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GENG-VIVANCO, R. Efeito do uso de própolis associada a vitrocerâmica bioativa na 

interface dentina-adesivo. 2020. 121 p. Dissertação (Mestrado em Reabilitação Oral) – 

Faculdade de Odontologia de Ribeirão Preto, Universidade de São Paulo, Ribeirão Preto, 2020. 

 

RESUMO 

 

Este estudo in vitro avaliou o efeito do uso de própolis associada a suspensão de Biosilicato na 

resistência de união (RU) à dentina de restaurações em compósito. Foram selecionados 320 

dentes molares humanos hígidos e preparadas cavidades oclusais (5 mm de comprimento, 4 

mm de largura e 4 mm de profundidade) utilizando brocas carbide. Metade das amostras foram 

submetidas a protocolos Des-Re para formação de cárie artificial. Posteriormente, todos os 

dentes foram separados em oito grupos (n = 20) de acordo com o tratamento recebido antes do 

adesivo (Single Bond Universal – 3M ESPE): Grupo Controle – Sistema Adesivo; Grupo CHX 

– Cloredixina a 0,12% (CHX); Grupo Bio – Suspensão de Biosilicato a 10% (Bio); Grupo P16 

– Extrato de própolis com baixo teor de polifenóis (P16); Grupo P45 – Extrato de própolis com 

alto teor de polifenóis (P45); Grupo CHX Bio – CHX + Bio; Grupo P16 Bio – P16 + Bio; P45 

Bio – P45 + Bio. Após restauração (Filtek Z350, 3M ESPE), as amostras foram seccionadas em 

formato de palitos, divididos e armazenados em água destilada a 37 ºC por 24 horas, 6 meses e 

1 ano. Após o período de armazenamento, foram submetidos ao teste de microtração (0,5 

mm/min). Os dados foram analisados (ANOVA de dois fatores, teste de Bonferroni, p < .05), 

os padrões de fratura observados com microscópio óptico (VH-M100, Keyence) e MEV (EVO 

MA10, ZEISS); e a interface adesiva, através da MET (JEM-1010, JEOL). A associação de 

tratamentos resultou em maior RU (p < .05) nos dentes cariados em relação às amostras 

Controle, testados após 24 horas, sem diferença entre si (p > .05). Entre os hígidos testados após 

6 meses, o grupo P16 mostrou maior RU que os grupos Bio e Controle (p < .05). Dentre os 

dentes cariados, o grupo P45 mostrou maior RU do que o grupo CHX Bio (p < .05) quando 

testados após 1 ano. O envelhecimento das amostras só foi significativo (p < .05) para os 

substratos cariados, de forma que houve menor RU após 6 meses para o grupo P45 Bio e após 

1 ano para o grupo CHX Bio. As imagens em MEV demonstraram que substratos hígidos 

apresentam padrão clássico de condicionamento obtido com sistemas self-etch. Nos cariados, 

nota-se maior remoção da smear layer e formação dos tags de resina em maior quantidade. 

Encontraram-se túbulos mais expostos e fibrilas colágenas desorganizadas. Foi possível 

identificar partículas de Biosilicato nos grupos tratados com esse biomaterial. Nos substratos 

cariados, foi possível identificar partículas de própolis sobre a dentina tratada. Na MET foi 

observada boa interação do adesivo com as fibrilas colágenas e a formação da camada híbrida. 
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No substrato cariado percebe-se um tecido conjuntivo mais frouxo e desorganizado. Foi 

também possível identificar partículas de Biosilicato e do extrato de própolis. O tratamento com 

própolis com baixo teor de polifenóis, resultou em melhor resistência de união em substrato 

hígido após 6 meses de envelhecimento. A associação de tratamentos com Biosilicato promove 

melhor resistência de união após 24 horas em substratos cariados. Não houve diferença na 

resistência de união em virtude do envelhecimento no substrato hígido. O padrão de fratura 

mais prevalente foi o não adesivo, que aumentou à medida que houve maior tempo de 

envelhecimento. 

 

Palavras-chave: Adesão dentinária. Própolis. Vitrocerâmica bioativa. 
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GENG-VIVANCO, R. Effect of the use of propolis associated to bioactive glass-ceramic on 

dentin/adhesive interface. 2020. 121 p. Dissertação (Mestrado em Reabilitação Oral) – 

Faculdade de Odontologia de Ribeirão Preto, Universidade de São Paulo, Ribeirão Preto, 2020. 
 

ABSTRACT 

 

This in vitro study evaluated the effect of the use of propolis associated with Biosilicate 

suspension on the bond strength (BS) of composite restorations to dentin. 320 sound human 

molars were selected and occlusal cavities (5 mm length, 4 mm width and 4 mm depth) were 

prepared with carbide burs. Half of them were submitted to Des-Re protocols for development 

of artificial caries. Then, all teeth were separated into eight groups (n = 20) according to the 

treatment received before the adhesive system (Single Bond Universal – 3M ESPE): Control 

Group – Adhesive System; CHX Group – 0,12% Chlorhexidine (CHX); Bio Group – 10% 

Biosilicate suspension (Bio); P16 Group – Propolis extract with low levels of polyphenols 

(P16); P45 Group – Propolis extract with high levels of polyphenols (P45); CHX Bio Group – 

CHX + Bio; P16 Bio Group – P16 + Bio; P45 Bio Group – P45 + Bio. After restorations (Filtek 

Z350, 3M ESPE), samples were sectioned into sticks, separated and stored in distilled water at 

37 ºC for 24 hours, 6 months and 1 year. After that, the sticks were submitted to microtensile 

test (0,5 mm/min). Data was analyzed (2-way ANOVA, Bonferroni’s Test, p < .05), fracture 

patterns were observed with optical microscope (VH-M100, Keyence) and SEM (EVO MA10, 

ZEISS); and the adhesive interface, under TEM (JEM-1010, JEOL). In caries-affected dentin 

(CAD), the association of treatments resulted in higher BS (p < .05) compared to Control group, 

tested after 24 hours, with no difference among them (p > .05). Among the sound dentin (SD) 

tested after 6 months, P16 group showed higher BS than Bio and Control groups (p < .05). On 

CAD tested after 1 year, P45 group presented higher BS than CHX Bio Group (p < .05). Aging 

was significant (p < .05) for CAD; thus, there was lower BS after 6 months for P45 Bio group 

and after 1 year for CHX Bio group. SEM displayed that SD present the classical etching pattern 

obtained with self-etch systems. Among CAD, there was greater removal of smear layer and 

higher amount of resin tags. It was also found dentinal tubules more exposed and disorganized 

collagen fibrils. It was identified Biosilicate particles in groups treated with this biomaterial. 

On CAD, it was possible to identify propolis particles on the treated dentin. TEM showed good 

interaction between adhesive and collagen fibrils, and the formation of the hybrid layer. In 

CAD, a looser and more disorganized connective tissue was noticed. It was also identified 

Biosilicate and propolis particles. The treatment with propolis with low levels of polyphenols 

resulted in the best bond strength on sound dentin after 6 months of aging. The association of 
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treatments with Biosilicate promoted the best bond strength after 24 hours on caries-affected 

dentin. On sound substrates, there was no difference in bond strength due to aging. The most 

prevalent fracture pattern was the non-adhesive fracture, which increased with longer aging 

periods.  

 

Keywords: Dentin adhesion. Propolis. Bioactive glass-ceramic.           
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Nas últimas décadas, muitos avanços tecnológicos foram alcançados no desenvolvimento 

de materiais adesivos a fim de melhorar a resistência de união (RU) entre compósitos e os 

substratos dentários. Os sistemas adesivos têm sido sistematicamente simplificados e as 

técnicas aprimoradas com o intuito de conseguir a melhor eficiência com o menor tempo de 

utilização clínica.     

Entretanto, a longevidade das restaurações e da interface adesiva, que permanece como a 

área mais frágil das restaurações de resina, (1–3) são assuntos ainda de muito interesse na 

Odontologia, e muitas são as tentativas de melhorar essa questão. (4,5)  

Duas estratégias principais têm sido usadas para a hibridização da dentina, caracterizada 

pela união micromecânica entre a resina e a matriz dentinária rica em colágeno: 1) a utilização 

de sistemas adesivos “etch-and-rinse” em que um ácido é aplicado para desmineralizar a 

superfície dentinária, que é então lavada e sobre ela aplicada um primer e um adesivo; podendo 

esses últimos serem apresentados na forma simplificada, como o sistema adesivo de 2 passos. 

Tem sido demonstrado (6) que o ácido fosfórico, mais usado para o condicionamento da 

dentina, produz uma grande desmineralização da dentina e, consequentemente, um maior 

volume de colágeno desprotegido no fundo da camada híbrida. 2) o uso de monômeros ácidos 

sem enxague que, simultaneamente, condicionam e tratam com primer a dentina; são os 

chamados sistemas adesivos “self-etch”. Nos sistemas adesivos mais recentes, além da retenção 

micromecânica alcançada com a hibridização da dentina, há uma interação química adicional 

entre grupamentos específicos carboxílicos/fosfatos dos monômeros funcionais com a 

hidroxiapatita. (7) 

A durabilidade da interface adesiva é influenciada por muitos fatores, dentre eles a 

degradação devido à hidrólise da resina hidrofílica do sistema adesivo, não totalmente 

polimerizada, e a degradação da matriz colágena pelas metaloproteinases da matriz (MMPs) e 

catepsina cisteínas. (1)  

As MMPs são uma família de 20 enzimas cálcio e zinco-dependentes que são importantes 

em muitos processos biológicos e patológicos porque são capazes de degradar praticamente 

todos os componentes da matriz extracelular. (8–10) Várias MMPs são encontradas na dentina, 

dentre elas as MMP-2 e MMP-9 (gelatinases), MMP-20 (enamelisina), MMP-3 (estromelisina-

1) e MMP-8 (colagenase). (11–13) Na dentina mineralizada, as MMPs estão inativas. Porém, o 

condicionamento ácido, necessário para a formação da camada híbrida, desmineraliza 

superficialmente a dentina expondo as fibrilas colágenas e ativando as MMPs. (14) Se o 
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monômero resinoso não consegue infiltrar completamente na matriz colágena desmineralizada, 

as fibrilas colágenas ficam suscetíveis à degradação proteolítica, (15–17) o que tem um efeito 

adverso na resistência de união. (18) As MMPs também exercem grande influência na 

modulação da matriz dentinária durante a progressão da cárie. (19,20) 

Estratégias adequadas para aumentar a longevidade da interface resina-dentina e assim, 

das restaurações adesivas, seriam diminuir a atividade das MMPs (21) protegendo a interface e 

remineralizando a dentina. (2)  

O agente sintético para inativar as proteases endógenas da interface adesiva mais 

investigado é o digluconato de clorexidina (CHX), que tem se apresentado eficiente in vitro e 

in vivo (22–25) devido à capacidade da CHX de ser um inibidor de gelatinase/colagenase que 

age pela quelação não específica de cátions como Zn2+ e Ca2+; íons necessários para manter as 

funções enzimáticas das MMPs. (23) Porém, estudos recentes têm demonstrado que a CHX tem 

ligação somente eletrostática com a hidroxiapatita dentinária (26) e o efeito inibitório da CHX 

sobre as MMPs da dentina pode ser perdido em 1,5-2 anos. (27) Assim, outros inibidores têm 

sido propostos, como a galardina (28) e os metacrilatos de amônio quaternário, (29) além da 

indicação de agentes de ligações cruzadas do colágeno (5,30,31) para aumentar a longevidade 

das restaurações. 

