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The nanohardness and elastic modulus versus bond strength of
resin to dentin

RESUMO

Objetivo: Avaliar a nanodureza (Nn) e o modulo de elasticidade (ME) da regido de adeséo quando
utilizados diferentes sistemas adesivos e correlacionar com a resisténcia adesiva (RA) & dentina. Mé-
todo: Foram medidos a nanodureza e o modulo de elasticidade da resina composta junto a area de
unido, da camada de adesivo (Ad), da camada hibrida (Ch), e da dentina adjacente utilizando testes
de nanoendentacéo. Quarenta molares (n=10) foram preparados de modo a obterem-se superficies
planas em dentina, sobre as quais os sistemas adesivos foram aplicados (Adper Scotchbond Multiuso,
Adper Single Bond 2, Adper SE Plus e Clearfil SE Bond). Sobre essas superficies foi inserida a resina
composta. Os dentes restaurados foram seccionados para obterem-se corpos-de-prova com area
aderida de Tmm2. Um palito de cada dente foi selecionado para analise da nanodureza e do modulo
de elasticidade da interface adesiva. Os demais tiveram a resisténcia de unido testada através do teste
de microtracéo. Resultados: O teste ANOVA detectou diferenca estatistica entre todos os grupos, ex-
ceto para a varidvel nanodureza da camada hibrida. O teste de correlagéo de Pearson detectou signi-
ficAncia para 0 modulo de elasticidade. Conclusdes: Pode-se concluir que as propriedades mecanicas
(resisténcia adesiva, madulo de elasticidade e nanodureza do sistema adesivo e da camada hibrida)
variam dependendo do sistema adesivo. Quanto maior o médulo de elasticidade da camada hibrida
de um sistema adesivo maior € sua resisténcia adesiva e menor o modulo de elasticidade da camada
de adesivo. Pdde observar que ndo houve correlacéo entre nanodureza e a resisténcia adesiva.

Descritores: adesivos dentinarios; moédulo de elasticidade; dureza; testes de dureza.

ABSTRACT

To evaluate the nanohardness (Nn) and the modulus of elasticity (ME) in the region of adhesion when
used different adhesive systems and correlate with the bond strength to dentin (RA). We measured the
nanohardness and the modulus of elasticity of the resin composed with the area of bond of the adhesi-
ve layer (Ad), hybrid layer (Ch) and adjacent dentin using nanodentition tests. Forty molars (n = 10) were
prepared in order to obtain flat dentin surfaces on which the adhesive systems were applied (Adper Sco-
tchbond Multipurpose, Single Bond 2, Adper SE Plus and Clearfil SE Bond). On these surfaces was inser-
ted a composite resin. The restored teeth were sectioned to obtain body-of-proof with adhered area of
Tmm?2. A stick of each teeth was selected for the nanohardness analysis and the modulus of elasticity of
the adhesive interface. The others had the bond strength tested using the microtensile test. The ANOVA
detected statistical difference between all groups, except for the variable nanohardness of the hybrid layer.
The Pearson's correlation test found significance for the modulus of elasticity. It was concluded that the me-
chanical properties (bond strength, the modulus of elasticity and nanohardness of the adhesive system and
the hybrid layer) vary depending on the adhesive system. The higher the modulus of elasticity of the hybrid
layer of an adhesive system a greater adhesive strength will be and lower the modulus of elasticity of the
adhesive layer. It can be observed that there was no correlation between nanohardness and bond strength.

Descriptors: dentin-bonding agents; elastic modulus; hardness; hardness tests.
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RELEVANCIA CLINICA

Esta pesquisa possui sua relevancia clinica no sentido de
contribuir para melhor conhecimento da influéncia do mddulo
de elasticidade e nanodureza da linha adesiva (resina compos-
ta, adesivo, camada hibrida e dentina) na resisténcia a tragdo
de materiais resinosos que por sua fez tem sua influéncia no
resultado final de uma restauragdo com os referidos materiais.

