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RESUMO 

 

Os sistemas adesivos desempenham um papel fundamental em procedimentos 

restauradores, mas sua durabilidade pode ser comprometida pela degradação da camada 

híbrida devido à atividade de enzimas colagenolíticas, como MMPs. Estratégias para 

melhorar a longevidade das interfaces adesivas incluem o uso de partículas bioativas, como 

o vidro bioativo 45S5, que promove remineralização e funcionalização com fármacos. O 

objetivo deste estudo foi avaliar a resistência de união e o padrão de nanoinfiltração de um 

sistema adesivo experimental autocondicionante contendo partículas de biovidro 45S5 

funcionalizadas com clorexidina. Materiais e métodos: Foram avaliados sistemas adesivos 

autocondicionantes experimentais contendo partículas de vidro bioativo 45S5 

funcionalizadas ou não com clorexidina, em diferentes concentrações (5% e 20%), 

utilizando 48 terceiros molares humanos. A resistência de união foi testada em 24 horas e 

após 6 meses, e a nanoinfiltração foi analisada com nitrato de prata e MEV. Um sistema 

adesivo comercial e outro experimental sem partículas foram usados como controles. A 

análise estatística incluiu ANOVA Two-Way e teste de Holm-Sidak (α = 0,05). Resultados: 

Os testes de resistência de união à dentina revelaram diferenças significativas entre os 

tempos de avaliação 24 horas e após seis meses (p < 0,001), sem interação significativa 

entre tipo de adesivo e tempo (p = 0,526), indicando que o desempenho dos adesivos 

seguiu tendências similares. O envelhecimento reduziu a resistência de união em todos os 

adesivos testados. A análise de nanoinfiltração indicou uma interação significativa entre 

adesivo e tempo (p = 0,016), com o adesivo 45S5 5% mostrando melhora após 6 meses, 

superando o controle (p < 0,05), enquanto o 45S5 20% apresentou piora. O 45S5 CHX 5% 

também teve desempenho superior ao 45S5 20%, evidenciando a influência da composição 

e do tempo de armazenamento na nanoinfiltração. Conclusões: Embora os valores de 

resistência de união à dentina tenham sido similares entre os grupos, o adesivo 

experimental 45S5 5% demonstrou maior estabilidade no teste de nanoinfiltração após seis 

meses, destacando seu potencial como material bioativo para melhorar a durabilidade das 

interfaces resina-dentina. A funcionalização com clorexidina também contribuiu 

positivamente, reforçando sua viabilidade para inibir a degradação da interface ao longo do 

tempo. 
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ABSTRACT 

 

Adhesive systems play a fundamental role in restorative procedures, but their 

durability can be compromised by the degradation of the hybrid layer due to the activity of 

collagenolytic enzymes, such as MMPs. Strategies to improve the longevity of adhesive 

interfaces include the use of bioactive particles, such as 45S5 bioglass, which promotes 

remineralization and functionalization with drugs. The aim of this study was to evaluate the 

bond strength and nanoleakage pattern of an experimental self-etching adhesive system 

containing 45S5 bioglass particles functionalized with chlorhexidine. Materials and methods: 

Experimental self-etching adhesive systems containing 45S5 bioglass particles 

functionalized or not with chlorhexidine, at different concentrations (5% and 20%), were 

evaluated using 48 human third molars. Bond strength was tested 24 hours and after 6 

months, and nanoleakage was analyzed with silver nitrate and SEM. A commercial adhesive 

system and an experimental adhesive system without particles were used as controls. 

Statistical analysis included Two-Way ANOVA and Holm-Sidak test (α = 0.05). Results: 

Bond strength tests to dentin revealed significant differences between the immediate and 

six-month evaluation times (p < 0.001), with no significant interaction between adhesive type 

and time (p = 0.526), indicating that the performance of the adhesives followed similar 

trends. Aging reduced bond strength in all adhesives tested. Nanoleakage analysis indicated 

a significant interaction between adhesive and time (p = 0.016), with the 45S5 5% adhesive 

showing improvement after 6 months, outperforming the control (p < 0.05), while 45S5 20% 

showed worsening. 45S5 CHX 5% also outperformed 45S5 20%, evidencing the influence 

of composition and storage time on nanoleakage. Conclusions: Although the bond strength 

values to dentin were similar between the groups, the experimental adhesive 45S5 5% 

demonstrated greater stability in the nanoleakage test after six months, highlighting its 

potential as a bioactive material to improve the durability of resin-dentin interfaces. 

Functionalization with chlorhexidine also contributed positively, reinforcing its viability to 

inhibit interface degradation over time. 
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1. INTRODUÇÃO 

A dentina, um tecido duro e heterogêneo, composto por aproximadamente 50% de 

material inorgânico, 30% de material orgânico e 20% de água, representa um substrato 

desafiador para a adesão (YAGHMOOR et al., 2022). Sua composição é influenciada pela 

sua posição relativa dentro do dente, sua idade e a presença e / ou ausência de doença, o 

que torna o mecanismo de adesão mais complexo (SPENCER et al., 2010). 

