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Resumo 
 
 
         MADRUGA, Francine Cardozo. Influência da composição do primer sobre a 
resistência de união à microtração em sistema adesivo autocondicionante 
experimental. 2006. 52f. Dissertação (Mestrado) – Programa de Pós-Graduação em 
Odontologia. Universidade Federal de Pelotas, Pelotas. 
 
O objetivo deste estudo foi avaliar a influência de diferentes composições variando as 
concentrações de monômero ácido/HEMA em primer autocondicionante de sistema 
adesivo dentinário experimental. Foram utilizados 70 incisivos bovinos, distribuídos 
aleatoriamente entre 7 grupos (n=20). Foram formulados seis primers experimentais 
com concentrações de 0; 15; 30; 50; 70%; e 100% de monômero ácido (MPF) em massa 
(Grupos EMa0, EMa15, EMa30, EMa50, EMa70, EMa100 respectivamente). O sistema 
adesivo Clearfil SE Bond (CSEB, Kuraray) foi utilizado como controle. Na face vestibular 
dos dentes foi realizado desgaste até a exposição de dentina com lixa d’água 
granulação até 600. O primer foi aplicado vigorosamente sobre a dentina previamente 
seca com papel absorvente, sendo aplicado jato de ar e em seguida o adesivo foi 
aplicado e foto-ativado com aparelho fotopolimerizador LED SDI Radii® (1400mW/cm2). 
A restauração foi confeccionada utilizando 2 incrementos de 2 mm de compósito, 
fotoativados de acordo com as recomendações do fabricante. Após armazenagem por 
24 horas em água destilada a 37°C, os dentes foram seccionados em cortadeira de 
precisão e a resistência de união (MPa)  mensurada através do ensaio de microtração 
em uma máquina de ensaios mecânicos. As amostras fraturadas do ensaio de 
microtração foram avaliadas por microscopia óptica e classificadas quanto ao modo de 
fratura. Análise de Variância segundo um critério e teste complementar de Tukey foram 
utilizados para detectar diferenças entre médias (α=5%). O grupo EMa50 apresentou o 
maior valor (p<0,05) de resistência de união à microtração em dentina (55,1MPa) entre 
os primers experimentais, sendo esse valor semelhante ao encontrado no controle 
comercial (50,7MPa). Os grupos EMa0 e EMa100 demostraram-se inviáveis por 
apresentarem totalidade de falhas prematuras e foram excluídos da estatística, os 
grupos EMa15, EMa30e EMa70 foram semelhantes e estatisticamente inferiores ao 
controle. Baseado na metodologia do presente estudo foi possível concluir que 
variações de concentração de monômero ácido/HEMA na composição de sistemas 
adesivos autocondicionantes afetam os valores de resistência de união à dentina sendo 
que a composição 50%MPF-20%HEMA-30%Água demonstrou valores iniciais 
satisfatórios de resistência de união para o desenvolvimento de um sistema adesivo 
experimental autocondicionante. 

 
 
 

Palavras chave: adesivos dentinários; adesivo autocondicionante, microtração; 
resistência de união, materiais dentários. 
 

 



 

 

 
 

 
 

Abstract 
 
  

MADRUGA, Francine Cardozo. Influence of experimental self-etching primers 
composition on microtensile bond strength. 2006. 52p. Dissertation (Ms) – Post-
Graduate Program, School of Dentistry, Federal University of Pelotas, Pelotas, RS 
Brazil. 
 
The aim of this study was to investigate the influence of different functional monomer 
concentrations/HEMA in self-etching primers solvents on microtensile bond strength 
(μTBS) of an experimental adhesive system. Seventy bonive incisors were allocated in 
seven groups (n=20). Six experimental self-etching primers were synthesized with 
different concentratios of acidic monomer (MPF); 0, 15, 30, 50, 70 and 100 (wt 
%)(Groups EMa0, EMa15, EMa30, EMa50, EMa70, EMa100 respectively). Adhesive system 
Clearfil SE Bond (CSEB, Kuraray) was used as control.  Coating adhesive resin AP-50 
was prepared Seventy bovine incisors were randomized and allocate in seven groups. 
Vestibular enamel was grounded to expose the superficial coronal dentin, witch that was 
polished wet to create a standardized smear layer with 600 grit silicon paper. After 
rinsing, water was removed with a piece of absorbent paper, leaving the surface visibly 
dried. The prepared dentin surfaces were etched with primer and air-dried, after coating 
adhesive resin was applied and light activated with LED SDI Radii® (1400mW/cm2). The 
composite resin was inserted in two increments and were ligth activated for 20 s each. 
After storage for 24 hours, the specimens were sectioned with a refrigerated diamond 
saw at low-speed. To investigate immediate microtensile bond strength (μTBS) 
statistical analysis were performed (one-way ANOVA plus Tukey’s post-hoc test, 
α=0.05). Fractographic analysis were performed using optical microscopy to describe 
failure patterns. The group EMa50  showed statistically higher (p<0.05) microtensile bond 
strength (55.1MPa) than others experimental groups but was similar with control 
(50.7MPa). Due total premature failure groups EMa0 and EMa100 were exclude form 
statistics. Groups EMa15, EMa30 and EMa70 were similar but different that control. Was 
possible conclude that concentration of acidic monomer/HEMA affects microtensile bond 
strength of self-etching adhesive systems. Primer composition of 50%MPF-20%HEMA-
30% water showed satisfactory microtensile bond strength as a self-etching adhesive 
system. 
 
