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HASS V. Efeito da fotoativação prolongada de adesivos autocondicionantes 
simplificados na adesão à dentina. [Dissertação de Mestrado em Dentística 
Restauradora]. Ponta Grossa: Universidade Estadual de Ponta Grossa; 2012. 

 

RESUMO 

 

Este estudo avaliou o efeito dafotoativação prolongadaem tempo imediato (IM) e 
após 6 meses de armazenamento em água (6M) nas propriedades adesivas: grau 
de conversão no interior da camada híbrida (GC), nanoinfiltração (NI) e na 
resistência de união (RU) à dentina de três sistemas adesivos autocondicionantes 
simplificados (AdperEasyOne [EO], Clearfil S3 Bond [CS3] e Go [GO]).As superfícies 
dentinárias de 90 molares humanos foram expostas e os adesivos aplicados 
conforme recomendações dos fabricantes, porém a fotoativação realizada nos 
tempos10, 20 e 40 s a 600 mW/cm2 depois restaurados com resina composta. Para 
RU e NI, os dentes restaurados foram seccionados para obtenção de corpos-de-
prova (cps) na forma de “palitos” (0,8 mm2) e testados por microtração a 0,5 
mm/min. Dois cps de cada dente em cada condição experimental foram analisados 
por microscopia eletrônica de varredura. Para análise do GC, foram realizadas 
secções longitudinais em cada dente para obtenção de cps em formato de fatias e 
análise em espectroscopia micro-Raman. Os dados de RU, NI e GC de cada adesivo 
foram analisados por ANOVA de 3 fatores de medidas repetidas (adesivo vs. tempo 
de ativação vs. tempo de armazenagem) e teste de Tukey (α = 0,05).A fotoativação 
prolongada aumentou o GC(%) [10s- 67,3±19,5; 20s- 84,6 ± 12,3e 40s- 82,9 ± 13,1] 
para todos os adesivos e diminuiu a NI [10s- 24,8 ± 13,2; 20s- 13,3 ± 7,5e 40s- 13,5 
± 9,3] significativamente para todos os adesivos; contudo melhora significante na RU 
(MPa) [10s- 17,3 ± 3,7; 20s- 31,9 ± 4,9e 40s-25,0 ± 3,7] e estabilidade da adesão 
após 6 meses de armazenamento em água [IM- 25,2±7,3; 6M- 24,2 ± 7,2] foi 
observado somente para CS3. EO [IM- 35,9 ± 4,7; 6M- 28,0 ± 6,0] e GO [IM- 25,6 ± 
5,0; 6M- 14,3 ± 3,7] reduziram os valores de RU após 6 meses. A fotoativação 
prolongada aumentou o GC dentro da camada híbrida e diminuiu a NI para todos os 
adesivos, porém não preveniu a degradação da interface adesiva. 

Palavras-chave: Adesivos Dentinários, Resistência à Tração, Polimerização, 
Análise Espectral Raman. 

 

 

 

 

 



HASS V. Effect of prolonged exposure time of one-step self-etching in dentin-
bonding.[Dissertação de Mestrado em Dentística Restauradora]. Ponta Grossa: 
Universidade Estadual de Ponta Grossa; 2012. 

 

ABSTRACT 

 

This study evaluated the effect of prolonged exposure times on immediate (IM) and 
6-month (6M) adhesive properties: degree of conversion within hybrid layer (DC), 
silver nitrate uptake (SNU) and resin-dentin bond strenght (µTBS) for three one-step 
self-etch adhesive systems (Adper Easy Bond [EB], Clearfil S3 Bond [CS3] and Go 
[GO]).Ninety caries-free extracted molars were included in this study being 45 for 
µTBS and SNU (n=5) and 45 for DC (n=5). The dentin surfaces were bonded 
according to the manufacturer’s instructions, but they were light-cured for 10, 20, and 
40 s at 600mW/cm2. Bonded teeth for the µTBS test were sectioned in order to 
obtain stick-like specimens (0.8mm2) and tested under tensile stress (0.5mm/min). 
Two bonded sticks from each tooth were analyzed by scanning electron microscopy 
for SNU. The DC within the hybrid layer were evaluated with micro-Raman 
spectroscopy. All tests were performed IM and at 6M. Data were analyzed by a three-
way repeated measures ANOVA and Tukey´s test (alpha=0.05).The prolonged 
exposure times increased the DC (%) [10s- 67.3±19.5; 20s- 84.6 ± 12.3 e 40s- 82.9 ± 
13.1] for all adhesives and decreased the SNU (%)[10s- 24.8 ± 13.2; 20s- 13.3 ± 7.5 
e 40s- 13.5 ± 9.3] significantly for all adhesives; however significant improvements in 
the µTBS (MPa) [10s- 17.3 ± 3.7; 20s- 31.9 ± 4.9 e 40s- 25.0 ± 3.7] and stable bond 
strengths after water storage [IM- 25.2 ± 7.3; 6M- 24.2 ± 7.2] were observed only for 
CS3. EB [IM- 35.9 ± 4.7; 6M- 28.0 ± 6.0] and GO [IM- 25.6 ± 5.0; 6M- 14,3 ± 3,7] 
decreased the µTBS after 6 months. The prolonged exposure times improved the DC 
within the hybrid layer and reduced the SNU for all adhesives, however this did not 
prevent the degradation of the adhesive interface. 

Key words: Dentin-Bonding Agents, Tensile Strength, Polymerization, 
Raman Spectrum Analysis. 
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1 INTRODUÇÃO 

 

Uma adesão estável entre os compostos resinosos e os substratos 

dentais é um dos fatores mais importantes para o sucesso clínico das restaurações 

adesivas. Nakabayashiet al.1 (1982) propôs que a adesão de compósitos à dentina é 

produzida pela criação da camada híbrida. Para tanto, a superfície dentinária deve 

ser condicionada por um ácido ou primersautocondicionantes e ser 

subseqüentemente infiltrada por agentes adesivos resinosos antes da polimerização 

(Nakabayashi et al.1 1982 , Kanca2 1992 , Kanca3 1992). 

Os sistemas autocondicionantes além de reduzirem o tempo de 

aplicação pela diminuição do número de etapas (Van Meerbeek et al.4 2003), 

também reduzem a sensibilidade da técnica e os riscos de erros durante a técnica 

adesiva (Van Meerbeek et al.4 2003). A eliminação da etapa de condicionamento 

ácido separada dos outros passos da técnica adesiva tem sido responsável pela 

popularidade desses sistemas na prática diária (Tay, Pashley5 2003). Apesar dos 

adesivos autocondicionantes, especialmente os sistemas simplificados, 

apresentarem técnica mais simples (Van Meerbeek et al.4 2003), eles apresentam 

menores valores de resistência de união (Reis et al.6 2005, Martins et al.7 2009) e 

extensiva nanoinfiltração tanto no tempo imediato (Navarra et al.8 2009) como ao 

longo do tempo quando comparado com os sistemas não simplificados (Van 

Meerbeek et al.4 2003, Tay, Pashley5 2003, Hashimoto et al.9 2000). 

De acordo com alguns autores (Yiu et al.10 2005, Pashley et al.11 

1998), os sistemas autocondicionantes, especialmente os simplificados, apresentam 

altas concentrações de solventes, podendo interferir no processo de polimerização 

dos monômeros resinosos no interior do substrato desmineralizado (Pashley et al.12 

2002). Isto pode causar redução nas propriedades do material  (Ferreira et al.13 

2011, Hass et al.14 2011 , Reis et al.15 2010) e aumento da sorção de água, o que 

torna estas interfaces membranas semipermeáveis após a polimerização (Malacarne 

et al.16 2006, Ito et al.17 2005). A movimentação de fluidos, como resultado do 

gradiente osmótico entre a dentina e a camada de adesivo (Chersoni et al.18 2004) 

pode contribuir para uma baixa durabilidade destas restaurações adesivas 

(Cadenaro et al.19 2005, Breschi et al.20 2008). 
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Há autores que relatam que a conversão dos sistemas 

autocondicionantes simplificados é incompleta (Tay, Pashley5 2003, Cadenaro et 

al.19 2005, Breschi et al.20 2008, Nunes et al.21 2006). O grau de conversão (GC) 

destes materiais tem sido definido como a taxa de ligações de carbono insaturadas 

dos monômeros que são convertidas em polímeros e isto tem sido associado como 

um importante fator no sucesso da adesão (Eick et al.22 1997).  

De fato, uma polimerização incompleta resulta no aumento da 

permeabilidade da camada adesiva (Malacarne et al.16 2006, Cadenaro et al.19 2005, 

Breschi et al.20 2008, Tay et al.23 2002) causando reduções nas propriedades dos 

materiais resinosos (Cadenaro et al.19 2005, Bae et al.24 2005)e na formação de uma 

estrutura hibridóide porosa, com reduzida capacidade de selamento e maior 

propensão à degradação (Malacarne et al.16 2006, Chersoni et al.18 2004, Tay et al.23 

2002). Da mesma maneira, a presença de monômeros não reagidos também 

resultam em uma redução da biocompatibilidade dos compósitos resinosos no 

ambiente oral (Sasaki et al.25 2005). 

Em função do exposto, alguns autores (Cadenaro et al.19 2005, 

Breschi et al.26 2007) verificaram aumento do grau de polimerização, juntamente 

com uma diminuição da permeabilidade da interface adesiva com o aumento do 

tempo de fotoativação dos adesivos. Apesar do aumento do tempo de fotoativação 

ter sido relacionada com aumento da resistência de união para adesivos 

convencionais (Ferreira et al.13 2011, Reis et al.15 2010), não foi encontrado na 

literatura nenhum estudo que avaliasse a longevidade da resistência de união após 

fotoativação prolongada dos sistemas autocondicionantes. 

