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RESUMO

O objetivo deste trabalho foi o de avaliar a influéncia da evaporacédo do
solvente na cinética de difusdo da agua (sorcdo - SO, solubilidade - SL e
coeficiente de difusdo) e no grau de conversdo (GC) de sistemas
adesivos. Foram utilizados 2 adesivos autocondicionantes de 1 passo:
Clearfil S3 (CS3) e um Experimental L759 (EXL) /3M/ESPE), um adesivo
autocondicionante de 2 passos: Clearfil SE Bond (CSE) - grupo controle
/Kuraray) e um adesivo convencional de 2 passos: Optibond Solo Plus (OP),
Kerr). Discos de adesivos (n = 24) foram obtidos (5.0x1.0mm). Metade das
amostras (n = 12) foi evaporada por 30s (E) ou ndo evaporada (N) (n=12).
Os espécimes foram armazenados em agua ou em Oleo. Os testes de
sorcdo e solubilidade seguiram as normas da ISO4049: 2000. O valor do
coeficiente de difusdo agua (%) foi avaliado através da soma da sorcéo e
solubilidade. Para a avaliagdo do grau de conversao (GC), foi utilizado um
dispositivo com reflectancia total atenuada (ATR-FTIR). Foi utilizada uma
aliquota de 10 pl de cada adesivo (n=5), que foi previamente evaporado por
30s (E) ou ndo evaporado (N). Cada amostra foi colocada diretamente
sobre a célula do FTIR-ATR para andlise do adesivo ndo polimerizado. Em
seguida, os adesivos foram fotopolimerizados por 40s, (450mW/cm? -
Demetron LC, Kerr) e o grau de converséao (%) foi avaliado apds 120s. Para
andlise da sorcéo e solubilidade, foi utilizada ANOVA a 2 critérios, seguido
do teste de Tukey. Para analise do coeficiente de difusdo da &gua, foi
utilizado ANOVA a 1 critério. O grau de conversao foi avaliado utilizando
ANOVA a 1 critério e teste t de Student (a = 5%). A evaporagao do solvente
nao influenciou na sorgéo e solubilidade dos adesivos (p =0,21), sendo que
somente o fator adesivo teve significancia (p=0,01). O adesivo SE
apresentou os menores valores de sorcdo (57,1 pg/mm?®) e solubilidade (-
2,9 yg/mm®) em agua com diferenca estatistica significante dos adesivos
avaliados (p <0,05). O SE apresentou o menor valor do coeficiente de
difusdo da agua (5,4%) em comparacdo aos outros adesivos (p <0,05).
Para o GC, o adesivo OP apresentou 0s maiores valores comparados aos
outros adesivos (87,62%) (p< 0,05). Para todos os adesivos avaliados, um

maior GC foi encontrado com a evaporacgéo do solvente, exceto para o OP
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(p>0,05). A evaporacao do solvente ndo influenciou na cinética de difuséo
da 4gua para os adesivos avaliados. A evaporacao influenciou nos valores
de GC para a maioria dos adesivos, exceto para o OP.
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ABSTRACT

The aim of this study was to evaluate the influence of the solvent
evaporation on the kinetics of water diffusion (water sorption-SO, solubility-
SL, and net water uptake), and on the degree of conversion (DC) of dental
adhesive systems. Two 1-step, self-etching adhesives: (L759
(EXL)/3BM/ESPE /, Clearfil S® Bond (CS3), one 2-step, self-etching adhesives
(Clearfii SE Bond (CSE)/Kuraray—control group), and one 2-step,
conventional adhesive: Optibond Solo Plus (OP)/Kerr were evaluated.
Specimen disks (n=24) were obtained (5.0x1.0mm). Half of the specimens
(n=12) was either evaporated for 30s (E) or not evaporated (N) (n=12).
Specimens were stored in distilled water or hexadecane mineral oil. The
specimens underwent water sorption and solubility tests, according to 1SO
4049:2000 standard with the exception of the specimen dimensions. Net
water uptake (%) was also calculated as the sum of SO and SL. For the
evaluation of DC, a FTIR-ATR spectroscopy was used. The adhesives were
dispensed (10ul), the solvents evaporated for 30 s (E) or no evaporated
(N), and was placed onto ATR for DC analysis (n=5) as a function of the
non polymerized spectrum. The adhesives were photoactivated for 40s, at
450mW/cm? (Demetron LC, Kerr) and DC (%) evaluated after 120s. Data
were submitted to 2-way ANOVA /Tukey's test for water kinetics and one-
way ANOVA for net water uptake. DC was analyzed by one-way ANOVA
and Student t tests (a=5%). Statistical analysis revealed that only the factor
‘adhesive’ was significant (p=0.01). Solvent evaporation had no influence on
the SO and SL of the adhesives (p=0.21) SE (control) showed the lowest
values for SO (57.1 pyg/mm?®) and solubility (-2.9 ug/mm?®) , compared to
another adhesives (p<0.05). The SE showed the lower net uptake (5.4%)
(p<0.05). OP generally showed significantly the highest DC (87.62%)
(p<0.05). For OP, no significant differences between the evaporation
conditions were detected (p>0.05). In contrast, the other adhesives showed
significantly higher DC after solvent evaporation (p<0.05). Evaporation
procedure has no influence on the kinetics of water diffusion for adhesives.
The evaporation influences the DC for the majority of the adhesives, with the

exception for OP.
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1- INTRODUCAO

Entende-se por “adesdao” o processo representado pela interagcéao
micromecanica em que os tecidos dentais, parcialmente desmineralizados
por componentes acidos, sédo hibridizados com resinas fluidas (adesivo),
dando origem a camada hibrida; estrutura responsavel pela ancoragem do
material restaurador resinoso (Nakabayashi, Kojima & Matsuhara, 1982).

O principio fundamental de ades&o aos tecidos dentais baseia-se em um
processo de troca, em que o material inorganico do substrato dental é
substituido por mondmeros resinosos. Este processo € composto por duas
fases: a primeira consiste na remocdo de minerais do substrato (fosfato de
calcio) para criacdo de microporosidades; e a segunda, também chamada
de fase de hibridizacdo, envolve a infiltracdo e polimerizacdo in situ de
mondmeros resinosos através das porosidades previamente criadas
(Nakabayashi, Kojima & Matsuhara, 1982, Van Meerbeek et al., 2003,
Pashley & Carvalho, 1997, Pashley et al., 1993)

