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RESUMO

LIMA, Giana da Silveira. A influéncia da agua na composicao de primers
autocondicionantes experimentais. 2007. 81f. Dissertacdo de Mestrado -
Programa de Pdés-Graduagdo em Odontologia. Universidade Federal de Pelotas,
RS, Brasil.

Este estudo avaliou a influéncia de diferentes concentragdes de agua no
solvente de um primer autocondicionante de um sistema adesivo dentinario
experimental. Foram formulados cinco primers experimentais com diferentes
concentracoes, 0; 5; 10; 20; 40%, de agua em massa e Clearfil SE Bond (CSEB)
foi utilizado como referéncia comercial. Foram utilizados 60 incisivos bovinos,
distribuidos aleatoriamente entre 6 grupos (n= 20). Na face vestibular dos dentes
foi realizado desgaste com lixas até a exposi¢gao de dentina com lixa d’agua 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®. A restauragdo foi confeccionada
utilizando 2 incrementos, fotoativados de acordo com as recomendacgdes do
fabricante. Ap6s armazenagem por 24 horas em agua destilada a 37°C, os dentes
foram seccionados em cortadeira de precisao e a resisténcia de uniao mensurada,
através de ensaio de microtragcdo em uma maquina de ensaios mecanicos. Analise
de Variancia segundo um critério e teste complementar de Tukey foram utilizados
na analise estatistica (0=5%). Nao houve diferenga na resisténcia de unido de Pyg
(53,9 £12,7 MPa) P (51,1 £11,5 MPa)e P4 (47,5 +11,4 MPa)e CB (52,44 +13,27
MPa). Os grupos Ps5 (38,6 £12,9 MPa) e Py (31.5 £7.5 MPa) ndo apresentaram
diferenca estatistica entre si, mas seus valores de adesdo dentinaria foram
menores que os demais grupos (p<0,05). A resisténcia de unido dentinaria do
sistema adesivo experimental testado sofre influéncia da concentragdo de agua

presente no solvente do primer autocondicionante.



Palavras chave: adesivo dentinario; adesivo auto-condicionante; microtracao;

resisténcia de unido; adesivos; materiais dentarios.
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ABSTRACT

LIMA, Giana da Silveira. Influence of the water concentration in an
experimental self-etching primer on the bond strength to dentin. 2007. 81f.
Dissertation (Master degree) — Post Graduate Program, Dentistry School, Federal

University of Pelotas, RS, Brazil.

To investigate the influence of different water concentrations in self-etching
primers solvents on microtensile bond strength (uTBS) of an experimental
adhesive system. Five experimental self-etching primers with 0, 5, 10, 20 and 40
water concentration (wt %) in solvent, were synthesized. Clearfil SE Bond (CSEB)
was used as commercial adhesive. Sixty bovine incisive were randomize
separated in six groups (n=20). Vestibular enamel was removed to expose the
superficial coronal dentin, this surface was polished wet to create a standardized
smear layer. After rinsing, water was removed, leaving the surface visibly dried.
The dentin surfaces were etched with primer and air-dried, after coating adhesive
resin was applied and photo-activated, following the composite resin restoration
was accomplished. After storage for 24 hours, the specimens were sectioned with
a refrigerated diamond saw at low-speed. Microtensile bond strength were
measured and data were analyzed by one-way ANOVA/Tukey’s test (a=0.05).
Analysis of variance showed that primer composition was a significant factor for
bond strength. There was not difference on bond strength of the primers with water
concentration: 40% (53.9 £ 12.7 MPa), 20% (51.1 + 11.5 MPa)and 10% (47.5
11.4 MPa)and CSEB (52.44 + 13.27 MPa). The group with 5% (38.6 + 12.9 MPa)
and 0% (31.5 £ 7.5 MPa), present similar bond strength amongst themselves but
statistically smaller that the other groups. The water concentration, present in the
primer solvent, exercise significant influence on the bond strength of this

experimental self-etching adhesive system.
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1 INTRODUGAO GERAL

O uso de materiais com técnicas adesivas revolucionou os procedimentos
restauradores, representando grande avango tanto em propriedades mecanicas
quanto estéticas (VAN MEERBEEK et al., 2005). Apesar da evolugdo destes
materiais e de sua efetividade de unido imediata bastante favoravel, em
avaliagcbes longitudinais in vitro e in vivo, se verifica redu¢do na resisténcia de
unido de alguns destes materiais ao substrato dental (DE MUNCK et al., 2005,
DONMEZ et al., 2005).

O mecanismo de adesdo dos adesivos atuais consiste basicamente em
uma substituicdo do material inorganico da superficie dental pelos monémeros
resinosos constituindo um embricamento micromecéanico com as fibrilas de
colageno e as microporosidades formadas (VAN MEERBEEK, et al., 2005).
Estudos demonstram os efeitos da contragdo de polimerizacdo e da fadiga na
degradacdo da camada hibrida (NIKAIDO et al., 2002), evidenciando sua
sensibilidade aos fenbmenos mecanicos. Adicionalmente, a camada hibrida
sofre degradagdo quimica, que pode se dar principalmente por reagao
enzimatica (processo ativo) e por hidrélise (degradacao passiva) (GOPFERICH,
1996). Sendo que a hidrélise é apontada pela literatura como fator que mais
afeta a durabilidade dos componentes da interface (DE MUNCK, et al., 2005,
DONMEZ, et al., 2005).

Os sistemas adesivos podem ser classificados em convencionais e
autocondicionantes, de acordo com a estratégia empregada para o
condicionamento do substrato dental. E subdivididos, de acordo com o numero
de passos clinicos realizados no procedimento adesivo (DE MUNCK, et al., 2005,
VAN MEERBEEK et al., 2003). Sistemas adesivos que utilizam o tradicional
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Convencional de
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= =]

Figura 1. Classificagdo dos adesivos dentinarios contemporaneos.

condicionamento com gel de acido fosférico que é lavado apds a aplicagdo na
superficie dental sdo chamados de convencionais. Podem ser convencionais de
trés passos (acido fosférico + primer + adesivo) ou convencionais de dois
passos (acido fosforico + primer/adesivo). Os sistemas que utilizam monémeros
acidos polimerizaveis que desmineralizam o substrato e dispensam a lavagem
apos a aplicacdo, séo classificados como autocondicionantes e podem ser de
dois passos ou de passo unico. Nos adesivos autocondicionantes de passo
unico ha ainda outra subclasse a ser considerada, decorrente da apresentagao
comercial que pode ser de duas formas: dois frascos separados, que tém seu
conteudo misturado previamente a aplicagdo, ou unico frasco com todos os

componentes do sistema adesivo contidos em embalagem unica. A figura 1
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demonstra um representacao esquematica da classificacdo atual dos adesivos
odontoldgicos.