Além disto, muitos dos trabalhos que investigaram o GC dos 

adesivos dentinários não foram realizados numa condição in situ.  Na grande maioria 

dos casos, o GC dos materiais adesivos foi mensurado em espécimes 

confeccionados com o próprio material através de microscopia diferencial por 

calorimetria (Cadenaro et al.19 2005, Tanimoto et al.27 2005, Imazato et al.28 2001, 

Maffezzoli, Terzi29 1995), microdureza(Cadenaro et al.19 2005, Yap et al.30 2002, 

Ferracane31 1985) e espectroscopia por infravermelho (Ferreira et al.13 2011, 

Ferracane, Greener32 1984). 
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Contudo, sabe-se que o processo de polimerização dos adesivos 

resinosos em situações clínicas ocorre em presença de umidade (Bae et al.24 

2005)sendo, portanto muito mais complexado que a realizada em condições 

laboratoriais.Técnicas analíticas de alta resolução para mensuração direta, não 

destrutiva e que avaliam o GC do material in situ (ou seja, em contato com a 

estrutura dental) são necessárias (Pashley et al.33 2002). A espectroscopia em 

micro-Raman tem se destacado por promover uma caracterização da composição 

estrutural e química de adesivos resinosos, colágeno e minerais com uma resolução 

de até 1 µm e também muito usada na determinação do grau de conversão de 

compósitos resinosos (Navarra et al.8 2009, Wang et al.34 2006, Wang, Spencer35 

2005, Miyazaki et al.36 2003, Tarle et al.37 2006 , Tarle et al.38 2002) por providenciar 

uma mensuração direta da porcentagem de conversão das duplas ligações 

carbônicas (Navarra et al.8 2009). 

Diante do exposto, o propósito do presente estudo foi verificar o 

efeito do tempo de fotoativação prolongado de adesivos autocondicionantes 

simplificados no GC in situ, na resistência de união à dentina e nanoinfiltração em 

tempo imediato e após 6 meses de armazenamento em água. 
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2 REVISÃO DE LITERATURA 

 

2.1 Adesão: uma revolução na Odontologia Restauradora 

 

Por um longo período de tempo a Odontologia baseava-se apenas 

em procedimentos curativos, onde na maioria deles grande parte de estrutura 

dentária sadia deveria ser removida, tendo em mente extensão preventiva e 

definição dos preparos cavitários(Black39 1908), para possibilitar a retenção dos 

materiais restauradores disponíveis no mercado da época, principalmente o 

amálgama dental. 

A adesão a estrutura dental trouxe nova ótica à visão odontológica, 

pois além de permitir abordagens cada vez mais conservadoras, consegue 

reproduzir função e estética dos tecidos dentais (Tyas et al.40 2000). O surgimento e 

desenvolvimento dos sistemas adesivos modificaram totalmente a prática 

odontológica, representando uma das maiores conquistas para a Odontologia 

Conservadora e Estética (Reis, Loguercio41 2007). 

A união de materiais restauradores aos substratos dentais ocorre 

principalmente através da interação micromecânica do agente de união com os 

tecidos dentais em questão, seja ele o esmalte condicionado ou com as fibrilas 

colágenas expostas na dentina (Reis, Loguercio41 2007). Por outro lado, a qualidade 

da adesão está diretamente relacionada à eficiência da penetração dos monômeros 

resinosos nos espaços interfibrilares, ao completo recobrimento das fibrilas 

colágenas pelo adesivo e ainda, pela adequada polimerização do sistema adesivo 

(Reis et al.42 2007). 

A despeito das grandes vantagens da técnica adesiva, este assunto 

ainda é foco de muitas pesquisas e ainda representa um grande desafio para prática 

clínica, seja pelo seguimento criterioso dos passos clínicos durante sua execução 

como pelas diferenças intrínsecas dos substratos dentais (Van Meerbeek et al.4 

2003, Perdigão43 2007). 
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2.2 Sistemas Adesivos e Desafios da Adesão 

 

O mecanismo básico da adesão aos substratos dentais é 

determinado pela remoção do componente inorgânico e substituição por monômeros 

resinosos que se conectam micro-mecanicamente nas porosidades criadas pela 

ação de ácidos (Van Meerbeek et al.4 2003). Os procedimentos adesivos no esmalte 

são considerados muito efetivos (Lopes et al.44 2002, Swift et al.45 1995) devido à 

morfologia homogênea de sua estrutura e alto conteúdo mineral, já a adesão ao 

substrato dentinário representa um grande desafio devido à complexidade associado 

às características intrínsecas e morfológicas da dentina, apresentando menor 

conteúdo mineral e presença de umidade em seu substrato, além da presença da 

smearlayer(Perdigão43 2007). 

Na tentativa de amenizar as diferenças intrínsecas dos substratos 

dentais os sistemas adesivos foram sendo modificados e aprimorados por gerações 

ao longo dos anos. Atualmente eles podem ser classificados de diversas formas, 

sendo que a mais comum delas é a classificação de acordo com a estratégia de 

união com o substrato dental, na qual podem ser considerados sistemas 

convencionais e autocondicionantes(Van Meerbeek et al.4 2003, Breschi et al.20 

2008, Tay, Pashley46 2002). 

Nos sistemas convencionais ou etch-and-rinse, o passo do 

condicionamento ácido é empregado separadamente da aplicação de primer e 

adesivo, e como conseqüência de sua estratégia, há remoção da smearlayer. Eles 

podem ser subdivididos de acordo com o número de passos para a sua aplicação 

em: convencionais de três passos, que apresenta ácido + primer + adesivo em 

etapas separadas e convencionais de dois passos que apresenta ácido + adesivo, 

onde o primer está junto com o adesivo em um único frasco(Carvalho et al.47 2004). 

As teorias sobre adesão ao substrato dentinário relacionadas aos 

sistemas que requerem separadamente a etapa de condicionamento ácido, sugerem 

que dois processos fundamentais sejam envolvidos: primeiro a remoção da porção 

mineral da dentina pelo condicionamento ácido sem causar danos à estrutura 

colágena e em segundo, os espaços deixados pela retirada do mineral devem ser 

preenchidos pelo sistema adesivo. Esse adesivo deve penetrar pela rede de 
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colágeno exposto, impregnando e protegendo as fibras (Spencer et al.48 2000) para 

assim formar a camada híbrida (Nakabayashi et al.1 1982 ). 

Para garantir a integridade das fibras colágenas evitando-se colapso 

das mesmas, é necessária a presença de certa quantidade de água preenchendo os 

espaços interfibrilares para posterior penetração dos monômeros resinosos (Wang, 

Spencer49 2003, Hashimoto et al.50 2002, Pioch et al.51 2002). 

No entanto, muitos estudos verificaram uma discrepância entre o 

grau de desmineralização da dentina criado pelo condicionamento ácido e a 

penetração dos monômeros resinosos podendo resultar em defeitos na impregnação 

e polimerização dos sistemas adesivos e zonas de colágeno exposto não infiltrado 

por monômeros resinosos, principalmente na base da camada híbrida (Wang et al.34 

2006, Spencer et al.48 2000, Miyazaki et al.52 2002 ). A presença de fibras colágenas 

não infiltradas pode aumentar a susceptibilidade de penetração de fluidos orais e a 

degradação hidrolítica da interface adesiva (Pioch et al.51 2002, Hashimoto et al.53 

2000, Okuda et al.54 2002, Burrow et al.55 1993 ) comprometendo todo o 

procedimento restaurador, principalmente a longo prazo(Hashimoto et al.9 2000, 

Okuda et al.54 2002, Hashimoto et al.56 2003 ). Esses defeitos/porosidades podem 

ser criados durante a penetração bem como durante a polimerização dos 

monômeros resinosos, contração de polimerização ou devido à extração de 

monômeros hidrofílicos não adequadamente polimerizados (Sano et al.57 1995). 

Ao contrário dos sistemas convencionais, os adesivos 

autocondicionantes não necessitam da aplicação isolada de um ácido para produzir 

porosidades no substrato. Esses sistemas englobam em suas formulações 

monômeros resinosos ácidos, que simultaneamente desmineralizam e infiltram-se 

nos tecidos dentais (Carvalho et al.58 2005). Estes sistemas foram teoricamente 

desenvolvidos para diminuir e ou eliminar essas imperfeições na desmineralização e 

penetração dos monômeros resinosos. Eles podem ser comercializados em dois 

passos, nos quais um dos frascos é composto por primer acídico e outro frasco é 

composto pelo adesivo propriamente dito, ou ainda podem ser de passo único, 

também conhecidos por one-step self-etchou all-in-one.  

Nesses sistemas, a smearlayer é dissolvida, modificada ou 

incorporada interface adesiva (Van Meerbeek et al.4 2003, Tay, Pashley46 2002). 
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Para permitir o tratamento da smearlayer sem a ação de um ácido aplicado 

separadamente do sistema adesivo, os adesivos autocondicionantes apresentam 

como característica um pH mais ácido em relação aos sistemas convencionais. Eles 

apresentam basicamente “médio” e “forte” acidez, onde os de “forte” acidez com 

pH<1,0 exibem ultramorfologia interfacial semelhante a produzida pelos sistemas 

convencionais. Os de “média” acidez (pH em torno de 2,0 dissolvem a superfície 

dentinária apenas parcialmente,assim um significativo número de cristais de 

hidroxiapatita remanescentes podem permanecer no interior da camada híbrida (Van 

Landuyt et al.59 2007 ). 

Para viabilizar sua estratégia de união, na formulação dos sistemas 

autocondicionantes de passo único há a presença de água, solventes e grande 

quantidade de monômeros hidrofílicos para possibilitar a penetração ao substrato 

dentinário. A água presente nos espaços interfibrilares maximiza a expansão das 

fibrilas colágenas e mantém os espaços necessários para a infiltração dos 

monômeros e dependendo da composição do solvente presente no adesivo, e a 

dentina desmineralizada pode ser re-hidratada(Pashley et al.33 2002, Maciel et al.60 

1996, Eddleston et al.61 2003, Dal-Bianco et al.62 2006). 

A facilidade de aplicação com redução do número de passos 

operatórios, a diminuição de cometer erros durante a manipulação nas etapas de 

aplicação (Van Meerbeek et al.4 2003) e teoricamente a ausência de discrepância 

entre o grau de desmineralização e infiltração do adesivo (Spencer et al.48 2000, Itou 

et al.63 2001), tornaram estes sistemas alternativas interessantes do ponto de vista 

clínico. 

Contudo, a característica hidrofílica desses sistemas aumenta a 

capacidade de retenção de água e solventes no polímero formado, dificultando a sua 

polimerização, fazendo com que as camadas desses sistemas funcionem como 

membranas semipermeáveis à passagem de água através da camada híbrida, 

aumentando a nanoinfiltração e favorecendo a diminuição dos valores de resistência 

de união e a degradação ao longo do tempo (Malacarne et al.16 2006, Ito et al.17 

2005, Tay et al.23 2002, Reis et al.64 2007). A presença de água remanescente (Paul 

et al.65 1999), bem como solventes (Cho, Dickens66 2004, Dickens, Cho67 2005 ) 

podem interferir na polimerização do sistema adesivo deixando monômeros 
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residuais mais susceptíveis à lixiviação dessas regiões em particular (Hashimoto et 

al.68 2004). 

