molares humanos foram lixados para a obtenc&o de uma superficie dentinaria plana.
Duas gotas do adesivo SB ou OS foram aplicadas de forma ativa (AA) ou inativa (Al)
sobre uma dentina seca (S) ou reumedecida (U). Apds a fotopolimerizagdo dos
adesivos (600 mW/cm? / 20 s) os dentes foram restaurados incrementalmente e
armazenados em agua destilada por 24 h. Cortes perpendiculares a interface de
unido foram realizados para obtencédo de fatias de aproximadamente 1,5 mm de
espessura, que foram embutidas e polidas previamente ao teste. Nanoindentacdes
foram realizadas nas regides da resina composta, sistema adesivo, camada hibrida
e dentina. Os valores de dureza e modulo de elasticidade (GPa) do sistema adesivo
e camada hibrida foram submetidos a uma analise de variancia de 3 fatores de
medidas repetidas e ao teste de comparag¢des multiplas de Tukey (0=0,05). A média
e desvio padrao dos valores de dureza e mddulo de elasticidade da resina composta
(GPa) foram (1,02 £ 0,07) e (14,94 + 0,67), respectivamente. Na dentina, a dureza
foi (0,69 + 0,10) e o mddulo de elasticidade (17,94 + 1,84). Na camada de adesivo,
os maiores valores de dureza (0,38 + 0,06) e mdédulo de elasticidade (6,93 + 0,93) do
SB foram obtidos no grupo U. Nesta mesma regido, o modulo de elasticidade do OS
(5,91 £ 1,12) foi menor para o grupo AA. Na regido da camada hibrida, a dureza de
ambos os sistemas adesivos foi maior no grupo AA, porém significativamente
somente para o OS (0,51 + 0,2). No grupo S os maiores valores de dureza (0,47 +
0,24) e mddulo de elasticidade (10,98 + 4,65) da camada hibrida foram obtidos com
AA. Concluiu-se que a aplicacio ativa de ambos os sistemas adesivos em substrato
dentinario seco resultou nos maiores valores de dureza e médulo de elasticidade na
regido da camada hibrida e a umidade dentinaria influenciou positivamente nos
valores de dureza e médulo de elasticidade do sistema adesivo Adper ™ Single Bond
2 na regido da camada de adesivo.

Palavras-chave: Adesivos dentinarios. Dentina. Umidade. Testes de dureza.
Elasticidade.



ABSTRACT

Higashi C. Assessment of hardness and elastic modulus of resin-dentin
bonding area using the nanoindentation technique. [Dissertacdo Mestrado em
Dentistica Restauradora — Faculdade de Odontologia]. Ponta Grossa: Universidade
Estadual de Ponta Grossa; 2008.

The aim of this study was to assess the hardness and elastic modulus of resin-dentin
bonding area formed by an ethanol/water-based (Adper ™ Single Bond 2 [SB]) and
an acetone-based system (One Step Plus [OS]), under different moisture conditions
and application methods. On 24 human molars, a flat superficial dentin surface was
exposed by wet abrasion. Two coats of SB or OS adhesive were applied on either a
dry (D) or rewetted surface (W), under active (AA) or inactive (IA) application. After
polymerization of the adhesives (600 mW/cm?/20 s), composite build-ups were
constructed incrementally and specimens were stored in water (24 h). They were
cross-sectioned perpendicular to the resin-dentin interface to obtain slices of 1.5 mm
thickness that were embedded and polished before the test. Nanoindentations were
made on composite resin, adhesive system, hybrid layer and dentin regions. The
results of hardness and elastic modulus (GPa) of adhesive system and hybrid layer
were analyzed by a three-way ANOVA and Tukey’s multiple comparison tests
(a=0.05). The mean and standard deviation of hardness and elastic modulus values
of composite resin were (1.02 + 0.07) and (14.94 + 0.67) respectively. In dentin, the
hardness was (0.69 + 0.10) and the elastic modulus (17.94 + 1.84). In the adhesive
layer, the highest hardness (0.38 + 0.06) and elastic modulus (6.93 + 0.93) of SB
were obtained in W group. In this same area, the elastic modulus of OS (5.91 £ 1.12)
was lowest in AA group. In the hybrid layer, the hardness of both adhesive systems
was highest in AA group, however statistically significant just for OS (0.51 £ 0.2). In D
group the highest hardness (0.47 £ 0.24) and elastic modulus (10.98 + 4.65) of
hybrid layer were obtained with AA. It was concluded that the active application of
both adhesives in dry dentin resulted in higher hardness and elastic modulus values
in the hybrid layer and the moisture increased hardness and elastic modulus values
of Adper ™ Single Bond 2 in the adhesive layer.

Keywords: Dentin-bonding agents. Dentin. Humidity. Hardness tests. Elasticity.
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1 INTRODUGAO

O desenvolvimento e a evolugao dos sistemas adesivos modificaram a
pratica odontologica. A odontologia adesiva atual, minimamente invasiva, permite
uma maior preservacdo de tecido dental sadio, na qual praticamente apenas a
estrutura dental perdida ou cariada € substituida por um material restaurador que é
unido diretamente ao tecido sadio remanescente. O mecanismo basico de unido ao
esmalte e dentina é essencialmente um processo de substituicdo, no qual materiais
inorganicos do dente s&o substituidos por mondémeros resinosos sintéticos. Este
processo € envolvido por duas fases: a primeira consiste na remocéo de fosfato de
calcio e criagdo de micro-porosidades no esmalte e dentina; a segunda fase,
também denominada de fase de hibridizagdo, envolve a infiltracdo e subsequente
polimerizac&do da resina dentro das micro-porosidades, um processo de inter-relagcéao
micro-mecanica (Van Meerbeek et al.’ 2003).

A unido ao tecido dentinario € um procedimento complexo devido a
composicdo heterogénea da dentina, da sua caracteristica hidrofilica, além da
presenca da camada de esfregago, sendo necessario monémeros de carater mais
hidrofilicos para poderem infiltrar nesse substrato inerentemente umido (Carvalho et
al.?2 2004, Loguercio, Reis® 2006) e formar um substrato de natureza composta, o
qual foi denominado de camada hibrida por Nakabayashi et al.* (1982).

Os sistemas adesivos podem ser classificados como convencionais ou
autocondicionantes (Carvalho et al.? 2004). Os adesivos convencionais empregam o
passo operatério de condicionamento acido da superficie de esmalte ou dentina
separadamente dos outros passos. Desta forma, o dente é primeiramente
condicionado com acido, geralmente acido fosforico de 30-40% e lavado. Este passo
€ seguido pela aplicagdo do primer e posteriormente do adesivo, resultando em um
procedimento convencional de trés passos clinicos. Os adesivos autocondicionantes
nao requerem aplicacao isolada de um acido para produzir porosidade no substrato.
Esses adesivos sdao compostos por monémeros resinosos acidos que
simultaneamente desmineralizam e infiltram os tecidos dentais (Carvalho et al.?
2004).

Atendendo a demanda por sistemas mais simplificados, os adesivos
convencionais também podem ser encontrados na forma de aplicacéo de 2 passos,
em que a aplicagdo do condicionamento acido de forma isolada foi mantida, seguida
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pela aplicagdo de uma unica solugdo denominada primer/adesivo (Carvalho et al.?
2004). Ainda que estes sistemas sejam denominados “simplificados” e propiciem
maior economia de tempo para o paciente e o clinico, suas formulagdes sao
guimicamente mais complexas, devido a necessidade de incorporacdo de maiores
quantidades de solventes e diluentes na por¢ao do adesivo, de maneira a torna-lo
compativel com a técnica de hibridizagdo da dentina (Carvalho et al.? 2004). Esta
tendéncia de procedimentos adesivos com aplicagdes de forma simplificadas nao
garante igual ou maior efetividade de unido quando comparados aos adesivos de
trés passos, que ainda respondem melhor as pesquisas clinicas e laboratoriais
(Manhart et al.” 2001, Van Meerbeek et al.' 2003, Peumans et al.® 2005).

Os adesivos convencionais requerem a manutencdo de certa
quantidade de agua na superficie da dentina, previamente a aplicagdo do adesivo
(Kanca’ 1992, Gwinnett® 1992). A fungdo da dgua nesse instante & evitar o colapso
da matriz organica, mantendo os espacos interfibrilares em condigdo de expansao
para favorecer a infiltracdo da resina adesiva (Carvalho et al.® 1996). A quantidade
ideal de agua a ser deixada na superficie dentinaria previamente a aplicagdo do
sistema adesivo € uma das possiveis causas de falha adesiva (Tay et al.'® 1996),
visto que esta quantidade varia de acordo com o tipo de solvente (acetona, etanol ou
agua) presente no sistema adesivo utilizado (Reis et al.'' 2003).

O excesso de agua na superficie dentinaria atua como uma barreira
fisica, a qual impede a correta infiltracdo do sistema adesivo (Carvalho et al.? 2004,
Loguercio, Reis® 2006) e pode ser responsavel pela diluigdo do material, gerando
uma maior dificuldade na polimerizacdo e conversdao de mondmeros em polimeros
(Tay et al.”® 1996, Paul et al." 1999) e resultando também em severa nanoinfiltragdo
(Hashimoto et al.”® 2006). Por outro lado, quando uma secagem excessiva do
substrato dentinario € realizada, ha um colabamento das fibras colagenas, reduzindo
a permeabilidade dos mondmeros hidrofilicos (Hashimoto et al.”® 2006); o adesivo
aplicado na sequéncia penetra apenas superficialmente ao redor dos tubulos
dentinarios, com taxa de impregnagao na camada hibrida em torno de 50% menor
do que na técnica Umida (Hashimoto et al."* 2002) e menores valores de resisténcia
de unido séo obtidos quando comparados a um substrato mais umido (Reis et al."
2003).

De forma geral, os adesivos convencionais s&o considerados sensiveis

tecnicamente, principalmente, devido a dificuldade de interpretacdo da adequada
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umidade de superficie dentinaria, da correta evaporacdo do solvente e modo de
aplicacdo desses sistemas (Carvalho et al.? 2004). Outra desvantagem com relacédo
aos adesivos convencionais € a possivel discrepancia entre a profundidade de
desmineralizacdo promovida pelos acidos e a extensao de penetragao dos adesivos
na camada de dentina desmineralizada (Tay et al.'® 1996, Hashimoto et al.™ 2002).

Entretanto, existem algumas alternativas clinicas que podem ser
empregadas para melhorar o desempenho dos adesivos convencionais. Uma delas
€ a aplicagdo ativa do adesivo na superficie dentinaria (Miyazaki et al."”® 1996,
Jacobsen, SoderhdIm™ 1998, Dal-Bianco et al.'” 2006), que pode acelerar a
evaporagado dos solventes presentes nos sistemas adesivos e da agua residual
presente na superficie dentinaria, além de permitir uma maior infiltracdo dos
mondmeros na dentina desmineralizada, o que indiretamente pode contribuir para a
formacado de um polimero mais resistente e estavel hidroliticamente.

Para as mensuracbes das propriedades elasticas e plasticas dos
materiais em regidées muito pequenas como na interface de unido resina-dentina, um
teste denominado nanoindentagdo pode ser utilizado (Van Meerbeek et al.”® 1993).
Com um aparelho nanoindentador, controlado por computador, indentagdes com
poucos micrébmetros de diametro e com cargas em mili-Newtons podem ser
realizadas. Diferentemente dos testes convencionais de micro-dureza, nos quais a
area remanescente da indentagdo apdés o descarregamento € opticamente
determinada, a profundidade da indentagdo € monitorada in situ durante o
carregamento e descarregamento, entdo a dureza e o modulo de elasticidade pode
ser calculada da curva de deslocamento de carga gerada automaticamente pelo
computador do aparelho nanoindentador, e ndo € influenciado por informagao visual
(Van Meerbeek et al.’® 1993).

Desta maneira, o presente estudo visa avaliar as propriedades
mecanicas de dureza e médulo de elasticidade na interface de unido dentina-resina
formada por adesivos convencionais de 2 passos a base de acetona e a base de
agua/etanol, em funcdo de diferentes formas de aplicagdo e em diferentes condigdes

de umidade dentinaria, utilizando a técnica de nanoindentagao.



2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 SUBSTRATO DENTINARIO

A adesdo de materiais restauradores ao substrato dentinario é
diretamente influenciado pelas diferentes caracteristicas fisicas e estruturais da
dentina, como sua permeabilidade, grau de umidade e area de dentina intertubular e
peritubular que participarao da interface de uniao.

Garberoglio e Brannstrom' (1976) realizaram um estudo por
microscopia eletrénica de varredura (MEV) para avaliar a composi¢gdo e morfologia
da dentina coronaria em funcdo da idade e distédncia da polpa. Dentes humanos
permanentes (24 pré-molares, 5 molares e 1 incisivo) foram utilizados no estudo.
Dezesseis dentes foram obtidos de pacientes com 8 a 25 anos de idade e os outros
quatorze dentes de pacientes com 40 a 60 anos de idade. Todos os dentes foram
fixados em 10% de formalina imediatamente apds a extracdo. Sete dos dentes foram
fraturados com férceps apds congelamento em nitrogénio liquido ou propano por 2
minutos e entdo desidratados. Em 23 dentes, a cuspide vestibular ou a parte oclusal
da coroa foi demarcada nos dois lados por uma ranhura feita com roda de diamante.
Treze dos vinte e trés dentes também foram fraturados longitudinalmente através do
centro da superficie oclusal. Na extremidade entre as duas superficies fraturadas, os
tubulos foram fotografados em varias disténcias da polpa. A distancia da polpa para
a area estudada foi mensurada no MEV e com microscopia otica de luz refletida.
Nos outros dentes, a distdncia da area estudada por meio do MEV até a polpa foi
mensurada em varias sessdes descalcificadas através da polpa, ao longo de uma
linha estudada por MEV na superficie fraturada. Perto da polpa o numero de tubulos
por milimetro quadrado foi 45.000 e com diametro de 2,5 ym; no meio da dentina
havia 29.500 tubulos por mm?, com didametro de 1,2 uym; na periferia os valores
correspondentes foram 20.000 tubulos por mm? com didametro de 0,9 um. O volume
dos tubulos na dentina coronal foi calculado como 10% do volume total de dentina
coronal. N&o foram encontradas grandes diferengas entre dentes velhos e jovens. O
diametro dos tubulos aumentou consideravelmente nas superficies fraturadas

descalcificadas, devido a total remocdo da dentina peritubular. Valores prévios
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baseados em cada sessao nao sao validos e processos odontoblasticos foram vistos
apenas nos tubulos préximos da polpa.

Kanca’ (1992) realizou um estudo para examinar o efeito da variavel
secagem dentinaria na resisténcia de unido ao micro-cisalhamento da versdo de
condicionamento total do sistema adesivo dentinario All Bond (Bisco, EUA).
Sessenta molares humanos extraidos foram selecionados para este estudo. 50
destes dentes foram lixados para expor a superficie dentinaria e divididos
aleatoriamente em 5 grupos para os procedimentos experimentais. Um sexto grupo
de 10 dentes molares foi lixado para expor a superficie oclusal do esmalte para
adesao. No grupo 1, a superficie dentinaria foi seca com ar comprimido, livre de 6leo
por 5 s. O acido fosférico 10% em gel (All-Etch / Bisco, EUA) foi aplicado na dentina
por 20 s, removido e lavado com jato de agua por 10 s. A superficie dentinaria foi
seca por 10 s com a maxima pressdo de uma seringa de ar, numa distancia de
aproximadamente 2 cm. Uma gota do primer A e uma gota do primer B foram
misturadas e aplicadas na dentina. Quatro gotas foram aplicadas consequentemente
sem secagem entre as aplicagdes. A dentina com primer (misturado) foi deixada
parada por 10 s e completamente seca com ar (comprimido) por 5 s para remover
qualquer remanescente volatil. Uma uniforme camada de adesivo sem carga foi
aplicada e fotopolimerizada por 20 s. Esta ndo foi afinada por ar. Com um molde de
teflon de 2,5 mm de espessura e com uma matriz cilindrica de 4 mm de didmetro,
um unico incremento de resina composta Bisfil (cor universal / Bisco, EUA) foi
colocado sobre a dentina tratada e fotopolimerizado por 40 s. No grupo 2, os dentes
foram tratados similarmente aos dentes do grupo 1, exceto que, apos lavagem do
acido, a dentina foi seca por apenas 3 s. No grupo 3, apos o condicionamento acido
e lavagem da dentina, apenas o excesso de agua foi removido da superficie
dentinaria. Esfor¢cos foram feitos para ndo movimentar os fluidos presentes nos
tubulos. A superficie da dentina foi intencionalmente deixada umida, brilhante com a
umidade. A mistura do primer A e B foi imediatamente aplicada em 4 consecutivas
gotas. A superficie ndo foi seca entre as aplicagdes. No grupo 4, o condicionamento
acido foi realizado com um acido gel de 37% por 15 s na dentina e o tempo de
secagem foi de 10 s. No grupo 5, os dentes foram tratados conforme o grupo 4,
exceto que apos o condicionamento acido a dentina foi mantida umida. No grupo 6 a
superficie foi acabada com lixa de carbeto de silicio #320. O esmalte foi tratado com
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um gel de acido fosfoérico 37% por 15 s, lavado e secado. Uma gota de cada primer
A e B foram misturadas e aplicadas na superficie do esmalte em 4 consecutivas
gotas, permaneceram por 15 s e depois foram gentilmente secas para remover os
remanescentes volateis. Entdo, uma camada uniforme de adesivo foi aplicada e
fotopolimerizado por 20 s e a resina composta foi unida ao dente conforme o grupo
1. Este jogo de espécimes de esmalte foi incluido para comparar com a resisténcia
dos espécimes de dentina. As matrizes foram removidas de cada dente, e o dente
foi armazenado por 24 h em agua a 37°C. Testes de micro-cisalhamento foram
realizados com uma maquina universal Instron com velocidade de 5 mm/min. A
superficie dentinaria umida exibiu resisténcia de unido significativamente maior do
que as dentinas secas. Isso sugere que, devido ao unico comportamento da mistura
primer-resina, a superficie dentinaria € adaptada muito mais minuciosamente e

intimamente quando a superficie estiver umida.

