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RESUMO

RestauragcbGes adesivas indiretas estdo cada vez mais fazendo parte dos
procedimentos de Reabilitacdo Oral. Procedimentos clinicos integram trabalhos
de coroas totais, facetas estéticas, “inlays” e “onlays”, pinos endodénticos e
proteses fixas, os quais séo rotineiramente fixados ao substrato dental pelo uso
de cimentos resinosos adesivos, de polimerizagéo dual. O sucesso do uso de
cimentos resinosos adesivos convencionais depende de véarios aspectos
relacionados a propriedades mecanicas, como o0 grau de conversao.

Estudos apontam para a problematica da degradag@o dos cimentos durante a
armazenagem. Os inibidores e os peroxidos presentes na composi¢cdo do
cimento sdo componentes quimicos organicos e, assim sendo, sé&o
susceptiveis aos fenbmenos de degradacdo sob armazenagem. Por todos
esses fatores, os cimentos resinosos tém prazo de armazenagem limitado e
alteracdes no mecanismo de polimerizagdo podem ocorrer durante esse
periodo. O presente estudo foi elaborado contendo algumas varidveis em
investigacdo. Todas essas variaveis buscam investigar as consequéncias de
diferentes protocolos de ativacdo da polimerizacdo e do envelhecimento
acelerado dos cimentos resinosos convencionais de polimerizagdo dual no
grau de conversdo dos mesmos, bem como testar a hipétese nula de que o
protocolo de ativagdo da polimerizacdo e o envelhecimento acelerado néo
causam alteracdo no grau de conversdo dos materiais testados.

Palavras - chave: Cimento Resinoso. Propriedade Mecéanica. Grau de
Converséao. Envelhecimento Acelerado.



ABSTRACT

Indirect bonded restorations are increasingly being part of the Oral
Rehabilitation procedures. Clinical procedures that integrate works as crowns,
veneers, inlays and "onlays, endodontic posts and fixed prostheses, are
routinely attached to the dental substrate by use of dual curing adhesive resin
cements. The success of the use of conventional adhesive resin cements
depends on several aspects related to mechanical properties, such as the
degree of conversion.

Studies point to the problems of resin cement degradation during storage. The
inhibitors and peroxides presented in the composition of the resin cement are
organic chemical compounds and, therefore, are susceptible to degradation
phenomena under storage. Because of all these factors, the resin cements
have limited storage period and changes in the mechanism of polymerization
can occur during such time. The present study has been prepared containing
some variables in the research. All these variables are seeking to investigate
the consequences of different polymerization  activation protocols and
accelerated aging of conventional dual-cure resin cements in the degree of
conversion, as well as test the null hypothesis that the polymerization activation
protocol and accelerated aging do not cause changes in the degree of
conversion of the materials tested.

Keywords: Resin Cement. Mechanical Propertie. Degree of Conversion.
Accelerated Aging.
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1 INTRODUCAO

Restauracdes adesivas indiretas estdo cada vez mais fazendo parte dos
procedimentos de Reabilitacdo Oral. Procedimentos clinicos integram
trabalhos de coroas totais, facetas estéticas, “inlays” e “onlays”, pinos
endodonticos e proteses fixas, os quais sdo rotineiramente fixados ao
substrato dental pelo uso de cimentos resinosos adesivos, de polimerizagéo
dual (ARRAIS, 2007; CARVALHO, 2004; CAUGHMAN, 2001; EL-
BADRAWY, 1995; FERRARI, 2001; MANSO, 2011; PEDREIRA, 2009;
PEGORARO, 2007; TEZVERGIL-MUTLUAY, 2007).

Os cimentos resinosos adesivos convencionais tém se tornado popular
clinicamente pela sua capacidade de se aderir tanto a estrutura dental
quanto & restauracdo. Esses materiais sdo basicamente compdsitos
modificados disponiveis em trés variacbes em relagdo a sua forma de
desenvolvimento da polimerizagdo: podem ser foto-ativados, ativados
quimicamente, e ativados também de forma dupla ou dual, ou seja, tanto
pela luz quanto pela por¢cdo quimica do material. O sucesso do uso de
cimentos resinosos adesivos convencionais depende de vérios aspectos
relacionados a mecanismos de unido entre tecidos dentais e restauragdes
(PEGORARO, 2007; MANSO, 2011). A literatura recente tém mostrado
varios aspectos relacionados a esse tipo de material que eram previamente
desconhecidos a respeito do comportamento desses cimentos em fungéo
de que muitos séo os fatores importantes em determinar a confiabilidade de
procedimentos de cimenta¢c&o com cimentos resinosos adesivos. Um destes
fatores esté relacionado com a possibilidade de ocorréncia de fenébmenos
de incompatibilidade entre sistemas adesivos simplificados e cimentos
resinosos de polimerizagdo quimica e/ou dual, com profundas implicagbes
na prética clinica. Isso ocorre por meio de dois mecanismos principais que
sdo a acidez e, consequentemente o fendbmeno da permeabilidade dos
sistemas adesivos simplificados (TAY, 2002; TAY, 2003; CARVALHO, 2004,
PEGORARO, 2007; MANSO, 2011).