Essas características dos sistemas autocondicionantes de passo 

único nos auxiliam a entender os motivos pelos quais são considerados os adesivos 

com pior desempenho na literatura, sejam em estudos laboratoriais (De Munck et 

al.69 2005) ou em estudos clínicos (Heintze et al.70 2010 , Peumans et al.71 2005). 

 

2.3 Degradação da interface adesiva e fenômenos envolvidos 

 

 

As interfaces adesivas são criadas pela impregnação de co-

monômeros resinosos no substrato dental. Assim, como definida por Nakabayashi1 

(1982) a camada híbrida consiste em uma estrutura composta pela mistura de matriz 

dentinária orgânica, cristalitos residuais de hidroxiapatita, monômeros resinosos e 

solventes. Baseados nesse conceito podemos considerar que a estabilidade da 

adesão é dependente de uma adequada impregnação e conversão de monômeros 

resinosos no interior da dentina mineralizada/desmineralizada, e assim prover 

adequada retenção e selamento no substrato dentinário. Sendo assim, as 

características intrínsecas individuais dos componentes da camada híbrida bem 

como a resistência desses componentes perante aos fenômenos de degradação são 

fatores essenciais a serem considerados na estabilidade adesiva (Van Meerbeek et 

al.4 2003, Breschi et al.20 2008, Sano72 2006). 

Dois fatores vêm sendo apontados como os principais 

desencadeantes do processo de biodegradação da interface adesiva, são eles: a 

degradação das fibrilas colágenas e do polímero formado no interior da camada 

híbrida (Spencer et al.48 2000, Sano72 2006, Wang, Spencer73 2004, Breschi et al.74 

2004) 

O mecanismo exato responsável pela degradação da camada 

híbrida ainda não foi completamente estabelecido (Breschi et al.20 2008, Hashimoto 

et al.75 2010). Contudo, sabe-se que o primeiro estágio envolvendo a biodegradação 

inicia-se através de ataque enzimático das fibrilas colágenas não adequadamente 

infiltradas por monômeros resinosos e através da passagem de água e fluidos orais 
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por espaços nanométricos presentes na camada híbrida, iniciando a atividade de 

degradação (Sano72 2006). Essa passagem de água e fluidos orais através de 

espaços nanométricos foi definido por Sano et al.58 (1995) como o fenômeno de 

nanoinfiltração ou infiltração na camada híbrida. 

 

 

2.3.1 Degradação do polímero formado 

  

 Estudos prévios têm verificado que muitas formulações de adesivos 

simplificados são altamente propensas à sorção de água (Malacarne et al.16 2006, 

Reis et al.64 2007). A grande maioria dos monômeros presentes na composição dos 

sistemas adesivos apresenta em suas estruturas heteroátomos de carbono e 

oxigênio ou nitrogênio (Van Landuyt et al.59 2007 ). Além disso, estes monômeros 

também apresentam em sua estrutura a presença de grupamentos susceptíveis à 

hidrólise, tais como ésteres, uretanos, grupamentos hidroxilas, carboxilas e fosfato 

(Ferracane76 2006). 

 A extensão e o grau de infiltração de água são dependentes da 

densidade do polímero formado e do potencial de ligações hidrogeniônicas e 

interações polares, ou seja, da hidrofilicidade do adesivo (Malacarne et al.16 2006, Ito 

et al.17 2005, Malacarne-Zanon et al.77 2009). A retenção de água e solventes antes 

da polimerização compromete a integridade da interface adesiva. Um recente estudo 

utilizando formulações de adesivos experimentais com diferentes hidrofilicidades e 

quantidades de solvente e água verificou que a porcentagem de solvente retido (a 

base de acetona e de etanol) aumenta significativamente conforme aumenta a 

hidrofilicidade das misturas resinosas (Yiu et al.10 2005). 

 A presença de solvente orgânico e água no interior do adesivo 

podem comprometer sua integridade estrutural. Aumentando-se a concentração de 

acetona em sistemas adesivos simplificados observa-se uma diminuição nos valores 

de resistência de união e formação de fendas ou rachaduras nas interfaces adesivas 

(Cho, Dickens66 2004). 

 Embora protocolos para evaporação de solvente sejam 

recomendados por muitos fabricantes de adesivos odontológicos, sabe-se que a 

eliminação completa do solvente é uma situação crítica, se não impossível, 
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especialmente em sistemas mais hidrofílicos (Yiu et al.10 2005, Carvalho et al.78 

2003). Então, solventes voláteis residuais diluídos no adesivo podem dificultar a 

aproximação de moléculas reativas durante a reação de polimerização, atrapalhando 

a formação da estrutura polimérica dentro da camada híbrida (Paul et al.65 1999, 

Loguercio et al.79 2009, Ye et al.80 2007). Assim, ao invés de formar um emaranhado 

macromolecular denso, a estrutura polimérica pode permanecer com espaços vazios 

em diversos graus que variam de acordo com a quantidade de solvente orgânico 

presente durante a polimerização. Conseqüentemente, isso afeta os valores de 

resistência coesiva do material adesivo (Loguercio et al.79 2009) resultando na 

redução da resistência de união da interface adesiva (Hass et al.14 2011 , Reis et 

al.15 2010, Takahashi et al.81 2002). 

 Uma incompleta polimerização também está associada a um 

aumento da permeabilidade dos sistemas adesivos simplificados tanto 

convencionais como autocondicionantes, provavelmente, devido a um relativo 

aumento nas concentrações de monômeros hidrofílicos e solventes (Cadenaro et 

al.19 2005).  E como conseqüência da polimerização parcial, os sistemas adesivos 

ficam mais permeáveis a movimentação de fluidos (Malacarne-Zanon et al.77 2009) 

podendo acelerar o processo de sorção de água e comprometer a integridade da 

interface adesiva ao longo do tempo. 

 A fácil passagem de água através da camada adesiva e híbrida 

desestrutura (amolece) o polímero por inchaço da sua estrutura e reduz as forças 

friccionais entre as cadeias poliméricas (Ferracane76 2006, Santerre et al.82 2001). 

Depois do processo de relaxamento, monômeros não-reagidos presos no polímero 

formado são lixiviados para o meio, criando novos canais para penetração de água 

por difusão  aumentando ainda mais a sorção em um processo auto-acelerativo. A 

eluição de monômeros residuais e de baixo peso molecular também causa um 

aumento da porosidade no interior da camada híbrida (Hashimoto et al.9 2000, Sano 

et al.83 1999) reduzindo ainda mais os valores de resistência máxima à tração de 

adesivos simplificados (Yiu et al.84 2004) e seu módulo de elasticidade (Ito et al.17 

2005). Esses são considerados alguns dos motivos que geram a degradação 

resinosa dentro da camada híbrida, contribuindo ainda mais para redução da 

resistência de união criada pelos sistemas adesivos ao longo do tempo (Breschi et 

al.20 2008). 
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2.3.2 Degradação das fibrilas colágenas 

 

 O conceito de camada híbrida ideal refere-se a uma estrutura 

formada pela desmineralização da superfície e subsuperfíciedentinária, seguida de 

uma infiltração de monômeros e subseqüente polimerização (Nakabayashi et al.1 

1982 ). Contudo, muitos estudos verificaram que nem todo substrato 

desmineralizado é perfeitamente infiltrado pelo sistema adesivo, fato evidenciado 

nos sistemas convencionais (Wang et al.34 2006, Wang, Spencer49 2003, Santini, 

Miletic85 2008) e também por algumas categorias dos sistemas 

autocondicionantes(Wang, Spencer35 2005, Carvalho et al.58 2005).  

 Esta discrepância entre a desmineralização e infiltração monomérica 

resulta em zonas incompletamente infiltradas ao longo da camada híbrida que 

contém fibrilas colágenas não encapsuladas por monômeros resinosos 

imediatamente após a adesão. Isto foi primeiramente demonstrado por Sano et al.58 

(1995) e os autores chamaram de: nanoinfiltração ou infiltração dentro da camada 

híbrida. 

 A eluição resinosa de hidrogéis poliméricos hidroliticamente instáveis 

dentro da camada híbrida pode continuar a ocorrer através de canais de 

nanoinfiltração com o passar do tempo, produzindo exposição contínua de fibrilas 

colágenas (Malacarne et al.16 2006, Ito et al.17 2005). Este fato possibilita à matriz 

colágena previamente infiltrada tornar-se mais suscetível ao ataque de enzimas 

proteolíticas.  

 Recentemente foi demonstrado que as enzimas envolvidas na 

destruição de matriz colágena durante a patogênese da cárie dentária (Tjäderhane 

et al.86 1998, van Strijp et al.87 2003) e doença periodontal (Lee et al.88 1995) tem 

implicações potencialmente relevantes na degradação da interface adesiva (Pashley 

et al.89 2004). Esses autores especularam que tal atividade proteolítica poderia 

ocorrer pela ação de metaloproteinasesdentinárias (MMPs), que também se 

expressam no complexo dentino-pulpar (Tjäderhane et al.86 1998). 

 As metaloproteinases (MMPs) são uma família de enzimas Zn2+- e 

Ca2+- dependentes. Essas enzimas endógenas são importantes componentes em 

muitos processos biológicos e patológicos devido a sua habilidade para degradar 

diversos componentes da matriz extracelular. Dentro do ambiente oral, têm se dado 
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considerável interesse para a detecção, distribuição e função de derivados de MMPs 

e diversas delas têm sido identificadas dentro do complexo dentino-pulpar (Hannas 

et al.90 2007 , Sorsa et al.91 2004 ). Um dos estudos pioneiros que verificou o 

envolvimento das MMPs na degradação da matriz dentinária desmineralizada foi 

conduzido por Tjäderhaneet al.87 (1998). Estes autoresverificaram que as bactérias 

acidogênicas são necessárias para remoção de minerais e subseqüente ativação 

das MMPs, mas somente as bactérias por si só não são capazes de promover a 

degradação da matriz dentinária. Assim, acredita-se que depois da 

desmineralização, as MMPs ativadas seriam as responsáveis pela destruição da 

matriz dentinária e progressão de lesões de cárie cervical (Tjäderhane et al.86 1998).  