As ligações cruzadas intermoleculares e interfibrilares são a base para a estabilidade, 

resistência e viscoelasticidade da matriz dentinária. A quantidade e o tipo de ligações cruzadas 

também determinam a estabilidade do colágeno e sua capacidade de resistir à biodegradação. 

(32) Estes preservam a integridade estrutural e aumentam a estabilidade bioquímica e 

biomecânica da matriz colágena da dentina desmineralizada; (31) além de aumentar a 

resistência à degradação pelas colagenases pelas bactérias, (33) inibir a atividade das 

metaloproteinases da matriz (34) e diminuir a taxa de desmineralização da dentina (35) 

contribuindo para a estabilização da interface adesiva resina-dentina. A atividade das MMPs 

em amostras tratadas com agentes de ligações cruzadas diminuiu significativamente entre 21% 

e 70%, dependendo da fonte usada, enquanto que em amostras sem tratamento a ação das 

MMPs aumentou em até 84%. (36) 

Um dos agentes de ligações cruzadas mais estudados atualmente é a proantocianidina 

(PAC) derivada de plantas, extraída de resíduos de fontes renováveis e ricos em polifenóis; 

como o extrato de semente de uva (Grape seed extract ou GSE). (5,30,31) Sugere-se que os 

mecanismos de ligações cruzadas entre as proantocianidinas e o colágeno possam ocorrer 
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através de ligações covalentes e, principalmente, através de pontes de hidrogênio. (32) O 

colágeno exibe dois sítios de ligação terminais (um grupo amina e outro carboxila) e a PAC 

seria capaz de se ligar nessas regiões através do seu grupo hidroxila, gerando ligações 

intermoleculares e interfibrilares. (32)  

A própolis, um adesivo resinoso coletado, processado e usado pelas abelhas, (37) tem 

recebido grande atenção na comunidade científica nos últimos anos; devido as suas múltiplas 

propriedades como agente antibacteriano, antifúngico, antiinflamatório, antiviral, anestésico, 

regenerador de tecidos, entre outros. (38,39) A composição química da própolis é muito 

complexa  e depende da flora local do sítio de coleta, (40) sendo basicamente formada por 55% 

de resinas e bálsamos, 30% de ceras, 10% de voláteis e 5% de pólen. (40–42) Além disso, sabe-

se que apresenta compostos fenólicos e ésteres, e que os agentes químicos mais prevalentes são 

todos os tipos de flavonoides e vários compostos aromáticos (38) que, segundo Jin et al., (39) 

apresentam grande efeito inibidor sobre a MMP-9. O ácido fenil éster caféico (CAPE), um dos 

compostos majoritários encontrados na própolis, possui atividade antiinflamatória, 

antioxidante, antimicrobianas, antineoplásica e inibe a atividade desta metaloproteinase, 

restringindo assim a degradação da matriz e a invasão celular. (39) Além disso, a própolis é 10 

vezes menos citotóxica aos fibroblastos, células da polpa e do ligamento periodontal do que o 

hidróxido de cálcio. (38)  

Apesar de existirem vários estudos na literatura utilizando a própolis como agente 

terapêutico na Odontologia, a maioria deles está relacionada à verificação de 

biocompatibilidade, (43–45) eficiência em tratamentos endodônticos, (46) como 

dessensibilizante, (47,48) antibacteriano contra Enterococcus faecalis e Streptococcus mutans 

(43,49,50) ou adicionada aos cimentos de ionômero de vidro. (51) Há conhecimento de apenas 

um estudo sobre a ação da própolis sobre inibição de MMPs e resistência de união 

dentina/adesivo. (52)  

Além disso, os flavonoides são considerados os componentes mais ativos biologicamente 

da própolis, responsáveis pelas suas propriedades terapêuticas (53) apresentando pronunciada 

bioatividade com os componentes da matriz celular e extracelular. (54) Diversos estudos tem 

demostrado que as propriedades biológicas e terapêuticas da própolis estão diretamente 

relacionadas ao teor de polifenóis, (49,55) salientando entre eles os flavonóides. (56) Sabe-se 

que quanto maior for o teor, maior será a atividade antimicrobiana e antioxidante. (49,55,56) 
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Apesar disso, não há relatos na literatura da ação desses compostos da própolis, em diferentes 

concentrações, em Odontologia restauradora. 

Como dito anteriormente, uma outra estratégia para aumentar a longevidade das 

restaurações seria proporcionar a remineralização do tecido dentinário. (2) Um material 

indicado para isso seria o Biosilicato, uma vitrocerâmica bioativa com partículas cristalizadas, 

composto de 23,75Na2O–23,75CaO–48,5SiO2–4P2O5 (% em peso) que, em contato com 

fluidos, tem demonstrado bons resultados na formação de hidroxicarbonoapatita (HCA) sobre 

tecidos mineralizados. (57) 

A camada de HCA reforçada com fibrilas de colágeno, é quimicamente e estruturalmente 

equivalente ao osso natural. (58) Este biomaterial é produzido com uma (BioS-1P) ou duas 

(BioS-2P) fases cristalinas, que contribuem para aumentar a resistência mecânica, módulo de 

elasticidade e módulo de fratura dos tecidos. (57,59)   

Trata-se de um material com maior resistência mecânica que o Bioglass 45S5. Apesar 

disso, apresenta maior reatividade, sendo que a formação de HCA ocorre após 6 horas do uso 

do Bioglass e 4 horas após Biosilicato. (59)  

Especificamente em Odontologia, o Biosilicato tem mostrado bons resultados em estudos 

clínicos e laboratoriais, (60–62) induzindo proliferação e diferenciação de fibroblastos e 

osteoblastos. (63) Do mesmo modo, Varanasi et al. (64) relataram que o Biosilicato promove o 

aumento da expressão gênica do colágeno do tipo I, da osteocalcina e da fosfatase alcalina nos 

fibroblastos dos ligamentos humanos.  

Na dentina, as partículas do material previamente aderido ao tecido dental sofrem 

dissolução no meio oral, liberando constantemente íons cálcio e fosfato da composição dos 

biovidros, o que eleva o pH local, favorecendo a ação anticariogênica e o processo de 

remineralização dental. (60,65)  

Esse biovidro apresenta um amplo espectro de propriedades antimicrobianas, incluindo 

bactérias anaeróbicas, e valores de concentração inibitória mínima menores para 

microrganismos orais. (66)  

Estudo recente (67) demonstrou que o tratamento da dentina com Biosilicato previamente 

à utilização do sistema adesivo etch-and-rinse influenciou positivamente a RU dentina/adesivo; 

já que, quando entra em contato com a dentina, as partículas reagem rapidamente com o tecido 

circundante no interior dos túbulos dentinários. (61,62,67) Além disso, não interferiu na 

habilidade adesiva do sistema self-etch à dentina. Resultados de pesquisa anterior (68) 
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demonstram que a aplicação de Biosilicato sobre dentina hígida e cariada artificialmente 

aumentou a RU dentina/adesivo quando utilizado o sistema adesivo etch-and-rinse, mas não 

houve diferença significativa entre os substratos quando utilizado o sistema self-etch em dentina 

cariada.  

Assim, considerando os resultados promissores de pesquisas anteriores, a busca constante 

pela inovação utilizando substâncias naturais, com menor potencial de efeitos colaterais; e um 

possível material remineralizante, diminuindo a necessidade de substituição de restaurações 

dentais ao longo do tempo e recuperando o tecido injuriado, torna-se fundamental estudar 

alternativas que permitam melhor qualidade de vida aos pacientes. 

O presente trabalho de investigação avaliou o efeito do uso de própolis, com baixo ou 

alto teor de polifenóis, associada a suspensão de Biosilicato, na resistência de união (RU) à 

dentina hígida e cariada de restaurações em compósito, visando conhecer o protocolo que 

permita a melhor resistência de união à microtração, fator importante para garantir a 

longevidade da restauração na boca e o sucesso do tratamento. Finalmente, a interface adesiva 

foi caracterizada morfologicamente através da Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) e 

da Microscopia Eletrônica de Transmissão (MET) para, assim, analisar a interação dos 

tratamentos de superfície propostos no substrato dentinário.  

  



Introdução     |    36 

 

Rocio Geng Vivanco 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 



2. Proposição 
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O objetivo geral deste trabalho foi: 

 

 

Avaliar o efeito do uso de própolis associada a suspensão de Biosilicato na resistência de união 

(RU) à dentina de restaurações em compósito. 

 

 

Os objetivos específicos foram:  

 

 

o Avaliar o efeito do uso de duas formulações de própolis associadas a suspensão de 

Biosilicato a 10% na resistência de união à dentina hígida e cariada de restaurações 

adesivas em diferentes tempos de envelhecimento; 

 

 

o Avaliar os padrões de fratura com microscópio óptico e microscopia eletrônica de 

varredura; 

 

 

o Caracterizar morfologicamente a interface adesiva, para verificação da remineralização 

do substrato e da interação dos tratamentos propostos com a dentina, via microscopia 

eletrônica de varredura e de transmissão. 

 

 

 

A hipótese nula deste estudo foi que a associação de própolis e Biosilicato não promoveria 

maior resistência de união na interface dentina/adesivo, independente do teor de polifenóis e 

tempo de envelhecimento. 
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3. Material e Métodos 
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3.1. MATERIAL 

 

 

Os materiais utilizados neste estudo estão apresentados na Tabela 1. 

 

Tabela 1 - Materiais utilizados no presente estudo. 

*10-MDP, 10-metacriloiloxidecil dihidrogeno fosfato; HEMA, hidroxietil metacrilato; Bis-GMA, bisfenol  

A-glicidil metacrilato; Bis-EMA, bisfenol A-glicidil dimetacrilato etoxilado; UDMA, uretano dimetacrilato;  

TEGMA, trietilenoglicol dimetacrilato. 

 

Material 
Nome 

comercial 
Fabricante Composição 

Sistema adesivo 
Single Bond 

Universal 

3M ESPE, St. 

Paul, MN, EUA 

 

Monômero fosfatado MDP, resinas de 

dimetacrilato, HEMA, copolímero 

ácido poliacrílico modificado por 

metacrilato, partículas, etanol, água, 

iniciadores e silano. 

 

Clorexidina Peridex 
3M ESPE, St. 

Paul, MN, EUA 

Gluconato de clorexidina a 0.12%, 

água, álcool, glicerina, diisoestearato 

de sorbitano, saborizante, sacarina 

sódica. 

