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RESUMO

Com o amplo anseio pelo branqueamento dental, € fundamental a producédo de
materiais cada vez mais claros e que também possuam boa estabilidade de cor,
ante as possiveis degradacdes a que ficam expostos. A Canforoquinona (CQ) € o
fotoiniciador mais amplamente empregado nos compoésitos odontoldgicos, porém
tem coloragdo amarelada e sofre escurecimento ao ser exposta a luz ultra violeta
(UV), comprometendo a manutencdo da harmonia estética. O objetivo deste estudo
foi avaliar in vitro o efeito do fotoiniciador Phenilpropanodiona (PPD), isoladamente
ou em associacdo com a CQ, sobre a estabilidade de cor de cimentos resinosos
fotoativados, e sua resisténcia de unido adesiva a ceramica, por teste de
microcisalhamento. As hipoteses nulas testadas séo: i) o fotoiniciador PPD néo
interfere na alteracdo de cor de cimentos resinosos, apos o foto envelhecimento
provocado por exposicao prolongada a luz UV; e ii) o fotoiniciador PPD néo interfere
na resisténcia da unido adesiva de cimentos resinosos a ceramica. Foram utilizados
4 cimentos resinosos, sendo um comercial (RelyX Venner®) e 3 experimentais,
diferindo entre si quanto ao tipo e concentracdo dos fotoiniciadores. Para a andlise
de cor, foram cimentados discos ceramicos sobre dentina bovina, simulando
restauracdes indiretas (n=8), sendo expostos a 120 h de UV, e testados quanto as
alteracdes de cor, que foram mensuradas empregando a escala CIELab, por meio
de espectrofotometro de reflectancia. Os dados obtidos foram verificados quanto a
distribuicAo normal, para entdo serem submetidos a ANOVA e ao teste
complementar Tukey, todos com significancia de 5%. Os resultados do teste de cor
nao apresentam diferenca estatisticamente significante para o AE dos 4 cimentos
estudados, nem tampouco para AL, Aa e Ab. Para a resisténcia de unido, todos os
cimentos estudados apresentaram diferencas estatisticamente significantes entre si,
com o maior resultado para o cimento comercial RelyX Venner® (29,07 Mpa),
seguido pelo cimento com CQ (21,74 Mpa), e entdo pelo cimento de CQ+PPD
(19,09 Mpa); e o menor resultado foi obtido com o cimento utilizando apenas o PPD
como fotoiniciador (13,99 Mpa). Portanto, para os parametros estudados neste
trabalho, o PDD n&o se mostrou vantajoso como fotoiniciador de cimentos resinosos,
ja que apresentou baixo valor de resisténcia de unido a ceramica e nao demonstrou
superioridade quanto a estabilidade de cor.

PALAVRAS-CHAVE: Fotoiniciador; Fotoativacdo; Cimento Resinoso; Cores;
Resisténcia de unido



ABSTRACT

With the ample craving for teeth whitening, it is fundamental the production of
increasingly clearer materials and also a good color stability, before the possible
degradation which are exposed. The camphorquinone (CQ) is the photo initiator most
widely applied on the dental composite, but it has the yellow coloration and suffers
darkening when exposed to ultraviolet light (UV), endangering the maintenance of
the esthetics harmony. The goal of this study was to evaluate in vitro the effect of the
photo initiator Phenylpropanodione, singly or in association with the CQ, about the
color stability of the resinous photoactive cement and its bond adhesive resistence,
by microshear. The null hypotheses are: i) the photo initiator PPD does not interfere
with the color changing of the resin cement, after the photoaging motivated by
prolonged exposure to UV light; and ii) the photo initiator PPD does not interfere with
the resistance of the adhesive bond of resin cement to the ceramic. Four resinous
cements where used, which one of them was commercial (RelyX Venner, 3SM/ESPE)
and three experimental, differing each other's photo initiator's concentration. For the
color analysis, ceramic discs were cemented above the bovine dentine, simulating
the indirect restorations (n=8), being exposed to 120 h of UV, and tested about the
color alterations which were measured applying the CIELab scale, by
spectrophotometer of reflectance. The obtained datas were verified about the normal
distribution, for then being submited to ANOVA and to the complementary test Tukey,
all with 5% significance. The results of color analysis do not statistically significant
difference to AE of 4 cements studied neither to AL , Aa and Ab . For the Union of
Resistance of all cements studied showed statistically significant differences among
themselves, with the highest for commercial cement RelyX Venner® (29.07 MPa),
followed by cement with CQ (21.74 MPa) , and cement CQ + PPD (19.09 MPa); and
the lowest result was obtained with the cement using only the PPD as photoinitiator
(13.99 MPa) . Therefore to the parameters studied in this work, the PDD was not
advantageous as photoinitiator resin cements, because made low bond strength
value ceramics and not demonstrated superiority as for color stability .

