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RESUMO

Sabendo-se que adesivos universais sdo composi¢des heterogéneas, o efeito de misturas
complexas pode atuar em sinergia ou ndo com o componente acido do material, influenciando
positiva ou negativamente o desempenho adesivo final do material. Assim, o objetivo deste
estudo foi avaliar a influéncia da composicédo acidica de sistemas adesivos universais nas
propriedades adesivas e resisténcia de unido ao esmalte quando aplicados no modo
autocondicionante. Oito adesivos foram utilizados neste estudo: All-Bond Universal (Bisco),
Ambar Universal (FGM), Gluma Bond Universal (Kulzer), OptiBond Universal (Kerr),
Prime&Bond Universal (Dentsply), Peak Universal Bond (Ultradent), Singlebond Universal
(3M ESPE), e Tetric N-Bond Universal (Ivoclar). Dentes incisivos bovinos foram preparados
com exposicao do esmalte vestibular prismatico, o qual foi tratado com os diferentes adesivos
para avaliagcao da capacidade de molhamento superficial (analise do angulo de contato entre
adesivo e esmalte), alteracao topografica (analise de perfilometria éptica do esmalte com e
sem aplicacao adesiva), alteragdo do conteudo inorganico superficial do esmalte (analise de
espectroscopia de raios X por dispersdo em energia [EDX]), e potencial adesivo (analise de
resisténcia de unido ao microcisalhamento [USBS]). Os dados foram analisados
estatisticamente com o programa SigmaPlot (versdo 12) com testes paramétricos ou nao-
paramétricos, conforme distribuicdo de normalidade verificada pelo teste de Kolmogorov-
Smirnoff. Testes de correlacido e associagcdo entre variaveis estudadas também foram
realizadas. A analise de Weibull foi utilizada para verificar a confiabilidade estrutural das
interfaces adesivas testadas no estudo. O nivel de significancia foi fixado em a=5%. Dentre
os materiais testados no estudo, os principais monémeros acidos presentes na sua
formulagao foram o 10-MDP, GPDM, 4-META, PENTA e outras variacbes de monémeros
derivados do acido carboxilico e acido fosférico. Diferencgas significativas foram encontradas
nos angulos de contato imediatamente apds a aplicagdo de cada adesivo e apés 30 segundos
de aplicacado, com o Gluma Bond e o Tetric N-Bond apresentando os valores mais baixos e
mais altos do estudo, respectivamente, ou seja, a melhor e a pior molhabilidade superficial ao
esmalte. A andlise de EDX revelou varios graus de redugao de elementos como calcio (Ca)
e fésforo (P), com Gluma Bond apresentando a maior redugado de Ca (reducao de ~ 65%) e
de P (reducgéo de ~ 62%). A analise topografica indicou alteragdes significativas na rugosidade
do esmalte apds aplicacdo dos adesivos, principalmente para o Gluma Bond. Os valores
médios do uSBS variaram de 14,7 MPa (grupo do adesivo Ambar) a 26,8 MPa (grupo do
adesivo Tetric N-Bond). Os adesivos OptiBond e Tetric N-Bond exibiram os maiores valores
de uSBS. Quanto a analise de Weibull, o adesivo OptiBond demonstrou valores maiores de
modulo e de resisténcia caracteristica, sugerindo ser uma das composicdes adesivas
testadas mais interessantes para a unido ao esmalte utilizando-se a estratégia adesiva
autocondicionante. Conclui-se que o adesivo universal contendo GPDM apresentou uma
capacidade de condicionamento intensa, atingindo areas profundas do esmalte a semelhante
modo do condicionamento com acido fosférico. A presenga de 10-MDP nao pareceu
significante para a adesdo ao esmalte, com os materiais contendo 10-MDP mostrando
resisténcia adesiva semelhante ou pior do que outras formulagées acidicas. De maneira geral,
a composicao heterogénea de adesivos universais parece influenciar diretamente nas
propriedades de molhamento superficial, alteragcao topografica e adesividade do esmalte,
com o tipo de mondmero acido ndo demonstrando um papel significante nos aspectos
supracitados.

Palavras-chave: Adesivos universais; Analise de Weibull; Avaliacdo topografica; Estratégia
adesiva autocondicionante; Molhabilidade superficial; Mondmero funcional acido; Resisténcia
de unido ao microcisalhamento.



