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RESUMO 
 

BEDOYA OCAMPO J. Influência do tempo de condicionamento e viscosidade do 
ácido metafosfórico 40% nas propriedades adesivas da interface radicular. 
[Dissertação – Mestrado em Odontologia – Área de concentração Dentística 
Restauradora – Universidade Estadual de Ponta Grossa; 2018]. 

 
 

Avaliar in vitro a influência dos diferentes tempos de condicionamento do ácido 
metafosfórico 40% e ácido ortofosfórico 37% em diferentes viscosidades nas 
propriedades adesivas da interface radicular. As raízes de 72 pré-molares inferiores 
uniradiculares foram preparadas, tratadas endodonticamente e distribuídas 
aleatoriamente em 8 condições experimentais (n=9) de acordo com a combinação das 
variáveis: Ácido [ácido ortofosfórico 37% (AOF) e ácido metafosfórico  40% (AMF)], 
viscosidade do ácido [(gel (G) e líquido (L)] e  tempos de aplicação (7 e 15 s).  Sessenta 
e quatro raízes foram cimentadas com sistema adesivo Ambar Universal e o cimento 
dual Allcem Core. Após a cimentação, os dentes foram seccionados transversalmente 
em fatias e submetidas ao teste de resistência de união por Push-out (RU) (n=6). Para 
o teste de nanoinfiltração (NI), fatias de cada grupo foram imersas em solução de nitrato 
de prata para análise por Microscopia eletrônica de varredura (MEV). Para análise 
morfológica da superfície radicular, os dentes que não foram cimentados (n=8), foram 
aleatoriamente alocados de acordo a cada condição experimental e analisados por 
MEV após condicionamento. Os dados de RU e NI foram submetidos a ANOVA 3 
fatores e teste de Tukey (α=0,05). O AMF apresentou valores de RU similares ao AOF 
independente do tempo e da viscosidade utilizada (p>0,001). O aumento do tempo, 
aumentou significativamente os valores de RU (p<0,001). AOF apresentou maiores 
valores de NI quando comparado com AMF (p<0,001). Quando foi comparada a 
viscosidade, independente do tipo de ácido utilizado, o ácido liquido aumentou 
significativamente a deposição de NI (p<0,05). O incremento do tempo de aplicação do 
AOF resultou em um significativo aumento de NI (p<0,01).  O AMF 40% apresentou RU 
similar quando comparado ao AOF 37%, independente da viscosidade e tempo de 
aplicação com uma menor NI. 

 
Palavras-chave: Ácido metafosfórico. Ácido ortofosfórico. Resistência de união. 
Nanoinfiltração. Condicionamento dentinário.  
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ABSTRACT	

 
BEDOYA OCAMPO J. Influence of the conditioner time and viscosity of 40% 
metaphosphoric acid on the adhesive properties of the root interface. [Dissertação 
– Mestrado em Odontologia – Área de concentração Dentística Restauradora – 
Universidade Estadual de Ponta Grossa; 2018]. 
 
In-vitro evaluation the influence of the different conditioner times (7 and 15 seconds) of 
40% meta-phosphoric acid (MPA) and 37% ortho-phosphoric acid (OPA) in different 
viscosities (gel and liquid) on the adhesive properties of the root interface. Seventy-two 
roots of human premolars were endodontically prepared and randomly assigned into the 
8 experimental conditions (n = 9) according to the combination of the variables: Acid 
[37% ortho-phosphoric acid (OPA) and 40 meta-phosphoric acid (MPA)]; acid viscosity 
[(gel (G) and liquid (L)]; and application times (7 and 15 s). The adhesive system Ambar 
Universal was applied and the fiber post were cemented with dual cement Allcem Core. 
After cementation, the teeth were cross-sectioned into slices and subjected to the push-
out bond strength test (BS) (n = 6) at a speed (0.5 mm/min). For the nanoleakage (NL) 
evaluation, slices was randomly selected from each group and were immersed in silver 
nitrate solution for analysis by Scanning Electron Microscopy (SEM). For morphological 
analysis of the root surface, the teeth that were not cemented (n = 8) were randomly 
allocated according to each experimental condition and analyzed by SEM after acid 
etching. Data from BS and NL were submitted to ANOVA 3 factors and Tukey's test (� 
= 0.05). MPA showed similar values of BS to OPA, regardless of the application time 
and viscosity used (p < 0.001). The increase of application time resulted in a statistically 
higher BS values (p < 0.001). OPA increased the values of NL when compared with 
MPA (p < 0.001). When the viscosity was compared, regardless of the acid used, the 
liquid acid promoted a significant increase in the silver nitrate. (p < 0.05). The increase 
of the time of application of the OPA resulted in a significant increase of NL (p < 0.01). 
The use of 40% MPA promoted a similar BS, regardless of the viscosity and application 
time with lower NL than the 37% OPA. 
 
 
Keywords: Meta-phosphoric acid. Ortho-phosporic acid. Tensile bond strength. 
Nanoleakage. Dentin etching. 
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1.   INTRODUÇÃO 

O propósito dos retentores intrarradiculares é promover a retenção do material 

restaurador em dentes tratados endodonticamente, que sofreram perda extensa da 

estrutura coronária (Schwartz e Robbins 1 2014). Vários tipos de retentores têm sido 

propostos para melhorar as propriedades mecânicas e estéticas das restaurações, 

dentre esses, os pinos de fibra de vidro (Giachetti et al.2 2009). Os pinos de fibra de 

vidro têm aumentado sua popularidade por favorecer uma distribuição mais uniforme 

das forças no conduto radicular e reduzirem o risco de fraturas radiculares (Mannocci et 

al.3  2003, Hayashi e Ebisu 4  2008; Kremeier et al.5  2008).  

Para maximizar a distribuição de esforços mastigatórios, estes pinos precisam 

ser cimentados adesivamente com cimentos resinosos com módulo de elasticidade 

semelhante à da dentina, o que resulta em biomimetismo entre as propriedades da 

dentina e o pino/cimento (Dietschi et al.6  2008, Goracci e Ferrari 7  2011), fenômeno 

este que reduz a concentração de tensão na interface adesiva (Dietschi et al. 6 2008; 

Goracci e Ferrari 7 2011). 

