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DIVULGACAO E TRANSFERENCIA DE CONHECIMENTO

O estudo teve como proposta avaliar a resisténcia de unido da interface
adesiva a microtragdo usando sistemas adesivos experimentais com diferentes
sistemas fotoiniciciadores e co-iniciadores, acionados por luz (fotopolimerizador).
Os autores puderam concluir que os sistemas que com o iniciador (BAPO)
oxido bis-alquil fosfinico, de forma geral apresentaram os melhores resultados.
Outra concluséo foi que associagdo da amina terciaria como um co-iniciador,
afetou negativamente a resisténcia de unido. A utilizacdo de sistemas com
iniciadores acionados por luz e de coiniciadores alternativos permitiu a obtencéao
de resultados superiores aos do sistema adesivo convencional, tornando-os
promissores para atuar tanto de forma isolada quanto associada aos sistemas
convencionais.



LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS

BAPO - Oxido bis-alquil fosfinico

BHT - Hidroxitolueno butilado

BisGMA - Bisfenolglicidil dimetacrilato

CEMA - Cianoetil metilanilina

CQ - Canforoquinona

EDB - Etil-p-dimetilamino benzoato

DFI - Difeniliodénio hexafluorfosfato

DMAEMA - Dimetilamina metilmetacrialto

EMIC - Ensaio de materiais industria e comércio
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PPD - Fenil propanodiona

QTH - Halogénio quartzo tungsténio

RF - Resisténcia a flexao

TEGDMA - Dimetacrilato de trietilenoglicol

TPO (Difenil (2,4,6-trimetilbenzoil)-fosfino e Bis (2,4,6-trimetilbenzoil) fenilfosfina)
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RESUMO

O estudo teve como proposta avaliar a resisténcia de unido da interface adesiva
a microtracdo, usando sistemas adesivos experimentais contendo diferentes
fotoiniciadores e co-iniciadores. Foram preparadas formulagdes de sistemas
adesivos resinosos experimentais com misturas de monémeros com 50% em
massa de bisfenolglicidil dimetacrilato (BisGMA) e 50% em massa de dimetacrilato
de trietilenoglicol (TEGDMA). Os fotoiniciadores utilizados foram a canforoquinona
(CQ) e o o6xido bis-alquil fosfinico (BAPQO). Os coiniciadores foram o difeniliodénio
hexafluorfosfato (DFI) e a amina (dimetilamina metilmetacrialto - DMAEMA),
na proporgao 1:1, em massa. Os sistemas iniciadores fotopolimerizaveis foram
dissolvidos na matriz organica em concentra¢des de 0,5% em massa, criando seis
grupos, amostras de (n=8): grupo 1 (CQ/Amina), grupo 2 (CQ/Amina/DFI), grupo
3 (BAPO), grupo 4 (BAPO/Amina), grupo 5 (BAPO/DFI) e grupo 6 (BAPO/Amina/
DFI). Um total de 48 terceiros molares recém-extraidos, livres de carie, trincas
ou fraturas. Os dentes foram desinfectados em solugdo de cloramina, limpos e
incluidos em uma lamina de vidro com fixagao através de cera pegajosa. As coroas
foram seccionadas 2 mm abaixo das cuspides na regido central e lixados, a cAmara
pulpar foi restaurada com resina composta (Z250®, 3M ESPE, St Paul, Minessota,
EUA). Apo6s aplicagdo dos sistemas adesivos experimentais, foi confeccionada
restauracéo de resina composta (Z250®, 3M ESPE, St Paul, Minessota, EUA) em
forma de bloco (4mm x 4mm x 8mm) com o auxilio de matriz de silicone de adicao,
utilizando-se dois incrementos de resina com 2 mm de espessura 0s quais foram
fotopolimerizados por 20s para cada, utilizando aparelho fotopolimerizador VALO
(Ultradent, Salt Lake City, Utah, EUA). As amostras foram submetidas ao teste de
microtracdo em uma maquina de ensaio universal (EMIC), a uma velocidade de 0,5
mm/min para a avaliacao de sua resisténcia de unido. Os resultados obtidos foram
submetidos a analise de variancia a um critério (p < 0,001) e as comparacoes
multiplas foram efetuadas pelo teste de Tukey. Os sistemas adesivos contendo
os sistemas fotoiniciadores BAPO; BAPO-DFI; BAPO-Amina-DFIl demonstraram
0s maiores valores de resisténcia de unidao, nao diferindo entre si. Enquanto, os
adesivos contendo os sistemas fotoiniciadores BAPO-Amina; CQ-Amina; CQ-
Amina-DFI mostraram os valores mais baixos de resisténcia da unido semelhantes
entre si. Conclui-se que o fotoiniciador BAPO, de forma geral, mostrou resultados
melhores que o fotoiniciador CQ e que a presenga do co-iniciador AMINA pode
interferir negativamente nos valores de resisténcia da unido. A utilizagcdo de
sistemas com fotoiniciadores e coiniciadores alternativos permitiu a obtencéo de
resisténcia maior aos do sistema convencional, tornando-os promissores para
atuar tanto de forma isolada quanto associada aos sistemas convencionais.
PALAVRAS-CHAVE: Fotoiniciadores Dentarios, Microtracdo, Resisténcia de
Unido.