O componente inorgânico da dentina é formado principalmente de cristais de 

hidroxiapatita, enquanto a fase orgânica é constituída predominantemente por fibrilas de 

colágeno. Além disso, a dentina caracteriza-se pela presença de múltiplos túbulos 

dentinários que se estendem desde a junção amelodentinária até a polpa, tornando-a um 

substrato permeável e naturalmente úmida devido ao fluido dentinário que preenche os 

túbulos, de composição supostamente semelhante ao plasma (DING et al., 2023; 

SPENCER et al., 2010). 

Devido a estrutura heterogênea da dentina, para que se tenha sucesso das 

restaurações adesivas, tanto a curto como a longo prazo, é necessário a infiltração adesiva 

eficaz dentro da rede de colágeno (FRONZA; BRAGA; CADENARO, 2022).  

A camada híbrida, ou a ligação entre os monômeros adesivos e a matriz dentinária 

exposta, deve ser preservada para uma boa estabilidade de união dentinária.  Nesse 

cenário, os sistemas adesivos autocondicionantes ganharam destaque por sua capacidade 

de interagir com a dentina de maneira simplificada, sem a necessidade de remoção 

completa da smear layer. Esses sistemas incorporam a smear layer na interface adesiva e 

promovem a infiltração da resina simultaneamente à desmineralização e infiltrando na rede 

de colágeno superficial da dentina. Isso diminui a sensibilidade técnica associada ao 

condicionamento ácido total (BEDRAN-RUSSO et al., 2017; BRESCHI et al., 2008, 2025; 

RODRIGUES et al., 2015; VAN MEERBEEK et al., 2003). Os monômeros ácidos presentes 

nos sistemas adesivos autocondicionantes e universais são responsáveis pela dissolução 

parcial do smear layer, evitando assim a exposição completa dos túbulos dentinários. 

Assim, abordando problemas relacionados à penetração incompleta da resina e reduzindo 

a atividade enzimática na camada híbrida que são observados no sistema adesivo de 

condicionamento total. (MANCUSO et al., 2023). 

A camada híbrida formada por esses sistemas adesivos autocondicionantes não 

penetra mais de 1 µm na dentina, e não se observam muitos tags de resina (BRESCHI et 



10 
 
al., 2025; TSUJIMOTO et al., 2022). Esses sistemas incluem adesivos de uma e duas 

etapas, além de adesivos universais no modo autocondicionante (TSUJIMOTO et al., 2022). 

No entanto, independentemente do tipo de sistema adesivo (condicionamento total ou 

autocondicionante), sua aplicação tem sido associada à ativação de enzimas normalmente 

inativas na dentina, como as metaloproteinases de matriz dentinária (MMPs) e as 

catepsinas cisteínicas (CTs), o que pode resultar em distúrbios na dentina e na camada 

híbrida (MANCUSO et al., 2023). As metaloproteinases de matriz endógenas são os fatores 

cruciais da degradação das fibrilas de colágeno infiltradas de forma incompleta na camada 

híbrida, e a degradação da camada híbrida pode diminuir a durabilidade das ligações 

resina-dentina (KIJSAMANMITH et al., 2023). 

Entretanto, essa incompleta incorporação da matriz de colágeno leva a penetração 

de água circundando a matriz de colágeno. Essa condição expõe as fibrilas de colágeno à 

degradação por meio das proteases endógenas (MMPs e CTs) e permite ainda mais a 

penetração de água na camada híbrida, causando plastificação da resina adesiva e tensão 

mecânica nas fibrilas de colágeno comprometendo a estabilidade da interface adesiva 

(BRESCHI et al., 2025). 

Esse processo decorre da hidrólise tanto da resina quanto da rede colágeno, 

enfraquecendo as propriedades mecânicas da interface adesiva, essa especificidade 

destaca a necessidade de estratégias que promovam maior estabilidade da camada híbrida 

(BRESCHI et al., 2025). A clorexidina (CHX) é amplamente reconhecida como um agente 

inibidor de metaloproteinases de matriz (MMPs), responsáveis pela degradação da camada 

híbrida. Sua eficácia está associada à prevenção das atividades enzimáticas da matriz 

dentinária, provavelmente devido à sua capacidade de atuar como um agente quelante 

catiônico, interagindo com íons de zinco e cálcio presentes nas MMPs (GIACOMINI et al., 

2020; NG et al., 2023). Pode ser usada como pré-tratamento da dentina ou é um 

componente do sistema adesivo demonstrando potencial em reduzir a atividade dessas 

enzimas (BRITO et al., 2023; MARAVIĆ et al., 2019). 

Apesar da CHX usada como pré-tratamento da dentina ter mostrado bons resultados, 

no entanto, acrescenta-se mais um passo no procedimento clínico e por isso a necessidade 

de incorporá-la ao sistema adesivo (MARAVIĆ et al., 2019). 