Entre varios fatores, a qualidade final dos cimentos é determinante para
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0 sucesso das técnicas de cimentagdo adesiva em protese. Como regra
geral, deve-se proceder a uma cimentacdo de maneira a alcangar as
propriedades maximas dos cimentos e respectiva unido com os agentes
adesivos. Assim, entende-se que os cimentos resinosos de polimerizagao
dual devem ser misturados, aplicados e em seguida fotoativados. A
fotoativacdo imediata assegura a estabilidade inicial necessaria para
suportar tens@es clinicas, e a polimerizacdo quimica devera assegurar o
alcance de suas propriedades maximas ao longo do tempo. Ainda que
deflagrados de modo independente, os dois mecanismos de polimerizagéo
iniciam uma dinadmica de formacdo de radicais livres e converséo de
monémeros que naturalmente se sobrepdem durante a fase de
polimerizagdo (BLACKMAN, 1990; FLOYD, 2006; PEDREIRA, 2009;
PFEIFER, 2009). Idealmente, ambas as vias de ativacdo deveriam gerar
reacdes que se completassem, proporcionando propriedades méaximas ao
material. Entretanto reporta-se que o enrijecimento de cadeias poliméricas
iniciadas pela fotoativagdo, mais rédpida, pode dificultar a movimentagéo
espacial das mesmas, impedindo a posterior conclusdo da polimerizagao
quimica, mais lenta, resultando em um menor grau de conversao e
consequente alteracdo das propriedades fisicas (ASMUSSEN, 2004,
PEUTZFELDT, 2005). Enquanto é geralmente aceito que todos os cimentos
dual devam ser fotoativados para que se atinjam as propriedades maximas
(RUEGGEBERG, 1999), questionamentos existem demonstrando que
fotoativagdo pode comprometer o grau de conversao e resisténcia flexural
de alguns cimentos dual (VELARDE, 2005). Nesse caso, seria interessante
permitir que os cimentos dual polimerizassem livremente pela reagéo
quimica pelo maior tempo possivel, permitindo a flexibilidade estrutural das
cadeias em formagdo e aumentando o grau de conversdo, para
posteriormente ser fotoativado. A fotoativagéo tardia poderia, entéo, reforgar
as propriedades fisicas através da conversado adicional de mondémeros via
ativacao pela luz. Afirmacdes recentemente lancadas na literatura, como a
de que nem todos os cimentos resinosos de dupla polimerizagdo podem ou
devem ser fotoativados para atingirem propriedades méximas (MILLER,
2004), levantam guestionamentos sobre a real necessidade de fotoativagao

dos cimentos. Por outro lado, outros estudos apontam para o fato de que
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alguns cimentos dual somente atingem elevado grau de converséo e
superiores propriedades fisicas quando expostos a luz, sugerindo uma
ineficiéncia da via quimica de ativagdo e polimerizacdo (FONSECA, 2005;
VELARDE, 2005). Achados interessantes demonstraram que alguns
cimentos resinosos de polimerizagdo dual, quando fotoativados (como
recomendado pelos fabricantes), tiveram o mecanismo de polimerizagao
quimica e propriedades finais comprometidos (SHARP, 2005). Em um
material que apresenta um mecanismo dual de polimerizacdo, é possivel
que as reacles se sobreponham ou até que a formagdo de uma cadeia
deflagrada pela fotoativagdo cause impedimentos espaciais para que a
mesma cadeia participe da reacdo quimica. Variagdes dessa natureza
podem determinar a formac¢do de um polimero que apresente, por exemplo,
alto grau de conversdo, mas baixa densidade de ligagbes cruzadas
(ASMUSSEN, 2004). E interessante notar, entretanto, que alteracdes de
grau de conversdo causadas por diferentes modos de polimerizacdo nao
necessariamente afetam as propriedades fisicas de alguns materiais
(ASMUSSEN, 2004). Isso ocorre provavelmente pela falta de relagbes
diretamente proporcionais entre o grau de conversdo e a densidade de
ligagbes cruzadas do polimero. Excetuando-se as consequéncias sobre as
propriedades fisicas do cimento e sua performance clinica, cimentos
resinosos de polimerizacdo dual que apresentam mecanismo de
autopolimerizacdo deficiente ou mecanismo de autopolimerizacdo que é
comprometido pela fotoativagdo podem apresentar alteragbes nas suas
caracteristicas de unido. A resposta para este e outros questionamentos
sobre o modo de polimerizagéo dos cimentos pode gerar uma mudanga nos
conceitos de cimentagcdo adesiva e, principalmente, na conduta clinica de

emprego dos mesmos.

