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Resumo

O objetivo desse estudo foi investigar o efeito do armazenamento de 4 sistemas adesivos de frasco tnico por 1 ano
sobre a resisténcia de unido a dentina, através do teste de microtragdo. O esmalte oclusal de 16 molares humanos
foi removido expondo superficie dentindria. Uma camada de “smear” padrao foi criada pela abrasido em lixas de
granulacdo decrescente. Os dentes foram divididos em quatro grupos: [EX] — Excite (Ivoclar-Vivadent); [SB] -
Single Bond (3M-ESPE); [OS] - Optibond Solo Plus (Kerr Corporation) , [PB] - Prime & Bond NT (Dentsply-
DeTrey). Blocos de resina com 5 mm de altura foram construidos nas superficies dentindrias tratadas com os
adesivos. Apds 24 horas de armazenamento, os corpos foram seccionados para obter uma série de “palitos” com
area de 0,8 mm_ . O teste de microtracao foi realizado para cada “palito” em uma mdaquina de testes universal a
0,5mm/min. Os adesivos foram armazenados, por 1 ano, em estufa a 33°C, sendo abertos uma vez por dia e pressi-
onados expondo 1 gota. Apés esse periodo, todos os procedimentos para o teste de microtracdo foram repetidos
para outros 16 molares. Os dados foram analisados utilizando os testes de Andlise de Variancia de 2 fatores e
Tukey. Os valores médios obtidos (imediato/1 ano) em MPa foram: [EX] 40,12 / 39,4 [SB] 42,8 / 46,7 [OS]
35,3* / 39,44 [PB] 22,5° / 0,0¢. Conclusdes: Os resultados imediatos mostraram valores de resisténcia inferiores

para o adesivo Prime & Bond NT, que sofreu influéncia significativa do tempo de armazenados por 1 ano.
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INTRODUCAO

Uma variedade muito grande de sistemas ade-
sivos vem sendo desenvolvida atualmente'¢-#2°, Tal
diversidade busca uma unifo efetiva com os dife-
rentes substratos dentarios, através de técnicas de
aplicacdo cada vez mais simplificadas. Os adesi-
vos de frasco Unico garantem, em sua maioria, sim-
plicidade de técnica e efetividade® %3203, Para que
esses sistemas promovam adequado molhamento
do substrato e completa penetracdo dos mondéme-
ros resinosos nas estruturas condicionadas por aci-
do, devem ser acrescentados solventes em suas
composi¢des! 131721,

Os solventes podem ser organicos, como a ace-
tona ou o etanol, ou inorgdnicos, como a d4gua; com-
pondo os sistemas adesivos isoladamente ou em di-
ferentes associacdes. A acetona possui baixa
temperatura de ebuli¢ao (56,5°C) quando compara-
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da ao etanol (78,3°C) e a dgua (100°C), sendo assim
mais vol4til, conseguindo efetivamente remover
agua da dentina previamente condicionada'. Esta
volatilidade pode causar problemas, uma vez que,
na medida em que o adesivo vai sendo usado, parte
do solvente evapora*!!2°, alterando a relagdo mond-
mero/solvente. Abate et al.!(2000) observaram uma
maior perda porcentual de massa nos produtos que
continham acetona, seguido dos produtos que com-
binaram acetona com outros solventes, etanol € eta-
nol associado a d4gua. As menores perdas de solven-
te foram relatadas nos produtos a base de dgua.