ABSTRACT

The objective of this study was to investigate the performance of experimental
resinous adhesives containing different combinations of photoinitiators systems
through the bending test. Resinous adhesive formulations were prepared with
monomer mixtures consisting of 50% by mass of bisphenol dimethacrylate glycidyl
(BisGMA) and 50% by mass of triethyleneglycol dimethacrylate (TEGDMA). The
photoinitiators were used, camphorquinone (CQ) and bis-alkyl phosphinic oxide
(BAPO). The co-initiators were diphenyliodonium hexafluorophosphate (DFI) and
the amine (dimethylamino methylmethacrylate - DMAEMA) in the 1:1 proportion
by mass. The photopolymerizable initiator systems were dissolved in the organic
matrix at 0.5% by mass concentrations, creating eight groups (G1- CQ, G2- CQ/
amine, G3- CQ/DFI, G4- CQ/amine/DFI, G5- BAPO, G6- BAPO/amine, G7- BAPO/
DFI, G8- BAPO/amine/DFI). Samples with 7.0 mm in length, 2.0 mm wide and 1.0
mm height were prepared (n=12). The curing light used was VALO — Ultradent and
the curing time was 20 s. The samples were subjected to evaluation of bending
test at three points at a speed of 1 mm/min to evaluate the flexural resistance (FR).
The results were submitted to analysis of variance with one criterion (p < 0,001)
and multiple comparisons were performed using Tukey test. Systems with the
photoinitiator BAPO showed higher or equivalent bending values that demonstrated
by the conventional system containing CQ/amine. Systems with the DFI had higher
flexural values in relation to those demonstrated by systems without the DFI to CQ.
The use of systems with alternative photoinitiators and co-initiators allows to obtain
superior properties to the conventional system, making these promising systems to
act both in isolation as associated with conventional systems.

KEYWORDS: Photoinitiators, dental. Resins. Dentin-bonding agents. Light-curing
of dental adhesives.
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INTRODUCAO

A obtencdo de uma forte e duradoura unido entre os substratos dentarios e os
materiais restauradores, tem sido um grande desafio da Odontologia moderna. A introducéo
por Buonocore (1955) da técnica de condicionamento do esmalte com acido fosférico,
representou um marco na Odontologia Adesiva (Garcia, 2007).

Em seguida, surgiu o conceito de hibridizagdo proposto por Nakabayashi, Pashley
(2000), que desde entao, vem mudando drasticamente a pratica odontolégica, por modificar
as geracoes de sistemas adesivos. (Nakabayashi, Pashley, 2000; Moszner et al., 2005).

Os sistemas adesivos disponiveis no mercado séo variados, o que dificulta a selecdo
do material pelo clinico. Uma das dificuldades esta relacionada, aos diferentes passos
clinicos e cuidados a serem tomados no momento da utilizagdo dos adesivos que possuem
diferentes tipos de monémeros, solventes, fotoiniciadores. Seu mecanismo de agéo nos
substratos dentarios, a composicao dos diferentes sistemas adesivos e suas implicagbes
frente a incorretas aplicagdes; constituem-se em paramentros essenciais para 0 sucesso
do sistema. (Carvalho et al., 2004).