Vitrocerâmica 

bioativa 

Biosilicato 

 

Vitrovita, São 

Carlos, SP, 

Brasil 

23,75Na2O–23,75CaO–8,5SiO2–4P2O5 

(0,18 µm), 100% cristalino. 

Própolis com 

baixo teor de 

polifenóis 

- 
Apis 

Flora, Ribeirão 

preto, SP, Brasil 

10% de resíduo seco + 10% de óleo de 

rícino etoxilado. Teor de polinefóis: 

16,584 ± 0,9699. 

Própolis com 

alto teor de 

polifenóis 

- 
Apis 

Flora, Ribeirão 

preto, SP, Brasil 

Extrato aquoso de própolis 16 mg/mL - 

40% p/v. Teor de polinefóis: 45,446 ± 

0,9582. 

Compósito 

resinoso 
Filtek Z350 

3M ESPE, St. 

Paul, MN, EUA 

Bis-GMA, Bis-EMA, UDMA, 

TEGDMA, partículas de sílica (20 nm), 

partículas de zircônia (4 a 11 nm) e 

agregados de partículas de zircônia/ 

sílica. 
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3.2. MÉTODOS 

 

 

3.2.1. Resistência de união à microtração 

 

 

3.2.1.1. Preparo dos dentes 

 

 

Após aprovação do protocolo da pesquisa pelo Comitê de Ética (CAAE nº 

78665717.1.0000.5419), 320 molares humanos hígidos recém-extraídos foram coletados junto 

ao Biobanco de dentes humanos da unidade FORP - USP, limpos e armazenados à temperatura 

de -2 ºC até o uso.  

As raízes dos dentes foram incluídas em resina acrílica (Figura 1) em anéis de PVC e 

tiveram suas superfícies oclusais aplainadas, perpendicularmente ao longo eixo do dente, com 

lixas de carbeto de silício de granulação 220 (Buehler, Lake Bluff, IL, EUA), sob água corrente, 

expondo a dentina do terço oclusal (Figura 2). 

 

 

Figura 1 - Dentes incluídos em resina acrílica. 
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           Figura 2 - Desgaste de dente em lixa para expor a dentina do terço oclusal. 

 

 

 

 

 

 

 

Cavidades oclusais (5 mm de comprimento, 4 mm de largura e 4 mm de profundidade) 

foram preparadas na área central da superfície exposta dos dentes utilizando broca carbide 

número 245 (Regular Carbide Burs – Dentsply, Des Plaines, IL, EUA) montada em alta rotação 

refrigerado com água (Figura 3). 

 

Figura 3 - Preparo dos dentes (Cavidades de Classe I). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Metade desses dentes foram submetidas à formação de cárie artificial, de forma que a 

cavidade preparada foi submetida a desafio cariogênico, conforme descrito por Marquezan et 

al. (69) cuja condição padrão de ciclagem de pH foi a escolhida, em um esquema diário de dois 

ciclos; sendo 8 horas de desmineralização e 16 horas de remineralização, por um período de 14 

dias em temperatura ambiente, sem agitação. Ao final de cada ciclo, a cavidade foi lavada com 
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água destilada e seca com papel absorvente. As demais faces dos dentes foram protegidas com 

esmalte para unhas (Colorama, L’Oreal Brasil, Rio de Janeiro, RJ, Brasil) (Figura 4). 

 

 

Figura 4 - Proteção das superfícies dentais do processo de Des-Re. 

 

 

 

 

 

 

 

As soluções desmineralizantes continham 2,2 mM de CaCl2; 2,2 mM de NaH2PO4 e 50 

mM de ácido acético (pH = 4.8), e as remineralizantes continham 1,5 mM CaCl2; 0,9 mM 

NaH2PO4 e 0,15 M KCl (pH = 7.0). 

Novas soluções foram utilizadas para cada ciclo, em uma quantidade de 10 mL, 

garantindo assim, que as soluções não se ficaram saturadas ou com falta de íons. Antes e após 

a obtenção da cárie artificial, foram realizadas medidas de microdureza Knoop 

(Microdurômetro HMV, Shimadzu, Tóquio, Japão), com uma carga estática de 25 gramas por 

30 segundos na dentina hígida e com carga de 10 gramas por 30 segundos na cariada, para 

certificação de que a dentina estivesse desmineralizada. (69)  

Os dentes foram aleatoriamente separados em 8 grupos (n = 20), conforme o tipo de 

tratamento a que os substratos foram submetidos (Tabela 2).  
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Tabela 2 - Grupos de estudo. 

 

Grupo Tratamento 

Controle Sistema adesivo 

CHX Clorexidina a 0,12% 

Bio Suspensão de Biosilicato a 10% 

P16 Extrato de própolis com baixo teor de polifenóis 

P45 Extrato de própolis com alto teor de polifenóis 

CHX Bio Clorexidina a 0,12% + Biosilicato 

P16 Bio 
Extrato de própolis com baixo teor de polifenóis + 

Biosilicato 

P45 Bio 
Extrato de própolis com alto teor de polifenóis + 

Biosilicato 
 

 

 

3.2.1.2. Protocolos de tratamento do substrato dentinário 

 

 

3.2.1.2.1. Clorexidina 

 

 

A Clorexidina (CHX) a 0,12% foi aplicada na cavidade preparada com microbrush 

durante 30 segundos (Figura 5). Em seguida, as superfícies foram lavadas e o excesso de água 

foi retirado com papel absorvente. 

 

Figura 5 - Aplicação da Clorexidina. 

 

 

 

 

 

 



Material e Métodos |    48 

 

Rocio Geng Vivanco 

3.2.1.2.2. Suspensão de Biosilicato (10%) 

 

 

O Biosilicato é um pó de vidro bioativo, que apresenta diâmetro médio de 4 µm. Este 

material apresenta grande reatividade, sendo capaz de apresentar uma camada rica em sílica gel 

em apenas uma hora de exposição em fluido corporal simulado. (57) Sendo assim, as partículas 

de Biosilicato foram misturadas em água destilada e deionizada em concentração de 10% 

imediatamente antes de sua aplicação. Para isso, 0,15 mg de Biosilicato foram adicionadas a 

1,35 mL de água destilada e deionizada em tubos de 1,5 mL (Microtubos Eppendorf Brasil, São 

Paulo, SP, Brasil) (Figura 6). 

 

Figura 6 - Preparo do Biosilicato para aplicação. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Após um minuto da mistura, a suspensão de Biosilicato foi aplicada sobre a superfície 

da cavidade dental utilizando microbrush e aguardou-se 1 minuto (Figura 7). Em seguida, um 

leve jato de ar foi aplicado para remoção do excesso de umidade. 

 

 

 

 

 

 



Material e Métodos     |    49 

Rocio Geng Vivanco 

         Figura 7 - Aplicação do Biosilicato nos dentes. 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.2.1.2.3. Suspensão de própolis 

 

 

Ambos extratos de própolis são insolúveis. Dessa forma, em um deles, com menor teor 

de polifenóis, foi adicionado um tensoativo (óleo de rícino etoxilado) na forma de excipiente 

para que pudesse aumentar a interação com os tecidos dentinário e conjuntivo.  

Independente do teor de polifenóis, as suspensões de extrato de própolis foram aplicadas 

da mesma maneira. Utilizando uma pipeta, 100 µl de extrato de própolis a 10% (Apisflora, 

Ribeirão Preto, São Paulo, Brasil) foram aplicados no interior da cavidade, foi aguardado 1 

minuto; e em seguida, a cavidade foi lavada por 15 segundos (Figura 8). O excesso de água foi 

removido por papel absorvente. 

 

          Figura 8 - Aplicação da própolis nos dentes.  
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Nos grupos em que foi testada a associação de CHX/própolis e biovidro, o protocolo 

utilizado foi a aplicação do primer seguido da aplicação do Biosilicato, como descrito 

anteriormente. 

 

 

3.2.1.2.4. Sistema adesivo 

 

 

Após o tratamento da dentina, o sistema adesivo foi aplicado na cavidade com pincel 

microbrush de forma simplificada, ou seja, como adesivo self-etch, conforme a recomendação 

do fabricante (Figura 9). Para isso, uma gota do adesivo foi dispensada e foi aplicada de forma 

ativa na superfície da dentina, esfregando por 30 segundos, e fotoativado por 10 segundos 

(FLASHlite 1401, Discus Dental, Culver City, CA, EUA, 460-480 nm, 1.100 mW/cm2). 

 

Figura 9 - Aplicação do sistema adesivo nos dentes. 
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3.2.1.3. Restauração com compósito 

 

 

Em seguida, os dentes foram restaurados com compósito (Filtek Z350, 3M ESPE Dental 

Products, St. Paul, MN, EUA), segundo a técnica incremental, e polimerizados por aparelho 

tipo LED (FLASHlite 1401, Discus Dental), por 20 segundos, segundo recomendações do 

fabricante (Figura 10).  

 

 

 Figura 10 - Restauração dos dentes com compósito. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.2.1.4. Corte das amostras e teste de microtração 

 

 

 

 

Ato contínuo, as amostras foram seccionadas verticalmente em série (Buehler, Lake 

Buff, IL, EUA), em formato de palito (0,9 mm2), de acordo com a técnica de teste de 

microtração “non-trimming” (Figura 11). (70) Cada palito foi cuidadosamente examinado por 

inspeção visual. Os palitos selecionados para testes pertenciam ao centro da cavidade e foram 

divididos e armazenados segundo o tempo de envelhecimento para o teste: Após 24 horas, 6 

meses e 1 ano. 
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            Figura 11 - Corte das amostras em formato de palito. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Após os períodos de armazenamento, cada palito foi posicionado no dispositivo 

específico para microtração, fixado com adesivo a base de cianoacrilato (Super Bonder, Henkel 

Ltda, São Paulo, SP, Brasil) e submetidos ao ensaio de microtração (OM 100, Odeme, Luzerna, 

Santa Catarina, Brasil) com velocidade de deslocamento de 0,5 mm/min até a fratura (Figura 

12).  

 

 

Figura 12 - Ensaio de microtração das amostras. 

 

 

 

Os valores da resistência de união foram calculados de acordo com a fórmula R =  

(F/A)/10, onde ‘’R’’ é a resistência (MPa), ‘’F’’ é a carga exigida para a ruptura do corpo-de-

prova (kgf) e ‘’A’’ é a área da interface do corpo-de-prova (mm²) e expressos em MPa. Para 
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cada grupo foi obtida uma média dos valores de microtração (mTBS) pela somatória dos valores 

de microtração e divisão pelo número de palitos testados. A área da secção transversal, no local 

da fratura foi medida com paquímetro digital (Absolute Digimatic®, Mitutoyo, Tóquio, Japão).  

 

 

3.2.1.5. Análise estatística 

 

 

Os valores de Resistência de união foram analisados quanto a normalidade e 

homocedasticidade da amostra utilizando o teste de Shapiro-Wilk (α = 0.05) e submetidos ao 

teste estatístico ANOVA de dois fatores (Fatores de variação: Substrato – hígido ou cariado – 

e tipo de tratamento da dentina), teste de Bonferroni, p < .05. Quando o tempo foi analisado 

(Após 24 horas, 6 meses ou 1 ano), foi considerado para cada substrato isoladamente. 