Outros estudos apontam para a problematica da degradagdo dos
cimentos durante a armazenagem. Demonstrou-se que, apos o
envelhecimento acelerado, alguns cimentos podem apresentar alteragao
nos seus tempos de trabalho e presa (SHARP, 2005). E sabido que
cimentos resinosos de polimerizacdo dual apresentam seu mecanismo de

autopolimerizagéo baseado na reagdo REDOX (oxi-redugéo), que acontece
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entre o peroxido de benzoila (pasta catalisadora) com as aminas arométicas
terciarias (pasta base). Aliado a isso, uma ou ambas as pastas contém em
sua composicdo um componente fotossensivel, responsavel pelo
mecanismo de ativacdo pela luz. A velocidade da reagdo de
autopolimerizacdo € controlada pela presenca de inibidores, que s&o
responsaveis por permitir um tempo de trabalho adequado ap6s a mistura
das pastas, e pela quantidade relativa de peréxido e aminas terciarias
responsaveis pelo tempo de presa e consequente desenvolvimento da

polimerizagao.

Os inibidores e os peroxidos presentes na composi¢cdo do cimento sdo
componentes quimicos organicos e, assim sendo, sdo susceptiveis aos
fendmenos de degradagdo sob armazenagem (MALACARNE, 2006;
PEGORARO, 2007; SANTERRE, 2001). Por todos esses fatores, os
cimentos resinosos tém prazo de armazenagem limitado e alteragcdes no
mecanismo de polimerizagdo podem ocorrer durante esse periodo. As
alteragbes resultam em um cimento resinoso possivelmente instavel,
causando consequente alteracdo no tempo de trabalho e de endurecimento

do material.

Pelo exposto acima, fica evidente a problemética que envolve esses
tipos de materiais e o papel que as interacdes quimicas decorrentes da
polimerizagédo e envelhecimento acelerado desempenham na determinagao
das propriedades mecéanicas dos cimentos resinosos convencionais de

polimerizagéo dual.

O presente estudo foi elaborado contendo algumas varidveis em
investigacdo. Todas essas varidveis buscam investigar as consequéncias
de diferentes protocolos de ativagéo da polimerizacéo e do envelhecimento
acelerado dos cimentos resinosos convencionais de polimerizagdo dual no

grau de conversdo dos mesmos.
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2 OBJETIVO

Este estudo tem como objetivo avaliar os efeitos do protocolo de
ativacdo da polimerizacéo e envelhecimento acelerado no grau de converséo,

de cimentos resinosos convencionais de polimerizagao dual.
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3 REVISAO DE LITERATURA
3.1 CIMENTOS RESINOSOS DE ATIVAGCAO DUAL

Cimentos resinosos de ativagdo dual tém sido considerados como 0s
materiais de preferéncia para a cimentacao de restauragdes indiretas estéticas.

De acordo com o modo de ativagcdo, 0s cimentos resinosos s&o
usualmente  divididos em trés  grupos: ativado  quimicamente
(autopolimerizavel), ativado fisicamente pela luz (fotopolimerizado) e os que
apresentam ambos sistemas de ativagao (polimerizagéo dual).

Cimentos resinosos de ativagdo dual foram desenvolvidos com o
objetivo de conciliar as vantagens dos dois mecanismos de ativacdo. Tais
caracteristicas sdo desejaveis para a estabilizacdo inicial das cadeias
poliméricas, controle do tempo de trabalho e possibilidade de se atingir alto
grau de conversdo dos materiais, mesmo na auséncia de luz (ativagdo fisica)
(BRAGA, 2002). Algumas vantagens de sua utilizacao sao relacionadas a baixa
solubilidade, propriedades fisicas superiores e propriedades adesivas (FARIA E
SILVA, 2007; HOFMANN, 2001; RUEGGEBERG,1993). Os cimentos de
ativacdo dual s&o ideais em situagcdes onde a opacidade e a espessura da
restauracdo possa dificultar a ativagdo pela luz para polimerizar toda espessura
da camada de cimento (BRAGA, 2002). Como consequéncia da exposi¢ao
insuficiente & luz podem ocorrer diminuicdo do grau de conversdo e
comprometimento das propriedades fisicas dos cimentos (ARRAIS, 2008;
TEZVERGIL-MUTLUAY, 2007).