Outra estratégia usada para prolongar a durabilidade da camada híbrida é o uso de 

vidros bioativos como o biovidro 45S5, podendo ser usado com jateamento ou solução de 

reumidificação após o condicionamento ou também incorporada a sistemas adesivos 
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(BAUER et al., 2019; CAVALEIRO-DE-MACEDO et al., 2024). Sua degradação promove a 

liberação controlada de íons cálcio (Ca²⁺) e fosfato (PO₄³⁻), que não apenas alteram a 

composição química do meio, mas também aumentam o pH da solução, criando um 

ambiente ideal para a mineralização. Esse processo é complementado pela formação de 

uma camada de silanol (Si–OH) na superfície do material, que atua como base para a 

nucleação e crescimento de cristais de hidroxiapatita, favorecendo o reparo e a 

regeneração dentinária. Graças à sua alta eficiência na liberação de íons bioativos e à 

capacidade de formar nanoprecursores de hidroxiapatita, o Biovidro 45S5 consolidou-se 

como um agente terapêutico versátil e promissor em materiais odontológicos (BRITO et al., 

2023). 

Estudos indicam que os silicatos possuem a capacidade de carrear fármacos, 

ampliando significativamente suas aplicações terapêuticas. Brito et al., 2023 demonstraram 

que a funcionalização do Biovidro 45S5 com clorexidina não apenas preservou a formação 

de precipitados bioativos, como também manteve as concentrações de íons cálcio (Ca²⁺) e 

fosfato (PO₄³⁻) em sua estrutura. Essa funcionalização é facilitada pela presença de grupos 

silanol (Si–OH) na superfície dos silicatos, que interagem com as porções alcalinas das 

moléculas de clorexidina (BRITO et al., 2023). Além dessa interação química, a clorexidina 

também pode ser incorporada por absorção, devido à característica higroscópica do vidro 

45S5. 

A incorporação desses dois materiais ao sistema adesivo autocondicionante pode 

representar uma estratégia inovadora e promissora para o desenvolvimento de novos 

materiais odontológicos, com benefícios terapêuticos adicionais, como a liberação 

controlada de fármacos e a melhora da estabilidade da camada híbrida. 
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2. CAPÍTULO I 

Adesivos autocondicionantes com biovidro 45S5 funcionalizados com clorexidina: 

Avaliação da resistência de união e nanoinfiltração ao longo do tempo 

RESUMO 

 

Objetivo: Avaliar a resistência de união e o padrão de nanoinfiltração de um sistema 

adesivo experimental autocondicionante contendo partículas de vidro bioativo 45S5 

funcionalizadas com clorexidina. Materiais e Métodos: Sistemas adesivos 

autocondicionantes experimentais contendo vidro bioativo 45S5 (5% e 20%) com ou sem 

clorexidina foram avaliados em 48 terceiros molares humanos. A resistência de união foi 

testada em 24 horas e após 6 meses de armazenamento em água. A nanoinfiltração foi 

analisada por nitrato de prata e MEV. Sistemas adesivos comerciais e experimentais sem 

partículas foram usados como controles. A análise estatística incluiu ANOVA Two-Way e 

teste de Holm-Sidak (α = 0,05). Resultados: Testes de resistência de união à dentina 

mostraram diferenças significativas entre os tempos de avaliação (p < 0,001), indicando 

desempenho similar ao longo do tempo. O envelhecimento reduziu a resistência de união 

em todos os adesivos. A análise de nanoinfiltração revelou interação significativa entre 

adesivo e tempo (p = 0,016), com o adesivo 45S5 5% apresentando melhora após 6 meses, 

superando o controle (p < 0,05). O 45S5 20% teve pior desempenho, e o 45S5 CHX 5% foi 

superior ao 45S5 20%, evidenciando a influência da composição e tempo de 

armazenamento. Conclusões: O adesivo 45S5 5% demonstrou maior estabilidade na 

nanoinfiltração após seis meses, destacando seu potencial para melhorar a durabilidade 

das interfaces resina-dentina. A funcionalização com clorexidina não prejudicou o 

desempenho, sugerindo que este sistema pode ser uma alternativa viável para aumentar a 

longevidade das restaurações. 

 

Palavras chaves: Adesivos; Remineralização Dentária; Clorexidina 
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2.1. INTRODUÇÃO 

 A utilização de sistemas adesivos no procedimento restaurador é uma etapa crítica, 

cujo êxito está condicionado a múltiplos fatores [1–4]. Durante esse processo, o adesivo 

interage com o substrato dentinário, formando uma zona híbrida que integra a resina à 

estrutura dentária. No entanto, a impregnação do adesivo na rede de colágeno não ocorre 

de maneira uniforme, o que resulta em diferentes níveis de infiltração [3,5–8]. Essa limitação 

é especialmente pronunciada em sistemas adesivos convencionais, onde o 

condicionamento e a infiltração são realizados em etapas separadas. Por outro lado, os 

sistemas autocondicionantes combinam essas etapas em um único passo, proporcionando 

uma interação mais eficiente com o substrato [2,6,7,9]. 