 

 

3.2.2. Análise dos padrões de fratura 

 

 

As amostras fraturadas foram observadas em microscópio óptico (VH-M100 Keyence 

Brasil, São Paulo, SP, Brasil) para realização da análise do padrão de fratura (Coesiva, adesiva 

ou mista). 

 

 

3.2.3. Morfologia da fratura - Microscopia eletrônica de varredura 

 

 

Análises complementares demonstrativas de cada tipo de padrão de fratura encontrado 

para os diferentes grupos, foram analisados através de Microscopia Eletrônica de Varredura 

(MEV, EVO MA10, ZEISS) a fim de caracterizar a interface.  

Para isso, os palitos fraturados foram armazenados em água deionizada por um período 

não superior a 24 horas, secos com papel absorvente e fixados em stubs de alumínio com auxílio 

de fita dupla face de carbono (Electron Microscopy Sciences, Washington, EUA) (Figura 13). 
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Em seguida, todos os espécimes receberam cobertura de ouro-paládio (Bal-Tec, modelo SCD 

050 sputter coater, Balzers, Liechtenstein) (Figura 14) para serem observados em microscópio 

eletrônico de varredura em aumentos de 1000x, 2000x e 5000x, a uma aceleração de voltagem 

de 20 kW, WD = 30 mm e spotsize 28 mm. 

 

Figura 13 - Palitos fixados para serem metalizados em seguida, para análise em MEV. 

 

 

 

 

 
 
 

Figura 14 - Palitos sendo metalizados para serem analisados em MEV.  
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3.2.4. Análise da interface adesiva - Microscopia eletrônica de transmissão 

 

 

 

Para análise em Microscopia Eletrônica de Transmissão (MET, JEM-1010, JEOL, 

Tokio, Japão), foram selecionados dois dentes para cada grupo (n = 2) e restaurados conforme 

descrito anteriormente. Após restauração, foram cortados (Buehler, Lake Buff, IL, EUA) em 

secções de 2 x 2 mm a 1 mm da interface adesiva. Os espécimes foram fixados (Karnovsky, 

Electron Microscopy Sciences, Hatflied, PA, EUA) (Figura 15) e posteriormente, embebidos 

em resina epóxica (Electron Microscopy Sciences, Hatflied, PA, EUA) em reservatórios 

apropriados (Figura 16). Ato contínuo, foram obtidas fatias nanométricas, de aproximadamente 

90 nm, com o auxílio de faca de diamante acoplada em micrótomo (MT-2C, RMC, Florida, 

EUA) e analisadas nos mesmos períodos testados para a RU.  

 

              Figura 15 - Fixação das amostras para serem incluídas em resina epóxi,  

                                          a fim de serem analisadas em MET. 
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Figura 16 - Amostras incluídas em resina epóxi a fim de serem analisadas em MET. 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



4. Resultados 
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4.1. RESISTÊNCIA DE UNIÃO À MICROTRAÇÃO 

 

 

As medianas e erro padrão (EP) da resistência de união (MPa) para cada grupo são 

apresentados nas Tabelas 3 a 7.  

 

Tabela 3 - Mediana e erro padrão da média (EP) da resistência de união (MPa) para os grupos testados após 24 

horas (ANOVA de dois fatores, teste de Bonferroni, p < .05).  

 

Letras diferentes, minúsculas na linha e maiúsculas na coluna, indicam diferença estatisticamente significante (p < 

.05). 

 

Tabela 4 - Mediana e erro padrão da média (EP) da resistência de união (MPa) para os grupos testados após 6 meses 

(ANOVA de dois fatores, teste de Bonferroni, p < .05). 

Letras diferentes, minúsculas na linha e maiúsculas na coluna, indicam diferença estatisticamente significante (p < 

.05). 

 

 

 

 

Tratamentos Hígidos Cariados 

Controle 14.47 (2.13) aA 3.72 (0.43) bA 

CHX 17.43 (1.91) aA 5.29 (1.22) bAB 

Bio 16.07 (2.07) aA 4.78 (0.69) bAB 

P16 16.05 (1.91) aA 6.86 (0.79) aAB 

P45 13.20 (3.51) aA 7.36 (1.17) bAB 

CHX Bio 17.96 (3.22) aA 7.62 (1.61) aB 

P16 Bio 14.01 (1.41) aA 8.04 (1.69) aB 

P45 Bio 13.60 (1.78) aA 8.66 (1.45) aB 

Tratamentos Hígidos Cariados 

Controle 14.95 (1.62) aAB 10.13 (1.77) aA 

CHX 12.48 (1.48) aAB 3.98 (1.65) bA 

Bio 10.96 (1.31) aA 5.44 (0.95) aA 

P16 20.77 (1.98) aB 1.81 (1.85) bA 

P45 15.47 (2.01) aAB 6.41 (0.79) aA 

CHX Bio 12.98 (1.54) aAB 9.23 (2.90) bA 

P16 Bio 14.56 (1.41) aAB 2.65 (1.26) bA 

P45 Bio 14.20 (1.95) aAB 3.20 (0.87) bA 
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Tabela 5 - Mediana e erro padrão da média (EP) da resistência de união (MPa) para os grupos testados após 1 ano 

(ANOVA de dois fatores, teste de Bonferroni, p < .05). 

 

Tratamentos Hígidos Cariados 

Controle 15.68 (1.55) aA 4.69 (1.13) bA 

CHX 15.12 (1.54) aA 3.42 (0.46) bA 

Bio 14.35 (1.75) aA 4.90 (0.68) bA 

P16 13.92 (2.56) aA 3.47 (0.98) bA 

P45 16.88 (1.78) aA 8.10 (1.71) bA 

CHX Bio 13.73 (1.91) aA 3.10 (0.86) bA 

P16 Bio 15 (1.90) aA 6.24 (1.12) bA 

P45 Bio 15.06 (2.67) aA 3.95 (0.76) bA 

Letras diferentes, minúsculas na linha e maiúsculas na coluna, indicam diferença estatisticamente significante (p < 

.05). 

 

Tabela 6 - Mediana e erro padrão da média (EP) da resistência de união (MPa) para os grupos hígidos testados após 
24 horas, 6 meses e 1 ano (ANOVA de dois fatores, teste de Bonferroni, p < .05). 

 

Tratamentos 24 horas 6 meses 1 ano 

Controle 14.47 (2.13) aA 14.95 (1.62) aA 15.68 (1.55) aA 

CHX 17.43 (1.91) aA 12.48 (1.48) aAB 15.12 (1.54) aA 

Bio 16.07 (2.07) aA 10.96 (1.31) aAB 14.35 (1.75) aA 

P16 16.05 (1.91) aA 20.77 (1.98) aB 13.92 (2.56) aA 

P45 13.20 (3.51) aA 15.47 (2.01) aAB 16.88 (1.78) aA 

CHX Bio 17.96 (3.22) aA 12.98 (1.54) aAB 13.73 (1.91) aA 

P16 Bio 14.01 (1.41) aA 14.56 (1.41) aAB 15 (1.90) aA 

P45 Bio 13.60 (1.78) aA 14.20 (1.95) aAB 15.06 (2.67) aA 

Letras diferentes, minúsculas na linha e maiúsculas na coluna, indicam diferença estatisticamente significante (p < 

.05). 

 

Tabela 7 - Mediana e erro padrão da média (EP) da resistência de união (MPa) para os grupos cariados testados 

após 24 horas, 6 meses e 1 ano (ANOVA de dois fatores, teste de Bonferroni, p < .05). 

 

Tratamentos 24 horas 6 meses 1 ano 

Controle 3.72 (0.43) aA 10.13 (1.77) aA 4.69 (1.13) aAB 

CHX 5.29 (1.22) aA 3.98 (1.65) aAB 3.42 (0.46) aAB 

Bio 4.78 (0.69) aA 5.44 (0.95) aAB 4.90 (0.68) aAB 

P16 6.86 (0.79) aA 1.81 (1.85) aAB 3.47 (0.98) aAB 

P45 7.36 (1.17) aA 6.41 (0.79) aAB 8.10 (1.71) aA 

CHX Bio 7.62 (1.61) aA 9.23 (2.90) abAB 3.10 (0.86) bB 

P16 Bio 8.04 (1.69) aA 2.65 (1.26) aAB 6.24 (1.12) aAB 

P45 Bio 8.66 (1.45) aA 3.20 (0.87) bB 3.95 (0.76) bAB 

Letras diferentes, minúsculas na linha e maiúsculas na coluna, indicam diferença estatisticamente significante (p < 

.05). 
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Os resultados demonstraram que entre as amostras testadas após 24 horas, o substrato foi 

significativo (p < .05), com maior resistência de união na dentina hígida quando não foi tratada 

(Controle) e quando foram empregados os tratamentos CHX, Bio e P45 (Tabela 3). Entre os 

dentes hígidos testados após 24 horas não houve diferença significativa (p > .05) independente 

do tratamento executado; enquanto que nos cariados, os grupos onde houve associação de 

tratamentos (CHX Bio, P16 Bio e P45 Bio) resultaram em maior resistência de união, sendo 

significativa (p < .05) quando comparado com o grupo Controle, sem diferença entre si (p > .05) 

(Tabela 3).  

Ao contrário das amostras testadas após 24 horas, após 6 meses de envelhecimento o 

substrato hígido apresentou maior resistência de união (p < .05) em comparação com o cariado 

para todos os grupos, exceto para os grupos Controle, Bio e P45, em que não houve diferença 

significativa (p > .05) (Tabela 4). Entre os dentes hígidos testados após 6 meses, o grupo P16 

mostrou a maior resistência de união, sendo significativa (p < .05) quando comparado com o 

grupo Bio. Porém, entre os dentes cariados não houve diferença (p > .05) (Tabela 4). 

Entre as amostras testadas após 1 ano de envelhecimento, o substrato foi significativo (p 

< .05) para o tratamento de superfície em todos os casos, sendo a resistência de união maior na 

dentina hígida. Contudo, entre os tratamentos não houve diferença (p > .05) para nenhum dos 

substratos (Tabela 5).   

Quando comparado o tempo de envelhecimento nos substratos hígidos, este não foi 

significativo (p > .05) na resistência de união, independentemente do tempo de envelhecimento 

testado. No entanto, entre os dentes hígidos testados após 6 meses, o grupo P16 exibiu a maior 

resistência de união, sendo significativa (p < .05) quando comparado com o grupo Controle 

(Tabela 6).  

