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NIHI, Fabio Mitugui. Avaliacdo da evaporacédo de solventes a partir dos sistemas
adesivos dentinarios e de misturas experimentais. 2006. 72p. Dissertacado
(Mestrado em Odontologia) Universidade Norte do Parana, Londrina.

RESUMO

Atualmente, os adesivos dentinarios tém apresentado uma forte tendéncia de
simplificacdo. Para se produzir adesivos simplificados, é necesséaria a adicdo de
alguns componentes quimicos como solventes orgéanicos, que desempenham um
importante papel na infiltracdo dos sistemas adesivos pela zona desmineralizada.
Entretanto, a presenca residual deste produto contribui para a degradacdo da
interface adesiva. O objetivo do trabalho foi o de avaliar a evaporacdo espontanea
dos solventes, de misturas a base de HEMA/solvente e de sistemas adesivos
comerciais no decorrer do tempo. Os sistemas adesivos testados foram Scotchbond
Multipurpose, Prime & Bond NT, Excite, Adper Single Bond 2, Adhese e Xeno Il
comparativamente aos solventes puros acetona, etanol, agua e as misturas
experimentais a base de HEMA/solvente. As hipéteses nulas testadas foram: 1- ndo
h& influéncia do tipo de solvente na evaporacdo dos solventes puros, de misturas
experimentais e dos sistemas adesivos; 2- ndo ha diferenca na evaporagéo ao longo
do tempo. Foram dispensados 10uL de cada um dos produtos testados em um
recipiente padronizado e a perda de massa foi mensurada com balanca digital nos
intervalos de tempo de 0”, 57, 107, 15”7, 30", 1, 2’, 5’ e 10'. Para cada material, foram
realizadas seis séries de monitoramento. Os valores obtidos foram submetidos a
analise estatistica (ANOVA a dois critérios e Bonferroni post tests, p<0,05). A
acetona pura, a mistura experimental HEMA/acetona e o adesivo a base de acetona
apresentaram as maiores perdas de massa, com diferenca significante ao final do
ensaio, sendo que a maior perda de massa ocorreu nos primeiros15 segundos. Para
os demais produtos testados, ndo houve diferenca estatistica na evaporacao ao final
do ensaio.

Palavras-chave: sistemas adesivos, solvente, evaporacao
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NIHI, Fabio Mitugui. Evaluation of the evaporation of solvents starting from the
systems adhesive dentinarios and of experimental mixtures. 2006. 72p.
Dissertacao (Mestrado em Odontologia) Universidade Norte do Parana, Londrina.

ABSTRACT

Current dentin bonding systems have been trend to be more simplified. To produce
these systems, it is necessary the addition of chemical ingredients as organic
solvents, which plays an important role to aid to infiltrate resinous monomers through
demineralized dentin matrix. However the residual presence of solvents contributes
to adhesive interface degradation. The aim of this investigation was to assess the
spontaneous evaporation of commercial formulations compared to organic solvents
and experimental mixtures over time. The tested products were Scotchbond
Multipurpose, Prime & Bond NT, Excite, Adper Single Bond 2, Adhese e Xeno lII,
acetone, ethanol, water and experimental mixtures of them with HEMA. The tested
null hypothesis were: 1-There is no influence of solvent type on evaporation of neat
solvents, experimental mixtures and commercial formulations; 2-There is no
difference on evaporation of these products over time. Ten microliters of each tested
product were dispensed into a standardized recipient and the mass loss was
assessed using a digital balance of 0.0001g through 07, 5”, 10", 15”, 30", 1’, 2", 5 e
10’ intervals. For each material, six series were monitored. Data was statistically
analyzed by two way ANOVA and multiple comparisons through Bonferroni post
tests, p<0,05). Neat acetone, experimental mixture and bonding system (Prime &
Bond NT) showed greater mass loss, which was statistically different at final time.
Greater amount were lost at first 15 seconds of assessment. For the other tested
materials, there was no difference of evaporation until the end of evaluation time.

Keywords: adhesive systems, solvent, evaporation
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INTRODUCAO

Os sistemas adesivos tém sido utilizados com grande eficacia na Odontologia
Restauradora Estética, quando utilizados em superficie de esmalte. As primeiras
aplicac6es em dentina ndo alcancaram o mesmo indice de sucesso clinico. Um dos
fatores primordiais na possibilidade desta aplicagdo ocorreu a partir do
conhecimento do substrato dentinario. Este representa o maior desafio por
apresentar uma constituicdo mais complexa que o esmalte, incluindo a presenca
fisiologica de conteudo aquoso (PASHLEY, 1993; CARVALHO et al., 1996). Desta
forma, a técnica Umida é a mais recomendada até o estagio atual da adesdo em
Odontologia (KANCA lIl, 1998; PERDIGAO et al., 2002).

Para se conseguir a adesao ao substrato dentinario, cada sistema apresenta
em sua composicdo, componentes especificos tais como solventes organicos,
mondmeros resinosos e particulas de carga. Estes ingredientes podem estar
associados ou nédo, desempenhando diferente e importante papel no processo de
unido (CARVALHO et al., 2004).

Na tentativa de facilitar a aplicacdo do sistema adesivo, houve um processo
de simplificacdo na forma de apresentacdo e uso de alguns sistemas (HALLER,
2000). Basicamente todos os adesivos simplificados apresentam uma porgcao
monomérica representada na maioria das vezes pelo 2-hidroxi-etil-metacrilato
(HEMA), e outra porcédo pelo solvente, que pode ser a acetona, o etanol, a agua ou
ainda a combinaco dos mesmos (NUNES:; SWIFT; PERDIGAO, 2001).

Os solventes exercem papel essencial no processo adesivo, sendo
responsavel pelo molhamento da superficie dentinaria, preparando a rede de fibrilas

de colageno para receber os mondémeros resinosos apos o condicionamento acido.
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Ao mesmo tempo, tém a funcéo de carreamento deste monémero que ira envolver a
trama de colageno e formar a camada hibrida apos a polimerizacdo do adesivo
(NAKABAYASHI et al., 1982). Esse processo ocorre por meio de uma desidratacéo
guimica promovida pelos solventes contidos nos sistemas adesivos, levando ao
deslocamento da &agua presente entre as fibrilas de colageno e simultdnea ou
posterior infiltracdo de mondmeros de acordo com o tipo de sistema utilizado
(CARVALHO et al., 1996).

Entretanto, apds desempenhar suas fungbes, a maior por¢cado possivel de
solvente deve ser evaporada, pois a sua permanéncia contribui para a formacédo de
uma zona hipertdnica na interface adesiva, que conseqientemente aumenta a
hidrofilia e assim favorece o processo de degradacao (TAY et al., 2004a).

Hé& evidéncias na literatura de que a presenca de solventes residuais pode de
fato comprometer a interface adesiva, uma vez que diferentes estudos tém reportado
esta influéncia sob diferentes aspectos, como o decréscimo nas propriedades
mecanicas do polimero (HOTTA et al., 1998; PAUL et al., 1999; CARVALHO et al.,
2004; IKEDA et al., 2005) e deficiéncia na polimerizacdo do adesivo (JACOBSEN e
SODERHOLM, 1995; 1998; NUNES et al.,, 2006). Neste aspecto, a queda da
qualidade adesiva tem sido associada a evaporacdo insuficiente do solvente
(MYIAZAKI et al., 1996). Consequientemente, a remogdo maxima de solvente e 4gua
apos a aplicacdo do adesivo é de importancia para a integridade e durabilidade da
interface adesivo-dentina. Ressalta-se desta forma, a necessidade da eliminacdo
dos solventes apos a aplicacdo do sistema adesivo previamente a fotoativacao.
Apesar da capacidade que cada solvente apresenta de evaporar espontaneamente,
ha fatores extrinsecos que podem alterar esta propriedade (PASHLEY et al., 1998;

YIU et al., 2005). Neste processo, fatores como a propria presenca fisica da trama
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de coldgeno pode reter este solvente, dificultando a sua desejada evaporacdo
(PASHLEY et al., 1998; CARVALHO et al., 2004).

Algumas propriedades fisico-quimicas préprias de cada solvente, como o
peso molecular, a pressdo de vapor e o0 parametro de solubilidade, podem
influenciar diretamente na taxa de evaporagdo por estarem diretamente ligados a
capacidade de evaporacdo (CARVALHO et al., 2004). Estas propriedades podem
estar associadas as condicfes ambientais como temperatura ambiente e umidade
relativa do ar.