ABSTRACT

Considering that universal adhesives are heterogeneous compositions, the effect of complex
formulations can act in synergy or not with the acidic component of the material, positively or
negatively influencing the final bonding performance of the material. Thus, the objective of this
study was to evaluate the influence of the acidic composition of universal adhesive systems
on the adhesive properties and bond strength to enamel when applied using the self-etch
mode. Eight adhesives were used in this study: All-Bond Universal (Bisco), Ambar Universal
(FGM), Gluma Bond Universal (Kulzer), OptiBond Universal (Kerr), Prime&Bond Universal
(Dentsply), Peak Universal Bond (Ultradent), Singlebond Universal (3M ESPE), and Tetric N-
Bond Universal (lvoclar). Bovine incisor teeth were prepared with exposure of the prismatic
vestibular enamel, which was treated with different adhesives to evaluate the surface wetting
capacity (analysis of the contact angle between adhesive and enamel), topographic alteration
(optical profilometry analysis of the enamel with and without adhesive application), alteration
of the surface inorganic content of the enamel (energy dispersive X-ray spectroscopy [EDX]
analysis), and adhesive potential (microshear bond strength [uSBS] analysis). The data were
statistically analyzed using the SigmaPlot program (version 12) with parametric or non-
parametric tests, according to the normality distribution verified by the Kolmogorov-Smirnoff
test. Correlation and association tests between studied variables were also carried out.
Weibull analysis was used to verify the structural reliability of the adhesive interfaces tested in
the study. The significance level was set at a=5%. Among the materials tested in the study,
the main acidic monomers present in its formulation were 10-MDP, GPDM, 4-META, PENTA
and other variations of monomers derived from carboxylic acid and phosphoric acid.
Significant differences were found in the contact angles immediately after application of each
adhesive and after 30 seconds of application, with Gluma Bond and Tetric N-Bond presenting
the lowest and highest values in the study, respectively, i.e., the best and worse surface
wettability to the enamel. EDX analysis revealed varying degrees of reduction of elements
such as calcium (Ca) and phosphorus (P), with Gluma Bond showing the greatest reduction
of Ca (~65% reduction) and P (~62% reduction). Topographic analysis indicated significant
changes in enamel roughness after application of the adhesives, mainly for Gluma Bond.
Mean uSBS values ranged from 14.7 MPa (Amber adhesive group) to 26.8 MPa (Tetric N-
Bond adhesive group). OptiBond and Tetric N-Bond adhesives exhibited the highest uSBS
values. Regarding the Weibull analysis, the OptiBond adhesive demonstrated higher values
of modulus and characteristic resistance, suggesting that it is one of the most interesting
adhesive compositions tested for bonding to enamel using the self-etching adhesive strategy.
It is concluded that the universal adhesive containing GPDM presented an intense
conditioning capacity, reaching deep areas of the enamel similar to that obtained with
phosphoric acid etching. The presence of 10-MDP did not appear to be significant for adhesion
to enamel, with materials containing 10-MDP showing similar or lower adhesive potential than
other acidic formulations. Overall, the heterogeneous composition of universal adhesives
seems to directly influence the surface wetting properties, topographic changes and enamel
adhesiveness, with the type of acidic monomer not demonstrating a significant role in the
aforementioned aspects.

Keywords: Universal adhesives; Weibull analysis; Topographic assessment; Self-etching
adhesive strategy; Surface wettability; Acid functional monomer; Bond strength to microshear.
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1 INTRODUGAO

Os sistemas adesivos autocondicionantes (SAA) representam um dos mais recentes
avangos em adesao, compreendendo as 62, 72 e 82 geracdes de adesivos dentarios. Eles
diferem dos sistemas adesivos convencionais pois eliminam a etapa de condicionamento com
acido fosférico prévio do substrato, ja que a presenga de monémeros acidos garante o
condicionamento dental. De fato, o monémero acidico é responsavel por desmineralizar o
substrato e realizar a concomitante infiltragcao resinosa, facilitando a técnica adesiva (SOFAN
2017; VAN MEERBEEK, 2020; VAN MEERBEEK, 2011).

Os SAA apresentam desempenho favoravel e bons resultados de longevidade clinica,
principalmente em dentina (KARABAY et al., 2023; DE OLIVEIRA et al., 2023). Porém, a sua
capacidade adesiva no esmalte é mais complexa devido ao maior conteudo mineral presente
neste substrato. Quando comparados a acidez obtida com a estratégia convencional, os SAA
apresentam-se menos acidos, e, por isso, possuem um potencial de desmineralizacio
diminuido, impactando diretamente no padrdo de condicionamento superficial obtido. Além
disso, os SAA apresentam geralmente uma composigao quimica mais hidrofilica, o que
favorece a ocorréncia dos fendmenos de degradacdo e hidrolise da camada adesiva
(BOUSHELL, 2016; DE ASSIS, 2020; PEUMANS, 2010).