KEYWORDS: Photo initiator; Photo activation; Resin cement; Colors; Bond Strenght
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1 INTRODUCAO REVISADA

O uso de restauracbes ceramicas indiretas vém aumentando devido a sua
superioridade estética, comparada com resina compostas, e da estabilidade da
ceramica a longo prazo. As restauracfes ceramicas acido-sensiveis devem ser
cimentadas utilizando sistema adesivo, melhorando assim a retencdo, o selamento
marginal e a resisténcia a fratura; consequentemente aumentando a durabilidade
(LUHRS et al.,, 2014). Assim, o sucesso das restauracdes de ceramica pura,
cimentadas com cimentos resinosos, depende da obtencdo de adesao confiavel e
boa taxa de polimerizacdo (DAVIDSON, 2001). Os cimentos resinosos constituem
um dos passos fundamentais para a longevidade do procedimento restaurador.
Desde sua insercdo no mercado odontolégico, esses materiais vém sofrendo
modificacdes em sua composicdo, no sentido de melhorar os valores de resisténcia
adesiva e estabilidade de cor, fatores estes fundamentais para a longevidade do
procedimento restaurador. Dentro destas alteracdes, destaca-se a substituicdo do
agente fotoiniciador canforoquinona por compostos quimicos alternativos, na
tentativa de melhorar o efeito indesejado da coloracdo amarela promovida pela
canforoquinona, favorecendo seu uso em dentes clareados ou naturalmente mais
claros, como também potencializar a polimerizacao destes cimentos. (AGUIAR, et
al., 2010) Os cimentos resinosos fotopolimerizaveis sdo em muitas vezes eleitos
para a fixacdo de coroas e facetas ceramicas em dentes anteriores devido a relativa
melhora na passagem de luz através da ceramica, garantindo uma boa forca de
ligagdo, uma vez que Akgungor et al., (2005) defendem que, se utilizado uma
espessura de até 2mm de cerdmica, ndo ha qualquer efeito deletério sobre a forca
de ligacdo dos polimeros.

Canforoquinona (CQ) é o fotoiniciador mais utilizado para resinas compostas
fotopolimerizaveis, porém a CQ possui algumas desvantagens como a baixa taxa de
polimerizacao e toxicidade (CHAE e SUM, 1998) além disso a CQ é um composto
sélido que contém em sua estrutura molecular um grupamento cromatico amarelo,
gue mesmo em pequenas quantidades pode comprometer o resultado estético final
de restauracdes causando um amarelamento indesejado (SCHNEIDER et al., 2008).
Outro grande problema € que o grupo a — dicetona, derivado da CQ que tem pico de
absorcdo de gama visivel (468nm) (GAJEWSKI et al., 2012) resultando em
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fotopolimezacédo rapida sob luz ambiente (lampadas fluorescentes e lampadas do
refletor) tornando assim um tempo curto tempo de trabalho (LUHRS et al., 2014).
Essas sdo as razdes pela qual os pesquisadores testam diferentes fotoiniciadores na
matriz organizada das resinas para substituir ou agir sinergicamente com a CQ
(PARK et al., 1999; OLIVEIRA et al., 2014a)

Outros fotoiniciadores, como o Trimetilbenzoil-difenil-fosfina (TPO) podem ser
especialmente (til em resinas compostas extremamente brancas, muitas vezes
necessarias para dentes clareados, uma vez que pode eliminar o efeito indesejado
do amarelamento da CQ (ARIKAWA et al., 2009). Outro fotoiniciador interessante &
o Phenilpropanodiona (PPD), que pode melhorar a cinética de polimerizagdo, no
entanto pouco se sabe sobre a eficacia do PPD na reducdo do amarelamento. O
PPD é um fotoiniciador com potencial para reduzir problemas de amarelamento dos
compositos resinosos odontoldégicos. O PPD poderia atuar sozinho como
fotoiniciador ou em associagcdo com a CQ, caracterizando uma acao sinérgica e
simultanea para formacao de radicais livres, que poderiam favorecer o desempenho
dos materiais a base de resina (PARK et al., 1999) j4& que o PPD apresenta pico
maximo de absorcdo na regido ultravioleta (UV - 390 nm) (SCHENEIDER et al.,
2009). Desta forma, compdsitos que apresentam o PPD como iniciador tendem a
alcancar os valores maximos de polimerizacdo mais lentamente do que aqueles com
canforoquinona, pois a taxa e a velocidade de polimerizacdo sdo dependentes da
densidade de energia absorvida pelo compdésito (OLIVEIRA, 2009).

A inadequada polimerizacdo resulta em propriedades fisico-mecanicas
inferiores, tais como, baixa resisténcia ao desgaste, baixa estabilidade de cor,
reacoes adversas do tecido pulpar, aumento da taxa de sorpcdo de agua,
solubilidade, e consequentemente, carie secundaria e falha prematura da
restauracdo (BRANDT et al., 2010). Com o aprimoramento acerca da compreensao
da fotoativacdo e dos recursos de polimerizagdo, a estabilidade de cor e a
resisténcia adesiva dos cimentos resinosos tendem a aumentar, favorecendo a
longevidade clinica do procedimento.

Para a avaliacdo da estabilidade de cor alguns métodos de avaliacdo de
envelhecimento in vitro, sGo comumente utilizados para induzir a mudanga de cor de
compositos resinosos (SERAFINOU et al., 2007) tais como 0 armazenamento em
agua ou o envelhecimento artificial acelerado. Porém, nenhum protocolo especifico

de envelhecimento foi estabelecido na literatura. No envelhecimento apenas por
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adgua, as amostras geralmente sdo armazenadas em 4gua durante semanas e a
mudanca de cor nem sempre € induzida. Os periodos de imersdo em agua descritos
na literatura variam de 7 a 30 dias (ARDU et al.,, 2011). A maioria dos estudos
mostram que a mudanca de cor ndo depende apenas do tempo de imersdo, mas
também da formulacdo dos compositos (OLIVEIRA et al., 2014b) e do nivel de
sorpcdo de &gua, que é dependente da capacidade hidréfoba dos monémeros
(FERRACANE, 2006)