 Mais recentemente, foi discutido em um estudo (Pashley et al.89 

2004), o envolvimento das MMPs na degradação da camada híbrida probremente 

infiltrada. Através da liberação e subseqüente ativação de enzimas endógenas 

durante o procedimento adesivo (Mazzoni et al.92 2006, Nishitani et al.93 2006, Tay et 

al.94 2006) as MMPs podem ser as responsáveis pelo completo desaparecimento de 

porções da camada híbrida da interface adesiva após 4 anos de armazenamento em 

água (De Munck et al.95 2003). Mais recentemente, outro grupo de proteases foi 

identificado em ambos tecidos humanos, sadio e cariado, e faz parte de cisteína 

proteases (Tersariol et al.96 2010) 

 No entanto, é importante ressaltar que o procedimento de 

condicionamento com ácido fosfórico pode inibir a atividade 

colagenolítica/gelatinolítica da dentina (Pashley et al.89 2004, Mazzoni et al.92 2006), 

porém estas são reativadas (Mazzoni et al.92 2006) pela aplicação de sistemas 

adesivos convencionais simplificados (Mazzoni et al.92 2006) e 

autocondicionantes(Nishitani et al.93 2006) 

 Contudo, algumas exceções vêm sendo encontradas. Recentes 

estudos têm reportado que alguns autocondicionantes de média acidez (De Munck 

et al.97 2009, De Munck et al.98 2010 ) e alguns monômeros dos sistemas adesivos 

simplificados tais como TEGDMA, HEMA e amônioquaternário metacrilatos são 

capazes de inibir a atividade das MMPs(Carvalho et al.99 2009, Carvalho et al.100 

2010, Tezvergil-Mutluay et al.101 2011). 
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2.4 Grau de conversão e a qualidade adesiva 

 

A conversão de monômeros em polímeros é um fator determinante 

da resistência físico-mecânica do polímero resultante (Bae et al.24 2005). Na 

literatura, o conteúdo de duplas ligações presentes no monômero convertidas para 

polímero é comumente definida como o grau de conversão (GC), e é 

convencionalmente calculada como o grau de duplas ligações carbônicas (C=C) nos 

materiais polimerizados e não polimerizados, relatado para um padrão interno 

(Miletic et al.102 2009 , Miletic, Santini103 2010 ). 

Assim como nas propriedades poliméricas dos sistemas adesivos, o 

GC reflete diretamente na qualidade e estabilidade da interface adesiva. Uma 

camada adesiva sub-polimerizada e rica em terminações hidrofílicas tende a 

absorver maior quantidade de água do meio oral, o que afeta suas propriedades 

mecânicas imediatas e ao longo do tempo (Reis et al.6 2005, Carrilho et al.104 2005)e 

produz uma camada híbrida mais propensa à degradação (Pashley et al.89 2004, 

Carrilho et al.105 2007). 

Contudo, o GC nos sistemas adesivos é considerado relativamente 

baixo, especialmente os sistemas de passo único (Tay, Pashley5 2003, Cadenaro et 

al.19 2005, Breschi et al.20 2008). Isto resulta em uma camada híbrida com maior 

permeabilidade, maior sorção de água e alto teor de monômeros residuais não 

reagidos para o meio, podendo apresentar efeito citotóxico no ambiente oral, 

especialmente os monômeros dimetacrilatos(Sasaki et al.25 2005). Assim, um alto 

GC é necessário para que o polímero alcance boas propriedades físicas, químicas 

bem como propriedades de biocompatibilidade (Geurtsen et al.106 1999, Geurtsen et 

al.107 1998). 

Vários são os fatores que podem afetar o processo de 

polimerização, entre eles estão: a intensidade de luz ou densidade de potência, 

tempo de exposição, a formulação dos monômeros e também a quantidade de 

fotoinciadores(Yamamoto et al.108 2006). Em seu trabalho, Yamamoto e 

colaboradores109 (2006) verificaram o efeito da intensidade de luz nos valores de 

resistência de união à dentina utilizando sistemas adesivos autocondicionantes e 
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concluíram que baixas intensidades de luz podem refletir em menores valores de 

resistência de união à dentina para adesivos autocondicionantes. 

Dos fatores que podem estar associados ao GC acima citados, a 

intensidade de luz e especialmente o tempo de exposição, são de grande interesse 

devido ao fato de estarem sob o controle do clínico. Baseados nisso, Reis et al.13 

(2010) verificaram o efeito do aumento do tempo de ativação de adesivos 

convencionais simplificados na durabilidade da resistência adesiva e na qualidade 

do polímero formado através dos testes de resistência de união à dentina por 

microtração, microscopia eletrônica de varredura e termogravimetria. Nesse trabalho 

concluíram que um aumento no tempo de fotoativação por luz além do preconizado 

pelos fabricantes, não preveniu a degradação ao longo do tempo, porém retardou a 

degradação da união provavelmente devido a uma melhor remoção do conteúdo de 

solvente e quantidade de monômero residual. 

Cadenaroet al.19 (2005) em seu estudo analisaram o GC, 

microdureza e permeabilidade de sistemas adesivos convencionais e 

autocondicionantes, ambos simplificados e não-simplificados, variando o tempo de 

fotoativação. Nesse estudo concluíram que os adesivos dentinários apresentam 

incompleta polimerização em diversos graus, mesmo em tempos de fotoativação 

mais prolongados. A permeabilidade e o grau de incompleta polimerização são mais 

extensos para sistemas simplificados. Assim, prolongando o tempo de fotoativação 

do preconizado pelos fabricantes, há uma melhor polimerização e redução da 

permeabilidade, sendo, portanto esta uma possível alternativa para melhorar a 

performancedos sistemas simplificados. 

 

2.5 Espectroscopia micro-Raman 

 

Muitas são as técnicas que buscam investigar a interface adesiva, 

em especial o GC dos polímeros resinosos, tais como microscopia diferencial por 

calorimetria (Cadenaro et al.19 2005, Tanimoto et al.27 2005, Imazato et al.28 2001, 

Maffezzoli, Terzi29 1995), microdureza (Cadenaro et al.19 2005, Yap et al.30 2002, 

Ferracane31 1985) e espectroscopia por infravermelho (Ferreira et al.13 2011, 
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Ferracane, Greener32 1984). Contudo, a maioria desses métodos não permite 

mensurar o GC em uma condição in situ, bem como requerem preparação dos 

espécimes com o próprio material. 

A espectroscopia micro-Raman tem se destacado por proporcionar 

uma análise quantitativa e qualitativa da interface adesiva através da captação das 

vibrações moleculares inerentes a cada elemento. Essa técnica, devido à sua 

capacidade de análise do espécime sem qualquer preparo adicional produza 

alteração dimensional ou estrutural no mesmo, tem sido utilizada para mapeamento 

químico/estrutural, bem como para análise do GC, numa condição in situ da camada 

híbrida (Navarra et al.8 2009, Wang et al.34 2006, Miyazaki et al.52 2002 , Wang, 

Spencer73 2004, Santini, Miletic85 2008, Miletic et al.102 2009 , Miletic, Santini103 2010 

, Miyazaki et al.109 2003, Cadenaro et al.110 2010). 

Santini e Miletic86 (2008) ao realizarem um estudo quantitativo da 

desmineralização dentinária, penetração do adesivo e GC, utilizando diferentes 

sistemas adesivos polimerizados no tempo de fotoativação recomendado pelo 

fabricante. Assim, verificaram que os sistemas adesivos apresentam menor GC no 

interior da camada híbrida em relação à camada adesiva, e ainda que, todos os 

sistemas adesivos apresentaram quantidade significativa de monômeros não 

reagidos na camada híbrida, em especial os sistemas convencionais. Contudo, os 

sistemas autocondicionantes sofreram menor variação no GC da camada adesiva 

para camada híbrida. 

Miletic, Santini e Trkulja103 (2009) em seu estudo quantificaram a 

eluição de monômeros de diferentes sistemas adesivos utilizando cromatografia 

líquida reversa de alta performance e correlacionaram com o grau de duplas 

ligações carbônicas de monômero para polímero, utilizando espectroscopia micro-

Raman. Nesse estudo não houve uma correlação direta entre a eluição de 

monômeros não reagidos com o GC dos sistemas adesivos testados. 

Miletic e Santini104 (2010) verificaram o conteúdo de duplas ligações 

de carbono no monômero não reagido para polímero (grau de conversão) presentes 

em sistemas adesivos polimerizados com diferentes fontes polimerizadoras. Nesse 

trabalho pôde-se observar que o GC atingido em 20 s de fotoativação com lâmpada 
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halógena foi maior do que no tempo de 10 s e ainda, maior do que em 10 s de 

fotoativação com diversos LEDs de alta intensidade de luz. 

Navarra et al.8 (2009) utilizando espectroscopia micro-Raman, 

verificaram o GC e nanoinfiltração de sistemas autocondicionantes de um passo 

polimerizados segundo as recomendações dos fabricantes e concluíram que um 

baixo GC está relacionado a altos valores de nanoinfiltração, o que pode 

comprometer a qualidade e a estabilidade da interface adesiva ao longo do tempo. 

Assim, o GC parece estar relacionado com as propriedades 

adesivas, mais especificamente a resistência adesiva e nanoinfiltração. Estudos 

como os de Ferreira et al.15 (2011) e Cadenaro et al.19 (2005) verificaram melhora 

nas propriedades adesivas aumentando o tempo de fotoativação do preconizado 

pelos fabricantes. Contudo, esse tipo de estudo ainda é escasso na literatura e 

carece maiores investigações. 
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3. PROPOSIÇÃO 

 

O propósito deste trabalho foi avaliar o efeito do tempo de 

fotoativação prolongado de adesivos autocondicionantes simplificados no grau de 

conversão in situ da camada híbrida e nos valores de resistência de união à dentina 

e nanoinfiltração, tanto no tempo imediato como após 6 meses de armazenamento 

dos espécimes.  