 
Keywords: dental adhesive; tensile strength; self-etching; bond strength, dental 
materials. 
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Projeto de pesquisa 
 
 

Introdução 
 
 
  

A adesão da resina composta à dentina tem sido aperfeiçoada pela introdução 

de agentes removedores da smear layer, primers dentinários e agentes de adesão 

dentinária. A aplicação de primers dentinários para desmineralizar a dentina 

acentuam a difusão de monômeros, e facilitam a formação da camada híbrida 

(NAKABAYASHI; TAKARADA, 1992). A camada híbrida é uma mistura de 

componentes dentinários e resina polimerizada (NAKABAYASHI; KOJIMA; 

MASUHARA, 1982). 

O conceito de adesivos autocondicionantes é baseado no uso de monômeros 

ácidos polimerizáveis, que simultaneamente condicionam e infiltram a dentina e o 

esmalte (MOSZNER; SALZ; ZIMMERMANN, 2005). Os primers autocondicionantes 

não necessitam da etapa de lavagem (YOSHIDA et al., 2004), o que reduz 

substancialmente o tempo de aplicação, assim como, a sensibilidade técnica. 

Os adesivos autocondicionantes podem ser classificados em função de sua 

agressividade (DE MUNCK et al., 2005).  Os adesivos autocondicionantes “fortes” 

possuem pH muito baixo (<1) e exibem mecanismo de união e ultra morfologia da 

interface na dentina assemelhando-se aquele produzido pelos adesivos 

convencionais. Os adesivos auto condicionantes moderados (pH em torno de 2) 

dissolvem a superfície dentinária apenas parcialmente (DE MUNCK, et al., 2005), 

dessa maneira um número substancial de cristais de hidroxiapatita permanecem no 

interior da camada híbrida (DE MUNCK, et al., 2005). Grupamentos funcionais 

carboxilicos e fosfóricos de monômeros metacrilatos podem interagir quimicamente 

com esta hidroxiapatita residual (YOSHIDA, et al., 2004).  

Acredita-se que os dois mecanismos de união (micro-mecânica e união 

química) são vantajosos em termos de durabilidade da restauração. Existe um 

componente da união micro-mecanica que pode em particular promover resistência 
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ao abrupto estresse de contração (debonding stress). A interação química pode resultar 

em uniões que resistem melhor a decomposição hidrolítica, dessa forma mantendo as 

margens da restauração seladas por períodos mais longos (DE MUNCK, et al., 2005). 

A maior falha dos adesivos contemporâneos é a sua durabilidade limitada in vivo 

(VAN MEERBEEK et al., 1998). A razão mais citada para falha das restaurações 

adesivas é a perda de retenção e desadaptação marginal (MJOR; GORDAN, 2002, 

MJOR et al., 2002). Portanto, uma abordagem valiosa para prolongar a vida útil clínica 

dos adesivos deve estar focada em aperfeiçoar a estabilidade da união desses 

biomateriais aos tecidos dentários (DE MUNCK, et al., 2005). 

De maneira geral, os monômeros hidrófilos são dissolvidos em solventes voláteis 

próticos e apróticos para auxiliar na evaporação da água e facilitar a penetração dos 

monômeros promovendo um aumento na resistência de união(YIU et al., 2005). Nos 

adesivos auto-condicionantes a água é extremamente importante para que ocorra a 

ionização do monômero ácido, proporcionando a desmineralização do substrato 

dentário (HIRAISHI et al., 2005, VAN MEERBEEK et al., 2005, YIU, et al., 2005). No 

entanto, a concentrações de monômero ácido na composição dos adesivos gera 

questões sobre a proporção ideal deste componente em relação ao monômero 

hidrofílico e água, para que não ocorra prejuízos potenciais na polimerização, devido a 

desmineralização insuficiente e pouca penetração de monômeros na dentina ou 

monômero ácido residual aprisionado na camada híbrida aliado a quantidades 

escassas de HEMA. Isto também se aplica às altas concentrações de solventes 

orgânicos, visto que sua incompleta evaporação pode prejudicar a polimerização 

(IKEDA et al., 2005, VAN MEERBEEK, et al., 2005, YIU, et al., 2005). Estudos 

laboratoriais independentes avaliando a influência da concentração de monômero ácido 

na atividade e efetividade de adesão dentinária de primers autocondicionantes são 

escassos na literatura. Com a possibilidade da avaliação desse fenômeno através de 

materiais experimentais, o número de variáveis presentes no estudo pode ser reduzido, 

restringido-se apenas ao componente de interesse, o que seria inviável se fossem 

utilizados adesivos comerciais.  