Os sistemas adesivos autocondicionantes foram introduzidos no mercado,
com o objetivo de simplificar o procedimento adesivo, estes eliminam algumas
etapas clinicas e minimizam a influéncia de variaveis durante a aplicagao
(ERNST; HOLZMEIER; WILLERSHAUSEN, 2004, TAY; PASHLEY, 2003). O
procedimento restaurador que utiliza sistema adesivo autocondicionante é
simplificado quando comparado aquele que utiliza sistema adesivo convencional,
o qual requer condicionamento acido e primer dentinario, aplicados
separadamente, na hibridizacdo (HAYAKAWA; KIKUTAKE; NEMOTO, 1998).
Assim, os primers autocondicionantes eliminam o passo de lavagem para a
remocao do gel de acido fosférico do substrato dental e o passo, tecnicamente
sensivel, de secagem para obtengao da superficie ligeiramente umida. Resultam
em um baixo nivel de sensibilidade pds-operatéria, uma vez que o risco de
secagem exagerada € minimizado e a possibilidade de sobrecondicionamento é
evitada (SALZ et al., 2005, TAY; PASHLEY, 2001, TAY; PASHLEY, 2003, VAN
LANDUYT et al., 2006). O primer é aplicado sobre a lama dentinaria e a utiliza
como substrato para a adesdo, incorporando—a na camada hibrida (TAY;
PASHLEY, 2001), deste modo os mondbmeros desmineralizam e
concomitantemente infiltram no substrato dental (SALZ, et al.,, 2005, VAN
LANDUYT, et al., 2006, WANG; SPENCER, 2003).

A estratégia de uso dos primers autocondicionantes tem como vantagem
a utilizacdo da dentina seca como substrato, além de requerer uma unica
aplicacao, seguida de um jato de ar. (TAY; PASHLEY, 2001). Estudos relatam
que o desempenho dos sistemas adesivos autocondicionantes de dois passos
se assemelha ao dos sistemas convencionais de trés passos, 0s quais sao
considerados os mais satisfatérios, dentre os disponiveis no mercado. (DE
MUNCK, et al., 2005). No entanto, sabe-se que em geral, sistemas adesivos
autocondicionantes apresentam deficiente resisténcia de unido ao esmalte
integro (KANEMURA; SANO; TAGAMI, 1999).



20

De maneira geral, os mondmeros resinosos hidrofilos estdo dissolvidos
em solventes altamente volateis, que auxiliam no deslocamento da agua,
facilitando a penetracdo dos monémeros e assim propiciando um aumento na
resisténcia de wunido (YIU et al, 2005). Nos sistemas adesivos
autocondicionantes, a agua é fundamental para a ionizagdo do componente
acido do primer, o que possibilita a desmineralizagéo do substrato (HIRAISHI et
al., 2005, SALZ, et al., 2005, VAN LANDUYT, et al., 2006, YIU, et al., 2005).
Além disso, a agua facilita a dissolugao dos produtos da reagao do processo de
condicionamento (SALZ, et al., 2005). Entretanto, a utilizacdo de altas
concentragbes de agua, levanta questbes sobre o potencial efeito prejudicial na
reacao de polimerizagao (IKEDA et al., 2005, VAN LANDUYT, et al., 2006). Isto
também se aplica as altas concentragdes de solventes em geral, que quando
nao evaporados totalmente, podem provocar a incompleta polimerizacdo da
resina (OGLIARI, et al., 2007, IKEDA, et al., 2005). A etapa de volatilizagdo do
solvente é de extrema importancia para a integridade e durabilidade da unido
dentina-resina (YIU, et al., 2005).

Apesar da fundamental importancia da agua nos sistemas adesivos
autocondicionantes, a influéncia da concentracdo de agua presente na
composi¢cao dos primers autocondicionantes, na efetividade de unido a dentina
nao foi completamente investigada. Para esclarecer a contribuicdo de um unico
componente, foram desenvolvidos primers com formulagdo semelhante,
variando apenas a concentragdo de agua no solvente, algo que nao seria
possivel com utilizacdo de adesivos comerciais. O objetivo deste estudo foi
avaliar a influéncia da concentracdo de agua na composicdo de primers
autocondicionantes experimentais investigando a resisténcia de unido a

microtragdo em dentina e o modo de fratura.



2 PROJETO DE PESQUISA

2.1 INTRODUGAO

Os sistemas adesivos contemporaneos apresentam uma efetividade de
unido imediata bastante satisfatéria, mas com o decorrer do tempo, ocorre
degradacdo da adesdo ao esmalte e a dentina (DE MUNCK et al.,, 2005,
DONMEZ et al., 2005). Estudos in vitro e in vivo relatam que ocorre uma
progressiva redu¢do na resisténcia de unido com o passar do tempo (DE
MUNCK, et al., 2005, DONMEZ, et al.,, 2005, JACQUES; HEBLING, 2005,
LOGUERCIO et al.,, 2006). Os adesivos dentinarios das primeiras geragdes
tinham como foco para a adesdo, o esmalte dentario, apresentando deficiente
capacidade de unido em dentina. Com a adicdo de mondmeros polares como 2-
hidroxietil metacrilato (HEMA), os adesivos tornaram-se mais hidrofilos, o que
viabilizou a adesao na presenca de umidade (TAY; PASHLEY, 2003), além disso,
a inclusao do HEMA no primer permitiu maior estabilidade na malha de colageno,
auxiliando na manutengdo da permeabilidade dentinaria e difusdo dos
mondmeros (CHERSONI et al., 2004, MOSZNER; SALZ; ZIMMERMANN, 2005),
promovendo um aumento nos valores de resisténcia de unido ao substrato
dentinario (PASHLEY et al., 1998).

A interface do adesivo com tecido dental deve apresentar um bom
selamento marginal (BERGENHOLTZ, 2000) e altos valores de resisténcia de
unido para resistir as tensdes da contracdo de polimerizagdo e esforgos
mastigatérios (DELIPERI; BARDWELL; PAPATHANASIOU, 2003). Grande parte
dos sistemas adesivos atuais, apds cerca de trés meses, ja exibem evidéncias

mecanicas e morfolégicas de degradacao (DE MUNCK, et al., 2005), denotando
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que a durabilidade da adesao aos tecidos dentais € um problema (DE MUNCK,
et al., 2005, REIS et al., 2005). Uma analise comparativa dos adesivos atuais
revela que adesivos de trés passos permanecem como referencial em termos de
durabilidade, e que apenas os adesivos auto-condicionantes de dois passos se
aproximam em termos de desempenho, apresentando adicionalmente alguns
beneficios clinicos (DE MUNCK, et al., 2005). Entretanto, os adesivos
convencionais em geral, sdo 0os que apresentam maior sensibilidade de técnica
e requerem maior tempo clinico durante a aplicaggo. Um dos fatores
responsaveis pela sensibilidade técnica € a necessidade de se considerar as
condigbes de hidratagédo do tecido dentinario previamente a aplicagdo do primer
e/ou adesivo (TAY; PASHLEY, 2003). A durabilidade da unido adesivo/dentina
esta diretamente relacionada com a qualidade da camada hibrida formada.
Idealmente, os mondmeros do adesivo devem ocupar todos 0s espagos
remanescentes da remocao mineral realizada com o condicionamento com acido
fosforico, envolvendo as fibrilas de colageno (PASHLEY et al., 1993, SANO et al.,
1994, WANG; SPENCER, 2003). Entretanto estudos tém demonstrado que
frequentemente isso ndo ocorre (WANG; SPENCER, 2003).

A evolugdo dos sistemas adesivos na ultima década, teve como foco
principal a simplificacdo da técnica de aplicagdo dos mesmos, sendo
desenvolvidos produtos de rapida aplicagao e uso facilitado (TAY; PASHLEY,
2003). O uso de adesivos autocondicionantes reduz a sensibilidade técnica
(MOSZNER; SALZ; ZIMMERMANN, 2005, TAY; PASHLEY, 2003, VAN
MEERBEEK et al., 2005), pois elimina o passo de remog¢ao do acido fosférico do
esmalte e dentina e a necessidade de se considerar as condi¢gdes de hidratagao
da superficie dentinaria (MOSZNER; SALZ; ZIMMERMANN, 2005,
TANUMIHARJA; BURROW; TYAS, 2000). Também é considerada a hipotese de
que estes sistemas adesivos apresentem uma menor chance de sensibilidade
pos-operatoria (VAN MEERBEEK, et al.,, 2005). Adicionalmente, como os
mondmeros infiltram e concomitantemente desmineralizam (MOSZNER; SALZ;
ZIMMERMANN, 2005, VAN MEERBEEK, et al., 2005) é reduzida a possibilidade
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de incompleta infiltracdo do adesivo nos espacos criados pela remogao mineral
(VAN MEERBEEK, et al., 2005).