Clinicamente a adequada evaporagdo do solvente pode ser conseguida
permitindo-se um tempo de 15 a 30 segundos de evaporagao entre a aplicacéo e a
fotoativacdo do adesivo (CARVALHO et al., 2004). Por outro lado, o excesso de
evaporacdo de solvente constitui-se em um outro desafio, jA& que esta situacdo
compromete a eficicia do sistema. Neste aspecto, a maior probabilidade de ocorrer
este problema se deve ao incorreto acondicionamento de frascos, jA que muitos
profissionais acabam por ndo veda-los corretamente ap6s o uso. Quando estes
sistemas sdo utilizados em dentina, o solvente perdido precipitadamente pode
resultar em menor eficiéncia adesiva, com comprometimento das suas propriedades
mecanicas (ABATE; RODRIGUEZ; MACCHI, 2000).

Adicionalmente, a ampla variedade de composicdo dos sistemas adesivos e
seu modo de aplicagédo pode dificultar comparacdes diretas entre esses sistemas.
Este se torna interessante objeto de investigacdo uma vez que a grande maioria dos
trabalhos anteriores que utilizaram solventes puros ou apenas formulacdes
experimentais também foram utilizadas (PASHLEY et al., 1998; YIU et al., 2004; YIU

et al., 2005). Sabendo que os produtos comerciais contém outros ingredientes como
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particulas de carga, fotoiniciadores e quantidade diferentes de solventes, analisar
estes produtos que serdo de fato aplicados é de grande relevancia.

Dessa forma, nesse estudo, formulacbes experimentais a partir de uma
mistura pré-fixada mondmero/solvente (v/v), bem como solventes organicos puros,
foram utilizados como parametros para a andlise comparativa com o0s produtos

comerciais.
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REVISAO DE LITERATURA

Com o inicio da utilizagdo na Odontologia do condicionamento acido no
esmalte por Buonocore em 1955 e do surgimento do primeiro sistema adesivo em
1956, os sistemas adesivos tornaram-se uma alternativa interessante nos
procedimentos restauradores. Os resultados favoraveis desta aplicacdo em esmalte
motivaram a utilizacdo em dentina, embora as primeiras avalia¢cdes indicassem a
necessidade de reformulacbes para se obter uma adesdo mais satisfatéria,
diferentemente do esmalte. Nakabayashi, Komura, Masuhara em 1982, foram os
primeiros a relatar a obtengédo de uma adesao favoravel ao substrato dentinario.

Na maioria dos sistemas adesivos empregados atualmente, a adesé&o
dentinaria compreende as etapas de condicionamento acido do substrato,
molhamento da superficie e adesao propriamente dita para o estabelecimento da
unido efetiva através da formacdo da camada hibrida (NAKABAYASHI et al., 1982).
A evidéncia desta entidade, baseada em uma trama de colageno infiltrada pelos
mondmeros resinosos, consistiu em um grande marco na odontologia adesiva.

Os primeiros adesivos dentinarios eram compostos de frascos especificos
para cada fungcdo, nos quais 0s primers eram responsaveis pelo molhamento da
superficie dentinaria e o adesivo hidrofébico era constituido por monémero resinoso
para promocao de adeséo (GIANNINI et al., 2003; CARVALHO et al., 2004).

Mais recentemente, diferentes propostas foram realizadas no intuito de

combinar estes produtos, o que resultou em sistemas cada vez mais simplificados.
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Figura 1 — Classificagéo dos sistemas adesivos proposta por Van Meerbeek (apud
DE MUNCK et al., 2003).
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Devido a esta modificagéo nos sistemas, Van Meerbeek (apud DE MUNCK et
al., 2003), propés uma nova classificacdo, de acordo com o numero de passos
clinicos (Figura 1). Nela é considerado sistema convencional, aquele que apresenta
o passo do condicionamento &cido previamente a aplicacdo do sistema
propriamente. O sistema autocondicionante corresponde aquele em que o acido
condicionante é representado por um monémero acidico. O autor ainda divide como
convencionais de 3 passos, quando o primer é aplicado separadamente da porcéo
monomeérica, e convencionais de 2 passos quando o primer e 0 adesivo estao juntos
em um frasco anico, sendo assim aplicados ao mesmo tempo. Também desta forma
os sistemas ditos autocondicionantes foram subdivididos, sendo 0s de 2 passos,
guando a por¢cdo monomeérica esta separada do primer acidificado e de 1 passo, 0s
sistemas em que todos 0s componentes estdo incorporados em uma Unica
aplicacao.

Independente do sistema a ser utilizado, uma das maiores preocupagdes para
realizar a aplicacdo dos sistemas adesivos, € a manutencdo dos espacos
interfibrilares ap6s o condicionamento acido em uma condicao expandida, para uma
efetiva permeacdo dos mondmeros resinosos e sua retencéo, ficando retidos apos
polimerizacdo (MACIEL et al., 1996).

Para alcancar esta condicdo, 0 respeito as caracteristicas da dentina,
considerando seu aspecto umido foi de grande relevancia, sendo a técnica Umida, o
procedimento de eleicdo na adesao dentinaria (KANCA, 1992; KANCA 1ll, 1998; TAY
et al., 1998). Por esta técnica, preconiza-se a obtencdo de um substrato tmido, com
remocao do excesso de agua, porém ainda permanecendo em quantidade suficiente

para que possa contribuir na manutencgéo dos espacos interfibrilares.
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A aplicagcdo de solventes organicos foi o recurso utilizado para se
complementar esta acdo, ou seja, promover a desidratacdo quimica, dispensando o
uso incorreto do jato de ar, que leva mais facilmente a remocdo exagerada de agua
(MACIEL et al., 1996). Os principais solventes aplicados nos sistemas disponiveis no
mercado sdo acetona, etanol ou agua ou a combinagdo dos mesmos, para garantir a
correta permeacao do mondmero resinoso por entre a trama de fibrilas de colageno
desmineralizadas (IKEDA et al., 2005). Entretanto, nos sistemas autocondicionantes,
mesmo na presenca de outro solvente, a 4gua é um componente indispensavel, pois
promove a ionizacdo dos monémeros para a promoc¢ao do condicionamento do
substrato tratado (TAY et al., 2002).

A interacdo ideal dos solventes e monOGmeros presentes nos sistemas
adesivos deveria permitir a formacéo da camada hibrida ideal, evitando ou reduzindo
a expansao parcial ou contracdo total da matriz de dentina desmineralizada. Esta
condicdo resultaria em uma reducdo dos espacos interfibrilares, dificultando a
permeacdo dos mondmeros resinosos, e podendo levar a um comprometimento da
gualidade de unido (CARVALHO et al., 1996; MACIEL et al., 1996; PASHLEY et al.,
2002; GARCIA et al., 2005).

Desde 1991, Sugizaki jA havia relatado que a matriz de dentina
desmineralizada, poderia ser mantida expandida com a aplicacao de primers. Mas a
interpretacdo inicial equivocada foi de que isso ocorria pela presenca do HEMA
monomérico. Entretanto estudos mais recentes (CARVALHO et al., 1996; PASHLEY
et al., 2001; 2002), demonstraram que esta expansao ocorre pela presenca de agua
e de solventes, que apresentam a capacidade de solvatar o colageno.

Quando se trata de adesdo dentinaria, a agua presente na dentina exerce

papel fundamental no mecanismo de adesdo (KANCA llI, 1998; PERDIGAO et al.,
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2002). A agua € um solvente que possui um alto valor de parametro de solubilidade
(37,3 dn), ou seja é capaz de formar pontes de hidrogénio com as proteoglicanas que
envolvem os peptideos do colageno dentindrio, responsaveis pela manutencéo dos
espacos interfibrilares em uma condicdo expandida (PASHLEY et al., 1993). Os
solventes devem cumprir a funcdo de substituir a dgua presentes nos espagos
interfibrilares, impedir o desenvolvimento de ligacdes (desidratacdo quimica) e
guebrar as ligacbes de pontes de hidrogénio entre as fibrilas de colageno. A
capacidade de romper tais ligacbes (solvatacdo do solido — colageno) € que
caracteriza, de uma maneira geral, o parametro de solubilidade de cada produto
(CARVALHO et al., 2003). Ap6s exercerem esta funcdo, os solventes devem ser
evaporados, carregando o excesso de agua e permitindo a infiltracdo do monémero
resinoso.

Isto porque a presenca de solvente residual influencia nas propriedades
mecanicas por interferir no processo de fotopolimerizacdo (SANTERRE et al., 2001;
TAY et al., 2002; PASHLEY et al., 2004). Mesmo que seja impossivel remover
totalmente o solvente e a agua residual, € imprescindivel deixar um tempo clinico de
15 a 30 segundos (CARVALHO et al.,, 2004) para ocorrer maxima evaporacao
possivel e assim se obter uma qualidade final de adesédo mais favoravel (YIU et al.,
2004).