 

 



  

 

 

 
Justificativa 

 

A utilização de um sistema adesivo experimental é ideal para avaliar a real 

influência do monômero ácido na composição de primers, pois permite um controle 

seguro das variáveis de composição pelo pleno conhecimento da composição e 

proporcionamento dos componentes do produto testado. Frente às características 

promissoras dos sistemas adesivos autocondicionantes torna-se necessária uma 

melhor compreensão sobre a influência dos elementos básicos de sua composição 

visando à evolução e o desenvolvimento de novos biomateriais para a aplicação em 

Odontologia.  

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



  

 

 

Objetivos 
 

O objetivo deste estudo será avaliar a influência de diferentes composições 

variando as concentrações de monômero ácido/HEMA em primers de sistema adesivo 

autocondicionante experimental. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



  

 

 
 

Material e Métodos 
 

Diferentes soluções serão manipuladas com o objetivo de criar diferentes primers 

autocondicionantes variando a concentração de 2-hidroxietil metacrilato (HEMA, 

Esstech, Essignton, PA, EUA) e monômero metacrilato fosforado metacriloiloxipentil 

dihidrogênio fosfato (MPF), sintetizado no CDC-Bio/UFPel e Instituto de 

Química/UFRGS, como mostra a Tabela 1. A concentração e o tipo de solvente serão 

os mesmos para todos os grupos. O solvente utilizado será água destilada, em uma 

quantidade de 30% em massa. Como grupo controle será utilizado o sistema adesivo 

autocondicionante Clearfil Self-etching Bond (CSEB). 

 

 

 

Tabela 1: Delineamento do estudo demonstrando a composição dos grupos 
experimentais e controle comercial utilizado no projeto 
Grupo Hema (%) Monômero 

ácido (%) 
Solvente (%) 

EMa0 70 0 30 
EMa15 65 15 30 
EMa30 40 30 30 
EMa50 20 50 30 
EMa70 0 70 30 
EMa100 0 100 0 
 CSEB (Controle) Clearfil 
SE Bond (Kuraray, Japão).   
 

Composição (*): HEMA, MDP, Monômero 
dimetacrilatos, Fotoiniciador e Água 

 Abreviaturas: HEMA: 2-hidroxiletil metacrilato; MDP: 10-metacriloiloxidecil dihidrogênio fosfato. 
(*) Dados baseados nas informações do fabricante, composição em massa não divulgada. 
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Tabela 2: Materiais que serão utilizados no estudo 

Material Composição Fabricante Lote 

CSEB (Controle)_ 

Clearfil SE Bond  

 

HEMA, MDP, 

Monômero 

dimetacrilatos, 

Fotoiniciador e 

Água 

Kuraray Medical Inc. 

Sakazu, Kurashiki, 

Okayama, Japão 

 

00330A 

AD-50 (Resina de 

cobertura hidrófoba 

ou bond de sistema 

adesivo) 

Dimetacrilatos, 

monômeros 

hidrófilos e 

fotoiniciadores 

Produto de 

Desenvolvimento 

CDC-Bio 

(FO/UFPel) 

--- 

Compósito 

Restaurador Glacier 

cor A3 

 Southern Dental 

Industries, 

Bayswater, Australia 

L040910 

 

 

Setenta dentes bovinos, com período de extração inferior a três meses serão 

utilizados para esta avaliação. Após a extração, os dentes serão armazenados em 

cloramina T 0,5% durante sete dias. Em seguida, os dentes serão limpos, as raízes 

seccionadas, a polpa e o ligamento periodontal retirados e posteriormente transferidos 

para água destilada e armazenados em freezer onde serão mantidos até seu uso. Os 

dentes serão distribuídos aleatoriamente entre os sete grupos avaliados. Na face 

vestibular dos dentes será realizado desgaste e planificação com lixas de SiC (carbeto 
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de silício) de modo crescente de aplicação, de acordo com a granulação até a 

exposição de dentina com lixa d’água na seqüência de granulação 180, 320, 400 e 600 

sob abundante irrigação com água, no sentido de padronizar a espessura de lama 

dentinária formada. A superfície de dentina será inspecionada em estereomicroscópio 

óptico com aumento 40X para assegurar a ausência de esmalte remanescente na 

superfície. Após a aplicação de jato de ar até a remoção do excesso de umidade, 

deixando a superfície visivelmente seca, na dentina será aplicado um dos primers 

autocondicionantes (figura 1), em toda a superfície durante 20s com auxílio de um 

pincel descartável, será aplicado jato de ar por 5s para auxiliar na evaporação do 

solvente. Em seguida será aplicado o componente adesivo, para os materiais 

experimentais será aplicado o material AD-50 como resina hidrófoba de cobertura (bond 

do sistema), sendo fotoativado por 20s com aparelho fotopolimerizador LED SDI Radii® 

(1400mW/cm2), em seguida, sendo totalmente recoberto por um compósito restaurador 