Pashley et al®® (1993) fizeram um estudo para comparar a
subestrutura da dentina fraturada, coberta por uma camada de esfregago (smear
layer) antes e apos o condicionamento acido utilizando microscopia eletrénica de
varredura (MEV) e identificar a porosidade na dentina que permite a infiltragdo da
resina durante a adesdo dentinaria. Os espécimes foram preparados de terceiros
molares humanos. As superficies cobertas por smear layer foram preparadas na
metade do mesmo espécime fraturado. Dois fragmentos retangulares, um da regiao
fraturada e um da area com smear layer, foram removidos da superficie com uma
serra diamantada (lsomet / Buehler, EUA). Estes pares de fragmentos foram
etiquetados para permitir a comparagédo dos efeitos dos diferentes tratamentos no
mesmo espeécime dentinario. Trés fragmentos preparados foram nomeados para os
seguintes grupos de tratamento: grupo 1, 2, 3 e 4. O grupo 1 consistia de dentina,
metade da por¢cao condicionada por acido e deixada umida antes da fixagcdo. O
grupo 2 consistia de dentina, metade da porgdo condicionada por acido, entretanto
era secada por ar antes da fixagdo. No grupo 3, a dentina estava coberta por smear
layer, metade da porgéo condicionada por acido e deixada umida antes da fixagao.
No grupo 4 a dentina estava coberta por smear layer, metade da porgao
condicionada por acido e secada com ar antes da fixagdo. Todos os fragmentos

foram fraturados transversalmente antes de serem secos até o ponto critico em um



26

dispositivo Balzers CPD e metalizados com ouro. Eles foram finalmente examinados
em microscopio eletrénico de varredura. Os espécimes de dentina do grupo 1
exibiram orificios tubulares abertos, rodeados por matriz de dentina peritubular de
aproximadamente 1 ym de espessura. O condicionamento acido da dentina
fraturada produziu significantes mudangas na dentina, alargando o orificio dos
tubulos para um diametro de aproximadamente 3 uym, devido a perda de massa da
dentina peritubular. Quando os espécimes fraturados condicionados por acido foram
novamente fraturados (pos-tratamento) para revelar detalhes da subsuperficie, a
matriz dentinaria abaixo da superficie pareceu ser mais porosa. A profundidade de
desmineralizacdo da matriz dentinaria foi de aproximadamente 5 pm quando todos
os especimes condicionados por acido foram comparados. Os espécimes
condicionados por acido e secos (grupo 2) pareceram ter uma crosta mais grossa de
colageno condensado e colapsado do que os espécimes que n&o foram secados.
Quando os espécimes do grupo 3 (cobertas por smear layer) foram observados em
MEV, a superficies pareceu consistir de uma crosta grossa de sujeiras do corte que
ocultaram a matriz dentinaria subjacente. Quando as metades do grupo 3
condicionadas por acido foram examinadas, os orificios dos tubulos se tornaram
aparente por causa da remocgdo da smear layer e muitos dos smear plugs. O
tratamento acido removeu a smear layer, os smear plugs e toda dentina peritubular
numa profundidade de aproximadamente 5 a 7 ym na dentina intertubular, revelando
as fibras colagenas desmineralizadas na matriz dentinaria. Os espécimes do grupo 4
(smear layer, condicionada por acido e seca com ar) revelaram perda de massa da
smear layer e muitos dos smear plugs com algumas rachaduras de superficie.
Quando estes espécimes do grupo 4 foram submetidos ao pds-teste de fratura, eles
exibiram uma camada relativamente sem poros, amorfa no topo da matriz dentinaria.
A desmineralizacao se estendeu 5 a 10 ym para dentro da superficie. Desta forma, a
permeabilidade da dentina aos agentes adesivos € de crucial importancia na
obtencao de boa adesao com a dentina. A infiltracdo de resina no interior da dentina
intertubular pode ocorrer se a fase mineral de dentina for removida por
condicionamento acido ou por queladores. Isso é mais facilmente realizado em
dentina fraturada do que em dentina coberta por smear layer devido aos
remanescentes de colageno que permanece na superficie depois do
condicionamento acido da smear layer. Os canais para infiltragcdo de resina sao
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espacos criados ao redor das fibras colagenas da dentina sem apatita, removidas

por acido.

Hashimoto et al.™ (2002) realizaram um estudo por meio de
metodologias combinadas de fractografia e analise espectroscopica por laser-
Raman para avaliar a unido resina-dentina feita com a técnica de adesdo seca e
umida. Vinte dentes pré-molares humanos n&o cariados foram utilizados no estudo.
A superficie dentinaria plana foi preparada da por¢ao coronal média dos dentes, que
foram desgastadas com lixa de carbeto de silicio #600 em condi¢gbes umidas por 30
s. Dois adesivos a base de acetona: One Step (Bisco, EUA) e Prime & Bond NT
(Dentsply, EUA) foram avaliados no estudo. Para a técnica umida de adesdo, as
superficies de dentina foram preparadas com condicionamento acido por 15 s (Uni-
Etch, acido fosforico 32%, Bisco para o grupo do One Step ou Conditioner 36, acido
fosforico 36%, Dentsply para o grupo Primer & Bond NT). O acido foi lavado com
jato de agua. O excesso de agua da superficie dentinaria foi removido com uma
bolinha de algodao, deixando a superficie visivelmente umida. Pelo menos 2 gotas
consecutivas de adesivo foram aplicadas e fotopolimerizados por 10 s com um
fotopolimerizador (Curing Light XL 3000 / 3M, EUA). Na sequéncia, 6 incrementos de
1 mm de resina composta foram construidos e fotopolimerizados por 60 s cada
incremento. Para a técnica seca de adesdo, as superficies dentinarias
condicionadas por acido foram secas por 5 s com ar comprimido livre de 6leo de
uma seringa triplice, com a ponta a 10 cm da superficie dentinaria. Os seguintes
procedimentos de unido foram conduzidos como descrito previamente. Testes de
micro-tracdo foram realizados, e as superficies fraturadas de todos os espécimes
foram examinadas por MEV e um analisador de imagens. A quantidade de infiltracdo
de resina dentro da camada hibrida foi quantificada por meio de espectroscopia de
laser-Raman. Nesta analise, a quantidade de impregnacdo de resina dentro da
camada hibrida com a técnica seca de adesdo foi significativamente menor
(aproximadamente 50%) do que com a técnica umida de unido. Houve significante
diferenca na resisténcia de unido do One Step com a técnica umida (55,1 + 12,3
MPa) em comparagao a técnica seca (11,9 + 5,6 MPa). Entretanto, ndo houve
diferengas significantes entre a técnica umida (39,1 + 21,1 MPa) e a técnica seca
(32,7 £ 17,9 MPa) para o adesivo Prime & Bond NT. Sob analise fractografica, uma

correlagao foi encontrada entre a resisténcia de unido e o modo de falha. Baseado
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nestes resultados, os autores sugerem que a integridade entre o adesivo e o topo da

camada hibrida representa um maior papel na resisténcia de uniéo.

Pioch et al.?" (2002) avaliaram o grau de nanoinfiltragdo na interface
composito-dentina de cavidades Classe V restauradas com trés agentes de uniédo
usando a técnica seca e umida. Cavidades padronizadas Classe V (3 x 3 e 2 mm de
profundidade) foram preparadas em 66 molares humanos com as margens cervicais
localizadas em dentina. Os dentes foram aleatoriamente selecionados usando 3
diferentes agentes de unido (Scotchbond 1 [Single Bond] / 3M Dental, Gluma CPS /
Heraeus kulzer e Prime & Bond NT / Dentsply) e 2 diferentes procedimentos de
secagem (n=11 por grupo). Todas as superficies dentinarias foram condicionadas
com acido fosforico em gel por 15 s. Exceto para os procedimentos de secagem da
dentina, as instrugbes do fabricante foram seguidas na aplicacdo dos agentes de
unido e dos seus correspondentes materiais compdsitos. No caso da técnica umida
de uni&o, o excesso de agua foi removido por 1 a 2 s de leve jato de ar, mantendo
assim uma uniforme aparéncia lustrosa da superficie da dentina. Para a técnica
seca, a dentina foi secada com um suave jato de ar por 30 s até a superficie assumir
uma aparéncia de calcario. Os dentes restaurados foram armazenados em solugao
de 1% Rodamina-B por 24 h a 20°C, lavados com agua, embebidos em metacrilato e
seccionados paralelamente ao longo eixo dos dentes, separando as restauragdes
em duas partes. Um microscopio laser confocal foi usado para visualizar a camada
de 10 uym abaixo da superficie preparada de cada sessdo. O comprimento de
penetracado da tinta foi mensurado, representando a quantidade de nanoinfiltragcéo.
Diferengas na nanoinfiltragdo entre os materiais testados foram demonstrados ser
estatisticamente significante. O efeito da secagem teve influéncia significante em
ambos os materiais a base de acetona ou a base de alcool, mas n&do em relagdo aos
materiais a base de agua. O sistema a base de acetona resultou nos menores graus
de penetracéo (69 + 24 um). Os maiores valores foram encontrados nos materiais a
base de agua (293 + 96 ym). Para o Scotchbond 1 e Prime & Bond NT, a secagem
da dentina levou a um aumento estatisticamente significante na nanoinfiltracdo. Para
o Gluma CPS, ndo foram encontradas diferengas significantes entre os
procedimentos umidos ou secos. Assim, os autores concluem que a secagem da
dentina pode ter influéncia na nanoinfiltracdo, dependendo do tipo de agente de

uniao.
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Hashimoto et al.”> (2006) realizaram um estudo para avaliar a
resisténcia de unido a microtragcdo, permeabilidade de agua e nanoinfiltragdo da
unido resina-dentina feita com dois adesivos que preconizam o condicionamento
acido total (total-etch) usando a técnica umida de unido, comparando dois erros
muito comuns da técnica umida (secagem excessiva da dentina ou remogao
incompleta do solvente do adesivo). Terceiros molares humanos livres de caries
foram utilizados no estudo. Cada dente foi seccionado perpendicularmente ao seu
longo eixo usando discos diamantados (Isomet, Buehler, EUA) com agua, para
expor uma superficie de unido plana na dentina meédia coronal. Cada superficie de
dentina foi desgastada com lixa d’agua #600 com agua corrente por 30 s apenas
antes da adesao. Dois adesivos convencionais (Excite [EX] / Ivoclar Vivadent,
Liechtenstein e OptiBond Solo Plus [OP] / Kerr, EUA) foram utilizados no estudo. As
superficies de dentina foram condicionadas com acido fosférico (37% para o EX e
37.5% para o OP) por 15 s e lavados com jato agua corrente por 10 s. Para o grupo
controle, foi usada a técnica umida de adesado, na qual o excesso de agua foi
removido com um algod&o absorvente, deixando a superficie dentinaria visivelmente
umida. Cada adesivo foi aplicado em toda a dentina e o solvente foi removido por
um leve jato de ar por 10 s a distancia de 1 cm da superficie de unido, a fim de criar
uma camada de adesivo levemente brilhante. Duas gotas consecutivas de cada
adesivo foram usadas com evaporagao do solvente feita apds a aplicagdo de cada
gota de adesivo. Para o subgrupo de adesdo Seca, a dentina condicionada por acido
foi seca por 10 s com ar comprimido livre de 6leo e com a ponta da seringa a
distancia de 1 cm da superficie dentinaria. Os passos seguintes da adesao foram
feitos conforme o grupo controle, inclusive a evaporagcdo do solvente. Para o
subgrupo de Nao Evaporagdo, a técnica umida de adesado foi realizada como
descrita previamente no grupo controle. Duas gotas do adesivo foram também
aplicadas, mas intencionalmente, sem a evaporagao do solvente entre as aplicagcoes
de cada gota de adesivo. Para cada aplicagdo, o excesso de adesivo foi removido
da dentina com algodao absorvente. Apos a aplicagao final, a camada de adesivo foi
fotopolimerizada por 10 s para todos os grupos. Cinco incrementos de resina
composta (AP-X / Kuraray, Japdo) de 1 mm de espessura foram construidos em
cada espécime e individualmente fotopolimerizados por 60 s. Foram realizados
testes de micro-tracdo, avaliacdo da permeabilidade dos adesivos dentinarios e
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avaliacdo da nanoinfiltragdo por microscopia eletrénica de transmisséo (MET). Para
ambos adesivos, a resisténcia de unido do grupo controle (técnica umida) foi
significativamente maior do que os outros grupos (P<0,05). Para todos os grupos, a
alta permeabilidade inicial da interface resina-adesivo diminuiu significantemente
(p<0,05) apos 24 h. As permeabilidades ao movimento de fluido foram similares no
grupo Controle e no subgrupo Seco de adesdo usando ambos adesivos, enquanto
que foram significativamente maiores (p<0,05) para o subgrupo de Nao Evaporacgéo,
imediatamente e apds 24 h. Extensiva impregnagdo de prata dentro da camada
hibrida foi observada por MET nos espécimes Nao Evaporado e Seco, apds 24 h.
Adesédo pela técnica Seca causou colapso da matriz de colageno e interferiu na
infiltracdo de resina. Em contraste, inadequada evaporagao de solvente e/ou agua
residual durante a adesdo a dentina, resultou em diluicdo ou incompleta

polimerizag&o do adesivo, resultando em severa nanoinfiltragdo.

Kenshima et al.?? (2006) realizaram um estudo para avaliar
qualitativamente o efeito condicionante, os prolongamentos resinosos e a camada
hibrida de sistemas adesivos auto-condicionantes de diferentes acidez e um adesivo
convencional de 3 passos aplicados em uma camada fina e grossa de esfregago
(smear layer). Vinte e sete terceiros molares humanos n&o cariados e previamente
desinfetados em solugdo 0.5% de cloramina foram utilizados no estudo. O terco
oclusal foi removido e os dentes foram longitudinalmente seccionados com uma
maquina de corte Labcut 1010 (Extec Corp., EUA) na diregdo vestibulo-lingual em
duas metades (54 unidades experimentais, n=3). Uma metade foi asperizada com
lixa de carbeto de silicio umedecida de granulagdo 60 por 60 s para formar a
camada de esfregaco grossa, e a outra metade com lixa umedecida de granulagéo
600 para formar a camada de esfregago fina. Imediatamente apds, para a
mensurag¢ao da espessura da camada de esfregago, os espécimes foram fixadas em
solugédo de 2.5% de glutaraldeido numa solugdo tampao de cacodilato de sédio 0,1
M (pH=7,4) por 12 h a 4°C, lavados com solu¢ao de cacodilato de sédio 0,2 M por 1
h com trés trocas da solugdo, seguidos por lavagem em agua destilada por 1 min.
Foram entdo desidratados em graus ascendentes de etanol: 25% (20 min); 50% (20
min); 75% (20 min); 95% (30 min); 100% (60 min) e transferidos para secagem em
solugdo de HMDS por 10 min. Posteriormente, os espécimes foram clivados e

recobertos com ouro para serem observados em microscopio eletrbnico de
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varredura, em 10 pontos igualmente espacados com o auxilio de um software
UTHSCSA Image Tool, Version 3.0 (University of Texas Health Science Center, San
Antonio, Texas). Os procedimentos restauradores para a avaliagdo dos
prolongamentos resinosos e da camada hibrida foram realizados com 3 adesivos
auto-condicionantes: Clearfil SE Bond (SE) — acidez fraca (Kuraray Medical, Jap&o),
Optibond Solo primer autocondicionante + Optibond Solo Plus (SO) — acidez
intermediaria (Kerr, EUA) e Tyrian SPE + One-Step Plus (TY) — acidez forte (Bisco,
EUA). Além destes, um sistema adesivo convencional de trés passos também foi
incluido como grupo controle: ScotchBond Multi-Uso Plus (MP) (3M ESPE, EUA).
Todos adesivos foram aplicados de acordo com as recomendacgdes do fabricante por
um mesmo operador e fotoativados com aparelho VIP (Bisco, EUA) com intensidade
de 600 mW/cm?. A por¢ao coronaria foi feita com resina composta 2250 (3M ESPE,
EUA) por meio de 3 porgcbes de cerca de 1 mm de altura, fotoativados
individualmente por 30 s. Os espécimes dos prolongamentos resinosos foram
imersos em HCI (6 N) e em NaClO (1%) até a completa remogao da dentina. Foram
lavados e secos por 24 h antes da metalizagdo com ouro e observagdo em MEV. Os
espécimes da camada hibrida foram embebidos em resina epdxica e polidos com
lixas de carbeto de silicio e discos de feltro com pastas diamantadas de decrescente
abrasividade. Apés lavagem ultra-sGnica em agua destilada por 5 min, os espécimes
foram desmineralizados em HCI 6 N por 30 s e desproteinizados em NaOCI 1% por
10 min para revelar a camada hibrida e serem observados em MEV. Para a
avaliagao do efeito condicionante, apds a aplicagdo do primer auto-condicionante, os
espécimes foram enxaguados com uma sequéncia de banho de acetona (5 min),
agua destilada (5 min), banho em alcool 96% (5 min) e agua destilada (5 min). Apos
isto, foram processados e analisados em MEV. A espessa camada de esfregaco néo
foi removida totalmente pelo primer auto-condicionante de fraca acidez. Os
prolongamentos resinosos variaram em densidade e formato entre os adesivos auto-
condicionantes. Camadas hibridas mais espessas foram observadas para o adesivo
auto-condicionante de forte acidez e para o adesivo convencional de 3 passos.
Desta forma, os autores concluem que o adesivo convencional de 3 passos
apresentou a camada hibrida mais espessa e foi o uUnico adesivo a produzir
prolongamentos odontoblasticos em alta densidade e com distribuicdo uniforme ao
longo da superficie dentinaria, independentemente da espessura da camada de

esfregaco.
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Reis et al.?® (2007) fizeram um estudo para determinar o efeito da
umidade dentinaria na resisténcia de unido resina-dentina e nanoinfiltragdo por
nitrato de prata de um adesivo a base de agua/etanol (Single Bond [SB]), um a base
de acetona (One Step [OS]) e um adesivo a base de agua (Syntac Single
Component [SC]) logo apos a adesao e apds 2 anos de armazenagem em agua.
Quarenta e cinco terceiros molares humanos livres de carie foram utilizados no
estudo. Os dentes foram desinfetados em cloramina 0.5% e armazenados em agua
destilada. Uma superficie plana de dentina foi exposta apds abrasao do esmalte
oclusal do dente com lixa de carbeto de silicio #180. A superficie exposta foi polida
com lixa de carbeto de silicio #600 por 60 s com agua para padronizar a smear
layer. Apos o condicionamento acido com os respectivos acido de cada sistema
adesivo, as superficies foram lavadas com agua destilada por 20 s e posteriormente
secadas por 30 s com ar comprimido livre de 6leo. Os adesivos foram aplicados
sobre a superficie que foi deixada ou seca (0 yl de agua) ou reumedecida por 10 s
com diferentes quantidades de agua destilada (2,5 ou 4,0 pl) pipetadas na
superficie. Os adesivos foram fotopolimerizados pelo respectivo tempo
recomendado pelo fabricante. Incrementos de 1 mm de resina composta (Z250 / 3M
ESPE, EUA) foram construidos na superficie de unido e individualmente
fotopolimerizados por 30 s. Cinco dentes foram utilizados para cada combinagéo de
sistema adesivo e umidade de superficie. Apdos o0 armazenamento dos dentes
restaurados em agua destilada a 37°C por 24 h, eles foram cortados
longitudinalmente através da interface de unido com uma serra diamantada para
obtencdo de 30 palitos por dente, com area de aproximadamente 0,8 mm?2 O
numero de palitos perdidos durante a preparacdo dos espécimes foi anotado. Os
palitos originados do mesmo dente foram aleatoriamente divididos e anotados para
serem testados imediatamente ou apdés 24 meses de armazenagem em agua
destilada contendo 0,4% de azida sédica a 37°C. Em cada periodo de tempo,
metade dos espécimes foi dividida para serem testados por micro-tracdo e a outra
metade foi examinada morfologicamente por MEV. Nenhum palito do adesivo SC
sobreviveu apds 24 meses de armazenagem por isso, ndo foram incluidos na
analise estatistica. Enquanto o SB obteve maiores valores de resisténcia de unido
em 0 e 2,5 pl de agua, a resisténcia de unido para o adesivo OS foi maior em 2,5 e
4,0 pl de agua no tempo imediato. Apos 2 anos de armazenagem em agua, redugao
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significante na resisténcia de unido foi observada para os adesivos SB e OS quando
as condi¢cdées de umidade eram secas (0 pl) ou muito umidas (4 pl). Redugdes néo
significantes foram observadas em condi¢ées umidas (2,5 ul) em consideragdo aos
sistemas adesivos empregados. O menor percentual de penetracdo de nitrato de
prata ocorreu em condicdes Umidas para o SB e OS. A penetracdo de nitrato de
prata no periodo imediato foi similar para todas as condicbes de umidade, em
consideragdo aos adesivos utilizados. Apos 2 anos, o grau de infiltragdo aumentou,
entretanto esse acréscimo foi menor quando o grau de umidade era 2,5 yl de agua.
Dessa forma, os autores concluiram que altos valores de resisténcia de unido e
baixos valores de penetracdo de nitrato de prata foram observados para os
espécimes imediatos, de todos adesivos testados. Com a superficie umida, a
reducdo da resisténcia de unido e aumento da infiltragdo de nitrato de prata foi
menos pronunciada do que em superficies secas ou muito umidas, entretanto isso
nao evitou o processo de degradagdo que as interfaces dos adesivos estado

propensas.
2.2 SISTEMAS ADESIVOS

Buonocore®* (1955) descreveu um método para melhorar a adeséo das
resinas acrilicas a estrutura dental. O estudo consistiu em tratar a superficie do
esmalte como uma diluicdo de acido fosfomolibdato oxalico 50%, contendo
tungsténio de sodio, juntamente com uma solugdo de acido oxalico 10%, aplicando
uma gota e friccionando-a no esmalte, por 30 s, logo apds lavagem e secagem com
ar. A segunda substancia testada foi acido fosforico 85% aplicado da mesma forma
descrita. Dentes humanos extraidos foram tratados com as duas solugdes,
ocorrendo um aumento da adesdo nas superficies de esmalte tratadas. Realizaram
testes in vivo onde as superficies em esmalte da face vestibular de incisivos e pré-
molares superiores e inferiores de pacientes voluntarios foram submetidas ao
tratamento com acido e restauradas com cimento de silicato. Os resultados
mostraram que a adesdo dos cimentos de silicato a estrutura dental foi maior,
quando utilizado o acido fosférico 85%. O condicionamento acido promoveu uma
alteracdo fisica e quimica da superficie, aumentando a capacidade de adeséao,

favorecendo um contacto mais intimo entre a resina e o esmalte.