Existem no mercado odontoloégico indmeros tipos de sistemas adesivos.
Simplificadamente, eles podem ser divididos em sistemas convencionais e
autocondicionantes. Os convencionais consistem em substancias que removem
completamente o “Smear Layer” e resultam na desmineralizagdo da substancia dentinaria
através da utilizagao do condicionamento acido. Dentre os sistemas adesivos convencionais
o mercado odontolégico apresenta exemplos de dois passos (condicionamento acido
+ primer e bond) e outro de trés passos (condicionamento acido + primer + bond) (Tay,
Pashley, 2001).

Ja os sistemas autocondicionantes podem ser de dois passos (primer acido +
bond) ou de passo Unico (primer acido e bond juntos). Os adesivos autocondicionantes séo
compostos por mondémeros resinosos acidos que modificam e/ou removem parcialmente
a “smear layer”, desmineralizando de forma parcial a superficie do esmalte e da dentina
(Harada et al., 2000).

Entretanto, os sistemas adesivos séo fotoativados; e esta fotoativacdo geralmente
ocorre em ambientes desfavoraveis, de umidade, no caso dos sistemas convencionais, ou
em ambientes &cidos como no caso dos sistemas autocondicionantes. O fotoiniciador mais
utilizado na formulagéo de compoésitos odontologicos é a canforoquinona (CQ), ela absorve
luz no comprimento de onda entre 460 a 480 nm. (Alvim et al., 2007; Asmusen et al., 2009;
Ferracane, 2011)

A dicetona € um composto solido de cor amarelada que contém em sua estrutura
molecular um grupamento cromatico, que em grandes quantidades, melhoram suas
caracteristicas mecanicas e biolégicas; porém levam a um amarelamento indesejavel
e assim, afetando o aspecto final do material polimerizado, principalmente, claros e
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translicidos (Alvim et al., 2007; Asmusen et al., 2009; Ferracane, 2011). Apesar de ser
um eficiente fotoiniciador, a CQ também apresenta um elevado potencial carcinogénico
(Schneider, 2009).

A utilizagdo da canforoquinona (CQ), estd associada com a presenga de uma
amina terciaria como um coiniciador, a qual é capaz de acelerar a reacéo de polimerizagédo
por meio de uma efetiva troca de elétrons com a CQ (Kuniol, Takeshi, 2010). A escolha
pela amina terciaria ocorre devido a ela apresentar algumas propriedades como: um alto
potencial de oxidacdo, ndo absorve luz no mesmo comprimento de onda da substancia
fotoiniciadora e nao raegem com 0 mesmo.

Devido a estes diversos fatores, alguns fotoiniciadores alternativos foram incluidos
na matriz organica dos compositos para que ajam sozinhos ou sinergicamente (como
co-iniciadores) com a CQ. Derivados de 6xidos aquil fosfinicos (TPO) e a-diketonas sédo
usados na formulagdo de compésitos para melhorar a cinética de polimerizagao e diminuir
o efeito de amarelamento (lkemura et al., 2008; Brandt et al., 2011).

Outro fotoiniciador estudado € o derivado do 6xido bisaquil fosfinico (BAPO). Como
consequéncia de sua cor mais clara, este fotoiniciadore absorve luz com comprimento
de onda inferior & canforoquinona (CQ), aproximadamente 400nm, mais proximos ao
ultravioleta. Este fotoiniciador mostrou boa eficiéncia na formagéo de quatro radicais livres,
e a fotorreacao foi acompanhada pela destruicdo do croméforo responsavel pela absorcéo
préxima ao ultravioleta, causando o fotoclareamento da molécula, o que impede que o
fotoiniciador cause amarelamento do polimero (Rutsch et al., 1996).

O uso dos co-iniciadores, também conhecidos como agentes redutores,
aumentam a velocidade ou cinética da reagéo (Brandt et al., 2010; Leprince et al., 2011).
Estudos mostraram que a incorporagdo de um sal de iodonio (DPIl) aumenta a cinética
de polimerizacdo, através de um sistema ternario de reacgdo (fotoiniciador + Amina +
Difenilioddnio Hexa Fluorofosfato - (DPIHFP), sem comprometer a aparéncia da reacéo.
Assim, este sal de iod6nio poderia auxiliar a reacao de polimerizagdo onde existe pouca
disponibilidade de luz (Shin, Rawls, 2009).