A técnica de hibridizacdo dos tecidos duros da estrutura dental, utilizando
sistemas adesivos, estabeleceu-se como método eficaz de retencdo do
material restaurador a estrutura dental na década de 80 (Nakabayashi,
Kojima & Matsuhara, 1982). O entdo recente procedimento clinico viabilizou
desta forma a execucgao de intervengdes mais conservadoras que aquelas
usualmente realizadas na época. Atribui-se ao carater mais invasivo dos
procedimentos da época as limitacBes inerentes aos recursos disponiveis
até o momento (Nakabayashi & Pashley, 1998). A preservacdo de estrutura
sadia constituiu de forma imediata 0 mais significativo avan¢co no campo da
odontologia restauradora relacionado a técnica de hibridizacéo dos tecidos
dentais. Porém em avalia¢cdes longitudinais, as restauragbes adesivas
demonstraram sinais precoces de falhas, dentre elas a carie secundaria, a
sensibilidade poOs-operatéria, 0 manchamento marginal, a infiltracdo e a
fratura de bordas, evidenciando desta forma a instabilidade da interface de
unido formada pelos sistemas adesivos e os substratos dentais (Mjor, 1997,
Mjor & Moorhead, 2000).
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Os sistemas adesivos atuais se constituem de uma mistura de monémeros
resinosos hidréfilos e hidréfobos, geralmente dissolvidos em solventes
volateis, como acetona e etanol, podendo ainda conter 4gua. Enquanto os
mondmeros resinosos sado responsaveis pela formacao da camada hibrida e
copolimerizagdo com o composito restaurador, os solventes respondem
pela fluidez da solucéo e pelo deslocamento da agua presente na superficie
dentinaria desmineralizada, facilitando, dessa forma, a infiltracdo da mistura
monomerica nos espacos microscopicos criados na estrutura dental, apos
seu condicionamento (Carvalho et al., 2004).

Os mondmeros encontrados nos sistemas adesivos podem ser
relativamente hidrofilicos ou hidrofébicos. Os monémeros relativamente
hidrofilicos adicionados as formulagcbes sdo responsaveis pela
compatibilidade dos adesivos com o substrato umido da dentina, ja os
hidrofébicos sdo adicionados com o objetivo de conferir maior resisténcia
mecanica e estabilidade ao produto (Carvalho et al., 2004).

A classificacdo atual dos sistemas adesivos é baseada em sua “estratégia
de adesdo”. Desta forma, estes sistemas estdo divididos entre
convencionais e autocondicionantes (Van Meerbeek et al., 2003; Carvalho
et al., 2004). Os sistemas adesivos convencionais preconizam a aplicacao
da solucdo acida previamente a infiltracdo dos mondémeros resinosos;
enguanto os sistemas autocondicionantes ndo requerem a aplicacéo isolada
de um componente &cido para realizar as porosidades no substrato dental
(Pashley & Carvalho, 1997). Os sistemas adesivos autocondicionantes
trazem em sua formulacdo monémeros resinosos de pH acido, capaz de
desmineralizar e infiltrar os tecidos dentais simultaneamente.

Atualmente os sistemas adesivos convencionais encontrados no mercado
podem ser de trés ou dois passos. A formulacdo destes componentes é
semelhante, haja vista que ambos possuem mondémeros, solventes,
inibidores e ativadores. Os sistemas convencionais de trés passos
apresentam-se em dois frascos, sendo o frasco para primeira aplicacao
contendo mondmeros hidrofilicos e solventes, e o segundo frasco contendo
unicamente os monomeros hidrofobicos como componente principal. No
caso dos sistemas adesivos convencionais de dois passos o frasco unico é

composto tanto de mondémeros hidrofilicos quanto hidrofébicos dissolvidos
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em solventes organicos (Carvalho et al., 2004). A simplificacdo de passos
operatorios nestes sistemas de frasco Unico acarretou 0 emprego de maior
guantidade de solventes e diluentes, para que a alta viscosidade inerente
aos mondmeros hidrofébicos seja compensada (Van Landuyt et al., 2005).
Os sistemas adesivos autocondicionantes podem ser divididos entre os que
empregam dois passos operatorios para sua aplicacdo clinica, e os que
requerem apenas um passo. Os sistemas de dois passos sdo compostos
por um primer autocondicionante, que apresenta na sua COMpPOSIcao
mondmeros acidos, outros mondémeros hidrofilos e dgua, associada ou nao
a outros solventes organicos; e um adesivo, constituido por concentracdes
balanceadas de mondmeros hidrofilos e hidréfobos. Os radicais dos
mondmeros 4&cidos presentes no primer autocondicionante s&do 0s
responsaveis pelo condicionamento das estruturas dentais (De Goes,
2002), e o adesivo, por semelhanca, tem as mesmas fungbes daqueles
empregados nos sistemas convencionais de trés passos (Carvalho et al.,
2004).

Os sistemas autocondicionantes de passo Unico contém o primer acido e a
resina adesiva dos sistemas autocondicionantes de dois passos reunidos
num mesmo frasco, preconizando uma Unica etapa operatoria para a
hibridizacdo dos tecidos duros do dente (Van Meerbeek et al., 2003). Sendo
assim, uma unica solucdo, que contém os mondmeros acidos, solventes,
diluentes e 4gua, é aplicada sobre o substrato dental ndo condicionado para
desempenhar as funcbes de desmineralizacao, infiltracdo e posterior unido
com o material restaurador. Devido a necessidade da presenca de agua na
sua formulacdo, a fim de deflagrar o processo de dissociacdo dos
mondmeros &cidos (Watanabe et al., 1994), os mondmeros hidrofobos
deixam de ser parte significante na sua formulagdo (Carvalho et al 2004).
Esses materiais sdo considerados sistemas adesivos simplificados.

Durante a fase de hibridizacdo do substrato com os sistemas adesivos, 0s
solventes organicos sédo imprescindiveis para a difusdo dos mondmeros
resinosos e remocdo da agua residual, pois estes solventes promovem a
evaporacao da agua, possibilitando que os espacos antes ocupados por
esta sejam preenchidos prontamente pelos monémeros resinosos. A

permeacdo de solventes e monbmeros na dentina previamente
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desmineralizada depende de fatores como a solubilidade e o coeficiente de
difusividade desta mistura na agua, a concentracdo e o tempo de aplicacédo
da mesma a superficie de dentina, e da afinidade quimica entre o
mondmero e 0 substrato. Basicamente trés tipos de solventes séo
empregados na composicdo dos primers: etanol, acetona e agua (Perdigao,
2002; Frankerberger et al., 2001), podendo ser utilizado na formulagéao
apenas um ou associacdes de solventes. Desta forma o solvente
desempenha um papel imprescindivel na permeacdo dos mondmeros,
porém a permanéncia dos mesmos na camada hibrida formada pode
ocasionar a diminuicdo das propriedades mecanicas da interface adesiva
(Ito S et al., 2010). A presencga de solvente residual tem sido considerada
responsavel pela producdo de 4areas localizadas de incompleta
polimerizacdo dos monémeros. Estas areas contendo mondémeros residuais
geram porosidades na camada hibrida que favorecem a infiltracdo de
fluidos orais na interface adesiva (Malacarne-Zanon et al., 2009). Além
disso, se a evaporacdo do solvente for insuficiente, este podera diluir os
comondmeros, podendo interferir na qualidade da adesdo (Ito S et al.,
2010). Adicionalmente, uma polimerizagdo incompleta leva a uma maior
permeabilidade dos adesivos, o que interferir na longevidade da interface
adesiva (Breschi, 2008).