34

Bowen?® (1963) estudou as propriedades de um polimero reforgado
com silica para as restauragdes dentais, relatando que a incorporacdo de po de
silica tratado com vinilsilano ao polimero organico melhora as propriedades do
material, destacando que as resinas com refor¢co possuem caracteristicas mais
parecidas com os tecidos dentarios do que as resinas sem reforco. No estudo, foi
possivel reunir uma resina epoxica com uma resina acrilica, obtendo o Bisfenol A
glicidilmetacrilato (Bis-GMA) que forma a parte organica da resina composta. Para
reforcar o polimero organico utilizou-se particula de vidro de silica de tamanho
aproximadamente de 150 pm, de forma irregular, tratadas superficialmente com
silano vinilico. Concluiu-se que a incorporagdo da carga inorgénica tratada com
silano vinilico reforga o polimero, resultando em propriedades semelhantes a
estrutura dental, diminuindo a contracdo de polimerizagdo e o coeficiente de
expansao térmica, aumentando a resisténcia a compresséo, assim como o médulo
de elasticidade. Esse novo material apresentava baixa solubilidade em meio umido.
A mesma resina reforcada com silica sem o tratamento com silano obteve

propriedades inferiores depois de imersao em agua.

Nakabayashi et al.* (1982) realizaram uma pesquisa com o objetivo de
avaliar a importancia da penetracdo de monémeros no substrato dentinario. Foram
utilizados dentes bovinos e espécimes de esmalte e dentina de dentes humanos,
todos recém extraidos, os quais foram desgastados com papéis abrasivos de
granulacdo até 800. Os corpos-de-prova foram condicionados com uma mistura
aquosa de 1% de acido citrico — 1 % de cloreto férrico (1:1) ou 10% de acido citrico
— 3% de cloreto férrico (10:3) por 30s e lavados com agua. Mondébmeros MMA
sozinho (1), ou 5% de 4-META em MMA (ll), e parcialmente oxidado com TBB (TBB-
0, 0,005 g) foram agitados e entdo misturados com 0,1 g de Poli(metil metacrilato)
(PMMA) em p6 para preparar o cimento. Uma barra cilindrica de acrilico de 5,0 mm
de diametro foi fixada perpendicularmente as superficies condicionadas da dentina
ou do esmalte com a pasta de cimento. Os corpos de prova foram armazenados em
agua a 37°C por 24 h e ent&do posicionados na maquina de tragdo, que mensurou a
resisténcia de unido numa velocidade de 2,0 mm/min. Os espécimes foram imersos
alternativamente em dois banhos de agua a 4°C £ 1°C e 60°C £ 2°C para o teste de
percolacéo (permeabilidade). Espécimes de dentina humana foram condicionados

com solucdo aquosa de 1:1 ou 10:3 para serem analisados por meio de Microscopia
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Eletrbnica de Varredura. Os autores observaram que a solucdo de 1:1 nao
condicionou o esmalte de maneira tao efetiva quanto a 10:3. A analise microscépica
demonstrou que a superficie dentinaria condicionada com a solu¢do aquosa de 1:1
ficou com alguns detritos nos tubulos dentinarios, fato que nao foi observado quando
a solucao aquosa 10:3 foi utilizada. Para os espécimes tratados com 4-META e TTB-
0, a resisténcia adesiva foi de 18 MPa. Nos espécimes tratados com MMA e Benzoil
Peroxido Amina foi de 5 MPa. Os autores concluiram que a preparagdo dos
mondmeros, tendo ambos grupos hidrofilicos e hidrofébicos que promovem adesao
com o substrato dentario por penetracado e infiltracdo, € um novo conceito em
materiais biocompativeis para o uso dentario. A penetracdo dos mondémeros dentro
dos tecidos, seguidos de polimerizagdo representa um mecanismo pelo qual a
concentragdo de tensao assim como o modo de falha podem ser evitados. Isto &
especialmente verdadeiro para as interfaces dos tecidos duros com os materiais.

Miyazaki et al.”® (1996) determinaram a influéncia do método de
aplicagao e do tempo de evaporacao do primer de sistemas adesivos convencionais
de 3 passos na resisténcia de unido com a dentina humana. Dois sistemas adesivos
convencionais de 3 passos: Imperva Bond (Shofu, Jap&o) e Scotchbond Multi-
Purpose (3M, EUA) foram utilizados no estudo. Molares humanos extraidos foram
armazenados em formalina 10%, que foi removida por varias lavagens em agua
corrente previamente ao experimento. As raizes dos dentes foram seccionadas
utilizando uma broca carbide em uma peca de alta rotacdo. As superficies
vestibulares foram desgastadas com lixas de carbeto de silicio, de granulagéo 240
na presencga de agua, para se obter uma superficie plana. Cada dente foi embebido
em resina acrilica com polimerizagcdo fria. O acabamento final da superficie foi
realizado com lixa umida de granulagdo 600. Apds limpeza ultra-sbnica com agua
destilada por 3 min para remover as sujeiras, as superficies foram lavadas e
secadas com ar comprimido livre de 6leo. A superficie dentinaria foi condicionada
com acido fosfoérico por 10 s para o Imperva Bond e 15 s com acido maleico para o
Scotchbond Multi-Purpose. Estas superficies foram lavadas e secadas com ar
comprimido. Dois experimentos foram designados para o estudo da influéncia do
meétodo de aplicagdo do primer na resisténcia de unido com a dentina: (1) Efeito do
procedimento de aplicagdo: O primer dentinario foi apenas aplicado (Aplicagéo
Inativa) ou foi aplicado e agitado por um aplicador (Aplicagdo Ativa), por 30 s para o
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Imperva Bond e 10 s para o Scotchbond Multi-Purpose; e (2) Efeito do tempo de
evaporagao por ar: O primer foi aplicado na superficie dentinaria de acordo com o
fabricante e na sequéncia, a dentina foi seca com ar comprimido livre de d6leo de
uma seringa triplice (40 psi) por 0, 5, 10, 20 e 30 s a 10 cm de distédncia da
superficie. Um molde cilindrico de teflon com 2 mm de altura e 4 mm de didametro foi
utilizado para formar e segurar a resina composta na superficie dentinaria. Apés
inserir a resina no molde, a mesma foi fotopolimerizada por 40 s. Os espécimes
restaurados foram armazenados em agua deionizada a 37°C por 24 h. Dez
espécimes por grupo foram testados no modo de cisalhamento. Para ambos os
sistemas restauradores, os valores de resisténcia de unido para aplicacdo ativa
foram maiores do que os valores para a aplicagao inativa, mas nao houve diferencas
estatisticamente significantes para as duas meédias de valores. Com relagdo ao
tempo de evaporagao por ar, a maxima resisténcia de unidao ao cisalhamento foi
obtida com 20 s para o Imperva Bond e com 5 s para o Scotchbond Multi-Purpose.
Para o sistema adesivo Imperva Bond a variagdo de 10-30 s de evaporacdo do
solvente pareceu ser o ideal e para o Scotchbond Multi-Purpose o ideal pareceu ser
de 1-5 s. Observando os espécimes fraturados, os autores concluem que a
aplicacao ativa assegura a penetragao do primer no interior da dentina condicionada.
A reagao de polimerizagao dos agentes de unido pode ser inibida pela presencga de
primer inadequadamente evaporado, da mesma forma que dessecar a dentina apos
aplicacao do primer pode alterar a natureza da camada hibrida. E tudo isso tende a
diminuir a resisténcia de unido. Os dados sugerem que a resisténcia de unido dos
sistemas adesivos empregados foi grandemente influenciada pelo método de
aplicagao do primer dentinario.

Jacobsen e Soderholm™ (1998) fizeram um estudo para avaliar a
resisténcia de unido ao teste de cisalhamento de primers a base de acetona ou a
base de agua, aplicados com ou sem agitagdo em dentina seca ou dentina umida.
Quarenta e oito pré-molares humanos extraidos, livres de carie, armazenados em
solucao de cloramina 1% a 4°C foram utilizados no estudo. Previamente aos testes
de adeséo, os dentes foram embebidos em gesso e apds 24 h uma area de dentina
foi exposta na superficie oclusal por desgaste em uma maquina de polimento
metalurgico, utilizando lixas de carbeto de silicio de granulagdo 120, 320 e 600. Os
dentes foram aleatoriamente divididos em oito grupos contendo 6 espécimes em
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cada. A dentina foi condicionada com acido Orto-fosforico por 30 s e lavada com
agua de torneira por outros 30 s. Finalmente seca com a utilizagao de filtros de papel
(técnica umida) ou com ar (técnica seca) por 3 s usando ar comprimido a 3 cm de
distancia e em angulo de 45° da superficie dentinaria. As solugbdes de primer foram
misturas de HEMA com agua ou acetona em concentracdo de 35% do volume de
HEMA para 65% do volume de solvente. O primer foi aplicado na dentina e deixado
por 30 s ou foi aplicado e agitado manualmente pelo mesmo periodo de tempo. Um
jato de ar comprimido foi aplicado por 6 s na superficie contendo o primer. O adesivo
foi aplicado na superficie, esta camada foi afilada com ar por 1-2 s e entdo
fotopolimerizada por 40 s a uma distdncia de 5 mm da superficie. Um molde
cilindrico de teflon com diametro e altura de 3 mm foi segurado sobre a superficie de
dentina e preenchido com dois incrementos de resina composta, individualmente
fotopolimerizado por 40 s cada incremento. Os espécimes foram transferidos para
agua de torneira e armazenados em 37°C por 30 dias. A resisténcia de unido foi
determinada por uma maquina de teste universal (Instron Universal Testing
Instrument), em velocidade de 0,5 mm/min. O primer a base de acetona obteve alta
resisténcia de unido em dentina umida sem agitacdo. Quando o primer a base de
acetona foi aplicado em dentina seca, ocorreu uma significante diminuigdo na
resisténcia de unido (p<0,05). Diferenca nao significante (p>0,05) foi encontrada
para o primer a base de agua, aplicado em dentina seca ou umida. Os autores
concluiram que alta resisténcia de unido com a dentina pode ser obtida com primers
a base de acetona, contanto que a técnica umida seja utilizada. Concluiram também
que os primers a base de agua sdao menos sensiveis as variagdes de umidade da
superficie, e se forem utilizados, devem ser aplicados ativamente na superficie
dentinaria para otimizar a resisténcia de unido. Em contraste, primers a base de

acetona ndo devem ser esfregados na superficie dentinaria seca ou umida.

Cho e Dickens®® (2004) realizaram um estudo para investigar a
hip6tese de que a variacdo do conteudo de acetona de uma solugdo simples de
agente adesivo dentinario pode afetar a espessura da camada de adesivo e a
resisténcia de unido ao teste de microtracdo do complexo adesivo, e explorar se a
espessura da camada de adesivo € correlaciolanada com o teste de micro-
resisténcia de unido. Adesivos experimentais foram preparados com 27, 37, 47, 57

ou 67% da fragao de massa composta por acetona e foram utilizados para a adesao
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da resina composta sobre a superficie oclusal dentinaria de molares humanos
extraidos. A espessura da camada de adesivo foi determinada por analise digital de
imagem obtidas de um microscopio (Olympus BX50F; Olympus Optical Co. Ltd,
Tokyo, Jap&o) em magnificacdo de 200 x. Micro-resisténcia de unido foi mensurada
apos 48 h. As superficies fraturadas foram observadas em microscopio eletrénico de
varredura. Com o aumento do conteudo de acetona, os valores de micro-resisténcia
de unido variaram de 38 MPa (67% de acetona) para o maior valor de 64 MPa (37%
de acetona), enquanto que a espessura da camada de adesivo diminuiu linearmente
com o aumento da concentracdo de acetona. Ambas as variaveis dependentes
demonstraram moderada correlagdo inversa com o conteudo de acetona (p<0,0001),
mas nao correlacionaram uma com a outra (p>0,05). Noventa e cinco por cento dos
espécimes mostraram fraturas na camada de adesivo estendendo para as interfaces
com a camada hibrida ou com a resina composta. No grupo contendo 57 e 67% de
acetona, fraturas foram observadas nessas interfaces. Concluiu-se que o conteudo
de acetona afetou a espessura da camada de adesivo e os valores de micro-
resisténcia do complexo de unido. No ambito deste estudo, concentragdes baixas de
acetona, devido a evaporacgao do solvente durante o uso clinico do agente de uniao,
nao parece diminuir a micro-resisténcia de unido, mas principalmente aumentar a

integridade da uni&o dentina/adesivo.

Cadenaro et al.?’ (2005) realizaram um estudo para correlacionar a
extensao e cinética de polimerizacdo de adesivos com a permeabilidade pelo uso
combinado de uma técnica direta (Differential Scanning Calorimetry - DSC) e uma
técnica indireta (Microdureza) de avaliagdo. A permeabilidade dos adesivos foi
investigada em dentes terceiros molares humanos extraidos conectados a um
servico de permeabilidade (Microcaps, Fisher Scientific, Atlanta, GA, EUA). Os
adesivos testados no estudo foram: um adesivo convencional de trés passos
Optibond FL (Sybron-Kerr, Orange, CA, EUA), um adesivo convencional de dois
passos One-Step (Bisco, Schaumburg, IL, EUA), um adesivo auto-condicionante de
dois passos Clearfil Protect Bond (Kuraray Medical, Tokyo, Japao), um adesivo auto-
condicionante de um passo Xeno lll (Dentsply DeTrey, Konstanz, Alemanha). As
peliculas de adesivo foram preparadas e fotopolimerizadas com um aparelho
fotopolimerizador XL-2500 (XL; 3M ESPE, St Paul, MN, EUA) em 600 mW/cm?, por
20, 40 ou 60 s. Para os adesivos n&o simplificados apenas o adesivo (hidréfobo) foi
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utilizado para a analise DSC e avaliagdo da microdureza. A analise DSC foi
realizada com um scaner de calorimetria diferencial (Q10 TA Instruments, New
Castle, DE, EUA), os testes de microdureza foram realizados com um aparelho
microdurémetro Leica VMHT (Leica Microsystems, Milano, Italia), equipada com uma
ponta Vickers. Os resultados mostraram que a extensdo de polimerizagao obtida
com a analise DSC foi diretamente correlacionada com a microdureza. O tempo total
para cada adesivo alcangar a maxima extensdao de polimerizagdo diferiu
estatisticamente (P < 0,05) entre os adesivos testados, na seguinte sequéncia:
Optibond FL < Clearfil Protect Bond < One Step < Xeno Ill. A extensdo de
polimerizagdo aumentou para todos os adesivos testados (P < 0,05) quando o tempo
de polimerizagéo foi prolongado (para 40 e 60 s). Apenas o adesivo Optibond FL n&o
revelou diferenca na extensao de polimerizagdo entre 40 e 60 s. Os valores de
dureza Vickers mostraram aumento estatisticamente significante entre 20 e 40 s
para todos os adesivos (P < 0,05). Quando esse aumento foi de 40 para 60 s,
apenas o Xeno lll demonstrou um adicional aumento significante na dureza (P <
0,05). O teste de correlagcdo de Pearson mostrou forte e significante (P < 0,05)
correlagado entre a extensao de polimerizacdo e a dureza Vickers para todos os
adesivos em cada tempo de cura. Nos resultados do teste de permeabilidade todos
os adesivos exibiram uma redugdo na porcentagem de permeabilidade dentinaria
com o aumento do tempo de polimerizagédo (P < 0,05). As diferengas entre os
adesivos foram: Optibond FL < Clearfil Protect Bond < One-Step < Xeno Ill. Uma
inversa correlagéo (P < 0,05) foi encontrada entre a permeabilidade dentinaria e o
grau de polimerizagdo e os valores de microdureza. Este estudo suporta a hipétese
de que a permeabilidade de adesivos simplificados é correlacionada com a
incompleta polimerizagdo dos monémeros resinosos e com a extensao de exposi¢céo
de luz. Estes adesivos podem se tornar menos permeaveis com o uso de maiores
tempos de polimerizagdo, diferente daqueles recomendados pelos respectivos
fabricantes.

Bae et al.?® (2005) realizaram um estudo com o objetivo de avaliar a
hipoétese de que as propriedades do adesivo resinoso podem afetar a micro-
resisténcia de unido de sistemas adesivos dentinarios. Para alterar as propriedades,
os adesivos resinosos experimentais contendo Bis-GMA e TEGDMA em varias
quantidades foram preparados. O grau de conversao imediatamente apds a
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polimerizag&o, grau de conversao 48 h apds a polimerizagdo de uma fina gota do
adesivo experimental, resisténcia flexural do corpo do espécime feito dos adesivos
experimentais, pH, viscosidade, e os valores de micro-resisténcia de unido do
adesivo com a dentina foram investigados. Os maiores valores de micro-resisténcia
de unido e da resisténcia flexural dos adesivos resinosos foram observados quando
a proporcao de Bis-GMA/TEGDMA foi de 60/40. Contudo, o pH e os valores de
viscosidade aumentaram com o aumento do conteudo de Bis-GMA no adesivo.
Quando o conteudo de Bis-GMA foi maior do que 60% em peso, a viscosidade
aumentou exponencialmente e restringiu o grau de conversdo e a resisténcia
flexural, e conformemente diminuiu a resisténcia de unido. Quanto mais fortes foram
0s adesivos resinosos, maiores foram os valores de resisténcia de unido com a

dentina.