Como a eficiéncia de polimerizagdo de adesivos resinosos contendo diferentes
sistemas fotoiniciadores pode influenciar na resisténcia da unido, o objetivo desde estudo
foi avaliar a resisténcia da unido da interface adesiva, por meio de testes de microtracéo, de

sistemas adesivos contendo diferentes sistemas fotoiniciadores e co-iniadores.

Introducao

2



REVISAO DA LITERATURA

2.1 SISTEMAS ADESIVOS

No inicio do século XX, vérias foram as tentativas e métodos de conseguir descobrir
a adesdo a dentina. Como a execugédo de formatos retentivos nos preparos dentarios,
preparo de Black e a cimentacdo ndo adesiva com fosfato de zinco. (Cramer et al., 2011).

Em meados do século XX, em torno de 1940, foi elaborado o primeiro agente adesivo,
chamado de “Sevtron Cavity Seal®”. Esse sistema era constituido de metacrilato de acido
glicerofosforico como o um componente autocondicionante em dentina e esmalte. Contudo,
esse sistema primitivo falhou em relacdo a durabilidade clinica das restauragdes. A causa
mais provavel pela falha foi a tenséo superficial e a expansédo térmica produzida pelo
metacrilato da época. Este estudo serviu como base para que Michel Buonocore (1955),
estudando acidos mais fortes, concluisse que o fosforico permitia um condicionamento bem
superior ao conseguido até entdo (Anusavise et al., 2013).

Os sistemas adesivos consistem em produtos desenvolvidos para realizar unido
entre determinados materiais restauradores e os tecidos dentais, seja através de técnicas
diretas ou indiretas. Anusavise et al. (2013) relatam que as fungdes destes adesivos séo
resistirem a separacé@o do substrato ao esmalte, dentina, metal e compoésitos ceramicos,
de um material restaurador ou de cimentagdo, selamento da interface adesiva dentina/
esmalte, reducado de sensibilidade p6s-operatoria, evitar recidiva de carie e manchas ou
pigmentacdo em margens das restauragoes.

O conceito de condicionamento acido total, proposto por Fusayama et al. (1979),
aliado a hibridizacdo da dentina, sugerido por Nakabayashi e Pashley (2000), constituiram
a base dos agentes adesivos contemporaneos. A partir destas descobertas, surgem os
adesivos convencionais, que 0 seu mecanismo de agdo consiste em remog¢do completa da
“smear layer”, com o uso de acidos e desmineralizacéo da dentina.

Surgiam entdo os sistemas adesivos convencionais que promovem a remogao
completa da smear layer através do uso de acidos, os quais desmineralizam a superficie
dentinaria e expbem uma fina camada de fibras colagenas, que pode ser infiltrada pelos
mondmeros hidrofilicos. Esses materiais sdo compostos por um gel acido, uma solugéo de
monémeros hidrofilicos denominada de primer, que séao dissolvidos em etanol ou acetona
ou agua, e uma resina fluida, com ou sem carga, contendo mondémeros hidrofobicos,
como, BisGMA, TEGDMA ou UDMA, geralmente associados a moléculas hidrofilicas, como
HEMA. (Rabello, 2003).

O condicionamento acido proporcionou uma interface adesiva duravel, gracas a alta
energia superficial (limpeza e aspereza) desta técnica. Com a alta retencdo mecénica de
materiais restauradores resinosos e agentes de cimentacgdo, surgiu a “era da odontologia
adesiva”. (Nakabayashi, Pashley, 2000).

Reviséo da literatura



A primeira geracdo de adesivos teve resultados clinicos aceitaveis, sendo
dependente, das situacdes clinicas e do uso de materiais adequados. Um problema que
surgiu com as primeiras pesquisas desenvolvidas no século XXl, foi a falta de adeséo a
dentina. A solugao foi o prévio condicionamento com &cido fosférico (35-37%) a aplicagdo do
primer possibilitando uma zona profunda de desmineralizagédo da dentina, o que aumentou
a permeabilidade a superficie do substrato. Entretanto, a necessidade de secagem da area
restaurada, provocou a sensibilidade pos-operatéria. Isso também, pode acontecer pela
incompleta penetracdo do primer e do adesivo por toda a &rea descalcificada durante a
formacgéo da camada hibrida. (Carvalho, 2004).