Por outro lado, o tempo de envelhecimento nos dentes cariados foi significativo para o 

grupo CHX Bio. Dentes testados após 24 horas apresentaram maior resistência de união (p < .05) 

que aqueles envelhecidos por 1 ano. Do mesmo modo, o grupo P45 Bio exibiu maior resistência 

de união (p < .05) quando foi testado após 24 horas, resultado diferente dos envelhecidos por 6 

meses e 1 ano (p < .05), que não apresentaram diferença entre si (p > .05) (Tabela 7). Entre os 

dentes cariados testados após 6 meses, o grupo Controle obteve a maior resistência de união, 

sendo significativa (p < .05) quando comparado com o grupo P45 Bio. Assim mesmo, entre as 

amostras cariadas testadas após 1 ano, o grupo P45 mostrou a maior resistência de união, sendo 

significativa (p < .05) quando comparado com o grupo CHX Bio (Tabela 7). 
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4.2. ANÁLISE DOS PADRÕES DE FRATURA 

 

 

A distribuição dos padrões de fratura dos diferentes grupos propostos, pode ser observada 

nos Gráficos 1 a 3. 

 

Gráfico 1 - Distribuição (%) dos padrões de fratura para os grupos testados após 24 horas. 
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Gráfico 2 – Distribuição (%) dos padrões de fratura para os grupos testados após 6 meses. 

 

 

 

Gráfico 3 – Distribuição (%) dos padrões de fratura para os grupos testados após 1 ano. 
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Independentemente do tempo de envelhecimento, a dentina hígida apresentou maior 

prevalência de fraturas adesivas e mistas, enquanto a dentina cariada mostrou mais fraturas não 

adesivas (Gráficos 1-3). As amostras hígidas testadas após 24 horas exibiram maior incidência 

de fraturas não adesivas quando o Própolis e/ou o Biosilicato foi utilizado como tratamento de 

superfície (Gráfico 1). Por outro lado, independente do substrato, depois do envelhecimento as 

fraturas não adesivas aumentaram para todos os grupos (Gráficos 1-3), aumentando ainda mais 

após 1 ano (Gráfico 3). 

 

 

4.3. MORFOLOGIA DA FRATURA - MICROSCOPIA ELETRÔNICA DE 

VARREDURA 

 

 

As fotomicrografias (MEV) da interface adesiva para todos os grupos testados podem ser 

encontradas nos Quadros 1 e 2, ilustrando as características mais representativas. 
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Quadro 1 (Continua) - Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MEV para os grupos hígidos. 
 

Asterisco = Smear layer; Seta branca = Túbulo dentinário aberto. 

 

 

Tratamentos 24 horas 6 meses 1 ano 

Controle 

   

CHX 

   



Resultados |    66 

 

Rocio Geng Vivanco 

Quadro 1 (Continuação) - Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MEV para os grupos hígidos. 

 

Asterisco = Smear layer; Seta branca = Túbulo dentinário aberto; Mão branca = Partícula de Biosilicato; Mão preta = Ponto de remineralização; Sustenido = Tags de resina.  

 

 

 

 

Tratamentos 24 horas 6 meses 1 ano 

Bio 

   

P16 
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Quadro 1 (Continuação) - Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MEV para os grupos hígidos. 

 

 Asterisco = Smear layer; Seta branca = Túbulo dentinário aberto; Mão branca = Partícula de Biosilicato; Sustenido = Tags de resina. 
 

 

 

  

Tratamentos 24 horas 6 meses 1 ano 

P45 

   

CHX Bio 
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Quadro 1 (Conclusão) - Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MEV para os grupos hígidos. 

 

Asterisco = Smear layer; Seta branca = Túbulo dentinário aberto; Mão branca = Partícula de Biosilicato; Mão preta = Ponto de remineralização; Sustenido = Tags de resina.  

Tratamentos 24 horas 6 meses 1 ano 

P16 Bio 

   

P45 Bio 
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Quadro 2 (Continua) - Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MEV para os grupos cariados. 

 

Asterisco = Smear layer; Seta branca = Túbulo dentinário aberto; Letra X = Fibrilas colágenas desprotegidas e desorganizadas; Sustenido = Tags de resina. 

 

 

 

Tratamentos 24 horas 6 meses 1 ano 

Controle 

   

CHX 
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Quadro 2 (Continuação) - Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MEV para os grupos cariados. 

 

Asterisco = Smear layer; Seta branca = Túbulo dentinário aberto; Letra X = Fibrilas colágenas desprotegidas e desorganizadas; Elipse = Partículas do extrato de própolis com 

baixo teor de polifenóis; Sustenido = Tags de resina. 

 

 

Tratamentos 24 horas 6 meses 1 ano 

Bio 

   

P16 
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Quadro 2 (Continuação) - Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MEV para os grupos cariados. 

 

Asterisco = Smear layer; Seta branca = Túbulo dentinário aberto; Letra X = Fibrilas colágenas desprotegidas e desorganizadas; Mão branca = Partícula de Biosilicato; Sustenido 

= Tags de resina. 

 

 

Tratamentos 24 horas 6 meses 1 ano 

P45 

   

CHX Bio 
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Quadro 2 (Conclusão) - Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MEV para os grupos cariados. 

 

Asterisco = Smear layer; Seta branca = Túbulo dentinário aberto; Elipse = Partículas do extrato de própolis com baixo teor de polifenóis; Mão branca = Partícula de Biosilicato; 

Sustenido = Tags de resina. 

Tratamentos 24 horas 6 meses 1 ano 

P16 Bio 

   

P45 Bio 
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Através da Microscopia Eletrônica de Varredura, nos substratos hígidos, percebe-

se a presença de uma camada de smear layer, parcialmente removida, cobrindo os túbulos 

dentinários, quase completamente obliterados por ela e pela smear plug (Quadro 1). 

Mostra-se, assim, o padrão clássico de condicionamento obtido com sistemas self-etch. 

(68) Do mesmo modo, foram observados poucos tags de resina, curtos e circundados por 

dentina superficialmente desmineralizada apenas nos substratos que foram tratados com 

os extratos de própolis ou quando os tratamentos foram associados (Quadro 1 – Grupos 

P16 em todos os períodos de tempo, P45 após 1 ano, CHX Bio após 6 meses, P16 Bio 

após 1 ano e P45 Bio após 6 meses).  

Nos dentes cariados foi possível apreciar, em todos os grupos, uma maior 

desmineralização da superfície dentinária, maior remoção da smear layer e a formação 

dos tags de resina, em maior quantidade e comprimento no interior dos túbulos 

dentinários (Quadro 2). Neste substrato encontraram-se também túbulos mais expostos e 

com maior diâmetro (Quadro 2) comparado com o observado nos substratos hígidos 

(Quadro 1). Assim mesmo, evidencia-se uma dentina peritubular e intertubular com 

fibrilas colágenas expostas, desprotegidas e desorganizadas pelo processo de cárie 

(Quadro 2).  

Nos substratos hígidos e cariados tratados com Biosilicato, com e sem associação 

de outro tratamento, nota-se partículas de Biosilicato bem definidas, na smear layer 

(Quadro 1 e 2), algumas delas obliterando os túbulos dentinários (Quadro 2 – Grupos P16 

Bio e P45 Bio testados após 24 horas). Além disso, especificamente nos substratos 

hígidos tratados só com Biosilicato e em associação com própolis com alto teor de 

polifenóis, e submetidos a envelhecimento (Quadro 1 – Grupos Bio e P45 Bio após 6 

meses e 1 ano), percebe-se um aumento na radiopacidade destas partículas, sugestivo de 

possíveis pontos de remineralização. Por outro lado, nos dentes cariados artificialmente, 

nos grupos onde foi aplicada a própolis com baixo teor de polifenóis, com e sem 

associação, evidencia-se micropartículas provenientes do próprio extrato (Quadro 2 – 

Grupos P16 e P16 Bio em todos os períodos de tempo). 
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4.4. ANÁLISE DA INTERFACE ADESIVA - MICROSCOPIA ELETRÔNICA DE 

TRANSMISSÃO 

 

 

As fotomicrografias (MET) da interface adesiva para todos os grupos testados 

podem ser encontradas nos Quadros 3 e 4, ilustrando as características mais 

representativas. 
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Quadro 3 (Continua) - Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MET para os grupos hígidos. 

 

Asterisco = Smear layer; Letra X = Mineral da dentina; Mão preta = Ponto de remineralização. 

 

Tratamentos 24 horas 6 meses 1 ano 

CHX 

   

Bio 
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Quadro 3 (Continuação) - Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MET para os grupos hígidos. 

 

Letra X = Mineral da dentina; Elipse = Partículas do extrato de própolis com baixo teor de polifenóis; Seta preta = Imagem indicativa da ação do veículo do extrato de própolis 

na dentina; Triângulo = Extrato de própolis com alto teor de polifenóis. 

Tratamentos 24 horas 6 meses 1 ano 

P16 

   

P45 
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Quadro 3 (Continuação) - Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MET para os grupos hígidos. 

 

Letra X = Mineral da dentina; Mão preta = Ponto de remineralização; Elipse = Partículas do extrato de própolis com baixo teor de polifenóis; Seta preta = Imagem indicativa da 

ação do veículo do extrato de própolis na dentina. 

Tratamentos 24 horas 6 meses 1 ano 

CHX Bio 

   

P16 Bio 
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Quadro 3 (Conclusão) - Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MET para os grupos hígidos. 

 

Letra X = Mineral da dentina; Mão preta = Ponto de remineralização. 

 

 

  

Tratamentos 24 horas 6 meses 1 ano 

P45 Bio 
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Quadro 4 (Continua) - Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MET para os grupos cariados. 

 

Letra X = Mineral da dentina. 
 

Tratamentos 24 horas 6 meses 1 ano 

Controle 

   

CHX 
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Quadro 4 (Continuação) - Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MET para os grupos cariados. 

 

Letra X = Mineral da dentina; Mão preta = Ponto de remineralização. 

 

Tratamentos 24 horas 6 meses 1 ano 

Bio 

   

P45 
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Quadro 4 (Continuação) - Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MET para os grupos cariados. 

 

Letra X = Mineral da dentina; Mão preta = Ponto de remineralização; Seta preta = Imagem indicativa da ação do veículo do extrato de própolis na dentina. 

 

Tratamentos 24 horas 6 meses 1 ano 

CHX Bio 

 

  

P16 Bio 
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Quadro 4 (Conclusão) - Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MET para os grupos cariados. 

 

Letra X = Mineral da dentina; Mão preta = Ponto de remineralização. 

 

 

 

 

 

 

 

 

Tratamentos 24 horas 6 meses 1 ano 

P45 Bio 
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Através da Microscopia Eletrônica de Transmissão foi possível observar boa 

interação do sistema adesivo com a dentina e a formação da camada híbrida, em ambos 

substratos (Quadro 3 e 4). Além disso, no substrato hígido tratado só com clorexidina, 

nota-se a presença de smear layer, não completamente removida, incorporada à camada 

(Quadro 3 – Grupo CHX analisado após 24 horas e 1 ano). Por outra parte, no caso dos 

substratos cariados percebe-se maior degradação da camada híbrida (Quadro 4), que foi 

aumentando para ambos substratos à medida que o tempo de envelhecimento aumentou 

(Quadro 3 e 4). Assim, na dentina cariada tratada com clorexidina sem associação, 

observa-se, após 6 meses de envelhecimento, uma camada híbrida muito fina (Quadro 4 

– Grupo CHX analisado após 6 meses) e após um ano a degradação dela (Quadro 4 – 

Grupo CHX analisado após 1 ano) que também foi visto quando este substrato foi tratado 

só com o sistema adesivo (Quadro 4 – Grupo Controle analisado após 1 ano).  

