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RESUMO

A odontologia restauradora moderna resume-se basicamente na utilizagdo de
um sistema adesivo e posteriormente uma resina composta. A importancia do
conhecimento das propriedades e composi¢gdes desses sistemas, juntamente
com a aplicagao clinica, é de extrema importancia para a longevidade clinica
das restauragcbes em resina composta. A simplificacdo desses sistemas os
tornaram muito acidos, o que levanta hipoteses de falha restauradora em longo
prazo. O objetivo dessa pesquisa foi avaliar o pH de diferentes tipos de
adesivos odontolégicos em diferentes periodos de tempo. Foram testados 3
Adesivos Odontolégicos da marca 3M ESPE com diferentes apresentagdes e
avaliado o nivel do pH imediatamente, 30 e 60 dias depois de sua
polimerizagdo. As menores alteragdes dos niveis de pH foram registradas nos
grupos do sistema adesivo de controle Adper Scotchbond Multi-Purpose.
Diferencas estatisticamente significativas foram detectadas entre os seguintes
adesivos dentarios: Adper Single Bond 2 e Single Bond Universal (3M — ESPE)
(p<0,05). Observando os resultados pode-se concluir que o grupo auto-
condicionante de 1 passo e de 2 passos pré condicionante tiveram alteragdes
estatisticamente significativas (p<0,05) no valor do pH 30 e 60 dias apds a

polimerizagao.

Palavras-chave: Sistema adesivo. Acidez. Dentina.



ABSTRACT

Modern restorative dentistry basically based on the use of an adhesive system
and subsequently a composite resin. The importance of knowledge of the
properties and compositions of these systems and its clinical application, is of
one of the most important characteristic for clinical longevity of composite resin
restorations. The simplification of these systems made them very acidic, which
raises the hypothesis of restorative failure in the long term. The objective of this
research was to evaluate the pH of different types of dental adhesives in
different periods of time. Three 3M ESPE dental adhesives were tested with
different presentations and the pH level was evaluated immediately, 30 and 60
days after their polymerization. The lowest changes in pH levels were recorded
in the groups of the Adper Scotchbond Multi-Purpose control adhesive system.
Statistically significant differences were detected between the following dental
adhesives: Adper Single Bond 2 and Universal Single Bond (3M - ESPE) (p
<0,05). Following the results, it can be concluded that the self-etch group of 1
step and 2 steps pre-etched had statistically significant alterations (p<0,05) in

the value of pH 30 and 60 days after their polymerization.

Keywords: Adhesive system. Acidity. Dentin.
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1. INTRODUGAO

Os sistemas adesivos odontolégicos sao utilizados principalmente para
unir materiais restauradores ao dente, sendo classificados de acordo com a
estratégia de condicionamento acido dos substratos dentarios. Esse
condicionamento pode ser realizado aplicando-se separadamente uma
substancia acida (técnica convencional) ou aplicando-se um adesivo
caracteristicamente acido (técnica auto-condicionante) (EICK et al., 1997).
Enquanto a primeira técnica geralmente utiliza um gel de acido fosférico, a
técnica auto-condicionante utiliza monémeros acidos polimerizaveis

incorporados ao primer e/ou adesivo (PERDIGAO et al., 2003).

A aplicagdo de sistemas adesivos auto-condicionantes nao requer a
realizacdo dos procedimentos de ataque &acido, lavagem e secagem da
cavidade dentaria, que sao geralmente necessarios quando adesivos
convencionais sao utilizados (DE MUNCK et al., 2005). Consequentemente, os
adesivos auto-condicionantes reduzem a sensibilidade da técnica operatéria
devido a diminui¢do dos passos clinicos de aplicagdo (GIACHETTI et al., 2007;
HIRAISHI et al., 2007; JACOBSEN et al., 2003). Por outro lado, adesivos auto-
condicionantes ainda demonstram baixo desempenho de unido no esmalte
dentario quando comparado com a utilizagdo da técnica convencional (VAN
MEERBEEK et al, 2011), a qual apresenta a atuagcdo mais efetiva de
resisténcia de unido neste substrato (VAN MEERBEEK et al., 1998).