Na tentativa de transpor esses problemas, agentes adesivos autocondicionantes
foram desenvolvidos, sem necessitar da aplicagdo isolada do acido para produzir
porosidades no substrato. Foram incorporados em suas formulagbes, monémeros resinosos
acidos, capazes de desmineralizar e infiltrar nos tecidos dentais simultaneamente e sem
necessitar serem lavados da superficie das paredes cavitarias. (Nakabayashi, Pashley,
2000).

Os sistemas adesivos autocondicionantes podem ser de dois passos; com o
condicionador e o primercombinados no mesmo frasco e o adesivo aplicado separadamente;
ou de um Unico passo, combinando acido, primere adesivo em uma mesma aplicacéo. Estes
materiais evitam a sensibilidade p6s-operatoria e a nanoinfiltracao, quando comparados aos
sistemas convencionais, pois sdo menos sensiveis as questdes de umidade superficial da
dentina. Além de nado serem removidos do substrato dental, apdés sua aplicagédo, possuem
um pH &cido que promove uma desmineralizac¢do limitada dos tecidos dentarios. Por isso,
esses adesivos apresentam menor efetividade sobre o esmalte, o qual possui um elevado
contetdo mineral em seu tecido. (Laxe et al., 2007).

2.2. CARACTERISTICAS DOS SISTEMAS ADESIVOS

Nesses mais de cinquenta anos em que foi introduzida a tecnologia adesiva
convencional ou tradicional, houve uma grande evolugcédo, empregando a técnica Umida
(etch and rinse), a face de unido é obtida pela aplicacédo prévia do acido fosférico a
37% seguida de lavagem com agua em abundancia, mas ainda apresenta como desafio
proporcionar uma ligacdo duradoura, igualmente efetiva dos tecidos duros dentais. A
ligacdo ao esmalte tem provada ser duravel, pela formacdo de micro-retencdes, sobre as
quais favorece o embricamento que pode ser polimerizada, proporcionando a adesdo. A
ligacdo a dentina é menos efetiva, devido, a degradagédo marginal precoce e desunido
do material restaurador, causada pela umidade necesséaria que impede a penetracdo do
adesivo, que formam espagos vazios ocupados por agua. Isso tem levado a Industria a
busca por novos produtos adesivos mais simples, mais faceis de se usar e técnicas menos
sensiveis. (Meerbeek et al., 2005; Breschi et al., 2008).
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Diferente dos adesivos convencionais, 0s autoadesivos nao requerem um
passo separado de etapas, pois eles contém mondmeros acidos que simultaneamente
“condicionam” e “prime” o substrato dental. “Consequentemente, a dependéncia do operador
é reduzida, eliminando a fase de lavagem e a necessidade de manutencdo da ‘umidade
ideal”. Além disso, menor tempo e menos passos, resultando em um desempenho clinico
confiavel, embora isso pare¢a muito dependente do produto utilizado. Outro beneficio dos
autoadesivos é a menor incidéncia de sensibilidade pos-operatoria por parte dos pacientes.
Mesmo havendo uma unido quimica a estrutura dental, comprovada por trabalhos,
modificando os conceitos de adesao; outros estudos mostram que a interagdo com a
dentina é superficial, deixando “smear layer’, dentro dos tubulos. Essas caracteristicas
fazem com que mais estudos sejam necessarios para o desenvolvimento de outros e
melhores adesivos sejam pesquisados. (Meerbeek et al., 2005; Van et al., 2003).

2.3 CLASSIFICACAO DOS SISTEMAS ADESIVOS

Os sistemas adesivos contemporaneos séao classificados de acordo com o niumero
de etapas clinicas e sua interagdo com os tecidos dentais. O primeiro grupo de sistemas
adesivos proporciona a remoc¢édo completa de “smear layer’, na dentina e no esmalte
dental, promove a desmineralizacéo seletiva dos prismas, resultando em micro poros que
aumentam a retencdo mecéanica do material adesivo, (condicionamento total) e divide-se

em trés e duas etapas para o procedimento clinico de aplicagéo. (Gongalves et al., 2008).