Os sistemas adesivos a base de 4gua garantem
um reumidecimento da dentina, além de apresen-
tarem maior estabilidade, porém, t€m sido obser-
vados valores de resisténcia adesiva baixos*”. Pode
ser especulado que o uso de etanol como solvente
conduza a produtos com estabilidade de volatili-
zacdo intermedidria entre a acetona e a 4gua, uma
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vez que o etanol possui ponto de ebuli¢ido superior
ao da acetona e inferior ao da 4gua. Objetivando
estabilidade e resisténcia adesiva, alguns produtos
combinam solventes orgdnicos com a 4gua, como
é o caso do Single Bond*!32028,

Além dos solventes, os adesivos de frasco tni-
co apresentam um grande nimero de outros com-
ponentes quimicos ativos, nos quais reagdes qui-
micas podem acontecer, resultando numa alteragio
do produto com o passar do tempo'®*'*?>_ Alguns
estudos mostraram que uma degradacdo do adesi-
vo pode acontecer quando o frasco € aberto, atra-
vés da evaporacdo do solvente ou oxidacdo dos
mondmeros ativos!7-%:13:21.22.24,

Em paises tropicais, onde as temperaturas mé-
dias sdo elevadas e nem sempre € possivel armaze-
nar materiais em geladeira, a volatilizagao pode ser
mais rdpida, diminuindo a vida util do sistema ade-
sivo sem que o clinico perceba, uma vez que o pra-
zo de validade € determinado no pais de origem do
material e €, em média, de dois anos.

Assim, esse estudo tem como objetivo investi-
gar o efeito do tempo de armazenamento (24 horas
e um ano) de quatro sistemas adesivos de frasco
Unico, contendo diferentes solventes, em tempera-
turas elevadas, na resisténcia de unifio a dentina,
através do teste de microtracao.

Materials E METODOS

Para esse estudo foram utilizados 32 molares
humanos integros, extraidos por razdes ortodonti-
cas, armazenados em soro fisioldgico a 37°C por
no maximo noventa dias antes de sua utiliza¢cao™.

Para a realizagdo da presente pesquisa foram
usados quatro adesivos de frasco tinico, sendo dois

a base de etanol, um a base de acetona e uma a
base de etanol e dgua (Quadro 1).

Logo apds a aquisi¢do dos adesivos, os mes-
mos foram imediatamente aplicados em quatro den-
tes cada um, de acordo com a metodologia para
microtracgdo, a ser descrita a seguir. Em seguida,
os frascos foram armazenados numa estufa a 33°C
e diariamente foram abertos e apertados uma vez
ao dia até que uma gota do adesivo surgisse, aspi-
rando-a imediatamente para dentro do tubo, no in-
tuito de simular o uso didrio e trocar o ar interno
do frasco. Realizada essa simulagio, os frascos
eram imediatamente fechados e novamente arma-
zenados na estufa.

Preparagdo dos espécimes para microtragio

Em cada fase desse estudo (imediato € um ano),
16 molares foram usados, sendo usados quatro den-
tes para cada grupo experimental (n=4), uma vez
que segundo Pashley et al.>*(1999), a metodologia
para microtracdo permite a utilizagdo de um nu-
mero reduzido de dentes ja que multiplos espéci-
mes podem ser obtidos com um tnico dente. Auto-
res bastante conceituados no campo de microtragdo
tém usado até trés dentes por varidvel experiemen-
tal'®, O esmalte oclusal foi removido com um dis-
co diamantado refrigerado numa méaquina Labcut
1010 (Extec Technologies Inc., USA) expondo te-
cido dentindrio superficial. Com uma caneta de
alta-rotacao sob refrigeracdo e uma broca diaman-
tada numero 2135 (KG Sorensen), o esmalte peri-
férico foi removido, garantindo exposicao de den-
tina também nas laterais das coroas.

Para simular a forma¢do da camada de sme-
ar®, a dentina oclusal exposta foi abrasionada
com lixas de papel de granulacdo 220, 320 e 400
por aproximadamente 10 segundos cada e em gra-
nulagdo 600 por 60 segundos, sempre com refri-

Quadro1 - Sistemas adesivos usados, respectivo solvente e nimero de lote

Sistema adesivo (fabricante) Solvente Numero de lote
Excite (Ivoclar-Vivadent) etanol C49 090
Single Bond (3M ESPE) etanol + 4gua 1105
Prime & Bond NT (Dentsply - DeTrey) acetona 005612
Optibond Solo Plus (Kerr Corporation) etanol 9912000221
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geracdo. Apés isso, a superficie foi lavada com
dgua corrente e levemente seca com jatos de ar.
Os dentes foram divididos aleatoriamente em
quatro sub-grupos, de acordo com o adesivo a
ser usado.