INTRODUCAO

Desde a introducao do condicionamento acido do substra-
to dentdrio' para restauragdes adesivas tem sido observada a
evolucdo na qualidade do sistema de adesdo. Um exemplo de
melhora significativa dos sistemas adesivos foi a descoberta
da adesdo por meio da formacdo da camada hibrida.” Apesar
disso, a Dentistica Restauradora contemporanea encontra li-
mitacoes no que se refere ao selamento das margens do pre-
paro cavitario, que por sua vez € um dos grandes responsaveis
pelo sucesso clinico das restauracdes.’

Embora o conhecimento sobre as propriedades mecanicas
dos substratos dentais e de materiais resinosos possa ser util
para a elaboracdo e melhoria dos sistemas adesivos,*® a maior
parte dos estudos atuais sobre a qualidade desses sistemas
esta baseada apenas na resisténcia adesiva ao substrato den-
tal. Informacodes sobre modulo de elasticidade e nanodureza
dos sistemas adesivos, assim como das camadas hibridas for-
madas por esses sistemas no substrato dentinario, ainda sdo
escassas na literatura. Esse fato se deve provavelmente ao
recente avanco de metodologias para a mensuracao dessas
propriedades em regides tdo estreitas.

Para a mensuracdo da nanodureza e modulo de elasticida-
de em escalas tdo pequenas, o teste de nanoendentacdo pode
ser utilizado.® Esta metodologia ¢ baseada na realizacdo de

Sistemas Adesivos Classificacdo

Adper Single Bond 2
(3M ESPE, St. Paul, MN, USA)

Dois passos com
condicionamento acido

endentacdes em escalas de micrometros utilizando cargas em
torno de TmN com uma ponta endentadora controlada por
computador. Diferente dos testes de microendentacdo tradi-
cionais, nos quais as areas de endentacdo sao determinadas
opticamente apods os ciclos de carregamento, na técnica de
nanoedentacdo a area € monitorada durante o ciclo de carre-
gamento e descarregamento.’

Uma vez que, propriedades mecanicas dos variados com-
ponentes da interface dentina-resina sao esperados por de-
sempenhar importantes papéis na adesdo ao substrato, a
durabilidade da resisténcia adesiva dessa interface depende
da estabilidade dos seus componentes ao longo do tempo.&™°
Dependendo do valor do mddulo de elasticidade apresentado
pelo adesivo e pela camada hibrida, estes podem atuar como
amortecedores de tensdes preservando a integridade da ca-
mada de adesdo e consequentemente sua durabilidade.”

O presente estudo propds avaliar a nanodureza e 0 mo-
dulo de elasticidade das camadas que compdem a linha ade-
siva (resina composta, camada de adesivo, camada hibrida e
dentina) utilizando diferentes tipos de sistemas adesivos por
meio do método de nanoedentagdo e correlacionar esses va-
lores com a resisténcia adesiva a dentina humana.

MATERIAIS E METODOS

A realizacdo dessa pesquisa foi aprovada pelo Comité de
Ftica em Pesquisa - protocolo 113/2009 - FR 272270. Foram
utilizados 40 terceiros molares humanos higidos e ndo irrom-
pidos (n=10), devido & menor probabilidade de apresentarem
trincas, fornecidos pelo Banco de Dentes. Os dentes sele-
cionados tiveram suas faces oclusais desgastadas com lixas
d'dgua, de modo que houvesse a exposicdo de uma superfi-
cie plana de dentina e que uma camada de esfregaco padrdo

Procedimentos de unido

Condicionamento - aplicar acido fosforico 37% por 15s, lavar 10s, manter imido.

Adesivo - aplicar 2 camadas, jato de ar 2-5s, fotoativar 10s.

Condicionamento - aplicar acido fosforico 37% por 15s, lavar 10s, manter imido.

Adper Scotchbond Multiuso
(3M ESPE, St. Paul, MN, USA)

Trés passos com
condicionamento &cido

Adper SE Plus
(3M ESPE, St. Paul, MN, USA)

Dois passos
autocondicionante

Clearfil SE Bond
(Kuraray Co., Osaka, Japan)

Dois passos
autocondicionante

Primer - aplicar e esperar 20s, jato de ar.