No momento da evaporacao do solvente, foi observado que pode ocorrer uma
tensdo de contracdo residual das fibrilas de colageno, levando a uma menor
permanéncia de mondémero por entre as fibrilas (CARVALHO et al., 2003). A tenséo
gue ocorre entre as fibrilas de coldgeno e entre estas com os solventes e 0 HEMA, é
devido a uma forca de ligacao entre estes componentes. Esta forca é na maioria das

vezes representada pela formagdo de ligagdo (pontes de hidrogénio) entre os



26
peptideos das fibrilas de coldgeno e também destas com as solucdes presentes na
dentina, como a agua, os solventes e os monémeros (PASHLEY et al.,, 2001;
CARVALHO et al., 2004). De acordo com Pashley et al. (2002), o parametro de
solubilidade entre as fibrilas de colageno, é de aproximadamente 18-19 J/cm®. Para
gue estas ligacbes entre as moléculas se rompam e a matriz de dentina tenha
espaco suficiente para penetracdo do monémero resinoso, € necessario que a
substancia presente na dentina tenha o parametro de solubilidade maior que a
existente entre as fibrilas de colageno. A agua apresenta parametro de solubilidade
de 37,3 (Tabela 1), e assim consegue manter a arquitetura da trama de colageno,
em uma condicdo expandida. Entretanto se for aplicado um solvente que apresente
um parametro de solubilidade menor que o das fibrilas, ocorrera uma contracdo da
matriz, proporcional ao parametro de solubilidade deste solvente, podendo causar
um enrijecimento da mesma (PASHLEY et al., 2001).

Assim, a interacdo com o colageno, a permanéncia do solvente na dentina e a
forma como os solventes séo evaporados sao aspectos importantes para obtencéo
de uma adequada unido (CHO e DICKENS, 2004; VAN LANDUYT et al., 2005).

Na propriedade de evaporacdo dos solventes de evaporar espontaneamente,
existe algumas caracteristicas proprias de cada solvente que estdo diretamente
ligadas a capacidade de volatilizacdo (PASHLEY et al., 1998; CARVALHO et al.,
2003; GARCIA et al., 2005). O peso molecular (Tabela 1) é uma propriedade
guimica particular, que pode facilitar a evaporacdo quando apresentar baixo peso,
ou dificultar quando apresentar alto peso. Os sistemas adesivos dentinarios
apresentam fundamentalmente em sua composicdo a presenca de 2-hidroxietil
metacrilato (HEMA), ou monémero ambifilico, que devido ao seu grande peso

molecular pode influenciar na retencdo do solvente, dificultando sua remocéo.
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Pashley et al. (1998), confirmaram o efeito do HEMA na evapora¢do da agua, ao
misturar agua e HEMA em diferentes concentracfes. Os autores concluiram que a
adicdo de HEMA diminuiu a taxa de evaporacao de 4gua da mistura agua-HEMA.
Além desta, a presséao de vapor, também é uma propriedade que influencia na
velocidade de evaporacdo e de remocdo da agua presente na dentina, sendo que
guanto maior a pressao de vapor o solvente apresentar, mais facilmente ir4 evaporar
e carrear consigo a agua da dentina. Mas a pressao de vapor de cada solvente, ao
contrario do peso molecular, pode variar de acordo com a temperatura. Assim, a
temperatura e umidade relativa do ar séo condic¢des fisicas que podem influenciar na
volatilizacdo do solvente, sendo que quanto maior a temperatura, maior sera a
pressao de vapor do solvente, que conseqientemente mais facil sera de evaporar.
Ao contrario, quanto menor a umidade relativa do ar, maior sera a capacidade de
evaporacao (PASHLEY et al., 1998). Esta interferéncia da umidade relativa do ar foi
observada no estudo de Pashley et al. (1998). A taxa de evaporacdo de agua da
mistura dgua-HEMA era mais alta quando a umidade relativa do ar era de 0% do que
guando estava a 51%. Os resultados indicaram que como a agua evapora da
mistura agua + HEMA, a concentracdo de HEMA aumenta porque é relativamente
nao volatil. Este aumento na concentracdo de HEMA, abaixa a pressao de vapor da
agua fazendo com que seja mais dificil remover quantidades residuais de agua, que

pode interferir negativamente na polimerizacdo dos mondmeros resin0sos.



Tabela 1 — Caracteristicas quimicas e fisicas
adesivos e do HEMA.
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dos solventes presentes nos sistemas

Parametro de Presséo de
- Peso Ponto de
Produtos Solubilidade Vapor L
3 Molecular Ebulicéo
(dn) (I/lem?) (mmHg)
Acetona 7,0 58 185 56
Etanol 19,4 72 54 78,5
Agua 37,3 18 23 96,8
HEMA 16,1 130 - -

(adaptado de HANSEN, 1969)
dn — parédmetro de solubilidade para estabelecimento de ligagGes do tipo ponte de hidrogénio.

De acordo com a Tabela 1 e a relevancia exposta de cada uma destas
propriedades, ha de considerar que os solventes agirdo de acordo com a interacédo
entre tais caracteristicas.

Podemos observar que os solventes utilizados nos sistemas adesivos
dentinarios apresentam parametro de solubilidade menor que a agua. Assim, ao
serem aplicados, geram uma contracdo imediata na dentina umida (NAKAJIMA et
al., 2002), prejudicando ndo somente a permeacao dos monémeros, mas também
dificultando a evaporacao destes solventes (CARVALHO et al., 2004).

Outra reacédo ocasionada da interacéo dos solventes com o colageno € o grau
de enrijecimento da matriz de dentina desmineralizada, quando imersos em
solventes puros. Este efeito foi investigado por Garcia et al. (2005), que analisaram o
enrijecimento da matriz de dentina desmineralizada, quando imersos em solventes
puros, com base no mdédulo de elasticidade obtido. Os resultados demonstraram
gue, a dentina desmineralizada quando imersa em solventes (acetona, metanol,
etanol, propanol) aumentava o médulo de elasticidade, causando assim um
enrijecimento da malha de colageno. Isso ndo foi observado quando as amostras

foram imersas em agua. A acetona demonstrou ser o solvente que gerou maior
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enrijecimento da dentina, seguido do etanol, ar, metanol e propanol. A importancia
clinica do efeito do solvente sobre o moédulo de elasticidade da dentina, esta
relacionada com a manutencgéo dos espacos para permeacao dos monémeros.

O trabalho anterior confirma o que foi verificado por Pashley et al. (2001), que
verificaram uma contracdo da matriz proporcional ao parametro de solubilidade dos
solventes, causando o enrijecimento das fibrilas de coldgeno.

Assim, o tipo de solvente e a presenca residual terdo grande influéncia nas
propriedades mecanicas dos sistemas adesivos ou da camada hibrida formada em
dentina (KANCA I, 1998; REIS et al., 2003; CHO e DICKENS, 2004; LOPES et al.,
2006). Kanca Ill em 1998 verificou o tempo entre a aplicacdo e fotoativagdo dos
adesivos, constatando que o favorecimento do tempo de evaporacéo foi benéfico ao
comportamento dos produtos testados.

Trabalhos como de Reis et al. (2003), de Cho e Dickens (2004) e de Lopes et
al. (2006), evidenciaram fortemente esta influéncia, verificando por diferentes
metodologias que a dentina apresenta maior sensibilidade de técnica, determinando
resultados distintos com o uso de diferentes solventes, sendo a presencga residual do
mesmo, responsavel pela maior degradacao da interface, decorrendo em resultados
menos favoraveis.

Quando o sistema adesivo utilizado for simplificado (convencional de 2
passos ou autocondicionante de passo Unico), formulacbes mais complexas séo
necessarias. Neste caso, os mondmeros resinosos sdo geralmente mais acidos e
hidrofilicos, o que aumenta a complexidade também do processo adesivo
(CARVALHO et al., 2004). Esta composicado acidica facilita a formacdo de uma

camada mais hipertbnica, o que contribui na atracdo e incorporacdo de agua na
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camada adesiva e consequentemente levando a degradacdo da interface ao longo
do tempo (TAY et al., 2002).

Devido a diversos problemas inerentes aos adesivos simplificados, varios
pesquisadores se propuseram estudar esta categoria de adesivo dentinario. Tay et
al. (2002), pesquisando sobre a possibilidade da difusdo de agua por entre a
camada de adesivo, encontraram que os adesivos simplificados autocondicionantes
de 1 passo podem agir como membranas semipermedaveis permitindo a difusédo de
agua pela camada de dentina hibridizada entre o adesivo e a resina composta.

Estes estudos evidenciam a atencdo que deve ser dispensada nesta interface
em relacao a agua. Fatores que favorecem esta hidrofilia devem ser minimizados e a
evaporacao dos solventes contribui neste sentido também (VAN LANDUYT et al.,
2005).

Sob este aspecto, Yiu et al. (2004) avaliaram a influéncia do grau de hidrofilia
de diferentes formulacdes experimentais por meio de um teste mecéanico (resisténcia
a unido por microtracdo). Os resultados demonstraram haver uma reducao
significante na resisténcia a tracdo quando utilizadas misturas mais hidrofilicas,
guando comparados as misturas com menor hidrofilia.

