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INTRODUCAO:

O sistemas adesivos séo utilizados para unir as resinas ao esmalte ou a dentina (Carrilho et al., 2005). Muitos sistemas
adesivos tem sido criados e diferentes classifica¢cdes tem sido definidas. Os adesivos universais, embora possam ser aplicados
junto a diferentes técnicas de condicionamento (Giannini et al., 2022), podem apresentar uma grande varidade de problemas
relacionados a mudangas na composi¢do do material durante o periodo de armazenamento como hidrélise e polimerizacdo dos
monodmeros, degradacéo de iniciadores/estabilizadores e evaporacdo de componentes (Van Landuyt et al., 2007). Portanto, é
clinicamente relevante avaliar o efeito do periodo de validade na eficiéncia de unido de sistemas adesivos universais em

comparacao com a 'adesé@o’ de adesivos autocondicionantes e adesivos condicionantes.
OBJETIVO:

Os objetivos deste estudo foram avaliar as propriedades mecanicas e quimicas de adesivos de diferentes categorias

considerando dois periodos de validade: durante e logo apds o prazo.
MATERIAIS E METODOLOGIA:

Seis sistemas adesivos dentais foram analisados considerando duas condi¢des: dentro do prazo e logo apés o
vencimento. Foram avaliados: trés adesivos universais: Single Bond Universal (SBU, 3M Oral Care), Clearfil Universal Quick
(CUQ, Kuraray Noritake Dental, Toquio, Japéo) e Prime&Bond Active Universal (PBU, Dentsply, Konstanz, Alemanha) — dois
adesivos convencionais de 3 passos (mas apenas utilizado a resina fluida mais hidroféba): Scotchbond Multi-Purpose (SBMP,
3M Oral Care, St. Paul, MN, EUA); e Optibond FL (OPT, Kerr, Orange, CA, EUA) e um adesivo autocondicionante de 2 passos
(também utilizado apenas o Ultimo passo): Clearfil SE Bond 2 (CSE, Kuraray Noritake Dental, Téquio, Japao). A data de validade

dos sistemas adesivos dentro do prazo e vencidos encontram-se na Tabela 1.

Tabela 1. Data de validade dos sistemas adesivos dentro do prazo e vencidos

Adhesive Data de validade

Dentro do prazo Vencidos

Scotchbond Universal (SBU) outub 2023 (2201300171) Dezembro — 2021 (2007700379)
utubro —

Clearfil Bond Universal Quick (CUQ)

Fevereiro — 2023 (9H0272) Dezembro — 2021 (4C0008)
Prime&Bond Active Universal (PBU) Outubro — 2020 (1810000997)
Agosto — 2023 (2109000547)
Scotchbond Multi Purpose (SBMP) Julho — 2022 (NA85883)
Setembro— 2019 (N794470)
Bond: Optibond (OPT) Fevereiro — 2023 (8407015) Margo — 2021 (7370802)
Bond: Clearfil SE bond (CSE) Setembro -2024(4L0248) Maio— 2019 (CMO0165)
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Para os testes de sor¢do e solubilidade a agua (Wsp e Wsl) foram preparados dez espécimes em forma de disco (6,0
mm diametro x 1,0 mm espessura) para cada material (n = 5), com o auxilio de moldes de silicone padronizados e
fotopolimerizados individualmente por uma unidade Valo (Ultradent Products, Inc., South Jordan, UT, EUA) durante 10 s de
exposicdo (Sahadi et al.,, 2018). Apos 24 h, os espécimes foram colocados em um dessecador contendo silica gel e
armazenados a 37°C sob vacuo. Os espécimes foram pesados repetidamente em balanca analitica £ 0,0001 g (Metter-Toledo
AG285, Sao Paulo, Brasil) e uma massa constante foi obtida (m1). A espessura e o diametro dos espécimes foram medidos
em trés pontos diferentes usando um controle deslizante digital, para calcular o volume (V) de cada corpo de prova (em mm3).
Os espécimes foram entdo colocados em tubos Eppendorf individuais contendo 1,5 ml de agua destilada (pH 7,2) a 37°C por 7
dias. Os tubos foram entéo retirados da incubadora secos com papel absorvente macio e pesados em balanca analitica (m2).
Depois, os espécimes foram secos em dessecador contendo silica gel e pesados diariamente até que uma massa constante

fosse obtida (m3).