Frente ao exposto, o objetivo desse trabalho foi o de avaliar a influéncia da
evaporacao do solvente na sorcéo e solubilidade e no grau de conversao de

sistemas adesivos.
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2-REVISAO DE LITERATURA

A revisdo de literatura sera apresentada de acordo com 0s principais

topicos avaliados no presente estudo.

A - SORCAO E SOLUBILIDADE

O efeito da agua na estrutura dos materiais € usualmente estudado em
funcdo de seu reconhecido potencial degradante (Santerre, 2001). A maior
suscetibilidade dos polimeros hidréfilos aos efeitos degradantes da agua
estabeleceu-se como foco de preocupacao devido a tendéncia evolutiva dos
adesivos disponiveis basear-se na diminuicdo das etapas clinicas de sua
aplicacdo. Esta simplificacdo da técnica de aplicacdo exige,
fundamentalmente, aumento da concentracdo de monémeros hidréfilos na
composicdo dos adesivos, de modo que estes consigam se infiltrar e
difundir numa estrutura naturalmente imida, tal como a dentina (Pashley et
al., 1989; Eick et al., 1992). O aumento da afinidade desses materiais com a
agua, no entanto, apesar de favorecer sua permeacao através da dentina,
pode promover a formacdo de uma estrutura polimérica mais fragil e
suscetivel a hidrélise (Santerre, 2001). Sistemas adesivos compostos por
mondmeros hidréfilos possuem alta concentracdo de solventes organicos,
como alcool e &gua, que se comportam como plastificantes de cadeia
(Kalachandra & Turner, 1987), assim como diminuem o grau de conversdo
dos monbémeros em polimeros, prejudicando as propriedades mecéanicas da
estrutura formada (Hotta et al., 1998; Jacobsen & Sdderholm, 1995).
Adicionalmente, achados revelaram que a alta concentracdo de monémeros
polares nos adesivos autocondicionantes determina que 0S mesmos se
comportem como membranas semipermeaveis, permitindo o transito de
agua através de toda a interface de unido (Tay et al., 2002). Essas
observacdes nos estimulam a especular que a presenca de sistemas
adesivos compostos por mondémeros cada vez mais hidrofilos possa tornar
as interfaces de unido mais suscetiveis a permeacdo por agua e,
consequentemente, a degradacdo por hidrolise. Desta forma, embora a

retencdo imediata das resinas aos tecidos dentais seja garantida por
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sistemas de unido com caracteristicas hidrofilas, de acordo com as técnicas
atuais; em longo prazo, tal caracteristica poderia representar a degradacdo
dessas resinas e, consequentemente, determinar o comprometimento da
interface de unido que constituem.

Os polimeros sdo formados em sua maioria por estruturas altamente
insolveis e com relativamente alta estabilidade quimica e térmica
(Ferracane, 2006). Entretanto, esta rede polimérica pode absorver 4gua e
substancias quimicas a partir do ambiente e ao mesmo tempo liberar seus
componentes para o0 meio. Os fendbmenos de sorcdo e solubilidade séo
precursores de uma série de processos fisicos e quimicos capazes de
prejudicar a estrutura e a funcdo dos materiais poliméricos. Entre estes
efeitos € possivel citar as variacbes volumétricas, tais como inchaco, e
guimicas, como oxidacao e hidrélise (Ferracane, 2006). De fato, todos os
polimeros sdo passiveis de degradacdo, e por este motivo parece
adequado afirmar que a maior diferenca entre os polimeros degradaveis e
0os nao degradaveis € o fator tempo. Os adesivos sdo considerados
polimeros ndo degradaveis, e existe uma preocupacdo acerca da
diminuicdo da vida util das restauracdes dentais em razado da degradacédo
hidrolitica e absorcdo dos fluidos orais. Estdo presentes na saliva
substancias como agua, enzimas e proteinas, responsaveis por acdes como
digestao, lubrificacdo, revestimento de tecidos, remineralizacdo, acao anti-
viral e anti-bacteriana, e estas substancias sdo potencialmente degradantes
da estrutura polimérica. Somam-se a isso as substancias exoégenas,
provenientes da alimentacdo, a que estes materiais também estéo
expostos, como acidos, bases, sais, alcodis e oxigénio, igualmente
degradantes. A estrutura quimica de cada uma destas substancias e o
tempo de exposicdo a estrutura polimérica influencia no potencial de
degradacdo, bem como nas caracteristicas intrinsecas do polimero, como
hidrofiliia, densidade e porosidade da rede polimérica. (Ferracane, 2006)
Apds o0 envelhecimento em agua, estudos in vitro demonstraram queda de
até 50% nos valores de resisténcia da unido adesiva apos curto periodo - 6
meses até 3 anos (De Munck et al.,2003; Carrilho et al., 2004). Atribui-se a
reducdo nos valores de resisténcia mecanica da interface de unido, apos

armazenamento em agua, a degradacdo das estruturas protéica e
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polimérica que compdem esta interface, ou seja, as fibrilas de colageno e a
resina, respectivamente (Burrow et al., 1996). Estes achados devem-se a
estudos que revelam aumento da quantidade e do diametro dos poros
presentes na camada hibrida e na camada de adesivo, tanto em sistemas
convencionais quanto de autocondicionantes, sendo que ha uma maior
tendéncia a instabilidade no caso destes ultimos quando submetidos as
condi¢cbes que simulam o ambiente bucal (Hashimoto et al., 2003; Tay et al.,
2003) Estudos investigaram o comportamento mecanico da interface de
unido, bem como dos seus componentes formadores (fibrilas de colageno e
polimero), apds periodos ascendentes de tempo de armazenamento em
agua (De Goes, 2002). Empregando tal delineamento experimental, foi
observada reducao significativamente acentuada da resisténcia coesiva a
tracdo de espécimes constituidos apenas de adesivos, quando
armazenados em agua por um ano; enquanto a resisténcia a tracdo da
dentina desmineralizada (principalmente constituida por fibrilas de
colageno) se manteve praticamente inalterada ap6s armazenamento em
agua pelo mesmo periodo. Estas informacfes, aliadas a alta correlacéo
encontrada entre a resisténcia a tracdo da interface de unido resina
composta-dente e a resisténcia coesiva dos adesivos empregados na
formacdo destas interfaces (Takahashi et al., 2002), fomentam a questao de
que, se existe realmente algum elo de maior fragilidade na unido, que
deflagra a rapida degradacdo das interfaces adesivas, possivelmente esse
elo seja representado pelos componentes resinosos dessa interface. Sendo
assim, a queda precoce na resisténcia mecéanica de polimeros adesivos
estaria diretamente relacionada com seu carater hidréfilo (Carrilho et al.,
2004). Partindo desta sugestiva, poderia se esperar deterioracdo mais
rapida das interfaces constituidas por sistemas adesivos de composicéo
mais hidrdéfila. Estudos demonstram uma relacdo direta entre o carater
hidrofilo das resinas adesivas e a queda de suas propriedades mecanicas
ao longo do tempo (Yiu et al., 2004), sendo a afinidade quimica destas
moléculas com a agua apontada como a causa principal para tal deficiéncia.
A agua pode participar ativamente na clivagem das ligagbes poliméricas,
como também servir de meio para a acdo de enzimas. No caso dos

sistemas adesivos, que sao constituidos predominantemente por
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mondmeros derivados da esterificacdo do acido metacrilico, este efeito se
torna ainda mais marcante, devido a suscetibilidade das ligagBes do tipo
éster a clivagem por hidrélise (Gopferich, 1996). Assim, qualquer
caracteristica da resina adesiva que favoreca maior interagdo da mesma
com a agua parece contribuir, em JUltima andlise, para acelerar a

degradacgéo do componente resinoso das interfaces de unido.