2.3.1. Adesivos de Condicionamento Prévio

a) Trés passos (quarta geracéo): Apresentam os trés componentes separados,
acido, primer e adesivo. O primeiro passo é o condicionador &cido (acido fosférico de 30
a 40%, tanto em dentina e esmalte) seguido de enxague; aplicagéo do primer (contendo
mondémeros hidrofilicos funcionais dissolvidos em um solvente organico, como acetona,
etanol ou agua) e aplicagdo do adesivo propriamente dito (resina hidrofébica). Foi
considerado como uma grande evolucao, ja que se mostrou com uma grande resisténcia de
unido e com isso confiavel para uso clinico. (Meerbeek et al., 2005; Anusavise et al., 2013).

b) Dois passos (quinta gerag&o): visando diminuir um passo clinico e minimizar
possiveis erros de técnicas, foram desenvolvidos os adesivos de dois passos (quinta
geragdo), que juntaram em um Unico frasco o primer e o bond. Os passos s&o:
condicionamento 4cido e em seguida vem o enxague e aplicacdo em conjunto do primer
e do adesivo combinados em um mesmo frasco. Esses sistemas atraem a atencéo dos
clinicos, que buscavam um produto de facil uso e passos reduzidos. (Anusavise et al.,
2013).
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2.3.2 Adesivos Autocondicionantes

Na busca pela simplificacdo da técnica dos sistemas adesivos, surgiu o0s
adesivos autocondicionantes, que diferem de seus antecessores pela auséncia
da etapa isolada de aplicagéo do éacido, visto que o passo do condicionamento acido foi
agregado a aplicagdo dos monémeros adesivos. (Carvalho et al., 2004).

a. Técnica trabalhada sobre dois passos (sexta geracdo): Consiste da combina-
¢éo de um primer acido, onde o mesmo é aplicado em um primeiro momento
sobre a regido, logo apds aplica-se o adesivo. (Van et al., 2003)

b. Unico passo (sétima geragéo): Aplica-se 0 4cido e a resina em um Ginico composto
diretamente sobre a estrutura dentaria. Os inimeros sistemas fornecem um
primer e um adesivo em reparticdes distintas das embalagens, sendo aplicados
em Unico momento; evadindo possiveis altera¢des fotossensiveis pelo composto
acidificado. (Perdigéo et al., 2006; Reis et al., 2008; Tatim et al., 2010).

Contudo com as infinitas vantagens de trabalhar com os materiais de passo Unico,
€ possivel notar-se uma simplificacdo superior do material degradado ao longo do tempo,
quando comparado aos sistemas nao simplificados. (Breschi et al., 2008). Vale salientar
que tanto os materiais ndo simplificados que apresentam caracteristicas de adesivos
tradicionais ou de autocondicionantes carecem de uma elevada hidrofilia; desse modo
percebe-se que a presenca de monOmeros especificamente hidrofilicos, fornece uma
alta capacidade de susceptibilidade dos respectivos adesivos em absorver agua apos o
processo de polimerizagédo, impedindo um possivel fracasso nas restauragbes. (Munck et
al., 2005).

A degradacgao do material adesivo ocorre através de um processo de hidrolise; essa
por sua vez sendo causada pela assiduidade de agua no compartimento interno da interface
do adesivo, esse por sua vez sendo decorrente de um processo de reagdes quimicas nas
quais ocorrem quebras das fortes ligacdes covalentes entre os polimeros. (Munck et al.,
2005).

2.4 FONTE DE LUZ, FOTOPOLIMERIZACAO E FOTOINICIADORES

Ao longo dos anos os compostos com ativagcdo quimica dominaram o mercado
odontolégico, a polimerizacdo por sua vez ocorria quanto a mistura de uma pasta
catalizadora e uma outra pasta universal/base, eram misturadas. Por consequéncia eram
denominadas de resinas compostas autopolimerizaveis; diante das desvantagens quanto a
manipulagéo e aos resultados clinicos apresentados por estes, foi inevitavel o surgimento
de compdésitos em que a polimerizagdo pudesse ser controlada pelo profissional. Assim
na década de 70, surgiram as resinas compostas fotopolimerizaveis, cuja polimeriza¢ao
ocorre com base em uma radiacéo gerada por uma Fonte de Luz (FL). (Alvim et al., 2007;
Caldarelly et al., 2011).
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O uso desses materiais baseados em ativacéo pela FL, s6 foi possivel devido o
desenvolvimento e pesquisas feitas pela industria da época, onde 0s mesmos possuiam
emissao inicial de 365 nm com uma haste de quartzo alimentada por uma fonte de mercario
em alta presséo e utilizando inicialmente a luz ultravioleta (UV). Esse experimento foi algo
interessante para a odontologia, pois antes disso, o cirurgido-dentista n&o era capaz de
controlar a reacdo de presa (polimerizacdo). Porém, mesmo com as inUmeras vantagens,
tais como: excelentes propriedades estéticas, melhor controle de tempo e radiagdo; alguns
quesitos ainda necessitavam serem corrigidos como a baixa profundidade de polimerizagéo,
efeitos deletérios a microbiota bucal, potencial carcinogénico no globo ocular do operador.
Foram razdes suficientes para substituicdo das mesmas pela luz halégena de quartzo —
tungténio, luz de arco de plasma, laser de argbnio e recentemente as luzes emitidas por
diodo. (Leds) (Alvim et al., 2007; Ikemura et al., 2008; Caldarelly et al., 2011; Rueggeberg,
2011; Kwon et al., 2012).