Independentemente do substrato, nos grupos tratados com Biosilicato, com e sem 

associação de outro tratamento (Quadro 3 – Grupos Bio, CHX Bio, P16 Bio e P45 Bio 

após 6 meses e 1 ano; Quadro 4 – Grupos Bio, P16 Bio e P45 Bio após 6 meses e 1 ano), 

constata-se áreas com maior densidade, sugestivo de regiões de início de remineralização 

no tecido dentinário, áreas que aumentaram ao longo do tempo. 

Por outro lado, nas amostras hígidas tratadas com própolis com baixo teor de 

polifenóis, com e sem associação, é possível visualizar uma excelente hibridização e 

formação de uma camada híbrida, com partículas do extrato espalhadas no tecido (Quadro 

3 – Grupos P16 e P16 Bio em todos os períodos). Assim mesmo, tanto na dentina hígida 

quanto na cariada, foi possível observar boa interação do extrato com  a dentina em 

virtude do óleo de rícino, o qual é visto como uma sombra em íntimo contato com  a 

superfície dentinária (Quadro 3 – Grupos P16 analisados após 24 horas e 1 ano e P16 Bio 

analisado após 24 horas; Quadro 4 – Grupo P16 Bio analisado após 24 horas).  

De outra parte, quando o substrato foi tratado somente com o Biosilicato, verifica-

se, além de áreas de remineralização, áreas de degradação, visíveis na coloração branca. 

Entretanto, observa-se no grupo tratado com própolis com baixo teor de polifenóis, 

seguido deste biomaterial, menor degradação da camada híbrida quando comparado com 

os demais grupos (Quadro 4 – Grupos analisados após 1 ano). 

Finalmente, na dentina hígida tratada com própolis como alto teor de polifenóis, 

nota-se estruturas sugestivas de serem partículas de própolis suspensas incorporadas à 

camada híbrida (Quadro 3 – Grupo P45 analisado após 24 horas e 1 ano). 
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Em razão da fragilidade do substrato cariado, para os grupos tratados com extrato 

de própolis como alto teor de polifenóis e onde foram associados clorexidina e 

Biosilicato, não foi possível a obtenção de imagens após 6 meses e 1 ano de 

envelhecimento. Esse fato também aconteceu para o grupo tratado com extrato de 

própolis como baixo teor de polifenóis, onde não foi possível conseguir imagens em 

nenhum dos períodos. 
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O presente trabalho avaliou o efeito do uso de própolis, com diferentes teores de 

polifenóis, associada a suspensão de Biosilicato na resistência de união à dentina hígida e 

cariada de restaurações em compósito, visando conhecer também a interação desses tratamentos 

com a superfície dentinária. O estudo partiu da hipótese nula de que esta associação não 

promoveria uma maior resistência de união na interface dentina/adesivo, independente do teor 

de polifenóis e do tempo de envelhecimento. Com base nos resultados obtidos, pode-se afirmar 

que a hipótese testada foi rejeitada, uma vez que, nas amostras cariadas testadas após 24 horas 

de armazenamento, a associação de tratamentos resultou em maior resistência de união, sendo 

significativa (p < .05) quando comparado com o grupo Controle. Além disso, após 1 ano de 

envelhecimento, houve maior resistência de união para o grupo tratado com própolis com alto 

teor de polifenóis, significativamente (p < .05) maior do que o grupo onde foram associados 

CHX e o Biosilicato. 

O conceito de Odontologia minimamente invasiva está sendo cada vez mais utilizado 

na prática clínica. Visa preservar a estrutura dental, limitando o preparo à remoção seletiva da 

dentina infectada por bactérias e mantendo a dentina afetada sem microorganismos e com 

capacidade remineralizável, o que ajudaria na adesão. (71) É por esse motivo que o presente 

estudo avaliou também o comportamento dos diferentes tratamentos de superfície propostos na 

dentina artificialmente cariada. Contudo, o substrato hígido obteve melhores resultados em 

comparação com o cariado.  

Estudos prévios têm mostrado resultados similares aos encontrados no presente estudo, 

sendo a resistência de união na dentina cariada até 50% menor do que na hígida. (22) Isto 

acontece devido à perda do conteúdo mineral durante a progressão da cárie, que leva à formação 

de porosidades e alterações na estrutura do colágeno dentinário. (8) As fibrilas colágenas 

degradam-se, diminuindo o número de ligações cruzadas do colágeno Tipo I. Essas 

modificações afetam as propriedades mecânicas da dentina, (22) entre elas, a resistência de 

união à tração. Assim mesmo, existe evidência de que a camada híbrida formada neste substrato 

é pouco infiltrada pelos monômeros dos sistemas adesivos, deixando fibrilas colágenas 

expostas e susceptíveis à degradação ao longo do tempo. (22,72,73) 

Mesmo na dentina hígida, a resistência de união de uma restauração adesiva depende da 

estabilidade da camada híbrida, (11) a qual pode sofrer degradação hidrolítica e/ou proteólise 

das fibrilas colágenas se encontram-se desprotegidas. (15) Tanto o condicionamento com ácido 

fosfórico ou com monômeros ácidos dos sistemas self-etch quanto os ácidos produzidos pelas 
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bactérias, diminuem o pH do meio gerando alterações na estrutura dentinária e ativando as 

MMPs. (11,14,19) O sistema adesivo Single Bond Universal, empregado no presente estudo, 

apresenta um pH de 2.7 que lhe fornece a acidez necessária para seu uso no modo self-etch (74) 

mas também segundo Mazzoni et al., suficiente para ativar as MMPs. (75) 

As MMPS são enzimas proteolíticas que intervêm em muitos processos biológicos; 

(8,13) por exemplo durante o desenvolvimento e maturação dental contribuem na reorganização 

da matriz orgânica antes da sua mineralização. (13,14) Uma vez mineralizada, permanecem 

dentro da matriz dentinária cobertas por cristais de hidroxiapatita, tornando-se imóveis e não-

funcionais (14,76) até que a superfície seja alterada. Quando reativadas, estas enzimas quebram 

as ligações peptídicas por meio da adição de água, degradando a matriz. (14)  

É assim que, têm sido propostos diversos inibidores de MMPs, os quais baseiam-se na 

quelação dos grupos zinco e cálcio, necessários para a atividade enzimática delas. (23) A 

clorexidina tem mostrado bons resultados clínicos e laboratoriais aumentando a longevidade 

das restaurações. (22–25) Graças a suas moléculas anfipáticas, pode penetrar facilmente no 

interior dos túbulos dentinários e se ligar a várias proteínas. (77) Além disso, é um agente 

catiônico com forte afinidade por estruturas orgânicas (colágeno) e inorgânicas (hidroxiapatita) 

carregadas negativamente, especialmente quando aplicado após condicionamento ácido. 

(78,79) Assim, na dentina mineralizada a clorexidina se liga eletrostaticamente aos grupos 

fosfatos da hidroxiapatita, enquanto que na dentina desmineralizada, além de se ligar aos grupos 

carboxílicos do colágeno, também pode formar ligações de hidrogênio com eles. (27) 

A clorexidina inibe a atividade das MMPs por mecanismo de quelação, no qual os íons 

metálicos (cálcio e zinco) do meio são sequestrados impedindo a ativação catalítica das MMPs. 

(23) Contudo, é solúvel em água, portanto, a sua eficácia ao longo prazo pode ser 

comprometida. (27,29) Também, sabe-se que perde sua efetividade na presença de íons de 

cálcio liberados por alguns sistemas adesivos, e neste caso proveniente das partículas de 

Biosilicato. (80) Provavelmente foi por essas razões que quando os dentes cariados tratados 

com clorexidina seguido do Biosilicato foram envelhecidos por 1 ano antes do teste, a 

resistência de união diminuiu, sendo significativamente menor (p < .05) quando comparado 

com aqueles tracionados após 24 horas (Tabela 7). Do mesmo modo, nas amostras tratadas com 

esta substância, a MET revelou uma camada híbrida muito fina após 6 meses de envelhecimento 

(Quadro 4 – Grupo CHX analisado após 6 meses) e a sua degradação após 1 ano (Quadro 4 – 

Grupo CHX analisado após 1 ano). Em um estudo realizado por Montagner et al., (21) também 
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encontraram uma maior resistência de união em períodos iniciais quando a clorexidina foi 

aplicada como inibidor, comparado com os períodos de envelhecimento. Devido a esse 

inconveniente, agentes de ligação cruzada têm sido introduzidos como uma forma mais 

permanente de inativar as enzimas proteases. (32)  

Nas últimas décadas, os produtos naturais têm sido bastante estudados para serem 

utilizados na área da odontologia, em razão de sua biocompatibilidade, baixa toxicidade e por 

ser um recurso renovável. (32) A própolis é uma resina viscosa e de cor variada, extraída de 

árvores e plantas (principalmente casca de árvores e folhas), que depois é mastigada e misturada 

com enzimas salivares (amilases, catepsinas, lipases e tripsina) das próprias abelhas e 

adicionada cera. (37) Graças a sua composição química, apresenta múltiplas propriedades já 

conhecidas e bem descritas na literatura, (38,39) e poderia ser um substituto natural à 

clorexidina. 

A matriz extracelular da dentina está composta principalmente por colágeno Tipo I que 

representa cerca de 90% da parte orgânica. Dessa maneira, estratégias para aumentar a 

durabilidade das restaurações adesivas seriam inibindo as colagenases ou melhorando as 

propriedades mecânicas do colágeno, tornando as fibrilas mais estáveis, resistentes e insolúveis. 

(81) No colágeno, a própolis promove a formação de ligações cruzadas inter e intramoleculares, 

reforçando as fibrilas colágenas e evitando a sua degradação enzimática. Como consequência, 

as suas propriedades mecânicas são melhoradas, entre elas a resistência de união à tração. (82) 

Além disso, induz a diferenciação de fibroblastos, os quais remodelam a matriz extracelular; 

produzindo colágeno, proteoglicanos, glicosaminoglicanos e elastina. (83) 

Mais especificamente, os flavonoides, componentes ativos mais importantes da 

própolis, interagem com o colágeno, estabilizando-o através de quatro mecanismos: Ligações 

covalentes, iônicas, pontes de hidrogênio e ligações hidrofóbicas. (84) Sabe-se também que 

estes são capazes de diminuir a peroxidação lipídica, incrementando a resistência das fibrilas 

colágenas, e de inibir a atividade enzimática das MMPs. (39) Outro componente ativo 

destacável é o tanino, um polifenol que precipita proteínas e forma ligações cruzadas com elas 

para formar complexos estáveis, (85) melhorando a estabilidade mecânica e estrutural do 

colágeno e, por tanto, aumentando a durabilidade da camada híbrida. (86) 

Ambos compostos são potentes antioxidantes, podendo ser benéfico para o colágeno. 