Dentre todos os ingredientes quimicos dos SAA, o mondmero acido parece ser o fator
chave para uma adequada adesao, ja que € responsavel por um mecanismo de adesao tripla
que consiste em molhamento satisfatério da superficie, desmineralizagéo do substrato, e
ligagdo quimica a hidroxiapatita (VAN MEERBEEK, 2020). Os monémeros acidos podem
derivar do &cido carboxilico, como no caso dos mondmeros 4-META, 4-AET ou MAC-10, ou
do acido fosfdrico, tendo como exemplos os monémeros 10-MDP, MEP, PENTA, MAP ou
GPDM (SALZ, 2005; YOSHIHARA, 2018). De acordo com o estudo de Feitosa et al. (2014),
caracteristicas como a hidrofilicidade e o comprimento da cadeia espagadora dos mondémeros
funcionais acidicos desempenham um papel significativo na efetividade adesiva dos SAA,

sendo estas caracteristicas variaveis conforme o tipo de mondémero utilizado.



Atualmente, o monémero funcional conhecido por 10-MDP (10-metacriloiloxi-decil-di-
hidrogenofosfato) tem sido o mais utilizado em formulagbes autocondicionantes,
principalmente devido ao seu confirmado efeito na longevidade adesiva ao dente (PEUMANS,
2010) e devido a sua adequada interacao quimica com a hidroxiapatita, sendo capaz de
formar um sal estavel de 10-MDP-Ca (FEITOSA, 2014; YOSHIDA, 2004; YOSHIHARA,
2013). Acredita-se que o excelente desempenho deste mondmero acido se deve a sua
capacidade de desmineralizagcdo suave e a sua cadeia espagadora longa e relativamente
hidrofdbica, a qual separa o metacrilato polimerizavel do grupo funcional fosfato (YOSHIDA,
2004; IONUE, 2005; VAN LANDUYT, 2008). Porém, conforme os resultados de dois estudos
de revisao sistematica acerca da capacidade adesiva de sistemas contendo 10-MDP se
comparados a outras formulagdes acidicas (FEHRENBACH et al., 2021, 2022), percebe-se
que esse mondOmero parece ser um ingrediente de primeira escolha no caso da adeséao a
dentina, mas ao esmalte, ele ndo se demonstra superior a outras formulagbes acidas.

Como integrantes dos sistemas adesivos de 82 geragao, os adesivos universais foram
langados no mercado odontolégico ha pouco mais de uma década, com a promessa de
garantirem ades&o quimica e micromecanica a qualquer substrato e sob qualquer estratégia
adesiva (autocondicionante ou convencional), dependendo da condi¢ao clinica e opgao do
operador (CUEVAS-SUAREZ, 2019). Embora eles sejam sistemas menos sensiveis quanto
a técnica operatéria e mais praticos de utilizar, o seu potencial adesivo ao esmalte ainda
necessita ser melhor investigado, especialmente utilizando-se a estratégia adesiva
autocondicionate (FEHRENBACH et al., 2021, 2022). Sabendo-se que adesivos universais
sdo composicoes heterogéneas, variando quanto ao tipo de monémero funcional, monémero
reticulador, solvente, e outros ingredientes especificos de cada produto, o efeito de misturas
complexas pode atuar em sinergia ou ndo com o componente acido do material, influenciando
positiva ou negativamente o desempenho adesivo final do material. Além disso, a capacidade
de formar sais estaveis de monémero-Ca é dependente de caracteristicas particulares de
cada composigao acida, tornando-se fundamental avaliar o efeito de adesivos com variadas

composigdes acidicas nas caracteristicas do esmalte e no potencial adesivo ao substrato.



2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL
O objetivo desse estudo foi avaliar o efeito da composi¢cao acidica de sistemas
adesivos universais nas propriedades adesivas e resisténcia de unido ao esmalte quando

aplicados no modo autocondicionante.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

- Investigar o efeito dos adesivos na molhabilidade superficial do esmalte;

- Investigar o efeito dos adesivos na alteragdo dos elementos inorgénicos da superficie do
esmalte;

- Investigar o efeito dos adesivos na alteragéo topografica do esmalte;

- Investigar o efeito dos adesivos na resisténcia de unido ao esmalte;

- Investigar a confiabilidade estrutural das interfaces adesivas obtidas com os diferentes

adesivos universais aplicados ao esmalte.