As fibrilas de colágeno não infiltradas na camada híbrida representam sítios de 

degradação, onde enzimas colagenolíticas endógenas, como metaloproteinases de matriz 

(MMPs) e catepsinas de cisteína, decompõem as fibras expostas. Essas enzimas são 

produzidas durante o desenvolvimento dentário e, após a mineralização da matriz de 

colágeno, permanecem inativas e aprisionadas na matriz calcificada [5–8,10]. O ambiente 

ácido induzido pelos sistemas adesivos ativa as MMPs, resultando na degradação das 

fibras de colágeno. Esse processo aumenta o teor de água por meio de ligações peptídicas, 

prejudicando a interface de união e comprometendo a durabilidade da camada híbrida 

[1,3,5,7,9]. 

Estratégias têm sido propostas para reduzir os danos causados pela degradação da 

camada adesiva, como o uso de partículas bioativas que induzem a formação mineral nas 

áreas degradadas [7,11,12]. Essas partículas liberam íons Ca/P e promovem a nucleação 

de hidroxiapatita [11,13,14]. Dentre essas partículas, diversos estudos investigaram a 

aplicação de vidro bioativo (BAG) como agentes remineralizantes em materiais 

restauradores, nos últimos anos. O Bioglass® 45S5 (45% SiO2, 24,5% Na2O, 24,5% CaO 

e 6% P2O5) corresponde a principal composição deste material [4,12,14]. 

Recentemente, foi demonstrado que, além de induzir a formação de hidroxiapatita, 

as partículas de vidro bioativo (silicatos) também são capazes de transportar fármacos por 

meio de interações químicas com os grupos silanol (Si-OH) presentes em sua superfície 

[(14)]. Brito et al., funcionalizaram partículas de vidro bioativo 45S5 com clorexidina e as 

incorporaram em um sistema adesivo, com o objetivo de adicionar atividade antimicrobiana 

ao material [(14)]. Além disso, Gomes et al., funcionalizaram partículas de fluoralumínio 

silicato com clorexidina em um cimento de ionômero de vidro experimental, conferindo 

atividade antimicrobiana e melhorando as propriedades mecânicas [15]. 
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Em tratamentos restauradores, a clorexidina (CHX) tem sido amplamente utilizada 

como inibidor de metaloproteinases de matriz (MMPs). Soluções de CHX a 2% podem ser 

empregadas como pré-condicionadores para reumedecer e proteger a camada de colágeno 

[3,10,14,16,17]. Embora sua aplicação isolada seja eficaz, a introdução de CHX como 

componente em sistemas adesivos oferece vantagens significativas, como a simplificação 

do protocolo clínico e a eliminação de etapas adicionais [3,10,14,17]. 

Considerando a reconhecida ação da clorexidina como agente inibidor de enzimas 

proteolítica e as propriedades do vidro bioativo de induzir a deposição mineral e de carrear 

fármacos, seria promissor desenvolvimento de um sistema adesivo contendo partículas de 

biovidro 45S5 funcionalizadas com clorexidina.  

Portanto, o objetivo desse estudo foi avaliar a resistência de união e o padrão de 

nanoinfiltração de um sistema adesivo experimental autocondicionante contendo diferentes 

concentrações de partículas de biovidro 45S5 funcionalizadas ou não com clorexidina. 

Adicionalmente, a hipótese nula deste estudo propõe que a funcionalização das partículas 

de biovidro 45S5 com clorexidina não reduzirá a resistência adesiva e não afetará o padrão 

de nanoinfiltração do sistema adesivo experimental. 

2.2. MATERIAIS E MÉTODOS 

2.2.1. Delineamento experimental 

O projeto foi submetido ao comitê de ética da Universitário da Universidade Federal 

do Maranhão - UFMA, e aprovado com o número de CAAE: 76254023.4.0000.5086 e 

número do parecer: 6.663.701. Para a realização do estudo foram coletados quarenta e oito 

terceiros molares humanos hígidos. 

Foram utilizados 6 tipos de materiais: Controle comercial: (1) adesivo Clearfil SE 

Bond (Kuraray); Controle experimental: (2) sistema adesivo autocondicionante 

experimental sem biovidro; (3) sistema adesivos autocondicionante experimental + 45S5 

5%; sistema adesivo autocondicionante experimental + 45S5 20%; sistema adesivo 

autocondicionante experimental + 45S5 5%-CHX; sistema adesivos autocondicionante 

experimental + 45S5 20%-CHX. 
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Tabela 1 - Composição dos adesivos utilizados 

Bis-GMA: bisfenol-A glicidil metacrilato; CQ: canforoquinona; 10-MDP: 10-methacryloyloxydecyl dihydrogen 

phosphate; GDMA-P: 1,3-dimetacrilato de glicerol fosfato; HEMA: hidroxietilmetacrilato; TEGDMA: tri etileno 

glicol dimetacrilato; UDMA: dimetacrilato de uretano EDB: ethyl 4-(dimethylamino)benzoate. 