De maneira geral, os monémeros hidréfilos sdo dissolvidos em solventes
volateis proticos e aproticos para auxiliar na evaporagdo da agua e facilitar a
penetracdo dos monémeros promovendo um aumento na resisténcia de unido
(YIU et al., 2005). Nos adesivos auto-condicionantes a agua é extremamente
importante para que ocorra a ionizagdo do mondémero acido, proporcionando a
desmineralizacdo do substrato dentario (HIRAISHI et al., 2005, VAN
MEERBEEK, et al., 2005, YIU, et al.,, 2005). No entanto, a utilizagdo de altas
concentragbes de agua na composicdo dos adesivos gera questdes sobre a
dificuldade de remogado da mesma e prejuizos potenciais na polimerizagao. Isto
também se aplica as altas concentragdes de solventes orgéanicos, visto que sua
incompleta evaporagdo pode prejudicar a polimerizagao (IKEDA et al., 2005,
VAN MEERBEEK, et al.,, 2005, YIU, et al., 2005). A remogao de solventes
organicos e inorganicos € importante para a integridade e durabilidade da unido
dentina/resina (YIU, et al., 2005). Estudos laboratoriais independentes avaliando
a influéncia da concentragdo da agua na atividade e efetividade de adeséao
dentinaria de primers autocondicionantes sdo escassos na literatura. Com a
possibilidade da avaliacido desse fenbmeno através de materiais experimentais,
0 numero de variaveis presentes no estudo pode ser reduzido, restringido-se
apenas ao componente de interesse, 0 que seria inviavel se fossem utilizados

adesivos comerciais.
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2.2 JUSTIFICATIVA

A utilizacdo de um sistema adesivo experimental € ideal para avaliar a
real influéncia da agua na composi¢ao de primers, pois permite 0 amplo controle
das variaveis pelo pleno conhecimento da composicdo do produto testado.
Frente as caracteristicas promissoras dos adesivos autocondicionantes &
necessario que se entenda a influéncia dos elementos basicos de sua
composic¢ao visando a evolugao e o desenvolvimento de novos biomateriais para

a aplicagao em Odontologia.
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2.3 OBJETIVOS

O objetivo deste estudo sera avaliar a influéncia de diferentes
concentragbes de agua na composicdo de primers autocondicionantes
experimentais sobre a resisténcia de unido a dentina realizada em avaliagao
imediata e longitudinal.

A hipdtese nula a ser testada é que a variagdo na concentracdo de agua
no primer do sistema adesivo autocondicionante experimental ndo influencia os

valores de resisténcia de unido a dentina.
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2.4 MATERIAIS E METODOS

2. 4.1 Consideragoées iniciais

Este caracteriza-se por um estudo interdisciplinar (Odontologia-Quimica)
e interinstitucional (UFPel-UFRGS) sendo os experimentos executados em

ambas instituicoes.

2. 4. 2 Sintese do sistema adesivo autocondicionante experimental

A fosforacdo do 2-hidroxietil metacrilato se dara pela diluicdo de 6 mol
equivalente deste composto em diclorometano adicionados lentamente com o
auxilio de um funil de adicdo a um baldo resfriado a -40°C contendo 1 mol
equivalente de pentéxido de fosforo suspenso em 50mL de diclorometano. A
adicdo sera conduzida durante 1 hora com a temperatura do meio reacional
controlada, evitando ultrapassar nesta etapa 0 °C. Apds a adicdo o meio
reacional tera sua temperatura elevada para a temperatura ambiente e a reacao
ira correr durante 10 h, quando sera interrompida. O material sera filtrado em
filtro de papel, sera adicionado 0,1% de BHT e o solvente evaporado em
rotavapor. Apos o término da reacdo, o produto sera caracterizado por
ressonancia magnética nuclear protdnica (Varian 300 MHz) e por espectroscopia
no infravermelho (Shimadzu IR Prestige 21, com dispositivo de reflectancia total

atenuada).

2. 4. 3 Formulagao dos primers experimentais

Na Tabela 1 esta descrita a composi¢cao de cada primer experimental que
sera avaliada no presente estudo. O pH de cada primer sera mensurado em um
pHmetro digital (Analion, FM 608, Brasil). Como resina adesiva fotopolimerizavel
sera utilizado o adesivo de cobertura experimental AD-50 (Centro de

Desenvolvimento e Controle de Biomateriais - FO/UFPel).
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Tabela 1. Composi¢céo dos cinco primers experimentais avaliados no estudo.

Composicao (%

massa) Po P5 P1o on P4o Controle(*)
HEMA 30 30 30 30 30 HEMA
(di) metacrilato MPP
fOSfatadO 30 30 30 30 30 dMO?Omlerto
Imetacriiatos
E’tanol 40 35 30 20 0 Fotojniciador
Agua 0 5 10 20 40 Agua
Total (%) 100 100 100 100 100 100

Abreviaturas: HEMA: 2-hidroxiletil metacrilato; MDP: 10-metacriloiloxidecil dihidrogénio fosfato.
(*) Dados baseados nas informagdes do fabricante, composicdo em massa nao divulgada.

2. 4. 4 Resisténcia de uniao a microtragao e analise do modo de fratura

Sessenta incisivos bovinos, com periodo de extracido inferior a trés
meses serao utilizados para esta avaliagdo. Apds a extragao, os dentes serdo
armazenados em cloramina T 0,5% durante sete dias, sendo posteriormente
transferidos para agua destilada, transferidos para um freezer e mantidos
congelados até seu uso. Os dentes serdo distribuidos aleatoriamente entre os
seis grupos. Serao formulados cinco primers experimentais com diferentes
concentracdes (0; 5; 10; 20; 40% de agua em massa), constituindo os
respectivos grupos Po, Ps P10 P2o, P4o € Clearfil Self-Etching Bond (CSEB) sera
utilizado como controle. Na face vestibular dos dentes sera realizado desgaste
com lixas de SiC (carbeto de silicio) de modo crescente de aplicagdo até a
exposigcao de dentina com lixa d’agua granulagdo 600 sob abundante irrigagao
com agua, no sentido de padronizar a espessura de lama dentinaria formada. Os
dentes serdo lavados e a superficie de dentina sera inspecionada em
estereomicroscopio o6tico com aumento 40X para assegurar a auséncia de
esmalte remanescente na superficie. O primer sera aplicado vigorosamente
sobre a dentina seca durante 30 segundos e em seguida sera aplicado jato de ar

a uma distancia padronizada de 10 cm durante 10 segundos. O adesivo sera
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aplicado e fotoativado por 20 segundos com aparelho fotopolimerizador LED SDI
Radii® (1400 mW/cm?). A restauracdo sera confeccionada utilizando quatro
incrementos de 1 mm de compdsito restaurador (C2 Charisma, Haerus Kulzer,
Alemanha), cada um destes fotoativados por 20 segundos, de acordo com as

recomendacgdes do fabricante.