B — GRAU DE CONVERSAO

Guardadas as particularidades dos sistemas adesivos e de suas
formulagBes quimicas, todos possuem em comum a reacdo de conversao
dos mondmeros, resultando em polimeros rigidos (Navarra et al., 2009).

A conversdo dos adesivos dentinarios é iniciada por uma molécula
fotoiniciadora, comumente a canforoquinona, que € sensivel a luz no
comprimento de onda entre 450-500nm, ou seja, neste comprimento de
onda absorve fétons e alcanca um estado reativo, também chamado estado
tripleto. Além desta molécula, existe um co-iniciador, que é uma amina
terciaria capaz de auxiliar na formacdo dos radicais livres. A aplicacdo de
luz combinada a acdo dos fotoiniciadores provoca a transferéncia de
elétrons entre as moléculas favorecendo a formacdo de radicais livres,
essenciais no processo de polimerizacdo dos adesivos. Os radicais livres
sdo moléculas extremamente energéticas, com elétrons reativos avidos por
ligagbes com as unidades monoméricas. Desta forma, ocorre a quebra da
ligacdo dupla do monémero formando um complexo radical-monémero e
resultando em uma molécula maior, que vem a ser o polimero. O processo
de polimerizacéo € continuo e indefinido. A esta taxa de polimerizacédo dos
adesivos da-se o nome grau de conversao, e dentre os principais fatores
capazes de modular este processo é possivel citar o tempo de exposicao,
intensidade e densidade de poténcia da luz, além de seu comprimento de
onda. (Franco, Lopes 2003, Rueggeberg, 2010)

Dentre os varios métodos utilizados para se medir o grau de conversao dos
materiais resinosos, a Espectroscopia Infravermelha por Transformada de

Fourier (FTIR) € um método bastante utilizado para evidenciacdo do grau
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de conversdo de materiais dentarios polimerizaveis (Soh et al.,, 2004;
Gauthier et al., 2005; Arrais et al., 2009).

A metodologia de analise do grau de conversdo por meio de métodos de
infravermelhos utiliza o calculo da razdo do carbono alifatico (absorcéo a
1640 cm™) pelo carbono aromético (absorgdo a 1608 cm™).

Uma polimerizagdo inadequada do sistema adesivo resulta em
propriedades fisico-mecéanicas inferiores, e por este motivo o grau de
conversdo de adesivos dentarios € um parametro importante para ser
avaliado. Uma converséo insuficiente causa alta taxa de sorcdo de agua,
liberacdo de mondmeros nao reagidos e reacdes teciduais adversas. Estas
propriedades deficientes aumentam o0 risco em potencial para
desenvolvimento de carie secundaria e falha pretura da restauracao (Soh et
al., 2004; Landuyt et al., 2007; Feng et al., 2009).

As unidades fotoativadoras influenciam significantemente a polimerizacao
de resinas ativadas por luz. A intensidade de luz, o comprimento de onda
emitido e o tempo de fotoativacdo sédo os principais fatores associados a
efetividade de polimerizacdo (Rahiotis et al., 2004; Nomoto et al., 2006).
Outros fatores como distancia, orientagdo e diametro da ponta
polimerizadora podem resultar em menor grau de converséo e,
consequentemente, reduzir a longevidade da restauracdo (Cacciafesta et
al., 2005). O fator tempo de exposicdo também se faz muito importante,
uma vez que a quantidade de energia luminosa absorvida pelo material
(densidade de energia) € produto da intensidade de luz e do tempo de
exposicao (Aguiar, 2004; Giorgi et al., 2008; Voltarelli et al., 2009). Sendo
assim, quanto maior o tempo de exposi¢cdo maior a quantidade de luz que
atinge o material restaurador, maior a quantidade de fotoiniciadores
ativados e, consequentemente, maior a possibilidade de aumento do grau
de converséao (Aguiar, 2004).

Residuos de solvente ou éaguana camada de adesivo antes da
sua fotoativagao podem Ser responsaveis por areas
de polimerizacéo incompleta. Isto ocorre devido a presenca de solvente em
excesso, que atrapalha a ligacao entre os monoémeros. Além disso, estudos

recentes revelaram uma correlacéo direta entre a extensao da
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polimerizacdo  das peliculas adesivase a sua permeabilidade
(Breschi 2007).
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3-PROPOSICAO

Objetivo geral:

Avaliar a influéncia da evaporacdo do solvente dos sistemas adesivos na

cinética de difusdo da agua e no grau de conversao.

Objetivos especificos:

Analisar as seguintes hipéteses nulas:

1- A evaporacdo do solvente nao ira influenciar na sorcdo e solubilidade e

dos sistemas adesivos.

2- A evaporacao do solvente ndo ira influenciar no grau de conversao dos

sistemas adesivos.
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4-MATERIAIS E METODOS

Esta secao referente a metodologia foi dividida em 2 partes de acordo com

oS testes realizados.

4 .1-Materiais:

Quadro 1-Sistemas adesivos utilizados, composicado, n°do lote e fabricante.

Adesivo

Composicao

Lote

Fabricante

Clearfil S°Bond (CS3)
Autocondicionante de 1

passo

10-MDP, HEMA, Bis-
GMA, agua, etanol, silical
coloidal, CQ

00156B

Kuraray,

Osaka, Japan

Clearfil SE Bond (CSE)
Autocondicionante de 2

passos

MDP

Bis-GMA

HEMA

Dimetacrilato hidrofilico
Di-canforoquinona
N,N-Dietanol-p-toluidina

Silica colloidal silanizada

1548 AA

Kuraray,
Osaka, Japan
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Optibond Solo Plus (OP)

Convencional de 2 passos

Bis-GMA, HEMA, Etanol,
Agua,

Silica, vidro de
aluminioborosilicato,
hexafluorsilicato de

sodio, bario.

3533713
CA, EUA

Kerr, Orange,

Experimental 759 (EXL)
Autocondicionante de 1

passo

BISGMA

2-Hydroxietil Metacrilato
Decametileno
Dimetacrilato

Etanol

Agua

Silica silanizada
Copolimero de Acrilico
and &cido Itacbnico

CQ
Dimetilaminobenzoato

Tolueno

ADH-02
Paul,
USA

SM/ESPE, St

MN,

Abreviaturas:MDP:

metacriloxidecil

diidrogénio

fosfato;

Bis-GMA:

glicidildimetacrilato; HEMA: 2-hidroxietilmetacrilato; CQ: canforoquinona.

bisfenol-A
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4 .2-Métodos:

PARTE A - Sor¢ao e solubilidade

Os grupos experimentais foram divididos de acordo com a tabela abaixo.