Dal-Bianco et al."” (2006) realizaram um estudo para comparar o efeito
do grau de umidade e forma de aplicagdo na resisténcia de unido de adesivos
convencionais de 2 passos a base de etanol/agua ou a base de acetona com a
dentina. Sessenta terceiros molares humanos extraidos, livres de caries
desinfetados em solugdo de 5% de cloramina e armazenados em agua destilada
foram utilizados no estudo. Uma superficie dentinaria plana e superficial foi exposta
em cada dente apds desgaste do esmalte oclusal com lixa de carbeto de silicio de
granulacdo 180 na presenca de agua. A superficie dentinaria exposta, livre de
esmalte, foi polida com lixa de carbeto de silicio umida de granulagdo 600 para
padronizar a camada de esfregaco (smear layer). Uma fita adesiva com um orificio
central de 8,2 mm de diametro foi colada na superficie dentinaria antes da aplicagao
do adesivo. Dois adesivos convencionais de 2 passos com diferentes solventes
foram testados: Single Bond (SB — 3M ESPE, EUA) a base de etanol/agua e One
Step (OS — Bisco. EUA) a base de acetona. O condicionamento acido foi realizado
com o respectivo acido fosfoérico de cada sistema adesivo. Entdo, contrariamente as
instru¢des do fabricante, as superficies foram lavadas com agua destilada por 15 s e
secadas por 30 s com ar comprimido livre de 6leo a fim de colapsar as fibras
colagenas. Os adesivos foram aplicados na superficie que foi mantida seca ou
reumedecida com diferentes quantidades de agua destilada (1,5 ou 3,5 pl para o SB
e OS, respectivamente), medidas com uma micropipeta (Pipetman, Gilson, EUA).

Estas diferentes quantidades de agua utilizadas para reumedecer a dentina
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desmineralizada colapsada sdo devido as diferengcas na pressdo de vapor e
parametros de solubilidade de Hansen dos solventes aplicados em cada sistema
adesivo. Os adesivos foram aplicados na superficie dentinaria da seguinte forma: (1)
Aplicagdo sem agitacdo (NRA). Nesta aplicacdo o adesivo foi apenas distribuido
sobre a superficie inteira da dentina por aproximadamente 3 s e mantidos na
superficie por 7 s. Logo apos, um jato de ar foi aplicado por 10 s a uma distancia de
20 cm; (2) Aplicagdo com suave agitagdo (SRA). Neste caso o adesivo foi levemente
distribuido pela superficie dentinaria por aproximadamente 10 s, entretanto, n&o foi
aplicada pressao manual intencional no aplicador de adesivo. Antes de aplicar o
adesivo, o operador treinou sobre a superficie de uma balanga analitica para
determinar a equivalente pressao manual a ser exercida na superficie dentinaria
(Mettler, tipo H6, Columbus, EUA). Para este grupo a pressao foi equivalente a
aproximadamente 4,0+1,0 g. Um jato de ar foi aplicado por 10 s a uma distancia de
20 cm; (3) Aplicagdo com vigorosa agitacdo (VRA). Nesta aplicagdo o adesivo foi
vigorosamente agitado na superficie dentinaria por aproximadamente 10 s. O
aplicador de adesivo foi esfregado com pressdo manual (equivalente a
aproximadamente 34,5+6,9 g) e um jato de ar foi aplicado por 10 s a uma distancia
de 20 cm. Em todos estes trés grupos, uma segunda camada de adesivo foi aplicada
da mesma maneira que a primeira e fotopolimerizados por 10 s. Incrementos de 1
mm de resina composta 2250 (3M ESPE, EUA) foram colocados sobre a superficie
dentinaria e individualmente fotoativados por 30 s cada. Cinco dentes foram
utilizados para cada combinacédo de sistema adesivo e umidade de superficie. Os
espécimes foram armazenados em agua destilada a 37°C por 24 h e seccionados
longitudinalmente através da interface de unido com uma serra de diamante e
presenca de agua, para obtengdo de palitos com area de aproximadamente 0,8
mm?. Os palitos foram individualmente submetidos ao teste de micro-tragdo numa
velocidade de 0,5 mm/min. As interagdes umidade/agitacdo e adesivo/agitacéo
foram estatisticamente significantes (p<0,05). No grupo de dentina seca, a maior
resisténcia de unido foi obtida sob aplicagdo com vigorosa agitagdo. No grupo de
dentina umida, a resisténcia de unido para aplicagdo com suave agitagao e leve
agitacao foi similar. Para o sistema SB, a aplicagdo com suave agitagao e aplicagao
com vigorosa agitagdo obtiveram resultados similares na resisténcia de unido
enquanto que para OS a aplicagdo com vigorosa agitagcéo foi essencial para se obter

altos valores de resisténcia de unido. Desta forma, os autores concluem que alta
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resisténcia de unido com a dentina pode ser obtida sob condi¢des secas, quando
sistemas adesivos, a base de etanol/agua e a base de acetona forem aplicados com
vigorosa agitagdo na superficie dentinaria desmineralizada. Em dentina umida, uma
aplicacdo com suave agitagao parece ser suficiente para prover alta resisténcia de

unido com a dentina.

Can Say et al.* (2006) fizeram um estudo para avaliar o efeito de um
adesivo com carga (One Step Plus — Bisco, EUA) versus um adesivo sem carga
(One Step - Bisco) na resisténcia de unido com a dentina usando o
condicionamento acido total (Uni-etch, Bisco) e autocondicionante (Tyrian SPE,
Bisco). Vinte dentes terceiros molares extraidos n&o cariados armazenados em
solugdo salina isotdénica com cristais de Tymol a 4°C foram utilizados no estudo. Os
dentes foram desgastados com lixa de carbeto de silicio de granulagdo 180 em agua
corrente para expor a superficie oclusal da dentina. Em seguida, as superficies
dentinarias foram polidas com lixas de granulagao 600 para padronizar a camada de
esfregaco (smear layer). Os dentes foram aleatoriamente divididos em 4 grupos de
acordo com o tipo de adesivo (One Step Plus; One Step) e técnica (condicionamento
acido total; autocondicionante) a serem utilizados. Os procedimentos adesivos foram
realizados conforme recomendacdes do fabricante. Trés incrementos de resina
composta (Clearfil AP-X — Kuraray Medical Co, Japao) foram construidos sobre a
superficie dentinaria e fotopolimerizados individualmente por 20 s cada. Apds
armazenamento em agua destilada a 37°C por 24 h, os espécimes foram
seccionados em fatias de 0,7 mm de espessura usando uma serra diamantada em
baixa velocidade (Isomet — Buehler Ltda, EUA) e entdo desgastados com uma ponta
diamantada de baixa granulagdo para obteng¢do de formato de ampulheta com area
de aproximadamente 1 mm? (n=20). A resisténcia de unido foi determinada através
do teste de micro-tracdo com uso do aparelho EZ-test (Shimadzu, Japdo) em
velocidade de 1 mm/min. Nos resultados obtidos, ndo houve diferengas significantes
na resisténcia de uniao entre os adesivos One-Step Plus e One-Step quando eles
foram utilizados com a técnica de condicionamento acido total e auto-condicionante
(p>0,05). Entretanto, com a técnica de condicionamento acido total, ambos adesivos
obtiveram significativamente maiores valores de resisténcia de unido quando
comparados a técnica autocondicionante (p<0,001). Os autores concluiram que o
adesivo com carga One Step Plus n&o mostrou nenhum efeito benéfico na
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resisténcia de unido com a dentina quando comparado ao adesivo sem carga One-
Step utilizando a técnica de condicionamento acido total e autocondicionante.
Independente do tipo de adesivo, a técnica autocondicionante revelou baixos valores
de resisténcia de unido quando comparada a técnica de condicionamento acido

total.

Ye et al.*® (2007) avaliaram o efeito da fonte de luz e densidade de
poténcia na fotopolimerizagdo de trés adesivos dentais por monitoramento da
conversdo de ligagdes duplas em fungdo do tempo, durante e apds a irradiagcado da
luz. Os trés sistemas adesivos utilizados no estudo foram: Single Bond (3M ESPE,
EUA), One-Up Bond F (Tokuyama, Japao) e Adper Prompt (3M ESPE). Os adesivos
foram fotopolimerizados com aparelho de luz halégena (Spectrum® 800 — Dentsply,
EUA) ou LED (Ultra-Lume® LED5 — Ultradent, EUA). Usando um radidmetro
(CureRite — Dentsply, EUA), a densidade de poténcia (mW/cm?) desses dois
aparelhos foi mensurada em funcéo da distancia entre a ponta de luz e o sensor do
radibmetro, que foi gradualmente aumentada de 0 até 20 mm. A fotopolimerizagao
dos adesivos, durante a irradiagao, foi monitorada in situ. Cinco amostras de cada
condigdo experimental foram avaliadas. O grau de conversdo do adesivo Single
Bond com a fonte de luz halégena (550 mW/cm?) em fungédo do tempo de exposigao
(10s, 20s e 40s) foi respectivamente: 69,9 (0,5); 73,6 (0,7) e 77,5 (1,3) e os valores
para luz halégena (800 mW/cm?) foram: 70,7 (1,2) para 10 s; 77,1 (0,8) para 20 s e
79,9 (1,0) para 40 s, indicando um aumento do grau de conversdo do adesivo

quando estes foram expostos por tempos mais prolongados a irradiagao da luz.

Reis et al.*! (2007) realizaram um estudo para comparar os efeitos da
umidade dentinaria e aplicagdo vigorosa de um sistema adesivo a base de
alcool/agua (Single Bond) e um a base de acetona (One Step) na micro-resisténcia
de unido com a dentina, em testes realizados imediatamente e apdés um ano da
restauracdo. Uma superficie dentinaria superficial plana foi exposta em 60 molares
humanos por abraséo. Duas gotas dos adesivos foram aplicados sem agitagdo, com
leve agitagdo ou vigorosa agitagdo em superficie dentinaria seca ou idealmente
umida. Apos a fotopolimerizacdo dos adesivos por 10 s, os espécimes foram
restaurados incrementalmente com resina composta e armazenado em agua a 37°C

por 24 h. Eles foram seccionados longitudinalmente nas diregdes “x’e “y” para
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obtencdo de palitos de 0,8 mm? que foram testados a uma velocidade de 0,5
mm/minuto. Os palitos de cada dente foram divididos, armazenados em agua
destilada a 37°C e testados imediatamente e apos 12 meses de armazenamento. A
meédia dos valores de resisténcia de unidao dos palitos do mesmo hemi-dente foi
calculada para a analise estatistica proposta. Os espécimes descolados
prematuramente (“perdidos”) foram incluidos na media do hemi-dente. O valor de
cada adesivo foi analisado por ANOVA de trés fatores e pos-teste de Tukey
(«<=0,05). No grupo seco, altos valores de resisténcia de unido foram obtidos com
aplicacdo vigorosa do adesivo. Quando a dentina foi mantida umida, a aplicagéo
com suave e com vigorosa agitacdo promoveram altos valores de resisténcia de
unido. Redugbdes nos valores de resisténcia de unido apdés um ano de
armazenamento em agua nao foram observados para o adesivo Single Bond e
foram menos pronunciado para o adesivo One Step quando o mesmo foi aplicado
com vigorosa agitagdo na superficie dentinaria.

2.3 NANOINDENTACAO

Dewald e Ferracane® (1987) realizaram um estudo para comparar
quatro diferentes técnicas in vitro utilizadas para determinar a profundidade de
polimerizagcédo de trés diferentes resinas compostas fotopolimerizaveis. Este estudo
foi composto de duas partes. Na primeira parte, um molde de aluminio cilindrico de 5
mm de diametro foi preenchido com resina composta. Os moldes foram feitos de 1
mm, 2 mm, 3 mm, 4 mm, e 5 mm de profundidade para produzir espécimes de
diferentes alturas. Cada amostra destes moldes foi colocada sobre uma tira de
matriz plastica e um lado do vidro contendo uma fina pelicula de adesivo entre eles
para produzir espécimes para a analise do grau de polimerizagdo. Uma outra matriz
cobriu o topo do molde. Os espécimes (n=5) foram entdo colocados em um fundo
escuro e fotopolimerizados por 40 s a 1 mm de disténcia. O grau de conversao das
ligacbes duplas de carbono para ligagbes simples nas peliculas de resina foi
examinado por meio de Espectroscopia Infra-vermelha. O grau de conversdo da
pelicula de resina abaixo do molde é assumido ser proporcional ao grau de
conversdo na resina composta daquela profundidade. Na segunda parte do estudo,
um teste de dureza foi realizado em varias profundidades no espécime polimerizado

no molde de aluminio (5 mm de didmetro x 5 mm de altura). Os moldes foram
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preenchidos com cada uma das resinas compostas, recoberta com uma tira de
matriz, e entdo fotopolimerizada por 40 s. Os espécimes (n=5 por resina composta)
foram removidos dos moldes e deixados para polimerizacdo no escuro por 24 h a
37°C. Cada espécime foi cortado longitudinalmente, produzindo duas metades
iguais. As metades foram cuidadosamente polidas. As metades foram examinadas
em um stereo-microscopio para determinagao da profundidade no qual uma linha
translucida pode ser detectada, significando a demarcagdo entre o material
polimerizado e n&o polimerizado. O material macio e nao polimerizado foi
subsequentemente removido e a profundidade da amostra mensurada. A dureza
destes espécimes foi entdo testada em profundidades de 1, 2, 3, 4, e 5 mm ao longo
da superficie seccionada. O teste de dureza Knoop (carga de 500 g) foi repetido em
dois diferentes lugares para cada profundidade (total n=16-20 por resina composta).
Os valores da espectroscopia infra-vermelha e os valores de dureza foram
calculados e comparados entre si por analise de regressdao de uma via (p=0,05).
Desta forma, a correlagao entre os quatro modos comuns de teste para determinar a
profundidade de cura foi avaliada. A dureza Knoop obteve a melhor correlagdo com
o grau de conversdo. O mesmo foi drasticamente reduzido com o aumento da
profundidade e o grau de conversao parece ser o método mais sensivel para avaliar

a profundidade de polimerizacdo em resinas compostas fotopolimerizadas.

Rueggeberg e Craig® (1988) realizaram um estudo para comparar a
sensibilidade de 4 métodos: Espectroscopia infra-vermelha (FTIR), dureza Knoop,
sor¢ao de agua, e perda de resina com relagdo a habilidade de distinguir diferengas
entre amostras de resina polimerizadas em diferentes espessuras de resina. O
meétodo desenvolvido permitiu a confecgdo de amostras de resina fotopolimerizadas
com controle da conversao de polimerizacao, e eliminou efeitos de perda de resina
durante o polimento ou um acréscimo na conversiao como resultado do aumento de
temperatura durante o acabamento. A sensibilidade foi maior e igual para
espectroscopia FTIR e dureza Knoop, enquanto a perda de resina obteve moderada
sensibilidade, e sorgdo de agua nenhuma. A habilidade destes parametros em
predizer a conversao de mondmeros como mensurado por espectroscopia FTIR
também foi determinado. A dureza Knoop provou ser o melhor, seguido da perda de
resina e por ultimo a sor¢do de agua. Os valores da sor¢do de agua n&o variaram

com as mudangas na conversao do especime.
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Van Meerbeek et al.’® (1993) avaliaram através de nanoindentagao, a
dureza e o mdédulo de elasticidade de sucessivas camadas da interface de uni&do
resina-dentina para confirmar o conceito de parede cavitaria elastica. Para o estudo,
foram utilizados quatro sistemas adesivos diferentes. Terceiros molares humanos
extraidos foram seccionados em discos de dentina de 1 a 1,5 mm de espessura; a
camada de smear layer foi padronizada com friccdo da superficie dentinaria em lixa
de carbeto de silicio de granulagdo 600 por um minuto. Todos os sistemas adesivos
foram aplicados conforme as instru¢gdes do fabricante, exceto dois sistemas, que
foram condicionados por acido fosforico 40% em gel por 60 s para aumentar ao
maximo a zona de interdifusdo dentina-resina. Os sistemas adesivos foram
fotopolimerizados e cobertos por uma resina composta de baixa viscosidade, que
também foi fotopolimerizada. Para completar a preparacdo da amostra para a nano-
indentac&o, as amostras foram individualmente embebidas em uma resina epdxica
quimicamente polimerizavel. Apés 14 h foram metalograficamente polidas por meio
de lixas de carbeto de silicio de decrescente abrasividade (600, 1200 e 4000) e
discos de feltros com suspensdes diamantadas de 3 e 1 micras. As sujeiras do
polimento e pastas foram ultrassonicamente removidas por 5 min cada. Pelo menos
2 espécimes originados de diferentes dentes foram preparados para cada produto.
Uma série de posicdes de indentagdo foi individualmente selecionada por um
controle de video remoto conectado com a luz do microscopio. Na dentina,
indentagbes foram posicionadas na dentina intertubular, na zona de interdifusao
resina-dentina as posi¢des foram selecionadas o mais préximo possivel da camada
de adesivo e indentagdes foram posicionadas no centro da massa de espessura
relativa do adesivo e camada de resina de baixa viscosidade. Em estudo piloto,
procedimentos de indentagdes nos materiais especificos foram programados para
gerar indentagcdes de dimensdes adequadas. Cada procedimento de indentagéo
consiste de seis segmentos. No primeiro segmento, chamado de Segmento de
Aproximacgdo, a taxa de aproximacdo foi de fixada em 5 nm/s. No seguinte
Segmento de Carregamento, uma taxa de carregamento de 50 nm/s e uma carga
limite de 5 mN foram impostas. Na segunda sess&o de medidas, esta carga limite foi
diminuida para 1 mN para reduzir o tamanho da indentacdo, para que estas
pudessem ser posicionadas completamente dentro da area da camada hibrida. Tal
carga reduzida foi aplicada somente para a zona de inter-difusdo dos sistemas
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adesivos condicionados com acido fosfoérico 40% gel por 60 s. Valor de 496 MPa foi
determinada para a nanodureza da dentina intertubular, a qual diferiu
significativamente das zonas de interdifusdo resina-dentina, que variou de 148 para
196 MPa, dependendo do sistema adesivo utilizado. Nanodureza de 197 MPa foi
determinada para a resina microparticulada de baixa viscosidade, enquanto que a
nano-dureza dos diferentes adesivos dentinarios variaram de 102 para 113 MPa. O
modulo de elasticidade da dentina inalterada (19.259 MPa) foi significativamente
diferente dos valores da zona de interdifusdo, que variaram de 8.157 para 9.687
MPa quando a carga de 5 mN foi aplicada. Uma diferenga significante no médulo de
elasticidade foi encontrada para os sistemas adesivos aplicados de forma
modificada, quando uma carga de 1 ou 5 mN foi aplicada e finalmente, um moddulo
de elasticidade de 5.872 MPa foi medido para a resina microparticulada de baixa
viscosidade, enquanto os adesivos dentinarios sem carga com um baixo modulo de
elasticidade de 4.171 MPa comportaram-se mais elasticamente. Eles concluiram
que a zona de interdifusdo resina-dentina juntamente com a camada de adesivo
fornece ndo somente uma adequada unido da restauragdo com a dentina, mas
também parece ter uma inerente elasticidade e flexibilidade que contribui para
conservar esta unido. Este estudo revelou um gradiente do modulo de elasticidade
através da area de unido resina-dentina, validando assim o conceito de cavidades

com paredes elasticas.