A hipótese nula desta pesquisa foi que tempos prolongados de 

fotoativação não afeta o grau de conversão, resistência de união e nanoinfiltração 

destes adesivos autocondicionantes simplificados. 
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4 MATERIAL E MÉTODOS 

 

4.1 Preparo do dentes 

 

Foram utilizados para este trabalho noventa terceiros molares 

humanos hígidos, os quais foram obtidos através do Banco de Dentes Humanos da 

Faculdade de Odontologia da Universidade Estadual de Ponta Grossa após 

aprovação da Comissão de Ética em Pesquisa (COEP) (Anexo 1). O esmalte da 

superfície oclusal dos dentes foi removido com lixas de carbeto de silício de 

granulação #180, sob irrigação constante, com água, em uma politriz universal 

(AROPOL, São Paulo, São Paulo, Brasil) até obtenção de uma superfície dentinária 

plana totalmente livre de esmalte. As bordas periféricas restantes de esmalte foram 

também removidas com pontas diamantadas em alta rotação com irrigação 

constante. Posteriormente a superfície foi polida com lixa de carbeto de silício de 

granulação #600 por 60 s para padronização da smearlayer (Figura 1). 
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Figura 1 – Preparo dos dentes. A: terceiros molares hígidos; B: eliminação do esmalte com lixa de 
carbeto de silício com granulação #180 sob irrigação constante com água; C: aspecto 
após remoção de esmalte oclusal; D e E: eliminação do esmalte periférico com ponta 
diamantada em alta rotação; F: padronização da smearlayercom lixa de carbeto de silício 
com granulação #600 por 60 s. 
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4.2 Desenho do experimento, procedimento adesivo e procedimento 

restaurador 

 

Um total de 18 condições experimentais foi avaliado neste estudo, 

resultantes da combinação dos fatores principais: adesivo (ApderEasyOne [EO]; 

Clearfil S3 Bond [CS] e Go [GO]); tempo de fotoativação (10, 20 e 40 s) e tempo de 

armazenamento (imediato, ou seja, 24 h após o procedimento [IM] e 6 meses [6M]). 

Avaliou-se neste estudo a resistência de união à dentina (RU), a penetração de 

nitrato de prata (NI) em microscopia eletrônica de varredura (nanoinfiltração) e o 

grau de conversão (GC) do adesivo dentro da camada híbrida nas condições acima 

mencionadas. 

Os três sistemas adesivos autocondicionantes de um passo 

empregados foram: AdperEasyOne (3M ESPE, St. Paul, Minesota, EUA); Clearfil S3 

Bond (Kuraray, Okayama, Japão) e Go (SDI Limited, Bayswater, Victoria, Austrália) 

(Quadro 1). 
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Sistema adesivo 
(número do lote) 

Composição Modo de aplicação 
Tempo de 

Fotoativação 

 
Clearfil S3 Bond 

(061251) 

 

MDP; HEMA, Bis-GMA, 
metacrilato hidrofóbico, água, 
etanol, di-canforoquinona e 
sílica coloidal silanizada. 

1.Aplicar na superfície 
por 20 s; 
2. jato de ar por 5 s; 
3. fotoativação. 

10 s (recomendação 
do fabricante) 
20 s 
40 s 

 
Go! 

(181601) 

 

Monômero ester fosfato, 
monômero dimetacrilato, 
monômero metacrilato, água, 
acetona, fluoreto de sódio, 
sílica, fotoiniciadores e 
estabilizadores. 

1. Aplicar uma camada 
de adesivo na 
superfície úmida 
durante 20 s; 
2. jato de ar por 5 s; 
4. fotoativação 

10 s (recomendação 
do fabricante) 
20 s 
40 s 

 
Adper Easy One 

(417876) 

 

HEMA, Bis-GMA, ésteres 
fosfóricos de 
metacrilato,dimetacrilato1,6 
hexanodiol, metacrilato 
funcionalizado, copolímero de 
acrílico e ácido itacônico, sílica 
tratada com silício, etanol, 
água, canforoquinona e difenil 
(2,4,6-trimetilbenzoil) – óxido 
de fosfina. 

1. Aplicação de uma 
camada de adesivo 
esfregando por 20 s; 
2. jato de ar por 10 s; 
3. fotoativação 

10 s (recomendação 
do fabricante) 
20 s 
40 s 

*Abreviações: Bis-GMA: bisfenolglicidil metacrilato; DMA: dimetacrilato; HEMA: 2-hidroxietill 
metacrilato; 10-MDP: 10-metacriloiloxidecildihidrogenofosfato. 

Quadro 1. Sistemas adesivos(número do lote), composição, modo de aplicação e tempo de 
fotoativação. 

 

 

Os sistemas adesivos foram aplicados em superfície dentinária 

segundo as recomendações dos fabricantes (Quadro 1), porém a fotoativação foi 

realizada por tempos de 10, 20 e 40 s com um aparelho de lâmpada halógena (VIP, 

Bisco, Schaumburg, Ilinois, EUA) com intensidade de aproximadamente 600mW/cm2 

(Figura 2). 
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Figura 2. Procedimento adesivo. A: aplicação dos sistemas adesivos conforme as instruções dos 
fabricantes; B: fotoativação por 10, 20 ou 40s.  

 

 

Após procedimento adesivo, os dentes foram restaurados com 

resina composta (Opallis, FGM, Joinville, SC, Brasil) com aproximadamente 2,0 mm 

de altura. Cada incremento de resina de 1 mm foi fotoativado por 40 s a 600 

mW/cm2 com o mesmo aparelho anteriormente citado (Figura 3). As unidades 

experimentais foram em seguida armazenadas em água destilada a 37º C por 24 h. 

 

 

Figura 3. Procedimento restaurador. A: inserção de resina composta em 2 incrementos; B: Aspecto 
final da unidade experimental. 
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4.3 Preparo dos corpos-de-prova (cps) 

 

Cada unidade experimental foi fixada num dispositivo para ser 

adaptado na máquina de corte (Isomet 1000, Buehler, Lake Bluff, IL, EUA). Para o 

teste de RU e NI, as unidades experimentais foram seccionadas nas direções “x” e 

“y” através da interface de união para obtenção de cps na forma de “palitos”com 

aproximadamente 0,8mm2 de área de secção transversal (Figura 4). 

 

 

Figura 4. Preparo dos corpos-de-prova para o teste de RU e NI. A: fixação das unidades 
experimentais no dispositivo para ser adaptado na máquina de corte; B: dispositivo 
adaptado na máquina de corte com as unidades experimentais e corte dessas unidades; C: 
cortes nos sentidos “x” e “y”; D: cps para RU e NI. 
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Para o teste de GC foram utilizados 5 dentes por condição 

experimental, nos quais realizou-se cortes paralelos longitudinais no sentido mesio-

distal, obtendo aproximadamente 4 fatias por dente com aproximadamente 1 mm de 

espessura (Figura 5). Todos os cortes foram realizados utilizando um disco 

diamantado (Diamond WaferBlade, Series 15 HC, Buehler, EUA) girando a 400 rpm 

sob refrigeração constante com água. Duas fatias por dente, selecionadas 

aleatoriamente, foram levadas para leitura do GC. 

 

 

Figura 5. Preparo dos corpos-de-prova para o teste de GC. A: fixação das unidades experimentais no 
dispositivo para ser adaptado na máquina de corte; B: dispositivo adaptado na máquina de 
corte com as unidades experimentais e corte dessas unidades; C: cortes no sentido mesio-
distal; D: unidades experimentais cortadas longitudinalmente e obtenção de cps no formato 
de fatias para teste de GC. 
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4.4 Teste de resistência de união (RU) 

 

Um total de 5 dentes foram empregados para cada uma das 

condições experimentais resultantes da combinação dos fatores principais Adesivo e 

Tempo de fotoativação. Os cps em formato de palitos obtidos de cada dente foram 

divididos aleatoriamente para serem testados nos tempos IM e 6M. 

Os cps destinados para serem testados em 6M foram armazenados 

em eppendorfs contendo água destilada e mantidos em uma estufa a 37º C durante 

o tempo de 6 meses (Figura 6). 

Cada cp em seu respectivo período de análise foi fixado com cola de 

cianoacrilato em gel (SuperBonder Gel, Loctite, São Paulo, Brasil) em uma garra de 

Geraldelli(Perdigão et al.111 2002)(Figura 6). Esta garra foi acoplada em uma 

máquina de ensaios universal (KratosDinamometros, Cotia, São Paulo, Brasil) e os 

cps tracionados até sua ruptura sob uma velocidade de 0,5 mm/min. Para calcular a 

tensão de ruptura de cada cp em MPa, a área de secção transversal dos espécimes 

foi mensurada com um paquímetro digital (DigimaticCapiler, Mitutoyo, Tóquio, 

Japão). A análise dos espécimes fraturados foi realizada com o auxílio de uma lupa 

(40X) e classificada nos seguintes padrões: 1-adesiva/mista na interface; 2-coesiva 

de dentina ou resina; 3-perda prematura. 
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Figura 6.Armazenamento dos cps e teste de microtração. A: eppendorfspara armazenamento dos 
cps; B: mensuração da área de secção transversal com paquímetro digital; C: fixação de cp 
nas garras para microtração; D: garras para microtração adaptadas na máquina de ensaios 
universal. 

 

 

Realizou-se uma média com os valores de RU dos cps provenientes 

do mesmo dente em cada período de tempo, totalizando 5 médias por condição 

experimental. Os palitos perdidos prematuramente durante o corte e manuseio 

juntamente com os palitos que sofreram fraturas tipo coesiva foram excluídos da 

análise. 
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4.5 Análise da nanoinfiltração (NI) em Microscopia Eletrônica de Varredura 

(MEV) 

 

Dois cps de cada unidade experimental dos dois períodos de 

avaliação,selecionados aleatoriamente,não foram testados em tração e reservados 

para análise da NI. Os cps selecionados foram imersos em solução aquosa de 

nitrato de prata amoniacal 50% em peso (pH=7,0) em ambiente escuro durante o 

período de 24 h. Após isso, os cps foram lavados em água corrente e imersos em 

solução reveladora (Kodak, Rochester, Nova York, EUA) sob luz fluorescente por 8 h 

para que houvesse redução dos íons de prata ao longo das microporosidades na 

interface de união (Tay et al.112 2002). Depois de revelados, os cps foram 

novamente lavados em água corrente e fixados com parafina em stubs de alumínio, 

que por sua vez foram posicionados sem um dispositivo que exercia um 

determinado peso para favorecer o polimento uniforme da amostra (Figura 7). O 

polimento foi realizado numa politriz universal (AROPOL, São Paulo, SP, Brasil) com 

lixas de granulações 1000, 1200, 1500, 2000, 2500 e pastas diamantadas com 

granulação decrescente 1 e 0,25 μm(BuehlerLtd, Lake Bluff, IL, USA) sob irrigação 

constante com água (Figura 7). Nos intervalos entre as lixas e pastas de polimento, 

os cps foram lavados em cuba ultrassônica (Dabi Atlante - 3L, Ribeirão Preto, SP, 

Brasil) por 15 min e ao término do polimento as amostras foram lavadas da mesma 

maneira durante 30 min. O excesso de água foi removido com papel absorvente e os 

cps foram desidratados em um dessecador contendo sílica coloidal por 24 h. As 

amostras foram metalizadas em ouro (Shimadzu IC 50, Tóquio, Japão) para permitir 

a avaliação das interfaces de união em MEV (SSX-550, Shimadzu, Tóquio, Japão) 

em modo de elétrons retroespalhados com 12 Kv de voltagem (Figura 7). 