 

2.2.2. Funcionalização dos vidros bioativos  

O processo de funcionalização das partículas de vidro bioativo 45S5 (Sylc, OSspray 

Ltd., Londres, Reino Unido) foi realizado via processo de capilaridade, onde 10mg de 45S5 

foi incorporada em 1ml de solução de clorexidina 20%. A mistura foi mantida sob agitação 

durante 10 minutos, em agitador magnético. Em seguida, a solução foi centrifugada e o 

sobrenadante foi descartado. O pellet resultante foi submetido a processo de secagem a 

37ºC em estufa a vácuo durante 12 horas [14]. 

2.2.3. Preparo dos adesivos 

Os sistemas adesivos foram preparados de acordo com estudo prévio realizado 

através da mistura de um blend de monômeros com o auxílio de um agitador magnético em 

ambiente com temperatura e umidade controladas (Tabela 1). Após a incorporação do vidro 

bioativo, os materiais foram centrifugados (SpeedMixer, FlackTek, Carolina do Sul, EUA) 

para homogeneização completa. Um adesivo experimental sem partículas (controle 

experimental) também foi formulado [18]. O adesivo Clearfil SE Bond (Kuraray) foi utilizado 

como controle comercial para esse estudo. 

 

Adesivo Composição 

Clearfil SE Bond Primer: HEMA, 10-MDP, dimethacrylate aliphatic hydrophobic, 
CQ, N,N-diethanol-p-toluidine, water and accelerators. (LOTE: 
4R0406)  
Bond: Bis-GMA, HEMA, 10-MDP, dimethacrylate aliphatic 
hydrophobic, colloidal silica, CQ, initiators and accelerators. 
(LOTE: 5B0803)   

Controle Primer: GDMA-P, HEMA, UDMA, TEGDMA, água e etanol 
Bond: Bis-GMA, TEGDMA, EDB, CQ 

45S5 5% 

45S5 20% 

Primer: GDMA-P, HEMA, UDMA, TEGDMA, água e etanol 
Bond:  Bis-GMA, TEGDMA, EDB, CQ, vidro bioativo 45S5 
(concentrações de 5%, e 20%). 

45S5-CHX (5%) 

45S5-CHX (20%)  

Primer: GDMA-P, HEMA, UDMA, TEGDMA, água e etanol 
Bond:  Bis-GMA, TEGDMA, EDB, CQ, vidro bioativo 45S5 
(concentrações de 5%, e 20% funcionalizado com clorexidina 
previamente) 
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2.2.4. Teste de resistência de união à dentina e análise do padrão de fratura 

Os dentes foram divididos de acordo com os seus grupos experimentais (n=8) [19]. 

Superfícies dentinárias planas de terceiros molares foram criadas após a remoção do 

esmalte oclusal com um disco diamantado de baixa velocidade (Isomet 1000 – Buheler, 

Illinois, EUA) sob irrigação. A dentina exposta e livre de esmalte foi lixada com lixa de 

carbeto de silício de granulação 600 por 60 segundos para padronização da camada de 

smear layer. As superfícies de dentina foram examinadas em microscópio com aumento de 

40x para confirmação da ausência de esmalte. 

Para os procedimentos adesivos, foi feita a limpeza com um ciclo de ultrassom de 5 

minutos secagem da superfície dentinária para a aplicação do primer autocondicionante de 

forma ativa por 20 segundos, com posterior uso de um leve jato de ar. Em seguida, foi 

realizada a aplicação do adesivo (10s) seguida de fotoativação com o aparelho 

fotopolimerizador 1200 mW/cm² (Radii-cal, SDi, Victoria, Austrália) por 10 segundos. 

Após a aplicação do adesivo, foram confeccionadas restaurações com resina 

composta LLIS (FGM, BR) com aproximadamente 6,0 mm de altura, em três incrementos 

de 2mm. Cada incremento de resina foi fotoativado por 20 segundos com um aparelho 

fotopolimerizador 1200 mW/cm² (Radii-cal, SDi, Victoria, Austrália). As unidades 

experimentais foram em seguida armazenadas em 37°C por 24 h em solução de contendo 

água destilada.  

Para a execução dos ensaios, cada corpo de prova foi fixado com cera pegajosa a 

um dispositivo da máquina de corte (ISOMET 1000 – Buehler, Illinois, EUA) com a interface 

de união perpendicular ao disco de corte. Foram realizadas duas sequências de cortes 

longitudinais e perpendiculares entre si para obtenção de corpos de prova com formato de 

palitos e com área de seção retangular de aproximadamente 0,9 mm2. O número de palitos 

perdidos prematuramente durante o preparo dos corpos de prova em forma de palitos foi 

anotado. 