Sistemas de cimentagcdo de ativagdo dual contém uma mistura de
mondmeros e iniciadores e sdo formulados para ndo depender apenas da
ativacgao fisica pela luz para polimerizar. Entretanto, apesar das duas formas de
ativagcdo (quimica e fisica) da polimerizagdo estarem presentes, elas s&o
suplementares e independentes (PEDREIRA, 2009). Assim, se a exposi¢ao da
luz ndo é suficiente, a rota de ativacdo pela luz sera afetada e a polimerizagdo
maxima, de 50 a 80% de conversdo (FERRACANE, 1985), pode ser
comprometida (MILLER, 2004; RUEGGEBERG, 1993).

3.2 MECANISMO DE POLIMERIZAGAO DOS CIMENTOS RESINOSOS
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Nos sistemas autopolimerizaveis, os radicais livres geralmente s&o
gerados pela reacao quimica do peroxido de benzoila com uma amina terciaria
a qual, por sua vez, d& inicio a reagdo em cadeia dos grupos metacrilatos,
formando assim uma matriz polimérica. O perdxido de benzoila faz o papel de
iniciador e a amina terciaria atua como acelerador da reacdo. Assim, quando o
iniciador perdxido entrar em contato com o acelerador amina, ocorre uma
reacdo de oxido-reducdo e a geracdo de radicais livres para desenvolver a
polimerizagdo. O tempo de trabalho e posterior tempo de presa sao
determinados pela concentragdo de inibidores da reagédo, bem como pela
propor¢cdo de iniciador/acelerador estabelecida pelo fabricante. O aumento
nessa propor¢cdo pode reduzir o tempo de trabalho do material e dificultar o
processo de polimerizacdo. J4, quando o inverso ocorre, a reagdo de
polimerizagédo pode ficar comprometida e o cimento polimerizar pobremente
(FARIA E SILVA, 2008; PEDREIRA, 2009; PEGORARO, 2007).

A ativacdo pela luz visivel decorre da absor¢cdo de luz numa faixa
especifica de comprimento de onda através de um componente fotossensivel,
geralmente a canforoquinona que, uma vez excitada para um estado triplete,
reage com um agente redutor (amina alifatica) para produzir os radicais livres
e promover o0 processo de polimerizagdo. Interessante ressaltar que a
canforoquinona ativada ndo € incorporada na cadeia polimérica apenas
atuando como agente gerador de energia para formar radicais livres. A partir da
excitagdo da canforoquinona, a reacdo é muito similar aquela dos sistemas
autopolimerizaveis. O fator de maior importancia nesse fendmeno consiste no
fato de que a cadeia formada nessa reac@o quimica necessita de um radical
livre. O grau de conversao, portanto, ndo é somente dependente da formulacdo
quimica do material, mas também da quantidade de luz necesséaria para
deflagrar o processo. Assim, a qualidade de cura ou polimerizacdo é
determinada pelo grau de conversdo do monémero em polimero, indicando a
quantidade de grupos metacrilatos reativos que reagiram uns com 0S 0utros,
ou a quantidade de duplas ligagdes de carbono que foram quebradas
favorecendo a conversdo dos monémeros em polimeros.

Cimentos de ativagdo dual incluem em sua formulagdo componentes

responsaveis pela ativagdo quimica e fisica da polimerizacdo, divididos em
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pastas base e catalisadora. Como regra geral, sabe-se que as pastas devem
ser misturadas, aplicadas e fotoativadas. Espera-se também que o retarde ou
auséncia da ativacdo pela luz possa modificar a estrutura polimérica e a
extensdo da polimerizacdo. A fotoativagdo imediata garante a estabilidade
inicial do material necesséria para resistir as tensdes clinicas. A via quimica da
polimerizagéo garante a reagédo onde a luz ndo consegue alcangar. Entretanto,
como mencionado anteriormente, existem informacdes de que a fotoativacdo
imediata de alguns cimentos dual pode comprometer o grau de conversao final.
Desse modo, 0 momento da ativagao pela luz pode determinar o modo como a
estrutura da cadeia polimérica sera formada e, como consequéncia, determinar
a integridade estrutural dos materiais de ativagdo dual. Assim, espera-se que
para um determinado cimento resinoso dual, diferentes protocolos de ativacéo
da polimerizagdo possam resultar em diferentes graus de polimerizacdo e
densidade de ligagBes cruzadas na cadeia polimérica (ASMUSSEN, 2006;
2001; 2003). Alteragdes no grau de conversdo podem resultar em alteragdes
nas propriedades mecanicas e adesivas (ARRAIS, 2007). Portanto o
desempenho geral dos cimentos resinosos de ativacdo dual é largamente
dependente de como os clinicos executam o protocolo de ativacdo da
polimerizag@o e das caracteristicas quimicas intrinsecas de cada material em

particular.