Irradiacdo por luz ultravioleta € comumente utilizada como meétodo de
envelhecimento artificial acelerado, frequentemente associada com condensacéo de
agua em uma maquina de temperatura controlada. Com este método a mudanca de
cor pode ocorrer durante as primeiras 300 horas do processo de envelhecimento o
que equivale ao envelhecimento de 1 ano da restauragédo em boca (HEYDECKE et
al., 2001). Outro método descrito na literatura para ser usado como envelhecimento
artificial acelerado para a odontologia é a exposicdo apenas a luz ultravioleta.
(ARIKAWA et al., 2009). Como ja foi estabelecida anteriormente pela ISO (2000),
com algumas modificacbes podem induzir a mudanca de cor de forma mais
eficiente, porém essas modificacdes ndo sdo padronizadas. Nessas condi¢cbes, a
longevidade das restauracdes, quanto a estabilidade de cor, pode ser mensurada
através da analise pelo sistema CIE L*a*b*.

O sistema de escala de cor CIE L*a*b* é reconhecido e comumente utilizado
em pesquisas odontoldgicas. Neste sistema, o local de um determinado tom de cor
no espaco € definido pelas coordenadas: L*, a* e b*. Sendo que o L* descreve a
luminosidade do objeto que esta sendo avaliado. O valor de a* define a cor no eixo
vermelho-verde e o b* no eixo amarelo-azul. A medida do valor total da diferenca de
cor entre 0s objetos é descrita por AE. A diferenca de cor de até AE=3,7 foi descrito
na literatura que é aceitavel na odontologia pelo olho humano, pois significa uma
variacdo de cor pequena que ndo é perceptivel, porem variacées de cor acima de
3,7 sdo perceptiveis visualmente, podendo causar alteracdes estéticas. (DOUGLAS,
et al., 2007; LEE & POWERS, 2007).

Sendo assim, pode-se afirmar que a longevidade das restauracdes indiretas
€ determinada pela resisténcia, estabilidade de cor e durabilidade da unido formada
pelos trés diferentes componentes, substrato dental, cimentos resinosos e a
ceramica (PEUMANS et al., 2000).
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7

Com base nessas consideracdes, € oportuno avaliar a influéncia do PPD como
fotoiniciador sobre a estabilidade de cor de cimentos resinosos fotopolimerizaveis,
na cimentacdo de laminados ceramicos a dentina bovina; bem como sobre a
resisténcia de unido desses cimentos a ceramica. Sendo assim, 0 objetivo deste
estudo foi avaliar in vitro o efeito do fotoiniciador Phenilpropanodiona (PPD),
isoladamente ou em associagdo com a CQ, sobre a estabilidade de cor, e sobre a
unido adesiva a ceramica, de cimentos resinosos fotoativados.

As hipoéteses nulas testadas neste estudo foram: i) o fotoiniciador PPD néo
interfere na alteracdo de cor de cimentos resinosos, apés o foto envelhecimento
provocado por exposi¢ao prolongada a luz UV; e ii) o fotoiniciador PPD néo interfere

na resisténcia da unido adesiva de cimentos resinosos a ceramica.

2 METODOLOGIA

2.1  ANALISE DE COR
2.1.1 Delineamento experimental
Foi desenhado um estudo experimental inteiramente casualizado com parcelas sub-

divididas de 4 grupos, sendo estes divididos de acordo com o Quadro 1.

Quadro 1 - Distribuicdo dos grupos experimentais teste de cor

32 blocos teste
de cor
]
| | | |
8 8 8 8
Cimento RelyX C|m_ento Cimento Cimento
vV Experimental Experimental Experimental CQ
eener CQ+PPD PPD P

2.1.2 Preparo dos espécimes
Um lote de setenta incisivos bovinos livres de trincas e quaisquer lesdes
foram selecionados e armazenados (congelados) em solucdo de Cloramina T a 5%,

em freezer convencional a -4° C até o uso. Para obter os espécimes as raizes foram
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seccionadas 1 mm aquém da juncdo amelocementaria com utilizacdo de disco
diamantado dupla face #7020 (KG Sorensen, Cotia, SP, Brasil) adaptado em mandril
e peca reta (Kavo, Joinville, SC, Brasil) sob irrigacdo constante, sendo descartadas
as raizes.

Para a remocédo do esmalte dentério da porgéo vestibular, foi utilizado lixas de
granulacao #240 (até expor a dentina), e #600 (afim de se obter uma padronizacao
da smear layer) (HEYDECKE, et al., 2001) em politriz lixadeira metalografica (Aropol
2V, Arotec, Cotia, SP) sob irrigacao constante.

Apébs a exposicdo dentinaria padronizada os blocos de dentina (7x7x2) foram
obtidos com a utilizacdo de disco diamantado dupla face (Dia. Wafer Blade 12205,
Extec Corp. Phoenix USA) montado em maquina de corte de baixa velocidade
(Labcut 1010, Extec Corte. Phoenix USA), resfriado a agua. As dimensfes
padronizadas das amostras foram aferidas por meio de paquimetro digital (Mytutoyo,
Suzano, S&o Paulo, Brasil).