PMMA,

PMMA PMMA PMMA

Microtracao
[ Fractografia-MO

----- 24 horas
Blssusny ! | - J 3 meses
e -'| i | 6 meses

12 meses

Andlise eslalislica - ANOVA

Figura 1. Representacdo esquematica do preparo das amostras para execugao

da metodologia de resisténcia de unidao a microtragcdo que sera utilizada.
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Apds armazenagem por 24 horas em agua destilada a 37°C, os dentes
serao seccionados em cortadeira de precisao (ISOMET 1000, Buheler). Serao
realizados cortes de maneira a produzir palitos com area em sua secc¢ao
transversa de aproximadamente 0,5mm?, obtendo-se entre oito e doze palitos
por dente, como ilustra a figura 1. As amostras de cada grupo serao divididas
em quatro subgrupos a serem testados em diferentes periodos: imediatamente
apods o corte; apds 3 meses de armazenagem, apos 6 meses e apos 12 meses
de armazenagem dos palitos em agua destilada com 0,4% de azida sddica, a
37° (entre 15 e 20 palitos por grupo). Cada palito tera as dimensdes mensuradas
para calculo da area de unido utilizando um paquimetro digital com precisédo de
0,01mm. Os palitos serao fixados em um dispositivo desenvolvido para ensaios
de microtracdo com o auxilio de um adesivo a base de cianoacrilato (Super
Bonder Gel, Loctite). As amostras serdo tracionadas a uma velocidade de
0,5mm/min até sua falha em uma maquina de ensaio mecéanico (Emic DL500)
com uma célula de carga de 500N e a resisténcia de uniao mensurada (MPa).

Os dados obtidos serdo submetidos a analise estatistica. Todas as
amostras fraturadas correspondentes a dentina serdo observadas através de
microscopia oOptica (MO) disponivel em Microdurémetro (Futuretech FM 700)
com um aumento de 100X e 500X para a determinagdo do modo de falha de
cada amostra. As falhas serado classificadas em coesivas em adesivo, resina ou

dentina, em adesiva e do tipo mistas.

2. 4. 5 Tratamento estatistico

O numero de repetigdes especificados na presente metodologia partirdo
dos valores mais comumente utilizados na literatura. No entanto o numero
definitivo de repeticdes em cada avaliacdo tera como base o calculo de amostra
executado em estudos piloto prévios. Apds a realizagdo do estudo piloto e
metodologia sera checado o poder do teste, se o poder do teste for baixo (<0,8)
um numero programado de repeti¢cdes sera acrescentado em todos os grupos,

sendo a metodologia realizada em situagdes controladas (Sigmastat 3.01, Systat
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INC). De posse dos resultados dos experimentos, o método estatistico mais
apropriado sera escolhido com base na aderéncia no modelo de distribuicao
normal e igualdade de variancias. Para todos os testes sera considerado o valor
p<0,05 como estatisticamente significante. Para a realizacdo da analise

estatistica, sera utilizado o programa estatistico SigmaStat 3.01.
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Quadro 1 - Orgcamento previsto para a viabilizacao do projeto.
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Custo
Descrigao Qtde. Unit. Total
2-hidroxietil metacrilato 500g R$ 350,00 R$ 350,00
Pentoxido de fosforo 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
Compdsito restaurador comercial 5 R$ 60,00 R$ 300,00
Cloroférmio deuterado 100mL R$ 200,00 R$ 200,00
BHT 19 R$ 60,00 R$ 60,00
Nitrogénio liquido 10L R$ 2,00 R$ 20,00
Cromatografia de camada delgada 1cx R$ 900,00 R$ 900,00
2
Ressonancia magnética analises R$ 100,00 R$ 200,00
2
Infravermelho FTIR analises R$ 80,00 R$ 160,00
Gel de cianoacrilato 8 un. R$ 10,00 R$ 80,00
R$
Disco diamantado de corte 1 un. 1600,00 R$ 1600,00
Sistema adesivo comercial 1 kit R$ 110,00 R$ 110,00
Lixas metalograficas 30 un. R$ 1,00 R$ 30,00
Resina acrilica 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
Impressao da Dissertagéo 8 un. R$ 50,00 R$ 200,00
Transporte e estadias para apresentagao no GBMD
2007 - - R$ 1000,00
Servico de revisdo do Inglés 1revisdo | R$ 200,00 R$ 200,00
R$
Total 6.050,00
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Quadro 2 — Cronograma de execucgao do projeto

Solicitagédo de

Treinamento

Organizagao

Poriodo Revisao da Financiamento/ em Fase de Resultados Apresentacao Submissao para Qualificagdo Defesa
Literatura Aquisicao de . Experimental o em Eventos Publicacdo
Materiais Laboratério e Estatistica

Julho-06 X
Agosto-06 X X X
Setembro-06 X X X X
Outubro-06 X X
Novembro-06 X X
Dezembro-06 X X
Janeiro-07 X X X X
Fevereiro-07 X

solicitagcdo de submissao do
Marco-07 « financiamento N « Artigo n. 1 para

para o projeto periédico Qualis A

para FAPERGS internacional
Abril-07 X X
Maio-07 X X
Junho-07 X X
Julho-07 X
Agosto-07 X X
Setembro-07 X X X X
Outubro-07 X X X
Novembro-07 X X
Dezembro-07 X X X




2.8 ORGANOGRAMAS DO PROJETO

Correspondente ao Artigo 1.

Formulagao do sistema
adesivo autocondicionante
experimental

Caracterizagao
por RMN H’

Obtencao, preparo e
aleatorizacao dos dentes
bovinos

Confecc¢ao das
amostras

-
Microtragcao em

dentina ap6s 24
horas

I

Fractografia em
MO

Nota: Este artigo foi submetido ao periédico Journal of Adhesive Dentistry.
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Correspondente ao Artigo 2.

Formulagao do sistema adesivo

autocondicionante experimental

Caracterizacao
por RMN H’

Ensaio de
Microtracao

|
l Apés 3 meses . Apos 6 meses ' l Apobs 12 meses '

Fractografia em
MO

Nota: Este artigo sera submetido ao perioddico Journal of Dentistry.
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Resumo

Objetivo: O objetivo deste estudo foi avaliar a influéncia de diferentes
concentragbes de agua no solvente de um primer autocondicionante de um
sistema adesivo experimental.

Materiais e Métodos: Foram formulados cinco primers experimentais
com 0, 5, 10, 20 e 40% de agua (em massa) na composi¢cdo do solvente.
Também foi sintetizada uma resina adesiva experimental (AD-50), para compor
um sistema adesivo autocondicionante experimental. O sistema adesivo Clearfil
SE Bond (CSEB) foi utilizado como referéncia comercial. Sessenta incisivos
bovinos foram aleatoriamente separados em seis grupos (n=20). O esmalte
vestibular foi removido com objetivo de expor a dentina coronaria superficial, que
foi polida sob irrigacdo com intuito de padronizar a lama dentinaria. Os dentes
foram lavados e o excesso de umidade foi removido, deixando uma superficie
visivelmente seca. A superficie dentinaria foi condicionada com primer e seca
com jato de ar. Em seguida foi aplicada a resina adesiva e depois foto-ativada,
entdo a restauragao de resina composta foi realizada. Apés armazenagem por
24 horas os dentes restaurados foram seccionados em cortadeira de precisdo. A
resisténcia de unido a microtracdo foi mensurada em MPa e os dados foram
submetidos a Analise de Variancia segundo um critério e teste complementar de
Tukey (0=5%).