A relacdo desta hidrofilia com a presenca de solvente pode ser explicada pelo
trabalho de Yiu et al. (2005). Este estudo avaliou a relacdo da hidrofilia com a
retencdo dos solventes organicos e da agua em diferentes misturas experimentais
de solventes + mondmero resinoso. Os resultados indicaram que quanto maior a
hidrofilia da mistura, maior a retencéo de solvente.

Colaborando com os resultados, em uma analise ao microscépio eletrénico de
transmisséo, observaram a presenca de goticulas de 4gua residual retida na camada

de adesivo. A adicdo da agua as misturas de etanol + mondémero resultou no
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aumento da retencdo de ambos (etanol e agua) provavelmente porque acentuam a
formacédo de pontes de hidrogénio com os mondémeros.

Por trabalhos similares aos investigados por Yiu et al. (2004 e 2005), a sor¢ao
de Agua pelos sistemas adesivos propriamente dito é uma propriedade importante,
uma vez que tem a capacidade de favorecer o acumulo de agua e consequlente
plastificagdo da camada adesiva e facilitacdo de degradacao de interface. Sugere-se
gue sorcdo de agua pode ser aumentada com o acréscimo de solventes, e a
presenca destes na interface adesiva interferem no processo de polimerizagdo dos
mondmeros resinosos, ocasionando danos as propriedades mecéanicas (JACOBSEN
e SODERHOLM, 1995; PAUL et al. 1999; FABRE et al., 2006).

No estudo de Mortier et al. (2004), a importancia da sor¢cdo de agua e da
solubilidade foi constatada, verificando que o aumento da quantidade de monémeros
hidrofilicos provoca elevados valores de sor¢cdo de agua e da solubilidade nos
sistemas adesivos. No mesmo raciocinio, Fabre et al. (2006) pesquisaram a sor¢ao
e solubilidade de agua de diferentes formulagdes comerciais de sistemas adesivos
fotoativados com diferentes tipos de fonte de luz. Os autores evidenciaram que 0s
produtos com maiores caracteristicas hidrofilicas sofreram maior sorcdo e que esta
propriedade ainda era afetada pela fonte de luz utilizada, dependendo do sistema
adesivo. Ainda num estudo sobre a permeabilidade da camada hibrida, Tay et al.
(2003) concluiram que em todos os modos de polimerizacdo, existe a presenca de
agua na camada hibrida, e esta é proveniente da dentina.

Para confirmar clinicamente que adesivos dentinarios simplificados sdo mais
hidrofilicos associados a um menor valor de resisténcia adesiva, Chersoni et al.
(2005) estudaram in vivo a movimentacdo de fluidos que ocorre nos adesivos

simplificados quando sédo aplicados em dentina de canais radiculares. Verificaram
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gue para os sistemas adesivos simplificados ou autocondicionantes, houve formacéao
de grande numero de goticulas na camada de adesivo, a0 passo que para 0 grupo
controle, (sistema adesivo convencional de 3 passos), o numero de goticulas foi
quase nulo. Os autores concluiram que o uso de adesivos convencionais menos
permeaveis, de carater menos hidrofilico, parece ser uma alternativa mais racional.

Todos estes aspectos fazem com que os sistemas adesivos sejam de fato
inseridos em uma técnica sensivel, ja que o equilibrio entre a afinidade com a agua
e o0 cuidado para que esta ndo seja exagerada € um dos principais fatores que
regem o sucesso ou insucesso da restauracao adesiva.

Durante a aplicacdo do sistema adesivo, a umidade dentinaria € primordial
para se conseguir a manutencdo da arquitetura da rede de colageno e ao mesmo
tempo favorecer a permeacdo dos mondmeros resinosos. (KANCA, 1992).
Considerando a relacéo entre qualidade adesiva e o solvente presente nos sistemas
adesivos, € valido ressaltar a importancia do grau de umidade dentinaria no
momento da aplicacdo dos diferentes tipos de sistemas adesivos. (KANCA, 1992,
KANCA 11, 1998; PERDIGAO et al., 2002; REIS et al., 2003). Os solventes
presentes nos sistemas adesivos se comportam diferentemente, dependendo do
estado de umidade dentinaria, sendo que os adesivos a base de acetona sdo mais
sensiveis quando comparados aos adesivos a base de etanol e agua.

Demonstrando que o tipo de solvente influencia na capacidade de
molhamento do primer, Kanca Ill (1998), avaliou se o tempo de molhamento
dentinario pode ser significante para a resisténcia adesiva da dentina. Concluiu que
o potencial de molhamento depende do tipo de solvente usado no primer, e do
tratamento acido do substrato. Concluiu também que, primers a base de agua,

levaram a um maior tempo de permanéncia na superficie, resultando em maior valor
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de resisténcia adesiva. Também concluiu que em todos os casos, a utilizacdo da
técnica Umida facilitou a interacdo da resina com a superficie dentinaria.

Neste mesmo raciocinio, Perdigdo et al. (2002), conduziram uma pesquisa in
vivo para avaliar a resisténcia adesiva, a dentina Umida ou seca, utilizando sistemas
adesivos a base de etanol (Excite), de acetona (Prime & Bond NT) e a base de
etanol e 4gua (Single Bond). A secagem da dentina por 5 segundos, nao influenciou
na resisténcia adesiva dos sistemas utilizados. O Single Bond e o Prime & Bond NT
apresentaram valores de resisténcia a unido semelhantes quando em condi¢des de
dentina umida. O Single Bond aplicado em dentina Umida resultou em maiores
valores de resisténcia adesiva que o Excite aplicado em dentina imida ou seca.

Reis et al. (2003) analisaram o efeito que as condicbes de umidade
dentinaria, previamente a aplicacdo de diferentes tipos (solventes) de sistemas
adesivos, tém sobre a resisténcia adesiva. Adesivos a base de acetona obteve o
menor resultado de resisténcia adesiva quando em condi¢cdo seca, sem nenhuma
guantidade de agua, enquanto que o sistema a base de agua + etanol e o sistema a
base de agua obtiveram valores maiores, mas semelhantes entre si. Entretanto,
guando foi adicionado 4uL de agua apds a secagem, esta condicdo se inverteu,
elevando a resisténcia adesiva do adesivo a base de acetona e diminuindo para os
adesivos a base de etanol e agua. Quando os autores compararam a resisténcia
imediata e apds 6 meses, em todos os casos houve uma reducdo significante nos
valores de resisténcia adesiva.

Reis et al. (2001), em seu estudo afirmaram que antes da realizacdo da
fotoativacdo do adesivo, o excesso de solvente presente na superficie deve ser
removido adequadamente. Segundo demonstrado por Tay et al. (1995), quando nao

h& a realizacdo de uma adequada eliminacdo do solvente e da dgua remanescente



34
observa-se maior microinfiltracdo. Além disso, adesivos a base de agua/etanol, por
possuirem menor pressao de vapor, quando comparados aqueles a base de acetona
(ABATE; RODRIGUEZ; MACCHI, 2000), necessitam permanecer por um periodo
mais longo na superficie dentinaria, antes de serem fotoativados. Tal procedimento
garante uma maior evaporacao do solvente e propicia melhor grau de selamento
marginal e de resisténcia adesiva para tais sistemas (MIYAZAKI et al., 1996).

Além da importancia do solvente na aplicacdo clinica, Abate; Rodriguez;
Macchi (2000) se preocuparam com o aspecto do acondicionamento dos frascos,
visto que o mau vedamento das tampas dos frascos, pode levar a uma evaporacao
espontanea dos solventes presentes podendo comprometer a correta permeacao da
porcdo monomérica na trama de colageno. Desta forma, avaliaram o comportamento
de diferentes adesivos frente a sua capacidade de evaporacao espontanea, testando
diferentes solventes em adesivos simplificados ao longo do tempo. Os autores
verificaram que os produtos a base de acetona tiveram as maiores perdas de massa,
seguido pelo grupo constituido por produtos nos quais acetona € combinada com
outros solventes, ou aquele que continha etanol ou etanol e agua. Finalmente, os
mais baixos valores foram registrados com produtos a base de agua.

Diante de todos estes aspectos, torna-se claro a necessidade do
conhecimento quanto ao comportamento da capacidade de evaporacdo dos

principais solventes quando incorporados aos produtos adesivos comerciais.
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PROPOSICAO

- Objetivo geral

O objetivo do trabalho foi avaliar a evaporacdo dos solventes a partir dos

sistemas adesivos e de misturas experimentais no decorrer do tempo.

- Objetivos especificos
Os objetivos especificos foram de testar as hipoteses nulas de que:
1- ndo ha influéncia do tipo de solvente na evaporacdo de misturas

experimentais, dos sistemas adesivos e dos solventes puros.