Para o teste de cor, foi necesséario padronizar a cor inicial dos blocos de
dentina (OLIVEIRA et al., 2014b). Esta medicdo foi feita através de um
espectrofotometro (CM 700d, Konica Minolta), com a utilizagdo de porta amostra de
teflon branco, com depressao central de 7x7x2, que posteriormente foi aprofundado
para 7x7x3,4 devido a espessura da ceramica (1,4mm). Para medir a cor inicial o
espectrofotometro foi previamente calibrado, para o branco total utilizando uma
matriz que é fornecida pelo proprio equipamento e pelo preto que é disparado na
sala escura (totalmente sem iluminacdo) (HEYDECKE et al., 2001) sendo que o
espectrofotometro tem uma ponta de 3.0 mm e uma visao vertical de iluminagao
difusa (0 graus). Para a medicdo da cor a ponta foi posicionada diretamente no
centro da amostra. O espectrofotbmetro utiliza a escala CIE L*a*b de cor como
referéncia. Para as medi¢des de cor foi utilizado iluminagéo controlada com uma
caixa de luz D65 (GTI MiniMatcher, Gti Grafic Tecnology Inc., Newburgh, NY, USA).

A padronizacao da cor dos blocos de dentina foi realizada de acordo com 0s
valores de L do sistema CIE L*a*b*; e os blocos com valores discrepantes da média
(= 10%) foram descartados. ApOs a padronizacéo da cor, foram obtidos 32 blocos de
dentinas com cor semelhante, sendo assim distribuidos aleatoriamente nos grupos 4
experimentais (n=8).

Foram confeccionados 32 discos de ceramica com vidro ceramico reforcado

por Leucita (IPS EmpressEsthetic/lvoclar/Vivadent, Liechtenstein) na cor ETC1, com
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7 mm de diametro por 1,4 mm de espessura (SEGRETO et al., 2015); e utilizados 4
cimentos resinosos, sendo um comercial (Relyx Veener, SM/ESPE, USA) com
Hexafluorofosfato difeniliodonio (DPIH) como fotoiniciador, que foi o grupo controle
comercial, e 3 experimentais desenvolvidos no laboratorio de materiais dentarios da
FOP-Unicamp (Faculdade de Odontologia de Piracicaba), cujas formulacdes estao
apresentadas no Quadro 2. Entre 0s cimentos experimentais um possuia
canforoquinona como fotoiniciador (controle positivo). Os cimentos experimentais
foram elaborados com concentracdoes pré-testadas em estudos desenvolvidos

anteriores pela mesma equipe de execucéo da pesquisa (SEGRETO et al., 2015).

Quadro 2 - Formulagdo dos cimentos estudados

Cimento Comercial — RelyX Veneer cor translicida: BisGMA 10-20%, TEGDMA 10-
20%, Silica Pirogénica 1-10%, Vidro 56-65%, EDMAB 0,5%, Diphenyliodonium
hexafluorophosphate 0,5%, Benzotriazol 0,5%

Cimento 1: BisGMA 20%, TEGDMA 10%, UDMA 10%, Silica Pirogénica 10%, Vidro
50%, DMAEMA 1%, CQ 0,4% + PPD 0,1%

Cimento 2: BisGMA 20%, TEGDMA 10%, UDMA 10%, Silica Pirogénica 10%, Vidro
50%, DMAEMA 1%, PPD 0,8%

Cimento 3: BisGMA 20%, TEGDMA 10%, UDMA 10%, Silica Pirogénica 10%, Vidro
50%, DMAEMA 1%, CQ 0,5%

2.1.3 Protoloco de cimentacao

Para cimentacdo, os discos de ceramica foram condicionados com acido
fluoridrico 10% por 1 minuto, lavados com jato de agua por 15 segundos e secados
com jato de ar livre de 6leo e agua, por 15 segundos. Em seguida, foram tratados
com Silano (Relyx Ceramic Primer — 3M/ESPE), aplicado com Microbrush®, e
volatilizado por 1 minuto; em seguida foi aplicado uma camada de sistema adesivo
(Single Bond Universal, 3BM/ESPE) com auxilio de Microbrush®, volatilizado o
solvente por 10 segundos (KINA, 2005). A dentina foi condicionada com acido
fosforico a 37%, por 20 segundos, lavada com jato de ar e agua por 40 segundos e
seca com papel absorvente, em seguida foi aplicado uma camada de sistema
adesivo com Microbrush®, aplicado leve jato de ar por 10 segundos para favorecer a

volatilizagdo do solvente. Entdo foi aplicado o cimento resinoso sobre o disco
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ceramico j4 tratado, e este foi posicionado sobre o bloco dentinario, sob pressao
uniforme, equivalente ao peso de uma placa de vidro posicionada sobre o disco
ceramico e fotoativado por 60 segundos com fotopolimetizador (Bluephase G2,

Ivoclair/Vivadent, Liechtenstein).

2.1.4 Foto-envelhecimento e Teste de analise de cor

Depois de cimentados, os espécimes foram armazenados em 100% de
umidade relativa em estufa a 37° C, por 24 horas. Apés, foi feita a leitura de cor
inicial em todas as amostras com espectrofotometro (CM 700d, Konica Minolta),
previamente calibrado e com iluminag&o controlada com uma caixa de luz D65.

Apos lida a cor inicial, as amostras foram acondicionadas em porta amostras
da maquina de foto-envelhecimento a 10cm de distancia das lampadas (OLIVEIRA
et al., 2015a) para iniciar o processo de irradiacdo ultravioleta UV-b (EQ-UV-B 313,
Equilam, Diadema, Sao Paulo, SP, Brazil), por 120 horas consecutivas a 37°, que
equivale aproximadamente ao foto-envelhecimento de um ano em boca sofrendo
exposicées a luz UV-b diarias a 37°C (OLIVEIRA et al., 2015b). Apés foram
hidratadas em 100% de umidade relativa a 37° por 24 horas, entéo foi feito a leitura
final da cor permitindo assim calcular a variacdo da cor (AE) e de suas coordenadas

(Aa, Ab e AL) e posterior analise estatistica.