Os corpos de prova de cada dente foram então divididos de forma aleatória em 2 

grupos para serem testados em diferentes tempos: 24 horas e após 6 meses após sua 

confecção e de seu armazenamento em solução de água destilada a 37ºC. Cada corpo de 

prova, em seu respectivo período de análise, foi fixado com cola de cianoacrilato gel em 

uma garra. Esta garra era acoplada a uma máquina de ensaios universal (Inston 3342, 

Cantom, EUA), de maneira que as tensões de tração ocorressem perpendicularmente à 

interface da união. Os ensaios foram realizados a uma velocidade de 0,5 mm/min até a 

ruptura do corpo de prova e os resultados expressos em MPa. A análise dos corpos de 

prova fraturados foi realizada em estereomicroscópio (40X) e classificada nos seguintes 
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padrões: 1) coesiva de dentina; 2) coesiva de resina composta; 3) adesiva/mista na 

interface. Dois corpos de prova de cada grupo foram avaliados em Microscópio Eletrônico 

de Varredura (MEV) [Hitachi, modelo TM3030, Japão] [18]. 

 

2.2.5. Avaliação de nanoinfiltração 

Todos os corpos de prova de resina-dentina selecionados para este teste foram 

revestidos com duas camadas de esmalte aplicado até 1 mm aquém das interfaces de 

união. Os palitos de resina-dentina foram imersos em solução de nitrato de prata amoniacal 

a 50% em peso em escuridão total por 24 h, enxaguados abundantemente em água 

destilada e imersos em uma solução fotorreveladora (Kodak, Nova York, EUA) por 8 h sob 

luz fluorescente para reduzir os íons de prata em grãos de prata metálicos dentro dos 

vazios ao longo da interface ligada. 

Os corpos de prova foram montados em stubs de alumínio e polidos com papel SiC 

de granulação 600, 1000, 1500 e 2000 em uma politriz universal (Aropol-e, Arotec, São 

Paulo, Brasil). Em seguida, foram limpos com ultrassom, secos ao ar e desidratados em 

dessecador por 24 horas. As interfaces foram observadas usando um microscópio 

eletrônico de varredura (TM3030, Hitachi, Tóquio, Japão). Para padronizar a aquisição das 

imagens, três imagens de cada corpo de prova foram capturadas em aumento de 1000x. As 

imagens foram capturadas no centro e nas extremidades do corpo de prova. Dois corpos 

de prova de resina-dentina foram avaliados por dente, e oito dentes foram usados para 

cada condição experimental, resultando na avaliação de 18 imagens por grupo. Um técnico 

que desconhecia as condições experimentais capturou todas as imagens. A porcentagem 

relativa de nanoinfiltração nas áreas da camada adesiva foi medida em todas as imagens 

usando o software ImageJ (NIH, Maryland, EUA) [18]. 

2.2.6. Análise estatística 

A análise estatística foi realizada utilizando o software SigmaPlot (Systat Software 

Inc., San Jose, Califórnia, EUA). Todos os dados foram submetidos ao teste de Shapiro-

Wilk para determinar a normalidade. Os dados de resistência de união à dentina e 

nanoinfiltração foram submetidos a ANOVA Two-Way (w-fator) e Holm-Sidak para contraste 

entre as médias (α = 0.05). Os dados sobre a distribuição de fraturas e o número de falhas 

foram apresentados descritivamente. 
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2.3. RESULTADOS 

A análise dos dados de resistência de união a dentina não apresentou uma interação 

entre os fatores principais adesivo vs. tempo (P=0,379). Também não foi possível observar 

uma diferença estatística entre os adesivos testados (P=0,282). A análise estatística 

apontou uma diferença estatística apensa no fator tempo, onde o tempo 24 h apresentou 

valores de resistência de união maior do que o período de 6 meses (p<0,001).  

 Os gráficos A e B apresentam a análise comparativa do padrão de fratura entre os 

grupos experimentais. Foram observadas diferenças na distribuição do tipo de fratura em 

função do grupo experimental, tanto no tempo de 24 horas quanto após 6 meses. Destaca-

se que o grupo Clearfil SE Bond apresentou uma frequência maior de fraturas coesivas em 

comparação aos grupos do adesivo experimental nos dois tempos avaliados. 

 

Tabela 2. Distribuição de médias e desvio padrão da resistência de união à dentina 

Grupos 24 Horas A 6 Meses B 

Controle 54,2 ± 10,8 32,6 ± 10,2 

45S5 5% 55,9 ± 15,0  47,5 ± 10,3 

45S5 20% 56,0 ± 17,2 42,7 ± 9,5 

45S5-CHX 5%  54,9 ± 11,0 41,6 ± 11,1 

45S5-CHX 20%  46,9 ± 9,6 36,0 ± 15,0 

Clearfil SE Bond 54,0 ±16,6 44,2 ± 5,5  

Letras diferentes aponta diferenças estatisticamente significantes (p<0,05) 
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Gráficos A e B. Distribuição percentual do padrão de fratura de acordo com o grupo 

experimental e tempo analisado. 

 

Gráfico A: Padrão de fratura no tempo de 24 horas de armazenamento 

 

 

AD: Fratura Adesiva, CR: Coesiva em Resina; CD: Coesiva em dentina. 