Diferentes fatores estão envolvidos no sucesso do procedimento adesivo de 

cimentação, como a anatomia do conduto radicular, controle de umidade, 

principalmente no terço apical (Hayashi et al.8 2008), quantidade de tecido dental 

remanescente, condição da raíz, configuração do canal, comprimento, diâmetro e forma 

do pino, condição periodontal, tipo de restauração e os procedimentos adesivos (Baba 

et al. 9 2009; Dietschi et al. 6  2008).   

Além desses requisitos citados, existem outros problemas que afetam 

negativamente a adesão dos cimentos resinosos, tais como: a influência do fator-C no 

interior do canal radicular, características do substrato, dificuldade da remoção da 

smear layer, dificuldade de evaporação dos solventes, dificuldade de acesso ao 

conduto e a incompatibilidade entre sistemas adesivos e cimentos resinosos (Foxton et 

al.10  2003; Tay et al.11  2005; Breschi et al.12  2009).  

Este conjunto de fatores é possivelmente a principal razão pela qual vários 

estudos in vivo demonstraram que o deslocamento de pinos de fibra é a falha clínica 

mais comum em restaurações retidas por pinos (Bonfante et al.13 2008, Mazzoni et al.14 
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2009, Rathke et al.15 2009, Scotti et al.16 2013). Uma revisão de estudos clínicos 

mostrou que a perda de retenção é uma das principais causas de falha na cimentação 

de pinos, mesmo para pinos cimentados diretamente a estrutura dental com adesivo e 

cimento resinoso (Dietschi et al.6 2008, Cagidiaco et al.17 2007). De acordo com a 

revisão sistemática sobre adesão endodôntica, a adesão à dentina radicular é muitas 

vezes inadequada e as propriedades mecânicas inferiores dos materiais atuais 

contribuem para o seu desempenho abaixo do ideal (Schwartz e Robbins1  2004). 

 Após o preparo com as brocas para cimentação do pino de fibra de vidro, a 

superfície dentinária dos condutos radiculares ficam cobertas com uma capa grossa de 

smear layer e outros resíduos (Gu et al. 18 2009), os quais podem ser de difícil 

eliminação, apenas com a irrigação com água. Assim, a irrigação do canal radicular 

com várias soluções líquidas como o hipoclorito de sódio (NaOCL) e o ácido 

etilenodiaminotetraacético ao 17% (EDTA) é necessário para eliminar os detritos 

orgânicos e bactérias (Breschi et al. 12 2009; Mazzoni et al. 14 2009). No entanto, já foi 

demostrado que mesmo após a aplicação destas substâncias, restos de smear layer 

podem dificultar a infiltração dos monômeros resinosos e assim, dificultar uma 

adequada cimentação (Ferrari et al. 19 2001; Rosenstiel 20 1998). Logo, alcançar uma 

superfície de dentina limpa depois do preparo mecânico é um passo crítico e 

indispensável para otimizar a retenção adesiva. 

Sabe-se que o terço apical do canal radicular é o local onde a maioria dos 

resíduos de smear layer e cimento endodôntico / guta-percha são encontrados após 

preparo e condicionamento ácido do conduto radicular (Serafino et al. 21 2006; Salas et 

al. 22 2011). Salas e colaboradores em 2011 mostraram que o ácido ortofosfórico (AOF) 

líquido aumenta os valores de resistência de união pela maior eliminação do smear 

layer, no terço apical. Os mesmos autores concluíram que enquanto o ácido fosfórico 

em gel é aplicado de forma mais controlada, soluções líquidas tem ação de penetração 

mais profunda, podendo chegar a regiões mais difíceis do canal radicular (Salas et al. 22 

2011). 

Embora a utilização do ácido ortofosfórico em forma líquida tenha apresentado 

um bom desempenho no terço apical (Salas et al. 22 2011; Scotti et al. 16 2013), sabe-se 
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que o uso de AOF expõe uma grande quantidade  de colágeno  (Kanca 23 1992; Yoursy 
24 2012), que dificilmente é infiltrada por monômeros resinosos dentro da dentina 

condicionada (Nakabayashi e Takarada 25 1992; Hashimoto et al. 26 2000; Reis et al. 27 

2013), principalmente, na parte inferior da camada híbrida, (Spencer e Swafford 28 1999; 

Wang e Spencer 29  2002; Wand e Spencer 30 2003; Spencer et al. 31 2010). A falta de 

proteção de monômeros resinosos e a presença de água deixa as fibras de colágeno 

vulneráveis à degradação hidrolítica dependente do tempo, causada pela eluição de 

monômeros hidrofílicos devido à sorção de água, que reduz as forças friccionais entre 

as cadeias poliméricas (Malacarne et al. 32 2006; Yiu et al. 33 2005), levando à 

destruição da camada híbrida e a perda de resistência de união à dentina ao longo do 

tempo (Reis et al. 27 2013). 

Recentemente o ácido metafosfórico (AMF) foi proposto como uma alternativa de 

condicionamento da dentina para sistemas adesivos convencionais (etch - and - rinse) e 

esta pode ser uma estratégia adequada para criar uma união resina-dentina mais 

durável na interface radicular (Feitosa et al. 34 2013; Millan et al. 35 2017). O AMF 

apresenta resultados bem sucedidos devido a sua  acidez mais suave e uma menor 

constante de ionização (Ka), que contribui para a criação de uma camada de colágeno 

mais fina e parcialmente desmineralizada, caracterizada pela presença de precipitação 

mineral antes e depois dos procedimentos de lavagem (Feitosa et al. 34 2013). 

Embora o AMF com pH 0,5, aplicado em diferentes tempos, tenha mostrado uma 

resistência de união similar ao AOF, o AMF apresentou uma menor infiltração de nitrato 

de prata na interface adesiva e uma menor profundidade de condicionamento,  

diminuindo a perda mineral o que poderia melhorar interação química dos monômeros 

funcionais do sistema adesivo  	 (Cardenas et al.36 2018). No entanto, ele apenas foi 

testado em dentina coronária e esmalte. Assim, o objetivo do presente estudo foi avaliar 

in vitro a influência dos diferentes tempos de aplicação (7 e 15 segundos) do (AMF) 

40% e (AOF) 37%  em diferentes consistências (gel e líquido) nas propriedades 

adesivas da interface radicular. 
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2.   PROPOSIÇÃO 

2.1 PROPOSIÇÃO GERAL 

Avaliar in vitro a influência do tempo de condicionamento e viscosidade do ácido 

metafosfórico 40% nas propriedades adesivas da interface radicular. 