2- ndao ha diferenca na de evaporacdo ao longo do tempo.
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MATERIAL E METODO

- Materiais

38

Os materiais avaliados estéo apresentados na tabela 2 e figura 2:

Tabela 2 — Materiais utilizados e suas respectivas composi¢cdes de acordo com o

fabricante.
] o ) Lote Composicéo
Material Classificacao Fabricante .
(Validade)
Adper ScotchBond 5BA HEMA
Multi-purpose - primer convencional 3M ESPE Acido polialcenéico
(09/2008) 3
(SBMP-A) Agua
Adper ScotchBond 5PJ Bis-GMA — 60 — 70%
Multi-purpose - HEMA - 30 — 40%
P .p convencional 3M ESPE (12/2008)
adesivo Canforoguinona
(SBMP-B) EDMAB
UDMA
Resina 5-62-1
Resina-T
Resina-D
Prime & Bond NT ) 494615 Silica coloidal nanométrica silanizada
convencional DENTSPLY
(PBNT) (03/2007) Dipentaeretritol-pentacrilato éster fosfato
Hidrofluoreto de cetilamina
Fotoiniciadores e estabilizadores
Acetona
HEMA
Acrilato do &cido fosfinico < 12%
HEMA < 21%
Excite ) IVOCLAR — H34505 Dimetacrilatos < 45%
convencional )
(EXC) VIVADENT (05/2008) Alcool < 26%
Di6xido de silicio (SiO,)
Iniciadores e estabilizadores
Alcool Etilico — 25-35%
Bis-GMA - 10 — 20 %
Nanoparticula de silica tratadas com
silano — 10-20%
Adper Single Bond 2 . 5EP HEMA — 5-15%
convencional 3M ESPE
(SB 2) (08/2008) Glicerol 1, 3 dimetacrilato — 5-10%

Copolimero de &cido acrilico e acido
itacénico — 5-10%

UDMA - 1-5%

Agua < 5%
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. Agua
AdheSE o IVOCLAR H32396 . Dimetacrilatos
autocondicionante 3
(AD-1) VIVADENT (03/2008) e Acrilato do &cido fosfinico < 40%
. Iniciadore e estabilizadores
. HEMA <25%
AdheSE autocondicionante IVOCLAR H31019 . Dimetacrilatos <75%
(AD-2) VIVADENT (04/2008) . Dioxido de silicio (SiO,)
. Iniciadores e estabilizadores
. HEMA
e Agua
Xeno Il . 0504002710
autocondicionante DENTSPLY ° Etanol
(XE-A) (03/2007)
. Tolueno hidroxibutilato
. Silica amorfa
. PIRO-EMA
. PEM-F
Xeno Il . 0504002710 | e UDMA
autocondicionante DENTSPLY
(XE-B) (03/2007) e THB
. Canforoquinona
. EDMAB
Acetona SYNTH 840889
(AC) solvente (07/2008)
Etanol DINAMICA 20161
ET) solvente (12/2009)
Agua UNOPAR
(AG) solvente
HEMA SIGMA S24239-215
monomero ALDRICH (07/2010)
. . 35% acetona
AC + HEMA mistura -
experimental . 65% HEMA
. . 35% etanol
ET + HEMA mistura -
experimental . 65% HEMA
. . 35% agua
AG + HEMA mistura -
experimental . 65% HEMA

(HEMA: 2-hidroxi-etil-metacrilato; Bis-GMA: Bisfenol diglicidil dimetacrilato; EDMAB: Etil 4-dimetil amino benzoato; UDMA:

Uretano dimetacrilato; PIRO-EMA: Metacrilato funcionalizado com éacido fosférico; PEM-F: Monofluoro fosfazeno modificado;

THB : Tolueno hidroxibutilato).

As misturas de solvente + HEMA foram manipuladas a partir de acetona e

etanol puros + HEMA puro. A agua deionizada foi preparada no laboratério da

UNOPAR. Essas misturas foram manipuladas na proporcao de 65% solvente + 35%

HEMA em volume, em um béquer,

utiizando um misturador magnético a

temperatura de 24°C e umidade relativa do ar de 62%. Estrategicamente, 0s
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solventes foram escolhidos por apresentar miscibilidade em HEMA e por serem 0s

principais utilizados em formula¢des comerciais.

Figura 2 — Sistemas adesivos utilizados para avaliacdo da evaporacao.

- Método

O trabalho foi conduzido em uma sala a uma temperatura que variou entre 21
e 24°C e umidade relativa do ar entre 55 e 65%. Cada valor de massa dos sistemas
adesivos, das misturas de solvente + HEMA e dos solventes puros foi mensurado
em uma balanca analitica de precisdo de 0,0001g (BIOPRECISA, mod. 2104N)
(Figura 3), que foi previamente calibrada no inicio do monitoramento e com

constante monitoramento da calibracdo durante todo o ensaio.
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Figura 3 — Balanca analitica digital de 0,0001g de precisao.

Um recipiente padronizado de plastico, com diametro de 4,33 mm e 2,43
profundidade (Figura 4) que foi medido com auxilio de um paquimetro digital
(Messen) foi posicionado no centro da balanga, e entéo todas as janelas (2 laterais e
1 superior) foram fechadas. O volume do material a ser analisado ndo preencheu
todo o recipiente. Logo em seguida, a balanca foi zerada, para dar inicio as

mensuragoes.

Figura 4 — Recipiente padronizado utilizado para dispensar as solucdes.
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Para cada material, foram realizadas seis mensuracfes utilizando-se uma
aliquota de 10puL (Figura 5) que eram removidos a partir do proprio frasco do sistema

adesivo por meio de uma micropipeta ajustavel (Gilson, Franga).

Figura 5 — Micropipeta ajustada em 10pL.

Para facilitar a dosagem do material na micropipeta, o bico dispensador da
embalagem original de cada sistema adesivo foi removido previamente e o frasco
imediatamente tampado novamente. ApO0s a dosagem, rapidamente, 0o excesso
exterior da ponteira era retirado com auxilio de um papel absorvente e dispensado
no recipiente padronizado. Para dispensar o material a ser analisado, apenas uma
das janelas da balanca era aberta, atentando para que a micropipeta se
posicionasse 0 mais verticalmente possivel, a fim de que o volume da gota néo se
alterasse. Imediatamente ap0Os dispensar o material testado no recipiente, a janela
era fechada e o valor indicado era registrado. Este valor de massa inicial,
considerado 100%, correspondeu ao tempo 0 (zero) segundos. Em seguida, todas

as janelas foram abertas e as solugdes foram evaporadas livremente, enquanto as
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reducdes de massa foram monitoradas nos tempos correspondendo 5”, 10", 15",
307, 1', 2, 5 e 10. Durante todo o experimento, a temperatura ambiente e a
umidade relativa do ar foram monitoradas por meio de um termo-higrdmetro digital
(INCOTERM, Alemanha) posicionado proximo da balanca. O mesmo protocolo para
mensuragdo da perda de massa foi utilizado para as misturas experimentais e
solventes puros.
Os valores de massa foram registrados e normalizados (transformados em
porcentagem). A taxa de evaporacdo (%/min.) também foi calculada através da
relacdo entre a média de perda de massa em relacdo ao tempo para todas as

solucdes.

- Andlise estatistica

Os valores obtidos foram submetidos a analise estatistica utilizando-se o
programa Graph Pad Prism 4 para determinar se existe diferenca estatistica entre os
grupos, por meio da andlise de variancia ANOVA a dois critérios (material e tempo).
O teste de Bonferroni foi utilizado para identificar em quais grupos a andlise de

variancia detectou (p<0,05) para detectar diferencas individuais.






45

RESULTADOS

Os resultados obtidos durante a mensuragdo da perda de massa e da taxa de

evaporacgao estdo apresentados nas Tabelas 3 e 4 respectivamente.



Tabela 3 — Valores em % da massa perdida dos sistemas adesivos, das misturas solvente + HEMA e dos solventes puros durante
a evaporacao em fungéo do tempo.

o" 5" 10" 15" 30" 1 2' 5 10

SBMP-A 0 1,65° 1,53° 1,65% 1,63% 2,07° 2,717 3,31° 3,60
SBMP-B 0 1,44° 1,77° 2,15° 2,15° 2,15° 2,15° 2,15° 2,15
PBNT 0 473 473 473" 4739 1502"°9" 1828"™ 1975% 20,64“B°F
EXC 0 1,717 1,23 1,712 1,712 1,71° 1,712 1,71° 1,71
SB 2 0 1,70° 2,74° 2,74° 3,33° 2,74° 2,74° 2,74° 3,26™
AD-1 0 3,22° 3,83° 3,03% 4,23% 4,23° 5,242 5,24° 7,05
AD-2 0 2,33° 2,80° 3,51° 2,79° 2,96° 4,56° 5,55° 5,62%
XE-A 0 3,32° 3,79 5,05 5,72 6,20° 6,42° 7,35° 8,04
XE-B 0 1,84° 2,62% 2,43° 2,64° 3,582 4,82% 8,88% 10,09*¢
AC 0 15,06° 22,13 28,08" 36,35  46,49°" 59,01® 69,98  79,16™
ET 0 0,00 0,00° 0,00% 0,742 2,942 2,94% 6,62° 6,62%°
AG 0 3,78° 3,45° 4,50° 4,83 4,99 6,19° 7,02° 7,18%
HEMA 0 1,35° 1,34° 1,95% 2,117 2,80° 2,80° 3,05° 3,05
AC + HEMA 0 1,90 7,26  977%%  12,90% 13,93% 16,01  20,58°  23,42%F
ET + HEMA 0 0,912 1,187 1,732 1,732 3,32° 4,16 4,75 5,14**
AG + HEMA 0 0,82° 0,68° 0,917 0,912 0,91° 1,39 2,02° 2,434

Diferentes letras mindsculas revelam diferencgas estatisticas na mesma linha.
Diferentes letras mailsculas revelam diferengas estatisticas na mesma coluna.

or



Tabela 4 — Taxa da evaporagéo dos sistemas adesivos, das misturas solvente + HEMA e dos solventes puros em cada tempo (%

massa/tempo).

