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RESUMO

Os objetivos deste trabalho foram avaliar o efeito do modo de ativagdo (dual ou quimica)
e da atenuagdo de luz na microdureza Knoop, bem como na densidade de ligagdes cruzadas por
meio do teste de amolecimento de um cimento resinoso dual convencional. O material foi
inserido em matriz metalica com 6mm de didmetro interno ¢ 0,5 mm de espessura utilizando
ponta misturadora e, entdo os corpos de prova foram subdividido em trés grupos (n=10): G1 -
fotoativagdo por 20s utilizando aparelho a base de LED (Emitter B, Schuster); G2 - manutencao
em recipiente seco e escuro (presa quimica); G3 - interposicdo de um disco ceramico de
dissilicato de litio (E-Max, Ivoclair, Barueri, Brasil), de 1,5mm de espessura para a
fotoativagdo. Apo6s 24h em 37°C, a microdureza Knoop foi mensurada (DK:) e, entdo, os
espécimes submersos em alcool absoluto, mantidos em 37°C por 24h e novos valores de dureza
obtidos (DK2). A reducao percentual da dureza foi calculada a partir dos valores de DK e DKo.
Os resultados mostraram que a dureza em 48h foi menor do que em 24h para todos os grupos.
A comparagdo entre grupos mostrou que para DK:, o G1 obteve valores intermediarios sem
diferenga de G2 e G3, os quais diferiram entre si. Para DK2, G1 e G3 demonstraram os maiores
valores sem diferencas entre si, mas diferiram de G2. A redugao percentual da dureza do G1 foi
menor do que de G2 e G3. Assim foi possivel concluir que modo de ativacdo afeta a dureza e a

densidade de ligacdes cruzadas do cimento resinoso.

Palavras-chave: Cimento resinoso, Polimerizacao, Microdureza.



ABSTRACT

The objectives of this work were to evaluate the effect of activation mode (dual or
chemical) and light attenuation on Knoop microhardness, as well as on crosslink density by
means of the softening test of a conventional dual resin cement. The material was inserted into
a metal matrix with an internal diameter of 6 mm and a thickness of 0.5 mm thick using a mixing
tip, and then subdivided into three groups (n=10): G1 - photoactivation for 20s using an LED-
based device (Emitter B, Schuster); G2 - maintenance in a dry and dark container (chemical
setting); G3 - interposition of a 1.5 mm thick ceramic disk of lithium disilicate (E- Max,
Ivoclair, Barueri, Brazil) for photoactivation. After 24 h at 37°C, the Knoop microhardness was
measured (DK1), and then the specimens were submerged in absolute alcohol, kept at 37°C for
24 h, and new hardness values were obtained (DK2). The percent reduction in hardness was
calculated from the DK1 and DK2 values. The results showed that the hardness at 48h was
lower than at 24h for all groups. Comparison between groups showed that for DK1, G1 obtained
intermediate values with no difference from G2 and G3, which differed from each other. For
DK2, G1 and G3 showed the highest values without differences between them, but differed
from G2. The percentage reduction in hardness of G1 was smaller than that of G2 and G3. The

mode of activation affects the hardness and cross-link density of the resin cement.

Keywords: Resin cement, Polymerization, Microhardness.



INTRODUCAO

A construgao de edificios e a fabricagao de eletroeletronicos, automoveis e medicamentos;
a modernizagdo e o crescimento das civilizagdes; assim como o aumento da expectativa de vida
dependem, em primeiro grau, do aprofundado conhecimento dos materiais envolvidos na
elaboracdo de cada pequeno detalhe dessas atividades (REIS, 2021). Na area odontoloégica nao
¢ diferente, pois o desenvolvimento e evolucdo dos materiais e técnicas permitiram melhorias
no atendimento prestado. O ritmo acelerado da inovacdo de insumos resultou na necessidade
de familiarizagdo dos cirurgides-dentistas com uma vasta dimensdo de conhecimento de
materiais restauradores e sistemas de cimentacdo para empregar em seu dia a dia. Neste
contexto, as restauragdes indiretas t€ém sido amplamente utilizadas devido a sua capacidade de
mimetizar estruturas dentarias naturais, oferecendo resultado estético elevado e satisfagdao aos
pacientes, promovendo melhora na autoestima e qualidade de vida (SANTOS et al., 2016;
BRANDAO et al., 2021).