Resultados: A analise de variancia revelou que a composi¢ado do primer
foi um fator significante para a resisténcia de unido. Nao houve diferenca na
resisténcia de unido dos primers com concentragdo de agua: 40% (53,9+12,7
MPa), 20% (51,1x11,5 MPa), 10% (47,5+11,4 MPa) e a referéncia comercial
CSEB (52,4419,8 MPa). Os grupos com 5% (38,6£12,9 MPa) e 0% (31,5t7,5
MPa) de &agua, ndo apresentaram diferenca estatistica entre si, mas seus
valores de resisténcia de unido foram menores que os demais grupos (p<0,05).

Conclusao: A resisténcia de unidao dentinaria do sistema adesivo
experimental testado sofre influéncia da concentragdo de agua presente no

solvente do primer deste sistema adesivo autocondicionante experimental.
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Palavras chave: adesivo dentinarios; adesivo auto-condicionante, microtragao;

resisténcia de unido, materiais dentarios.
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Introducgao

Os adesivos contemporaneos apresentam efetividade de unido imediata
bastante favoravel, mas a adesdo ao esmalte e a dentina sofre degradagéo com
o decorrer do tempo (1). Estudos in vivo e in vitro relatam progressiva redugao
na resisténcia de unido a microtracdo em avaliagées longitudinais (1, 2).
Adesivos dentinarios das geracdes iniciais eram hidréfobos e resultavam em
resisténcia de unido extremamente baixa. As industrias reformularam os
adesivos e adicionaram 2-hidroxietil metacrilato (HEMA), entdo os adesivos
tiveram sua capacidade de molhamento aumentada e tornaram-se capazes de
tolerar a umidade da dentina (3, 4). Ademais, a inclusédo do HEMA na
composigao dos primers levou a um aumento na resisténcia de uniao (5).

Os adesivos autocondicionantes atuais apresentam  grandes
concentracdes de mondémero acido, que os torna capazes de infiltrar através da
lama dentinaria e desmineralizar a dentina subjacente intacta (3, 6, 7). Os
fabricantes se empenham em simplificar os sistemas adesivos, desenvolvendo
materiais com menor tempo de aplicagéo (3, 8) e de facil utilizagao (3). O
procedimento restaurador com resina composta que utiliza primer
autocondicionante € menos complexo que aquele que utiliza agentes de
remocao total da lama dentinaria e primer dentinario, separados na hibridizagcao
(9), desta forma, reduz o “tempo de cadeira” (10). Assim, os primers
autocondicionantes eliminam o passo tecnicamente sensivel, de secagem da
dentina apos lavagem para a remocao do gel de acido fosférico, resultando em

um nivel de sensibilidade pds-operatéria muito baixo (3, 7, 10, 11), além disso o
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sobrecondicionamento ¢é evitado porque os monémeros infiltram e
concomitantemente desmineralizam o substrato dental (10-12).

Os monbmeros resinosos hidroéfilos frequentemente estdo dissolvidos em
solventes altamente volateis, que auxiliam no deslocamento da agua, facilitam a
penetracdo dos mondmeros e assim propiciam um aumento na resisténcia de
uniao (13). A agua é fundamental para a ionizagdo do componente acido do
mondmero resinoso e consequentemente desmineralizagao do substrato (10, 13,
14). Entretanto, altas concentracées de agua podem apresentar um potencial
efeito prejudicial na reagcdo de polimerizacdo. Isto também se aplica as altas
concentragcdes de solventes em geral, que quando nao evaporados totalmente,
podem provocar a incompleta polimerizacdo da resina (10, 15). A remoc¢ao do
solvente é de extrema importancia para a integridade e durabilidade da unido
dentina-resina (13).

A influéncia da concentragdo de agua na agressividade do padrao de
condicionamento e efetividade de unido dos primers autocondicionantes a
dentina nao foi completamente investigada. Para esclarecer a contribuicdo de
um unico componente, € importante recorrer a um modelo semelhante, com
composi¢ao unica, alterando apenas o componente em questao, e ndo usar um
sistema comercial disponivel com outras variagdes em sua composigao.

O objetivo deste estudo foi avaliar a influéncia da concentragdo de agua
na composi¢cao de primers autocondicionantes experimentais, na resisténcia de
unidao a microtracao em dentina e modo de fratura. A hip6tese nula a ser testada
€ que a quantidade de agua presente no primer autocondicionante ndo afeta o

desempenho do adesivo.
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Materiais e Métodos
Reagentes

Os reagentes 2-hidroxietil metacrilato (Aldrich, USA) e cloreto de metileno
(Synth, Brasil) foram desidratados com sulfato de sédio anidro (Nuclear, Brazil)
por 12 horas e filtrados previamente ao uso. 2,6-di-tert-butil-4-metil fenol
(Aldrich), pentéxido de fosforo (Vetec, Brasil) e etanol absoluto (Nuclear) foram

utilizados da forma como recebidos.

Sintese do metacriloiloxietil dihidrogénio fosfato e bismetacriloiloxi
hidrogénio fosfato

Um baldo de 100ml a 0°C foi carregado com 50 ml de cloreto de metileno
frio. O pentoxido de fosforo (6 mmol) foi adicionado enquanto a solugéo era
vigorosamente agitada com uma barra magnética. Utilizando um funil de adi¢ao
foram adicionados 36 mmol de 2-hidroxietil metacrilato lentamente, durante 1
hora. Apés a adicao, a reacao foi conduzida a temperatura ambiente por 5 horas.
O produto foi filtrado e 0.006g de 2,6-di-tert-butil-4-metil fenol adicionados de
cloreto de metileno foram evaporados em rotavapor. O concentrado foi
caracterizado por FTIR (Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de

Fourier) e por "H NMR (Ressonancia Magnética Nuclear Proténica).

Desenvolvimento dos primers autocondicionantes experimentais
Os primers experimentais, avaliados neste estudo, foram formulados

através da intensa mistura dos componentes descritos na Tabela 1.
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Preparacao dos espécimens

Cinco primers autocondicionantes experimentais a base de agua, com
diferentes concentracbes foram usados neste estudo e Clearfii SE Bond
(Kuraray America Co.) como adesivo comercial. Suas composigdes e pH estao
descritas na Tabela 1.

Sessenta incisivos bovinos recém-extraidos foram utilizados neste estudo.
Os dentes foram aleatoriamente separados em seis grupos, um para cada
primer avaliado. O esmalte vestibular foi removido com um recortador de
modelos de gesso de forma a expor a dentina coronaria superficial. A superficie
dentinaria exposta foi polida com lixas de carbeto silicio de granulagao 600, para
padronizagao da lama dentinaria. Apdés a lavagem abundante, a agua foi
removida com papel absorvente, deixando a superficie visivelmente seca. A
superficie dentinaria preparada foi condicionanda com aplicagdo vigorosa do
primer por 30 segundos e gentilmente seca com jato de ar por 10 segundos, a
uma distancia padronizada de 10 cm. Uma gota da resina adesiva experimental
(AD-50, composta por monémeros metacrilatos, metacrilatos hidrofilicos, foto-
iniciadores e estabilizantes) foi aplicada e foto-ativada por 20 s com um LED
Radii (SDI, Bayswater, Victoria, Australia). A irradiancia utilizada foi mensurada
com um medidor de poténcia digital (Ophir Optronics, Danvers, MA, USA) em
cerca de 1400mW/cm?, adicionalmente a luz foi frequentemente mensurada pelo
radidmetro disponivel na base do Radii, assegurando a funcionalidade da luz.