 

Gráfico B: Padrão de fratura no tempo de 6 meses de armazenamento  

 

AD: Fratura Adesiva, CR: Coesiva em Resina; CD: Coesiva em dentina. 

0%

10%

20%

30%

40%

50%

60%

70%

80%

90%

100%

Controle 45S5 5% 45S5 20% 45S5-CHX 5% 45S5-CHX 20% Clearfil SE Bond

75
86

70 82 83

58

10
3

5
7 5

17

6 5 8
8 4

23

4 5 5 1 6 1

24 horas

AD CR CD Falhas

0%

10%

20%

30%

40%

50%

60%

70%

80%

90%

100%

Controle 45S5 5% 45S5 20% 45S5-CHX 5% 45S5-CHX 20% Clearfil SE Bond

83 80 121
124

86

70

4 5 8
1

5

18

2 4 6 2
4

9

10 8 11 8 9 10

6 meses

AD CR CD Falhas



20 
 
Tabela 5. Distribuição da nanoinfiltração de acordo com o grupo experimental e tempo 

analisado. 

Adesivos 24 Horas 6 Meses 

Controle 2,17 ± 1,0 Aa 2,28 ± 1,2 Aa 

45S5 5% 1,82 ± 0,8 Aa 0,84 ± 0,4 Cb 

45S5 20% 1,4 ± 0,9 Ab 2,42 ± 1,4 Aa 

45S5-CHX 5% 1,83 ± 1,2 Aa 1,10 ± 0,4 Ca 

45S5-CHX 20% 1,46 ± 0,6 Aa 1,97 ± 0,8 ABa 

Clearfil SE Bond 1,75 ± 0,9 Aa 1,52 ± 1,5 Ba 

*Letras maiúsculas mostram diferenças estatísticas entre colunas 

*Letras minúsculas mostra diferença estatística na mesma linha 

 

Fig. 1. Imagens representativas de nanoinfiltração da interface de sistemas adesivos após 

24 h de armazenamento (ampliação: ×1000, escala: 100 μm). A: Controle; B: 45S5 5%; C: 

45S5 20%; D: 45S5-CHX 5%; E: 45S5-CHX 20%, F: Clearfil SE Bond.     



21 
 

 

Fig. 2. Imagens representativas de nanoinfiltração da interface de sistemas adesivos após 

6 meses de armazenamento (ampliação: ×1000, escala: 100 μm). A: Controle; B: 45S5 5%; 

C: 45S5 20%; D: 45S5-CHX 5%; E: 45S5-CHX 20%, F: Clearfil SE Bond. 

Os resultados do teste de nanoinfiltração demonstrados na Tabela 4, mostram uma 

interação estatisticamente significativa entre os fatores adesivo e tempo (p = 0,016), 

indicando que o desempenho dos adesivos foi influenciado pelo tempo de armazenamento. 

Após 6 meses, o adesivo 45S5 5% apresentou redução nos valores de nanoinfiltração 

(p<0,05). Enquanto, o adesivo controle experimental, 45S5-CHX 5%, 45S5-CHX 20% e 

Clearfil SE Bond mantiveram os valores após 6 meses de armazenamento (p>0,05).  O 

adesivo 45S5 20% apresentou valores maiores de nanoinfiltração após 6 meses de 

armazenamento (p<0,05). 

No tempo de 6 meses, observou-se que os adesivos 45S5 5% e 45S5-CHX 5% 

apresentaram baixos valores de nanoinfiltração comparado aos demais grupos (p<0,05). O 

controle comercial Clearfil SE Bond apresentou valore intermediário e menores quando 

comprado aos grupos controle experimental, 45S5 20%, e similar ao grupo 45S5-CHX 20% 

(p>0,05).  

2.4. DISCUSSÃO 

O desenvolvimento de sistemas bioativos capazes de modular a formação de 

biofilmes, reduzir a perda mineral e impedir a degradação colagenolítica por MMPs tem sido 

apontado como uma estratégia promissora para prolongar a longevidade clínica das 
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restaurações. Contudo, é essencial que a incorporação de componentes bioativos não 

comprometa o desempenho mecânico desses materiais [20,21].  

Com base nessa abordagem, Brito et al., desenvolveram um sistema adesivo 

experimental contendo partículas de biovidro 45S5 funcionalizadas com clorexidina (CHX). 

Os resultados demonstraram que a funcionalização conferiu ao material novas 

propriedades bioativas sem afetar suas propriedades mecânicas [14]. O presente estudo 

investigou o impacto direto da adição dessas partículas na resistência de união (μTBS) e 

no padrão de nanoinfiltração. A hipótese nula, que propunha que a funcionalização das 

partículas de biovidro 45S5 com clorexidina não reduziria a resistência adesiva e não 

afetaria o padrão de nanoinfiltração do sistema adesivo experimental, foi rejeitada. 

Os testes de resistência de união à dentina não revelaram diferenças 

estatisticamente significativas entre os grupos testados. Entretanto, no ensaio de 

nanoinfiltração, o adesivo experimental contendo 45S5-CHX 20% apresentou diferença 

estatística em relação ao grupo com 45S5 5%, mas foi estatisticamente semelhante ao 

Clearfil SE Bond e ao grupo controle experimental. 