Os cimentos resinosos representam atualmente o material de eleicdo utilizado para a
cimentacdo de restauragdes indiretas, sejam em resina composta ou ceramica, devido as suas
propriedades de resisténcia de unido, resisténcia ao desgaste, bom acabamento e ajuste das
bordas, adesdo a estrutura protética e baixa solubilidade quando obtém adequada polimerizacao
e, por conseguinte, alto grau de polimerizacdo (VALADARES, 2019; BARBON et al., 2022).

A classifica¢do dos cimentos resinosos varia conforme o aspecto considerado. Assim, no
que se refere a forma com que interagem com o substrato dental, os cimentos resinosos podem
ser classificados de duas formas: convencionais ou autoadesivos. Os cimentos resinosos
convencionais ndo possuem nenhum mecanismo intrinseco de adesdo aos substratos dentais e,
por isso, requerem a associagdo a um sistema adesivo previamente a sua utilizacdo. Por outro
lado, os cimentos autoadesivos possuem adesdo a estrutura dental, pois sdo compostos por
mondmeros acidos funcionais que interagem com o substrato dental e, assim, ndo necessitam
de aplicacao prévia de sistema adesivo (MANSO; CARVALHO, 2017; SOLON-DE-MELLO
et al., 2019; REIS, 2021). Quando se considera o sistema de ativacdo, podem ser quimicamente
ativados, fotoativados ou de dupla ativag@o ou “duais” (VIEIRA et al., 2016; ISO 4049, 2019;
REIS, 2021). Os cimentos duais apresentam o maior nimero de aplicagdes clinicas, pois foram
formulados no intuito de assegurar a completa polimerizacdo do cimento, mesmo sob
restauragdes opacas e espessas onde a luz ndo € capaz de alcancar o material, uma vez que
incorporam iniciadores fotossensiveis e quimicos (HOFMANN et al., 2001; REIS, 2021).

E importante considerar que uma adequada polimerizagio tem papel indispensavel para o



desenvolvimento méaximo das propriedades fisicas e mecanicas do material, o que pode nao
ocorrer quando a ativagdo ocorre apenas pela iniciagdo quimica dos cimentos duais
(BERNARDO; OBICI; SINHORETI, 2008; MARQUES et al., 2020). Uma polimerizagao
incompleta resulta em cadeias poliméricas com menor densidade de ligagdes cruzadas, as quais
permitem maior absorc¢do de agua e consequente degradagdo do cimento resinoso, o que resulta
em uma menor resisténcia mecanica (FERRACANE, 2006; de CERQUEIRA et al., 2021).

Outro fator que deve ser considerado, ¢ que clinicamente os cimentos resinosos duais sdo
usados para a cimentagdo de diferentes materiais restauradores indiretos, os quais atuam como
atenuadores para a passagem de luz. Deste modo, diferentes espessuras e opacidades afetam
diretamente a quantidade de luz que alcanga o cimento resinoso e, portanto, suas propriedades
finais (RIZZANTE et al., 2018; de CERQUEIRA et al., 2021).

Desta forma, os objetivos deste estudo foram avaliar o efeito do modo de ativagdo e da
atenuacdo de luz na microdureza Knoop de um cimento resinoso dual convencional e na

densidade de liga¢des cruzadas por meio do teste de amolecimento.



METODOLOGIA

Para a realizag¢do do estudo foi utilizado o cimento resinoso dual convencional Allcem
Core® (FGM Produtos Odontologicos, Joinville, SC, Brasil), cor A3, cuja composi¢do é
g 1

apresentada na tabela 1.

Tabela 1. Composic¢ao e lote do cimento resinoso utilizado.