Tabela 1 - Divisdo dos grupos experimentais de acordo com a evaporacao

(E) ou ndo evaporacdo (N) do solvente e armazenagem em agua (A) ou

6leo mineral (O):

Adesivos Evaporados/ Evaporados/ N&o N&do Evaporados/

Armazenado Armazenado em Evaporados/ Armazenados em

s em agua Oleo Armazenado Oleo
s em agua
CSE CSEA CSEO CSENA CSENO
CS3 CS3EA CS3EO CS3NA CS3NO
OoP OSEA OSEO OSNA OSNO
EXL EXLEA EXLEO EXLNA EXLNO

Os sistemas adesivos utilizados para esse experimento estdo citados na
Tabela 1 (Figura 10). Esse estudo seguiu as recomendacfes da ISO 4049
(International Standards Organization, 2000) para os testes de sorcao e
solubilidade, exceto para as dimensfes dos espécimes.

Uma matriz de silicona de adi¢do (Adsil, Vigodent) medindo 5mm diametro
e 0,8mm espessura foi utilizada para confeccionar os espécimes na forma
de disco. Cada adesivo foi igualmente dispensado em gotas até preencher
a matriz completamente. Metade dos espécimes de cada grupo foi
evaporado (n=12 (E)) e a outra metade (n=12 (N)) permaneceu sem
evaporacao. Para o sistema CSE foi utilizado somente o adesivo, portanto
nao houve evaporacgao para esse grupo (controle) (Tabela 2). No grupo com
evaporacao (E), foi utilizado um jato de ar comprimido livre de agua e oleo
(TE/0582, TECNAL) durante 30 segundos a uma distancia de 10 cm para

evaporacao do solvente. Em seguida, uma tira de acetato e uma lamina de
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vidro foram colocadas sobre a matriz para prevenir a incorporacdo de
bolhas. A fotopolimerizacdo do adesivo foi realizada por 40 s, utilizando
uma lampada halégena com densidade de poténcia de 450 mw/cm?
(Demetron LC). Em seguida, o espécime polimerizado foi removido da
matriz e polimerizado na outra face por adicionais 40s. Os excessos foram
eliminados utilizando uma lamina de bisturi. Apos a confeccdo dos
espécimes, foi medido a espessura e didametro de cada espécime, utilizando
um paquimetro digital (Digimess Instrumentos de Precisao Itda., Sdo Paulo,
Brasil), com precisdo de 0,01mm para calculo do volume. Em seguida, cada
um deles foi devidamente identificado e armazenado em um frasco
individual.

Os espécimes, na forma de discos, devidamente identificados foram
armazenados em um dissecador a 37 °C contendo silica gel. Os discos
foram pesados diariamente, em uma balanca analitica digital de precisao
(AG204, Mettler-Toledo) de 0,01 mg, constituindo um ciclo de pesagem a
cada 24h(figuras 1 e 7). O ciclo completo foi repetido até que houvesse uma
perda de massa constante (m;) ndo superior a 0,1 mg a cada ciclo de 24h.
Para a obtencdo de mj, ou seja, para que 0s espécimes tivessem a massa
estabilizada ap6s armazenamento em ambiente seco contendo silica gel,
foram necessarios 7 dias de pesagens consecutivas, em ciclos de 24 horas.
Apds a obtencdo dos valores de m; para todos os espécimes foi entédo
adicionado 1 ml de 4gua deionizada na metade dos espécimes do mesmo
grupo (n=6) (figura 5), e na outra metade (n=6) foi adicionado 1 ml de 6leo
mineral (figura 6), sendo todos armazenados por 7 dias em estufa a 37° C e
ao abrigo da luz com os frascos fechados (figuras 2, 3 e 4). O Oleo
hexadecano foi escolhido, pois apresenta uma viscosidade semelhante a da
agua (Ito et al., 2010). Os espécimes foram pesados diariamente
novamente, sendo retirados do frasco e enxugados com papel absorvente.
O liguido em que o espécime estava imerso (agua ou 6leo) era entao
substituido por um novo e o espécime era reinserido. Quando uma massa
constante foi obtida esse valor foi recordado como (m;). Novamente foi
necessario um periodo de 7 dias de pesagens consecutivas em ciclos de 24
horas para estabilizacdo da massa dos espécimes e obtengdo de m,. Apos

a obtencdo de m, o0s espécimes foram novamente enxugados e
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armazenados secos em um dissecador contendo silica gel e a pesagem
diaria foi realizada novamente até que se obtivesse uma massa constante
(Ms).

Os valores para sorgdo e solubilidade (ug/mm?) foram calculados de acordo

com as seguintes formulas:

Sorgéo (S)=my-ms Solubilidade (SL)=mi-mj3
V V

.m1: massa do espécime antes da imersao em agua;

.my: massa do espécime apds a imersao em agua;

.m3; massa do espécime apos a imersdo e dessecacao;

.V: volume do espécime em mm?*

O coeficiente de difusdo da agua foi calculado a partir da soma dos valores
de sorcao e solubilidade.

Os dados obtidos foram analisados pelo teste de andlise de variancia
(ANOVA) a 2 critérios (adesivo x evaporacdo). Para andlise do coeficiente
de difusdo da agua foi utilizado o teste de analise de variancia (ANOVA) a 1
critério. O teste de Tukey foi utilizado para multiplas comparacdes (p<0.05).

Figura 1: Balanca de precisao utilizada para pesagem dos espécimes.

27



FAVOR WAO ABRI® A carura

EXERMENTO £ ANBAMEUTD

TAUTA cuimel)
(otowTo)

Figura 4:Espécimes devidamente armazenados e identificados.

Figura 5: Espécime armazenado em agua deionizada

Figura 6: Espécie armazenado em 6leo mineral.
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Figura 7: Espécime sendo pesado.
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Agua deionizada Oleo mineral
Armazenamento em Armazenamento em

estufa a 370C e silica gel L.q (Armazenamento por 7 dias) estufa a 370C e silica gel
-,

Figura 8: Sequéncia passo-a-passo dos testes de sor¢éo e solubilidade.

PARTE B - Grau de conversao

O grau de conversdo dos agentes adesivos foi medido utilizando a
espectroscopia de infravermelho (FTIR - Thermo Scientific Espectrémetro-
modelo Nicolet 6700 FTIR com um detector DTGS) usando um dispositivo
de reflectancia total atenuada (ATR - Smart MiracleTM com placa de cristal-
Pike Technologies) (figuras 11, 12, 13 e 14). O dispositivo de ATR é
composto de um cristal horizontal, com um angulo de espelho de 45°. Os
adesivos tiveram os solventes evaporados (E) por 40s utilizando um jato de
ar comprimido livre de agua e 6leo (TE/0582, TECNAL) (figuras 16 e 17) ou
nao evaporados (N). Parao CSE somente o adesivo foitestado (N).