 

2.2 PROPOSIÇÃO ESPECÍFICA 

Avaliar in vitro a influência do tempo de condicionamento (7 e 15 seg) e 

viscosidade (líquido e gel) do ácido metafosfórico 40% nas propriedades 

adesivas da interface radicular, pelo teste de resistência de união (RU), através 

do  push-out.   

 

Avaliar in vitro a influência do tempo de condicionamento (7 e 15 seg) e 

viscosidade (líquido e gel) do ácido metafosfórico 40% nas propriedades 

adesivas da interface radicular, por meio do teste de nanoinfiltração (NI), através 

de microscopia eletrônica de varredura.   

Avaliar in vitro a influência do tempo de condicionamento (7 e 15 seg) e 

viscosidade (líquido e gel) do ácido metafosfórico 40% nas propriedades 

adesivas da interface radicular, por meio da análise morfológica da superfície 

radicular, através de microscopia eletrônica de varredura.   
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3.  MATERIAIS E MÉTODOS 

3.1  SELEÇÃO DOS DENTES  

A realização de toda parte experimental foi previamente aprovada pela Comissão 

de Ética em Pesquisa da Universidade Estadual de Ponta Grossa, sob o parecer 

1.693.369 (Anexo A).  

Setenta e dois dentes pré-molares inferiores humanos hígidos obtidos do Banco 

de Dentes da Universidade Estadual de Ponta Grossa (UEPG) foram usados para esse 

estudo. Previamente ao experimento, os dentes foram limpos com curetas periodontais 

(Duflex, SS White, Rio de Janeiro, RJ, Brasil), desinfetados em cloramina 0,5% e 

armazenados em água destilada trocada semanalmente até sua utilização. 

Os pré-molares selecionados obedeceram aos seguintes critérios de inclusão: 

uniradiculares, ausência de cáries, de dilacerações radiculares, de tratamento 

endodôntico prévio,  ápice completo, além de um comprimento radicular medido da 

junção cimento - esmalte (JCE) de pelo menos 14 mm (Figura 1).  

 

	
	

Figura 1 – Critérios de inclusão dos pré-molares inferiores humanos. 
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3.2   PREPARO DOS DENTES  

Para remoção da porção coronária, os dentes foram seccionados 

perpendicularmente em relação ao seu longo eixo imediatamente abaixo da junção 

cemento-esmalte (JCE), com disco diamantado de dupla face montado em uma 

máquina de corte Isomet 1000 (Buehler, Lake, Bluff, IL, EUA) a uma velocidade de 300 

rotações por minuto (rpm) sob refrigeração com água, a fim de permitir um adequado 

acesso ao conduto radicular.  	

3.2    TRATAMENTO ENDODÔNTICO 

O esvaziamento dos condutos foi realizado com limas tipo K # 10 (Dentsply 

Maillefer, Petrópolis, RJ, Brasil) sob irrigação com 10ml de solução de (NaOCI) 1% para 

suspensão da matéria orgânica. A instrumentação dos canais foi realizada com limas 

tipo K 1ª série, sendo o preparo apical realizado até a lima # 40; e, em seguida, até lima 

K #55 tipo K 2ª série, (Denstply Maillefer, Petrópolis, RJ, Brasil), pela técnica de 

escalonamento, padronizando-se assim o diâmetro dos condutos de todos os dentes.  

Posteriormente, foi efetuada a neutralização dos canais com 10ml de soro fisiológico, 

irrigação final com 5ml de solução de  (EDTA) 17% (Fórmula e Ação, São Paulo, SP, 

Brasil) durante 3 minutos e irrigação final com 10ml de soro fisiológico. Terminada a 

instrumentação, os canais foram secos com pontas de papel absorvente (Denstply 

Maillefer, Petrópolis, RJ, Brasil) e obturados somente os 4 mm apicais por meio do 

primeiro passo da Técnica de Condensação Vertical de Schilder, utilizando cones de 

guta-percha aquecidos (Tanari, Manacapuru, AM, Brasil) e cimento obturador à base de 

resina epóxica (AH Plus, Denstply Maillefer, Petrópolis, RJ, Brasil), o qual foi 

manipulado de acordo com as instruções do fabricante (Figura 2). 

Após tratamento endodôntico, foram tomadas radiográficas periapicais dos 

canais radiculares (Kodak Ultra, Eastman Kodak, NY, EUA) para verificação da 

completa ausência de material obturador além dos 4 mm apicais dos canais. Em 

seguida, foi realizado um vedamento da entrada dos canais radiculares de todos os 

dentes com cimento de Ionômero de vidro convencional (Vitro Fill, DFL, Rio de Janeiro  

RJ, Brasil).  
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Figura 2 - Sequência ilustrativa do tratamento endodôntico. (A) Raiz de pré-molar ilustrando o acesso ao 
canal depois da remoção da coroa; (B) instrumentação endodôntica; (C) Irrigação com solução de  
(NaOCI) 1%; (D) Neutralização dos canais com soro fisiológico; (E) irrigação final com solução de  
(EDTA) 17%; (F) Secagem do canal com ponta de papel absorvente; (G) Obturação dos 4 mm apicais. 

 
3.3    PREPARO DOS CANAIS RADICULARES   

Após uma semana de armazenamento em umidade relativa em água destilada a 

37 ± 1 ºC, foi realizado o preparo dos condutos para posterior cimentação do pino 

intrarradicular troncocônico translúcido Whitepost DC nº 2 (FGM, Produtos 

Odontológicos, Joinville, SC, Brasil). O preparo dos canais radiculares foi realizado por 

um mesmo operador calibrado, com auxílio de brocas de preparos indicadas pelo 

fabricante dos pinos, adaptadas em uma turbina de baixa rotação, para possibilitar a 

adaptação do pino de fibra de vidro nº 2 (Figura 3). O comprimento de trabalho foi de 10 

mm para todos os dentes, respeitando o limite apical do material obturador de 4 mm. A 

cada 5 preparos a broca foi substituída.  