*BIS-GMA: bisfenol-Aglicidildimetacrilato; Bis-EMA: bisfenol Aglicidildimetacrilatoetoxilado;
*TEGDMA: trietileno glicol dimetacrilato; CQ: canforoquinona; SiO2: didxido de silicio (silica).

Os corpos de prova foram confeccionados em sala climatizada (21+1°C) utilizando
matrizes metalicas circulares de ago inoxidavel com 6 mm de didmetro interno ¢ 0,5 mm de
espessura, as quais foram posicionadas sobre tira de poliéster (TDV, Pomerode, SC, Brasil) e
este conjunto sobre uma placa de vidro polida e grossa. O cimento resinoso foi aplicado no
centro da matriz com o auxilio da ponta automisturadora Core (FGM Produtos Odontoldgicos,
Joinville, SC, Brasil) fornecida junto com o material. Apds o preenchimento da matriz foi
acomodado outro pedaco da tira de poliéster sobre o corpo de prova e, em seguida, um peso de
100g foi posicionado sobre o conjunto para permitir a planificacdo da superficie e extrusdo do

excesso de cimento (figura 1).

Figura 1. A. Inserindo o cimento resinoso no centro da matriz. B. Colocagio da tira de poliéster sobre o conjunto .
matriz- ciento. C. Colocacdo do peso sobre o conjunto.



Os corpos de prova foram, entdo, divididos em trés grupos:

e Grupo 1 (n=10): fotoativacdo do material (presa dual) por 20s com a ponta do
fotopolimerizador a base de LED Emitter B (Schuster, Santa Maria, RS, Brasil)

perpendicular e justaposta ao material;
e Grupo 2 (n=10): sem fotoativacdo (presa quimica)

e Grupo 3 (n=10): fotoativacdo do material (presa dual) por 20s utilizando um disco de
ceramica de dissilicato de litio (E-Max, Ivoclair, Barueri, Brasil), cor LTA2, na
espessura de 1,5 mm interposto a ponta do fotopolimerizador a base de LED Emitter B

(Schuster, Santa Maria, RS, Brasil).

A irradiancia foi mensurada utilizando um radiometro RD-7 (Ecel, Ribeirdo Preto, SP,
Brasil) antes de iniciar a confec¢do dos espécimes dos grupos 1 e 3 e, posteriormente, a média
aritmética foi calculada. Para o grupo 3, a irradiancia foi aferida com e sem a interposi¢ao do
disco ceramico na janela de leitura do radidmetro e a porcentagem média de diminui¢do deste

valor foi calculada.

Figura 2. A. Radidmetro utilizado para medir a irradidncia do fotopolimerizador. B. Aferindo a irradiancia com a
atenuacdo da pastilha. C. Pastilha posicionada sobre a matriz com cimento resinoso. D. Fotopolimerizagao do
conjunto matriz-cimento com a pastilha.



Finalizada a confeccdo dos corpos de prova, estes foram acondicionados
individualmente em recipiente seco e escuro devidamente identificado e mantidos em uma
estufa bacteriologica e de secagem (Lucadema, Sdo José do Rio Preto, SP, Brasil) a 37°C
durante 2441 hora. Apds o periodo de armazenamento, a superficie do topo do corpo de prova
foi polida com lixas d'dgua nas granulacdes 1200 e 2000 (3M, Sumaré, Sdo Paulo, Brasil),
utilizando politriz semiautomatica Aropol 2V (Arotec, Cotia, SP, Brasil). Em seguida, os
espécimes foram submetidos ao teste de microdureza Knoop (Bhueler, modelo n® 5104,
Mitutoyo, Santo Amaro, SP, Brasil), sendo feita 10 indentagdes aleatoriamente distribuidas por
toda a superficie, utilizando 25g de carga por 5s e evitando as bordas do limite matriz

metalica/material. Deste modo, a média de dureza Knoop de cada espécime foi calculada (DK1).

utilizada no polimento dos corpos de prova. C. Microdurémetro utilizado na pesquisa.