3 HIPOTESES

A hipétese nula do estudo é a de que o desempenho adesivo dos materiais ao esmalte

sera similar independentemente da composigao acidica do sistema adesivo universal.



4 ARTIGO

Esta dissertagcdo € composta por um artigo cientifico que avaliou o desempenho
adesivo ao esmalte de sistemas adesivos universais com variada composi¢do acidica. O
artigo foi preparado conforme as normas do peridédico Dental Materials, e ainda nao foi

submetido para apreciagdo ao corpo editorial.



5 CONSIDERAGOES FINAIS

Os adesivos universais representam um avanco importante na odontologia
contemporanea, proporcionando simplicidade de uso e eficiéncia nos procedimentos
restauradores adesivos. Esses materiais podem ser aplicados em diferentes substratos,
como esmalte e dentina. Assim, & crucial entender melhor o mecanismo de adesdo aos
tecidos dentais e a durabilidade que se obtém com diversas composi¢gbes quimicas para
garantir bons resultados em cada substrato especifico. O estudo realizado nesta dissertacéo
buscou investigar a influéncia da composicao acidica no desempenho de sistemas adesivos

universais a superficie do esmalte.

Embora a literatura demonstre que o monémero 10-MDP influencia positivamente a
adesdo a dentina, o seu efeito adesivo ao esmalte ndo parece ser tao efetivo. Isso foi de fato
evidenciado no presente estudo, visto que nem todas as composi¢cdes adesivas contendo 10-
MDP apresentaram o melhor desempenho. Por outro lado, o monémero acido GPDM
contribuiu para um desempenho adesivo imediato ao esmalte, com o adesivo contendo esse
mondémero resultando em confiabilidade estrutural adequada dos resultados obtidos.
Contudo, o adesivo Tetric N-Bond também demonstrou bons resultados adesivos, apesar da
sua composicao a base de 10-MDP e outros mondémeros derivados de acido carboxilico. Vale
salientar que a variacdo na composi¢ao dos adesivos, com diferentes monémeros acidos,
solventes e conteudo de matriz organica, impactou diretamente a capacidade de
espalhamento do material sobre o esmalte bem como a afinidade superficial dos adesivos por
esse substrato. Portanto, parece haver uma relacédo entre a composi¢cao acida dos sistemas
adesivos e o tipo de substrato, indicando que a adesio aos tecidos dentais envolve um
mecanismo complexo que ainda precisa ser mais bem compreendido para utilizar o melhor

produto em cada situacéo clinica.

O mecanismo de adesédo tripla que consiste em umedecimento satisfatério do
substrato, desmineralizagédo da superficie e ligagado quimica a hidroxiapatita, parece ser
verdadeira quando se consideram adesivos com composi¢cdo mais homogénea. Por outro
lado, materiais heterogéneos como os adesivos universais multifuncionais sdo composi¢des
unicas que podem demonstrar potencial de ligacdo variavel ao esmalte, contando
especialmente com os efeitos sinérgicos de todos os ingredientes combinados em um unico

frasco.

Conforme os resultados apresentados nessa dissertacdo, a modificacdo da

rugosidade superficial e a remogao de elementos inorganicos como o calcio e o fésforo do



esmalte nao foram os fatores principais para uma boa adesdao em esmalte. Em contrapartida,
a possivel interacdo quimica individual de cada composicdo adesiva ao calcio da
hidroxiapatita parece ser um fator mais importante para se obter uma adequada adesio ao
esmalte. Nesse contexto, também foi perceptivel que a presenca de 10-MDP n&o resultou

nos melhores resultados, permitindo a rejeigdo da hipétese nula do estudo.

De modo geral, a presente dissertagdo destaca a complexidade na formulagcdo de
adesivos dentarios eficazes. A combinacao ideal de mondmeros funcionais, solventes e
outros ingredientes é essencial para se alcangar uma unido adesiva superior ao esmalte.
Considerando que novos sistemas adesivos sao langados no mercado a cada ano, é
importante verificar quais aspectos do protocolo adesivo e a combinacdo de materiais podem
resultar em maior potencial adesivo ao esmalte, especialmente com o uso de sistemas

adesivos autocondicionantes, cada vez mais populares na pratica clinica odontologica.
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