 

 

 

 

	

 

Figura 3 - (A) Preparo do conduto radicular com broca carbide correspondente ao pino Whitepost DC nº 2 
(FGM, Joinville, SC, Brasil). 
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3.5   DESENHO EXPERIMENTAL E PROCEDIMENTO ADESIVO 
 

Em seguida, 64 raízes foram aleatoriamente divididas em oito condições 

experimentais em função das combinações das variáveis: Ácido [ácido ortofosfórico  

37% (AOF) e ácido metafosfórico  40% (AMF)]; viscosidade do ácido [(gel (G) e líquido 

(L)] e  tempo de aplicação [7 e 15 s] (Figura 4). 	

	
	
	
	

	

	

	

	

	

 

 

 

 

 

 

 

 

 

	
	
	
	
	
 

 

	
	
	
Figura 4 -  Fluxograma com a discriminação do número de dentes, condições experimentais e testes         
realizados.	
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Antes de iniciar os procedimentos de cimentação, todos os pinos foram 

seccionados transversalmente, por meio de um disco diamantado de dupla face (KG 

Sorensen, São Paulo, SP, Brasil) sob refrigeração em água constante, resultando em 

13 mm de comprimento, de uma maneira que 10 mm do pino atingiram o comprimento 

de trabalho radicular, e outros 3 mm serviram como um guia para a distância do 

aparelho fotoativador durante os procedimentos de fotoativação dos espécimes. Desta 

maneira, além de ser padronizada a distância da fotoativação, foi possível verificar o 

completo assentamento dos pinos nos condutos preparados (10 mm). 

Previamente às cimentações, os pinos de fibra de vidro nº 2 foram limpos com 

álcool 70% (Tupi, ibaté, SP, Brasil)  durante 5 s. Após o preparo mecânico, os canais 

radiculares foram limpos com 10 mL de solução de NaOCl 1% (solução de Milton - 

Asfer, São Caetano do Sul, SP, Brasil), sendo realizada uma irrigação final com 10 mL 

de água destilada (Asfer, São Caetano do Sul, SP, Brasil), a seguir, os canais foram 

secos durante 3 s de jato de ar e 2 pontas de papel absorvente calibre 80 (Dentsply 

Maillefer, Petrópolis, RJ, Brasil). O processo de cimentação dos pinos de fibra de vidro 

foi realizado de acordo com os diferentes grupos experimentais seguindo as 

recomendações do fabricante. 

O condicionamento da dentina radicular foi realizado de acordo com a 

viscosidade do agente condicionador utilizado (Tabela 1). Para as soluções líquidas, um 

microbrush foi saturado na solução ácida e quando totalmente encharcado, este foi 

passado suavemente sobre todas a superfície do conduto radicular com o intuito de 

dispensar a mesma quantidade de líquido em toda a extensão. Para a viscosidade gel, 

este foi dispensado no interior do conduto radicular com o auxilio de uma seringa de 

insulina e  agulha calibre 1,20 x 40mm (Figura 5). O tempo de aplicação dos ácidos foi 

de 7 ou 15 segundos de acordo com o respectivo grupo experimental. Após 

condicionamento, o ácido foi abundantemente lavado com água corrente por 30 

segundos, e o conduto foi seco com jato de ar por 5 s e duas pontas de papel 

absorvente calibre 40 (Denstply Maillefer, Petrópolis, RJ, Brasil).   
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Figura 5 - Condicionamento ácido. (A) Condicionamento com ácido ortofosfórico; (B) Condicionamento 
com ácido metafosfórico. 

	
 Em seguida, um sistema adesivo convencional de dois passos etch-and-rinse 

(Ambar, FGM Produtos Odontológicos, Joinville, SC, Brasil) foi aplicado de acordo com 

as instruções do fabricante e fotopolimerizado usando um aparelho LED de 1200 

mW/cm2 de intensidade Radii Call (SDI, Limited, Bayswater, Victoria, Austrália) 

(Tabela1). 
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Tabela 1 - Características dos diferentes agentes de condicionamento dentinários, pH, viscosidade, tempo de 
condicionamento, sistema adesivo, composição e modo de aplicação.	
  

Ácido pH 
Viscosidade / 

fabricante / lote 

Tempo de 
condicionamento 

Sistema adesivo (fabricante) 
lote, composição e modo de 

aplicação. 

Ácido 
Ortofosfórico 

37% (AOF) 

H3O++ H2P4�  

Ka = 7,25 10
3 

 

 
 

 

 

 

< 0,5 

 

 

 

 

 

 

LIQ  (Alpha Etch, 

Nova DFL, Taquara, 

RJ, Brasil)/ 

14091286 

 

GEL  (Condac 

FGM, Joinville, SC, 

Brasil) / 080816 7s e 15s 

Ambar (FGM)/ 310315 

Monômeros metracrílicos MDP 

(hidrogenofosfato 10 

Metacriloiloxidecil), 

fotoiniciadores, coiniciadores, 

estabilizadores, nanopartículas 

de sílica e etanol. 

 

1. Aplicação vigorosa de duas 

camadas de adesivo por 20 s 

(10 s cada); 

2. Suave jato de ar por 10 s; 

3.  Fotoativação por 10 s. 

 

Ácido 
Metafosfórico 

40% (AMF) 

H3O+ + PO4
3-  

Ka = 3,98 x10-13
 

 

0,5 

LIQ  (Sigma Aldrich, 

St Louis, EUA) 

 

GEL  (Sigma 

Aldrich, St Louis, 

EUA) 
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3.6   CIMENTAÇÃO DOS PINOS  

O sistema de cimentação utilizado foi o cimento resinoso adesivo Allcem CORE 

(FGM, Joinville, SC, Brasil). Na cimentação dos pinos, o cimento resinoso foi inserido 

dentro do conduto, com auxilio de uma seringa de insulina 100 U.I/cc. – 13 x 0,45 mm- 

26 g ½ (Descarpag®, São Paulo, SP, Brasil) e agulha calibre 1,20 x 40 mm (BD 

PresicionGlide TM, Curitiba, PR, Brasil). Previamente ao processo de cimentação as 

agulhas foram seccionadas perpendicularmente ao longo eixo, resultando em 10 mm de 

comprimento. Todos os procedimentos de fotoativação foram realizados com um 

aparelho fotopolimerizador com luz emitida por diodo Radii Plus (SDI Limited; Victoria, 

Australia), com uma intensidade de luz de 1200 MW/cm2. Após os procedimentos de 

cimentação, todas as raízes foram armazenadas em umidade relativa a 37 ± 1 ºC 

durante uma semana (Figura 6).  