Três fotomicrografias com aumento de 1200X foram obtidas da 

interface de união de cada cp por um técnico cego às condições experimentais do 

estudo. A primeira foto foi tomada no centro do cp e as outras duas distavam 0,3 mm 

à esquerda e à direita. O percentual relativo de nitrato dentro da área ocupada pela 

camada de adesivo e camada híbrida (Figura 7), foram mensurados de forma 

automatizada pelo software UTHSCSA ImageTool 3.0 software (Centro da Ciência 

da Saúde, Universidade do Texas, San Antonio, Texas, EUA). Realizou-se uma 
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média dos valores percentuais de infiltração de nitrato dos cps provenientes do 

mesmo dente para fins estatísticos. 

Para o sistema adesivo Go foi necessária uma modificação na 

técnica, pois os cps no formato de palitos não resistiram às etapas de polimento, 

havendo ruptura da interface adesiva. Dessa maneira as mesmas fatias utilizadas 

para o teste de GC, após serem analisadas em espectroscopia de micro-Raman, 

foram submetidas às mesmas etapas anteriormente citadas para o preparo do teste 

de NI por MEV. 
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Figura 7. Preparo e análise por MEV. A: cps fixados com parafina em stub de alumínio; B: polimento 
dos cps em politriz sob irrigação; C: desidratação das amostras em sílica; D: amostras 
metalizadas; E: microscópio eletrônico de varredura; F: fotomicrografia da interface de união 
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4.6 Análise do grau de conversão (GC) por espectroscopia em micro-Raman 

 

As fatias obtidas após seccionamento das unidades experimentais 

foram submetidos a um leve polimento com lixas de granulação 1500 e 2000 

(BuehlerLtd, Lake Bluff, IL, USA), 30 s em cada lixa,sob constante irrigação com 

água. A seguir, os cps foram lavados em cuba ultrassônica (Dabi Atlante - 3L, 

Ribeirão Preto, SP, Brasil) durante o período de 30 min armazenados em água 

destilada a 37º C por 24 h antes de serem submetidos a leitura em 

espectrofotômetro micro-Raman para análise do GC. Os cps foram analisados em 

tempos IM (24 h) e 6M (6 meses de armazenamento em água). 

A análise do GC na interface adesiva foi realizada in situ por um 

espectrofotômetro de Raman (BrukerOptikGmbH, Ettlingen, Baden-Württemberg, 

Alemanha) (Figura 8). O aparelho foi primeiramente calibrado por zero e então para 

os valores coeficientes foi usado uma amostra de silicone. As amostras foram 

analisadas sob os seguintes parâmetros: um laser de Neônio com 532 nm de 

comprimento de onda a 20 mW de potência, uma resolução espacial de ≈ 3 µm, 

resolução espectral de ≈ 5 cm-1, com 30 s de tempo de acumulação e 6 co-adições 

em  magnificação de 100X (Olympus UK, London, UK) para um laser de ≈ 1 µm de 

diâmetro. Os espectros foram obtidos da interface adesiva de sítios randomizados 

na região da camada híbrida formada entre os túbulos dentinários (Figura 8). Uma 

imagem digital de cada sítio analisado foi obtida antes de cada aquisição. Dois sítios 

foram examinados para cada cp. 

Para fins de comparação do GC, espectros dos adesivos não 

polimerizados foram realizados como referência. Após a aquisição dos espectros 

(Figura 8), os dados foram trabalhados utilizando o software Opus Spectroscopy 

(version 6.5, BrukerOptikGmbH, Ettlingen, Baden-Württemberg, Alemanha) para 

determinação dos valores da área integrada dos picos registrados. O grau de 

conversão de duplas ligações do monômero em polímero foi calculado de acordo 

com a seguinte fórmula: 
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Onde "I reat" refere-se aos valores integrados do pico reativo e “I ref” 

refere-se aos valores integrados do pico de referência, “p” e “np” referem-se a 

polimerizado e não polimerizado respectivamente. Os picos alifáticos e aromáticos 

empregados foram os 1639 cm-1 e 1609 cm-1respectivamente (Miletic et al.102 2009 ). 

 

 

Figura 8. Análise do grau de conversão. A: espectrofotômetro micro-Raman; B: fotomicrografia da 
região intertubular analisada; C: espectro adquirido e localização dos picos de interesse; D: 
espectro integrado. 
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4.7 Análise estatística dos dados 

 

As médias de RU (MPa), porcentagem NI e GC (%) de todos os cps 

do mesmo dente para cada condição experimental foram anotados e submetidos a 

uma análise de variância ANOVA de 3 fatores de medidas repetidas (adesivo x 

tempo de fotoativação x tempo de armazenamento) e teste de Tukey para 

comparação das médias com nível de significância pré-estabelecido em 5%. 
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5 RESULTADOS 

 

Aproximadamente 35 cps no formato de “palitos” foram obtidos por 

cada dente incluindo os que sofreram falhas prematuras. A média da área de secção 

transversal de cada cp foi de aproximadamente 0,7 ± 0,13 mm2 e não houve 

diferença significante entre os grupos (p>0,05). A porcentagem de espécimes com 

perdas prematuras durante o seccionamento está apresentada na tabela 1. Poucos 

espécimes apresentaram falhas prematuras, exceção feita para o adesivo GO. 

Para este material, um total de 22 dentes foram necessários ser 

restaurados para que pudéssemos obter um número relativo de cps para serem 

testados. 

 

Tabela 1. Número e porcentagem de espécimes (%) de acordo com o modo de fratura e perda 
prematura dos espécimes para cada condição experimental (*). 

Tempo de 
fotoativação 

(s) 

Adper Easy One Clearfil S3Bond Go 

A/M C PP A/M C PP A/M C PP 

10 158(83) 12(7) 19(10) 172(78) 3(1) 46(21) 22(7) 0(0) 245(93) 

20 129(86) 7(5) 13(9) 117(72) 8(5) 37(23) 46(30) 8(6) 98(64) 

40 94(86) 4(4) 11(10) 160(90) 8(4) 9(6) 53(38) 0(0) 88(62) 

(*)  A/M  –  Adesiva/Mista;  C  –  Coesiva  em  Dentina  ou  Resina;  PP  –  Espécimes  perdidos 

prematuramente. 

 

5.1Resistência de União (RU) 

As médias e os respectivos desvios-padrões do teste de RU de 

todas as condições experimentais estão apresentados na tabela 2. A análise de 

variância de 3 fatores detectou que houve significância estatística entre os fatores 

principais adesivo, tempo de fotoativação, tempo de armazenamento e interação 
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entre os fatores Adesivo x Tempo de fotoativação e Adesivo x Tempo de 

armazenamento (p<0,001). 

 
Tabela 2. Médias e desvios padrões (MPa) da resistência de união para cada condição experimental.  

 

Os dados das interações entre os fatores Adesivo x Tempo de 

fotoativação e Adesivo x Tempo de armazenamento estão apresentados nas tabelas 

3 e 4. O aumento do tempo de fotoativação aumentou significativamente os valores 

de RU somente para CS3 e não para EO e GO. Reduções dos valores de RU após 6 

meses de armazenamento foram observados para EO e GO, mas não para CS3, 

independente do tempo de fotoativação.  

 

Tabela 3. Médias e desvios padrões (MPa) dos valores de RU para as condições experimentais 
resultantes da combinação dos fatores Adesivo vs. Tempo de armazenamento. 

 IM 6 M 
EO 35,9 ± 4,7 a 28,0 ± 6,0 b 
CS3 25,2 ± 7,3 b 24,2 ± 7,2 b 
GO 25,6 ± 5,0 b 14,3 ± 3,7 c 

(*) Grupos com mesma letra não apresentam diferença estatisticamente significante (Teste de Tukey, 
p>0,05). 

 

Tabela 4. Médias e desvios padrões (MPa) dos valores de RU para as condições experimentais 
resultantes da combinação dos fatores principais Adesivo vs.Tempo de fotoativação. 

 10 20 40 
EO 34,3 ± 7,2 a 34,0 ± 5,4 ab 28,9 ± 5,5 ab 
CS3 17,3 ± 3,7 e 31,9 ± 4,9 ab 25,0 ± 3,7 dc 
GO 17,9 ± 5,8 e 22,5 ± 8,1 bcde 21,2 ± 6,6 de 

(*) Grupos com mesma letra não apresentam diferença estatisticamente significante (Teste de Tukey, 
p>0,05). 

 

  

Tempo de 

fotoativação 

(s) 

EO CS3 GO 

IM 6M IM 6M IM 6M 

10 39,6 ± 4,0 27,8 ± 4,7 18,2 ± 4,1 16,2 ± 2,9 21,7 ± 3,5 13,2 ± 4,6 

20 36,3 ± 3,8 31,2 ± 5,8 33,3 ± 3,7 30,2 ± 5,7 28,9 ± 4,4 14,6 ± 3,1 

40 31,8 ± 2,8 25,2 ± 5,7 24,0 ± 3,8 26,2 ± 3,1 26,1 ± 4,0 15,0 ± 2,3 
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5.2 Nanoinfiltração (NI) 

 

As fotomicrografias representativas de cada condição experimental, 

obtidas por MEV para análise da NI estão apresentadas nos quadros 2, 3 e 4. Os 

dados das médias e desvios padrões (%) de NI para todos os grupos experimentais 

estão apresentados na tabela 5. Os fatores principais Adesivo (p=0,014), Tempo de 

fotoativação (p<0,001), Tempo de armazenamento (p<0,001) e interação entre os 

fatores Adesivo x Tempo de armazenamento (p=0,020) foram estatisticamente 

significantes. 