Previamente a aplicac@o dos adesivos, a super-
ficie dentindria de cada dente foi condicionada com
acido fosfoérico a 35% (Etchant — 3M ESPE) por
15 segundos, lavada e levemente seca. Os siste-
mas adesivos foram entdo aplicados de acordo com
as recomendacdes dos respectivos fabricantes e um
bloco de resina composta (Tetric Ceram, Ivoclar-
Vivadent) foi construido pela técnica incremental
com 5Smm de altura, sendo cada incremento foto-
polimerizado por 40 segundos com intensidade de
750mW/cm? com um aparelho Optilux 500 (De-
metron/Kerr).

Posteriormente, os conjuntos dente/adesivo/re-
sina composta foram armazenados por 24 horas em
soro fisiolégico a 37°C. Decorrido esse periodo, os
dentes foram seccionados com um disco de dia-
mante sob refrigeracdo, em uma maquina de corte
Labcut 1010 (Extec Technologies Inc., USA) nos
sentidos x e y, obtendo-se corpos de prova em for-
ma de palitos*® com aproximadamente 0,8mm? de
drea de unido.

Previamente ao teste, a area adesiva de cada
corpo-de-prova foi medida com um paquimetro
digital com precisdo de 0,0lmm (Mitutoyo Sul
Americana Ltda.). Os espécimes tiveram suas ex-
tremidades coladas com Superbonder, gel
(Henkel Loctite, Brasil) em dispositivos adapta-

dos para o teste de microtragdo®. O teste foi rea-
lizado numa miquina de ensaios universais (Kra-
tos Dinamdmetros, Brasil) com velocidade de 0,5
mm/min.

A resisténcia adesiva foi calculada dividindo a
carga de ruptura pela 4drea de unido de cada corpo-
de-prova. Os resultados obtidos foram convertidos
para MPa, obtendo-se uma média por dente com
os valores individuais dos diversos palitos. Apds
isso, foi calculada a média global de cada grupo
experimental (n=4). Esses valores foram analisa-
dos estatisticamente comparando os adesivos en-
tre si, assim como diferencas na influéncia dos tem-
pos de armazenagem nos adesivos. Para isso foi
utilizado o teste de analise de varidncia de dois fa-
tores e teste de Tukey a 5%.

REsuLTADOS

Pela Tabela 1, € possivel verificar que o Prime
& Bond NT apresentou resisténcia adesiva estatis-
ticamente inferior em relagdo aos demais, sendo
que, apds um ano de armazenamento, esse perdeu
totalmente a efetividade ndo sendo obtido nenhum
corpo-de-prova, uma vez que, durante o procedi-
mento de corte a resina composta se soltava da
dentina.

Nos demais adesivos (Excite, Optibond Solo
Plus e Single Bond) pode-se verificar que ndo hou-
ve diferenca estatisticamente significante.

Ja com relacdo com o padrio de fratura, a Ta-
bela 2 resume os resultados obtidos.

Tabela 1 - Médias de resisténcia (MPa) e desvios padrao ( ) dos diferentes sistemas adesivos nos tempos

imediato e um ano

Tempo
Adesivo
imediato 1 ano
Excite 40,1 (+ 4,2)? 39,4 (+ 9,0)?
Prime & Bond NT 22,5 (+ 2,6)° 0,0°
Optibond Solo Plus 35,3 (+ 7,6) 39,4 (+7,7)
Single Bond 42,8 (+ 7,5)? 46,7 (+ 8,8)?
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Tabela 2 - Tipos de fratura (em porcentagem) dos sistemas adesivos nos diferentes tempos de armazenamento

Tipo de fratura adesiva coesiva
Adesivo
imediato 1 ano imediato 1 ano
Excite 92,6 96 7,4 4
Prime & Bond NT 89 0 11 0
Optibond Solo Plus 96,6 95,4 3,4 3,6
Single Bond 94,2 91,3 5,8 8,7
DiscussAo quantidade ideal umidade intrinseca a essa, € como