Em esmalte, ocorre a formagao de micro-retencdes efetivas ao ponto de
vista mecénico. Contudo, em dentina, a técnica adesiva utilizando-se adesivos
convencionais € mais critica, pois cuidados com o tempo de aplicagao do acido
e quantidade ideal de umidade do substrato para receber o adesivo deverao
ser controlados. Isto torna o processo adesivo em dentina mais complicado e
sensivel a técnica operatoria/operador (GIACHETTI et al., 2007; VAN
MEERBEEK et al., 2011).

Os mecanismos gerais de adesao tanto em esmalte quanto em dentina
baseiam-se essencialmente na desmineralizagéo superficial, seguida de uma

infiltracdo de mondmeros de resina que, apds a polimerizagdo, se tornam
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mecanicamente intertravados nas porosidades criadas pelo condicionamento
do sistema. Na dentina, esse processo € chamado de hibridizagdo e envolve a
formagdo da camada hibrida que contém fibras de colageno infiltradas com
resina. O condicionamento com 4cido fosforico (35-37%) da dentina promove a
desmineralizagao dentinaria superficial e colabora na remocgéo da smearlayer,
levando a exposi¢cao das fibras de colageno. A presenca da smearlayer atua
como uma barreira fisica contra a penetragdo de monémeros adesivos. Assim,
o condicionamento prévio com acido fosforico ajuda a aumentar a impregnagao
de monémeros, o que leva a formagcdo de uma camada hibrida integrada a
dentina (DE MUNCK et al., 2005; EICK et al., 1997).

Por outro lado, adesivos auto-condicionantes contém mondmeros de
acidos que simultaneamente condicionam e infiltram os mondmeros nos
substratos dentarios e por isso nao requerem uma etapa prévia de
condicionamento com acido fosforico. Além disso, os adesivos auto-
condicionantes diferem um do outro em muitos aspectos, especialmente em
sua composicao, conteudo de agua e acidez (DE MUNCK et al., 2005; EICK et
al., 1997; GIACHETTI et al., 2007; HIRAISHI et al., 2007; JACOBSEN et al.,
2003).

Um dos principais motivos para a inconsisténcia e instabilidade da
adesao ao esmalte é a acidez dos adesivos auto-condicionantes (PERDIGAO;
GERALDELI, 2003). Dependendo do pH inicial do produto, a acidez dos
adesivos pode ser classificada em ‘forte’ (menor ou igual a 1), ‘moderadamente
forte’ (entre 1 e 2), ‘suave’ (aproximadamente 2), ou ‘ultra-suave’ (maior que
2,5) (VAN MEERBEEK et al., 2011). De fato, a maioria dos adesivos auto-
condicionantes apresentam pH inicial superior a 1, porém, teoricamente,
quanto maior a acidez do adesivo, melhor seria a sua capacidade de
condicionar o esmalte. Estudos tém demonstrado que adesivos de pH inicial
forte promoveram menor resisténcia de unido e pior adaptacdo marginal da
restauracdo quando comparados aos adesivos menos acidos (MOSZNER,
2005; MOURA et al., 2009). Isso se deve ao fato de que a dentina pode ser
extensamente desmineralizada e enfraquecida se a concentracdo de acidos
aplicada for muito alta ou se o tempo de exposigao for muito longo (DOUGLAS,
1989; JOHNSON et al., 1991; PASHLEY, 1991).
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Apds o condicionamento da superficie dentinaria, as fibras de colageno
expostas estdo sujeitas a degradacédo devido a agcdo de enzimas conhecidas
como metaloproteinases (MMPs) e catepsinas (CTs), que possuem a
capacidade de degradar o colageno integro. Tais enzimas sao depositadas na
dentina humana durante a formacdo do elemento dentario e permanecem
inativas, porém quando em ambientes acidos s&o ativadas e o colageno
exposto fica vulneravel, assim como ocorre em lesbes de carie. (BEDRAN-
RUSSO et al., 2014; MAZZONI et al., 2015).