Para o teste de Resisténcia a Tracdo Final (UTS) dez espécimes (n=10) em forma de ampulheta (medindo 8,0 mm de
comprimento, 2,0 mm de largura e 1,0 mm de espessura) com 1 mm? de &rea de constricdo foram confeccionados em molde
de silicone. A area de constricdo de cada amostra foi medida com um paquimetro digital, e entdo foram coladas em um gabarito
metélico com adesivo de cianoacrilato. A resisténcia a tracdo das amostras foi realizada usando uma maquina de teste Universal
(EZ-teste, Shimadzu Co., Kyoto, Japdo) com uma velocidade de cruzeta de 1 mm/min até que a fratura ocorresse na area de
constricdo. Os resultados foram expressos em megapascais (MPa) apos a divisdo da forga (Newtons) necesséria para quebrar
cada amostra e sua area de constricdo (mmz2). A resisténcia a tragdo final foi calculada de acordo com estudo anterior (Garcia
et al., 2016).

O Grau de Conversao (DC) foi avaliado usando espectroscopia de infravermelho transformada de Fourier em tempo
real (Prestige21; Shimadzu, Toquio, Japdo) equipada com um dispositivo de refleténcia total atenuada. Previamente, 10 mL de
cada sistema adesivo foram transferidos para um pequeno receptaculo de plastico e secos ao ar por 30 segundos para remover
os solventes. Apos a evaporacao do solvente, o material foi colocado sobre o cristal de diamante. Um espectro foi capturado
antes e depois do processo de polimeriza¢do. O grau de conversdo foi obtido considerando a altura da banda de absorc¢éo (%
de absorbancia) correspondente a ligagéo alifatica C=C em 1610 cm-1, e como padréo interno, a altura da banda de absorgao

(% de absorbancia ) correspondendo a ligacéo aromatica C=C em 1718 cm-1. Cada teste foi realizado em triplicado.

Os dados dos testes de resisténcia a tracéo, sor¢ao e solubilidade foram analisados pela ANOVA dois fatores e teste
“post-hoc” de Tukey (a = 0,05) comparando os periodos de validade e adesivos. O Grau de conversao foi avalidado pela ANOVA

um fator e teste de Kruskal-Wallis para avaliar o periodo de validade do grau de converséao..
RESULTADOS:
Sorgdao e solubilidade a agua (Wsp e Wsl)

A Tabela 2 mostra os resultados médios de Wsp e Wsl. Em geral, houve maior Wsp para os adesivos dentro do prazo
em comparacgao com os adesivos apés o prazo de validade. Para os UAs, independentemente da condicao de armazenamento,
CUQ e PBU apresentaram Wsp maiores do que para SBU. Por outro lado, ndo houve diferenca estatistica entre os adesivos
de resina hidréfoba (SBMP, OPT e CSE). Os UAs atingiram valores positivos para Wsl. Os adesivos hidréfobos revelaram
valores negativos, significando uma perda de peso em relagdo ao ml. Diferencas estatisticamente significativas foram
encontradas entre os resultados “dentro do prazo” e “apds o prazo” independentemente do adesivo. PBU apresentou maiores

valores médios de Wsl dentro das UAs.

Tabela 2. Média e DP (ug/mm3) da sorc¢éo e solubilidade a agua dos sistemas adesivos durante e logo apds o prazo de validade.