Imediatamente apds as primeiras indentagdes, os corpos de prova foram submersos em
alcool absoluto utilizando um fio dental amarrado na tampa do recipiente e fixado na borda da
matriz metalica com cianoacrilato (Super Bonder, Loctit-Henkel, Itapevi, Sdo Paulo, Brasil),
garantindo assim, que os espécimes ficassem suspensos no interior do recipiente. Em seguida,
as amostras foram levadas novamente a estufa a 37°C por mais 24+1 hora. Transcorrido este
periodo, os corpos de prova foram submetidos a mensura¢do da microdureza Knoop, nas

mesmas especificacdes anteriormente descritas, obtendo uma nova méAdia (DK2).

B, cnpema
[ - i

Para finalizar, a porcentagem de redu¢do da microdureza Knoop foi calculada usando a

férmula:

Dk,
X 100

Dk,
Dk;

*DK: ¢ a microdureza Knoop em 24 horas e DK2 ¢ a microdureza Knoop em 48 horas.

Os dados foram submetidos a andlise estatistica descritiva e inferencial (a=5%)
utilizando o programa BioEstat 5.3 (Instituto Mamiraua, Tefé, AM, Brasil). O teste Shapiro-
Wilk foi aplicado para verificar a normalidade dos grupos em dois momentos: para os valores
médios de dureza em 24 e 48 horas dos trés grupos e para a porcentagem de reducdo da
microdureza Knoop. As diferencas foram calculadas usando o teste ¢ de Student pareado para
comparar os valores médios de dureza em 24 e 48h dentro de um mesmo grupo, enquanto a

comparag¢do entre grupos foi feita utilizando o teste ndo paramétrico de Kruskal-Wallis e pos-



teste de Dunn. A comparacdo da reducdo da dureza foi feita empregando ANOVA e pos-teste

de Tukey.



RESULTADOS

Ao relacionar os valores médios entre os entre 24 horas e 48 horas nos trés grupos
preparados, os resultados mostram diferencas estatisticas relevante, comparando os grupos no
intervalo de 24 horas G1xG3=p<0,05, ja a andlise dos resultados no periodo de 48 horas ¢
possivel observar G1 x G2 = p<0,05 e G2 x G3 = p<0,05.

Tabela 2. Valores médios da microdureza Knoop (desvio padrdao) considerando o método
de ativacao e os tempos de avaliagdo.

24h  31,54(301) A ab 2861(431) A b 3519348 A  a

48h 23,722,790 B a 1553(216) B b 21,72(224) B  a

*Valores médios seguidos (sentido vertical) de letras minusculas distintas diferem estatisticamente entre si
(p<0,05)

*Valores médios seguidos (sentido horizontal) de letras maitisculas distintas diferem estatisticamente entre
si (p<0,05)

Percentual da redugdo de Dureza Knoop
o
=1

G1 G2 G3

Grupos: — Grupo 1: 243 £ 13,46 EI Grupo 2: 44,8 £9,55 — Grupo 3: 37,56 £ 10,16

Figura 5. Grafico Box-Plot (média+desvio padrdo) da percentagem de reducdo da
microdureza Knoop para os grupos 1, 2 e 3.



DISCUSSAO

Os cimentos resinosos sao os materiais de elei¢do para a cimentagdo das restauracdes
estéticas indiretas, independentemente do material (resinas compostas ou ceramicas), devido as
suas propriedades como resisténcia de unido, espessura de pelicula, adesdo a estrutura protética
e baixa solubilidade quando adequadamente polimerizados (VALADARES, 2019; de
CERQUEIRA et al., 2021; BARBON et al., 2022). Portanto, ¢ importante que o material atinja
elevado grau de conversdo de modo a alcangar propriedades fisicas e mecanicas adequadas e,
assim, propiciar longevidade e desempenho clinico satisfatorio (RIZZANTE et al., 2018;
MARQUES et al., 2020; de CERQUEIRA et al., 2021; BARBON et al., 2022). Cabe ressaltar
que os materiais utilizados para a confec¢do das restauragdes indiretas podem atenuar, ou
mesmo impedir a passagem de luz (ARCHEGAS et al., 2012; RIZZANTE et al., 2018;
PEREIRA et al.,, 2021). Assim, é importante que os cimentos duais, que apresentam
intrinsecamente dois mecanismos de iniciagdo de polimerizacdo, obtenham alto grau de
conversdo em diferentes cenarios que acontecem na pratica clinica (PUPPIN-RONTANI et al.,

2012; ALDHAFYAN; SILIKAS; WATTS, 2022).