Apos a foto-ativacdo do adesivo, a restauracao foi realizada em dois

incrementos de resina composta Charisma (C2, Heraeus Kulzer, Dormagen,
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Alemanha), os quais foram inseridos sobre a superficie dentinaria e foto-ativados
por 20 s cada. Os dentes restaurados foram estocados por 24 horas, em uma
solugao de agua destilada e azida sodica (0,4%) a 37°C. Os espécimes foram
seccionados perpendicularmente a interface de unido utilizando uma cortadeira
de precisao (Isomet 1000, Buehler Ltd, Lake Bluff, IL USA) sob refrigeragéo e
com disco diamantado, produzindo corpos de prova area de superficie seccional
de aproximadamente 0.5 mm? para teste de resisténcia de unigo. Dois corpos de
prova (palitos) por dente foram alocados para o ensaio de resisténcia de unido a

microtragao sendo que cerca de vinte espécimes por grupo foram testados.

Avaliagao da resisténcia de unidao a microtragao e analise de fratura

Os corpos de prova foram afixados em um dispositivo para microtracao
por suas extremidades, utilizando cola a base de cianoacrilato. O ensaio de
microtragao foi realizado em uma maquina de ensaios mecanicos Emic DL-500
(Emic, Sao José dos Pinhais, Brasil) com uma velocidade de 1 mm/min. A
resisténcia de uniao foi calculada em MPa e analisada por ANOVA segundo uma
via e teste complementar de Tukey com nivel de significancia de 5%.

A porcao correspondente a dentina, de cada espécime testado, foi
removida do dispositivo e examinada em microscopio de luz com aumentos de
100 e 500 vezes. O padrao de fratura foi classificado em falha adesiva na

interface de unido, coesiva no adesivo, coesiva em dentina e mista.
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Resultados

Sintese dos monémeros

A sintese dos mondmeros fosforados, monoéster (MEP) e diéster (Bis-
MEP) foi realizada com sucesso (Figure 1 and 2), com um rendimento préximo
de 100%. Nao foi detectada polimerizagdao durante o tempo de reacédo e

procedimento de purificagao.

Avaliagao da resisténcia de unidao a microtragao e analise de fratura

As meédias de resisténcia de unido a microtragcdo e desvio padrao estao
mostradas na Tabela 2. A analise de variancia mostrou que a composi¢cdo do
primer € um fator significante para a resisténcia de unido, influenciada pela
concentragdo de agua no solvente destes primers autocondicionantes
experimentais. Como demonstrado pelo teste Tukey (p<0,001), os grupos Payo,
P20, P10 € CSEB produziram maior resisténcia de unido a microtragédo que os
grupos Ps e Py |

A distribuicdo do padrao de fratura esta disposta na Fig. 3. A analise da
superficie fraturada durante o teste de resisténcia de unido demonstrou falhas
coesivas no adesivo e falhas mistas para todos os materiais, mas o grupo anidro
apresentou apenas uma falha coesiva em adesivo e muitas falhas adesivas.
Falhas prematuras nao foram encontradas neste estudo.

O teste de correlagdo de Pearson mostrou uma relagdo inversamente

by

proporcional entre as meédias de resisténcia de unidao a microtragdo e a
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porcentagem de falhas adesivas (r?=0,97), sendo estatisticamente significante

(p=0,001), de acordo com a figura 4.
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Discussao

Os adesivos autocondicionantes experimentais, com sua grande
tolerancia as diversas condicbes de umidade do substrato dentario e
simplificacdo dos procedimentos clinicos, tém conquistado posi¢cao de destaque
no mercado de sistemas adesivos (13, 16). Além disso, os adesivos
autocondicionantes sao atrativos porque sao usados em superficie dentinaria
seca, minimizando a sensibilidade de técnica (7, 17). Prometem ainda, reducgao
da sensibilidade pds-operatéria pelo fato de que problemas de
sobrecondicionamento e secagem exagerada sao evitados (11, 16), assim a
descalcificagao e penetragdo dos monémeros acidos através da dentina ocorrem
ao mesmo nivel (10, 11).

Sabe-se que a maioria dos primers autocondicionantes apresenta entre
30 e 40 % de agua em massa (18), neste estudo foi utilizada uma concentragao
maxima de 40 % de agua em massa, reduzida gradualmente até a auséncia de
agua. A investigacao deste fendmeno é interessante para esclarecer os efeitos
das diferentes concentragdes de agua no solvente do primer autocondicionante,
uma vez que a agua € necessaria para ionizagao dos monémeros acidos, mas
um excesso deste solvente inorganico pode dificultar sua total evaporagao.

Este estudo utiliza um sistema adesivo experimental, permitindo a
avaliacdo da influéncia da agua na composi¢cdo do primer, proporcionando
amplo controle e reducdo de variaveis. Além disso, o total conhecimento da
composi¢cao do produto experimental testado € uma grande vantagem, o que

seria inviavel se fossem utilizados adesivos comerciais de diferentes marcas.
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Neste estudo, a formulacdo do primer experimental autocondicionante mantém
constante a relagcdo resina/solvente do primer, alterando diretamente a
composi¢cao do solvente através da variagado na concentragao da agua vs. etanol.
Hiraishi e colaboradores (14) avaliaram os efeitos da concentragdo de agua em
primers autocondicionantes, investigando a agressividade do padréao de
condicionamento e eficacia de unido a dentina. Porém utilizaram monémero
acido carboxilico e modificaram a proporcao solvente/resina nos grupos.
Sistemas adesivos  autocondicionantes  apresentam  moléculas
difuncionais, as quais sdo capazes de desmineralizar o substrato dental e
posteriormente polimerizar. A terminacao polimerizavel pode ser obtida através
da reacao de esterificagcdo usando um diol um e um acido metacrilico ou um
cloreto de acila (19). Para obtengdo de metacrilatos a base de fosfato,
usualmente uma rota sintética usando oxicloreto de fosforo é utilizada (20).
Neste estudo uma forma rebuscada de sintese de mondmeros fosfatados,
utilizando pentoxido de fésforo, € demonstrada. A sintese é realizada em
temperatura ambiente, sem catalisadores, com alto grau de rendimento e facil

purificacao.

Nos adesivos autocondicionantes a funcdo da agua é extremamente
importante porque a desmineralizagdo da dentina € induzida pelo ion de
hidrogénio hidratado (ion hidrénio H3O"), assim na auséncia de agua este ion
nao pode ser formado. A agua é essecial para que o grupo funcional acido dos
adesivos autocondicionantes seja ionizado (14). O mondmero acido € aplicado a

dentina e rapidamente tamponado pela formacao de sais de calcio, resultando
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na solubilizacdo dos cristais de apatita, dispersdo dos ions e sais de calcio dos
mondmeros acidos ao longo da fase resinosa da camada hibrida (6). A utilizag&o
dos mondémeros fosfatados aplicados a este estudo, possibilitou resultados de
resisténcia de unido semelhantes aos encontrados quando utilizado o adesivo
referéncia comercial. Foi observada auséncia de falhas prematuras na avaliacédo
imediata de todos os grupos. Entretanto a concentragdo minima ideal necessaria
de agua, de acordo com os calculos estequiométricos, que apresentaria agua
suficiente para ionizagcdo dos acidos em condi¢des ideais (correspondente ao
grupo Ps), ndo demonstrou o melhor desempenho de resisténcia de unido. Um
excesso de agua resultou em melhores resultados de resisténcia de uni&o.