Posteriormente 10 ul de cada adesivo foi colocado sobre o aparelho FTIR-
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ATR para analise. O diametro das amostras foi restrito ao diametro da guia
de luz. Uma tira de poliéster foi colocado sobre o adesivo para evitar a
inibicdo  da polimerizagao por oxigénio. A leitura preliminar para o
material ndo  polimerizada foi levado sob as seguintes condicdes:
32 varreduras, gama 1900-1400 centimetro™ frequéncia e uma
resolucdo espectralde  4cm™. A fotoativacéo foi entdo realizada por
40s com densidade de 450mW/cm? (Demetron LC, Kerr). O espectro
das amostras polimerizadas foi obtido apds 120s de fotoativacdo e com a
ponta do aparelho comprimindo o espécime contra o cristal para possibilitar
a leitura (figura 15). O grau de conversao (%) foi avaliado no modo
de absorbancia utilizando uma técnica de linha de base, considerando a
intensidade de vibracdo de alongamento C = C (altura do pico) a 1,635
centimetros™ e com o anel de alongamento no simétrico 1608 centimetros™
como um padréo interno (figura 18). Cinco amostras foram testadas
para cada grupo (n=5).O0 grau de conversao foi obtido através da
comparacdo do espectro do adesivo ndo polimerizado ao espectro do
adesivo respectivo polimerizado. Para isto foi utilizada a seguinte férmula:
DC = {[(alifatico / aromético) polimerizado] / [(alifatico / aromatico) n&o
polimerizada]} - 1 X 100

|

|

i

)“l

|

Figura 9: Sistemas Adesivos utilizados
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Figuras 15 e 16: Aparelho utilizado para evaporacao dos espécimes.
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Leitura do nao Polimerizado

Figura 17: Sequéncia passo-a-passo da avaliacdo do grau de converséo.

Os dados foram submetidos a analise de variancia a 1 critério (ANOVA),
tendo como fator o adesivo. O testet de Student foi utilizado para

comparacoes multiplas (p <0,05).
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5-RESULTADOS
PARTE A

Essa parte se refere aos resultados obtidos frente aos testes de sor¢céo e

solubilidade.
Os resultados estao apresentados na Tabela 3.

A andlise estatistica revelou que apenas o fator adesivo foi significante (p
=0.01). A evaporacdo do solvente ndo exerceu influéncia na sorcdo e
solubilidade dos adesivos (p=0,021). O adesivo CSE apresentou 0s
menores valores de sorgdo (57,1 pg/mm?) e solubilidade ( -2,9 pg/mm?®) em
dgua com diferenca estatistica significante dos adesivos avaliados (p
<0,05). Somente para o CSE, os valores de sorgdo em 6leo (7,6 pg/mm?)
apresentaram diferenca estatistica significante quando comparado a
solubilidade (1,1 upg/mm®) (p< 0,05). Os grupos de adesivos
OPE, OPN, CS3E apresentaram 0s maiores Vvalores de sor¢cdo e
solubilidade, sem diferenca estatistica significante entre eles (p> 0,05). Os
adesivos (EXLE, EXLN, OPN, CS3E, CS3N) apresentaram valores
intermediarios de sorcdo e solubilidade sem diferenca estatistica (p>
0,05). O CSE apresentou o menor valor do coeficiente de difusdo da agua
(5,4%) em comparacao aos outros adesivos (p <0,05). (Tabela 3).
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Tabela 2- Valores de sorcdo (SO), solubilidade (SL) em pg/mm?® e

coeficiente de difusdo da agua (%) para os adesivos avaliados:

+

54+0,9?

78,7 £ 35,2
abA (7,8)

21,4 £9,2b

24,6 +0,9b

®

1132
46 bA
(11,3)

Os valores sdo médias (desvio padréo) (n = 6) pg/mm3.

66,5 + 6,5
bA (6,6)

17,9 +0,9b

Letras mailsculas diferentes indicam diferengas significativas entre os valores em cada linha (p
<0,05).
Letras minusculas diferentes indicam diferengas significativas entre os valores em cada coluna (p
<0,05).



Os valores de sor¢éo e solubilidade estdo apresentados em termos absolutos (ug/mm3) e em termos

relativos (%) C =57.1ug/mm?® = 0.5710mg/mm? x 100 = 5.71 mg/100mm?® = 5.7%.

D= Passagem da agua é a soma dos valores de sor¢ao e solubilidade (%).

O gréfico a seqguir refere-se a variacdo de massa diaria dos espécimes
analisados. Observa-se que nos primeiros sete dias houve uma tendéncia
ao ganho de massa, sendo que durante o primeiro dia de armazenagem
houve o maior ganho de massa para todos os adesivos. Nota-se também
que, apos a dessecacao dos espécimes, houve uma tendéncia a perda de
massa dos espécimes, e que apenas o0 adesivo Clearfil SE teve seus

valores de sua massa final proximos aos valores de massa inicial.

Grafico 1 - Grafico da variacdo de massa dos espécimes ao longo do

tempo.
8 - — e C(S3E
a9 o 083N
5_
4 4
2 2
2
E 01
B
Q -2 1
L]
k]
§ ]
_E,-.
-3 4

Tempo de armazenagem (dias)

35



Parte B

Essa parte se refere aos resultados obtidos frente ao teste de grau de

conversao.

Os resultados para o grau de conversao estdo demonstrados na Tabela 3.

Independentemente da evaporagcdo ou nao do solvente, o adesivo OP
apresentou valores de GC significativamente maior, em comparacao aos
outros sistemas adesivos avaliados (87,62%) (p<0,05). Para os
adesivos sem evaporagdo, a porcentagem do grau de conversédo foi na
seguinte ordem decrescente de valores :OP>CS3>CSE>EXL
(p<0,05)). Para a condicdo de evaporacao do solvente, o grau de conversao
variou seguindoa mesma ordem: OP>CS3>EXL.Parao OP, néao
houve diferenca significativa entre a condicdo de evaporadoou né&o
evaporado (p>0,05). Os adesivos EXL e CS3 apresentaram grau de

conversao significativamente maior quando foram evaporados (p <0,05).

Tabela 3- Médias (desvio-padrdo) para o grau de conversdo (%) dos

sistemas adesivos de acordo com a evaporagéo.

Adesivos EXL CS3 OP CSE
N&o- 52,35 75,18 87,62 65,93
Evaporados (1,72) aA  (1,91) aC (1,80) aD (1,40) B
(N)

Evaporados 72,31 80,54 86,99 N/A

(E) (4,34) bA  (2,61) bB (1,76) aC

Letras mindsculas diferentes apontam diferenca estatistica significativa (p<0,05) na coluna
(dentro do mesmo adesivo - varidvel evaporacdo). Letras mailsculas diferentes apontam
diferenca estatistica significativa (p<0,05) na linha (variavel Adesivo).
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6-DISCUSSAO

PARTE A

Esta parte se refere a discussao dos resultados obtidos frente aos testes

de sorcao e solubilidade.