Kinney et al.** (1996) mensuraram a dureza e médulo de elasticidade
da dentina peritubular e intertubular em funcdo de suas localizagdes dentro de
terceiros molares humanos higidos. Duas fatias de dentina, de aproximadamente 1
mm de espessura foram removidas paralelamente a superficie oclusal de cada
dente. A primeira fatia foi removida aproximadamente 0,5 — 1,0 mm da juncéo
amelo-dentinaria e a segunda aproximadamente 0,5 — 1,0 mm da polpa. As
superficies foram polidas com p6 de alumina de 0,05 ym e ultrassonicamente limpas
para remogao de qualquer smear layer visivel. Um microscopio de forga atdbmica
Nanoscope Ill (Instrumentos digitais, Santa Barbara, CA, EUA) foi utilizado para
mensurar a dureza e com um liquido celular especialmente desenvolvido foi possivel
deixar a dentina totalmente hidratada durante todas indentag¢des, as quais foram
feitas em trés lugares dentro da dentina peritubular e intertubular de cada espécime.

Um nanoindentador (Instrumentos Nano, Knoxville, TN) foi utilizado para mensurar o



48

modulo de elasticidade dos espécimes de dentina. Tentativas foram realizadas para
manter a dentina hidratada, mas devido a lentiddo dos testes (tempo maior que 10 h)
e a necessidade longo tempo para obter a estabilidade térmica impediram as
indentagbes em agua. Uma fileira de 6 x 7 de indentagbes foram realizadas em cada
dente usando uma ponta de diamante piramidal de base triangular chamada de
ponta Berkovich. A distancia deixada entre cada indentacao foi de 10 um. A dureza
da dentina peritubular totalmente hidratada nao foi dependente da localizagdo e
variou de 2,23 a 2,54 GPa. A dureza dentina intertubular totalmente hidratada foi
dependente da localizagdo, e foi significativamente maior perto da jungdo amelo-
dentinaria (0,49 a 0,52 GPa) do que perto da polpa (0,12 a 0,18 GPa). A média dos
valores de mddulo de elasticidade da dentina peritubular foi de 29,8 GPa e na
dentina intertubular os valores variaram de 17,7 a 21,1 GPa, com os menores

valores obtidos proximos da polpa.

Paul et al.'” (1999) avaliaram a influéncia do aumento da quantidade
de agua nas propriedades fisicas de um polimero feito de um modelo de primer
dentinario (HEMA) e um modelo de adesivo dentinario (uma mistura de HEMA e Bis-
GMA). Ambos primer e adesivo foram diluidos com 0,05; 0,1; 0,2 e 0,4 ml de agua
deionizada por ml de solugéo, resultando em 0, 5, 9, 17 ou 29% de volume de agua
na solug&o antes da polimerizagdo. Isto foi feito para simular o potencial de diluicdo
dos primers ou adesivos simplificados pela agua da superficie dentinaria. Uma hora
apds a polimerizagdo, a metade da quantidade de espécimes foi submetida aos
testes fisicos em condi¢bes secas. A outra metade foi imersa em agua por 24 h e
entdo testada enquanto umida. A resisténcia a tragdo, modulo de elasticidade,
porcentagem de alongamento na falha e dureza foram calculados. As propriedades
do primer e adesivo, testadas a seco n&o foram alteradas pela incorporagédo de agua
até 9% do volume. Altas quantidades de agua diminuiram as propriedades fisicas. A
imersao do polimero do primer em agua por 24 h diminuiu significativamente suas
propriedades. A imersao dos polimeros de adesivo em agua nao foi afetada somente
para os espécimes contendo 0 ou 5% do volume de agua. Os autores concluiram
que o efeito da agua extrinseca é mais importante do que o efeito intrinseco da agua
no polimero poli-HEMA e deve-se esperar que as camadas hibridas compostas
primariamente de poli-HEMA sejam mais elasticas do que aquelas compostas por
cadeias poliméricas bifuncionais de liga¢des cruzadas.
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Urabe et al.® (2000) determinaram as propriedades fisicas entre o
esmalte e a dentina na regido da jungcdo amelo-dentinaria (JAD) de dentes naturais.
A JAD é a unica interface biolégica entre um tecido muito duro, o esmalte e um
tecido muito macio, a dentina. Se os materiais resinosos pudessem se aderir a
dentina tdo bem quanto o esmalte se adere a dentina na JAD, a performance destes
materiais seria suficiente no que se relaciona a resisténcia de unido. Desta forma
para desenvolver um melhor entendimento das propriedades mecanicas da JAD, os
testes de resisténcia a tragdo, nanodureza e moddulo de elasticidade foram
realizados em dentes bovinos e humanos. Para os testes de nanodureza e modulo
de elasticidade, terceiros molares higidos foram utilizados. Discos de 2 mm de
espessura foram cortados da porgao coronal média e entdo embebidos em resina
epoxica. Apos 24 h, as superficies foram polidas com lixas d’ agua de granulagbes
600, 800, 1000 e com pastas diamantadas de tamanho de particulas 6, 3, 1 € 0,25
Mm. Todas as mensuragdes foram realizadas em espécimes umidos, com uma ponta
de diamante de trés lados. O intervalo de cada indentagdo deve ser cinco vezes o
tamanho da indentagdo para evitar a corrupgao do limite. Foram programadas 10
indentagbes com 5 pym de intervalo através da JAD, do esmalte profundo passando
pela dentina, no terco médio da superficie vestibular. Na dentina, as indentagbes
foram realizadas na dentina intertubular e a carga do indentador foi de 400 mgf.
Ap0s os testes de indentagcédo, a geometria das marcas da indentagao foi confirmada
usando um microscopio de escaneamento a laser. Os valores de resisténcia coesiva
a tracéo da regidao JAD de dentes bovinos e humanos foram 47,7 MPa e 51,5 MPa,
respectivamente. A nanodureza, dureza dindmica e modulo de elasticidade da
regidgo JAD (2,37; 1,58 e 53,18 GPa respectivamente) mostrou valores
intermediarios entre os valores do esmalte (4,48, 2,90 e 87,68 GPa) e dentina (0,70,
0,55 e 24,04 GPa) e mostrou ser maior do que aqueles valores encontrados na

dentina subjacente ou na dentina impregnada por resina.

Marshall et al.*® (2001) realizaram um estudo para mensurar a
nanodureza e o modulo de elasticidade da jungao dentino-esmalte usando o método
de microscopia de forca atdbmica modificada. Trés terceiros molares foram
seccionados sagitalmente para obtengéo de fatias de 1 mm de espessura contendo
as regides de dentina, jungdo amelo-dentinaria e esmalte. As fatias foram polidas
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com lixas de carbeto de silicio e pastas diamantadas e limpas ultrassonicamente em
agua destilada. Procedimentos similares foram realizados para preparar cinco
amostras de fatias cortadas paralelamente a superficie oclusal. O microscépio de
forca atdbmica Nanoscope Il (Digital Instruments, Santa Barbara, CA, EUA), com
uma ponta indentadora canto de cubo de aproximadamente 20 nm de raio de
curvatura foi utilizado no estudo. A dureza e o médulo de elasticidade foi mensurada
em intervalos de 1 ou 2 um ao longo de linha de 50 um de comprimento abrangendo
o esmalte, a jungdo amelo-dentinaria e a dentina. Trés localiza¢des dentro do dente
foram utilizadas: (1) ao longo de uma linha central da por¢do da incisal do dente até
a camara pulpar; (2) da ponta da cuspide até o corno pulpar; e (3) ao longo de uma
linha central na direcdo mesio-distal. Os valores de moédulo de elasticidade (E) e
dureza (H) na dentina e esmalte a distancia de aproximadamente 10 um da regido
amelo-dentinaria foram: E= 20 GPa e H= 0,7 GPa para dentina e E= 65 GPa e H=
3,5 GPa para o esmalte. Dentro regido amelo-dentinaria ambos os valores de dureza
e modulo de elasticidade aumentaram. Diferengas n&o significantes foram
determinadas entre as trés localizagdes. Esses resultados sugerem que a jungao
amelo-dentinaria indica um gradiente na estrutura e que métodos de nanoindentagéo
mostram ser promissores para futuros entendimentos da estrutura e funcéo dessa

regiao.

Akimoto et al.*” (2001) avaliaram a remineralizagéo in vivo da possivel
camada hibridoide de resina ndo-infiltrada entre a camada hibrida e o substrato de
dentina subjacente utilizando nanoindentagdo, micro-analise espectroscopica de
energia dispersiva de raio-X (EDX), e microscopia eletronica de varredura (MEV).
Vinte cavidades classe V foram feitas em dentes de macacos adultos saudaveis.
Cada cavidade foi preparada com broca carbide 330 em esmalte e dentina, com
profundidade de 1,5 a 2 mm. Na sequéncia foram totalmente condicionadas com
acido fosforico 37% por 60 s, lavadas, e secas com leve jato de ar por 5 s, seguidos
por aplicagédo de primer (SA-Primer, Kuraray) por 10 s na camada de colageno e
evaporagao suave por 5 s. As cavidades foram divididas em dois grupos: no grupo 1,
uma resina de baixa viscosidade (Protect Liner, Kuraray) e uma resina composta
(Clearfil AP-X, Kuraray) foram colocadas na cavidade conforme as recomendagbes
do fabricante e nenhum agente de unido foi colocado na interface condicionada. No
grupo 2, o agente de unido (Clearfil Photobond, Kuraray) foi aplicado, seguido da
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insercdo das resinas Protect Liner e Clearfii AP-X como no grupo 1. Os dentes
restaurados foram observados em 7 dias (controle) e apdés 6 meses. Para a
preparagao das amostras para o teste de nanodureza, cada um dos 20 dentes foi
seccionado perpendicularmente a interface de unido resina-dentina, no centro da
cavidade restaurada. Vinte metades dos dentes do grupo 1 e 2 foram embebidas em
uma bandeja de impresséo para estabilizar cada espécime paralelo a plataforma do
nanoindentador. Cada superficie foi manualmente polida com lixas de carbeto de
silicio de granulagcdo decrescente (800, 1000, 1200 e 1500), seguidos de pasta
diamantada de 6, 3, 1 e 0,25 um. Apds o polimento, cada amostra foi
ultrassonicamente limpa por 30 s para remover todas as sujeiras. Quatro fileiras de
nanoindentagdes foram feitas através da interface de unido resina-dentina, com
espaco de 5 ym entre cada nanoindentagdo e 2 ym entre cada fileira. Impressdes
piramidais de nanoindentagdes foram feitas com aplicagdo de carga uniforme de 100
mgf e apds os testes foram observadas em microscoépio eletrénico de varredura. Os
valores apdés 6 meses mostraram um aumento da nanodureza nas areas 5 um
adjacentes a dentina totalmente ou parcialmente desmineralizada. No tratamento
com o sistema adesivo convencional na interface condicionada por acido (grupo 2),
houve aumento da nanodureza e da quantidade de Calcio no substrato abaixo da
camada de dentina impregnada por resina. Desta forma, os autores concluiram que
a zona néo infiltrada por resina se remineraliza apdés 6 meses do tratamento com

adesivo dentinario.

Poolthong et al.*® (2001) utilizaram um teste de nanoindentacéo para
determinar o modulo de elasticidade (E) e a dureza (H) da dentina. Trés pontas
indentadoras esféricas de raio 20, 5 e 1 um foram testadas e umas ponta piramidal
de base triangular Berkovich foi incluida para a comparagdo. Para as pontas
esféricas, ciclos parciais de carga/descarga foram repetidos com aumento das
forcas de indentacdo até uma forgca maxima pré-determinada ser alcancada. Esta
carga foi de 500, 300 e 10 mN para os indentadores de 20, 5 e 1 um,
respectivamente. Pelo menos 5 indentagbes foram feitas para cada indentador. Os
valores de médulo de elasticidade da dentina obtidos com as trés pontas esféricas
nao foram estatisticamente diferentes, porém significativamente menores do que os
valores com a ponta Berkovich. A média dos valores de dureza aumentou com a

diminuicdo do tamanho da ponta indentadora esférica. A média dos valores de
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dureza da ponta Berkovich foi semelhante a média dos valores obtidos com a ponta

esférica de 5 um e significativamente diferente dos indentadores de 20 e 1 um.

Neves et al.*® (2002) realizaram um estudo para avaliar a correlacdo
entre o grau de conversdo e microdureza em resinas compostas, e o efeito do
conteudo de particulas e do tipo de unidade fotoativadora sobre esses parametros.
Trés resinas compostas (Artglass®, Solidex® e Zeta LC®) foram polimerizadas em
trés diferentes unidades laboratoriais (UniXS®, Solidilite® e uma unidade
Experimental). Para cada material, quinze corpos-de-prova foram confeccionados
em uma matriz metalica, e submetidos as analises do grau de conversao, através de
espectroscopia de infravermelho, e da microdureza. O conteudo de particulas
inorgénicas foi determinado por analise termogravimétrica (TGA). O comportamento
conjunto das variaveis — grau de conversdao e microdureza foi medido através do
coeficiente de correlagdo de Pearson (r). Para a resina Artglass®, o grau de
converséao variou de 37,5% a 79,2%, com valores de microdureza de 32,4 a 50,3 (r =
0,904). Para a resina Solidex®, o grau de converséo variou de 41,2% a 60,4%, com
valores de microdureza de 33,3 a 44,1 (r = 0,707). Para a resina Zeta LC®, os
valores de conversdo e microdureza foram, respectivamente, de 62,0% a 78,0% e
de 22,6 a 33,6 (r = 0,710). Concluiu-se que o uso das diferentes unidades resultou
em variagdes dos valores de conversao em fungdo das caracteristicas especificas
de cada unidade. Para cada material, uma forte correlacdo entre conversao e
microdureza foi observada. Além disso, quando materiais diferentes foram
comparados, observou-se que o conteudo de particulas inoganicas afetou

diretamente os valores de microdureza, nao interferindo no grau de converséo.

Schulze et al.*° (2005) avaliaram o efeito da variabilidade de hidratagdo
dentinaria nas propriedades da camada hibrida formada por um adesivo
autocondicionante (Clearfii SE Bond [CSE] / Kuraray) versus um adesivo
convencional de 2 passos (Single Bond [SB] / 3M ESPE). Foram realizadas
nanoindentagdes e mensuragdes da espessura da camada hibrida formada pelos
dois adesivos em trés condigdes de umidade dentinaria (muito umida [w], seca [d] e
visivelmente umida [n]). Fatias de dentina foram obtidas de 18 terceiros molares
humanos nao cariados. Cada dente foi seccionado horizontalmente para preparar

uma fatia de 2 mm de espessura da por¢ao media dentinaria coroa. Foi realizado
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acabamento com lixa de carbeto de silicio #320 na superficie superior de cada
espécime, seguidos pela aplicagdo de umidade na dentina, aplicagdo do adesivo
dentinario e restauracdo com resina composta. A condicdo muito umida foi
preparada por deposi¢cao de 10 pl de agua deionizada em um espago de 3,2 mm de
diametro da dentina. Para a condi¢cdo seca, a superficie dentinaria de 3,2 mm de
didmetro definida para adesao foi seca com jato de ar de média pressao por 30 s, a
uma distancia de 5 cm, com um volume total de ar de aproximadamente 5 m®. Os
espécimes com a dentina visivelmente umida (normal) foram criados por remogao do
excesso de agua com uso de papel absorvente, conforme recomendagdes do
fabricante, servindo como grupo controle. Os espécimes de dentina do grupo Single
Bond foram condicionados por acido antes de receber os diferentes tratamentos de
umidade de superficie e o adesivo autocondicionante Clearfil SE Bond foi aplicado
diretamente nas diferentes umidades dentinarias. Trés espécimes de cada grupo
foram utilizados para restauragdo da superficie oclusal com resina composta e
cortados perpendicularmente a interface de unido para obtencido de fatias, que
foram polidas com lixas de carbeto de silicio de abrasividade decrescente até #2000,
seguidos pelo polimento com pasta diamantada de 0,25 ym em pano de feltro.
Todos os espécimes foram ultrassonicamente limpos em agua deionizada ao final de
cada passo do polimento por 1 min para remog¢ao dos agentes de polimento e smear
layer remanescente. Posteriormente foram testados em até 48 h do final do
polimento. As nanoindentagbes foram feitas com um microscopio de for¢ca atémica
(MFA) (Nanoscope Il Digital Instruments) e um sistema indentador Triboscopico
(Hysitron Inc.) com ponta de diamante em forma do canto de um cubo, de raio em
torno de 20 nm. Todas as imagens e indentagcbes através da interface dentina-
adesivo foram feitas com o espécime submergido em agua. Indentagbes com
intervalo de 1-2 ym foram feitas em uma estreita linha, comegando do adesivo até a
dentina, com carga de aproximadamente 300 uN. Uma indentagéao larga (1000-3000
MN) no adesivo serviu como uma marcagao de referéncia. Para determinar quais
indentagcbes foram feitas dentro da camada hibrida, a localizagdo e a largura da
camada hibrida tiveram que ser determinadas por MEV. Para revelar a camada
hibrida, os espécimes foram tratados com 0,1 mol HCI por 1 min, 2 min de lavagem,
NaOCI 10% por 1 min, 2 min de lavagem, seguidos por desidratagdo com uma série
de graus de etanol e com secagem final em HMDS. Apds metalizagdo com ouro, as
imagens por MEV, obtidas de elétrons retro-espalhados e secundarios, foram
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utilizadas para identificar quais indentagdes estavam presentes no interior da
camada hibrida, baseado no numero de indentagdes a partir da marcacdo de
referéncia. Além disso, estas localizagdes foram verificadas por mensuragdes da
espessura da camada hibrida no MEV. Para todas as indentagbes € importante ter
um espago de segurancga entre cada indentagédo para que nao afete os valores das
indentagcdes adjacentes. Este espacgo foi calculado como 1,5 vezes o didmetro da
ponta do indentador na profundidade da deformagéao plastica. Um jogo adicional de
18 dentes terceiros molares humanos higidos foi preparado como descrito
anteriormente, mas uma importante diferenca na preparacao destes espécimes foi a
armazenagem das amostras em uma solucdo fixadora antes de eles serem
cortados. Para estabilizar a estrutura morfolégica do dente inteiro, eles foram
armazenados em glutaraldeido 3% do volume com 0,2 mol/l de solugdo tampéo de
cacodilato de sédio por 24 h em 4°C no escuro. Os espécimes foram entdo cortados,
tratados com HCI e NaOCI e desidratados como descrito anteriormente. A espessura
da camada hibrida foi mensurada em trés locais aleatoriamente selecionados por
espécime. Seis espécimes por grupo foram analisados. Dezoito mensuragdes por
grupo resultaram em um total de 108 mensuragdes de espessura da camada
hibrida. Nas imagens por MFA dos espécimes de Single Bond e Clearfil SE Bond em
dentina com umidade normal, as indenta¢des quase desapareceram, enquanto que
as indentacdes na camada de adesivo e dentina permaneceram visiveis, refletindo
diferengas nas propriedades mecanicas. As nanoindentagdes revelaram diferengas
significantes no modulo de elasticidade (Ei) e dureza (H) para a camada hibrida
comparando SBn, Ei = 2,7(£1,6); H = 0,24 (+x0,1) GPa com SBd, Ei = 0,9(x0,7); H =
0,07(+0,05) GPa, respectivamente, enquanto que CSE ndo mostrou diferengas entre
os grupos. Um significante aumento da zona desmineralizada abaixo da camada
hibrida foi encontrada para SBd. A camada hibrida foi mais larga para o CSEd e
SBn. Em concluséao, a hipotese do trabalho foi verificada; CSE n&o exibiu mudangas
significantes das propriedades da camada hibrida (Ei, H) em diferentes condigbes de
hidratagcdo, enquanto SB tiveram diferengas significantes, especialmente apds

secagem com ar.