Segundo Edgar et al., (87) na pele, uma diminuição das defesas antioxidantes resulta no 

incremento da expressão das MMPs e redução da síntese de colágeno. Assim, a administração 
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de antioxidantes, como os polifenóis, diminuiria o estresse oxidativo; já que, são capazes de 

interceptar a cadeia de oxidação de radicais livres através da doação de hidrogênio de suas 

hidroxilas fenólicas. (88) Assim mesmo, graças a este potencial, os componentes do extrato de 

própolis poderiam ser liberados mais vagarosamente, auxiliando na preservação da interface 

adesiva por longos períodos de tempo. (89) Todas estas características descritas anteriormente 

explicariam porquê quando os dentes hígidos foram testados após 6 meses de envelhecimento, 

o grupo tratado com própolis com baixo teor de polifenóis obteve a maior resistência de união 

(Tabela 4), sendo inclusive maior daquele grupo tratado com própolis com alto teor de 

polifenóis (p > .05).  

Como citado previamente, vários estudos afirmam que a atividade da própolis depende 

do teor de fenóis e flavonoides totais. (49,55) Desta forma, o extrato aquoso de própolis com 

alto teor de polifenóis teria maior capacidade antioxidante. No entanto, segundo Du et al. (90) 

um alto poder antioxidante pode influenciar negativamente na polimerização inicial do adesivo 

e, por tanto, na conversão de monômeros em polímeros. Aparentemente, a canforoquinona e a 

amina terciaria interagem com os flavonoides, retardando a polimerização, porém, sem 

prejudicar as propriedades finais ou a estabilidade do material. (89,91) Gotti et al. (91) 

avaliaram o efeito de antioxidantes na interface dentina/adesivo, encontrando que altas 

concentrações afetam negativamente a resistência de união imediata; não obstante, após o 

envelhecimento a resistência aumenta. Ao longo prazo, os antioxidantes podem sofrer hidrólise; 

como resultado, alguns monômeros e iniciadores ficam liberados levando a uma polimerização 

tardia. (91) Possivelmente, esse seria o motivo pelo qual as amostras tratadas com própolis com 

alto teor de polifenóis exibiram baixa resistência de união quando testados após 24 horas (p > 

.05); porém, à medida que o tempo de envelhecimento aumentou, a resistência em ambos 

substratos também aumentou (p > .05), exibindo a maior resistência entre os grupo; no entanto, 

sendo significativo (p < .05) só nos dentes cariados submetidos ao teste depois de 1 ano (Tabela 

7).   

Por outro lado, a atividade biológica da própolis também é influenciada pelos solventes 

utilizados para sua extração; (55) sendo que, são empregados para remover o material inerte 

preservando os compostos desejados. (51) O extrato de própolis é comumente obtido usando 

etanol, metanol, clorofórmio, éter ou acetona. Recentemente, novos métodos de extração têm 

sido sugeridos, destacando aquele obtido com óleo vegetal, o qual conserva bem as 

características organolépticas da própolis sem necessidade de uma posterior remoção. (92) 
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Buriol et al. (92) encontraram que os óleos vegetais permitem extrair eficazmente as 

substâncias fenólicas bioativas da própolis, mostrando resultados antimicrobianos e citotóxicos 

promissores. Mais especificamente, Pujirahayu et al. (93) observaram que o extrato oleoso de 

própolis obtido usando como solvente propilenglicol apresentou um alto teor de polifenóis e 

propriedades similares ou melhores do que o extrato etanólico, mais frequentemente 

empregado. Em outro estudo realizado por Da Silva et al., (94) acharam que o extrato obtido a 

partir de óleo de canola teve um efeito antifúngico melhor do que o extrato etanólico e uma 

atividade antibacteriana equivalente ao extrato aquoso. Além disso, quando foi obtido um 

extrato oleoso metanólico, a atividade antibacteriana foi inclusive melhor do que o aquoso.  

No presente trabalho, o extrato de própolis com baixo teor de polifenóis foi obtido a 

partir de óleo de rícino etoxilado, conseguindo uma suspensão microparticulada, como 

observado na MEV e MET (Quadro 2 e 3 – Grupos P16 e P16 Bio em todos os períodos). Este 

óleo é um tensoativo amplamente utilizado na indústria farmacêutica, que quando etoxilado 

incrementa seu caráter hidrofílico, o que altera a sua solubilidade em água, permitindo seu uso 

como solubilizante. (95) Também, essa capacidade tensoativa reduz significativamente a tensão 

superficial e diminui o ângulo de contato, (95) o que contribuiria para que o extrato de própolis 

e o adesivo se espalhem e penetrem nos túbulos dentinários, como pode ser observado com a 

formação de tags de resina de maior comprimento (Quadro 2 – Grupo P16 Bio testados após 

24 horas).   

Sendo uma molécula anfifílica tem como característica possuir duas regiões de 

solubilidade diferentes, uma parte polar que possui afinidade pela água (hidrofílica) e outra 

apolar com afinidade por compostos orgânicos (hidrofóbica). (95) Assim, essa parte hidrofílica 

poderia ter afinidade com os monômeros hidrofílicos do sistema adesivo, facilitando sua 

penetração através dos túbulos; enquanto que, a parte hidrofóbica poderia permitir uma maior 

interação com a dentina e com a parte hidrofóbica do adesivo, como mostrado com a MET 

(Quadro 3 – Grupos P16 analisados após 24 horas e 1 ano e P16 Bio analisado após 24 horas; 

Quadro 4 – Grupo P16 Bio analisado após 24 horas).  

Finalmente, o óleo de rícino é extraído das sementes da planta Ricinus communis, rica 

em flavonoides e taninos. (96) Isto aumentaria o teor de polifenóis no extrato de própolis; no 

entanto, uma vez que é um extrato oleoso, a liberação deles seria mais lentamente e por um 

longo período de tempo, o que justificaria porquê o extrato manteve bons resultados ao longo 

prazo.  
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Outra alternativa para aumentar a longevidade da interface adesiva seria 

remineralizando a superfície dentinária, principalmente porque, atualmente, muitas das 

restaurações adesivas são realizadas com uma abordagem minimamente invasiva. Os vidros 

bioativos e vitrocerâmicas bioativas pertencem ao grupo dos biomateriais, desenvolvidos com 

o intuito de tratar lesões ósseas, substituir ou regenerar osso. (57)  Estes biomateriais estimulam 

respostas celulares específicas no nível molecular e ativam genes que estimulam e controlam a 

regeneração de tecidos. (57) O Bioglass 45S5 é o vidro bioativo mais conhecido e estudado. 

Foi desenvolvido por Larry Hench na década dos 60 apresentando bons resultados. (97) Após 

o desenvolvimento deste biovidro, foram introduzidos outros materiais visando combinar a 

excelente bioatividade do Bioglass 45S5 com as boas propriedades mecânicas de algumas 

vitrocerâmicas, em especial o Biosilicato. (57)  

O Biosilicato é uma nova vitrocerâmica bioativa completamente cristalizada, que 

combina a alta bioatividade dos vidros bioativos com as excelentes propriedades mecânicas das 

vitrocerâmicas. Quando entra em contato com os fluidos libera íons cálcio, sódio, sílica e 

fosfato que elevam o pH do meio e estimulam a remineralização, (97) além de gerar uma forte 

união química com os monômeros funcionais do sistema adesivo. (98) Do mesmo modo, tem 

em sua composição P2O5, que é capaz de sequestrar o cálcio da dentina formando compostos 

no interior dos túbulos dentinários. (99) Tirapelli et al. (62) encontraram que este biomaterial 

oclui os túbulos (Fato que também foi presenciado na MEV do presente estudo, Quadro 2 – 

Grupos P16 Bio e P45 Bio testados após 24 horas) e forma uma camada de hidroxiapatita na 

superfície dentinária, o que favorece a união química entre o material e o tecido mineralizado. 

(100) Porém, requer um tempo para reagir; sendo assim, a dissolução e precipitação dos 

minerais ocorre lentamente. (57,101) 

Os grupos tratados só com a suspensão de Biosilicato, sem associação de outro 

tratamento, não apresentaram os resultados esperados e observados em outros estudos prévios. 

De Morais et al. (68) encontraram uma maior resistência de união após 6 meses de 

envelhecimento, tanto em dentina hígida quanto desmineralizada, quando o substrato foi tratado 

com Biosilicato, comparado com grupos sem tratamento. Contrariamente, no presente trabalho, 

os substratos hígidos tratados com Biosilicato tracionados após 6 meses, exibiram a menor 

resistência de união entre os grupos, sendo significativo (p < .05) quando comparado com o 

grupo onde foi aplicado o extrato de própolis com baixo teor de polifenóis (Tabela 4).  
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As microfotografias feitas na MEV revelam a presença das partículas de Biosilicato 

sobre a superfície dentinária (Quadro 1 e 2), algumas ocluindo os túbulos dentinários. 

Provavelmente o tamanho das partículas não foi o adequado ou elas não foram completamente 

dissolvidas, o que interferiu na penetração do sistema adesivo nos túbulos dentinários para a 

formação de tags de resina ou na infiltração das próprias partículas de Biosilicato. Por outro 

lado, inicialmente foram observadas com a MEV (Quadro 1 e 2) partículas mais definidas e 

uniformes; conforme aumentou o tempo de envelhecimento, as partículas se tornaram mais 

irregulares e menos nítidas. Aparentemente, após o envelhecimento, as partículas de Biosilicato 

não foram dissolvidas completamente, mas percebe-se uma integração com o tecido conjuntivo. 

Além disso, especificamente nas amostras hígidas tratadas com Biosilicato e em associação 

com própolis com alto teor de polifenóis, nota-se aumento na radiopacidade destas partículas 

(Quadro 1 – Grupos Bio e P45 Bio após 6 meses e 1 ano); e por meio da análise em MET, 

independente do substrato, áreas de maior densidade indicando possível início de 

remineralização do tecido dentinário (Quadro 3 – Grupos Bio, CHX Bio, P16 Bio e P45 Bio 

após 6 meses e 1 ano; Quadro 4 – Grupos Bio, P16 Bio e P45 Bio após 6 meses e 1 ano), que 

aumentaram ao longo do tempo. 

Outro fator que pode ter contribuído na baixa resistência de união destes grupos tratados 

com Biosilicato, é o sistema adesivo empregado. O adesivo Single Bond Universal é um 

adesivo universal ou multimodal que pode ser utilizado tanto pela técnica convencional (etch-

and-rinse) quanto pela autocondicionante (self-etch). (102) É apresentado em um único frasco, 

e no modo self-etch é empregado como passo único com o objetivo de diminuir os passos 

clínicos, assim, minimizando o tempo e a sensibilidade da técnica. Não obstante, apresenta uma 

acidez menor do que a obtida com ácido fosfórico, (103) mostrando então, uma ação limitada. 