2.1.5 Anélise estatistica

Apos verificar a normalidade e homogeneidade dos dados, foi realizado o
teste ANOVA para parcelas subdivididas (0=5%), uma vez que as leituras inicial e
final foram realizadas no mesmo espécime, ou seja, cada espécime foi controle de si
mesmo. Caso fosse detectadas diferencas estatisticamente significantes entre os

grupos, seria realizado o teste complementar de Tukey (0=5%).
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2.2 RESISTENCIA DE UNIAO
2.2.1 Delineamento do estudo
Foi desenhado um estudo experimental inteiramente casualizado, com 4

grupos, sendo estes divididos de acordo com o0 Quadro 3.

Quadro 3 - Distribuicdo dos grupos experimentais teste de resisténcia de unido

32 placas de
ceramica
]
| | | |
8 8 8 8
Cimento RelyX C|m_ento Cimento Cimento
vV Experimental Experimental Experimental CQ
eener CQ+PPD PPD P

2.2.2 Preparo dos espécimes

Foram confeccionadas 28 fatias de ceramica de dissilicato de litio (E-Max
CAD, lvoclar/Vivadent, Liechtenstein) na cor HT A2 com 7 x 6,5 mm de largura e 1,4
mm de espessura. Estas fatias foram cortadas com disco diamantado dupla face
(Dia. Wafer Blade 12205, Extec Corp.) montado em maquina de corte de baixa
velocidade (Labcut 1010, Extec Corp. Phoenix, USA), resfriado a agua. As fatias
tiveram suas superficies regularizadas com lixas de granulacdo #600 (Extec Corp.
Phoenix USA) montadas em politriz (Aropol 2V, Arotec, Cotia, SP) por 30 s, seguido
por limpeza em cuba ultra-sénica com agua deionizada por 5 minutos. Apés foram
sinterizadas em forno Programat EP 3000 (lvoclar/Vivadent, Liechtenstein) em
850°C por 25 minutos.

Foram utilizados os mesmos cimentos, a partir de protocolo semelhante ao
utilizado na cimentacao da ceramica para a analise de cor, sendo assim, as fatias de
ceramicas foram condicionadas com acido fluoridrico 5% por 20 segundos, lavadas
com jato de agua por 40 segundos e secados com jato de ar livre de 6leo e agua,
por 20 segundos. Em seguida, foi aplicado com Microbrush® o silano (Relyx
Ceramic Primer, SM/ESPE) e volatilizado por 1 minuto. Foram feitas delimitacdes
das areas adesivas, com fita adesiva (Adere Tapefix, Sdo Paulo, Brasil) perfurada
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com o diametro menor do perfurador Ainsworth (Golgran, S&o Paulo, Brasil.).
Subsequentemente, foi realizada aplicacdo do adesivo (Single Bond Universal,
3M/ESPE) com Microbrush®. Antes da fotoativacdo do adesivo, matrizes cilindricas
de 1 mm de altura e 0,9 mm de diametro interno foram posicionadas
perpendicularmente a ceramica, de maneira que o orificio da matriz coincidisse com
a delimitacdo da area adesiva. Em seguida, o sistema adesivo foi fotoativado por 40
s (Bluephase G2, Ivoclar/Vivadent, Liechtenstein). Apds, as matrizes foram
preenchidas com os cimentos resinosos respectivos a cada grupo, com o auxilio de
seringas para aplicacéo de insulina (0,5 mL); sendo fotoativados por 1 minuto.

A matriz foi removida com o auxilio de sonda exploradora #5 (Golgran, S&o
Paulo, Brasil) e a fita para a delimitacdo adesiva foi removida com auxilio de bisturi

com lamina #15, expondo os cilindros de cimento para 0 ensaio mecanico.

2.2.3 Teste de microcisalhamento

Os cilindros de cimento passaram por avaliacdo visual em lupa com aumento
de 4x, a fim de detectar quaisquer problemas que pudessem influenciar no resultado
do teste, como cilindros ndo perpendiculares a ceramica, bolhas ou cimento fora da
area delimitada. Quaisquer espécimes com defeitos foram excluidos. Passadas 48
horas de armazenagem em agua deionizada a 37°C, os espécimes foram fixados
em matriz de PVC com resina acrilica autopolimerizavel para adaptacdo em um
dispositivo de microcisalhamento adaptado a maquina universal de ensaio (Instron,
modelo 4411, Canton, Massachusetts). O carregamento cisalhante foi aplicado com
um fio ortoddntico (Morelli Ortodontia, Sorocaba, Brasil), raio de 0,1 mm, posicionado
exatamente na interface entre ceramica e cimento, a uma velocidade de 1 mm/min
até a ruptura adesiva. Os valores dados em Kgf foram convertidos para MPaapos a
mensuracao da area adesiva com um paquimetro digital (Starrett), de acordo com a
formula matematica: Rc= Forca (Kgf) x 0,098/Area (cm?); onde: Rc é a resisténcia ao

cisalhamento; F é a forca aplicada e A area de unido.
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Apos verificar a normalidade e homogeneidade dos dados, foi realizado o

teste ANOVA (a=5%). Sendo detectadas diferencas estatisticamente significantes

entre os grupos, foi realizado o teste complementar de Tukey (a=5%).