Inoue et al.*' (2006) examinaram a ultra-estrutura da interface dentina-
adesivo em dentes higidos e afetados por carie, apos formacao artificial de carie
secundaria, usando os testes de nanoindentacdo e microscopia eletronica de
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varredura (MEV). Um adesivo auto-condicionante de 2 passos (Clearfil SE Bond /
Kuraray, Japado) e uma resina flow (Metafil Flo A2 / Moriyama, Jap&o) foram
utilizados no estudo, ambos livres de fluor, além de seis dentes terceiros molares
livres de carie e seis terceiros molares com lesdo cariosa envolvendo o meio da
dentina, na superficie oclusal, armazenados congelados apds extragdo. Molares
higidos foram seccionados na porgdo média da coroa, horizontalmente ao longo eixo
do dente, usando uma serra diamantada em baixa velocidade (ISOMET / Buehler,
EUA) para obter discos de dentina de 1 mm de espessura. A superficie da dentina
foi lixada com lixa de carbeto de silicio #600 com agua corrente. O SE Primer foi
aplicado em uma superficie de cada disco por 20 s e SE Bond foi entdo aplicado e
fotopolimerizado por 10 s. Na sequéncia, uma resina composta foi colocada entre
dois discos de dentina preparados e fotopolimerizados por 40 s para as superficies
de topo e de base, para fazer um sanduiche de discos de dentina. Para os molares
com lesdo de carie na dentina, o esmalte coronal foi completamente removido com
ponta diamantada, entdo a dentina cariada externa foi cuidadosamente removida
com uma broca carbide em baixa velocidade e solugdo evidenciadora de carie
(Caries Detector / Kuraray, Japao). Restauracdo da superficie dentinaria removida
de carie foi realizada usando Clearfii SE Bond e uma resina composta. Cada
espécime de dentina intacta e afetada por carie foi seccionada perpendicularmente a
interface dentina-adesivo e fixada com resina epoxica. Metade dos espécimes
fixados (3 para cada grupo) foram sujeitos ao seguinte desafio acido-base, enquanto
os espécimes remanescentes foram utilizados para o teste de nanoindentacdo. As
indentacdes foram feitas na dentina profunda (4 pontos com 5 ym de intervalo entre
cada indentagdo), na dentina 2 ym abaixo da base da camada hibrida (4 pontos
foram feitos em linha obliquamente a camada hibrida. Como o intervalo entre cada
indentacao deve ser 5 vezes o tamanho da indentacdo, cada mensuracao foi feita
com 5 uym de intervalo. Um ponto no meio da camada hibrida e trés pontos
igualmente espagados (5 pym) na camada de adesivo e na camada de resina
composta foram selecionados. A carga foi 5 gf. A média de nanodureza para a
dentina normal foi 57 MPa, significativamente maior do que na dentina afetada por
carie foi 36 Mpa. Na camada hibrida, ndo houve diferengas entre a dentina intacta e
a dentina afetada. A nanodureza da resina composta Metafile Flo na dentina intacta
e na dentina afetada por carie foi respectivamente 35 MPa e 37 MPa, sem
diferencas significantes entre eles. O adesivo demonstrou 29 MPa na dentina intacta
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e 25 MPa (afetada por carie), os quais também ndo foram significativamente
diferentes. Uma zona acido-base resistente foi observada beneficiando a camada
hibrida. Essa camada foi maior na dentina afeta por carie. Isso sugere que o
mondémero do Clearfil SE Bond penetra mais profundamente do que previamente
reportado, criando a chamada camada hibrida. Entretanto, suas propriedades fisicas
dependem das condi¢des da dentina.

Drummond*? (2006) realizou um estudo para avaliar o médulo de
elasticidade e a dureza de quatro compdédsitos com diferentes particulas, uma
microparticula, um hibrida, um cimento resinoso, e uma fibra com particulas,
utilizando a nanoindentacdo. 100 indentagdes foram realizadas por espécime com
carga de 0,001 N. O modulo de elasticidade para o compdsito Choice foi 30,2-30,3
GPa, 15,9-16,0 GPa para Micronew, 24,6-27,1 GPa para Renew, e 36,4-47,1 GPa
para Restolux. A analise estatistica indicou diferenca significante no moédulo de
elasticidade para todos quatro compdésitos. Micronew teve a menor dureza (1,2-1,3
GPa) seguido por Renew (1,6-1,8 GPa), Choice (2,6-2,8 GPa), e Restolux (2,7-4,0
GPa). A analise estatistica indicou significante diferenga entre Choice e Restolux
com relagdo ao Micronew e Renew, com Renew e Micronew nado sendo
significativamente diferente uma da outra. Nanoindentagdo de resinas compostas,
usando uma matriz de 10 x 10 indentacdes, resultou em uma larga variagdo nos
valores mensurados para a dureza e médulo de elasticidade devido ao tamanho das
particulas de carga, a localizagdo da indentagcdo dentro das particulas de carga, a
composi¢éo das particulas de carga, e a localizagdo do indentador dentro da matriz

particula/resina.

Sadr et al.** (2007) avaliaram a resisténcia de unido a dentina por teste
de micro-cisalhamento, e as propriedades mecanicas de adesivos
autocondicionantes de um passo e dois passos, apos diferentes tempos de
evaporacdo com jato de ar, previamente a fotopolimerizagdo. Pré-molares
superiores humanos higidos foram utilizados neste estudo. Os dentes foram lavados
e armazenados em 0,02% de solugcdo Timol imediatamente apds a extragao até o
momento do experimento. Fatias de dentina superficial, de aproximadamente 2 mm
de espessura cada, foram preparadas por remog¢ado do esmalte oclusal e corte
perpendicular as superficies proximais usando serra Isomet (Buehler / EUA) em
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baixa velocidade. A superficie de cada fatia de dentina foi polida com lixa de carbeto
de silicio #600 com agua para criar uma smear layer na dentina. Trinta fatias foram
aleatoriamente distribuidas em 6 grupos e tratadas com um dos sistemas adesivos.
Para o grupo do adesivo Clearfil SE Bond [SE] (Kuraray, Jap&o), o SE primer foi
aplicado com o aplicador do préprio fabricante, esfregando na superficie dentinaria
por 20 s. A dentina com primer foi seca com ar comprimido livre de 6leo em uma
pressdo de 4 kgf/cm” a uma distancia de 5 cm, com seringa triplice por 2, 5 ou 10 s
para os grupos SE2, SE5 ou SE10, respectivamente. Apds o passo do primer, o SE
bond foi aplicado na superficie dentinaria e com um jato de ar de aproximadamente
2 kgf/cm? foi esparramado para deixar uma camada homogénea. Para o grupo do
adesivo autocondicionante de um passo Clearfil Tri-S bond [TS] (Kuraray, Jap&o) o
primer e o adesivo foram aplicados na superficie dentinaria esfregando por 20 s. A
superficie dentinaria tratada foi seca como descrito para o SE primer para formar os
grupos TS2, TS5 e TS10. Para o teste de nanoindentagéo, seis fatias de dentina
(trés de cada material) foram preparadas como descrito acima, o adesivo foi
fotopolimerizado por 10 s e em seguida restaurados com uma camada de compdsito
(aproximadamente 1 mm de espessura) e fotopolimerizados por 40 s. Apds
armazenagem em agua deionizada por 24 h a 37°C os espécimes foram
seccionados perpendicularmente a superficie de unido em duas metades. As
amostras resultantes foram embebidas em resina epoxica com a interface resin-
dentina para fora, polidas em agua corrente com lixas de carbeto de silicio de
abrasividade decrescente (#600 a #1500) e finalmente polidas com pastas
diamantadas de tamanho de particulas decrescente até 0,25 ym. Apds o polimento,
as nanoindentagdes foram feitas em temperatura constante de 27,5°C com uma
ponta Berkovich. As posi¢des de indentagdo foram programadas aproximadamente
na metade da largura da camada do adesivo. Os valores foram obtidos de 20
indentacbes com sucesso em cada amostra, feitas com taxa constante de
carregamento de 10 mgf/s, com carga crescente de até 250 mgf (aproximadamente
2,5 mN). A taxa foi mantida constante por adicdo de um incremento de carga de 0,1
mgf para a carga atual por um intervalo de 10 ms. Apds o passo de carregamento, a
maxima carga foi segurada por 60 s, seguido por um descarregamento no qual a
carga foi gradualmente removida. Os menores valores de resisténcia de unido ao
micro-cisalhamento, nanodureza e fluéncia foram obtidos com 2 s de jato de ar de
cada material. Apos 10 s de jato de ar, SE mostrou propriedades superiores quando
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comparado ao grupo TS. Desta forma, concluiram que quando devidamente
manipulados, os adesivos autocondicionantes de dois passos funcionam melhor do
que adesivos de passo unico. O jato de ar € um passo crucial na aplicagdo de
adesivos com solvente e pode afetar a performance clinica deles, através de
mudancas na resisténcia de unido e alteracado das propriedades mecéanicas em nano
escala.



3 PROPOSIGAO

3.1 PROPOSIGCAO GERAL

O propésito deste estudo foi avaliar a dureza e o modulo de
elasticidade da interface de wunido dentina-resina formada por adesivos
convencionais de dois passos em funcado de diferentes formas de aplicacido do

sistema adesivo em diferentes umidades dentinarias.

3.2 PROPOSICAO ESPECIFICA

1. Avaliar a influéncia do tipo de adesivo (a base de agua/etanol ou
acetona) nos valores de dureza e modulo de elasticidade da interface de unido
dentina-resina.

2. Avaliar a influéncia da forma de aplicagdo do sistema adesivo (ativa
X inativa) nos valores de dureza e modulo de elasticidade da interface de unido
dentina-resina.

3. Avaliar a influéncia da umidade dentinaria (seca ou idealmente
umida) nos valores de dureza e mddulo de elasticidade da interface de unido

dentina-resina.



4. MATERIAL E METODOS

41. DELINEAMENTO EXPERIMENTAL E MATERIAIS UTILIZADOS

Este trabalho foi desenvolvido no Programa de Pds-graduagdo em
Odontologia — Mestrado do Departamento de Odontologia com o apoio dos
laboratorios de Metalografia e Microscopia Eletronica de Varredura, localizados no
CIPP - Centro Interdisciplinar de Pesquisa e Pdés-Graduacdo da Universidade
Estadual de Ponta Grossa (UEPG) e do Laboratério de Propriedades

Nanomecanicas da Universidade Federal do Parana (UFPR).

O presente estudo foi aprovado pelo Comité de Etica em Pesquisa da
Universidade Estadual de Ponta Grossa sob parecer n° 44/2006 e Protocolo:
06257/06 (Anexo). Foram utilizados 24 terceiros molares extraidos e livres de caries,
divididos em 8 condi¢cdes experimentais de acordo com a combinag¢ao dos fatores:
Adesivos (Adper ™ Single Bond 2 [SB] - 3M ESPE, St. Paul, MN, EUA e One Step
Plus [OS] - Bisco, Schaumburg, IL, EUA), Umidade Dentinaria (seca e umida) e
Forma de Aplicagdo do Adesivo (Aplicacédo Ativa e Aplicagdo Inativa). Foram

utilizados 3 dentes por condicdo experimental.

Neste estudo foram utilizados dois adesivos convencionais de 2
passos (Figura 4.1 a e b), que preconizam a técnica do condicionamento acido total
e uma resina composta nanoparticulada (Figura 4.1 c). A diferenga entre os sistemas
adesivos que mais se relaciona com a proposta do trabalho € o solvente presente
em cada sistema: 1) Adper ™ Single Bond 2 (SB) a base de agua/etanol e 2) One
Step Plus (OS) a base de acetona. Suas composigdes e modos de aplicagdes estédo
descritos na tabela 4.1.

4.2 PREPARO DAS AMOSTRAS

Foram utilizados no estudo 24 terceiros molares humanos higidos
(Figura 4.2 a), extraidos por indicagdo odontoldgica, desinfetados em solucdo de
cloramina a 0,5% e armazenados em agua destilada até o momento dos testes. O
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esmalte da superficie oclusal dos molares foi desgastado com lixa de carbeto de
silicio (granulacdo 180) sob irrigacdo de agua até ser obtida uma superficie
dentinaria plana (Figura 4.2 b). Para se obter uma camada de esfregago (smear
layer) padronizada, as superficies foram tratadas com lixas de carbeto de silicio sob
irrigagao (granulag&o 600) por 60 s (Figura 4.2 c).

Figura 4.1- Em (a) adesivo Adper " Single Bond 2 e acido fosfoérico Scotchbond ™ 35%:; (b)

adesivo One-Step Plus e acido fosférico Uni-etch 32% e (c) resina composta Filtek
™ Z350 A3.

b

Figura 4.2- Molar higido (a), remog&o do esmalte oclusal (b) e aspecto da
superficie preparada com lixa # 600 (c).
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Material Composigao Modo de aplicagédo
a) Condicionamento acido (15 s),
lavagem (15 s), secagem deixando a
dentina com a umidade correspondente
1- Scotchbond ™ - Acido fosforico 35% (3M 2 cada grupo (seca com jato de ar por
™ . 30 s ou reumedecida com 1,5 ul).
Adper Slngle ESPE) Lote: 6GK

Bond 2 (3M ESPE)
Lote: 7KH

2- Adesivo: Particulas de carga, Bis-GMA,
HEMA, dimetacrilatos, copolimero de acido
polialquendico, iniciadores, agua e etanol.

b) Aplicagdo de duas camadas do
adesivo (10 s), com evaporagao do
solvente com jato de ar (10 s a 20 cm
de distancia) entre cada aplicagéo.

c) Fotoativacéo (20 s - 600 mW/cmz).

One
(Bisco)

Lote: 0700004208

Step Plus

1- Uni-etch - Acido fosférico 32% (Bisco).
Lote: 0700004189

2- Adesivo: Bis-GMA, HEMA, BPDM,
particulas de carga, fotoiniciadores e acetona.

a) Condicionamento acido (15 s),
lavagem (15 s), secagem deixando a
dentina com a umidade correspondente
a cada grupo (seca com jato de ar por
30 s ou reumedecida com 3,5 ul).

b) Aplicagdo de duas camadas do
adesivo (10 s), com evaporagao do
solvente com jato de ar (10 s a 20 cm
de distancia) entre cada aplicagéo.

c) Fotoativagdo (20 s - 600 mW/cm?).

Filtek ™ Z350
(3M ESPE)
Lote: 7THW

1- Bis-GMA, UDMA, Bis-EMA e TEGDMA,
particulas de silica e zirconia.

2- Conteudos adicionais:
catalisador e pigmentos.

3- Tamanho das particulas (particulas
nanométricas com tamanho de 5 a 20 nm e
aglomerados dessas particulas com tamanho
de 0,6 a 1,4 um) e aproximadamente 78,5%
de particulas.

estabilizadores,

a) Cada incremento (1,0 mm).

b) Fotoativacdo de cada incremento (30
s com 600 mW/cm?).

Quadro 4.1 - Material (fabricante), lote, composi¢do € modo de aplicagdo dos materiais usados.

O condicionamento acido da superficie oclusal foi realizado com o

respectivo acido dos diferentes sistemas adesivos (Quadro 4.1) (Figura 4.3 a).

Contrario as instru¢cdes dos fabricantes, a superficie foi lavada com agua destilada

por 15 s e secada com um jato de ar por 30 s para haver o colapso das fibras

colagenas (Figura 4.3 b). Os adesivos foram aplicados na superficie dentinaria seca

ou reumedecida com diferentes quantidades de agua (1,5 ul para SB e 3,5 ul para

0S) (Reis et al." 2003) (Figura 4.3 ¢) medidas com uma micropipeta (Pipetman,
Gilson, NY, EUA).
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Os adesivos foram aplicados na dentina da seguinte forma: aplicagéo
inativa e ativa. Na aplicagdo inativa os adesivos foram apenas espalhados sobre a
dentina por um periodo de aproximadamente 3 s e mantidos na superficie por 7 s
(Figura 4.3 d). Posteriormente, um jato de ar foi aplicado por 10 s, a uma distéancia
de 20 cm (Figura 4.3 e). Na aplicac&o ativa o adesivo foi vigorosamente esfregado
na superficie dentinaria por aproximadamente 10 s (Figura 4.3 d). Um jato de ar foi
aplicado por 10 s a uma distancia de 20 cm (Figura 4.3 e) (Dal-Bianco et al."” 20086).

Para todos os adesivos destes dois grupos, uma segunda camada de
adesivo foi aplicada da mesma forma como a primeira camada. Os adesivos foram
fotoativados pelo tempo de 20 s (Figura 4.3 f) com um aparelho de luz de lampada
halogena (Optilux Demetron 401, Kerr, CA, EUA) na densidade de poténcia de
aproximadamente 600 mW/cm?, aferidos com o radidmetro (Curing Radiometer
Model 100 - Demetron Research Corporation, CA, EUA).

Figura 4.3-Procedimento adesivo: condicionamento &acido (a); dentina condicionada,
lavada e seca (b); dentina reumedecida (c); aplicagdo do sistema adesivo (d);
evaporagao do solvente do adesivo (e); fotoativagao (f).

Apos os procedimentos adesivos, 03 incrementos de 1,0 mm de
espessura de resina composta Filtek ™ Z350 (3M ESPE, St. Paul, MN, EUA) foram
confeccionados e fotoativados individualmente por 30 s (Figura 4.4). Ao término, as
unidades experimentais foram armazenadas em agua destilada por 24 h.



64

b

Figura 4.4- Procedimento restaurador: aplicagdo dos incrementos
de resina composta (a); amostra restaurada (b).

Em seguida, cada unidade experimental foi colada com godiva em
bastdo (Kerr, CA, EUA) e cera pegajosa a um dispositivo da maquina para corte
seriado (Isomet 1000, Buehler Ltda, Lake Bluff, IL, EUA) (Figura 4.5). Foram
realizadas sequéncias de cortes perpendiculares a interface de unido dente-resina
para obtencao de fatias de aproximadamente 1,5 mm de espessura, sem qualquer
remanescente de esmalte. O remanescente de dentina foi mensurado nos corpos-
de-prova provenientes do teto da camara pulpar para verificar a profundidade da

dentina.

Foram utilizados trés dentes por condicdo experimental e uma fatia
(amostra) foi selecionada da regido central de cada dente para o teste de

nanoindentagao.

Figura 4.5- Maquina para corte seriado Isomet (a); amostra colada com godiva em
bastédo e cera pegajosa em um dispositivo previamente ao corte (b).
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4.3 EMBUTIMENTO E POLIMENTO DAS AMOSTRAS

Para facilitar o manuseio das amostras utilizadas neste trabalho, foi
usada a técnica de embutimento. Para tal foram utilizados anéis com 21 mm de
didmetro e 5 mm de altura, seccionados de um tubo de PVC cilindrico como &
observado na Figura 4.6.