O desempenho adesivo desses materiais está diretamente relacionado ao processo 

de degradação da camada híbrida ao longo do tempo [8]. Esse processo envolve a hidrólise 

dos componentes poliméricos da resina e das fibrilas de colágeno, resultando na 

plastificação do adesivo e na redução de suas propriedades mecânicas [1,22]. Além disso, 

as fibrilas de colágeno desprotegidas, presentes na base da interface resina-dentina, são 

particularmente vulneráveis à degradação enzimática mediada por metaloproteinases da 

matriz (MMPs) e catepsinas de cisteína (CTs) [5]. Para adesivos baseados na estratégia 

autocondicionante, a hidrólise das fibras colágenas é menos recorrente devido à 

desmineralização parcial da dentina. Ainda assim, mesmo sem zonas de exposição de 

fibras, é possível que a hidrólise proteolítica do colágeno ocorra a partir da resina [22].  

Os resultados de μTBS e do padrão de nanoinfiltração, após seis meses de 

armazenamento em água, indicam que o período de envelhecimento utilizado pode não ter 

sido suficiente para gerar um grau elevado de degradação da camada adesiva. 

Considerando que todos os grupos experimentais eram compostos por adesivos 

autocondicionantes, especula-se que, nesses seis meses, apenas a degradação hidrolítica 

associada à matriz polimérica tenha ocorrido. Dessa forma, não foram observadas 

diferenças estatísticas na redução da μTBS entre os materiais avaliados. Sabe-se que o 
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processo de degradação é dependente do tempo, e, quanto maior o período de 

envelhecimento, maior é a destruição da camada adesiva [1,5].  

Diferentes estratégias têm sido desenvolvidas para reduzir os efeitos da degradação 

na interface dentina-resina. Monômeros alternativos e a inserção de partículas bioativas 

são exemplos de abordagens empregadas [18,23–25]. No presente estudo, partículas de 

vidro bioativo foram adicionadas à matriz resinosa. Estudos anteriores sugerem que a 

liberação de íons Ca²⁺ e PO₄³⁻ ao longo do tempo pode promover a proteção efetiva da 

rede de fibras de colágeno e reduzir a degradação da interface resina-dentina [18,23]. 

Especula-se que os íons liberados pelas partículas de vidro bioativo podem se ligar às 

MMP-2 e MMP-9, formando complexos de alto peso molecular (CaP-MMP) com mobilidade 

reduzida, o que inibe a atividade enzimática. Adicionalmente, esses íons podem induzir a 

formação de precipitados minerais à base de fosfato de cálcio, preenchendo as áreas 

degradadas ou não infiltradas [11,18,26,27]. Assim, embora tenha sido observada redução 

da resistência de união neste estudo, o período de seis meses pode não ter sido suficiente 

para que os mecanismos bioativos dos materiais adesivos se manifestassem plenamente. 

Por outro lado, os dados de nanoinfiltracao indicam que o desempenho dos adesivos 

foi influenciado pelo tempo de armazenamento. Após 6 meses, o adesivo 45S5 5% 

apresentou redução dos valores. Segundo Macedo et al., partículas bioativas como o 

biovidro 45S5, demonstraram a capacidade de reduzir gaps na interface adesiva causados 

pela inadequada penetração dos monômeros na matriz de colágeno. Esse efeito pode ser 

explicado pela deposição mineral induzida pela degradação das partículas de vidro bioativo 

expostas à água [18,27]. No entanto, como demonstrado em nossos resultados, elevadas 

concentrações de partículas de vidro bioativo podem apresentar efeito nocivo sobre a 

interface adesiva. Como observado o grupo experimental 45S5 20% mostrou aumento dos 

valores de nanoinfiltracao. Esse comportamento pode estar relacionado ao aumento da 

heterogeneidade no adesivo, dificultando sua interação com a matriz de colágeno 

desmineralizado. 

A funcionalização com clorexidina não afetou significativamente o desempenho 

adesivo, mas o período de avaliação de seis meses pode ter sido insuficiente para revelar 

os benefícios potenciais das propriedades bioativas desses materiais. Esses achados 

sugerem que ajustes na formulação e avaliações de longo prazo são necessários para 

otimizar o desenvolvimento de adesivos bioativos que promovem maior durabilidade das 

restaurações dentárias. 
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2.5. CONCLUSÃO 

Os resultados deste estudo indicaram que a incorporação de partículas de vidro 

bioativo 45S5 em sistemas adesivos autocondicionantes não comprometeu suas 

propriedades mecânicas, apresentando desempenho comparável ao adesivo comercial 

testado. No entanto, concentrações elevadas dessas partículas mostraram efeito adverso 

na nanoinfiltração, possivelmente devido à heterogeneidade do material.  
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Anexo A: parecer do comitê de ética em pesquisa 
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Anexo B: normas da revista 
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