(Glacier, SDI, Austrália), que será colocado em 2 incrementos de 2,0mm sendo cada 

um destes fotoativados por 20s (conforme recomendação do fabricante). O grupo 

controle CSEB foi utilizado conforme recomendação do fabricante. 
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Após 24h de armazenagem em água destilada à 37ºC, as amostras serão 

seccionadas em cortadeira de precisão (ISOMET 1000, Buheler, EUA) com velocidade 

de 400 rpm, de maneira a produzir palitos com área em sua secção transversal com 

aproximadamente 0,5mm2, obtendo-se entre seis a nove palitos por dente. Estes palitos 

terão suas dimensões mensuradas com paquímetro digital (precisão 0,01mm) para 

cálculo da área de adesão, uma a uma, sendo em seguida fixados em um dispositivo 

próprio para ensaios de microtração (figura 3), com o auxílio de um adesivo à base de 

cianocrilato (Super Bonder Gel, Loctite). As amostras serão tracionadas a uma 

velocidade de 0,5mm/min até sua falha em uma máquina de ensaio mecânico (Emic 

DL500) (figura 4) com uma célula de carga de 500N. Os valores obtidos em N serão 

divididos pela área de cada amostra, obtendo-se assim o valor da resistência de união 

à microtração de cada amostra em MPa. Os dados obtidos serão submetidos à análise 

estatística. 

 

  Figura 1: embalagens utilizadas para 
armazenagem e uso dos sistemas 
adesivos autocondicionantes 
experimentais  

Figura 2: sistema adesivo utilizado 
como controle comercial CSEB - 
Kuraray 
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Adicionalmente os primers utilizados no estudo serão caracterizados quanto ao 

pH obtido em pHmetro digital (Analion, Ribeirão Preto, SP, Brasil) em temperatura de 

25° C.  

Todas as amostras fraturadas correspondentes à dentina serão observadas 

através de microscopia óptica (MO) disponível em Microdurômetro (Futuretech FM700) 

com um aumento de 500X para a determinação do modo de falha de cada amostra. As 

falhas serão classificadas em coesivas em adesivo, resina ou dentina, em adesiva e do 

tipo mistas.  

Falhas coesivas serão consideradas aquelas que ocorrerem no interior de um 

único substrato, podendo ser adesivo, resina ou dentina. As falhas adesivas serão 

consideradas aquelas que ocorrerem entre dois substratos diferentes, e falhas mistas 

serão aquelas em que as duas características anteriormente sitadas poderão ser 

visualizadas. 

 

 

Figura 3: espécime posicionado em 
dispositivo específico para ensaio 
de microtração 

Figura 4: máquina de ensaios 
mecânicos – EMIC DL 500 
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          Figura 5. Representação esquemática da metodologia de resistência  
          de união à microtração que será utilizada. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Microtração 
Fractografia-MO 

 
 
 
 
 

24h 
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Tratamento estatístico 
 

O número de repetições especificados na presente metodologia partirá dos 

valores mais comumente utilizados na literatura. No entanto o número definitivo de 

repetições em cada avaliação terá como base o cálculo de amostra executado em 

estudos piloto prévios. Após a realização do estudo piloto e metodologia será checado 

o poder do teste, se o poder do teste for baixo (<0,8) um número programado de 

repetições será acrescentado em todos os grupos, sempre respeitando a padronização 

do estudo (Sigmastat 3.01, Systat INC). De posse dos resultados dos experimentos, o 

método estatístico mais apropriado será escolhido com base na aderência no modelo 

de distribuição normal e igualdade de variâncias. Para todos os testes será considerado 

o valor p<0,05 como estatisticamente significante. Para a realização da análise 

estatística, será utilizado o programa estatístico SigmaStat 3.01. 
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Orçamento 
 

Quadro 1 - Orçamento previsto para a viabilização do projeto. 
Descrição Qtde.  Custo Unit.   Total   

       

2-hidroxietil metacrilato 500g  R$  350,00 R$  350,00

Pentóxido de fósforo 100g  R$  265,00  R$  265,00

Etanol absoluto  500g R$ 125,00  R$  125,00

Cera pegajosa 4 cx. R$ 25,00  R$ 100,00

Compósito restaurador comercial 5 R$ 60,00 R$ 300,00

Clorofórmio deuterado 100mL R$ 200,00  R$ 200,00

BHT 1g  R$ 60,00  R$  60,00

Nitrogênio líquido 10L R$ 2,00  R$ 20,00

Cromatografia de camada delgada 1cx  R$ 900,00   R$ 900,00 

Ressonância magnética 2 análises  R$ 100,00   R$ 200,00 

Infravermelho FTIR 2 análises  R$ 80,00   R$ 160,00 

Gel de cianoacrilato 8 un.  R$ 10,00   R$ 80,00 

Disco diamantado de corte 1 un.  R$ 1600,00   R$ 1600,00 

Sistema adesivo comercial 1 kit  R$ 110,00   R$ 110,00 

Lixas metalográficas 30 un.  R$ 1,00   R$ 30,00 

Resina acrílica 1 kit  R$ 40,00   R$ 40,00 

Cartucho de tinta – impressora 1 un.  R$ 100,00   R$ 100,00 

Folhas A4 2x100  R$ 5,00   R$ 10,00 

Impressão da Dissertação 8 un. R$ 50,00 R$  200,00

Transporte e estadias para apresentação no GBMD 2007 -  -   R$ 1000,00 

Serviço de revisão do Inglês 1 revisão  R$ 200,00   R$ 200,00 

Sistema Adesivo Clearfil SE (Kuraray) 1 Kit R$ 120,00 R$ 120,00

     Total   R$ 6.170 ,00 
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Resumo 

Objetivo: Avaliar a influência de diferentes composições variando as 

concentrações de monômero ácido/HEMA em primer autocondicionante de sistema 

adesivo dentinário experimental.  