O ensaio de dureza ¢ um método simples e confidvel, comumente usado com a finalidade
de determinar de forma indireta o grau de conversao de materiais resinosos, sendo que o teste
de microdureza Knoop ¢ o mais indicado, pois as dimensdes usadas como referéncia para o
calculo ndo sofrem recuperagao elastica depois da remocao da carga (PUPPIN-RONTANI et

al., 2012; SHEN; RAWLS; ESQUIVEL-UPSHAW, 2023).

Dentro desta perspectiva, um dos objetivos do presente trabalho foi avaliar o efeito do
modo de ativacdo e da atenuacdo de luz sobre a microdureza Knoop de um cimento resinoso
dual convencional, de modo a simular diferentes situacdes clinicas: a exposicdo do material
diretamente a luz do aparelho fotoativador (G1); a auséncia de luz para iniciar o processo de
polimerizacao (G2), e; a atenuac¢do da luz por meio da interposi¢do de disco cerdmico (G3).
ApoOs 24 horas de armazenamento a seco € no escuro (DK7), os resultados mostraram que o
grupo fotoativado com a ponta do aparelho justaposta ao cimento alcangou valores de dureza
intermediarios e sem diferenca em relacdo aos grupos de presa quimica ou com luz atenuada.
Este achado pode ser parcialmente explicado com base no tempo em que a microdureza foi
mensurada, ou seja, apos 24 horas da mistura/irradiacao do material. Segundo Yan et al. (2010)

a maior parte da reacdo de polimerizacao dos cimentos resinosos parece acontecer dentro de 24



horas. Neste sentido, mesmo que haja diferenca na velocidade em que a reagao de polimerizagao
iniciada por luz, mesmo que atenuada, ou quimicamente ocorre, apos este periodo parece existir
um equilibrio entre elas (JANG et al., 2017). Ainda, de acordo com Alshali et al. (2015) e
Aldhafyan, Silikas e Watts (2022), maior grau de conversdo e, portanto, aumento nos valores
de dureza apds 24 horas de armazenamento a seco ¢ principalmente atribuido ao aumento

progressivo das reacdes de ligagdes cruzadas e polimerizagdo pds-irradiacdo da matriz resinosa.

O grau de polimerizacdo obtido por um material compdsito influencia nas suas
propriedades mecanicas, assim como na degradacdo por dgua e outros solventes orais e na
liberagdo de monomeros residuais para o entorno (PEDREIRA et al., 2009). Deste modo, os
fenomenos de sor¢cdo e solubilidade podem causar preocupagdes biologicas e afetar a
durabilidade do material polimérico, interferindo tanto na sua estrutura, morfologia superficial
e dureza, o que impacta na sua funcdo ao longo do tempo (FERRACANE, 2006; PAN et al.,
2018; de CERQUEIRA ¢t al., 2021).

Com isto em mente, o presente trabalho também avaliou a dureza dos trés grupos apos
24h de imersao em alcool absoluto (DK2). Os resultados mostraram que todos os grupos tiveram
significativa reducdo nos valores de microdureza e que houve diferenca entre eles, sendo que o
grupo 2 (apenas presa quimica) demonstrou os menores valores de dureza. Os dois grupos que
receberam luz para iniciar a polimeriza¢gdo ndo mostraram diferencgas entre si. Isto sugere
diferencas nas estruturas das redes poliméricas formadas e, consequente suscetibilidade a
degradacdo. A estrutura das redes de polimeros que se formam apds a polimerizacdo do
material, pode apresentar diferentes caracteristicas. Redes poliméricas que possuem alta
densidade de ligagdes cruzadas tem absorcao e inchaco reduzido devido ao baixo volume livre
na rede e também as ligagdes covalentes que causam a proximidade das diversas cadeias de
polimeros. E aceito na literatura que cadeias poliméricas lineares sdo mais suscetiveis a
degradacdo por solventes e a absor¢do de dgua, pois possuem espaco livre para moléculas de
solventes se difundirem em meio a sua estrutura. Por outro lado, cadeias transversais sao mais
resistentes a esse processo, ja que seu volume livre ¢ menor (FERRACANE, 2006;