 

 
ADPER EASY ONE 

 
Tempo de 

Fotoativação 
Imediato 6 meses 

10 s 

20 s 

40 s 

CA

RC 

CA 

D

RC
 

CA

RC 

CA 

D

RC

CA

D

RC 

CA 

D

RC
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Quadro 2. Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MEV (1200X) do sistema EO 
para cada condição experimental. A deposição de nitrato de prata ocorreu praticamente na 
base da camada híbrida e está sendo indicada pelas setas. RC: resina composta; CA: 
camada adesiva; D: dentina. 
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Quadro 3. Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MEV (1200X) do sistema CS3 
para cada condição experimental. A deposição de nitrato de prata ocorreu praticamente na 
base da camada híbrida e está sendo indicada pelas setas. RC: resina composta; CA: 
camada adesiva; D: dentina. 
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GO 

 
Tempo de Fotoativação Imediato 6 meses 

10 s 

20 s 

40 s 

Quadro 4. Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MEV (1200X) do sistema Go 
para cada condição experimental. A deposição de nitrato de prata está sendo indicada 
pelas setas. RC: resina composta; CA: camada adesiva; D: dentina.A barra vermelha 
demonstra a ruptura da interface adesiva. 
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Tabela 5. Médias e respectivos desvios padrões (%) dos valores de nanoinfiltração obtidos em cada condição experimental. 

(*) Grupos com mesma letra não apresentam diferença estatisticamente significante (Teste de Tukey, p>0,05). 

 

Com relação ao fator principal Tempo de fotoativação (Tabela 5), um grau similar de NI (%) foi observado nos 

tempos de fotoativação de 20 s (13,3 ± 7,5) e 40 s (13,5 ± 9,3) (p>0,05), os quais foram estatisticamente menores que os valores 

observados no tempo 10 s (24,8 ± 13,2) (p>0,05). As médias dos valores de nanoinfiltração (%) da interação entre os fatores 

Adesivo x Tempo de armazenamento estão apresentados na tabela 6. Um aumento nos valores de NI do tempo IM para 6M foi 

observado para EO e CS3 (p<0,05), mas não para o adesivo GO (p>0,05), já que este último material apresentou um grau de NI 

no tempo IM bem maior que os outros materiais. 

Tempo de fotoativação 

(s) 

EO CS3 GO Fator principal Tempo de 

fotoativação IM 6M IM 6M IM 6M 

10 15,2 ± 4,2 29,5 ± 14,2 12,3 ± 1,2 25,3 ± 8,3 32,4 ± 18,5 31,4 ± 14,3 24,8 ± 13,2 a 

20 9,6 ± 4,4 14,8 ± 4,4 8,5 ± 1,4 15,7 ± 3,7 16,9 ± 13,3 13,3 ± 9,2 13,3 ± 7,5 b 

40 9,3 ± 3,8 23,1 ± 2,2 6,4 ± 1,3 14,1 ± 3,5 16,7 ± 19,3 14,7 ± 7,1 13,5 ± 9,3 b 
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Tabela 6. Médias e desvios padrões dos valores de NI (%) para a combinação dos fatores principais 
Adesivo vs. Tempo de armazenamento. 

 IM 6 M 
EO 11,5 ± 4,9 bc 22,5 ± 10,6 a 
CS3 8,8 ± 2,8 c 18,5 ± 7,4 ab 
GO 24,2 ± 19,1 a 19,7 ± 7,4 ab 

(*) Grupos com a mesma letra não apresentam diferença estatisticamente significante (Teste de 

Tukey, p>0,05). 

 

5.3 Grau de conversão (%) 

 

As figuras 10 e 11 apresentam os espectros representativos dos sistemas 

adesivos não polimerizados e polimerizados na camada híbrida in situ em tempo 

imediato e após 6 meses de armazenamento respectivamente. O pico aromático 

1609 cm-1 foi usado como padrão de referência. Após a reação de polimerização a 

intensidade do pico alifático 1639 cm-1 diminui à medida que as duplas ligações 

carbônicas foram convertidas em ligações simples durante o processo de 

polimerização. 
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Figura 9. Espectros representativos obtidos dos sistemas adesivos não polimerizados e 
fotoativadosna camada híbrida in situ em tempo imediato. O pico de referência 1609 cm-1 está 
indicado pelas setas, enquanto que o pico reativo 1639 cm-1 está indicado pelo pointer. 
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Figura 10. Espectros representativos obtidos dos sistemas adesivos não polimerizados e fotoativados 
por 20 s na camada híbrida in situ em tempo imediato e após 6 meses de armazenamento. O pico de 
referência 1609 cm-1 está indicado pelas setas, enquanto que o pico reativo 1639 cm-1 está indicado 
pelo pointer. 
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 Os valores das médias do GC e desvios padrões estão 

apresentados na tabela 7. Somente os fatores principais Adesivo (p<0,001) e Tempo 

de fotoativação (p<0,001) foram estatisticamente significante. Os adesivos EO e 

CS3 apresentaram similar grau de conversão (p>0,05), os quais foram 

estatisticamente maiores do que o observado para o adesivo GO (p<0,05). Os 

tempos de fotoativação 20 e 40 s resultaram em maior GC do que no tempo 10 s 

(p<0,05). 
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Tabela 7. Médias e respectivos desvios padrões do GC (%) para cada condição experimental e para os fatores principais Tempo de exposição e Adesivo. 

*As mesmas letras maiúsculas indicam médias estatisticamente iguais (α=0,05).* As mesmas letras minúsculas indicam médias estatisticamente iguais 

(α=0,05).

Tempo de Fotoativação 

(s) 

EO CS3 GO Fator principal Tempo de 

fotoativação** IM 6M IM 6M IM 6M 

10 74,2 ± 5,3 74,3 ± 20,4 76,2 ± 7,4 76,5 ± 16,4 51,9 ± 21,3 50,6 ± 17,0 67,3 ± 19,5 a 

20 87,8 ± 3,5 85,0 ± 9,9 93,3 ± 3,0 88,0 ± 5,5 76,7 ± 8,4 76,7 ± 21,5 84,6 ± 12,3 b 

40 89,3 ± 6,1 79,4 ± 17,1 86,4 ± 6,8 88,0 ± 10,8 79,6 ± 10,5 74,5 ± 15,8 82,9 ± 13,1 b 

Fator principal adesivo* 81,7 ± 13,6 A 84,7 ± 11,3 A 68,4 ± 20,5 B  
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6 DISCUSSÃO 

 

Muitos estudos têm demonstrado que as propriedades físicas dos 

adesivos resinosos podem ter uma profunda influência na resistência de união (Reis 

et al.6 2005, Bae et al.24 2005, Takahashi et al.81 2002), contudo, além desses 

estudos serem realizados somente com sistemas autocondicionantes não-

simplificados e experimentais (Reis et al.6 2005, Bae et al.24 2005, Takahashi et al.81 

2002) e apesar de Hass e cols.14 (2011) usarem sistemas autocondicionantes de 

passo único, uma avaliação da longevidade da união após fotoativação prolongada 

ainda não havia sido reportada. 

No presente estudo, o aumento do tempo de fotoativação resultou 

em uma melhora no GC in situ para todos os sistemas adesivos testados, embora 

essa melhora não tenha reduzido significativamente a degradação da interface de 

união para alguns dos sistemas testados. Desta forma, a hipótese nula foi 

parcialmente rejeitada, pois apesar de prolongados tempos de fotoativação (20 e 40 

s) melhorarem o GC in situ, diminuírem a nanoinfiltração para todos os adesivos 

testados e reduzir o número de espécimes perdidos prematuramente (tabela 1), não 

foi observada uma melhora nos valores de resistência de união para 2 (EO e GO) 

dos 3 sistemas adesivos testados e também não preveniu a degradação da interface 

adesiva ao longo do tempo. 

Já é reportado na literatura que apesar dos sistemas 

autocondicionantes simplificados apresentarem uma reduzida sensibilidade técnica e 

praticidade de uso, eles exibem baixos valores de resistência de união (Van 

Meerbeek et al.4 2003) e um reduzido desempenho clínico quando comparado aos 

sistemas não-simplificados (Tay, Pashley5 2003, De Munck et al.69 2005). A 

incompleta polimerização dos monômeros adesivos tem sido investigada como uma 

das razões para ocorrência de nanoinfiltração e diminuição da estabilidade na 

interface adesiva de sistemas autocondicionantes(Cadenaro et al.19 2005, Nunes et 

al.21 2006).  

Conforme mencionado na introdução uma tentativa de melhorar a 

performance dos sistemas adesivos autocondicionantes e suas propriedades físicas, 
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foi através do aumento da eficácia da polimerização da camada adesiva (Cadenaro 

et al.19 2005, Breschi et al.26 2007, Yamamoto et al.108 2006), contudo, nesses 

trabalhos a eficácia da polimerização foi realizada apenas numa condição in vitro e 

não in situ como nesse estudo. 

Muitas razões podem ter colaborado para a melhoria do GC imediata 

dos adesivos, como a qualidade da polimerização e aumento da conversão de 

monômeros em polímeros. Isto aumenta a capacidade de selamento da camada 

híbrida conseqüentemente diminuindo a porosidade e nanoinfiltração(Breschi et al.26 

2007). Contudo, é comum esperarmos uma relação direta entre GC e resistência de 

união (Ferreira et al.13 2011) assim como entre resistência de união e 

nanoinfiltração. A relação entre a resistência de união e gaps/infiltração é 

pobremente compreendida. Alguns estudos têm tentado correlacionar resultados de 

gaps/infiltração com os valores de resistência de união e esses resultados são 

controversos (Cenci et al.113 2005, Ding et al.114 2009, Guzman-Armstrong et al.115 

2003, Loguercio et al.116 2004, Stanislawczuk et al.117 2009). 

Diferentemente de outros estudos os quais diminuíram os valores de 

permeabilidade de filmes de adesivo aumentando o tempo de exposição como 

Cadenaroet al.19(2005) e Breschi et al.26 (2007), este estudo verificou uma 

diminuição da nanoinfiltração no interior da camada híbrida com o aumento do GC. 