3.3 INFLUENCIA DO ENVELHECIMENTO E TEMPERATURA NOS
CIMENTOSRESINOSOS DUAL

Aliado aos fatores mencionados acima, existem outros controlaveis pelo
clinico e que devem ser considerados durante a utilizagdo de cimentos
resinosos dual: as condicdes de armazenagem e a temperatura. Alguns
estudos apontam para a problematica da degradacéo dos cimentos durante a
armazenagem. Demonstrou se que, apos o envelhecimento acelerado, alguns
cimentos podem apresentar alteracdo nos seus tempos de presa (SHARP,
2005). E sabido que cimentos resinosos de polimerizacdo dual geralmente
apresentam seu mecanismo de presa baseado na reagdo REDOX (oxi-
reducdo), que acontece através da reacao entre o perdxido de benzoila com as

aminas aromaticas terciarias. Aliado a isso, uma ou ambas as pastas contém
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em sua composicdo um componente fotossensivel, responsavel pelo
mecanismo de ativagéo pela luz. A velocidade da reacdo de autopolimerizagéo
é controlada pela presenca de inibidores, que sdo responsaveis por permitir um
tempo de trabalho adequado apOs a mistura das pastas e pela quantidade de
peroxido e aminas terciarias responsaveis pelo desenvolvimento da
polimerizagéo.

Os inibidores e os peroxidos presentes na composi¢cdo do cimento sdo
componentes quimicos organicos e, assim sendo, sdo susceptiveis aos
fendmenos de degradacdo sob armazenagem, principalmente quando em
temperaturas elevadas (CARVALHO, 2004; PEGORARO, 2007). Por esses
fatores, 0s cimentos resinosos tém prazo de armazenagem limitado e
alteracdes no mecanismo de polimerizagdo podem ocorrer durante esse
periodo. As alteracfes resultam em um cimento resinoso instavel, causando
consequente alteragcdo no tempo de trabalho e de endurecimento do material.

Dessa forma, cimentos resinosos com tempo de trabalho e de presa
aumentados podem comprometer os mecanismos de unido com sistemas
adesivos simplificados e as propriedades finais. Os clinicos frequentemente
desconhecem os efeitos causados por condicbes inadequadas de
armazenagem, principalmente em altas temperaturas, bem como erros de
manipulagdo e mistura dos cimentos resinosos. Particularmente, a cinética da
polimerizagdo quimica de cimentos resinosos de ativacdo dual € afetada pelo
dano térmico que esses materiais sofrem durante a armazenagem inadequada
(ARRAIS, 2009).

A maioria dos produtos no mercado é anunciada pelo fabricante com um
prazo de validade de cerca de dois anos. O prazo de validade de qualquer
material ou bem consumivel é o termo ou periodo no qual o produto
permanece adequado para o uso pretendido. A data de expira¢cdo nada mais é
do que o término do prazo de validade, onde o produto pode ndo mais
funcionar de forma adequada. Como geralmente o prazo de validade de um
cimento resinoso € de 2 anos, torna-se inviavel a espera desse periodo para
analisar o comprometimento do material ao longo do tempo. Dessa forma, o
método conhecido como “Envelhecimento Acelerado” (HEMMERICH, 1997;
SHARP, 2005) proporciona condi¢cdes de simular as alteragbes nos materiais

que poderdo comprometer a sua fungdo em um curto espago de tempo. A
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armazenagem em temperatura elevada acelera o processo de degradacdo do
peroxido e dos inibidores. Um periodo de armazenagem do material em
ambiente escuro a 370C por 12 semanas corresponde, por exemplo, a
aproximadamente 9 meses de prazo de validade em temperatura ambiente
(CLARK, 1991). Esse processo de envelhecimento simula, de forma mais
rapida, as condigbes em que o material se encontra em longo prazo, sendo
conveniente para pré-testes de aprovacgéao realizados pela industria, bem como
para pesquisas laboratoriais longitudinais.

As condi¢gbes de armazenagem tém grande influéncia na efetividade de
cimentos resinosos de polimerizagc&o quimica e/ou dual. E sabido que cimentos
resinosos de polimerizagéo dual parecem ter certa tolerancia quanto a erros de
mistura e manipulagdo, porém o modo de ativagdo exclusivamente quimico da
polimerizagéo pode ser afetado por erros de armazenagem, mesmo quando o
prazo de validade n&o foi expirado. Pouca importéncia é dada neste contexto,
ja que os clinicos em geral sédo frequentemente mal informados a respeito da
influéncia de meios de armazenagem inadequados e sobre as alteracfes que
podem ocorrer durante o prazo de validade. O que se observa em geral na
literatura s&o relatos de estudos que avaliaram os efeitos da armazenagem do
corpos de prova nas respectivas propriedades, etc. de materiais. Nesse
sentido, € comum encontrarmos afirmacdes de que a armazenagem de
espécimes em meio aquoso e temperatura a 37°C pode afetar negativamente
propriedades mecanicas como resisténcia adesiva, flexural e dureza, por
exemplo (MILLER, 2004), Entretanto, muito pouco se conhece sobre os efeitos

das condi¢des de armazenagem do produto em si, previamente ao seu uso.
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4 MATERIAIS E METODOS