As taxas de absor¢do de agua e solubilidade apresentadas pelos
sistemas adesivos apds polimerizados também sao importantes na
determinacao indireta da longevidade e da qualidade da restauracédo (REIS et
al.,, 2006). Sabe-se que a umidade presente no meio oral tem um papel
importante no processo de degradacao hidrolitica dos polimeros, apresentando
um efeito deletério para a interface resina-dentina e desencadeando a
degradacéo hidrolitica da cadeia polimérica (GOPFERICH, 1996).

Na busca por uma adeséao efetiva, o desenvolvimento de produtos com
caracteristicas diferentes levou a comunidade cientifica a designa-los como
geradores, e hoje, quase seis décadas apds o primeiro relato de aderéncia a
um substrato dental, os sistemas adesivos podem estar na sétima geragao (LIU
et al., 2011). E de extrema importancia conhecer a composicdo dos sistemas
adesivos, bem como suas indicagcdes e limitagdes, para buscar melhorias em
suas propriedades para garantir o sucesso clinico, principalmente em longo
prazo, dos procedimentos restauradores (PEREIRA et al., 2018). A hipdtese
desse trabalho é que teria diferengas nos niveis de pH estatisticamente
significativas 30 e 60 dias apds a polimerizagdo dos materiais avaliados.



14

2. OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

- Avaliar o pH de diferentes tipos de adesivos odontolégicos apos

polimerizados.
2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

- Avaliar os niveis de pH dos adesivos odontoldgicos: Adper Single Bond
2 — 3M ESPE, Single Bond Universal — 3M ESPE e Adper Scotchbond Multi-
Purpose — 3M ESPE, 30 e 60 dias apds polimerizado;

- Avaliar possiveis variagcbes dos niveis de pH nos periodos

predeterminados.
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3. METODOLOGIA

Este estudo in vitro foi realizado utilizando todos os recursos disponiveis
no laboratorio TecFarma da UNISUL. Foram testados 3 Adesivos
Odontoldgicos da marca 3M ESPE com diferentes apresentagdes e avaliado o
nivel do pH imediatamente, 30 e 60 dias depois de sua polimerizagado. Os
materiais testados neste estudo e sua forma de apresentagdo sdo mostrados a

sequir:

- Adper Single Bond 2 — 3M ESPE (2 passos)

Apresentagdo: Adesivo + Primer em um Unico frasco

(necessita condicionamento acido prévio de
Dentina/Esmalte).

Figura 1: Adper Single
Bond 2 - 3M ESPE

- Single Bond Universal — 3M ESPE (1 passo)

Apresentagéo: Adesivo + Primer + Condicionador Prévio
em um unico frasco (ndo necessita condicionamento acido
prévio de Dentina/Esmalte).

Figura 2: Single Bond
Universal — 3M ESPE
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- Adper Scotchbond Multi-Purpose — 3M ESPE (3 passos)

(necessita condicionamento acido préevio
Dentina/Esmalte)

Figura 3: Adper Scotchbond
Multi-Purpose 3M - ESPE

Os adesivos testados foram divididos em 4 grupos: grupo SB - Adper
Single Bond 2 — 3M ESPE; grupo U - Single Bond Universal — 3M ESPE; grupo
PS - Adper Scotchbond Multi-Purpose (PRIMER) — 3M ESPE; e grupo AS -
Adper Scotchbond Multi-Purpose (ADESIVO) — 3M ESPE. Cada um desses
grupos foram divididos em mais 3 subgrupos de acordo com o tempo do teste:
imediato (0), 30 dias (30) e 60 dias (60).

Para a realizacédo desse estudo, foram separados 9 tubos de ensaio para
cada grupo de adesivo, onde foram subdivididos em 3 tubos para o teste
imediato, 3 para apds 30 dias e 3 para apos 60 dias polimerizado, totalizando
36 tubos de vidro. A quantidade preconizada de adesivo utilizado foi feita
respeitando uma proporcdo de volume de 1 parte de material para 10 de

veiculo (dgua deionizada por osmose reversa) para leitura do pH.