O teste de microtracdo foi usado nesse estudo
para verificar a resisténcia adesiva dos quatro sis-
temas adesivos de frasco unico no tempo imedia-
to, e apds um ano de armazenamento dos frascos.
Embora néo tenha sido objetivo deste trabalho ava-
liar diferentes testes de resisténcia adesiva, o teste
de microtracao foi escolhido por permitir uma me-
lhor distribui¢cdo do estresse na interface adesiva,
diminuindo o nimero de fraturas coesivas no subs-
trato (Tabela 2) quando comparado aos testes con-
vencionais de cisalhamento ou tracdo. Além disso,
esse método tende a diminuir a variabilidade dos
resultados para, no maximo 25%, ao invés dos va-
lores mais altos, comumente encontrados nos de-
mais testes de resisténcia adesiva de até 50%>.
Assim sendo, os resultados de microtragdo sdo mais
confidveis, ja que as possiveis diferengas estatisti-
cas significantes sdo detectadas mais facilmente*?.
Os valores de variabilidade encontrados nesse es-
tudo foram coerentes com os valores apresentados
por Pashley et al.** (1999), variando entre 10,4 ¢
22,9%. Pode se verificar essa baixa discrepancia
também pelos baixos valores do desvio padrio,
caracteristica propria do teste de microtragdo. Para
efeito de calculo, foram considerados todos os cor-
pos de prova que apresentaram fratura adesiva, sen-
do desprezados apenas os corpos de prova com fra-
tura coesiva (Tabela 2).

O adesivo Prime & Bond NT que tem como
solvente a acetona, apresentou média de resistén-
cia adesiva (22,5 MPa) no tempo imediato, signi-
ficantemente inferior aos demais adesivos. Teori-
camente, os adesivos a base de acetona sdo
considerados mais sensiveis a técnica de dentina
umida®” devido a dificuldade de mensuragdo da

32

a acetona ¢ incapaz de reexpandir as fibras coldge-
nas® e é dependente de dgua para penetrar na tra-
ma coldgena?’, a umidade ideal torna-se essencial.
Apesar da dificuldade em verificar a umidade “ide-
al”, no presente trabalho foram tomados cuidados
no sentido de se evitar um possivel ressecamento
da dentina (overdry) ou um excesso de umidade
(overwet). Além disso, nesses adesivos, € possivel
que a elevada volatilidade da acetona dificulte a
completa penetracdo dos monoémeros, por ndo ha-
ver tempo suficiente para tal. Para comprovar a
vulnerabilidade dos adesivos a base de acetona,
pesquisas devem ser realizadas utilizando varios
adesivos com este tipo de sovente.

Como os demais adesivos sdo a base de alcool,
a técnica torna-se menos sensivel, ja que o espec-
tro de umidade ideal para o bom funcionamento
do adesivo é mais amplo, sendo alcangada com
menos dificuldade.

O adesivo Single Bond apresentou a maior
média de resisténcia adesiva (42,8 MPa) no tempo
imediato. Acredita-se que esse desempenho supe-
rior esteja relacionado também ao solvente, que
nesse caso além de dlcool ha o acréscimo de dgua,
com capacidade de reexpandir possiveis dreas co-
lapsadas!'®?”-? permitindo a penetragdo do mono-
mero resinoso na dentina.