A luz halégena de quartzo-tungténio (LH) é a comumente utilizada na rotina clinica
do cirurgido-dentista, esta por sua vez, apresenta desvantagens que comprometem a sua
vida util, devido a mesma trabalhar em elevadas temperaturas, normalmente sofrem danos
no bulbo, refletor e no filtiro, sofrendo uma alteracdo da qualidade da luz emitida. Dessa
forma, o material sofre alteracdo no grau de polimerizagéo, isso sem que o profissional
perceba; é necessario que exista um controle periddico em relagdo a manutencao dessas
luzes, bem como checagem da intensidade de luz emitida. (Barghi et al., 1994).

A primeira associagdo de fotoiniciador e coiniciador, ativado pela luz visivel
foi um complexo CQ/Amina, utilizando como fonte de luz o QTH. O resultado foi muito
comemorado, pois conseguiu polimerizar 2 mm de um incremento com o tempo de 40 a
60 segundos na polimerizacao e sem alteracéo na flora bucal. Embora, ainda com efeitos
deletérios a retina. (Rueggeberg, 2011; Kwon et al., 2012).

A possivel combinagéo entre os sistemas fotoiniciador CQ/amina e a FL — QTH
possibilitou um grande avango aos procedimentos odontologicos, sendo capaz de
transformar mondmeros (Bis-GMA/TEGDMA) em uma rede de polimeros que apresentavam
capacidades mecanicas e fisicas nas quais fossem adequadas (lkemura et al., 2008). Mas,
frente as caracteristicas estéticas, esse sistema ainda deixava a desejar por conta de sua
coloracao amarelada, que vinha a comprometer no seu resultado final (Turgut, Bagis, 2011).

Da década de 90 em diante a utilizagéo das fontes de luz QTH ficaram mais constantes
para a odontologia, contudo modificagcdes foram engajadas, como a elevagdo da poténcia,
utilizacao de filtros com o intuito de aproximar os espectros de emisséo projetados pelas
fontes de luz, dessa forma promovendo uma maior absorgéo do fotoiniciador e um menor
dano a retina ocular (Rueggeber, 2011).

O processo de polimerizagéo ocorre através de uma luz visivel que apés ser iniciada
contendo uma elevada quantidade de radicais livres, necessita de um numero especifico

de fotons para ser absorvido pelo sistema iniciador, estando diretamente relacionado
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com o comprimento de onda, intensidade e tempo de exposicdo. E interessante notar-se
que os componentes fotossensiveis sdo de fundamental importancia para desencadear
do processo de polimerizagdo, no que lhe diz respeito, sendo capaz de absorver a luz e
desencadear uma elevacgéo da cinética molecular, isso sendo de fundamental importancia
para dar inicio a conversao da mistura oligomérica em um polimero com ligagdes cruzadas.
(Cook, 1992; Stansbury, 2000; Ferracane, 2011).

O fotoiniciador € um componente impar para a eficiéncia do processo de
polimerizag¢do, contribuindo diretamente para formacdo de polimeros com propriedades
fisicas e mecanicas nas quais séo desejadas. Por esse motivo, necessita-se uma interagéo
eficiente entre a eficacia de absor¢éo do fotoiniciador e o espectro de emisséo da fonte de
luz, elevando assim a sua reacao de absorbancia dos fétons. (Alvim et al.,2007; Ikemura et
al., 2008; Sakaguchi et al., 2009; Schneider et al., 2009; Decker et al., 2011;).