A quantidade e/ou proporcéao utilizada no estudo foi feita de maneira que
a quantidade de material e o veiculo foram suficientes para o medidor de pH,
em média 130 a 150 miligramas de adesivo para 1,3 a 1,5 mililitros de agua
deionizada, respectivamente. Para a pesagem dos adesivos foi utilizado uma
balan¢a analitica (imagem 1). Os tubos de vidro foram analisados e testados
previamente em espectrofotdbmetro para ndo haver qualquer interferéncia do

vidro na polimerizacao.

Apresentagcdo: Adesivo e Primer em frascos separados

de
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Utilizando o Fotopolimerizador Radii Cal — SDI, foi feito a polimerizagao
por 20 segundos através do vidro (Imagem 2). Logo apds polimerizado foi
adicionado o veiculo (agua de osmose reversa) para os testes imediatos. Uma
leve agitagdo manual foi feita por 30 segundos. Em seguida, foi imerso o
eletrodo na solugdo e os numeros foram obtidos através do PHMETRO de
bancada (Imagem 3). A cada troca de tubo o eletrodo foi limpo e o aparelho
medidor de pH calibrado.

Figura 4: Balanga analitica utilizada Figura 5: Método utilizado para a
na pesagem dos adesivos polimerizagdo dos adesivos odontolégicos
odontolégicos nos tubos de ensaio

Figura 6: PHMETRO de bancada utilizado Figura 7: Estufa utilizada para
para realizar a medigéo do pH dos armazenamento dos espécimes
adesivos odontolégicos
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Os materiais testados com 30 e 60 dias foram polimerizados nos tubos
de ensaio e mantidos em estufa (imagem 4) a uma temperatura de 36,5°C,
simulando a temperatura da cavidade oral. Apés o periodo de 30/60 dias foi

adicionado o veiculo nos tubos de ensaio e feito a leitura do seu pH.

A tabela 1 demonstra a quantidade de adesivo que foi utilizado nos
testes e a quantidade de agua deionizada adicionada, respectivamente, nos

tubos de ensaio, para realizar a medicédo do pH.

Tabela 1: Quantidade de material testado em miligramas (mg) e mililitros
adicionados (mL).

Tubo SB U PS AS
Tempo de
Ensaio | mL mg mL mg mL mg | mL mg
1 1,38 | 138 | 1,32 | 132 | 1,27 | 127 | 1,61 | 161
Teste
) 2 1,49 | 149 | 164 | 164 | 1,30 | 130 | 1,83 | 183
Imediato
3 1,38 | 138 | 1,37 | 137 | 1,31 | 131 | 1,61 | 161
1 1,53 | 1563 | 1,57 | 157 | 1,36 | 136 | 1,62 | 162
Teste
apos 30 2 1,65 | 165 | 1,38 | 138 | 1,31 | 131 | 1,69 | 169
dias 3 | 155|155 | 150 | 150 | 143 | 143 | 159 | 159
1 1,65 | 165 | 1,52 | 152 | 1,38 | 138 | 1,75 | 175
Teste
apos 60 2 1,51 | 151 | 1,57 | 157 | 1,38 | 138 | 1,77 | 177
dias 3 1,58 | 158 | 1,49 | 149 | 1,42 | 142 | 1,65 | 165

e AS = Adesivo Scotchbond Multi-Purpose; PS = Primer Scotchbond Multi-Purpose; SB =
Single Bond 2; U = Single Bond Universal.

Para analise do pH para cada grupo experimental, foi calculado de modo
que o nivel de pH de cada amostra estivesse estabilizado no PHMETRO por 60
segundos. Os resultados serdo comparados entre 0os grupos empregando o
teste Anova a dois critérios e o Método de Fisher LSD, ambos com 5% de

significancia.
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4. RESULTADOS

Os valores médios do pH para os grupos, bem como as alteragbes do
pH de cada sistema adesivo nos diferentes periodos, sdo apresentados na
Tabela 2. Diferengas estatisticamente significativas foram detectadas entre os

grupos de adesivos dentarios (p< 0,05).