Em situacdes que em simulam a condicdo bucal pode-se observar a
degradacao sofrida pelos componentes formadores das interfaces de
unido dente/material restaurador. A agua possui conhecido potencial
degradante por provocar hidrélise nas ligacdes poliméricas. Este tipo de
degradacdo acontece principalmente em materiais que apresentam
maior afinidade quimica com a mesma, ou seja, maior hidrofilia
(Hashimoto et al., 2003). O presente trabalho estudou a dinamica de
transito de fluidos em sistemas adesivos, a fim de determinar a
suscetibilidade e o comportamento em agua apresentado por cada um
deles. Foram utilizados os parametros sorcao, solubilidade e coeficiente
de difusdo da agua. O fendmeno de sorcéo/solubilidade é um processo
dindmico, uma vez que ao mesmo tempo em que se da a incorporacao
de moléculas de agua entre as cadeias poliméricas do material (sor¢éo),
ocorre também a perda de mondmeros residuais e oligdbmeros
(polimeros de baixo peso molecular) para o meio (Malacarne et al.,
2006). Desta forma, a analise apenas da sor¢cao nao é suficiente para
representar a real condicdo deste processo, em que a entrada de agua
pelas porosidades do material e a saida de mondmeros residuais pelas
mesmas porosidades acontece simultaneamente (Tay et al., 2002). Por
este motivo surge a necessidade de se calcular a absorcao total de
agua, que é a soma dos valores de sor¢do e solubilidade.

A partir dos dados obtidos nos testes de sor¢cdo e solubilidade, foi
observado que o fator evaporacdo nao influenciou na sorgao e
solubilidade dos adesivos avaliados e que apenas o fator adesivo foi
significante, indo ao encontro da primeira hipétese nula descrita neste

trabalho.
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Os adesivos que obtiveram maiores valores de sorcdo e solubilidade
(CS3, OP e EXL), inicialmente j& indicados como os materiais mais
hidréfilos, absorveram mais agua que o adesivo CSE, considerado um
material de caracteristicas hidréfobas com base em suas composicdes
guimicas. Os primeiros adesivos a surgirem no mercado possuiam maior
carater hidréfobo, razdo pela qual era necessario que o substrato
estivesse livre de umidade. O mondmero HEMA foi adicionado as
formulacdes exatamente para aumentar o molhamento em dentina, que
€ uma superficie umida, favorecendo desta forma a penetracdo dos
mondmeros (Shuichi et al., 2010). A presenca destes mondmeros acidos
e hidrofilicos otimizou sem davida a adesao inicial tanto dos adesivos
convencionais quanto dos autocondicionantes, porém ocorreram
importantes desvantagens advindas das caracteristicas destes
mondémeros nos sistemas adesivos (Tay, Pashley 2003). Fatores
relacionados a quimica e a estrutura da rede polimérica séo
determinantes no comportamento dos espécimes em meio aquoso.
Dentre estas caracteristicas quimicas, destacam-se a hidrofilia do
polimero e as diferencas no parametro de solubilidade entre o polimero
e o solvente (Ferracane, 2006). A polaridade da resina é determinada
pela concentracdo de sitios polares presentes nos mondmeros, sendo
gue uma concentracdo significante destes sitios tende a favorecer uma
afinidade com as moléculas do solvente (Ito et al., 2005; Yiu et al., 2005;
Yiu et al.,, 2006). Esta interacdo € provavelmente determinada pela
formacdo de pontes de hidrogénio entre os sitios polares dos
mondmeros e solventes organicos (King et al., 2005a; Ferracane, 2006).
De um modo geral, os achados deste trabalho confirmam observacdes ja
relatadas por outros estudos, ou seja, que polimeros com maior
densidade de sitios hidréfilos absorvem mais agua, permitindo maior
fluxo e acomodacgéo de substancias entre suas cadeias (Kalachandra et
al., 1987). A presenca de solventes organicos pode ter representado
uma desvantagem adicional para o desempenho dos adesivos CS3, OP
e EXL, por promoverem a formacdo um polimero menos denso, com

grande volume interno livre para acomodacdo de substancias, mesmo
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guando sdo polimerizados em condi¢des laboratoriais mais controladas
gue aquelas impostas pela situacéo clinica.

Estudos demonstram que valores de sorcdo e de solubilidade de agua
mais elevados estdo relacionados com uma reducdo importante na
dureza da resina, devido a absorcdo de agua em resinas hidrofilicas
(Takahashi et al, 2011; Drummond et al., 2008; Takahashi et al., 2011).
Em adesivos autocondicionantes a incluséo de elevada concentracdo de
mondmeros acidicos e agua para permitir a ionizacdo destes
mondmeros e solubilizacdo de calcio e fosfato torna estes polimeros
muito hidréfilos. A sorcdo e solubilidade extremamente baixa em 6éleo
(hexadecano) deve-se provavelmente a sua caracteristica hidrofébica e
ao tamanho relativamente grande de suas moléculas, tornando-se
relativamente impermedavel a estes adesivos (Yiu et al., 2006).

Todos os sistemas adesivos testados no presente estudo apresentam o
etanol como solvente organico, exceto no caso do Clearfil SE que néo
possui solvente na composicdo do adesivo, o qual foi utilizado. Em
relacdo aos solventes, € importante destacar que os solventes possuem
pressdo de vapor diferentes e com isso diferenca na taxa de
evaporacao (Garcia et al., 2009). A incompleta evaporagédo do solvente
pode ser considerada como um dos erros mais graves durante a
realizacdo do procedimento adesivo (Hashimoto et al., 2006). O solvente
gue permanece retido a resina interpde-se entre 0os mondémeros
dificultando sua interacdo e prejudicando a propagacéo e o crescimento
das cadeias poliméricas. Adicionalmente, a ligacdo entre as moléculas
do solvente residual e os grupamentos polares do polimero em formacao
compromete a formacao de ligacdes cruzadas, alterando assim a coesao
do polimero resultante. Como consequéncia, ao término da
polimerizacao, a resina adesiva que se forma na presenca de excesso
de solvente, ou agua, apresentara nano e/ou microporosidades pelas
quais a infiltracdo de fluidos intra e extra-orais podera ocorrer (Tay et al.,
2002; Tay et al., 2003; King et al., 2005; Hashimoto et al., 2005).

A sorcao de fluidos e a solubilidade das estruturas que compdem o
polimero, por sua vez, resultardo em processos fisicos degradantes,

como por exemplo, a alteracdo de volume e a diminuicdo do médulo de
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elasticidade do material (Carrilho et al., 2005a; Malacarne et al., 2006) e
ainda em longo prazo em alteragbes quimicas, como na oxidacdo e
hidrélise dos componentes poliméricos (Santerre et al., 2001).

Outros estudos realizados utilizando o adesivo CSE encontraram valores
semelhantes de sorcdo e solubilidade em agua para as mesmas
condigbes. No mesmo estudo, fica clara a relacdo entre a cinética da
agua nos sistemas adesivos, a hidrofilia e composicdo quimica dos
mesmos (Malacarne 2006). Para o adesivo CS3 foram encontrados
valores semelhantes de sorcéo e solubilidade em recente estudo, (Itoh et
al., 2010), sendo que nao foi encontrada neste estudo relacdo entre a
sorcdo e solubilidade dos adesivos testados e a durabilidade de unido a
dentina.