0" 5" 10" 15" 30" 1 2 5' 10' Total
SBMP-A - 19,67 9,85 6,56 3,28 1,63 0,81 0,32 0,16 42,28
SBMP-B - 19,71 9,82 6,52 3,26 1,63 0,82 0,33 0,16 42,26
PBNT - 19,05 9,53 6,35 3,18 1,42 0,68 0,27 0,13 40,61
EXC - 19,66 9,88 6,55 3,28 1,64 0,82 0,33 0,16 42,31
SB 2 - 19,66 9,73 6,48 3,22 1,62 0,81 0,32 0,16 42,01
AD-1 - 19,36 9,62 6,46 3,19 1,60 0,79 0,32 0,15 41,49
AD-2 - 19,53 9,72 6,43 3,24 1,62 0,80 0,31 0,16 41,81
XE-A - 19,34 9,62 6,33 3,14 1,56 0,78 0,31 0,15 41,23
XE-B - 19,63 9,74 6,50 3,25 1,61 0,79 0,30 0,15 41,97
AC - 16,99 7,79 4,79 2,12 0,89 0,34 0,10 0,03 33,06
ET - 20,00 10,00 6,67 3,31 1,62 0,81 0,31 0,16 42,87
AG - 19,24 9,66 6,37 3,17 1,58 0,78 0,31 0,15 41,27
HEMA - 19,73 9,87 6,54 3,26 1,62 0,81 0,32 0,16 42,31
AC + HEMA - 19,62 9,27 6,02 2,90 1,43 0,70 0,26 0,13 40,34
ET + HEMA - 19,82 9,88 6,55 3,28 1,61 0,80 0,32 0,16 42,41
AG + HEMA - 19,84 9,93 6,61 3,30 1,65 0,82 0,33 0,16 42,64

Ly
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Foi verificado ao final da analise que todos os produtos apresentaram perda
de massa. Por possuirem caracteristicas quimicas especificas, porém algumas
similares, os resultados obtidos dos materiais testados foram agrupados de acordo
com o solvente que os compdem, com objetivo de facilitar a avaliagdo e
comparacao entre eles. A porcentagem de perda de massa foi expressa em termos
relativos de acordo com a média de massa (%) pelo tempo (s) para cada grupo
testado.

No gréfico 1 verifica-se a perda de massa em fungdo do tempo dos 3
solventes puros. Foram primeiramente analisados separadamente dos outros
materiais, ja que cada um (acetona, etanol e 4gua) funcionou como “controle” dos

sistemas adesivos e misturas que continham tal solvente na formulagéo.
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Gréfico 1 — Perda da massa (%) em funcao do tempo dos 3 solventes puros.

Assim, quando analisado os produtos que apresentavam acetona na sua
composicdo, foi agrupado para a analise a acetona (pura), a mistura acetona +

HEMA e o Prime & Bond NT. Dentre estes materiais o solvente puro obteve
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maiores porcentagens de perda de massa (79,16%), seguido da acetona + HEMA
(23,42%) e por ultimo o sistema adesivo dentinario Prime & Bond NT (20,64%)

(Gréfico 2).
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Grafico 2 — Perda da massa (%)_ em funcdo do tempo dos materiais que
apresentam acetona em sua composicao.

Com excecdo da acetona, da acetona + HEMA e do Prime & Bond NT, que
tiveram perdas de massa significante, todos o0s outros materiais apresentaram
baixa perda, variando de 1,71, a 10,09 % de perda em relagéo aos pesos iniciais. A
maior porcentagem de perda de massa, em proporcao, foi verificada nos primeiros
15 segundos, ocorrendo, de maneira geral, certa estabilizacdo dos valores, ainda
gue com pequenas perdas, que permaneceu até o final da analise.

Quando comparados os materiais a base de etanol, foram agrupados o
solvente puro (etanol), a mistura etanol + HEMA e o Excite. A decisdo por nao
agruparmos o Single Bond 2 e o Xeno Ill, foi pelo fato destes sistemas
apresentarem além do etanol, a agua na sua composi¢do, o que poderia nao

atender o nosso objetivo. Neste grupo, a maior perda registrada foi do etanol
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(6,62%) seguido da mistura etanol + HEMA (5,14%) e do Excite (1,71%),

ressaltando a perda de massa (Gréfico 3) evidente.
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Grafico 3 — Perda da massa (%) em funcdo do tempo dos materiais que
apresentam etanol em sua composicéo.

No grupo onde a agua era o solvente, foi agrupado a agua, a mistura agua +
HEMA, o Scotchbond Multipurpose — primer e o Adhese — 1. Neste grupo foi
observado que o solvente (puro) foi o material que apresentou a maior perda de
massa ao final dos 10 minutos (7,18%), seguido do Adhese — 1 (7,05%), do
Scotchbond Multipurpose — primer (3,60%) e da agua + HEMA (2,43%), com
pequenas variacbes de perda de massa, confirmando a baixa quantidade de

evaporacao de todos os produtos testados (Gréfico 4).
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Grafico 4 — Perda da massa (%) em funcdo do tempo dos materiais que

apresentam agua em sua composicao.

Devido a presenca de produtos apresentando mais de um solvente na sua

composicdo, como é o caso do Adper Single Bond 2 e do Xeno Ill — A, ambos

compostos por agua e etanol como solventes, foi realizado mais um agrupamento.

O Xeno Il — A, obteve uma maior perda de massa (8,04%), enquanto que o Single

Bond 2 apresentou uma perda de massa menor (3,26%), ndo apresentando

diferenca estatistica (Gréfico 5).

100

99

98

97

96

95

94

93
92

0" 5" 10" 15" 30" 1 2'

10'

=o-=ET
=l AG
=t=—ET+HEMA
=g AG+HEMA
=x==EXC
—t— SBMP-A

+ AD-1
e SB 2

Grafico 5 — Perda da massa (%) em funcdo do tempo dos materiais que

apresentam agua e/ou etanol em sua composicao.
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A analise estatistica revelou significancia para os fatores tempo, material e
houve interacdo entre os fatores estudados (p<0,001). Todos os produtos com
excecao dos constituidos por acetona (acetona pura, acetona + HEMA e Prime &
Bond NT) apresentaram taxa de evaporagao ndo significante ao longo do tempo.

No caso da acetona, para todos os tempos avaliados, houve uma taxa de
evaporacao diferente do tempo inicial (p<0,05). A perda de massa ao final dos 10
minutos, atingiu o valor de 79,16% (Tabela 4).

A taxa de evaporacdao total de cada produto esta apresentada no grafico 6.
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Gréfico 6 — Perda da taxa (%) ao final de 10’ dos sistemas adesivos, das misturas
experimentais e dos solventes puros.
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DISCUSSAO

A odontologia adesiva constitui-se como um procedimento de grande
aplicacdo no campo restaurador. Os principais avanc¢os dos ultimos anos se devem
ao entendimento do substrato dentinario, sobretudo do colageno, fundamental na
conduta dos novos direcionamentos de estudos (PASHLEY et al., 1993;
CARVALHO et al.,, 1996; TAY et al.,, 2002). Desta maneira, as formulacdes
guimicas dos sistemas adesivos passaram a considerar o aspecto do substrato
com a finalidade de alcancar resultados clinicos positivos (KANCA, 1992).

Dada a complexidade deste substrato, a técnica adesiva recomendada
baseia-se na obtencdo de uma condigdo parcialmente Umida, o que dificulta a
técnica. Para contornar esta limitacdo, o uso de solventes organicos tem sido
aplicado de forma satisfatéria tendo como objetivo provocar inicialmente uma
desidratacdo quimica (NAKAJIMA et al., 2002; CARDOSO et al., 2005), evitando-
se 0 colapso exagerado da trama de colageno (CARVALHO et al.,, 1996)
comparado ao que seria obtido com o uso de jato de ar.