 

 

Figura 6 - Processo de cimentação. (A) Aplicação do sistema adesivo; (B) Jato de suave jato de ar por 10 
segundos para evaporação do solvente; (C) Eliminação do excesso de adesivo com ponta de papel 
absorvente; (D) Aplicação do cimento resinoso; (E) Fotoativação.  	
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   3.7   PREPARO DOS ESPÉCIMES 

As raízes foram seccionadas perpendicularmente em relação ao seu longo eixo 

com o auxílio de um disco de diamantado (Buehler, Lake Bluff, IL, EUA) montado em 

uma máquina de corte Isomet 1000 (Buehler, Lake Bluff, IL, EUA) sob refrigeração a 

água com uma frequência de 300 rpm (Figura 7). Seis fatias com espessura de 

aproximadamente 1 mm foram obtidas, e suas espessuras verificadas com paquímetro 

digital de precisão (Mitutoyo Digimatic Caliper, Suzano, SP, Brasil) (Figura 7). Secções 

seriadas foram feitas até o aparecimento da guta-percha na região apical. A primeira 

fatia coronária de todas as raízes foi descartada, para evitar que o excesso de cimento 

resinoso naquela região pudesse influenciar os resultados. As fatias apicais com guta-

percha também foram descartadas. 

 

	

 

Figura 7 - Imagem ilustrativa do corte das fatias. (A) Seccionamento transversal da fatia; (B) Paquímetro 

digital de precisão; (C) Ilustração da fatia indicando a espessura média de 1mm  ±  0,01mm.	
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  3.8   ANÁLISE DA RESISTÊNCIA DE UNIÃO (RU) POR TESTE DE PUSH-OUT 

Previamente ao ensaio de Push-Out todas as fatias foram fotografadas nos dois 

lados, com um aumento de 40X em microscópio óptico (Olympus, Modelo BX 51, 

Olympus, Tokio, Japan) para aferição dos diâmetros coronário e apical da área interna 

do canal radicular (pino de fibra + cimento resinoso) com o objetivo de calcular a área 

adesiva para cada fatia obtida. Esta mensuração foi realizada com o auxilio do Software 

ImageJ (National institute of Health, Bethesda, Maryland, EUA). Em seguida, cada fatia 

foi posicionada sobre um dispositivo metálico com uma pequena abertura central, com 

sua porção mais coronária posicionada para baixo, de tal forma que a carga exercesse 

uma força compressiva constante no sentido apico-coronal até promover o 

deslocamento do pino intrarradicular. As pontas metálicas cilíndricas (atuadores) 

usadas correspondiam ao diâmetro do pino para cada terço analisado.  

 Para o ensaio mecânico, foi utilizado uma célula de carga de 50 kg a uma 

velocidade de 0,5 mm/min até o deslocamento do pino em uma máquina de ensaio 

universal (Instron Corp, Canton, MA, EUA) (Figura 8). O valor da carga foi registrado em 

Newtons (N) e foi calculado o valor da resistência de união em MPa dividindo o valor da 

carga (N) pelo valor da área adesiva (mm2). A área adesiva (SL) foi estimada por meio 

da fórmula utilizada para calcular o área da superfície lateral de um cone truncado: 

SL=π (R + r)[(h2 + (R – r)2]0,5  

Onde: 

π = é a constante 3,1416  

R = Raio coronário do canal radicular (mm) 

r = raio apical do canal radicular (mm) 

h = representa a espessura dos corpos-de-prova (mm).   
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Figura 8 - Imagem da fatia para fotografias. (A) Fatia com a área adesiva demarcada; (B) Espécime 
sendo posicionado com o longo eixo do pino paralelo à ponta ativa do dispositivo para o ensaio de push-
out.	
	

 3.9   ANÁLISE DO PADRÃO DE FRATURA  

 Após a avaliação da RU, o modo de fratura de todos os espécimes foram 

avaliados em um microscópio óptico (Olympus, model BX 51, Olympus, Tokio, Japan) 

com ampliação de 40x. Cada espécime foi analisado e classificados em:  

1- Fraturas adesivas entre dentina-cimento resinoso; 

2- Fraturas coesiva de pino ou dentina;  

3- Fraturas mistas 

 

  3.10   ANÁLISE DA NANOINFILTRAÇÃO (NI) 

As fatias obtidas de duas raízes de cada grupo experimental foram usadas para 

avaliação da nanoinfiltração dentro da camada híbrida. As fatias foram submersas em 

uma solução de nitrato de prata amoniacal 50% (Tay et al. 37 2002) (Ag NO3NH4 – 

Laboratório de química inorgânica, UEPG, Ponta Grossa, PR, Brasil), permanecendo 

por 24 h a 37° C, e posteriormente lavadas em água destilada por 2 minutos. Em 

seguida, os espécimenes foram imersos em uma solução reveladora (Kodak – 

developer D-76 – Kodak, Brasileira, são José dos Campos, SP, Brasil) e expostos à 

iluminação fluorescente direta por 8 h. Após este tempo, as amostras foram lavadas 

abundantemente em água corrente por 2 min. Em seguida, foram fixadas em uma base 

metálica (stub) e polidas sequencialmente com lixas de carbeto de silício # 600, 1200, 
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1500, 2000, 2500 e 4000 sob irrigação constante. Entre cada granulação de lixa, foram 

imersas em água destilada por 10 min para remoção de detritos.  