Adesivo - aplicar 2 camadas, jato de ar 2-5s, fotoativar 10s.

Primer - aplicar e esperar 20s, jato de ar.

Adesivo - aplicar, jato de ar, fotoativar 10s.

Primer/Adesivo - aplicar e esperar 20s, jato de ar, fotoativar 10s.

QUADRO 1
Sistemas adesivos utilizados, classificacdo e procedimentos de unido
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fosse criada. Nas superficies dentinarias previamente lixadas
foram aplicados os sistemas adesivos (Adper Single Bond 2 -
3M ESPE, St. Paul, MN, USA; Adper Scotchbond Multiuso - 3M
ESPE, St. Paul, MN, USA; Adper SE Plus - 3M ESPE, St. Paul,
MN, USA; Clearfil SE Bond - Kuraray Co., Osaka, Japan) se-
guindo as recomendacdes dos fabricantes (Quadro 1), e dando
origem aos grupos correspondentes.

Apos a aplicacdo dos sistemas adesivos, um bloco de re-
sina composta Z-250 (3M ESPE, St. Paul, MN, USA) foi cons-
truido na superficie dentinaria por meio da técnica incremen-
tal e embutidos em tubos de PVC com resina acrilica. Cada
bloco dente/adesivo/resina foi seccionado com um disco de
corte diamantado acoplado a maquina de corte em planos
paralelos, sequindo o longo eixo do dente. Posteriormente,
cortes sequenciais perpendiculares aos primeiros foram feitos
obtendo-se corpos de prova em forma de palito, com area de
seccdo transversal de aproximadamente 1 mm2 (Figura 01).

Dos corpos de prova viaveis, um palito de cada dente foi
aleatoriamente selecionado para analise de nanodureza e mo-
dulo de elasticidade da interface adesiva. Os demais tiveram a
resisténcia de unido testada por meio do teste de microtracéo.

Os palitos selecionados para o teste de nanodureza e modu-
lo de elasticidade foram colados em placas de plastico para que
pudesse ser realizado o polimento das amostras e posiciona-
dos na maquina de teste dindmico de ultramicrodureza (DUH-
-W211S, Shimadzu Co., Tokyo, Japan) para medir a nanodureza
e 0 modulo de elasticidade (Figura 02). A area de endentagéo
foi monitorada durante o ciclo de carregamento e descarrega-
mento. A Nanodureza e o Mdodulo de elasticidade foram calcu-
lados por meio de uma curva de carga-deformacao (ciclo de 1
mN e a taxa de aplicacdo de forca de 0,01 mN/msec).

0 equipamento foi utilizado sobre uma mesa antivibrato-
ria, no interior de uma caixa acrilica, com temperatura am-
biente controlada em 21°C, no intuito de reduzir a influéncia
de condicdes ambientais. As medidas foram realizadas na re-
sina composta, camada de adesivo, camada hibrida e dentina.
Foram realizadas cinco medicdes em cada regido, totalizando
cinco colunas de endentacdes por espécime, com distancia de
10 um entre si horizontalmente (Figura 03).

Para o teste de microtracdo as extremidades dos corpos
de prova foram fixadas no dispositivo de microtracdo (Jig de
Geraldeli) de forma a posicionar a area adesiva perpendicu-
larmente ao longo eixo da forca de tracdo (Figura 04). Foi
utilizada a maquina de ensaios universal Instron 2367 (Ins-
tron Co., Canton, MA, USA) com velocidade de 0,5 mm/min.
Apenas os espécimes que apresentaram fratura adesiva/mista
(interface) foram usados no calculo da resisténcia de unido
e a carga de ruptura de cada corpo de prova foi dividida por
sua area de uniao.

Para a andlise estatistica os resultados obtidos foram con-
vertidos para Mega Pascal (MPa) e cada dente foi considerado
como uma unidade amostral.