Esta alternativa com o uso de solventes associado a técnica Umida tem sido
0 mais viavel até o0 momento, de acordo com o nivel de compreensao do substrato
e sua interacado com os diferentes sistemas adesivos.

Apos exercer as suas fungbes de manutencdo dos espacos interfibrilares e,
ao mesmo tempo, carrear a por¢gdo monomeérica do sistema adesivo, 0 solvente
deve ser removido 0 maximo possivel, pois a sua presenca pode prejudicar a
interface adesiva ao longo do tempo (DE MUNCK et al., 2003).

Desta forma, séo relevantes os estudos relacionados aos fatores que agem

na evaporacgao destas substancias, tal qual o presente trabalho.
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Neste estudo, a hipétese nula de que o tipo do solvente nao influencia na
evaporacao foi rejeitada, pois os resultados indicaram que, ao final do ensaio, o
comportamento dos solventes puros, das combinacdes de HEMA/solvente e dos
sistemas comerciais € dependente do solvente predominante. Este efeito é
observado principalmente nos produtos em que o solvente é a acetona. Notou-se
um comportamento similar entre estes, sendo 0s Unicos produtos a demonstrarem
significante perda de massa ao longo do tempo avaliado (Gréafico 2). Como as
demais misturas experimentais e sistemas comerciais, a base de etanol e agua,
nao demonstram perdas significativas, o mesmo foi observado para os respectivos
solventes puros. Esta observacdo reforca a evidéncia de que o solvente
constituinte e suas caracteristicas sdo os fatores determinantes que regem o nivel
de evaporacao dos produtos.

Isto pode ser explicado em parte pela diferenca que estes solventes
apresentam em relagcdo as propriedades fisico-quimicas como a pressao de vapor
e 0 peso molecular.

Na passagem de uma solucéo da fase liquida para a gasosa, a velocidade
da taxa da evaporacdo dependera diretamente da sua pressdo de vapor que por
sua vez depende da temperatura e umidade relativa do ar. Desta forma, quanto
maior a pressado de vapor, mais rapidamente o liquido ira se evaporar (PASHLEY
et al.,, 1998; LIMA et al., 2005). Ao analisarmos o0s resultados das taxas da
evaporacao obtidos nesta pesquisa, pOde-se observar que a acetona pura
apresentou os maiores valores de evaporacdo, confirmando a influéncia da
propriedade da presséo de vapor, ja que este solvente apresenta elevada pressao
de vapor (185 mmHg) em temperatura constante de 20°C (YIU et al., 2005),

comparado com outros solventes (Tabelal).
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Os outros materiais testados que continham acetona em sua composi¢ao
também apresentaram comportamento semelhante, obtendo relativas altas taxas
de evaporacdo quando comparado com os demais materiais a base de etanol e/ou
a base de agua. Mas pelo fato de terem outros componentes menos volateis
associados a presenca de particulas de carga, por exemplo, a evaporacao foi
menor quando comparada com a acetona pura.

E importante ressaltar que a pressdo de vapor é influenciada pela
temperatura numa relacao diretamente proporcional. A pressao de vapor pode ser
melhor compreendida ao relacionarmos a capacidade de evaporag¢do ao ponto de
ebulicdo, que é a temperatura necessaria para um determinado liquido passar
deste estado para o gasoso. Assim, quanto menor o ponto de ebulicdo, mais
facilmente ocorrera a evaporacao. O ponto de ebulicdo por sua vez é determinado
pela pressdo atmosférica, diminuindo quanto menor for a pressdo atmosférica e
aumentando, quando a pressao estiver aumentada. Se aplicarmos estes conceitos
neste trabalho, podemos afirmar que a taxa da evaporacdo da acetona revelou ser
maior e mais rapida por apresentar um ponto de ebulicdo baixo, em 56,5°C (Tabela
1), sendo assim mais facilmente ela se evaporara quando comparada ao etanol e a
agua que apresentam seus pontos de ebulicio em 78,4°C e 96,8°C
respectivamente.

A importancia clinica disso é que a pressao de vapor da agua presente na
dentina, durante a técnica Umida, pode ser elevada quando é adicionada uma
substancia com pressédo de vapor maior. Isso facilitara a remocao residual da agua,
ja que sua presenca na interface adesiva pode ser prejudicial ao longo do tempo
(PASHLEY e al., 1998; YIU et al., 2005). Entretanto, a medida que o solvente se

evapora, a concentracdo de soluto (HEMA) aumenta, ocasionando a queda da
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presséo de vapor da solucéo e assim diminuindo a sua volatilizagdo, dificultando a
total remocao do solvente e da agua residual.

O peso molecular é outra caracteristica que influencia na capacidade de
evaporacao dos liquidos (PASHLEY et al., 2001; PASHLEY et al., 2002; TAY et al.,
2004b; GARCIA et al.,, 2005). Ao contrario da pressao de vapor, este fator se
encontra inversamente proporcional a evaporacao, sendo que quanto maior 0 peso
molecular, menor sera a evaporacao, pela maior dificuldade do liquido de se
volatilizar. De acordo com a Tabela 1, a acetona, relativamente, apresenta baixo
peso molecular. Assim sendo, mais facilmente se volatilizarda, confirmando
novamente os resultados encontrados em nossa pesquisa. Quando comparamos o
peso molecular da agua (18) com o da acetona (58), percebe-se que esta
apresenta um peso molecular maior que a anterior, 0 que nos levaria a pensar que
a agua seria evaporada mais facilmente que a acetona. Em contrapartida, a agua
apresenta menor pressao de vapor (Tabela 1), resultando em uma menor taxa de
evaporacdo. Isso demonstra a necessidade de uma avaliacdo simultanea dos
fatores que influencia na capacidade de evaporacao dos solventes.

Um fator a ser considerado no baixo nivel de evaporacdo a ser observado
dos materiais testados foi a umidade relativa do ar estar entre 55 e 65%,
ocasionando uma queda na pressdo de vapor da solucdo, diminuindo sua
capacidade de se volatilizar. Em condi¢cdes semelhantes de umidade relativa do ar,
Pashley et al. (1998) também obtiveram uma diminui¢cdo da taxa de evaporacéo,
guando comparados com umidade relativa de 0%. Esta condicdo extrema, esta
voltada para a condicdo de uma sala com ar condicionado, uma vez que, a maioria
das salas de procedimentos odontoldgicos, apresenta este equipamento e que

acabam reduzindo umidade do ar, aumentando a pressao de vapor da solugao.
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Diante dos baixos valores de evaporacdo obtidos na atual pesquisa, € de
grande relevancia clinica o auxilio para o favorecimento da evaporacao dos
solventes e da agua residual.

A segunda hipotese nula também foi rejeitada, ocorrendo uma reducdo na
taxa de evaporagao no decorrer do tempo. Nos primeiros 15 segundos houve uma
gueda acentuada na evaporacdo de todos os materiais, se estabilizando nos
momentos seguintes até o final do ensaio. Esta reducdo ao longo do tempo foi
novamente mais evidente para os materiais a base de acetona, seguido dos
materiais a base de etanol, e dos a base de agua. Isso pode ser explicado, além
dos fatores mencionados referentes a cada solvente, também pelo fato de que a
medida que o solvente vai se volatilizando, a concentragdo de mondémero resinoso
da solucao vai aumentando, e como foi visto anteriormente, a pressao de vapor da
solucéo vai diminuindo e dificultando a evaporacao (PASHLEY et al., 1998).

No presente estudo, propusemos avaliar o comportamento destes solventes,
poréem, em diferentes formulacbes comerciais, como sdo de fato aplicados
clinicamente.

O uso de produtos (solventes) puros ou combinados com HEMA na
proporcdo 35% HEMA/ 65% solvente (v/v) foram importantes, pois possibilitam
comparacdes diretas a trabalhos similares encontrados na literatura (PASHLEY et
al., 1998) e de verificar a influéncia de apenas um de seus componentes quimicos
sem sofrerem influéncia. Uma vez que tais formulacdes apresentam outros
componentes além do solvente ou do monémero principal, 0s mesmos poderiam
agir sinergicamente ou ndo no favorecimento da taxa de evaporacao.

Nos sistemas simplificados, a incorporacdo de particulas de carga tem se

tornado uma rotina com a proposta de reduzir a tensdo da interface e
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consequentemente provocar uma reducdo do risco de infiltragdo marginal (TAY et
al., 2004b). Entretanto, tais particulas poderiam atuar como soluto. A presenca de
gualquer soluto, tal qual o HEMA, sempre leva a uma reducdo da capacidade de
evaporacao dos solventes (PASHLEY et al., 1998). No entanto, independente dos
sistemas simplificados avaliados no presente trabalho, Prime & Bond NT (acetona),
Excite (etanol) e Single Bond 2 (dgua-etanol), nenhum destes demonstrou diferente
comportamento em relacdo as suas respectivas formulagdes puras ou combinadas
com HEMA nas condicOes testadas, apesar desta tendéncia ser notada. Este
resultado sugere que a quantidade ou o tamanho das particulas, ou mesmo esta
interacdo, ndo foi capaz de provocar influéncia na capacidade de evaporagéo e,
portanto, sob tais condi¢cdes ndo constitui um fator de preocupacdo adicional
guando da sua utilizacao clinica, sob este aspecto.