Após o término do polimento, os espécimes foram mantidos em recipientes 

contendo sílica coloidal por 48 h. Posteriormente, os stubs contendo os espécimes 

foram lavados em cuba ultrassônica por 30 min, desidratados em ambiente contendo 

sílica e cobertos com liga metálica ouro/paládio (MED 010, Balzers Union, Balzers, 

Liechtenstein). Quatro pontos das interfaces foram observados por microscópio 

eletrônica de varredura (MEV) no modo de elétrons retroespalhados a 12 kV (VEGA 3 

TESCAM, Shimadzu, Tóquio, Japão), e posteriormente foram analisadas 

quantitativamente com o auxílio do software ImageJ (National Institute of Health (NIH), 

Bethesda, Maryland, EUA) (Figura 9).  

 

 

Figura 9 - Preparo das amostras para nanoinfiltração (NI). (A) Armazenagem de amostras para NI; (B) 
Fatias imersas em uma solução aquosa de nitrato de prata (pH = 7,0); (C) Após lavagem dos espécimes, 
os mesmos foram imersos em solução reveladora por 8 h sob luz fluorescente; (D) Espécimes fixados em 
stubs de alumínio para facilitar o polimento; (E) Espécimes dessecados em sílica por 24 h; (F) Espécimes 
metalizados para análise da nanoinfiltração em MEV.	
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     3.11  ANÁLISE MORFOLÓGICA DA SUPERFÍCIE RADICULAR 

Para a análise morfológica da superfície radicular, as 8 raízes restantes foram 

divididas aleatoriamente dentro de cada condição experimental. Após o preparo dos 

canais radiculares, uma raiz de cada grupo foi condicionada de acordo com as variáveis 

experimentais. Após o condicionamento, todas as raízes foram lavadas por 30 s, 

seguido de secagem com jato de ar durante 5 s para remover o excesso de água. Para 

a seção  da raiz e consequente exposição da luz do canal, dois sulcos longitudinais de 

orientação na superfície radicular externa das raízes foram confeccionados sob 

irrigação a água em uma máquina de corte (IsoMet 1000, Buehler Ltd., Lake Bluff, IL, 

EUA) com auxílio de um disco diamantado (15 HC-4in, Buehler Ltd., Lake Bluff, IL, 

EUA) a 300 rpm, tomando-se o cuidado para não atingir o interior dos canais 

radiculares. Neste instante, usando um cinzel (instrumento cortante manual), foi 

realizado a clivagem longitudinal das raízes, sendo as mesmas divididas em duas 

partes, de modo a deixar exposta toda a extensão do canal radicular. 

Em seguida, cada uma das partes das raízes foram fixadas em glutaraldeído 

2,5%, em solução tampão de cacodilato de sódio 0,1 M com pH 7,4 por 12 h a 4 ºC, 

seguido de enxague com água destilada (1 min) e desidratação em etanol: 25% (20 

min); 50% (20 min); 75% (20 min); 95% (30 min); 100% (60 min) (Kenshima et al. 36 

2006). 

 Todas as amostras foram secas e desidratadas num dessecador durante 12 h e 

jateadas com uma liga metálica de ouro/paládio em um evaporador (SCD 050, Balzers, 

Schaan, Liechtenstein), fixadas em matrizes metálicas e levadas em microscopia 

eletrônica de varredura (MEV). Três fotomicrografías representativas da superfície de 

cada terço (coronal, meio, apical) foram realizadas com magnificações de 1000X; 

2000X e 5000X, usando magnificação 5000x para o análise morfológica da superfície 

radicular (Figura 10).  
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Figura 10 - Preparo das amostras para analise morfológica da superfície radicular. (A) Raiz de pré-molar 
após o preparo do conduto; (B) Disco de corte diamantado realizando sulco transversais ao longo da 
superfície externa radicular; (C) Após o corte e tratamento, as raízes foram metalizadas com uma liga de 
ouro/paládio; (D) Raízes metalizadas para análise; (E) Microscópio eletrônico de varredura.   

	
	
     3.12   ANÁLISE ESTATÍSTICA  
	

A unidade experimental para todas as propriedades avaliadas foi a raiz; portanto, 

todos os valores obtidos para uma única raiz foram utilizados para fins estatísticos. Os 

dados μTBS (MPa) e NL (%) foram submetidos a ANOVA 3 fatores (líquido versus gel; 

AOF versus AMF; tempo de aplicação) e teste de Tukey com um nível de significância 

de 5%. 
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4.    RESULTADOS   

4.1  ANÁLISE DO PADRÃO DE FRATURA 

Os padrões de fraturas dos espécimes para cada condição experimental estão 

presentes na Tabela 2. De um total de 24 fatias avaliadas por cada condição 

experimental, 91 % das falhas foram do tipo adesivas, 8% do tipo mistas e apenas 2% 

foram coesivas o para AMF. Para o AOF 88% foram do tipo adesivas e o 9% foi mista. 

Assim, foram observadas um maior número de falhas adesivas entre dentina-cimento 

em todas as condições experimentais.  

 

4.2  ANÁLISE DE RESISTÊNCIA DE UNIÃO (RU) POR PUSH OUT   

Os valores das médias e desvio padrão de RU para cada condição experimental 

estão apresentados na tabela 3. O AMF apresentou valores de RU similares ao AOF, 

independente do tempo e da viscosidade utilizada (p < 0,001). O incremento do tempo 

de aplicação dos ácidos na dentina radicular aumentou significativamente os valores de 

RU (p < 0,001). Para o AMF a viscosidade líquida proporcionou valores similares de 

resistência de união independente da variável tempo. 
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Tabela 2 - Numero de espécimes de acordo com o modo de fratura (*)  

AOF-LIQ AOF-GEL AMF-LIQ AMF-GEL 
7 s 15 s 7 s 15 s 7 s 15 s 7 s 15 s 

22/2/0 21/1/1 23/1/0 18//5/1 20/4/0 21/3/0 24/0/0 22/1/1 
(*) Adesiva dentina-cimento / mista / coesiva pino ou dentina.  

	
	

Tabela 3 - Médias e desvio-padrão de resistência de união (RU) por push-out, (MPa) dos diferentes grupos 

experimentais. 