Os sistemas adesivos self-etch desmineralizam só superficialmente a dentina e removem 

parcialmente a smear layer, (68) incorporando-a à camada híbrida. Através da MEV e MET foi 

possível observar nos substratos hígidos tratados com o sistema adesivo, um tecido conjuntivo 

desorganizado e a presença de smear layer e smear plug (Quadro 1 – em todos os grupos e 

Quadro 3 – Grupo CHX analisado após 24 horas e 1 ano), o que poderia justificar os resultados 

encontrados, devido à ação maior do sistema adesivo sobre a smear layer do que sobre a dentina 

subjacente e às características operacionais de cada tratamento realizado. Assim mesmo, a falta 

de uma remoção completa da smear layer, também pode ter influenciado negativamente na 

ação do biomaterial. Presumivelmente, os monômeros ácidos de metacrilato do adesivo não 
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tiveram a acidez suficiente para criar microporosidades com a profundidade necessária, ficando 

as partículas de Biosilicato sedimentadas só na superfície (Quadro 1 e 2). De outra parte, de 

acordo com Gabbai-Armelin et al., (104) quando o Biosilicato reage, o pH torna-se alcalino, 

podendo apresentar um pH 10 em 24 horas. Talvez isso gerou um efeito tampão, novamente 

interferindo no potencial desmineralizante do adesivo e diminuindo a eficácia da vitrocerâmica.  

Em contraste, na dentina cariada, a presença de minerais ácidos decorrentes da solução 

desmineralizante do desafio cariogênico, pode ter colaborado na desmineralização mais 

profunda da dentina, (105) exibindo através da MEV uma maior remoção da smear layer, maior 

exposição dos túbulos dentinários  e a penetração do sistema adesivo neles, para a formação 

dos tags de resina, em maior comprimento e quantidade (Quadro 2). Deste modo, nos substratos 

cariados tratados só com o sistema adesivo encontraram-se valores de resistência de união 

semelhantes aos obtidos nos outros grupos.  

É importante salientar que os substratos hígidos tiveram resultados similares após 24 

horas, independentemente do grupo, provavelmente devido ao fato de que testes imediatos só 

mostram o desempenho do sistema adesivo. Os tratamentos de superfície precisam de algum 

tempo para reagir com a superfície dentinária. (60) 

Melhoras na composição química dos sistemas adesivos self-etch, incluindo novos 

monômeros hidrofílicos e monômeros ácidos resinosos, permitiriam uma interação efetiva com 

a dentina, melhorando a resistência de união inicial deles. (106) Assim, o sistema adesivo Single 

Bond Universal apresenta na sua composição o monômero ácido funcional 10-

metacriloiloxidecil dihidrogênio fosfato (10-MDP) e o copolímero de ácido polialcenóico, os 

quais permitem uma união química e estável com o cálcio da hidroxiapatita. (107) Porém, a 

incorporação de maior quantidade de monômeros hidrofílicos e seu pH, incrementariam a 

sorção de água e a acumulação dela nas porosidades, o que degradaria os monômeros resinosos 

2-hidroxietil-metacrilato (HEMA), trietileno glicol dimetacrilato (TEGDMA) e MDP, (108) e 

em longo prazo ocasionaria a hidrólise da camada híbrida, (106,109) como constatado nas 

amostras hígidas envelhecidas por 6 meses. Nessas condições, o grupo Controle mostrou a 

menor resistência de união, sendo significativa (p < .05) quando comparado com o grupo que 

foi tratado com o extrato de própolis com baixo teor de polifenóis (Tabela 6).  

De outro lado, embora vários estudos tenham demonstrado uma diminuição nos valores 

de resistência de união após períodos de armazenamento, mesmo curtos, devido à hidrólise da 

interface adesiva, (18,21,110) no presente estudo isso não aconteceu; para os substratos hígidos 
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o envelhecimento não influenciou negativamente na adesão (Tabela 6, p > .05). Em todos os 

grupos, os valores de resistência de união foram mantidos ao longo do tempo, o que resulta em 

efeito promissor. Já na dentina cariada, os resultados foram diferentes. Neste substrato, o 

volume de água aumenta, já que ela substitui os minerais perdidos, em uma mesma proporção. 

Por meio da MET foi possível verificar maior degradação da camada híbrida neste substrato 

quando comparado ao hígido, a qual foi aumentando à medida que o tempo de envelhecimento 

aumentou (Quadro 4) A presença de água pode levar à diminuição da resistência de união, 

mesmo imediata. (72) Possivelmente, o motivo pelo qual os dentes cariados que só foram 

tratados com o sistema adesivo, exibiram a menor resistência de união após 24 horas entre todos 

os grupos, sendo significativa (p < .05) quando comparado com os grupos onde houve 

associação de tratamentos (Tabela 3). Assim mesmo, este fato também justificaria a degradação 

observada neste grupo após 1 ano (Quadro 4 – Grupo Controle analisado após 1 ano).  

Como dito inicialmente, para a dentina cariada, a associação de tratamentos influenciou 

positivamente na resistência de união após 24 horas. Novamente, a acidez proveniente da 

solução desmineralizante do desafio cariogênico pode ter auxiliado na criação de porosidades 

mais profundas e de maior diâmetro permitindo a penetração das suspensões, inclusive das 

partículas de Biosilicato (Quadro 2 – Grupos P16 Bio e P45 Bio testados após 24 horas), e a 

infiltração dos monômeros do adesivo, comprovada com a MEV, a partir da visualização de 

tags de resina dentro dos túbulos dentinários abertos (Quadro 2 – Grupos CHX Bio, P16 Bio e 

P45 Bio).  

Certamente, pelas características descritas anteriormente neste estudo, os agentes de 

ligação cruzada puderam interagir com as fibrilas colágenas desprotegidas (Quadro 4 – Grupos 

CHX Bio, P16 Bio e P45 Bio analisados após 24 horas), com os monômeros do adesivo e, 

provavelmente, formar ligações iônicas com o cálcio e fosfato liberados da suspensão de 

Biosilicato. Não obstante, sabe-se que as ligações eletrostáticas não são estáveis, podendo se 

perder rapidamente. (26) Assim, isto e o ataque hidrolítico maior nos substratos cariados, seriam 

as razões pelas quais, quando foram tratados com clorexidina seguido do Biosilicato, 

apresentaram a menor resistência de união entre os grupos envelhecidos por 1 ano, sendo este 

período de tempo significativo para este grupo (Tabela 7, p < .05).  Do mesmo modo, explicaria 

o motivo pelo qual os dentes cariados tratados com própolis com alto teor de polifenóis seguido 

do Biosilicato mostraram uma diminuição na resistência de união após os tempos de 

envelhecimento (Tabela 7, p < .05), e fundamentaria os baixos valores de resistência obtidos 
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neste grupo após 6 meses. Os polifenóis também podem sofrer hidrólise, (111) além de 

degradar-se em pH alcalinos, (112) como o pH atingido com a reação do Biosilicato. Porém, 

estas circunstâncias não influenciaram negativamente o desempenho do extrato de própolis com 

baixo teor de polifenóis, provavelmente devido à presença do óleo de rícino que favorece a 

união, como já descrito. Neste grupo também foi observada menor degradação da camada 

híbrida quando comparado com os demais (Quadro 4 – Grupos analisados após 1 ano).  

É indispensável também analisar os padrões de fratura obtidos, já que podem expressar 

o desempenho dos tratamentos na adesão. (113) Geralmente, altos valores de resistência de 

união exibem maior número de fraturas coesivas e menor número de adesivas. (114) Porém, 

Dursun et al. (115) afirmam que não existe uma relação direta entre esses valores e os padrões 

de fratura. No presente estudo, independentemente do substrato, conforme o tempo de 

envelhecimento aumentou, as fraturas não adesivas aumentaram para todos os grupos (Gráficos 

1 a 3). Isto poderia indicar uma melhor interação, mais estável e forte, dos tratamentos com a 

superfície dentinária ao longo do tempo, mesmo com baixos valores de resistência. Do mesmo 

modo, no teste após 24 horas (Gráfico 1), observamos uma maior incidência de fraturas não 

adesivas quando a dentina hígida foi tratada previamente com própolis, Biosilicato ou a 

associação deles; e na dentina cariada, independentemente do tempo e tratamento de superfície, 

evidenciando novamente a atuação efetiva dos tratamentos. Finalmente, independentemente do 

envelhecimento e tratamento, a dentina hígida exibiu uma maior prevalência de fraturas 

adesivas (Gráfico 1 a 3), o que poderia indicar uma boa penetração do sistema adesivo; (68) no 

entanto, com sua posterior degradação hidrolítica.  

Uma das limitações deste estudo é o método de obtenção da cárie artificial, a qual foi 

feita seguindo os protocolos de desmineralização e remineralização in vitro sugeridos por 

Marquezan et al., (69) porém que não consideram a degradação orgânica do substrato dentário 

que ocorre in vivo durante a progressão da cárie. (68) Entretanto, Joves et al. (116) afirmam que 

o desafio cariogênico gera uma dentina desmineralizada com um padrão mais regular do que o 

observado na dentina naturalmente cariada, favorecendo a homogeneização do conteúdo 

mineral na superfície, em contraste com o que ocorre naturalmente.  

Mais do que comparar os valores de resistência de união, é fundamental observar e 

analisar a interação dos diferentes tratamentos de superfície com os substratos dentários, neste 

caso, com a dentina. Os resultados obtidos na dentina hígida são altamente promissores; já que, 

a resistência de união não foi afetada pelo envelhecimento, o que já é benéfico. Mesmo que os 
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tratamentos propostos não tenham melhorado significativamente a resistência de união na 

interface dentina/adesivo, os resultados de análises microscópicas demonstraram que houve boa 

interação dos tratamentos com o tecido dentinário, especialmente com o extrato de própolis 

com baixo teor de polifenóis. Assim mesmo, parece ser que, após um ano, as partículas de 

Biosilicato conseguem iniciar o processo de remineralização do tecido dentinário; porém, seria 

necessário estudar outras concentrações e tamanhos de partículas para que este processo seja 

iniciado antes, além da compatibilidade dele com o sistema adesivo. 

Finalmente, o conceito de odontologia minimamente invasiva ainda deve ser mais 

investigado, visto que a camada híbrida formada nos substratos cariados é mais susceptível a 

hidrólise, colocando em dúvida a preservação da dentina afetada por cárie.





 

6. Conclusões 
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Considerando os resultados encontrados no estudo e suas limitações, foi possível 

concluir que: 

 

 

1) O tratamento com própolis com baixo teor de polifenóis, resultou em melhor 

resistência de união em substrato hígido após 6 meses de envelhecimento; 

 

 

2) A associação de tratamentos com Biosilicato promove melhores resultados de 

resistência de união após 24 horas em substratos cariados;  

 

 

3) Não houve diferença na resistência de união em virtude do envelhecimento no 

substrato hígido; 

 

 

4) O padrão de fratura mais prevalente foi o não adesivo após os tratamentos propostos, 

que aumentou à medida que houve maior tempo de envelhecimento. 
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 ANEXO (Continua) - Comitê de ética (número de processo e aprovação). 
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ANEXO (Continuação) - Comitê de ética (número de processo e aprovação). 
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ANEXO (Conclusão) - Comitê de ética (número de processo e aprovação). 

 