Sorgéo a agua (ug/mm3) Solubilidade & dgua (ug/mms)
Vencido Recente Vencido Recente
SBU 102 (10.6) B b 119.1 (18.4) Ab 41 (9.6) Ab 57.6 (3.6) B b
CuQ 115.3(7.5)Bb 123.9 (12.7) Ab 57.2(6.5)Ab 56 (23.9)Bb
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PBU 271.1(28.1)Ba 307.5(34.8) Aa 102.4 (5.7)A a 99 (10.4) B a

SBMP 61.9 (6.31) B c 66.0 (11.2) Ac -13.4 (5.4) Ac -16.8 (3.3)B ¢
OPT 459 (10.3)Bd 546 (16.1)Ad -13.15 (3.0)Ac -17.3(4.8)Bc
CSE 62.7 (18.3)Ac 61.9 (6.1) Ac -14.3 (3.9) Ac -17.5(5.3)B ¢

Letras mailsculas semelhantes (comparagdes em periodos de validade) e letras minGscula (comparagdes entre adesivos) indicam diferenga

estatisticamente significativa. (p < 0,05).

RESIEIENETE A TEGHD (W) Figura 1. Média e DP (MPa) do limite de resisténcia a

O UTS dos adesivos é mostrado na Figura 1. Foram detectadas traco dos sistemas adesivos, expirados e recentes.
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diferencgas estatisticamente significativas na condigdo de vida
de (til para todos os adesivos (p<0,001). Independente das
condi¢des de vida util, SBMP e OFL apresentaram os maiores
valores médios de UTS, CSE apresentou valores
intermediarios entre os adesivos testados (p<0,001), e todos
0os AUs apresentaram UTS estatisticamente semelhantes
(p>0,05).

Ultimate Tensile Strength (MPa)

Grau de converséo (DC)

§2.2(136)

m  Expred 14,53 13.9} 14.7913.2) 20.0(6.4) 3B ir) AT 8 (10)

Os resultados do grau de conversdao sao

apresentados na Tabela 2. De acordo com a analise FTIR, o Letras maiusculas semelhantes (comparagdes em condigbes de

grau de conversao foi comparado apenas “dentro do prazo” €  jida (til) e letras minGsculas (comparagBes entre adesivos)
“logo apds” entre os adesivos. Os adesivos CSE, SBU e PBU indicam diferenca estatisticamente significativa. (p < 0,05).

apresentaram diferenga estatistica (p = 0,006, p = 0,002 ep = Tabela 3. Média e DP do grau de conversdo dos

0,001, respectivamente) aumentada nos adesivos “logo apds o . )
adesivos dentais.

prazo” em relagdo aos “dentro do prazo”. CUQ, SBMP e OFL n&o Grau de conversio (%)

diferiram entre os prazos de validade. Os valores médios variaram

. 5 . Adesivos Vencido Recente
entre as classificagcbes dos adesivos desde o menor (“dentro do
prazo” e 34,1% e “logo ap6s” 36,8% do CUQ) grau de conversdo SBU 64.6 (0.48) A 57.3(36)B
usando CSE até o mais alto (“dentro do prazo” 71% e “logo apds” CuUQ 36.8 (1.3) A 34.1(22.2)A
0,
77.1%). PBU 70.1(2.2) A 49.3(6.2) B
~ SBMP 65.5 (0.3) A 61.6 (0.7) A
DISCUSSAO: 65 G
OPT 61.8 (1.6) A 61.6 (0.1) A
Os resultados demonstram claramente que o
desempenho dos adesivos é dependente da sua composicao. Resultados da andlise do grau de conversdo (%)

Foi observado que a composicdo heterogénea de varios representados por médias e desvios padrdo. Nota: Médias
adesivos afeta suas propriedades mecanicas e quimicas tanto ~ seguidas de letras diferentes indicam diferenca estatistica

durante quanto logo apds o prazo de validade. entre o mesmo adesivo (p < 0,05).

A sorcdo de agua foi maior para os adesivos universais em ambos os periodos de validade, o que pode estar
relacionado a composi¢do quimica desses materiais que contém até 20% de agua, necessaria para ionizar os monémeros de
fosfato e desencadear uma leve descalcificacdo do esmalte e da dentina quando o adesivo é usado no modo autocondicionante
(Yiu et al., 2005; Ito et al., 2010). A abertura repetida do frasco do adesivo e 0 tempo excessivo de armazenamento podem
aumentar a volatilizagdo do solvente e facilitar a reacao de polimerizagao, pois a distdncia entre os monémeros é reduzida

(Borges et al., 2012).