AOF-LIQ AMF-GEL AMF-LIQ AOF-GEL 
7s 15s 7s 15s 7s 15s 7s 15s 

6,46 ± 1,6 b 10,81 ± 1,2a 6,00  ± 1,2 b 10,49 ± 1,6a 7,84 ± 2,0 a,b 12,17 ± 2,2 a 6,36 ± 1,3 b 11,76 ± 1,8 a 
(*) Letras diferentes indica diferenças estatisticamente significativas ANOVA três fatores e teste de Tukey; (p < 0.01). 
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4.3  ANÁLISE DE NANOINFILTRAÇÃO (NI) 

Os valores da nanoinfiltração (%) são apresentados na tabela 4. A utilização do 

AOF resultou em maiores valores de NI quando comparado com o AMF (p < 0,001). 

Quando foi comparada a viscosidade, independente do tipo de ácido utilizado, o ácido 

líquido apresentou um aumento significativo na deposição de nitrato de prata (p < 0,05). 

O incremento do tempo de aplicação do AOF resultou em um significativo aumento de 

NI (p < 0,01). 

Imagens ilustrativas da interface de união radicular podem ser observadas na 

figura 11. Uma baixa quantidade de infiltração de nitrato de prata foi encontrada ao 

longo da interface adesiva dos grupos experimentais condicionados com AMF (Figura 

11; E - H) independente do tempo de aplicação e da viscosidade utilizada, quando 

comparado com os grupos experimentais condicionados com AOF. Uma maior 

deposição de nitrato de prata foi observada quando AOF foi utilizado por um maior 

tempo de aplicação (Figura 11; A - D). 
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Tabela 4 -  Médias e desvio padrão de nanoinfiltração (%) para os grupos experimentais. 

(*)Letras diferentes indicam diferenças estatisticamente significativas ANOVA três fatores e teste de Tukey; (p < 0,05). 

 

  

 

 
 
  

AOF-LIQ AOF-GEL AMF-LIQ AMF-GEL 
7s 15s 7s 15s 7s 15s 7s 15s 

14,71 ± 1,6 d 28,09 ± 1,0 e 13,68 ± 1,3 c 25,04 ± 1,3 f 8,56 ± 1,5 a 9,6 ± 2,1 a,b 10,67 ± 1,6 b,c 11,70 ± 1,6 c 
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Figura 11 - Fotomicrografias representativas obtidas por MEV em modo de elétrons retroespalhados das 
interfaces resina-dentina do terço médio radicular dos grupos experimentais (1000X). Os grupos 
condicionados com AOF (Figura A, B, C, D) apresentaram uma maior deposição de nitrato de prata (mão 
indicadora) ao longo da camada híbrida, quando comparado com os grupos condicionados com AMF (Figura 
E, F, G, H). P: pino; CR: cimento resinoso; CA: interface adesiva; (D): dentina. 
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4.4   ANÁLISE MORFOLÓGICA DA SUPERFÍCIE RADICULAR  

As imagens representativas da morfologia da superfície radicular podem ser 

observadas na (figura 12). Independente da viscosidade e o tipo de ácido utilizado, uma 

maior abertura dos túbulos dentinários pode ser observada quando o AOF (figura 12 A 

a D) foi utilizado, quando comparado com o AMF (figura 12 E a H). O smear layer foi 

eliminado parcialmente quando AOF foi utilizado por 7 s, o que pode ser comprovado 

pela presença de detritos na superfície ( asterisco figura 12 C). No entanto a aplicação 

de AOF por 15 s promoveu uma maior alteração superficial (seta figura 12 B ). O AMF 

foi capaz de promover a remoção do smear layer sem promover recessão da dentina 

peritubular mineralizada (mão indicadora figura 12 E a H), independente do tempo de 

aplicação. 
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Figura 12 - Fotomicrografias representativas obtidas por MEV em modo elétrons retroespalhados da 
morfologia do terço médio radicular da dentina , dos grupos experimentais, (1000X). A aplicação do AOF por 
7 s, independente da viscosidade apresentou restos de smear layer na superfície dentinária (asterisco - C). 
Observou-se que o AOF é capaz de remover totalmente o smear layer e ainda promover uma maior alteração 
superficial especialmente quando aplicado por 15 s (seta - B). Esta maior alteração foi acompanhada de uma 
perda da continuidade da dentina peritubular (mão indicadora - D), o que não foi observado nos grupos 
condicionados com AMF (mão indicadora imagem E a H), independente do tempo de aplicação. 
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5.  DISCUSSÃO  
 
	 O presente estudo demonstrou que a utilização do AMF na dentina radicular 

quando comparado ao AOF apresentou valores de resistência de união similares 

independente do tempo de aplicação e viscosidade. Adicionalmente, o incremento do 

tempo de aplicação promoveu maiores mudanças no padrão de condicionamento, junto 

com o aumento dos valores de resistência de união para cada tipo de ácido do tipo 

utilizado.  

Estes dados estão de acordo com os resultados de Cardenas et al.35  e Cardenas 

et al.36  os quais demonstraram que quando utilizaram o AMF e AOF com o pH de 0,5, o 

maior tempo de aplicação promoveu uma melhor resistência de união, porém esses 

estudos avaliaram o desempenho do AMF apenas em esmalte e dentina coronária.  

As imagens obtidas por MEV do padrão de condicionamento  demostraram que o 

incremento do tempo de condicionamento promoveu uma maior abertura dos túbulos 

dentinários junto com uma maior recessão da dentina peritubular mineralizada quando o 

AOF foi utilizado independente da viscosidade utilizada. Já o AMF foi capaz de 

promover uma abertura dos túbulos dentinários e uma efetiva remoção do smear layer 

sem promover a recessão da dentina intertubular, independente do tempo e viscosidade 

utilizado.  