Materiais e métodos: Foram utilizados 70 incisivos bovinos, distribuídos 

aleatoriamente entre 7 grupos (n=20). Foram formulados seis primers experimentais 

com concentrações de 0; 15; 30; 50; 70%; e 100% de monômero ácido (MPF) em 

massa (Grupos EMa0, EMa15, EMa30, EMa50, EMa70, EMa100 respectivamente). A 

resina de cobertura AP-50 foi utilizada como bond nos adesivos experimentais. O 

sistema adesivo Clearfil SE Bond (CSEB, Kuraray) foi utilizado como controle. Na 

face vestibular dos dentes foi realizado desgaste até a exposição de dentina com lixa 

d’água granulação até 600. O primer foi aplicado sobre a dentina previamente seca 

com papel absorvente, sendo aplicado jato de ar e em seguida o adesivo foi aplicado 

e foto-ativado com aparelho fotopolimerizador LED SDI Radii® (1400mW/cm2). 

Restaurações de compósito foram confeccionadas e após armazenagem por 24 

horas em água destilada a 37°C, os dentes foram seccionados e a resistência de 

união (MPa)  mensurada através do ensaio de microtração. Análise de Variância 

segundo um critério e teste complementar de Tukey foram utilizados para detectar 

diferenças entre médias (α=5%).  

Resultados: Os grupos EMa0 e EMa100 demostraram-se inviáveis e foram 

excluídos da estatística. De acordo com as médias de resistência de união [(EMa15= 

EMa30= EMa70) < (EMa50=CSEB)]  

Conclusões: As variações de concentração de monômero ácido/HEMA 

afetam os valores de resistência de união e a composição 50%MPF-20%HEMA-
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30%agua demonstrou valores iniciais satisfatórios para desenvolvimento de sistema 

adesivo autocondicionante. 

 

Palavras-chave: adesivo dentinário; adesivo autocondicionante; microtração; 

resistência de união; materiais dentários.  
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Introdução 

 

 A adesão da resina composta à dentina tem sido aperfeiçoada pela introdução 

de agentes removedores da smear layer, primers dentinários e agentes de adesão 

dentinária. A aplicação de primers dentinários para desmineralizar a dentina 

acentuam a difusão de monômeros, e facilitam a formação da camada híbrida (1). A 

camada híbrida é uma mistura de componentes dentinários e resina polimerizada (2). 

O conceito de adesivos autocondicionantes é baseado no uso de monômeros 

ácidos polimerizáveis, que simultaneamente condicionam e infiltram a dentina e o 

esmalte (3). Os primers autocondicionantes não necessitam da etapa de lavagem 

(4), o que reduz substancialmente o tempo de aplicação, assim como, a 

sensibilidade técnica. 

Os adesivos autocondicionantes podem ser classificados em função de sua 

agressividade (5).  Os adesivos autocondicionantes “fortes” possuem pH muito baixo 

(<1) e exibem mecanismo de união e ultra morfologia da interface na dentina 

assemelhando-se aquele produzido pelos adesivos convencionais. Os adesivos auto 

condicionantes moderados (pH em torno de 2) dissolvem a superfície dentinária 

apenas parcialmente (5), dessa maneira um número substancial de cristais de 

hidroxiapatita permanecem no interior da camada híbrida (5). Grupamentos 

funcionais carboxilicos e fosfóricos de monômeros metacrilatos podem interagir 

quimicamente com esta hidroxiapatita residual (4).  

Acredita-se que os dois mecanismos de união (micro-mecânica e união 

química) são vantajosos em termos de durabilidade da restauração. Existe um 

componente da união micro-mecanica que pode em particular promover resistência 

ao abrupto estresse de contração (debonding stress). A interação química pode 
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resultar em uniões que resistem melhor a decomposição hidrolítica, dessa forma 

mantendo as margens da restauração seladas por períodos mais longos (5). 

A maior falha dos adesivos contemporâneos é a sua durabilidade limitada in 

vivo (6). A razão mais citada para falha das restaurações adesivas é a perda de 

retenção e desadaptação marginal (7, 8). Portanto, uma abordagem valiosa para 

prolongar a vida útil clínica dos adesivos deve estar focada em aperfeiçoar a 

estabilidade da união desses biomateriais aos tecidos dentários (5). 

De maneira geral, os monômeros hidrófilos são dissolvidos em solventes 

voláteis próticos e apróticos para auxiliar na evaporação da água e facilitar a 

penetração dos monômeros promovendo um aumento na resistência de união (9). 