SCHNEIDER et al., 2008; ALDHAFYAN; SILIKAS; WATTS, 2021).

Ademais, conforme relatado por Aldhafyan, Silikas e Watts (2021), solventes podem
penetrar nas cadeias e agir sobre as cadeias poliméricas, degradando a matriz resinosa e
lixiviando monomeros residuais, resultando na diminui¢ao da dureza. De fato, Moldovan et al.

(2019) relatam que mondmeros eluidos podem afetar de forma negativa nas propriedades



mecanicas do material, que podera apresentar uma diminuic¢ao na resisténcia ao desgaste, menor
dureza e aumento da tendéncia a descoloragdo. As redes tridimensionais com ligagdes cruzadas
das resinas dimetacrilato incham quando expostas a solventes. Isso ocorre porque as forcas de
atracdo entre as moléculas de solvente e a cadeia sdo maiores que as forcas entre as cadeias
poliméricas. Desta forma, o solvente penetra na matriz de resina e expande os espagos existentes
entre as cadeias. Neste sentido, cadeias poliméricas com alta densidade de ligacdes cruzadas
exercem um papel importante nas propriedades finais do polimero formado, contribuindo para
a maior resisténcia a fratura e ao desgaste, assim como sdo menos susceptiveis ao amolecimento
por diferentes alimentos e bebidas ¢ mesmo ao ataque enzimatico (FERRACANE, 2006;

ALEIXO et al., 2014).

Deste modo, o teste de amolecimento em etanol tem sido usado para avaliar a densidade
de ligagdes cruzadas em materiais a base de resinas dimetacrilato, por meio da comparagdo da
dureza superficial antes e ap6s sua imersao no solvente (FERRACANE, 2006; LEPRICE et al.,
2013; ALSHALI et al., 2015). O presente estudo avaliou a densidade de ligacdes cruzadas por
meio do célculo da porcentagem de redugdo da dureza utilizando a metodologia do teste de
amolecimento. Os resultados mostraram que o menor percentual de reducao da dureza foi no
grupo 1 (24,3%), o qual recebeu a maior quantidade de luz fotoiniciadora (irradiancia média de
1132mW/cm?). Isto sugere que a matriz polimérica formada apresentou maior densidade de

ligagdes cruzadas. Os grupos 2 (44,85%) e 3 (37,56%) ndo mostraram diferencas entre si.

Clinicamente estes achados sdo importantes, pois podem reforgar para os clinicos o papel
que a fotoativagdo com aparelhos que emitam adequada quantidade de luz exercem nas
propriedades finais do cimento resinoso e, consequentemente, na longevidade dos tratamentos

realizados.



CONCLUSAO

De acordo com os resultados obtidos nessa pesquisa, podemos concluir que o cimento
resinoso Allcem Core mostrou diferentes valores de dureza, dependendo do modo de ativagdo.
A fotoativacao do material resultou em maiores valores de dureza, embora o grupo 1 mostrou
valores de dureza intermediarios em 24h, porém apo6s 48h, os grupos que receberam luz
obtiveram valores de dureza significativamente maiores. A imersdo em alcool reduziu a dureza
em todos os grupos. A porcentagem de reducdo da dureza demonstrou que a fotoativagdo com
ponta do aparelho justaposta ao material proporciona um material com menor reducio
percentual de dureza. Portanto, 0 modo de ativagdo afeta tanto a dureza quanto a densidade de

ligagdes cruzadas do cimento resinoso estudado.
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