Controversamente, no grupo anidro (Py), uma média de resisténcia de
uniao de 31.5 MPa foi obtida. Isto sugere que a umidade subjacente a dentina
pode ionizar os mondmeros acidos in situ, promovendo a desmineralizacao e
infiltracdo. Provavelmente, as médias de resisténcia de unido dos grupos P,
P20 e P4 sejam decorrentes de uma o6tima ionizacdo dos monémeros acidos
pela agua presente na solugdo dos primers. Desta forma a hipotese nula foi
refutada. Assim, fica evidente que dgua numa concentragdo acima de 10 % nao
demonstra um significante aumento na média de resisténcia de unido, de acordo
com a Tabela 2. No entanto, é necessaria avaliagao do “tempo de prateleira” do
material para investigagdo do desempenho destes primers apds estocagem,
uma vez que a auséncia de agua pode aumentar a estabilidade.

A andlise do padrao de fratura demonstrou que os grupos Py and Ps
apresentaram maior numero de falhas adesivas, denotando a possibilidade de

incompleta ou pouca desmineralizacdo da superficie dentinaria. Os outros
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grupos (P10, P20 € Pa4g) apresentaram progressivamente mais falhas mistas as
quais aumentaram respectivamente de acordo com a concentracdo de agua,
seguidas de falhas coesivas no adesivo. Assim o grupo P4y mostrou maioria de
falhas mistas, semelhantemente ao sistema adesivo comercial CSEB.
Provavelmente a relagdo inversa entre resisténcia de unido a microtracéo e
porcentagem de falhas adesivas, observada na figura 4, seja consequéncia do
aumento da difusdo dos monémeros na estrutura do substrato dental, com o
aumento da concentragcdo de agua no primer. Entretanto, considerando o
problema da estabilidade hidrolitica (18), avaliacbes longitudinais séao

fundamentais para verificar o comportamento do material ao longo do tempo.
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Conclusao

A concentragado de agua presente no solvente do primer exerce influéncia
significante na resisténcia de unido a microtragdo em dentina e no modo de

fratura do sistema adesivo autocondicionante experimental avaliado.
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Tabelas e Figuras

Tabela 1. Composicéo e pH dos seis primers utilizados no estudo.

Composicao (%) Po Ps P10 P2o P4o Comercial
HEMA 30 30 30 30 30 HEMA

. MDP
MEP e Bis-MEP 30 30 30 30 30 Dimetacrilato
Etanol 40 35 30 20 0 mondmero
Agua 0 5 10 20 40 ;otmmmador

gua

Total (%) 100 100 100 100 100 100
pH 1.50 1.55 1.50 1.52 1.50 2.0

Abreviacdes: HEMA: 2-hidroxiletil metacrilato; MEP e Bis-MEP: Metacriloiloxietil dihidrogénio fosfato
e Bis(Metacriloiloxietil hidrogénio fosfato); MDP: 10-metacriloiloxidecil dihidrogénio fosfato.
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Tabela 2. Resultados de resisténcia de unido a

microtragao (MTBS). n= 20.

MTBS MPa
Grupo Médias (D. P.)

Po 31.5 (¢7.5)°
Ps 38.6 (£12.9)°
P10 47.5 (+11,4)%®
P20 51.1 (i11.5)a
P4o 53.9 (+12.7)°
CSEB 50.7 (¥9.8)

Grupos identificados por letras diferentes sédo significantemente
diferentes (p<0.001). D.P. = Desvio Padréo.

Relatérios dos Ensaios Mecénicos (Apéndice A)
Relatorios da Analise Estatistica (Apéndice B)
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Figura 1. Caracterizagéo por FTIR, espectro do reagente inicial (2-hidroxietil
metacrilato - HEMA) e do produto, metacrilatos fosforados (MEP e Bis-MEP).
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Figura 2. Espectro de RMN H' da mistura equimolar de metacriloiloxietil
dihidrogénio fosfato e bis(metacriloiloxietil) hidrogénio fosfato purificados (200MHz,
CDCl3).
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Figura 3. Distribuicdo do Padrao de fratura dos diferentes materiais testados.
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Figura 4. Relacao entre as médias de resisténcia de unido a microtracéo e a

porcentagem de falhas adesivas.
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4 CONCLUSOES

De acordo com as limitagdes deste estudo, podemos concluir que:

A concentragao de agua presente no solvente do primer exerce influéncia
significante na resisténcia de unido a microtragdo em dentina do sistema adesivo
autocondicionante experimental avaliado.

A auséncia de agua ou acréscimo de cinco porcento de agua no solvente
do primer, acarretaram na predominancia de falhas adesivas, enquanto as
concentragdes acima de dez porcento apresentaram falhas predominantemente

mistas.
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Apéndice B - Relatério da Analise Estatistica

One Way Analysis of Variance
Data source: Data 1 in Notebook 1
Normality Test: Passed (P =0.220)

Equal Variance Test: Passed (P =0.280)

Group Name N Missing Mean Std Dev SEM

CSEB 20 0 52.440 13.270 2.197

PO 20 0 31.512 7.557 1.690

P5 18 0 38.659 12914 3.044

P10 20 0 47.514 11.493 2.570

P20 20 0 51.141 11.556 2.584

P40 21 0 53.968 12.739 2.780

Source of Variation DF SS MS F P

Between Groups 5 7510.716 1502.143 12.084 <0.001
Residual 113 14046.978 124.310

Total 118 21557.695

The differences in the mean values among the treatment groups are greater than would be expected by
chance; there is a statistically significant difference (P =<0.001).

Power of performed test with alpha = 0.050: 1.000
All Pairwise Multiple Comparison Procedures (Tukey Test):

Comparisons for factor:

Comparison Diff of Means p q P P<0.050
P40 vs. PO 22.455 6 9.116 <0.001 Yes

P40 vs. PS5 15.309 6 6.045 <0.001 Yes

P40 vs. P10 6.454 6 2.620 0.437 No

P40 vs. CSEB  3.268 6 1.327 0936 Do Not Test
P40 vs. P20 2.827 6 1.148 0.965 Do Not Test
P20 vs. PO 19.629 6 7.873  <0.001 Yes

P20 vs. P5 12.482 6 4.873 0.010 Yes

P20 vs. P10 3.628 6 1.455 0.907 Do Not Test
P20vs.CSEB  0.441 6 0.177 1.000 Do Not Test
CSEB vs. PO 19.187 6 7.696 <0.001 Yes

CSEB vs. P5 12.041 6 4.701 0.015 Yes
CSEBvs. P10 3.186 6 1.278 0.945 Do Not Test
P10 vs. PO 16.001 6 6.418 <0.001 Yes

P10 vs. PS5 8855 6 3.457 0.150 No

P5 vs. PO 7.146 6 2.790 0364 No

A result of "Do Not Test" occurs for a comparison when no significant difference is found between two
means that enclose that comparison. For example, if you had four means sorted in order, and found no
difference between means 4 vs. 2, then you would not test 4 vs. 3 and 3 vs. 2, but still test 4 vs. 1 and 3 vs.
1 (4 vs. 3 and 3 vs. 2 are enclosed by 4 vs. 2: 4 3 2 1). Note that not testing the enclosed means is a
procedural rule, and a result of Do Not Test should be treated as if there is no significant difference
between the means, even though one may appear to exist.