Nos sistemas adesivos auto-condicionantes a água é extremamente importante para 

que ocorra a ionização do monômero ácido, proporcionando a desmineralização do 

substrato dentário (9-11). No entanto, as concentrações de monômero ácido na 

composição dos adesivos gera questões sobre a proporção ideal deste componente 

em relação ao monômero hidrofílico e água, para que não ocorra prejuízos 

potenciais na polimerização, devido a desmineralização insuficiente e pouca 

penetração de monômeros na dentina ou monômero ácido residual aprisionado na 

camada híbrida aliado a quantidades escassas de HEMA. Isto também se aplica às 

altas concentrações de solventes orgânicos, visto que sua incompleta evaporação 

pode prejudicar a polimerização (9, 10, 12). Estudos laboratoriais independentes 

avaliando a influência da concentração de monômero ácido na atividade e 

efetividade de adesão dentinária de primers autocondicionantes são escassos na 

literatura. O objetivo deste estudo foi testar a hipótese nula de que alterações na 

proporção monômeros Ácidos/HEMA não afeta os valores de resistência de união de 

um sistema adesivo experimental autocondicionante. 
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Material e métodos 

 

Diferentes soluções foram manipuladas com o objetivo de criar diferentes 

primers autocondicionantes variando a concentração de 2-hidroxietil metacrilato 

(HEMA, Esstech, Essignton, PA, EUA) e monômero metacrilato fosforado 

metacriloiloxipentil dihidrogênio fosfato (MPF), sintetizado no CDC-Bio/UFPel e 

Instituto de Química/UFRGS, como mostra a Tabela 3. A concentração e o tipo de 

solvente foram os mesmos para todos os grupos. O solvente utilizado foi água 

destilada, em uma quantidade de 30% em massa. Como grupo controle foi utilizado 

sistema adesivo autocondicionante Clearfil Selfetching Bond (CSEB). 

Setenta dentes bovinos, com período de extração inferior a três meses 

foram utilizados para esta avaliação. Após a extração, os dentes foram armazenados 

em cloramina T 0,5% durante sete dias. Em seguida, os dentes foram limpos, as 

raízes seccionadas, a polpa e o ligamento periodontal retirados e posteriormente 

transferidos para água destilada e armazenados em freezer onde foram mantidos até 

seu uso. Os dentes foram distribuídos aleatoriamente entre os sete grupos avaliados. 

Na face vestibular dos dentes foi realizado desgaste e planificação com lixas de SiC 

(carbeto de silício) de modo crescente de aplicação, de acordo com a granulação até 

a exposição de dentina com lixa d’água na seqüência de granulação 180, 320, 400 e 

600 sob abundante irrigação com água, no sentido de padronizar a espessura de 

lama dentinária formada. A superfície de dentina foi inspecionada em 

estereomicroscópio óptico com aumento 40X para assegurar a ausência de esmalte 

remanescente na superfície. Após a aplicação de jato de ar até a remoção do 

excesso de umidade, deixando a superfície visivelmente seca, na dentina foi 

aplicado um dos primers autocondicionantes, em toda a superfície durante 20s com 
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auxílio de um pincel descartável, foi aplicado jato de ar por 5s para auxiliar na 

evaporação do solvente. Em seguida foi aplicado o componente adesivo, para os 

materiais experimentais foi aplicado o material AD-50 como resina hidrófoba de 

cobertura (bond do sistema), sendo fotoativado por 20s com aparelho 

fotopolimerizador LED SDI Radii® (1400mW/cm2), em seguida, sendo totalmente 

recoberto por um compósito restaurador (Glacier, SDI, Austrália), que foi colocado 

em 2 incrementos de 2,0mm sendo cada um destes fotoativados por 20s (conforme 

recomendação do fabricante). O grupo controle CSEB foi utilizado conforme 

recomendação do fabricante. 

Após 24h de armazenagem em água destilada à 37ºC, as amostras foram 

seccionadas em cortadeira de precisão (ISOMET 1000, Buheler, EUA) com 

velocidade de 400 rpm, de maneira a produzir palitos com área em sua secção 

transversal com aproximadamente 0,5mm2, obtendo-se entre seis a nove palitos por 

dente. Estes palitos tiveram suas dimensões mensuradas com paquímetro digital 

(precisão 0,01mm) para cálculo da área de adesão, uma a uma, sendo em seguida 

fixados em um dispositivo próprio para ensaios de microtração, com o auxílio de um 

adesivo à base de cianoacrilato (Super Bonder Gel, Loctite). As amostras foram 

tracionadas a uma velocidade de 0,5mm/min até sua falha em uma máquina de 

ensaio mecânico (Emic DL500) com uma célula de carga de 500N. Os valores 

obtidos em N foram divididos pela área de cada corpo de prova, obtendo-se assim o 

valor da resistência de união à microtração de cada amostra em MPa. Os dados 

obtidos foram submetidos à análise estatística. Para todos os testes foi considerado 

o valor p<0,05 como estatisticamente significante. Para a realização da análise 

estatística, foi utilizado o programa estatístico SigmaStat 3.01(Systat Software, Inc. 

Richmond, CA,  EUA ).  
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Adicionalmente os primers utilizados no estudo foram caracterizados quanto 

ao pH obtido em pHmetro digital (Analion, Ribeirão Preto, SP, Brasil) em temperatura 

de 25° C.  