A andlise da relacdo das varidveis de modulo de elasti-
cidade (ME) e nanodureza (Nn) com a resisténcia de unido
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FIGURA 1
Palitos (corpos de provas) selecionados
para os testes de nanoedentacdo e de microtracdo

=8 l::;;.».‘ >N

FIGURA 2
Maquina de teste dindmico de ultramicrodureza

foi testada pelo teste paramétrico de correlagdo de Pearson
e o relacionamento entre os pares pelo teste paramétrico de
regressdo linear. O teste de regressdo linear forneceu o rela-
cionamento e a predigcdo entre as variaveis, por meio de equa-
coes lineares do tipo y = px + b, onde "y"

y" € a variavel a ser
predita (resisténcia adesiva - RA) e "x" a varidvel explicativa
(ME e Nn).

RESULTADOS

As médias e desvios padrdo dos valores de Nn obtidos
para a dentina e resina foram, respectivamente, 64,24 (+5,15)
e 53,12 (+4,21) e para o ME foram, em GPa, 20,51(+1,99) e

23/02/15
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FIGURA 3
Esquema da interface adesiva
e locais das cinco colunas de
endentacdes de cada corpo de prova

17,35 (+2,85). Foi aplicado o teste de andlise de varidncia en-
tre os grupos de sistemas adesivos, para cada variavel (ME e
Nn da dentina e resina) e ndo foi detectada diferenca estatis-
tica entre os grupos (p>0,05).

Os resultados do teste paramétrico de correlacdo de Pear-
son entre a RA e as demais varidveis mostraram que para as
variaveis de ME a correlagcdo foi significante, sendo inversa
para o modulo de elasticidade do adesivo (ME Ad), -0,379, e
direta para o modulo de elasticidade da camada hibrida (ME
Ch), 0,393. De maneira que, quanto maior o ME da camada
hibrida (Ch), maior a RA e menor o ME dos adesivos (Ad). Para
as variaveis de Nn ndo houve correlacao.

As médias e desvios padrdo obtidos nas diferentes meto-
dologias para os sistemas adesivos estudados estdo apresen-
tadas na tabela 1.

FIGURA 4
Corpo de prova colado no Jig de Geraldeli pronto para o teste de microtracdo

DISCUSSAO

0 sucesso clinico de uma restauracdo baseia-se no sela-
mento que o material restaurador proporciona as margens do
preparo cavitario.* Em restauracdes com associacdo de resinas
compostas e sistemas adesivos o bom selamento esta rela-
cionado a capacidade que o material apresenta em resistir
aos esforcos mecanicos imediatos, decorrentes da contracdo
de polimerizagédo da resina restauradora ou tardios devido as
acoes fisiopatologicas do aparelho estomatogmatico.

Pesquisar o comportamento fisico-mecanico das interfaces
estabelecidas pelos sistemas adesivos e o substrato dentario
constitui-se recurso importante para a obtencdo do prognosti-
co restaurador. Testes mecanicos laboratoriais tém sido empre-
gados para o estudo do comportamento de sistemas adesivos
imediatamente apds a realizagdo do procedimento adesivo''™

Sistemas Adesivos

Metodologia Single Bond Adper SE Plus Scotch Bond Clearfil
RA (MPa) 46,22+3,24° 39,22+4,09%° 60,15+6,83¢ 62,31+4,51°¢
ME Ad (GPa) 7,17+0,82¢ 6,75+0,870¢4 5,61+1,46%°¢ 5,04+0,492°
ME Ch (GPa) 11,41+1,90%0¢ 9,93+0,83° 10,13+1,43% 14,03+1,00¢
Nn Ad 27,64+3,89°¢ 23,89+4,81°¢ 21,7247,7120¢ 17,62+1,532°
Nn Ch 40,03+10,54° 35,37+4,02¢ 42,36+12,77° 37,2948,54°
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Letras iguais na horizontal indicam semelhanca estatistica para a analise de variancia (p<0,05)

TABELA 1

Meédias e desvios padrao para as metodologias e sistemas adesivos estudados
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e mais atualmente apds periodos de armazenamento.”'01215.16
Estes testes se fundamentam principalmente em aplicacdo de
forca de deslocamento sobre a unido do sistema adesivo ao
substrato dentario, na tentativa de simular forcas observadas
em uma restauracao durante sua funcédo no meio bucal.