Tabela 2: Diferengas estatisticas entre os grupos avaliados (teste de Fisher)
(p=0,05).

Tempo apos polimerizagéo
Teste Imediato Teste apos Teste apos

Amostra/Grupo (0 dia) 30 dias 60 dias
SB e 2,57 A 5,77 B! 6,06 C:*
7] e 2,64 A1 3,45 B2 3,87 C2
PS Média 3 35 A2 3 41 A2 3 74 B,2

do pH 2 ’ ’
AS Média 6,05 A3 5,71 B 5,81 B3

do pH 2 ’ ’

e As letras iguais representam, nas linhas, que ndo houve diferenga estatisticamente
significativa no grupo entre os periodos de teste.

e Os numeros iguais representam, nas colunas, que ndo houve diferengas
estatisticamente significativas dos grupos em um determinado periodo de teste.

e AS = Adesivo Scotchbond Multi-Purpose; PS = Primer Scotchbond Multi-Purpose; SB =
Single Bond 2; U = Single Bond Universal.
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A figura (8) apresentada a seguir ilustra a variagdo do pH dos adesivos
odontoldgicos testados nos periodos de teste, bem como a alteragdo do pH de
cada sistema adesivo imediatamente, 30 e 60 dias apos polimerizado.

SINGLE BOND UNIVERSAL
5,77 E’ns

3,45 s
2,57 2,64 . l
Imediato 30 dias 60 dias Imediato 30 dias 60 dias

SCOTCHBOND PRIMER SCOTCHBOND ADESIVO

6,05 5,71 5,85
) b ) I I I
Imediato 30 dias 60 dias Imediato 30 dias 60 dias

Figura 8: Alteragdo do pH de cada sistema adesivo imediatamente, 30 e 60 dias apos

polimerizado.



21

5. DISCUSSAO

Os resultados do presente estudo aceitam a hipotese de que haveria
diferencgas significativas entre os grupos avaliados. Todos os sistemas adesivos
testados neste estudo in vitro tiveram a mesma forma de manipulagao do inicio
ao fim dos testes. As diferengas em suas composi¢cdes podem ser a razao para
suas variagdes do nivel de pH (GOLDBERG, 2008). Apesar das diferentes
variagbes, a literatura sugere que o condicionamento prévio com acido em
dentina se torne uma técnica mais sensivel, devido aos baixos valores de pH
desse condicionamento (DE MUNCK et al., 2005). Muito se discute com
relagdo a quantidade ideal de umidade da dentina, pois isso tem se tornado um
fator imprescindivel para restauragdes altamente duradouras. Além disso, o pH
do sistema adesivo € um fator aliado a umidade em dentina pois a literatura
tém mostrado que, quando adesivos muito acidos sao aplicados ocorre uma
desmineralizacdo excessiva e ruim para a formagdao de uma boa camada
hibrida (GIACHETTI et al., 2007; VAN MEERBEEK et al., 2011).

Utilizando a classificacdo dos adesivos com relacdo ao nivel de pH, de
Van Meerbeek et al., 2011, os adesivos que tinham primer e adesivo no mesmo
frasco apresentaram um nivel de pH considerado “ultra-suave (pH>2,5)", sendo
o valor de pH=2,57 para o Single Bond 2 — 3M ESPE e pH=2,64 para o Single
Bond Universal — 3M ESPE, logo apds serem polimerizados. Apés 30 dias em
estufa a 36,5 °C, os tubos que tinham o adesivo Single Bond 2 estavam com
um pH em torno de 5,77, enquanto as amostras de Single Bond Universal
estavam com um nivel de pH de 3,45. Ap6s 60 dias as amostras de Single
Bond 2 e Single Bond Universal apresentavam um pH de 6,06 e 3,87,
respectivamente, evidenciando que o Single Bond 2 ja esta muito mais préximo
de uma neutralizacdo quando comparado ao sistema adesivo Universal. Os
testes realizados com o sistema adesivo de 3 passos, Adper Scotchbond Multi-
Purpose Adesivo, mostraram alteragdes de pH=6,05 logo apds polimerizado,
pH=5,71 apds 30 dias e pH=5,85 apds 60 dias; para o Scotchbond Primer
obteve-se pH=3,35, pH=3,41 e pH=3,74 ao longo dos periodos de teste.