Todas as amostras fraturadas correspondentes à dentina foram observadas 

através de microscopia óptica (MO) disponível em Microdurômetro (Futuretech 

FM700, Japão) com um aumento de 500X para a determinação do modo de falha de 

cada amostra. As falhas foram classificadas em coesivas em adesivo, resina ou 

dentina, em adesiva e do tipo mistas. Sendo que foram consideradas, falhas 

coesivas aquelas que ocorreram no interior de um único substrato, podendo ser 

adesivo, resina ou dentina. As falhas adesivas foram consideradas aquelas que 

ocorreram entre dois substratos diferentes, e falhas mistas serão aquelas em que as 

duas características anteriormente sitadas puderam ser visualizadas.  
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Resultados 

 

Os dados de resistência de união à microtração obtidos com os diferentes 

primers experimentais assim como com o grupo controle, estão descritos na tabela 5. 

 Em relação ao padrão de falha foi possível observar que nos grupos EMa15 

e EMa70 o padrão de falha adesiva foi predominante enquanto que os grupos EMa30 

e EMa50 não houve essa predominância sendo encontrado todos os tipos de falhas, 

como mostra a figura 6. 
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Discussão 

A evolução dos sistemas adesivos na última década, teve como foco 

principal a simplificação da técnica de aplicação dos mesmos, sendo desenvolvidos 

produtos de rápida aplicação e uso facilitado (13). O uso de adesivos 

autocondicionantes reduz a sensibilidade técnica (3, 10, 13), pois elimina o passo de 

remoção do ácido fosfórico do esmalte e dentina e a necessidade de se considerar 

as condições de  hidratação da superfície dentinária (3, 14). O passo de 

condicionamento ácido e lavagem do mesmo, seguido de uma criteriosa remoção 

dos excessos de água da superfície dentinária é suscetível às variações 

relacionadas à capacidade subjetiva de avaliação do operador, tornando o processo 

em si muito técnico-sensível. Em virtude dessas questões, aliada a tendência de 

simplificação dos processos em Odontologia, têm se concentrado esforços em 

pesquisas sobre sistemas adesivos autocondicionantes. Resumidamente, o passo de 

condicionamento por desmineralização da superfície foi incorporado dentro dos 

componentes resinosos polimerizáveis do adesivo. Isso foi possível, através da 

funcionalização de monômeros metacrilatos, lançando mão grupos fosfóricos, 

fosfônicos e carboxílicos (3, 15). 

  Também é considerada a possibilidade de que estes sistemas adesivos 

apresentem uma menor chance de sensibilidade pós-operatória (10). 

Adicionalmente, como os monômeros infiltram e concomitantemente desmineralizam 

(3, 10) é reduzida a possibilidade de incompleta infiltração do adesivo nos espaços 

criados pela remoção mineral (10).  

Neste experimento o agente de união dentinário utilizado foi um adesivo 

autocondicionante experimental desenvolvido pelo CDC-Bio. A utilização de adesivos 

experimentais possibilitou uma melhor identificação e controle de variáveis referentes 
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a composição de materiais utilizados no estudo . Desse modo é possível explorar um 

proporcionamento mais favorável de composição, além de melhor entender os 

efeitos sobre alterações nas propriedades mecânicas do polímero avaliadas sobre os 

valores de resistência de união obtidos. 

Os primers autocondicionantes são, principalmente, misturas aquosas de 

monômeros ácidos, como ésteres fosfatados ou ácidos carboxílicos e monômeros 

hidrófilos (16). A efetividade de alguns primers autocondicionantes na adesão 

dentinária já é conhecida (17, 18). 

De acordo com os resultados do presente estudo a hipótese nula pode ser 

rejeitada pois foram detectadas diferenças significativas entre os grupos. 

Modificações na concentração de monômero ácido foram realizadas em um primer 

autocondicionante experimental, variando proporcionalmente em cada grupo também 

o percentual de HEMA. Portanto os resultados obtidos não estão exclusivamente 

relacionados a concentração de monômeros ácidos, mas sim as diferentes 

proporções MPF/HEMA encontrada em cada grupo experimental. O HEMA é o 

monômero hidrofílico utilizado no primer para possibilitar o molhamento da dentina 

pelos monômeros hidrofóbicos do adesivo. Quando concentrações muito baixas ou 

nulas de HEMA estão presentes em um sistema adesivo provavelmente haverá 

pouca ou nenhuma infiltração de monômeros resinosos.  

Por outro lado, quando altas concentrações de monômero ácido estão 

presentes no primer além de haver pouca concentração de HEMA, é possível que 

esse excesso de monômero fique aprisionado na matriz resinosa agindo de modo 

prolongado sobre a superfiície dentinária, prejudicando a união (19). A inviabilidade 

de composição demonstrada pela totalidade de falhas prematuras nos dois grupos 
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em que a associação HEMA/MPF não estava presente comprova a importância 

dessa combinação de reagentes para primers autocondicionante. 