3 RESULTADOS

A Tabela 1 apresenta as médias e desvio padrédo (DP) do AE dos 4 cimentos

estudados apés o foto-envelhecimento por UV-b. A ANOVA ndo evidenciou

diferencas estatisticamente significantes (p>0,05) entre os grupos estudados.

Tabela 1: Valores de AE dos cimentos estudados

Cimentos Média (DP)
RelyX Venner 1,81 (0,63)a
CQ 1,33 (0,27)a
CQ+PPD 1,39 (0,17)a
PPD 1,81 (1,09)a

Letras minusculas iguais na mesma coluna indica que ndo ha diferenca estatisticamente

significante.

A Tabela 2 apresenta as médias e desvio padrédo (DP) do AL, Aa e Ab dos 4

cimentos estudados apos o foto-envelhecimento por UV-b. A ANOVA n&o evidenciou

diferencas estatisticamente significantes (p>0,05) entre os grupos estudados.

Tabela 2: Valores de AL, Aa e Ab dos cimentos estudados

Cimentos Média (DP) AL Média (DP) Aa Média (DP) Ab
RelyX Venner 60,33 (2,11)a 0,06 (0,23)a -0,98 (1,65)a
CQ 60,90 (2,38)a 0,04 (0,29)a -0,38 (0,54)a
CQ+PPD 60,62 (2,66)a 0,06 (0,31)a 0,33 (2,27)a
PPD 61,89 (1,58)a 0,10 (0,20)a -0,40 (0,84)a

Letras minusculas iguais na mesma coluna indicam que ndo ha diferenca estatisticamente

significante.
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Os resultados do teste de microcilhamento sado apresentados na Tabela 03.
Sendo que a resitencia de unido do cimento RelyX Venner® foi maior que 0s
demais, seguido pelo cimento a base CQ, entdo pelo cimento de CQ+PPD, e o
menor resultado foi obtido para o cimento PPD; todos com diferenca

estatisticamente significante (p>0,05).

Tabela 3: Resisténcia da unido adesiva a ceramica dos cimentos estudados, pelo teste
de microcisalhamento

Cimentos Média (DP)
RelyX Venner 29,07 Mpa (0,41)a
CQ 24,74 Mpa (0,16)b
CQ+PPD 19,09 Mpa (0,47)c
PPD 13,99Mpa (0,44)d

Letras minusculas iguais na mesma coluna indicam que néo ha diferenca estatisticamente

significante.

4 DISCUSSAO

Considerando que o tradicional sistema CQ/amina apresenta algumas
desvantagens, sdo importantes o0s estudos sobre sistemas fotoiniciadores
alternativos para compositos odontologicos. Em 1998, Chae & Sun propuseram o
PPD como um novo fotoiniciador sensivel a luz visivel, para uso em resinas
compostas odontolégicas, com a proposta de ser mais eficiente do que a CQ. Em
1999, Park et al. afirmaram que o PPD é um fotoiniciador eficiente e comparavel a
CQ, e observou acao sinérgica entre PPD e CQ . Portanto, este estudo avalia a
estabilidade de cor e a resisténcia de unido de cimentos formulados come CQ, PPD,
e sua associcdo (todos contendo amina), comparando a um cimento comercial
Veneer, ou seja, sem CQ; sempre apos a luz atravessar discos de ceramica.

A primeira hipotese nula testada, de que o PPD nd&o interfere na estabilidade
de cor dos cimentos resinosos, nao foi rejeitada, pois os resultados mostraram que
nao houve diferenca na variagcao de cor dos 4 cimentos estudados nem tampouco

para AL, Aa e Ab; sendo assim, o uso do PPD para evitar amarelamento de
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compasitos ndo pode ser verificado. A segunda hipotese nula testada, de que o PPD
nao interfere na resisténcia de unido dos cimentos resinosos, foi rejeitada; pois 0s
cimentos estudados apresentaram diferencas entre si, sendo que o cimento
comercial RelyX Venner® foi o que apresentou o maior resisténcia de uniao, seguido
pelo cimento a base CQ, entdo pelo cimento de CQ+PPD e o menor resultado foi
obtido com o cimento contendo apenas o PPD como fotiniciador.

Como PPD e a CQ tém absorcédo em diferentes espectros de comprimento de
onda, o PPD foi escolhido porque seria uma melhor alternativa de iniciador para
espectros na regido de UV, comparado com a CQ, que é um fotoiniciador com pico
absorcado no espectro de luz visivel. Porem, esta poderia ser uma desvantagem para
a conversao de C=C, porque pouca energia seria concentrada no espectro UV (390
nm) (BRANDT, et. al. 2010). O PPD é usado nos compoésitos porque tem um
coeficiente de extingdo molar maior do que a CQ); sendo este a probabilidade de que
uma molécula ird absorver luz. Os fotoiniciadores com alto coeficiente de extincédo
molar sdo capazes de absorverem mais fotons, produzirem mais radicais livres e,
presumivelmente, contribuir para altos valores de grau de conversdo (SHIN &
RAWLA, 2009) . Por isso nos testamos o PPD como fotoiniciador alternativo que
poderia tornar-se viavel para substituicdo da CQ (BRANDT, et. al. 2013).