Foram selecionados cimentos resinosos convencionais de
polimerizag@o dual, os quais sédo comercialmente disponiveis e rotineiramente
empregados na clinica diaria e em estudos descritos na literatura. S&o eles:
CALIBRA (Dentsply), PANAVIA F 2.0 (Kuraray) e VARIOLINK Il (Ivoclar).

Descri¢cdo dos métodos: protocolo de ativag&o da polimerizagao

Os materiais foram divididos em trés grupos experimentais de acordo

com o protocolo empregado para a ativagéo da reacao de polimerizagéao:

-Grupo controle: todos os materiais foram manipulados de acordo com o
tempo descrito nas instrugbes do fabricante. Neste grupo, os cimentos de
ativagdo dual foram fotoativados ap6s o tempo de mistura recomendado pelo
fabricante, de acordo com o tempo de fotoativacao descrito pelo mesmo. Todos
0s espécimes foram avaliados imediatamente apds o periodo de fotoativagéo,

para a analise do grau de conversao.

-Grupo experimental 1: os cimentos foram manipulados de acordo com o
tempo descrito pelo fabricante e deixados sem perturbagdo por 15 minutos em
ambiente escuro. ApOs esse periodo, os cimentos foram fotoativados e

testados imediatamente para a avaliagéo do grau de conversao.

-Grupo Experimental 2: os cimentos foram manipulados de acordo com o
tempo descrito pelo fabricante e sua fotoativacao foi suprimida. Os espécimes
foram mantidos por 15 minutos em ambiente escuro e submetidos,

imediatamente apos esse periodo, ao teste de grau de converséo.

Todos os procedimentos de manipulagdo dos cimentos e confecgéo
dos espécimes foram realizados em ambiente livre de luz afim de néo

comprometer a ativagéo da reagao de polimerizagcdo precocemente.

A densidade de poténcia da fonte fotoativadora foi determinada através
de um radiometro (Model 100 OptiluxRadiometer, SDS Kerr) antes da
fotoativacdo de cada espécime. Foi utilizada uma fonte fotoativadora com

densidade de poténcia acima de 500mW/cm? (V.I.P. Junior, Bisco). Vale
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ressaltar que a manipulagdo dos cimentos resinosos e a confecgdo dos

espécimes foram realizadas por um Unico operador.

Descri¢cdo dos métodos: envelhecimento acelerado

Os “kits” dos cimentos passaram por um processo de envelhecimento
acelerado. Esse envelhecimento foi realizado através de armazenagem dos
“kits” em estufa (37° C) por 12 semanas. Esse periodo representa,
aproximadamente, a simulacdo de um periodo de aproximadamente 9-10
meses de armazenagem em temperatura ambiente (CLARK, 1991;
HEMMERICH, 1997).

A armazenagem em temperatura elevada desafia a estabilidade dos
componentes e oferece a oportunidade de verificar os possiveis efeitos dessa
alteracdo nas respectivas propriedades dos materiais. Os cimentos utilizados
neste estudo foram testados inicialmente e entdo submetidos ao método de
envelhecimento acelerado. Apés o envelhecimento, os cimentos foram
novamente empregados para a producdo de novos espécimes, os quais foram
entdo submetidos ao teste de grau de conversédo, sob os mesmos protocolos

de ativacao.

Descri¢cdo dos métodos:Grau de conversao

O grau de conversdao foi determinado por espectrometria no
infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR) (Figura 1) empregando o
método de reflexdo atenuada total (ATR) (Spectrum One; Perkin Elmer,
Beaconsfield Bucks, Inglaterra). O aparelho operou com resolugéo de 4cm™ e
32 varreduras de cada espectro registrando espectros entre os limites de

4000cm™ (por convencao) a 400cm™ (definido pelo equipamento) (Figura 2).