  Concentrações baixas de monômero ácido também geram baixos valores de 

resistência de união pela falta de capacidade de desmineralizar suficientemente o 

tecido dentinário, e assim, não permitir uma infiltração suficiente de monômeros na 

dentina. 

Com uma concentração em massa de 50% do monômero MPF, foram obtidos 

elevados valores de resistência de união. É possível que nessa concentração, o 

primer tenha sido capaz de remover mais eficientemente a lama dentinára e a 

dentina intacta subjacente, formando uma camada híbrida mais homogênea e de 

melhor qualidade.  Nesta concentração, o valor médio de resistência de união à 

microtração, foi semelhante ao grupo controle.  

No que diz respeito ao pH, notou-se que concentrações maiores do 

monômero ácido geraram valores de pH mais baixos. Quando se refere a pH mais 

importante que a concentração do ácido é a qualidade do mesmo, o que pode ser 

evidenciado nos valores de pH do Clearfil, referência comercial do estudo, quando 

comparado aos outros grupos. 

Ressalta-se a importância dos altos valores de resistência de união à 

microtração encontrados quando foi utilizado um percentual de 50% de monômero 

ácido, mas deve-se salientar a importância do conhecimento da estabilidade desta 

união. Para tanto, se torna necessário que estudos longitudinais sejam 

desenvolvidos para avaliar o comportamento destas formulações ao longo do tempo. 

È importante que se observem longitudinalmente todas as concentrações testadas, 

pois a maior causa de falha adesiva é sua durabilidade limitada in vivo (6).  



 41

Com base nas limitações do presente estudo, as concentração de monômero 

fosforado/HEMA em um primer autocondicionante de um sistema adesivo 

experimental, mostrou ser um importante fator para os valores de resistência de 

união obtidos. 
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Tabela 3: Delineamento do estudo demonstrando a composição dos grupos 
experimentais e controle comercial utilizado. 
Grupo Monômero 

ácido - MPF (%) 

HEMA (%) H2O (%) 

EMa0 0 70 30 

EMa15 15 65 30 

EMa30 30 40 30 

EMa50 50 20 30 

EMa70 70 0 30 

EMa100 100 0 0 

CSEB (Controle comercial)  

 

Composição (*):  HEMA, MDP, Monômero 

dimetacrilatos, Fotoiniciador e Água 

 Abreviaturas: HEMA: 2-hidroxiletil metacrilato; MDP: 10-metacriloiloxidecil dihidrogênio fosfato; CSEB: 
Clearfil SE Bond, MPF:. monômero metacrilato fosforado metacriloiloxipentil dihidrogênio fosfato (*) 
Dados baseados nas informações do fabricante, composição em massa não divulgada. 
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Tabela 4: Materiais utilizados no presente estudo 

Material Composição Fabricante Lote 

CSEB (Controle)_ 

Clearfil SE Bond  

 

HEMA, MDP, 

Monômero 

dimetacrilatos, 

Fotoiniciador e 

Água 

Kuraray Medical 

Inc. Sakazu, 

Kurashiki, 

Okayama, Japão 

 

00330A 

AD-50 (Resina de 

cobertura hidrófoba 

ou bond de sistema 

adesivo) 

Dimetacrilatos, 

monômeros 

hidrófilos e 

fotoiniciadores 

 
 

Produto de 

Desenvolvimento 

CDC-Bio 

(FO/UFPel) 

--- 

Compósito 

Restaurador 

Glacier cor A3 

 Southern Dental 

Industries, 

Bayswater, 

Australia 

L040910 
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Tabela 5. Média (±d.p.) em MPa do ensaios de resisência de união à microtração e pH 
à 25ºC em função a da concentração de monômero fosforado nos primers utilizados 

 Primers experimentais Controle 

 EMa0 EMa15 EMa30 EMa50 EMa70 EMa100 CSEB 

Média  

±d.p. 
(*) 29,6±7,4b 32,3±12,0b 55,1±12,8a 24,2±10,2b (*) 50,7±9,8a 

pH em 

25º 
4,3 1,6 1,5 1,4 1,1 (**) 1,9 

Médias seguidas por letras distintas indicam diferença estatisticamente significante entre si 
(p<0,05). (*)Nos Grupos EMa0 e EMa100 todos os palitos demonstraram falhas prematuras, inviabilizando 
ensaio de microtração. (**) No grupos EMa100 não foi possível realizar mensuração de pH devido as 
características químicas. 
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Figura 6. Ilustração representando a porcentagem de cada modo de fratura para os 
grupos experimentais. 



 

 
 
 

Conclusões 

 
 
De acordo com as limitações do presente estudo é possível concluir que: 
 
 

• Utilizando a composição 50%MPF-20%HEMA-30%Água foi possível a 

obtenção de um primer experimental com valores de resistência de união à 

dentina satisfatório para o desenvolvimento sistema adesivo 

autocondicionante experimental. 

• Para as formulações em que não houve a associação HEMA e MPF 

demonstraram-se inviáveis para utilização em primers de sistemas adesivos 

autocondicionantes. 

• Tornam-se necessários estudos posteriores a respeito da longevidade e 

caracterização dos primers experimentais desenvolvidos. 
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