Ambos fotoiniciadores (CQ e PPD) podem ser utilizados em compdsitos
fotopolimerizaveis sem co-iniciador, no entanto, para diminuir as respectivas
concentragdes, eles sdo utilizados com co-iniciadores (BRANDT, et. al. 2013). A
razdo para esta utilizacdo € simples, pois altas concentracBes de fotoiniciadores
afetam a cor do composito final (AKGUNDOR, et al., 2005; BRANDT, et al, 2011).
Portanto, para melhorar a eficiéncia dos fotoiniciadores em concentracdes mais
baixas, utilizou-se 1,0% wt de co-iniciador (DMAEMA), em dosagem fixa (2:1 de co-
iniciador para fotoiniciador, ajustado para 0,5% wt de iniciador), que é semelhante a
outros estudos que encontraram maiores valores de grau de conversasao quando
utilizaram essas proporgdes; como exemplo, quando utilizado DMAEMA com CQ
(TESHIMA, et al., 2003).

Se a propor¢cao de amina € menor do que a de CQ, a colisdo espontanea
das duas substancias torna-se dificil, e algumas moléculas de CQ retornam ao
estado original, comprometendo assim a geracao de radicais livres. No entanto, se a
concentracdo de amina € maior do que a de CQ, a producédo de radicais depende

apenas da reatividade do sistema, porque a colisdo de moléculas é assegurada
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(COOK, 1992) . Por esta razao, a amina também foi usada com o PPD, permitindo
uma comparagédo dos dois fotoiniciadores nas mesmas condigoes.

Os efeitos da CQ com DMAEMA (YOSHIDA & GREENER, 1992) ou
EDMAB (MUSAGE, et al., 2009) no GC mostraram que varias combinacdes de CQ
e amina (DMAEMA / EDMAB) podem produzir maior GC. Em relacdo ao niumero de
mols de CQ para amina, necessarios para se obter maximo GC, ndo foi obtido,
tendo em vista as diferencas nas formulacbes da resina, e do tipo de aminas
aceleradoras utilizada nos dois estudos. O estudo de Yoshida e Greener (1993)
sugeriu um platé no GC depois que a proporcao ideial de CQ e amina foi obtida, e o
estudo de Musage (2009) mostrou tendéncia para declinio no GC ou dureza Knoop,
com concentracdes acima da concentracdo ideal de CQ para amina.

Independentemente do tipo de iniciador, € critico para o desenvolvimento
dos materiais a incorporacdo de mais do que a concentracdo ideal (minima) do
fotoiniciador/co-iniciador, que pode comprometer a obtencdo do maximo GC
(MUSAGE, et al., 2009), e também aumentar a concentracao de moléculas residuais
de fotoiniciador e de aminas, que podem lixiviar para os tecidos circundantes e
saliva.

Neste estudo, alem de calcular o AE, foram calculados os A das odenadas
*L, *a e *b; e ndo houve diferenca entre os cimentos estudados para qualquer destas
analises. Schneider, et al., 2008, estudaram a influéncia de diferentes
concentracbes de iniciador/co-iniciador (EDMAB) sobre a estabilidade de cor de
compoéstitos experimentais formulados com CQ, PPD e a associacdo CQ+PPD; e
concluiu que o amarelamento correlacionou-se as maiores concentracoes,
observando que a substituicdo da CQ pelo PPD ndo diminui os efeitos do
amarelamento.

Deve -se considerar que 1,4 mm de ceramica, interposta entre a fonte de
luz e 0 agente de cimentacgéo, pode diminuir a irradiancia final do fotopolimerizador
(O’KEEF, et al., 1991); e restaura¢des ceramicas mais grossas ou mais escuras sdo
um obstaculo a luz, e podem reduzir a qualidade e quantidade de luz incidente sobre
0 cimento resinoso, muitas vezes comprometendo a polimerizagdo final
(RUNNACLES, et al., 2014), ou até mesmo mascarar a variacdo da cor do cimento.
Mas os cimentos fotopolimerizaveis séao frequentemente indicados para a fixacao de
coroas e facetas ceramicas em dentes anteriores, pois estas permitem a passagem

de luz relativamente melhor por sua menor espessura, garantindo boa resisténcia de
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unido (BRANDT, et al., 2011), uma vez que Akgungor et al. (2005 ) afirmam que
espessuras de até 2 mm ndo comprometem a resisténcia de unido.

Schneider, et al., 2008, estudaram o amarelamento de compositos contendo
PPD em concentracdes semelhantes a este estudo, e concluiram que o composito a
base de PPD amarelou significaticamente mais que o com CQ, mas, como tratava-
se de compositos restauradores, a leitura da cor era feita diretamente na superficie
do composito. Portanto, a presenca da ceramica neste estudo é uma possivel
justificativa para ndo serem detectadas diferencas na variacdo de cor dos cimentos
contendo diferentes fotoiniciadores associados a amina.

O cimento comercial RelyX Veneer® exibiu baixa variacdo de cor (AE 1,81);
semelhante ao estudo de Chen, et al., 2015, onde foram utilizados discos ceramicos
com menor espessura (0,6 mm), resultando no AE 2,63. Isto demonstra que o
cimento RelyX Veneer® apresenta boa estabilidade de cor, sendo aceitavel ao olho
humano, pois exibe variacdo de cor menor que 3,7 (DOUGLAS, et al., 2007); e que a
menor espessura da ceramica exibe maior variacdo de cor, devido ao potencial da
ceramica para mascaramento de variagdes de cor do cimento.