A estabilidade quimica de sistemas adesivos € bastante discutivel

quando se trata de adesdo em dentina, pois se trata uma superficie muito
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organica e umida. Os niveis de pH obtidos nos testes e suas alterag¢des, 30 e
60 dias apds polimerizacdo, podem ser resultados da composi¢cao dos sistemas
adesivos, o que pode influenciar drasticamente a sua estabilidade a longo
prazo no ambiente oral. A principal preocupagao biolégica € a liberagao de
mondémeros livres e/ou produtos da matriz de resina durante a reacdo de
polimerizagdo ou ao longo do tempo devido a biodegradagdo e erosdo
(GOLDBERG, 2008).

O sistema adesivo autocondicionande de 1 passo e o de
condicionamento total de 2 passos testados, apresentaram a maior variagao do
pH nos periodos de teste. Portanto, pode-se especular que o uso de sistemas
adesivos muito acidos, como o Adper Single Bond 2 e Single Bond Universal,
poderia comprometer a taxa de sucesso de alguns procedimentos clinicos,
devido a ativagdo de enzimas que degradam as fibras colagenas e permitem
infiltracdo de umidade (BEDRAN-RUSSO et al., 2014; MAZZONI et al., 2015).

Os acidos dos sistemas adesivos estdo presentes justamente para
causar degradagdo nos tecidos dentinarios. Com relagdo aos monémeros
presentes nos sistemas autocondicionantes, devido ao fato de serem acidos e
nao serem lavados apds sua aplicagao, poderia se pensar que causam uma
desmineralizacdo ilimitada dos tecidos dentarios. No entanto, isso ndo ocorre
na pratica, pois os tecidos mineralizados do dente possuem capacidade de
tamponamento das substancias acidas do material, neutralizando, apés alguns
segundos, sua agao desmineralizante (CARVALHO et al., 2004). No presente
estudo, os testes foram feitos apenas com o adesivo em si, sem nenhum
substrato adjacente para tamponamento, o que cria uma hipotese da alteragéo
do pH desse tipo de sistema adesivo depois de 30 e 60 dias.

A decomposicao e liberagdo de mondbmeros n&o ligados na matriz da
resina também pode ocorrer por catalise enzimatica, juntamente com
mudangas de pH e oxidagao, levando a degradagado de materiais a base de
resina. De fato, a hidrdlise de mon6meros é agravada pela sor¢gdo de agua
através de nanoporosidades dentro da camada hibrida que acelera a
degradagdo da resina adesiva e resulta em areas de fibras de colageno
desprotegidas e uma ligagdo dentina-resina mais fraca. (GOLDBERG, 2008;
SANTERRE et al, 2001; HASHIMOTO, 2003).
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Testes realizados in vitro apresentam limitagdes, no presente estudo a
quantidade de material teste utilizado, o substrato adjacente e a falta de
interacdo quimica entre adesivo e um substrato dentario podem ser o fator
determinante para os resultados obtidos. Estudos com substratos dentarios sao
necessarios para analisar essa alteracdo com a caracteristica de

tamponamento da estrutura dental.
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6. CONCLUSAO

- A avaliacdo do pH de diferentes adesivos mostrou alteracbes

estatisticamente significativas para todos o grupos testados (p<0,05);

- Os grupos do adesivo Scotchbond Multi-Purpose (PS e AS) mostraram a

menor variagao do pH nos periodos testados;

- O grupo SB (Single Bond 2) mostrou a maior variagdo de pH durante os

periodos testados;

- O grupo U (Single Bond Universal) demonstrou variagdo significativa
entre os periodos e, mesmo apos 60 dias, ainda se manteve altamente acido.
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