Entretanto, Tay et al. (2004b) nos atenta para outro aspecto relacionado aos
adesivos com presenca de particulas e que pode influenciar na taxa da
evaporacao. Isso esté relacionado com a viscosidade deste produto, pois a adi¢cao
de carga aumenta a viscosidade, dificultando a evaporacdo do solvente. Na atual
pesquisa, foram utilizados sistemas que apresentam particulas de carga na sua
composicdo com excec¢do do sistema SBMP. Embora ndo tenham sido realizadas
analises mais apuradas, acredita-se que a presenca de tais particulas, aliado ao
HEMA e outros componentes, possam ter influéncia na evaporacao, pois quando
comparado os sistemas adesivos com 0 grupo controle (solventes puros) e com o
HEMA houve uma diminuicdo da taxa de evaporacdo, mesmo ndo sendo
significativamente diferente entre si.

Além disso, a presenca de fotoiniciadores nos sistemas adesivos comerciais

e que ndo estdo presentes nas misturas experimentais, de certa forma, podem
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sofrer influéncia da luz ambiente, mesmo esta ndo sendo filtrada para o
comprimento de onda que corresponde a fotoativagdo da porcdo monomérica. A
grande maioria dos estudos, ao investigarem as formulacdes experimentais, ndo
considerava esta influéncia (PASHLEY et al., 1998; YIU et al., 2004). Uma clara
evidéncia da importancia de se considerar a presenca do fotoiniciador, foi
observada nos primeiros testes-piloto realizados em nosso experimento. Para esta
etapa, produtos ja previamente utilizados em outros estudos, foram testados
seguindo o mesmo protocolo. Nos primeiros minutos, ja se observava um aumento
da viscosidade das formulagbes comerciais, 0 que n&do ocorreu com as
formulacdes experimentais, ou seja, livres de fotoiniciadores. Ao se realizar os
testes definitivos, esta tendéncia foi observada porém em menor escala.

Diferentemente da presente pesquisa, o trabalho de Abate et al. (2000), teve
por objetivo avaliar a taxa da evaporacdo ocorrida pela remocdo da tampa dos
frascos dos sistemas adesivos. Isto, pensando clinicamente na efetividade deste
sistema ao longo do tempo util do frasco, j& que o0 mesmo seria destampado varias
vezes para ser utilizado e com isso podendo perder quantidades de solventes.
Sendo uma das fun¢des do solvente facilitar a infiltragdo dos mondémeros resinosos
pela trama de colageno, tal perda poderia diminuir sua efetividade, podendo entdo
levar a prejuizos na qualidade da adesdo. O motivo da comparagdo com a
presente pesquisa € que ambos utilizaram formulacdes comerciais, obtendo
resultados semelhantes, sendo que os materiais a base de acetona foram os que
tiveram maior perda de massa, seguidos pelos materiais a base de etanol e dos a
base de agua.

Mais recentemente, Lima et al. (2005) confirmaram os valores encontrados

por Abate et al. (2000). Com propoésito semelhante, os autores avaliaram a taxa da
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evaporacdo dos solventes de sistemas adesivos que ja estavam sendo
clinicamente utilizados durante um tempo e testaram a sua efetividade no controle
de infiltracdo marginal. Além da perda de massa verificada nos sistemas em
utilizagcéo, quando comparado com o grupo controle (frasco novo), os sistemas que
tinham sofrido evaporagcdo apresentaram menor efetividade no controle da
infiltracdo. Isso pode ser explicado pelo fato de que com a diminuigdo dos
solventes que foram evaporando dos frascos a medida que eram utilizados, menor
foi a permeacdo dos mondémeros pelos espacos da trama de colageno, diminuindo

a sua efetividade.

([pN

Estes 2 estudos demonstraram que, se por um lado a evaporacéo
desejada quando aplicado o sistema adesivo no substrato dentinario, 0 mesmo é
inverso no caso de sua conservacdo, por remover o solvente que deveria ser
funcional na interacdo com as fibrilas de colageno.

Considerando o uso destes produtos na formacdo da camada hibrida, é
necesséaria a permeacgdo do solvente pelos espagos interfibrilares. Assim, quanto
menor o tamanho molecular, conseqiientemente mais facil seria a sua penetracéo
(PASHLEY et al.,, 2002). Paralelamente, o parametro de solubilidade deve ser
considerado.

Esta capacidade que o solvente apresenta de romper as ligagdes ibnicas,
principalmente os de ponte de hidrogénio entre as fibrilas de coladgeno é uma
propriedade esperada sob a perspectiva da manutencéo dos espacos interfibrilares
e consequentemente permeacdo dos mondémeros resinosos (CARVALHO et al.,
1996). Se o0s solventes apresentam diferentes valores de parametro de
solubilidade, seria de interesse a utilizacdo de um sistema com parametro de

solubilidade acima de 18 J/cm® para correta permeacdo. Se tomarmos como
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exemplo o sistema adesivo Prime & Bond NT, por apresentar acetona como
solvente e assim parametro de solubilidade 7,0 (Tabela 1) pode ndo fornecer os
resultados esperados de manutencao dos espacos interfibrilares. Ao contrério, os
sistemas adesivos Scotchbond Multipurpose, Excite e Single Bond 2, conseguem
romper as ligacao entre as fibrilas, por serem a base de agua e/ou etanol e esses
apresentarem parametro de solubilidade acima do das fibrilas.

A relevancia desta capacidade de permeacdo e de manutencdo dos
espacos interfibrilares na resisténcia adesiva foi verificada por Cardoso et al.
(2005). Neste estudo, os autores verificaram que 0s solventes que permitiram
maior manutencdo dos espagos foram 0s que atingiram maiores valores de
resisténcia adesiva. Estes resultados podem ser justificados pela maior permeacédo
dos mondémeros quando os espacos interfibrilares eram mantidos.

Simultaneamente ao aspecto desejado da acdo do solvente, sua presenca
residual, por provocar alteracdes dimensionais (MACIEL et al., 1996; PASHLEY et
al., 2001), deveria ser reduzida ap6s o cumprimento de sua fungéo. Sao claras as
evidéncias de que a remocdo do solvente e da agua residual através da
evaporacao, € importante para uma correta qualidade e durabilidade da interface
adesiva (CARVALHO et al., 2003; TAY et al., 2004a; GARCIA et al., 2005; IKEDA
et al., 2005).

Assim, a facilitacdo da evaporacdo dos solventes em formulagtes
comerciais deveria ser estimulada com jato de ar a uma distancia de
aproximadamente 30 cm do dente (CARVALHO et al.,, 2004). Para tanto, a
natureza dos solventes deve ser considerada como evidenciado por estudos

prévios (PASHLEY et al., 1998).
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Além destas caracteristicas referentes a solucdo, a propria presenca da
trama de colageno pode interferir no processo de evaporacdo agindo como barreira
fisica. Na maioria das pesquisas realizadas, as taxas de evaporacéo séo avaliadas
em dentina previamente desmineralizada (MACIEL et al., 1996; CARDOSO et al.,
2005; LOPES et al.,, 2006) podendo ocorrer tal interferéncia. Mesmo que
laboratorialmente esta seria a condicdo mais proxima da situagdo clinica, nesta
pesquisa, 0 objetivo foi mensurar, a capacidade da evaporacdo, considerando o
produto livremente da interferéncia do colageno, e espontaneamente, comparando
com seus respectivos solventes puros e com misturas experimentais. A partir
destes resultados, outras pesquisas com base no comportamento isolado destes
elementos deveriam ser realizadas utilizando dentina  previamente
desmineralizada.

Com a compreensdo de que o solvente auxilia na permeacdo dos
mondmeros resinosos, na remogdo dos excessos de agua, e também na
manutenc¢ao dos espacos interfibrilares, estudos de suas caracteristicas quimicas e
sua interacdo com a malha de colageno torna possivel o melhor entendimento do
comportamento dos sistemas adesivos, esperando-se resultados clinicos mais

adequados.
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CONCLUSAO

Diante dos resultados observados neste estudo, rejeitamos as hipoteses
nulas anteriormente propostas, concluindo que:
1- o tipo de solvente é determinante na evaporacdo de misturas

experimentais, dos sistemas adesivos e dos solventes puros.

2- ha diferenca na evaporacdo dos solventes presentes nos produtos

testados ao longo do tempo.
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