O PBU apresentou aumento da sor¢do de dgua em ambos os periodos de validade, que pode ser explicado pela

presenca de isopropanol, um solvente altamente solUvel em dgua na composi¢cdo do adesivo (Coppel et al., 2022; Dentsply,
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2023). Por outro lado, os adesivos de resina hidrofébica e autocondicionantes apresentaram valores de sor¢ao mais baixos
guando comparados aos adesivos universais. A diminuicdo da sorcao a agua do OPT pode ter ocorrido, em parte, devido
incorporacéo de nanocargas em sua composicgdo (Belli et al., 2014).

Os resultados de solubilidade a agua para adesivos de resina hidréfoba mostraram valores negativos e foram
estatisticamente semelhantes, ndo mostrando diferencas significativas entre os periodos de validade. Isso pode ser explicado
pelo fato da agua absorvida durante o periodo de armazenamento, que pode néo ter sido eliminada, resultando em ganho de

massa (Malacarne et al., 2006).

Em relagdo ao grau de conversdo, o CUQ ndo atingiu valores aceitaveis em ambos os periodos de validade. No
entanto, trabalhos publicados anteriormente relataram que as propriedades quimicas dos adesivos podem mudar apds a
aplicacdo na dentina (Papadogiannis et al., 2019; Tichy et al., 2020; Dimitriadi et al., 2023). SBU e PBU obtiveram um aumento
do grau de converséo ap0s o prazo. Esses resultados podem ser devidos a volatilizagao dos solventes antes da polimerizagéo
(Borges et al., 2012; Carvalho et al., 2019).

Os adesivos de resina resultaram em valores de grau de conversdo semelhantes independentemente dos periodos de
validade, exceto para CSE. Alguns autores relataram que a taxa de hidrélise do MDP dependia da pureza (estrutura do
mondmero) e do tipo de mondmero hidrofilico misturado (Teshima I., 2010; Yoshihara et al., 2015). Portanto, o grau de
conversdo do MDP ‘'vencido' pode ter sido reduzido devido aos mondémeros de metacrilato sofrerem rapida hidrélise em

condi¢bes aquosas &cidas, afetando as propriedades quimicas dos adesivos de duas etapas contendo MDP (Zhou et al., 2019).

Este estudo mostrou que os maiores valores de resisténcia a tracdo foram obtidos para adesivos hidrofobos em
comparacao com os adesivos universais, além de diminuir com apés vencimento dentro dos mesmos adesivos. Particularmente,
para os adesivos universais contendo solventes e agua, a resisténcia a tracao final ndo resultou em alta rigidez em comparagéo
com adesivos hidrofébicos. Isso indica que a formacgéo de cadeias de polimeros inferiores, devido a grande quantidade de
solvente e mondmeros hidrofilicos que sao mais propensos a plastificacéo, também é caracterizada por polimerizagao subétima
(Cadenaro et al., 2005).

Também foi relatado que a incorporagdo de cargas nos adesivos aumentaria as propriedades mecéanicas da camada
adesiva e a forca de adesédo (Kim et al., 2005). De fato, isso talvez explique os resultados do OPT expirado (Azad et al., 2018).
Embora néo haja diferenga estatistica com o SBMP, a adi¢do de particulas inorganicas em adesivos é questionada devido a
semelhanca nas propriedades mecénicas e possiveis danos devido ao desprendimento de particulas relatados em estudos

anteriores (Giannini et al., 2012; Araujo-Neto et al. , 2021).
CONCLUSOES:

1. A composicdo dos adesivos universais influenciou as propriedades fisico-mecanicas dos adesivos independente das

condi¢bes de validade.

2. O adesivo PBU apresentou estabilidade quimica inferior aos demais adesivos.

3. Os adesivos hidréfobos apresentaram efeito positivo nas propriedades mecéanicas, mas diminuiram apds vencimento.
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