Os anéis (matrizes de PVC) foram colocados em cima de uma lamina
de vidro. A superficie da lamina de vidro que fica em contato com os anéis e a parte
interna dos mesmos foi revestida com uma camada de vaselina sélida para reter a

resina e também para facilitar a remocgao dos cilindros de resina.

Figura 4.6- Imagem mostrando na parte superior dois anéis
de PVC colocados sobre uma l&mina de vidro,
utilizados para o embutimento das amostras. Na
parte inferior duas fatias de dente contendo a
interface de unido dente-resina.

A resina empregada para o embutimento das amostras foi uma resina
de poliéster indicada para moldes (Milflex, Milflex Industrias Quimicas Ltda, S&o
Bernardo do Campo, SP, Brasil). Para o endurecimento foi utilizado um catalisador
fornecido pela mesma empresa, anteriormente citada. A proporcéo utilizada foi
indicada pelo fabricante, a qual € de 25 gotas de catalisador para cada 100 g de
resina. Apos 24 h, os cilindros de resina foram retirados dos anéis de PVC e
imediatamente lavados com agua para remogao completa da vaselina utilizada. A

amostra foi fixada a um dispositivo para facilitar o manuseio (Figura 4.7 a) e
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posteriormente foi feito o polimento metalografico para produzir superficies lisas

necessarias para os experimentos de nanoindentacio.

O polimento inicial foi realizado com lixas de carbeto de silicio de
abrasividade decrescente (600, 1000, 1200, 1500 e 2000) em movimentos manuais
no sentido longitudinal, com agua (Figura 4.7 b). Posteriormente, foram utilizados
discos de feltro macios com duas sucessivas pastas diamantadas, com tamanhos de
particulas de 1 e 0,25 ym, em uma maquina politriz Aropol S (Arotec, Cotia, SP,
Brasil) em 300 rpm (Figura 4.7 c). Entre cada passo do polimento, todas as amostras
foram ultrassonicamente lavadas em agua destilada por 5 min para limpeza do
material removido da matriz e, apds o final do polimento todas as amostras foram
limpas ultrassonicamente por 20 min (Figura 4.7 d). A Figura 4.7e ilustra uma fatia
embutida em resina de poliéster e devidamente polida.

Durante a preparag¢ao das amostras e até o momento dos testes, todas
foram deixadas em agua destilada, em temperatura ambiente, e foram testadas
dentro de 48 h do final do polimento.
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Figura 4.7- Amostra fixada ao dispositivo (a), Polimento da amostra com lixas de decrescentes
abrasividades (b), Polimento da amostra com discos de feltro e pastas diamantadas (c),
Limpeza ultrassonica da amostra (d), Cilindro de resina de poliéster com uma fatia do
dente embutida e devidamente polida (e).

4.4 CARACTERIZACAO DAS PROPRIEDADES MECANICAS NA INTERFACE DE
UNIAO RESINA-DENTINA POR MEIO DA TECNICA DE NANOINDENTACAO.

Consiste em estimar as propriedades elasticas e plasticas da interface

de unido resina-dentina, formada por diferentes condigdes experimentais.

Todos o0s experimentos de nanoindentagdo para obtencdo das
grandezas dureza e médulo de elasticidade das amostras em estudo neste trabalho
foram realizados usando um Nano Indenter® XP (MTS®, MN, EUA) mostrado na

Figura 4.8, localizado no Laboratério de Propriedades Nanomecanicas da UFPR.
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Figura 4.8- Vista do conjunto Nano Indenter® composto pela cabine isoladora e pelo conjunto de
programacgao e controle formado pela estacdo de trabalho com seus periféricos: dois
monitores de imagens e uma impressora.
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4.4.1 Técnica da Nanoindentacéo

A técnica de nanoindentacao consiste em fazer penetrar uma ponta de
diamante no material, controlando e registrando a carga e a profundidade de
penetragdo, a qual & feita em escala nanométrica. Os dados produzidos sao
colocados num diagrama forga-deslocamento, o qual descreve uma curva
denominada carga-descarga (Figura 4.9). Durante a indentagédo, a carga (P) e a
profundidade de penetragdo (h) séo registradas em fungdo do tempo. A curva de
carregamento refere-se a penetragdo do indentador na amostra até uma carga
maxima preé-estabelecida e a curva de descarregamento se refere a remogéo da
carga e diminuicdo da profundidade de indentacdo em funcdo do tempo. Estas
curvas fornecem as informacbes sobre um determinado ensaio e servem para

caracterizar as propriedades mecanicas das amostras.

Figura 4.9- Representagcdo esquematica da curva tipica da
carga aplicada (mN) versus profundidade de
penetracdo (nm) realizada para cada
indentagdo na amostra.

Em estudos piloto foram determinados os procedimentos adequados e
necessarios para realizacdo dos ensaios de nanoindentagdo. As cargas utilizadas
foram pré-selecionadas em 0,1 ou 5 gf dependendo da regido indentada e aplicadas

em um unico ciclo de carregamento-descarregamento. Os testes foram realizados
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em atmosfera e temperatura ambientes (24°C), utilizando uma ponta de diamante
piramidal de base triangular denominada Berkovich (Figura 4.10), em amostras que
foram mantidas secas no momento dos testes, pois de acordo com os estudos piloto
sugere-se nédo haver diferengas quando comparadas com as amostras mantidas

umidas durante todos os testes (Apéndice A).

As regides sobre a amostra foram examinadas e selecionadas para
indentagc&do utilizando um microscopio 6tico e uma mesa moével (sistema X-Y),

instalada dentro do dispositivo mostrado na Figura 4.10.

Nano Indorhir XF

AccV  Probe  Mag WD Det F——1 50um
200kv 40 %200 16 SE  SHIMADZU SSX-550 - UEPG

Figura 4.10- Vista mais aproximada do dispositivo de ensaios onde se realizam as
nano-indentagdes (a). Ponta de diamante piramidal de base triangular
Berkovich (b).

Antes de iniciar as mensuragdes, 2 grupos de 9 indentagbes para cada
regido foram programados por meio de um controle remoto de video conectado a luz

do microscopio o6ptico do nanoindentador.

Para a exata mensuracido dos valores de dureza e moddulo de
elasticidade, a distancia entre cada indentacao deve ser de no minimo cinco vezes o
tamanho da deformagao plastica formada por cada indentagao (Urabe et al.** 2000).
Desta forma, de acordo com os tamanhos das indentagdes calculados em testes
pilotos, na regido R1 (resina composta) a carga utilizada foi de 5 gf e o intervalo
entre cada indentagdo foi maior que 20 ym. Na regido R2 (camada de adesivo
dentinario) a carga utilizada foi de 5 gf, com intervalo de no minimo 10 ym entre
cada indentacdo. Na regido R3 (camada hibrida) a carga utilizada foi de 0,1-0,2 gf e
o intervalo entre cada indentagao foi maior do que 3 uym. Na regido R4 (dentina) a
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carga utilizada foi de 5 gf, com intervalo de no minimo 20 ym entre cada indentagéo
(Figura 4.11).

Figura 4.11- Desenho esquematico mostrando as quatro regibes distintas contendo dois
grupos de nove indentagbes para cada regido: (R1) corresponde a resina
composta, (R2) corresponde ao centro de massa relativa da espessura da
camada de adesivo dentinario, (R3) na regido superior da massa relativa da
espessura da camada hibrida e (R4) corresponde a dentina.

A velocidade de aproximagao do indentador em diregao a superficie da
amostra foi de 10 nm/s. Apoés o contato, o tempo utilizado durante o ciclo de
indentac&o tanto para o carregamento quanto para o descarregamento foi de 5 s.
Entre o ciclo de carregamento e de descarregamento a carga foi mantida constante

por um periodo de 10 s.
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4.4.2 Dureza

E uma propriedade mecanica importante utilizada na especificacédo de
materiais. Nao possui uma definicdo absoluta, entretanto, é citada como sendo uma

medida da resisténcia do material & deformacéo plastica (Brotzen** 1994).

Tradicionalmente, a dureza do material é obtida fazendo uma
penetracdo a uma determinada carga. Quando da remogao da carga, apds um curto
periodo de tempo, a superficie da amostra € analisada através de microscoépio éptico
para determinar a area da impressao residual plastica. A dureza é entdo definida

como a razao entre a carga maxima de penetragéo e a area medida.

Em nanoindentacdo, o penetrador mais usado na determinacdo das
propriedades elasticas e plasticas é o Berkovich. A dureza (H) € definida como a
pressdo média que o material suporta sob carregamento, sendo calculada da

seguinte expressao:

P .
H= max 1
s (1)

onde, A é a area projetada do contato. Substituindo a equagédo 1, para um
penetrador Berkovich ideal, em 2 leva a (Oliver e Pharr*® 1992):

Pmalx
" 24,5k @)

em que h. é a profundidade de contato estabelecido entre a ponta Berkovich e a
amostra. E observado que o valor da dureza, utilizando-se a definicdo acima, pode
ser diferente do valor obtido mediante uma definicdo mais convencional na qual a
area é determinada pela medida direta do tamanho da impressao residual (Brotzen44
1994, Oliver, Pharr*® 1992).

4.4.3 Mddulo de Elasticidade

Os valores dos moédulos de elasticidade das amostras foram obtidos

das curvas geradas num experimento de indentagdo usando um nanoindentador. A
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idéia basica € que, mesmo para materiais que exibem deformacéo plastica durante o
carregamento, o inicio do descarregamento é elastico. O moédulo de elasticidade
reduzido do espécime pode ser determinado a partir da inclinagdo da curva de
descarregamento. Uma equacdo foi derivada para o moddulo de elasticidade
reduzido, E; (Oliver, Pharr*® 1992):

E _ﬂsmax
r 2/3 \/Z

onde S é uma constante que depende da geometria do penetrador. Spax = (dP/dh) é

3)

a rigidez obtida experimentalmente da parte superior da curva de descarregamento.
(A) é a area de contato projetada, P € a carga e h € o deslocamento do penetrador.
E: € o mddulo de elasticidade reduzido, o qual inclui os efeitos de penetradores nao
rigidos, isto é, esta relacionado com o mdédulo de elasticidade do espécime e do
penetrador através da seguinte equagao:

-y, v (4)
E E

1
Er
onde E; e vi sdo o moddulo de elasticidade e a coeficiente de Poisson do material do

indentador e E e v sdo o modulo de elasticidade e a coeficiente de Poisson do

material penetrado.
4.5 MICROSCOPIA OPTICA E ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

Neste estudo foi utilizado microscépio optico e eletrénico de varredura
(MEV), ambos instalados nos laboratorios de Metalografia e Microscopia Eletrénica
de Varredura, localizados no CIPP - Centro Interdisciplinar de Pesquisa e Pds-
Graduacgao da Universidade Estadual de Ponta Grossa.

A microscopia optica foi realizada com o microscopio OLYMPUS — BX
51 (Olympus, Tokyo, Japao) (Figura 4.12) para analise da superficie das amostras
durante o polimento metalografico e para identificacdo das indentagdes realizadas
nas regides R1, R2 e R4 (Figura 4.11).

As indentacgdes realizadas na regido R3 (Figura 4.11) foram analisadas

por microscopia eletrobnica de varredura, devido a utilizagdo de cargas muito
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pequenas durante o0s ensaios mecanicos e por serem regides de dimensdes
micrométricas. Para visualizacdo das indentagdes no microscopio eletrénico de
varredura foi realizado réplicas das amostras embutidas e indentadas.
Primeiramente, foi realizada uma moldagem das amostras com um material a base
polivinilsiloxano leve (Virtual Light Body, Ivoclar Vivadent AG, Schaan, Liechtenstein)
e pesado (Virtual putty, Ivoclar Vivadent AG), que foram manipulados com
proporg¢des iguais das pastas base e catalisadora. Apos o tempo de presa de 5 min,
a moldagem foi removida e mantida em repouso por um tempo de 30 min. Logo
apods este periodo, a réplica da amostra foi confeccionada com uma resina epoéxi
(Resina Gll, Polipox, Sao Paulo, Brasil), que foi manipulada por 2 min na propor¢ao
de 2:1 de base/endurecedor e mantida em repouso por 20 min Passados esse
tempo, a resina foi vazada na moldagem e apods o tempo total de cura da resina (24
h) a réplica foi removida, recoberta com ouro e observada no microscopio eletrénico

de varredura (Figura 4.13).

Figura 4.12- Microscopio optico BX 51
(OLYMPUS).
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Figura 4.13- Espécime recoberto por ouro (a); Microscopio eletrénico de varredura (MEV) (b).

4.6 ANALISE DOS DADOS

Os valores de nanodureza e modulo de elasticidade das regides
correspondentes ao sistema adesivo e camada hibrida foram submetidos a uma
analise de variancia de 3 fatores de medidas repetidas (Sistema adesivo X Umidade
dentinaria X Forma de aplicagdo) e ao teste de comparagdes multiplas de Tukey
(a=0,05). O programa estatistico utilizado foi o Statistica (Stat Soft®Inc. Sao
Caetano do Sul-SP- BRASIL).

Como a resina composta empregada no estudo foi a mesma para
todas as condi¢cdes experimentais, uma unica média e desvio padrao foi realizada,

sendo o mesmo procedimento realizado para o substrato dentinario.



5 RESULTADOS

5.1 RESINA COMPOSTA

As médias e desvios padrdes (GPa) da dureza e do moédulo de

elasticidade da resina composta foram respectivamente 1,02 £ 0,07 e 14,94 £+ 0,67.

5.2 SISTEMA ADESIVO

As médias e os desvios padrées da dureza e do médulo de
elasticidade do sistema adesivo de todos os grupos experimentais estédo
apresentados nas tabelas 5.1 e 5.3 respectivamente. A analise de variancia de 3
fatores para a variavel dureza demonstrou que a interagao tripla (p=0,0039), a dupla
Sistema adesivo vs. Umidade dentinaria (p=0,0039), assim como os fatores
principais Sistema adesivo (p<0,0001) e Umidade dentinaria (p=0,0008) foram
estatisticamente significantes. As interagées duplas Sistema adesivo vs. Forma de
Aplicagao (p=0,15) e Umidade dentinaria vs. Forma de aplicagao (p=0,16) ndo foram
estatisticamente significantes, bem como o fator principal Forma de aplicagao
(p=0,53).

Como pode ser observado na Tabela 5.1, os valores de dureza para o
Adesivo One Step Plus foram semelhantes em todas as condi¢gdes do estudo,
enquanto para o adesivo Adper ™ Single Bond 2 a menor média de dureza foi
observada no grupo em que o adesivo foi aplicado ativamente sob dentina seca.
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Tabela 5.1 - Médias e desvios padrbes (GPa) dos valores de dureza da camada de adesivo
para todas as condigbes experimentais do estudo.

Aplicacéo Ativa Aplicacéo Inativa
Adesivo
Dentina Umida Dentina seca Dentina Umida Dentina seca
Adper ™ Single Bond 2 0,39+0,04 a 0,32+0,05b 0,37 £ 0,08 a 0,37 £ 0,06 a
One Step Plus 0,29+0,04b,c 0,31£0,06b,c 0,30+£0,07 b,c 0,28+0,04 c

Letras iguais significam médias estatisticamente semelhantes

As médias e os desvios padrées da interacdo dupla Sistema adesivo
vs. Umidade dentinaria podem ser visualizados na Tabela 5.2. Pode-se verificar que
a umidade da dentina afetou significativamente apenas os valores de dureza do
adesivo Adper ™ Single Bond 2, que por sua vez foram, em ambas as condi¢des de

umidade, superiores aos valores aferidos com o adesivo One Step Plus.

Tabela 5.2 - Médias e desvios padrbes (GPa) dos valores de dureza da camada de adesivo para
a interagao Sistema adesivo vs. Umidade dentinaria.

Sistema adesivo Dentina Umida Dentina Seca
Adper ™ Single Bond 2 0,38 £ 0,06 a 0,35+0,06 b
One Step Plus 0,29+0,06 ¢ 0,30+£0,05¢c

Letras iguais significam médias estatisticamente semelhantes

A analise de variancia de 3 fatores para a variavel médulo de
elasticidade mostrou que a interagdo tripla foi estatisticamente significante
(p=0,0055). As interagbes duplas Sistema adesivo vs. Forma de aplicagao
(p=0,0068) e Sistema adesivo vs. Umidade dentinaria (p=0,0002) também foram
estatisticamente significantes, assim como os fatores principais Sistema Adesivo
(p=0,0003), Umidade dentinaria (p=0,0051) e Forma de aplicagdo (p=0,015). A
interagdo dupla Umidade dentinaria vs. Forma de aplicagdo (p=0,75) nado foi
estatisticamente significante. Pode-se observar na Tabela 5.3 que a maior média do
modulo de elasticidade foi observada para o adesivo Adper ™ Single Bond 2

aplicado em dentina umida sob agitacao.
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Tabela 5.3 - Médias e desvios padrdes (GPa) dos valores de moédulo de elasticidade da camada
de adesivo para todas as condi¢cdes experimentais do estudo.

Aplicacéo Ativa Aplicacéo Inativa
Adesi i
Vo D’en'tlna Dentina seca Dentina Umida Dentina seca
umida
Adper ™Single Bond2 7,13+0,80 a 6,07 +1,00 cd 6,76 + 1,01 a,b 6,38+ 1,01 b,c
One Step Plus 572+082d 6,09+1,34b,cd 655+158ab,c 6,38+1,09b,c

Letras iguais significam médias estatisticamente semelhantes

As médias e os desvios padrdes da interacdo dupla Sistema adesivo
vs. Forma de aplicagao estdo apresentados na Tabela 5.4. Pode-se observar nesta
tabela que os valores do mdédulo de elasticidade foram maiores para o sistema
adesivo Adper ™ Single Bond 2, porém estatisticamente significante somente
quando a aplicacao ativa foi empregada. A forma de aplicagdo n&o influenciou nos
valores de médulo de elasticidade do sistema adesivo Adper ™ Single Bond 2,
entretanto maiores valores foram encontrados quando o adesivo One Step Plus foi

aplicado de forma inativa.

Tabela 5.4 - Médias e desvios padrdes (GPa) dos valores de modulo de elasticidade da
camada de adesivo para a interagdo Sistema adesivo vs. Forma de aplicacéo.

Sistema adesivo Aplicacdo Ativa Aplicacéo Inativa
Adper " Single Bond 2 6,56 + 1,05 a 6,54 + 1,02 a
One Step Plus 591+112b 6,47 £ 1,35 a

Letras iguais significam médias estatisticamente semelhantes

As médias e os desvios padrdes da interacdo dupla Sistema adesivo
vs. Umidade dentinaria também foram tabelados e estdo apresentados na tabela
5.5. O mddulo de elasticidade foi maior quando aplicou-se o adesivo Adper ™ Single
Bond 2 em substrato dentinario umido, em outras palavras pode-se dizer que a
umidade dentinaria apenas afetou o mdédulo de elasticidade do adesivo supracitado.

Tabela 5.5- Médias e desvios padrdes (GPa) dos valores de modulo de elasticidade da
camada de adesivo para a interagdo Sistema adesivo vs. Umidade dentinaria.

Sistema adesivo Dentina Umida Dentina Seca
Adper " Single Bond 2 6,93+0,93a 6,24 +1,02b
One Step Plus 6,14 +132b 6,24 +122b

Letras iguais significam médias estatisticamente semelhantes
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5.3 CAMADA HIBRIDA

As médias e os desvios padrbes da dureza e do mddulo de
elasticidade da camada hibrida de todos os grupos experimentais estéo
apresentados nas tabelas 5.6 e 5.7, respectivamente.