Apesar de esses estudos avaliarem a capacidade de selamento através de 

diferentes metodologias (Cadenaro et al.19 2005, Breschi et al.26 2007), as razões 

que podem ter contribuído para as melhoras observadas podem ser as mesmas. 

Prolongando o tempo de fotoativação, melhoramos a qualidade e integridade do 

polímero formado, aumentamos a capacidade de selamento, pois maior quantidade 

de energia (fótons) para os fotoiniciadores estará disponível, e estes reagem com 

uma amina para produzir radicais livres, fato importante para o processo de 

polimerização (Peutzfeldt118 1997 ). Isto pode colaborar para a boa formação 

estrutural polimérica provavelmente resultando na melhor qualidade do polímero 

formado.  

Contudo, é muito importante considerar fatores como a formulação 

do sistema adesivo (Breschi et al.26 2007). Conforme pudemos observar nos 

resultados do presente estudo o adesivo GO apresentou os piores valores de grau 



64 

 

de conversão. Ao contrário de CS3 e EO, GO apresentou menor GC e alta 

nanoinfiltração, o que pode ser resultante da pobre polimerização sofrida por esse 

adesivo. Nas figuras 9 e 10 pode-se notara presença do pico alifático remanescente 

(1640 cm-1) mesmo em condições de fotoativação prolongada. Esta conversão 

reduzida pode ter sido responsável pelo maior porcentual de nanoinfiltração deste 

material no tempo imediato.e pela maior fragilidade da interface de união, uma vez 

que um grande número de espécimes foram necessários para conseguir mensurar 

as propriedades avaliadas neste estudo. 

Muitas razões podem ter contribuído para essa polimerização 

deficiente, entre elas o tipo e quantidade de solvente presente na formulação de GO. 

De acordo com Van Landuyt, et al.58 2007 o máximo de absorção de energia pelo 

fotoiniciador num determinado comprimento de onda pode variar dependendo do 

solvente no qual esse fotoiniciador é dissolvido. Dentre os materiais avaliados, o GO 

é o único sistema adesivo que contém acetona e água como solvente. Como a 

acetona apresenta menor temperatura de ebulição (56,5°C) e maior pressão de 

vapor (200 mmHg) que outros solventes comumente empregados como o etanol 

(78,3°C/43,9 mmHg) e água (100°C/17,5 mmHg)(Abate et al.119 2000), a camada 

adesiva de sistemas a base de acetona após a evaporação podem ser mais finas do 

que as camadas formadas por materiais a base de outros solventes, como 

previamente demonstrado (Cho, Dickens66 2004). 

A camada adesiva mais fina é mais suscetível à inibição pelo 

oxigênio durante a polimerização, a qual também pode ser uma das razões para o 

baixo desempenho desse material. Alguns sugeriram que 20 µm como a espessura 

mínima para impedir a inibição pelo oxigênio durante a polimerização (Rueggeberg, 

Margeson120 1990). Isto reduz a resistência devido à formação de fendas interfaciais 

na camada híbrida/camada adesiva ou na camada adesiva/resina composta em 

espécimes confeccionados com formulações rica em acetona. Além disto, altos 

conteúdos de acetona nas soluções adesivas podem, na etapa de evaporação, 

deixar solvente residual no adesivo, o qual pode contribuir para formação de poros 

na camada adesiva polimerizada (Cho, Dickens66 2004), levando a maior grau de 

nanoinfiltração e reduzido GC e resistência de união. 
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De fato, altas concentrações de solvente diluído no líquido adesivo 

podem prevenir a aproximação entre moléculas reativas, fazendo com que a reação 

de formação estrutural do polímero dentro da camada híbrida seja dificultada 

(Loguercio et al.79 2009, Ye et al.80 2007). Então, ao invés de se formar um polímero 

denso, a estrutura polimérica pode ser bastante porosa em função da presença do 

solvente durante a polimerização. A presença de solventes afeta a resistência 

coesiva do adesivo em si (Loguercio et al.79 2009) e também reduz a resistência de 

união da interface de união (Reis et al.6 2005, Hass et al.14 2011 , Takahashi et al.81 

2002). 

Altos valores de GC foram obtidos para CS3 e EO, sendo que esses 

valores aumentaram com maiores tempos de fotoativação. Isto pode também ser 

verificado nas figuras 9 e 10, que mostra uma mínima intensidade do pico alifático 

remanescente (1640 cm-1) após fotoativação prolongada. Como resultado desta 

melhor conversão, menores valores de nanoinfiltração foram obtidos para esses dois 

sistemas principalmente nos tempos de fotoativação prolongados. 

Apesar de tempos de fotoativação prolongados aumentar o GC para 

o adesivo EO, não houve melhora nos valores de resistência de união como 

observado o CS3. Além disto, contrariamente ao CS3, uma degradação dos valores 

de RU foi observada para o EO. A polimerização dos monômeros resinosos é um 

processo complexo de difusão controlada e depende de diversos parâmetros, como 

a formulação monomérica, a reatividade desses monômeros, tipo e quantidade de 

fotoiniciadores, grau de polimerização e tempo de exposição (Yamamoto et al.108 

2006). Além da presença de canforoquinona, o sistema EO apresenta em sua 

formulação a presença do fotoiniciador TPO (2,4,6-trimetilbenzoil difenil óxido de 

fosfina). Este sistema fotoiniciador pertence a um grupo de fotoiniciadores por 

fotofragmentação para o processo de polimerização por radicais livres. Como todos 

os óxidos de fosfina, o TPO tem uma forte absorção próxima à luz visível também se 

extendendo pouco além do espectro de luz visível. Em vantagens à canforoquinona, 

o TPO tem coloração neutra. Contudo, por apresentar três grupamentos fenil, o TPO 

é uma molécula hidrofóbica que o torna menos estável em sistemas adesivos que 

contém água em sua composição como o adesivo EO (Van Landuyt et al.59 2007 ). 

Assim, a estabilidade dos óxidos de fosfina não é garantida na presença de água e 

etanol (Moszner et al.121 2005). Como a longevidade das interfaces adesivas 
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depende da estabilidade dos componentes da camada híbrida, isso pode ter 

contribuído para uma maior susceptibilidade à degradação da interface adesiva 

produzida por EO. 

O teste de resistência de união por microtração é uma metodologia 

que possui muitas vantagens para mensuração de resistência da interface adesiva 

por considerar irregularidades, particularidades e áreas muito pequenas (Takahashi 

et al.81 2002). Novamente, a presença de interações significativas entre os fatores 

principais deste estudo nos indica que a estabilidade da camada híbrida depende da 

resistência intrínseca dos seus componentes individuais (Van Meerbeek et al.4 2003, 

Breschi et al.20 2008, Sano72 2006). 

Dos três adesivos avaliados, apenas o CS3 melhorou seus valores 

de RU com o aumento do tempo de fotoativação. Além disto, este sistema mostrou 

maior estabilidade da interface adesiva, pois não apresentou degradação dos 

valores de RU após 6 meses de armazenamento em água. Diferentemente do EO e 

GO, o adesivo CS3 possui partículas de sílica coloidal silanizadas, que pode ter 

contribuído para uma maior integridade e estabilidade do polímero formado 

(Sideridou et al.122 2002). Além disto, o CS3 também apresenta em sua formulação o 

10-MDP (10-metacriloiloxidecil dihidrogenofosfato) que é um monômero acídico 

considerado relativamente mais estável à hidrólise (Van Landuyt et al.59 2007 ). Este 

monômero por possuir longas cadeias carbônicas torna-se totalmente hidrofóbico 

após polimerização. Como o polímero formado não possui afinidade com a água, ele 

se torna mais estável à hidrólise. Também como vantagem, esse monômero é capaz 

de formar fortes ligações iônicas com o cálcio, promovendo uma união química com 

a hidroxiapatita do esmalte ou dentina (Yoshida et al.123 2004). 

A característica hidrofílica dos sistemas autocondicionantes é 

inerente a própria estratégia de união e apesar de diversos protocolos de 

evaporação de solvente serem recomendados por muitos fabricantes, a completa 

evaporação do solvente é uma etapa crítica, se não impossível, especialmente para 

misturas altamente hidrofílicas (Yiu et al.10 2005, Carvalho et al.78 2003) podendo 

interferir no processo de polimerização. A incompleta polimerização e a natureza 

acídica dos sistemas autocondicionantes, associados à água retida no interior dos 

túbulos dentinários tornam a camada híbrida formada por esses sistemas 
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susceptível a um contínuo condicionamento pela incompleta cura dos monômeros 

acídicos durante o armazenamento em água (Armstrong et al.124 2004). A maior 

hidrofilicidade do material e a sorção de água resultam na degradação 

hidrolítica(Malacarne et al.16 2006, Reis et al.64 2007, Reis et al.125 2007) 

contribuindo para a criação de uma camada híbrida permeável não somente à água 

do ambiente oral, mas também permeável ao fluxo de água dos túbulos 

dentinários(Chersoni et al.18 2004).  

A degradação do componente resinoso é um dos fatores 

responsáveis pela redução dos valores de resistência de união observados ao longo 

do tempo de armazenamento em água. A absorção de água pelo polímero atua 

como um agente plastificador, alterando parcialmente a energia de coesão das 

cadeias poliméricas (Ferracane76 2006, Jacobsen, Söderholm126 1995). No início, a 

presença da água causa a diminuição prematura das propriedades mecânicas do 

polímero (Carrilho et al.104 2005), que com o passar do tempo resulta em hidrólise de 

suas moléculas, condenando sua estrutura. Assim a degradação ao longo do tempo 

é um fator que ainda pode ser considerado um limitante para os sistemas 

autocondicionantes simplificados, uma vez que mesmo empregando protocolos com 

tempos de fotoativação prolongados não foi possível prevenir a degradação da 

interface de união após 6 meses de armazenamento em água. 
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7 CONCLUSÕES 
 
 

 De acordo com os resultados obtidos conclui-se que 

prolongados tempos de fotoativação melhoram o grau de conversão dentro da 

camada híbrida e reduzem a nanoinfiltração para sistemas autocondicionantes 

simplificados, porém não são capazes de prevenir a degradação da interface 

adesiva ao longo do tempo. 
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