Apos a mistura das pastas base e catalisadora dos cimentos resinosos,
a massa do material foi imediatamente colocada na superficie do cristal de
ZnSe do ATR, com profundidade de penetracdo do material de 1,6mm e
pressionada com uma laminula de vidro, para um intimo contato do material

com o cristal do ATR (Figura 3). O intimo contato, previne possiveis
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interferéncias do meio ambiente, tais como umidade, temperatura, vibragoes e
possivel presenca de oxigénio entre o material e o cristal (FENG, 2006). As
porcbes de cimentos resinosos foram entdo ativadas de acordo com os
diferentes protocolos de ativagéo da polimerizagédo. Foram realizadas 5 leituras
para cada material e para cada grupo/condicdo. A percentagem do grau de
conversao foi calculada utilizando as bandas de absor¢cédo a partir do pico da
dupla ligagdo de carbono (C=C) alifatico, localizado no ponto 1638 cm™ do
espectro, e o pico da dupla ligacédo de carbono (C=C) aromético, localizado no
ponto 1608cm™ do espectro (Figura 4). As leituras foram realizadas em
espécimes polimerizados nos tempos pré-determinados pelos grupos e
também em espécimes nao polimerizados para que se possa servir como base

de célculo por meio da seguinte equacao (BLANK, 2000):

C alifatica/C aromatical y 15004
NC alifatica/NC

GC%= 1-

onde:

C alifatica = pico de absor¢do em 1638 cm ™ do espécime polimerizado.

C aromaético = pico de absorcéo em 1608 cm ™ do espécime polimerizado.
NC alifatica = pico de absor¢éo em 1638 cm ™ do espécime n&o polimerizado.

NC aromético = pico de absorcdo em 1608 cm * do espécime n&o

polimerizado.



Figura 1 - Espectrometria no infravermelho com transformada de Fourier
(FTIR)

Luz fotoativadora

Espacador-0.5mm = I Tira de vidro

Figura 2 - Esquema do ATR
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Figura 3 - Fotografia do equipamento de FT-IR ATR
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Tratamento estatistico dos dados — Grau de Converséao

Os valores médios de grau de conversdo foram descritos em
porcentagem (%). Tais valores foram tabulados através da média total de cada
grupo/condicdo. A andlise estatistica dos dados compilados foi investigada
através da analise de variancia a dois critérios (ANOVA) e teste de Tukey,
isolando cada material utilizado, objetivando assim a comparagao entre valores

de grau de converséo dos diferentes protocolos de ativacdo da polimerizacdo
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com a condicdo de envelhecimento. Toda a andlise estatistica foi realizada
empregando o pacote estatistico Sigma Stat 2.5 (Jandel Scientific, USA) com

nivel de significancia de a= 5%.
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5 RESULTADOS

Os valores médios do grau de conversdo estdo descritos na Tabela 1 e foram

expressos em % * DP.

Condicéo Controle (FA EX1 (FA apés 15| EX2 (sem FA)
Material imediata) min)

CALIBRA (Dentsply) 49.3+2.9 43.5+0.2% *40.5+0.9
Envelhecido 47.7+0.4 *49.2+0.3% 24.810.4%
PANAVIA F 2.0 (Kuraray) 43.4+4.1 36.2+1.4% *7.1+1.9%
Envelhecido *59.1+0.9 *42.8+1.2 % 3.1+1.3 %
VARIOLINK II (Ilvoclar) 53.6+0.8 54.6+3.5 *19.9+2.9%
Envelhecido *59.1+0.9 56.61+1.1 1.3+0.4

* indica diferenca significativa entre material fresco x envelhecido; t indica diferenca

significativa do GC comparado ao grupo controle.FA: fotoativacdo imediata

Ambos os fatores, modo de polimerizagdo e envelhecimento acelerado
influenciaram significantemente o grau de conversdo dos materiais testados
(p<0.05). Em geral, o grau de conversdo aumentou com o tempo apos a
ativacdo pela luz (p<0.05). O retarde da fotoativagdo por 15 minutos causou
alteracbes no grau de conversdo final de alguns materiais testados,
independentemente do envelhecimento (p<0.05). O processo de
envelhecimento afetou de forma dramética a capacidade de polimerizacao
quimica dos cimentos resinosos de polimerizacdo dual (p<0,05).

Adicionalmente, alguns materiais ndo apresentaram capacidade de
polimerizagdo quimica suficiente (Exp2), independente do envelhecimento

(p<0.05). Portanto, o grau de conversdo de cimentos resinosos de
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polimerizagéo dual foi afetado significantemente pelo modo de polimerizacéo e
envelhecimento. Alguns produtos ndo polimerizaram adequadamente sem a

ativacao pela luz (Exp2).
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6 DISCUSSAO