Tabela 5.6 - Médias e desvios padrdes (GPa) dos valores de dureza da camada hibrida para
todas as condigdes experimentais do estudo.

Aplicacéo Ativa Aplicacéo Inativa
Dentina Umida Dentina seca Dentina Umida Dentina seca
Adper ™ Single Bond 2 0,27 +£0,10 ¢ 0,37 £ 0,14 b,c 0,29+0,15¢ 0,29+0,22 ¢
One Step Plus 045+0,12b 0,64 +0,27 a 045+0,16 b 0,39 + 0,23b,c
Letras iguais significam médias estatisticamente semelhantes

Sistema adesivo

Tabela 5.7 - Médias e desvios padrdes (GPa) dos valores de modulo de elasticidade da
camada hibrida para todas as condigdes experimentais do estudo.

Sisterna adesivo Aplicacéo Ativa Aplicacéo Inativa
Dentina Umida Dentina seca Dentina umida Dentina seca
Adper ™ Single Bond 2 6,87 + 1,96 7,38 + 3,11 5,69 + 1,55 6,85+ 0,22
One Step Plus 10,87 + 3,49 14,21 £+ 5,16 9,91+2,74 8,97 + 5,92

A analise de variancia de 3 fatores para a variavel dureza mostrou que
a interacéo tripla foi estatisticamente significante (p= 0,0362). As interagdes duplas
Sistema Adesivo vs. Forma de aplicagdo (p= 0,0238) e Umidade dentinaria vs.
Forma de aplicagéo (p<0,0001) também foram estatisticamente significantes, assim
como os fatores principais Sistema adesivo (p<0,0001), Umidade dentinaria
(p=0,0041) e Forma de aplicagéo (p<0,0001). Como pode ser observado na Tabela
5.6, a forma de aplicagédo do sistema adesivo nao influenciou nos valores de dureza
da camada hibrida quando aplicados em dentina umida. Por outro lado, a aplicagao
ativa propiciou melhoria dos valores de dureza quando os adesivos foram aplicados
em dentina seca, principalmente para o adesivo One Step Plus.

As médias e os desvios padrdes para a interacdo Sistema adesivo vs
Forma de aplicagcdo estdo apresentados na tabela 5.8. Os dados desta tabela
reforcam as observagdes da Tabela 5.6, ou seja, a dureza da camada hibrida foi
maior nos grupos em que se realizou a aplicagao ativa tanto para o sistema adesivo

Adper ™ Single Bond 2 quanto para o One Step Plus, no entanto, este aumento foi
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significante apenas para o sistema adesivo One Step Plus. Outro dado importante
gue pode ser observado nesta tabela é que os valores de dureza, independente da
forma de aplicagao foram maiores para o adesivo One Step Plus.

Tabela 5.8 - Médias e desvios padrdes (GPa) dos valores de dureza da camada hibrida para a
interacdo Sistema adesivo vs. Forma de aplicagéo.

Sistema adesivo Aplicacdo Ativa Aplicacéo Inativa
Adper " Single Bond 2 0,32+0,13 ¢ 0,29+0,19¢
One Step Plus 0,51+0,2a 042+0,2b

Letras iguais significam médias estatisticamente semelhantes

As médias e os desvios padrdes da interacao Umidade dentinaria vs.
Forma de aplicacédo estdo apresentados na tabela 5.9. A dureza da camada hibrida
foi maior no grupo em que a forma de aplicagdo foi ativa em substrato dentinario

SeCoO.

Tabela 5.9 - Meédias e desvios padrdes (GPa) dos valores de dureza da camada hibrida para a
interacdo Umidade dentinaria vs. Forma de aplicagao.

Umidade dentinaria Aplicacdo Ativa Aplicacéo Inativa
Dentina umida 0,36 £ 0,14 b 0,37 +0,17 b
Dentina seca 0,47 +£0,24 a 0,34 +0,23 b

Letras iguais significam médias estatisticamente semelhantes

Com relacdo ao médulo de elasticidade, a analise de variancia de 3
fatores detectou que a interagdo tripla ndo foi estatisticamente significante (p=
0,0612). A interagdo dupla Umidade dentinaria vs. Forma de aplicagdo foi
estatisticamente significante (p=0,0016), assim como os fatores principais Sistema
adesivo (p<0,0001), Umidade dentinaria (p=0,0007) e Forma de aplicagédo
(p<0,0001).

As médias e os desvios padrdes da interacdo Umidade dentinaria vs.
Forma de aplicagédo foram tabulados e estdo apresentados na tabela 5.10. Os dados
desta tabela demonstram que o moédulo de elasticidade da camada hibrida foi maior

guando o sistema adesivo foi aplicado de forma ativa em dentina seca.
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Tabela 5.10 - Médias e desvios padrdes (GPa) dos valores de médulo de elasticidade da
camada hibrida para a interagdo Umidade dentinaria vs. Forma de aplicacgéo.

Umidade dentinaria Aplicagéo Ativa Aplicagéo Inativa
Dentina Umida 9,0+350Db 7,83+3,07b
Dentina seca 10,98 + 4,65 a 794 +506b

Letras iguais significam médias estatisticamente semelhantes

5.4 DENTINA

As médias e desvios padrées (GPa) da dureza e do moddulo de
elasticidade da dentina foram 0,69 £ 0,10 e 17,94 + 1,84, respectivamente.

Imagens obtidas por microscopia eletrbnica de varredura (MEV)
ilustrando a geometria da indentagao e a capacidade de precisdo de posicionamento
desta técnica de nanoindentagcédo, em cada regido avaliada, podem ser observadas
nas figuras 5.1 a 5.3.

Figura 5.1- Fotomicrografia por MEV com
magnificacdo de 700x ilustrando
09 nanoindentagdes (circuladas)
na regido da resina composta
(RC).

Figura 5.2- Fotomicrografia por MEV com magnificagdo de 200x ilustrando as
nanoindentagbes na camada do sistema adesivo (a). Maiores detalhes das
nanoindentagdes (circuladas) na camada de adesivo (b). Resina composta
(RC), Sistema adesivo (AD) e Dentina (DE).
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Figura 5.3: Fotomicrografia por MEV com
magnificacdo de 600x ilustrando
as nanoindentagdes (circuladas)
na regido da dentina (DE).



6 DISCUSSAO
6.1 NANOINDENTACAO

Um dos maiores beneficios da técnica de nanoindentacdo para o
estudo de interfaces de unido é a capacidade precisa de posicionamento do
indentador em regides muito pequenas como a camada hibrida, além da
sensibilidade de profundidade de penetracdo em escalas nanométricas. O aparelho
nanoindentador fornece os valores de dureza e mdédulo de elasticidade do material
testado e diferentemente dos testes convencionais de micro-dureza Vickers ou
Knoop ndo é necessaria a demarcagao da area indentada para o calculo da dureza,
visto que a posicdo relativa do indentador na superficie do espécime é
constantemente monitorada e a area de indentacdo é calculada de acordo com a
profundidade da indentacdo e da geometria da ponta de diamante do aparelho
nanoindentador (Van Meerbeek et al."® 1993). Dessa forma, erros devido &
mensuragao imprecisa do comprimento diagonal de pequenas durezas Vickers ou
Knoop podem ser evitados.

No aparelho nanoindentador, diferentes pontas podem influenciar nos
valores de dureza e modulo de elasticidade do espécime testado. No presente
estudo foi selecionada a ponta Berkovich, pois comparada com a ponta canto de
cubo, desloca trés vezes menos volume sob uma mesma carga aplicada e
consequentemente forma uma menor demarcagdo de indentacdo na amostra
(Marshall et al.*® 2001). Poolthong et al.®® (2001) utilizando o teste de
nanoindentagdo com trés pontas esféricas de diferentes diametros e uma ponta
convencional piramidal Berkovich demonstrou que os valores de dureza e moédulo de
elasticidade na regido da dentina variaram de acordo com o tipo de ponta utilizada.

O teste de dureza € um confiavel indicador indireto do grau de
conversdo de mondmeros em polimeros (Ferracane*® 1985, Rueggeberg, Craig®
1988). Alguns estudos demonstram uma forte e significante correlacdo entre os
valores do grau de conversdo e os valores de microdureza (Dewald, Ferracane®
1987, Cadenaro et al.?’ 2005). Entretanto, essa correlacdo ndo deve ser utilizada
para a comparacéo de diferentes materiais (Ferracane*® 1985), pois as diferencas do
grau de conversdo de polimerizagdo podem ser influenciadas pelo tipo de sistema
monomérico, tipo e quantidade de particulas de carga inorgénica, qualidade de
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silanizagdo das particulas, dentre outros aspectos (Neves et al.>® 2002).
Consequentemente, no presente estudo é possivel relacionar os valores de dureza
com a qualidade de polimerizagdo de cada sistema adesivo, porém a mesma
correlagdo ndo deve ser utilizada para comparar os dois adesivos (Adper ™ Single
Bond 2 e One Step Plus) utilizados no trabalho.

6.2 SISTEMA ADESIVO E CAMADA HIiBRIDA

Os resultados deste trabalho indicam que os maiores valores de
dureza e modulo de elasticidade encontrados na regido da camada hibrida foram
obtidos com aplicacdo ativa de ambos os sistemas adesivos, sendo mais evidente
para o sistema adesivo One Step Plus. Inicialmente poderiamos supor que isso
tenha sido causado por dois fatores: 1) Maior evaporagcdo do solvente e 2) Maior
penetracdo do adesivo no substrato dentinario.

Acredita-se que a aplicagdo ativa promova uma maior evaporagao do
solvente. No trabalho de Jacobsen e Soderholm'™ (1998) um decréscimo da
resisténcia de unido foi observado quando um primer a base de acetona foi agitado
na superficie dentinaria. Segundo os autores, a aplicacdo ativa promoveu uma
rapida evaporacdo da acetona, que consequentemente resultou em uma estrutura
gelatinosa de HEMA, incapaz de se difundir adequadamente para o interior da
dentina desmineralizada. Melhores propriedades mecéanicas dos sistemas adesivos
apdés uma maior evaporagao do solvente foram observadas no trabalho de Sandr et
al.** (2007), em que maiores valores de nanodureza foram obtidos quando o tempo
de jato de ar apos a aplicagéo do primer foi aumentado de 2 s para 10 s. Da mesma
forma, outros estudos comprovam que a remogdo da agua residual ou solvente
aumentam as propriedades mecanicas da resina no interior da camada hibrida (Paul
et al.”?1999, Cho, Dickens®®2004).

Porém, se a maior evaporagdo do solvente e agua residual causada
pela aplicagdo ativa fosse tao significativa, altos valores de dureza e mddulo de
elasticidade teriam sido obtidos na camada de adesivo, fato ndo observado neste
estudo.

Além disso, a umidade dentinaria, contrariamente ao que poderia
supor, aumentou as propriedades mecanicas da camada de adesivo Adper ™ Single
Bond 2. Isto pode ter ocorrido pelo fato deste adesivo ser composto por acido
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polialquendico, que o torna mais viscoso, e o0 aumento da viscosidade influencia
negativamente na resisténcia flexural e grau de conversdo de sistemas adesivos
(Bae et al.?® 2005). A umidade dentinaria é capaz de diminuir a viscosidade do
adesivo e possibilitar maior mobilidade dos componentes reativos, permitindo desta
forma um maior contato entre os monémeros resinosos durante a polimerizagao e
um aumento do grau de conversdo, representado indiretamente pelos maiores
valores de dureza e médulo de elasticidade do material.

Resultados absolutamente opostos aos observados na camada de
adesivo foram obtidos na regido da camada hibrida. Desta maneira, ao invés de
maior evaporagao do solvente é possivel criar a hipétese de que a aplicacédo ativa
assegurou uma maior penetragdo do adesivo, assegurando uma maior concentragao
de monbmeros no interior da dentina parcialmente desmineralizada.
Consequentemente, apos a polimerizacao formou-se um polimero mais resistente,
com maiores valores de dureza e modulo de elasticidade. Isso concorda com outros
estudos em que uma maior penetracdo do adesivo e melhores propriedades
mecanicas foram observadas quando a aplicagdo ativa foi empregada (Miyazaki et
al.™® 1996, Jacobsen, Séderholm™ 1998, Dal-Bianco et al." 2006). No entanto, a
maior concentragcdo de mondmeros no interior da camada hibrida resultou em
menores valores de moédulo de elasticidade na camada de adesivo One Step Plus,
quando este foi aplicado de forma ativa. No estudo de Jacobsen e Séderholm™
(1998), baixos valores de resisténcia de unido foram obtidos quando o adesivo a
base de acetona foi aplicado ativamente na superficie dentinaria. A baixa
viscosidade do adesivo One Step Plus somada a aplicagao ativa resultou em uma
espessura de pelicula visivelmente mais fina, o que pode ter influenciado nas
propriedades mecéanicas do mesmo. Entretanto, esta hipotese deve ser topico de
futuros estudo para confirmacéo.

Outro achado interessante deste estudo na regido da camada hibrida
foram os altos valores de dureza e modulo de elasticidade encontrados em dentina
seca quando ambos os sistemas adesivos foram aplicados de forma ativa. Isso
confirma os achados de outros estudos, em que a aplicacdo ativa de sistemas
adesivos a base de agual/alcool e a base de acetona promoveram altos valores de
resisténcia de unido em substrato dentinario seco tanto no tempo imediato (Dal-
Bianco et al." 2006) como ap6s 12 meses do armazenamento das amostras (Reis et

al.’’ 2007). Uma possivel explicagcédo para estes resultados € a hipotese de Jacobsen
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e Soéderholm'™ (1998) em que a pressdo mecanica exercida na dentina
desmineralizada durante a aplicagéo ativa pode ter comprimido a malha de colageno
colapsada como uma esponja e quando a pressdo foi aliviada o colageno
comprimido se expandiu e a solugédo do adesivo pode ter sido puxada para dentro da
rede de colageno. Esta hipotese, entretanto, deve ser melhor estudada.

Nesta mesma regido da camada hibrida, a interagdo dupla Sistema
adesivo vs. Umidade dentinaria n&o foi estatisticamente significante e n&do concorda
com os resultados do estudo de Schulze et al.** (2005), no qual os autores relatam
haver diferenga estatisticamente significante quando o sistema adesivo Adper ™
Single Bond 2 foi aplicado em meio seco ou em substrato dentinario visivelmente
umido. Os autores afirmam ainda que a secagem da amostra antes da aplicacdo do
agente de unido reduz as propriedades mecéanicas da camada hibrida. Devemos
enfatizar que no referido estudo a forma de aplicagdo do sistema adesivo foi
realizada conforme as recomendagbes do fabricante, ou seja, sem nenhuma
aplicagao ativa e caso os adesivos tivessem sido aplicados ativamente na superficie
dentinaria, como no presente trabalho, resultados diferentes poderiam ter sido
encontrados.

Outro aspecto discordante entre o estudo acima citado e o presente
foram os valores de nanodureza e modulo de elasticidade obtidos. Esta diferenca
pode ter sido causada pelo tipo de adesivo utilizado, uma vez que no trabalho de
Schulze et al.*® (2005) foi utilizado o sistema adesivo Adper ™ Single Bond e no
nosso trabalho utilizamos o sistema adesivo Adper ™ Single Bond 2, o qual segundo
o fabricante, apresenta cerca de 10% de particulas de carga, composta de silica
coloidal de aproximadamente 5 nandmetros. A ponta de diamante utilizada no
aparelho indentador também foi diferente, no presente estudo foi utilizado uma ponta
piramidal de base triangular Berkovich, igualmente a outros trabalhos presentes na
literatura odontoldgica (Sadr et al.** 2007, Kinney et al.** 1996).

6.3 RESINA COMPOSTA E SUBSTRATO DENTINARIO

Os testes de nanoindentacdo realizados nas regides da resina
composta e substrato dentinario serviram para certificagdo da metodologia
empregada e comparagao dos resultados com outros estudos presentes na literatura
cientifica odontolégica. A resina composta ndo foi variada diante das diferentes
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condigbes experimentais deste estudo e os valores de dureza e moddulo de
elasticidade obtidos foram semelhantes aos resultados encontrados para algumas
resinas do estudo de Drummond*? (2006).

As médias dos valores de dureza e modulo de elasticidade obtidas na
regido do substrato dentinario concordam com os resultados dos trabalhos de Van
Meerbeek et al.’® (1993), Kinney et al.** (1996), demonstrando a reprodutibilidade do
meétodo empregado neste estudo.



7 CONCLUSOES

De acordo com a metodologia utilizada e com base nos resultados

obtidos, péde-se concluir que:

1) A aplicagéo ativa produziu maiores valores de dureza e modulo de
elasticidade na camada hibrida para ambos os sistemas adesivos, porém isto nao foi

observado para a camada de adesivo.

2) Em dentina seca, a aplicagao ativa resultou nos maiores valores de
dureza e modulo de elasticidade de ambos sistemas adesivos na regido da camada
hibrida.

3) A umidade dentinaria influenciou positivamente nos valores e dureza
e modulo de elasticidade do sistema adesivo Adper ™ Single Bond 2 na regigo da

camada de adesivo.
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APENDICE A

Médias e desvios padrdes (GPa) dos estudos piloto realizados com variagbes das
condi¢cdes de umidade das amostras, previamente ao teste de nanoindentacgao.
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Tabela A1 - Médias e desvios padrdes (GPa) dos valores de dureza e médulo de elasticidade
das diversas regidbes de uma amostra mantida hidratada durante todo o teste de
nanoindentagéo.

Adper " Single Bond 2

Dureza Médulo de Elasticidade
Forma de Resina Sistema Resina Sistema
Aplicacéo . Dentina . Dentina
composta adesivo composta adesivo

Ativa 1,14+0,18 0,31+0,03 0,66+0,07 1879+158 558+0,64 17,67 +1,09

Inativa 1,15+0,18 0,39+0,09 0,74+0,08 1924+224 737+1,73 1857+1,28

Tabela A2 - Médias e desvios padrdes (GPa) dos valores de dureza e médulo de elasticidade
das diversas regides de uma amostra removida da agua no momento do teste de
nanoindentagéo.

Adper """ Single Bond 2

Dureza Médulo de Elasticidade
Forma de Resina Sistema Resina Sistema
Aplicacéo . Dentina . Dentina
composta adesivo composta adesivo

Ativa 1,02+0,17 030+0,04 061+0,11 1716+151 511+0,42 17,60+147

Inativa 1,13+0,1 040+0,16 069+0,09 1785+084 733+297 17,05+1,83

Tabela A3 - Médias e desvios padrdes (GPa) dos valores de dureza e médulo de elasticidade
das diversas regides de uma amostra removida da agua 24 h antes do teste de
nanoindentagéo.

Adper " Single Bond 2

Dureza Médulo de Elasticidade
Forma de Resina Sistema Resina Sistema
Aplicacéo . Dentina . Dentina
composta adesivo composta adesivo

Ativa 1,17+0,21 038+0,02 0,62+0,03 2056+198 6,73+0,59 17,29+0,78

Inativa 1,15+0,13 044+0,08 0,65+0,08 2005+122 755+140 18,06+ 1,50
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Aprovagio do Comité de Etica em Pesquisa da Universidade Estadual de
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