Durante a funcdo mastigatoria a regido de uniao entre o
dente e a restauragao esta sujeita a forcas de tragado e cisa-
lhamento. O estudo da distribuicdo de estresse nessa regido
torna importante o conhecimento sobre as propriedades de
dureza e o modulo de elasticidade das camadas que compdem
a linha adesiva. A elasticidade da interface adesiva, que pode
ser determinada por testes de nanoendentacdo € importan-
te também na determinacdo do estresse gerado na regido de
adesdo durante a contracdo de polimerizagdo."” Dependendo
do valor do mddulo de elasticidade apresentado pelo sistema
adesivo e pela camada hibrida formada por ele, estas camadas
podem funcionar como amortecedores de tensdes preservan-
do a integridade da camada de adeséo e consequentemente
sua durabilidade.”'8'® O estudo dessas propriedades também
¢ fundamental na pesquisa das fraturas na interface, ja que
rachaduras podem ser geradas ou propagadas na presenca de
um estresse critico na regido."

Os maiores beneficios da nanoendentacdo sdo a capacida-
de de posicionamento do endentador com precisao de 0,2 nm,
a sensibilidade de profundidade de 0,1 nm e a resolucdo de
carga de aproximadamente 0,2 mN, o que permite avaliar are-
as extremamente estreitas. O tamanho da marca deixada pelo
endentador é de aproximadamente Tum de extensdo, sendo
pequeno o bastante para avaliar o mdédulo de elasticidade e
a dureza de dreas especificas como a camada de adesivo e a
camada hibrida na interface dente/resina.

Embora os diferentes sistemas adesivos provoquem dife-
rentes efeitos de descalcificacdo e penetracdo do adesivo na
malha colagena20, ndo houve diferenca estatistica na nano-
dureza da camada hibrida entre os grupos estudados. Nesse
estudo, o mddulo de elasticidade da dentina foi de 20,51+1,99
GPa. Esse valor esta préximo do que foi descrito em diversos
trabalhos na literatura, que encontraram valores entre 17,06 e
25,07 GPa para o modulo de elasticidade desse substrato.?’-?*
Além disso, os valores dos modulos de elasticidade da camada
hibrida, do adesivo e da resina composta, os quais foram in-
feriores aqueles demonstrados pela dentina, foram similares
aos valores encontrados em estudos anteriores.®** Confirman-
do ainda a validagcdo do método, foi possivel observar que os
valores de nanodureza e modulo de elasticidade obtidos tanto
na dentina como na resina foram semelhantes em todos os
grupos estudados. Foi observada na interface resina/dentina
deste estudo um gradiente progressivo de elasticidade que vai
de dentina relativamente mais rigida, para uma camada hibri-
da com elasticidade intermedidria € uma camada de adesivo
comparativamente mais elastica, até chegar a restauragédo de
resina composta. Dessa forma, corroborando de que um gra-
diente eldstico na area de adesdo pode indicar uma resistén-
cia capaz de aliviar o estresse causado pela polimerizacdo da
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resina composta.'

Os mddulos de elasticidade observados para as camadas
hibridas foram superiores aos modulos de elasticidade obti-
dos nas camadas dos adesivos. A hibridizacdo que reforga a
malha de coldgeno com a penetracdo do adesivo deve desem-
penhar um papel no aumento da rigidez da camada hibrida
quando comparada ao adesivo isolado.”

0O sistema adesivo autocondicionante Clearfil SE Bond foi
o sistema que apresentou maior valor de RA e ME Ch quando
comparado aos outros sistemas. O sistema adesivo Scothbond
apesar de ter demonstrado RA semelhante a do sistema Cle-
arfil, apresentou o ME Ch estatisticamente inferior. O sistema
Single Bond apresentou valores RA inferiores aos dois pri-
meiros sistemas, embora o ME Ch tenha ficado proximo ao
do sistema Clearfil. O sistema Adper SE Plus apresentou os
menores valores para as duas variaveis. A analise estatistica
mostrou haver correlacio direta entre os valores ME Ch e RA
desses sistemas a dentina. Essa correlacdo pode demonstrar
a importancia das propriedades da camada hibrida formada
pelos sistemas adesivos na qualidade da adesdo formada por
esses sistemas ao substrato dentinario.”®