Sabe-se que, o maior tempo de aplicação proporciona uma maior 

desmineralização da dentina e, consequentemente, maiores valores de resistência de 

união resina-dentina. Isto sugere que o tempo de aplicação mais longo é capaz de 

promover uma maior dissolução do smear layer sobre a superfície da dentina radicular, 

produzindo uma adequada difusão dos monômeros resinosos, permitindo assim, um 

melhor embricamento micromecânico (Botelho et al.38  2017; Reis et al.27 2013; Reis et 

al.39 2008) 

No entanto, independente do tempo de aplicação, quando o AOF foi utilizado, um 

incremento significativo da nanoinfiltração foi observado, quando comparado com o 

AMF (Figura 11). Sabe-se que com o maior grau de descalcificação da dentina, nem 

sempre esta acompanhado pela correta formação da camada híbrida (Hashimoto et 

al.26 2000; Perdigão e Lopes40  2001; Hashimoto et al.41  2002) 



	 41	

  O excesso de condicionamento ácido provoca uma desmineralização mais 

profunda na dentina intertubular e peritubular, o que não é completamente infiltrada 

pelos monômeros resinosos. Hashimoto et al.26 e Hashimoto et al.41 avaliaram a 

correlação entre a espessura da camada híbrida e resistência de união usando 

espécimes condicionados com AOF em diferentes tempos de aplicação. Os resultados 

sugerem que quando a dentina é condicionado por mais tempo, zonas mais profundas 

de dentina desmineralizada são encontradas com a formação de uma zona de dentina 

desmineralizada não impregnada na parte inferior da camada híbrida. (Hashimoto et 

al.26 2000, Cetinguc et al.42 2006)  

Estas porosidades na parte inferior da camada híbrida deixam uma área de 

dentina desmineralizada "descoberta" que pode produzir um “caminho de fuga” na 

interface adesiva (Sano et al.43 1994), o que pode permitir a penetração de fluído 

através da estrutura dentinária e interface de união  (Hashimoto et al.26 2000). Assim, 

diferentes grupos de pesquisa vem indicando um menor tempo de condicionamento 

para dentes decíduos e permanentes ao usar o AOF sobre a dentina. (Bolanos-

Carmona et al.44  2006; Sanabe et al.45  2009; Osorio et al.46  2010; Scheffel et al.47  

2013)  

Esse aumento da NI não é estatisticamente observado para o AMF independente 

do tempo de aplicação quando avaliado dentro da mesma viscosidade. O AMF 

apresenta diferentes características do AOF. Possui apenas um íon hidrogênio 

disponível para desprotonação em comparação com os três íons de hidrogênio 

protonáveis disponíveis no ácido ortofosfórico, que dão ao ácido metafosfórico uma 

constante especial de ionização do ácido (Ka) (3,98x10-13) em relação ao ácido 

ortofosfórico (7,25x10-3). Assim, Ka do AMF é considerado mais fraco do que Ka do 

AOF, o que contribui para a criação de uma camada mais fina de colágeno 

parcialmente desmineralizada. (Feitosa et al.34 2013). Adicionalmente, já foi demostrado 

que quando o AMF foi utilizado com pH 0,5, ele é capaz de reduzir em mediou 2 μm de 

desmineralização, quando comparado com o AOF. (Cardenas et al.36 2018) 

Quando o condicionamento foi realizado com o AOF, o componente mineral 

extra-fibrilar e intra-fibrilar das superfícies de dentina são dissolvidos; isto pode 
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aumentar o risco das fibrilas desmineralizadas, desidratar e colapsar durante os 

procedimentos de adesão, estabelecendo interações químicas através de ligações de 

hidrogênio (El Feninat et al.48 2001). Assim, um grande esforço é necessário para que 

os co-monômeros solvatados se difundam em torno das fibrilas e quebrem essas 

ligações químicas para permitir o encapsulamento ideal do sistema adesivo (Marshall et 

al.49  1997, Habelitz et al.50 2002).  

Quando o AMF é utilizado, uma camada mais fina de colágeno desmineralizada 

é criada, juntamente com a presença residual de cristais de bruxita e fosfato octacálcio 

abaixo desta camada. (Cardenas et al.36  2018; Feitosa et al.34 2013). A presença desta 

deposição de minerais na superfície junto com a menor quantidade de água presente 

dentro das fibrilas de colágeno, pode resultar em uma menor retração da matriz de 

colágeno durante a infiltração de co-monômeros, facilitando, assim, a difusão do 

adesivo dentro da dentina desmineralizada (Sauro et al.51 2010; Tay e Pashley52  2003), 

proporcionando assim uma menor NI. 

Além disso, também não foram observadas diferenças significativas nos valores 

de resistência de união quando os ácidos foram utilizados em diferentes viscosidades. 

Na literatura,  já foi demostrado que a aplicação de ácido fosfórico na consistência gel 

ou liquida, não apresentaram diferenças significativas quando utilizado em esmalte 

(Baharav et al.53 1988). Por outro lado, Salas et al.22 e Scotti et al.16 demostraram 

diferença significativa nos valores da resistência de união da cimentação de pinos 

endodônticos em relação as viscosidades quando AOF foi utilizado, porém essa 

diferença foi observada apenas no terço apical. Sabe-se que além da importância da 

adequada aplicação do ácido em gel em todo o conduto, a remoção do agente 

condicionador pode interferir com a química e a penetração do sistema adesivo, 

resultando em um ambiente com pH baixo e, consequente inibição da polimerização do 

sistema adesivo. (Potesta et al.54 2008; Williamson H et al.55 2005). Assim, nós 

hipotetizamos que a adequada aplicação e remoção dos ácidos, independente da 

viscosidade utilizada favoreceu a correta remoção da smaer layer e polimerização 

adequada do sistema adesivo. No entanto, o AMF líquido utilizado apresentou um 

incremento significativo nos valores de nanoinfiltração. O que pode ser atribuído ao 

aumento na capacidade de penetração do ácido devido ao seu maior potencial de 
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escoamento dentro dos túbulos dentinários, o que nem sempre é acompanhado pela 

adequada impregnação do sistema adesivo, gerando uma discrepância entre 

desmineralização–infiltração. (Reis et al.27 2013)  

Embora o uso do AMF tenha apresentado resultados promissores quando 

utilizado em diferentes tempos na dentina radicular, estudos que avaliem a efetividade 

ao longo do tempo ainda precisam ser realizados.   
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6.     CONCLUSÃO 

 
É possível concluir que o uso do ácido metafosfórico 40% apresentou uma 

resistência de união similar quando comparado ao ácido ortofosfórico 37%, 

independente da viscosidade e tempo de aplicação com a grande vantagem de 

apresentar uma menor nanoinfiltração. 
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