Ainda que a evaporacao do solvente ndo tenha influenciado nos testes
de sorcéo e solubilidade, € importante salientar que a permanéncia de
solvente residual pode influenciar negativamente outras caracteristicas
importantes dos adesivos, como propriedades mecanicas e quimicas
(Shuichi et al., 2005).

PARTE B

Esta parte se refere a discussao dos resultados obtidos frente ao teste

de grau de converséo.

Sabe-se que uma maior conversdo monomeérica proporciona melhores
condic¢@es finais a matriz polimérica, bem como adequadas propriedades
mecanicas e maior durabilidade da interface dente/restauracdo (Breschi
2007, Santerre 2001). Por esta razdo, pode-se concluir que o grau de
conversdo de sistemas adesivos € um importante parametro a ser
avaliado. (Giannini et al., 2008).

Atualmente ha uma tendéncia para a maior utilizagdo de adesivos
simplificados, porém estudos recentes mostram que a porcentagem mais
elevada de monémeros hidrofilicos e a presenca de agua neste tipo de

sistemas adesivos pode comprometer a sua reacao de polimerizacgéo,
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levando a uma polimerizacao insuficiente (Suichi et al., 2010; Takashi et
al., 2011; Fukoka et al., 2011).

Uma das hipbteses experimentais testadas no presente estudo consistiu
na avaliacdo da influéncia da evaporacao ou ndo do solvente no grau de
conversdo dos sistemas adesivos. Os resultados demonstraram que
esta hipotese foi parcialmente aceita, ou seja, para os sistemas adesivos
CS3 e EXL houve influéncia da evaporacdo no sentido de otimizar o
grau de conversdo destes materiais.Este resultado pode ser explicado a
partir do conceito de que o excesso de solvente é capaz de diluir o
sistema adesivo, dificultando a colisdo entre os componentes reativos,
desta forma, a conversdo do material torna-se prejudicada (Klein-Junior
et al., 2008; Cadenaro et al., 2009). Soma-se a isto o fato de grandes
espacos permanecerem entre 0s monémeros, que sdo afastados devido
ao conteudo de agua/solvente organico remanescente apds a
volatilizagdo (Machado, 2004; Cadenaro et al., 2009), a diluicdo dos
fotoiniciadores/radicais e separacdo de fase entre 0os componentes
reativos do adesivo, dificultando desta forma a compactacédo ideal entre
as cadeias. Todos estes fatores culminam em um amolecimento da
estrutura polimérica, que resulta em propriedades mecanicas
inadequadas da camada adesiva (Holmes et al., 2007; Cadenaro et al.,
2008; Loguercio et al., 2009).

N&do houve diferenca estatisticamente significante para o grau de
conversdo do sistema adesivo OP, de acordo com o fator evaporacao.
Este fato pode ser explicado se considerarmos que a conversao dos
mondmeros pode ser afetada por diversos fatores além do conteudo
residual de agua e/ou solventes organicos, dentre eles a composicado
dos materiais resinosos fotoativados e a qualidade da fonte de luz
utilizada para a fotoativagao dos sistemas adesivos (Borges et al., 2012;
Yap et al., 2004).

E importante considerar que, apesar da maioria dos sistemas adesivos
testados apresentarem os mesmos componentes (monémeros HEMA e
Bis-GMA e solventes agua e etanol, exceto para o adesivo do Clearfil
SE), a quantidade de cada componente difere consideravelmente entre

0s materiais e ndo ha dados especificos fornecidos pelos fabricantes, o
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gue dificulta a realizacdo de afirmacOes concretas com relacdo as
diferencas observadas neste estudo. Esta variacdo nas formulagbes
define as caracteristicas de cada material e influencia o grau de
conversao dos sistemas. De fato, tanto os mondmeros funcionais como
os fotoiniciadores influenciam no grau de conversdo dos adesivos.
(Oguri et al. 2012).

E importante ressaltar que, dentre todos os materiais testados, o
segundo menor grau de conversao obtido foi para o adesivo CSE. Este
resultado pode ser atribuido ao carater hidrofébico deste adesivo. Sabe-
se que gquanto maior a hidrofilia de um material maior serd a sua
afinidade por solventes, e que uma quantidade minima de solvente é
requerida para uma melhor conversdo monomérica. Em outras palavras,
a presenca de solventes organicos ou agua reduz a viscosidade dos
adesivos e favorece a mobilidade molecular e consequiente formagéo de
cadeias poliméricas (Yiu 2005, Dickens 2005, Cadenaro 2008, Holmes
2007). Pode-se associar a ndo influéncia do fator evaporacdo para os
adesivos testados ao fato de que a evaporacao do solvente ocorre néo
somente devido a uma técnica especifica de volatilizacdo do solvente,
ou seja, mesmo durante a fotoativacdo a evaporagdo pode ocorrer.
Soma-se a isto a significativa geracao de calor por parte dos aparelhos
fotopolimerizadores, que facilita ainda a volatilizacdo do solvente
(Borges et al, 2012). Deve-se considerar ainda que 0s adesivos
utilizados possuem etanol em sua composicdo, que é um solvente que
possui alta pressao de vapor, o que facilita a sua evaporagao (Garcia et
al., 2009). Um estudo recente encontrou valores semelhantes de grau de
conversdo para o adesivo CS3, porém com evaporacdo de apenas 5
segundos e fotoativagcdo por 20 segundos, corroborando NnOSS0S
resultados. Nas mesmas condi¢des, para o adesivo CSE foi encontrado
maior valor de grau de conversdo do que o encontrado no presente
estudo. A diferenca encontrado pode ser explicada pela quantidade de
adesivo utilizada no experimento e as diferencas entre os métodos de
avaliagdo do grau de conversao (Faria e Silva, 2010). No estudo de
Gianini et al., 2008, o adesivo OP apresentou valores inferiores de grau

de conversao, porém o solvente foi evaporado por apenas 10s e
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fotoativado por 60s, o que pode explicar as diferencas encontradas (por
60 segundos), comparado aos nossos dados. De acordo com Collares
2011, um aumento na quantidade de HEMA na composicdo dos
adesivos, pode resultar em diminuicdo do grau de conversao, devido a
caracteristica deste mondémero de ser menos reativo. Uma vez que a
guantidade especifica de HEMA e outros monémeros nao é
disponibilizada pelos fabricantes, existe uma dificuldade em relacionar
de maneira adequada este contetudo aos valores de grau de conversao

encontrados neste estudo.
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7-CONCLUSAO

Com base nos resultados obtidos a partir dos estudos apresentados, €
possivel concluir que:

1. O procedimento de evaporacdo do solvente ndo influenciou nos valores

de sorcao e solubilidade para todos os adesivos avaliados;

2. O procedimento de evaporacéo do solvente influenciou os valores do

grau de conversao para todos os adesivos avaliados, exceto para o OP.
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