E descrito na literatura que uma polimerizacdo inadequada de agentes
cimentantes resinosos pode estar associada a problemas clinicos tais como
sensibilidade pés operatéria, infiltracdo marginal e céarie recorrente,
susceptibilidade & degradacdo, descoloragdo e diminuicdo das propriedades
mecanicas (FONSECA, 2004; FONSECA, 2005; MILLER, 2004; PEGORARO,
2007; RUEGGEBERG, 1993; SHARP, 2005; SOH, 2004; TEZVERGIL-
MUTLUAY, 2007;). Um adequado grau de conversédo de um agente cimentante
€, portanto, de extrema importéncia para o sucesso clinico geral, longevidade e
biocompatibilidade da restauracéo protética. Dentre as diversas formas para se
determinar a qualidade de polimerizacdo de compdsitos, a espectrometria no
infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR) tem provado ser uma
técnica confiavel para se analisar o grau de conversdo dos mondmeros em
compasitos dentais e € amplamente empregada em estudos dessa natureza.
Enquanto algumas pesquisas sugerem que a via de polimerizagéo
exclusivamente quimica ndo é capaz de produzir a dureza maxima de cimentos
dual (EL-BADRAWY, 1995;, outros estudos indicam que a fotoativacdo
imediata de cimentos dual pode interferir com a via quimica de reagéo
(SHARP, 2005), impedindo que alguns cimentos atinjam suas propriedades
maximas se fotoativados (SHARP, 2005). Um estudo de Sharp (2005) avaliou o
grau de conversdo de varios cimentos resinosos em diferentes circunstancias
de ativacdo da polimerizagdo, semelhante ao que foi realizado neste estudo.

Naguele estudo, o cimento resinoso Duolink® apresentou polimerizagao
adequada, independentemente do modo de ativacdo (pela luz, quimicamente
ou dual). O cimento resinoso Variolink [I® mostrou grau de converséo similar
ao Duolink® quando ativado pela luz, porém o grau de conversédo foi menor
quando esse material foi deixado polimerizar exclusivamente pela ativagcéo
quimica. Adicionalmente, o cimento Calibra® apresentou um pobre grau de
conversdo quando ativado pela luz, apresentando grau de conversao
adequado quando deixado polimerizar exclusivamente pela ativagdo quimica.
Embora o grau de conversdo tenha diminuido significantemente quando o
cimento envelhecido foi polimerizado exclusivamente pela via quimica (Exp 2),

sugerindo alteragdes nos componentes da reagdo REDOX, este aumentou
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significantemente no grupo controle onde a ativagdo com luz foi empregada.
Isso sugere que o envelhecimento ndo afetou de forma desfavoravel os
componentes responsaveis pela reacdo fotoativada. O cimento Variolink 11®
mostrou grau de conversao estavel e similar ao estudo anterior (SHARP, 2005),
sempre que ativado pela luz (grupos controle ou Exp 1). Porém este diminuiu
significantemente apds o envelhecimento no grupo experimental 2, no qual a
fotoativagcdo foi omitida. Os resultados com o Variolink ll® sugerem uma
marcante dependéncia da fotoativagdo para que o material apresente
polimerizagdo adequada. Em nosso estudo, o cimento Calibra® mostrou grau
de conversdo maximo quando ativado pela luz, independentemente do
envelhecimento. Mas a reagcdo REDOX parece ter sido afetada pelo
envelhecimento, determinando graus de conversdo menores quando a

fotoativagao foi omitida.

O cimento Panavia F 2.0® mostrou uma diminui¢céo significante do grau
de conversédo apds a fotoativacao final no grupo experimental 1 e apds o tempo
final de ativagdo exclusivamente quimica no grupo experimental 2,
independentemente da condigéo de armazenagem. Assim como o Variolink II®,
a via quimica (REDOX) parece ser insuficiente para produzir polimerizacao
minimamente satisfatéria nesses materiais, € 0s componentes parecem ser
altamente sensiveis ao envelhecimento acelerado, provavelmente a
temperatura de armazenagem a 37°C. O potencial de polimerizagdo de
cimentos resinosos dual varia amplamente entre produtos (PEUTZFELDT,
1995; RUEGGEBERG, 1993), e essa variagdo também foi confirmada no
presente estudo. A incompleta conversdo pode resultar em mondmeros
residuais ndo reagidos, o que pode levar a lixiviagdo para a saliva,
possivelmente produzindo reagfes alérgicas ou colonizagdo de bactérias ao
redor das restauragfes. Também podem atuar como plastificadores, reduzindo
as propriedades mecanicas do material(PEDREIRA, 2009). Portanto o grau de
conversdo foi afetado significantemente pelo modo de ativacdo da
polimerizagdo e envelhecimento dos cimentos resinosos dual, sendo que
alguns produtos testados n&o polimerizaram suficientemente quando a

fotoativacao foi omitida.
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7 CONCLUSAO
A propriedades mecéanica de grau de conversao de alguns cimentos resinosos
convencionais de polimerizagao dual, foi significativamente afetada pelo modo

de ativagao da polimerizacdo e envelhecimento acelerado.

Alguns produtos néo foram polimerizados propriamente sem foto-ativagao.
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