Ap6s um ano de armazenamento dos materiais,
constatou-se que o adesivo Prime & Bond NT per-
deu totalmente sua efetividade, provavelmente devi-
do ao desequilibrio na relacio monoémero/solvente,
uma vez que grande parte da acetona pode ter evapo-
rado. Abate et al.' (2000) mostraram que a evapora-
¢ao da acetona € mais do que trés vezes maior do que
a do 4lcool, o que pode explicar a diferenga no com-
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portamento de sistemas adesivos a base de acetona e
alcool. Outros estudos®** demonstraram que a eva-
poracdo da acetona com o armazenamento dos fras-
cos dos adesivos fora da geladeira, afeta a resisténcia
adesiva mesmo trés semanas apds o armazenamento,
j4 que com a evaporagdo ocorre uma diminui¢do na
reatividade do adesivo pela dentina imida. Davis e
colaboradores mostraram haver uma redugao signifi-
cante na resisténcia adesiva variando entre 88 e 34%,
numa comparagao direta entre testes imediatos e apds
12 meses de armazenamento. A evaporacdo dos sol-
ventes pode alterar a composicao, a viscosidade, a
espessura da pelicula e a efetividade dos adesivos,
principalmente quando expostos a temperaturas ele-
vadas!?*. Os diversos componentes de um determi-
nado adesivo possuem diferentes densidades, e por
ndo serem unidos quimicamente, pode ocorrer a se-
paragdo em fases com o tempo. Segundo alguns au-
tores'?!, esta separagdo pode ser constatada visivel-
mente ap6s um periodo de descanso do adesivo sobre
a bancada de 1 hora. Independente da formulagéo dos
adesivos, todos os componentes devem ser combina-
dos em proporgdes ideais, 0 que asseguraria 6timos
resultados para o uso especifico. Alteragdes causa-
das pelo armazenamento e pelo préprio uso desses
sistemas adesivos podem ocorrer'?*, produzindo di-
ferencas clinicas no comportamento do adesivo e fa-
lhas no procedimento adesivo?®.

Embora possam ocorrer mudangas na concen-
tracdo do solvente ou oxidagdo dos monoémeros
com o armazenamento, estas nao influenciaram
nos resultados de adesio de trés dos quatro adesi-
vos testados, assim, outros testes laboratoriais
como microinfiltracdo, microscopia eletronica de
varredura devem ser realizados para a completa
avaliacdo do comportamento desses sistemas ade-
sivos.

CONCLUSOES

Os adesivos Excite, Optibond Solo Plus e Sin-
gle Bond obtiveram médias de resisténcia adesiva
superiores ao Prime & Bond NT, tanto nos testes
imediatos como apds um ano de armazenamento:

a) o adesivo Prime & Bond NT perdeu a capa-
cidade de adesdo a dentina ap6s um ano de
armazenamento;

b) o armazenamento nio influenciou no com-
portamento dos adesivos Excite, Optibond
Solo Plus e Single Bond.
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ABSTRACT

The aim of this in vitro study was to evaluate the effect of storage conditions on microtensile bond strength of
four different one-bottle adhesives over 1 year. The occlusal enamel was removed from 16 extracted sound
human molars to expose a flat dentin surface. A smear layer was created by abrading the dentin with decrea-
sing-grit SiC papers under water. The teeth were randomly divided in four groups: [EX] Excite (Ivoclar-Viva-
dent); [SB] Single Bond (3M ESPE); [OS] Optibond Solo Plus (Kerr Corporation); [NT] Prime & Bond NT
(Dentsply-DeTrey). Resin “crowns” approximately 5 mm high were built on the treated dentin surface. After 24
hour storage, the bonded specimens were sectioned to obtain an array of bonded sticks with a cross-sectional
area of 0.8 mm? . Each stick was tested in microtensile mode in a Kratos Testing Machine at 0.5mm/min. The
adhesives were stored at 33°C, for I year. All bottles were opened once a day and pressed to simulate the dispen-
sing of a drop, and to exchange the air in side the bottle. After this period, all the procedures done for microten-
sile were repeated in other 16 human molars. Data were analyzed with ANOVA and Tukey test. The mean dentin
strength (immediately | 1 year) in MPa were: [EX] 40,1¢/ 39,4°; [SB] 42,87/ 46,7°; [OS] 35,3/ 39,4; [PB]
22,51 0,0°. Conclusions: Prime & Bond NT showed immediately strength bond significantely lower than others,
and was observed a significant decrease on bond strength after 1 year.

UNITERMS

Dental materials; adhesive system; strength bond
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