Peumans et al. 2005%, apds uma revisdo sistematica
da literatura observaram um bom desempenho clinico dos
adesivos de trés passos com condicionamento acido e dos
adesivos de dois passos autocondicionantes. E um desempe-
nho clinico menos favoravel para os adesivos de dois passos
com condicionamento acido e para os adesivos de um passo.
Nesse estudo o adesivo de dois passos com condicionamen-
to acido (Adper Single Bond 2) também apresentou os me-
nores valores de RA.

Para 0s mesmos autores?®, embora haja uma tendéncia na
utilizacdo de adesivos com os processos de aplicacdo sim-
plificados, a simplificacdo até agora parece induzir perda de
eficacia. Além disso, o uso clinico dos adesivos simplifica-
dos pode ser mais rapido e mais facil, mas a sensibilidade da
técnica resultante aumenta rapidamente. Somente os adesi-
vos autocondicionantes de duas etapas mostraram um bom
desempenho clinico em combinacdo com um procedimento
menos sensivel e facil utilizacdo, como foi observado nesse
estudo para o adesivo Clearfil SE.

Embora os sistemas adesivos Adper SE Plus e Clearfil SE
sejam sistemas autocondicionantes de dois passos, eles ndo
possuem o mesmo mecanismo de formacdo da camada de
hibrida e por esse motivo foi detectada diferenca estatistica
no comportamento desses sistemas para as variaveis de ME
Ch e RA. Esse fato mostra que o modo de aplicacdo do sis-
tema adesivo ndo € o unico responsavel pelas caracteristicas
de RA.Z7-8

O Clearfil SE Bond proporciona uma camada hibrida mais
uniforme e apresenta adesdo quimica ao substrato dentina-
rio, desempenhando um papel importante para resistir a de-
gradacao hidrolitica por um longo prazo®, o que corrobora
com os valores de maior RA obtidos nesse estudo.

Outro aspecto interessante observado neste estudo foi
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que as propriedades de ME Ch apresentadas pelos sistemas
adesivos Clearfil e Scothbond foram superiores as apresenta-
das pelos outros sistemas. Entretanto, observando a mesma
propriedade para a camada do adesivo, foi detectado o opos-
to. Este mesmo fato ocorreu na analise comparativa entre a
RA e o ME. Para a correlacdo entre o ME Ch e a RA, a corre-
lagcdo foi direta, enquanto para a correlacdo entre o ME Ad e
a RA, a correlacdo foi inversa, ressaltando o comportamento
inverso dessas duas camadas. Esse fato pode ser atribuido a
alta proporc¢do na concentracdo de solvente/monémero que
impede que os mondmeros entrem em contato para formar
um polimero de alta ligagdo.*

CONCLUSOES
A metodologia e os resultados apresentados permitem-nos
concluir que:
e As propriedades mecénicas estudadas (nanodureza, mo-
dulo de elasticidade e microresisténcia) da camada de
sistema adesivo e da camada hibrida podem variar de-

REFERENCIAS

pendendo do sistema adesivo utilizado;

® Quanto maior o modulo de elasticidade da camada hi-
brida apresentado por um sistema, maior serd sua resis-
téncia de unido e menor serda o modulo de elasticidade
apresentado pela camada hibrida. Nao foi observada
correlacdo entre nanodureza e a resisténcia adesiva.

APLICACAO CLINICA

0 Cirurgido Dentista deve atentar as caracteristicas fisico-qui-
micas dos materiais restauradores, pois elas interferem na quali-
dade da restauragdo. Portanto, esta pesquisa acrescenta conheci-
mentos ao profissional, que contribuem na escolha de sistemas de
resina composta que possam ter maior adesividade e resisténcia,
possibilitando assim a diminuicdo a microinfiltragdo, sensibilidade
pos-restauracao e durabilidade da restauracao.
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