A variacao de cor observada em todos os cimentos estudados foi inferior ao
poder de deteccdo do olho humano, podendo-se considerar que todos 0s cimentos
estudados sdo aceitaveis quando empregados para cimentacdo de ceramicas com
mais de 1,4 mm, uma vez que a metodologia do envelhecimento artificial por luz
ultravioleta por 120 horas consecutivas foi testada em estudos anteriores e
demonstrou poder para efetivo envelhecimento, equivalente a 1 ano em boca
(OLIVEIRA, et al., 2015b). Novos estudos podem ser feitos utilizando maior tempo
de exposicdo a luz, para verificar a variacdo de cor destes cimentos apds maior
tempo de uso.

A resisténcia de unido dos cimentos a ceramica foi avaliado pelo teste de
microcisalhamento. Ensaios de cisalhamento e de tracdo tém sido comumente
utilizados para medir a resisténcia de unido de materiais dentarios, por serem
relativamente faceis de executar e exigirem o minimo de equipamentos para a
preparacdo dos espécimes. Em casos de materiais friAveis, como a ceramica, o
teste de cisalhamento é o mais indicado, pois ndo envolve cortes para obter-se
palitos como na microtacdo, e o stress na interface adesiva é menor; por isso, 0

teste de microcisalhamento foi escolhido (Oztiirk, et al., 2013).
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A menor resisténcia de unido dos cimentos contendo PPD e PPD+CQ,
segundo Denis, et al, 2015, se deve a mondmeros residuais no composto, pois ao
estudarem um compdsito a base de TEGDMA e BIS-GMA, manipulado com PPD,
CQ ou CQ+PPD, verificaram que mais mondmeros residuais estiverem presentes no
composito com PPD, o que compromete as propriedades fisico-mecénicas do
material, além de aumentar sua toxicidade. Porém, Brandt, et al., 2011, observaram
resultado antagodnico, pois compdsitos contendo PPD exibiram resisténcia de unido
superior aos cimentos contendo CQ. Este achado pode ser devido ao tipo do teste
aplicado, uma vez que naquele estudo foi empregado o teste de push-out que, per
se, implica em elevado Fator C, por ter muitas superficies aderidas e pouca
superficie livre para aliviar 0 estresse da contracdo de polimerizacdo; portanto
maiores contracdes de polimerizacdo tém maior impacto neste tipo de teste. De
acordo com o estudo de Schneider et al., 2008, a taxa de polimerizacdo maxima €&
menor com o PPD e CQ/PPD (CQ > CQ/PPD > PPD); ou seja, compdsitos que
apresentam o PPD como iniciador tendem a alcancar os valores de polimerizacéo
maximos mais lentamente que aqueles com CQ, o que implica em menor estresse
pela contracdo de polimerizacdo (SCHNEIDER, et al., 2009).

Ao empregar uma fonte luminosa LED, Segreto, et al. (2015) observaram que
0 cimento manipulado com CQ+PPD apresentou a maior resisténcia de unido,
guando comparado com cimentos manipulados apenas com apenas com CQ ou
PPD. A diferenca pode estar relacionada ao fato do autor ter realizado o teste de
microtragdo, que testa simultaneamente as interfaces dentina/cimento e
cimento/ceramica, também tendo alto Fator C, pela maior area aderida e menor area
livre do que o teste de microcisalhamento, que foi empregado neste estudo, testando
apenas a interface ceramica/cimento.

Uma diferenca quimica dos cimentos experimentais em relagdo ao cimento
comercial, € que 0s experimentais contém o monémero UDMA,; e segundo Bacchi, et
al. (2014), quando o UDMA é incorporado junto a Bis-GMA e TEGDMA, forma-se um
trio de polimeros mais forte e homogéneo, melhorando as propriedades fisicos-
mecanicas dos compdsitos; o que também foi observado no estudo de Walters, et
al., 2016, que adicionou UDMA na formula do compdsito, e verificou melhores
resultados de grau de conversdo, resisténcia de flexdo e maior dureza; porem
ambos associaram o mondmero de UDMA apenas ao fotoinciador CQ. No presente

estudo, ndo foram avaliadas as propriedades fisico-mecanicas dos cimentos, mas a
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resisténcia de unido a ceramica, que € resultante de varios fatores e da associagado
de varias dessas propriedades.

O fato do cimento comercial (RelyX Veneer®), que possui em sua formulacdo
o fotoiniciador Hexafluorofosfato difeniliodonio (DPIH), exibir maior resisténcia de
unido pode ser atribuido a diferencas na cinética e taxa de polimeriza¢do, no grau de
conversdo e na temperatura de transicdo Vvitrea (BRANDT, et al.,, 2010;
LOGUERCIO, et al., 2013). Outra possivel justificativa € que para todos os cimentos
foi usado o adesivo comercial da marca 3M/ESPE, e o fabricante recomenda a
utilizacdo de todo o sistema de cimentacdo do mesmo fabricante, por possuirem
mondmeros que tornam as ligacbes mais fortes (Perfil técnico do produto —
3M/ESPE, 2009), desta maneira, tornando a forca de unido do RelyX Veneer
superior comparada a dos cimentos experimentais.

Apesar das limitacdes dos testes in vitro, podemos concluir que o PPD néo se
mostrou uma opcao para substituicdo da CQ em compdsitos resinosos, visto que
sua resisténcia de unido foi inferior e ndo exibiu superioridade na estabilidade de

cor, comparado aos outros cimentos testados.
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ANEXOS

Figura 1 - Escala de cor CIE L*a*b
Blanc L*=100%

Noir L=0

Fonte: http://pt.slideshare.net/pthormann/pocket-cores-12710167.
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