Linear Regression



Data source: Data 1 in Notebook 1

failures = 25,294 - (0,424 * MTBS)

N =6,000

R =10,969 Rsqr=0,938 Adj Rsqr =0,923

Standard Error of Estimate = 1,054

Coefficient Std. Error t
Constant 25,294 2,510 10,077  <0,001
MTBS -0,424 0,0543 -7,802 0,001
Analysis of Variance:

DF SS MS F

Regression 1 67,561 67,561 60,872 0,001
Residual 4 4439 1,110
Total 5 72,000 14,400

Normality Test: Passed (P =0,194)
Constant Variance Test: Passed (P =0,060)

Power of performed test with alpha = 0,050: 0,948

P

P
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Apéndice C - Atividades da mestranda dentro do Programa de Poés-
graduacao em Odontologia durante o periodo de maio de 2006 a novembro
de 2007.

Artigo Publicado

1. Diametral tensile strength of two brazilian resin-modified glass ionomers
cements: Influence of the powder/liquid ratio. Brazilian Journal of Oral
Sciences, 2007. Lund, RG; Ogliari, FA; Lima, GS; Del-Pino, FAB; Petzhold, C.
L.:; Piva, E.

Artigos Aceitos para publicagao

1. Influence of the water concentration in an experimental self-etching primer on
the bond strength to dentin. Journal of Adhesive Dentistry. /n press. Lima, GS;
Ogliari, FA; Silva, EO; Ely, C; Demarco, FF; Carrefio, NLV, Petzhold, CL; Piva,E.

2. Onium salt reuduces the inhibitory polymerization effect from an organic
solvent in an experimental dental adhesive resin. Journal of Biomedical
Materials Research. Part B, Applied Biomaterials. /In press. Ogliari, FA ; Ely,
C.;Lima, GS.; Conde, M. C. M. ; Petzhold, C. L. ; Demarco, FF.; Piva, E.

3. Synthesis of phosphate monomers and bonding to dentin: esterification
methods and use of phosphorus pentoxide. Journal of Dentistry. In press.
Ogliari, FA ; Silva, EO; Lima, GS.; Madruga, FC; Henn, S; Pinto, MB; Ceschi, MA;
Petzhold, C. L. ; Piva, E.

Artigos Submetidos

1. Oral biopsies in pediatric patients - a epidemiologic survey of 20 years. Giana
da Silveira Lima; Silvia Terra Fontes; Adriana Etges; Lenita Maria Aver de Arauijo;
Ana Paula Neutzling Gomes.

Submetido ao: Journal of Clinical Pathology

Artigos em Fase Final de Redagao

1. Avaliacao da relacdo entre os biotipos fisico, facial e incisivos centrais
superiores. Evaluation of the relationship among the physical type, facial type
and superior incisive central. Giana da Silveira Lima, Ariele Oliveira , Emilia
Prochnow, Fernanda Leal, Heloisa Machado, Sonia Meireles, Evandro Piva.

A ser submetido: Brazilian Journal of Oral Science.

2. Onium salt increase immediate microtensile bond strength in an experimental
self-etching adhesive system. Fabricio Aulo Ogliari, Giana da Silveira Lima,
Fernanda B. Leal, César Petzhold, Evandro Piva.
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A ser submetido: Journal of Biomedical Materials Research. Part B, Applied
Biomaterials.

4. Long-term influence of the water concentration in an experimental self-etching
primer on the bond strength to dentin. Giana da Silveira Lima, Fabricio Aulo
Ogliari, Eduardo Oliveira da Silva, Caroline Ely, Flavio Fernando Demarco,
Neftali Lenin V. Carrefio, Cesar Liberato Petzhold, Evandro Piva.

A ser submetido: Journal of Dentistry.

5. Avaliagédo da acéo do diclofenaco em gel de acido hialurénico no tratamento
da queilite actinica. Giana da Silveira Lima; Gabriela Ferrari da Silva; Adriana
Etges; Lenita Maria Aver de Araujo; Ana Paula Neutzling Gomes.

A ser submetido: Brazilian Oral Research.

6. Evaluation of the quimical composition and tensile diametral strength of glass
ionomer cements. Giana Silveira Lima, Fabricio Ogliari, Rafael Guerra Lund,
Flavio Fernando Demarco, Francisco Augusto Burkert Del-Pino, Evandro Piva.

A ser submetido: Brazilian Journal of Oral Science.

7. Avaliacdo da rugosidade superficial, tamanho de particula e dureza de
diferentes cimentos de iondbmero de vidro. Tiago Aurélio Donassolo, Giana da
Silveira Lima, Sandrina Henn, Evandro Piva, Flavio Fernando Demarco.

A ser submetido: Odontociéncia.

Projetos

1. Estudo com nanoparticulas: influéncia na resisténcia coesiva, radiopacidade,
potencial bactericida e bacteriostatico.
2 artigos: fase laboratorial

2. Avaliacao da influéncia de diferentes componentes como solventes na
composicao de sistemas adesivos experimentais
1 artigo: fase laboratorial

3. Desenvolvimento de sistemas de fotoiniciagdo hidrossoluveis para
polimerizagao radicalar de adesivos dentinarios
1 artigo: em redagao

4. Avaliacdo da polimerizagdo em tempo real de uma resina adesiva acida
experimental.
1 artigo: fase laboratorial e em redagao

5. Avaliacdo da polimerizacdo em tempo real de mondbmeros metacrilatos
individualizados: Homopolimerizacao
1 artigo: fase laboratorial e em redagao
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6. Avaliacdo de sistemas de ativacdo quimica contendo &ac. sulfinico, ac.
barbiturico e cobre |l
2 artigos: fase laboratorial

7. Avaliagdo do desempenho de diferentes agentes utilizados como silanos na
resisténcia coesiva de materiais
1 artigo: fase laboratorial

8. Influéncia da agua na composicdo de primers autocondicionantes na
resisténcia de unido ao esmalte.
1 artigo: fase laboratorial

9. Avaliagcdo do desempenho de diferentes monémeros acidos na composicao
de primers autocondicionantes experimentais
1 artigo: fase laboratorial

10. Projeto MTA base

Desenvolvimento de material restaurador bioativo nanoestruturado a base de
trioxido mineral para ténica restauradora atraumatica em saude publica.
Aprovado pela Finep no Subvengdo Econdmica a inovagao- 01/2006, sob prot.
elet. 783 e ref. : 4507/06. Participagéo na elaboragao do projeto e execugao que
ocerrera no decorrer dos proximos 3 anos.

Atividades

1. Atividades semanais do grupo de pesquisa e orientacbes de alunos de
iniciagao cientifica do CDC-Bio.

2. Atividades de organizagao, uniformizagéo, biosseguranga e sistematizagéo de
metodologias e atividades no Centro de Desenvolvimento e Controle de
Biomateriais (CDC-Bio)
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Decision and reviewer reports

Anexo A - Aceite do Artigo

Journal of Adhesive Dentistry
Manuscript: 504

Influence of the water concentration in an experimental self-etching
primer on the bond strength to dentin

Date submitted: 2007-07-10

Decision date; 2007-07-13

Decision: Accept

Decision letter;

Dear Dr Ogliari
DECISION: Accept

You have recently submitted the above manuscript to the Journal of
Adhesive Dentistry. The paper has now been reviewed by two external
experts in the field and one of the editors,

It is our pleasure to inform you that your paper has been accepted for
publication in the Journal of Adhesive Dentistry.

Two to three months before publication you will receive page proofs with
instructions from our printing office,

We thank you for submitting this valuable paper

and hope that you will continue to consider the Journal of Adhesive
Dentistry as the primary journal of publication for your most interesting
and important studies

Sincerely yours

Jean-Francois Roulet
Editor-in-Chief

Manuscrigt Manager v4.0 0.533 Monday 121hof Now 2007 Joumal of Adhesive Denbistry
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