Com o avango das tecnologias novos modelos alternativos de lampadas surgiram,
tais como: as ldampadas de arco de plasma e o laser de argdnio, essas se apresentaram
com o custo mais oneroso; vale salientar ainda, que esse elevado custo nédo € desprezivel,
pois, esses aparelhos oferecem uma redug¢édo do tempo de polimerizacdo. Dessa forma,
melhorando a adaptagdo marginal das restauracdes com resinas compostas. (Park et al.,
2002).

As lampadas LEDS (light-emitting-diode) na atualidade sdo o que ha de mais
novo no mercado no quesito de apresentar-se como uma tecnologia promissora, essas
por sua vez, tratam-se de uma tecnologia que difere totalmente da luz halégena, atuando
como fontes de luz no estado sélido, agregado com diversos compostos que apresentam
semicondutores que emitem uma luz azul. Destaca-se inUmeras vantagens dessa luz azul,
como: uma energia na qual é produzida do nitrato de géalio, com um espectro de absorcéo
maximo de CQ (468 nm), nao produzem filtros, um minimo calor é gerado, longa vida util,
degradacao significante do fluxo de luz, resisténcia a quedas inesperadas de energias, etc.
(Nomura et al., 2002).

2.5 CARACTERISTICAS DOS FOTOINICIADORES E COINICIADORES

Os fotoiniciadores sao moléculas orgéanicas, que podem ser empregados sozinhos
ou fazendo parte de um sistema quimico, que tem a capacidade de absorver luz. A partir
desta absor¢éo de luz, provocam uma reagéo em cadeia, com a liberagao de radicais H*ou
cations radicais, que iniciam a reacao de fotopolimerizagéo. As principais caracteristicas dos
fotoiniciadores sé@o a fotoquimica e a fotofisica, que desencadeiam o processo reacional.
Os requisitos preenchidos por essas substancias sdo: alto coeficiente de extingdo molar na
regido de ativacao (dependente da aplicacao e da FL); alta capacidade de gerar espécies
ativas ou alto rendimento quéantico de formacédo de radicais livres; solubilidade no meio
reacional; baixa degradacdo quimica antes e apds a reacgdo; ser inodoro; ndo provocar
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amarelamento das resinas fotocuraveis; ser atéxico e de facil manuseio. (Fouassier, 1995;
Allen, 1996).

Os coiniciadores fazem parte de um sistema quimico que ndo absorve luz, mas
participa na producé@o da espécie reativa. Apresentando as seguintes caracteristicas: um
alto potencial de oxidagcdo ou de reducgéo; alta reatividade na adi¢cdo do radical a dupla
ligacéo; ndo absorver luz no mesmo comprimento de onda de irradiacao do fotoiniciador e
nao reagir nem interagir com o fotoiniciador e com os monémeros no estado fundamental.
(Fouassier, 1995).

2.6 CLASSIFICAGAO DOS FOTOINICIADORES E COINICIADORES

De acordo com o mecanismo de formagéo dos radicais livres, os fotoiniciadores podem
ser classificados em dois tipos, tipo | e Il. O primeiro tipo gera radicais por fragmentagéo da
molécula ap6s absorcao de luz em um processo direto de fotofragmentagéo. Ja o segundo
tipo, absorve a luz que excita a molécula e reage com um segundo composto que € doador
de elétrons. Com isso a molécula capaz de absorver a luz é o fotoiniciador e a de doar
elétrons é o coiniciador. (Aydin, 2005).

O principal representante do grupo de fotoiniciadores do tipo Il é CQ, é um agente
iniciador que pertence as diquetonas, produz radicais quando expostos a radiagao entre 450
a 500 nm. Como pertencente ao tipo Il, necessita de um agente coiniciador, para finalizar a
sua polimerizagcéo, geralmente o mais usado é uma amina terciaria. (Tsai, Charney, 1969;
Cook, 1992; Alvim et al., 2007).

Em relacdo ao espectro de absorcdo da luz visivel, a CQ chega ao estado de
excitacao simples, também chamado de “singlet state”, quando o comprimento de onda
fica entre 400 e 500 nm, com o valor maximo de 468 nm. Na sequéncia, a excitagéo torna-
se “triplet state “, com um tempo de vida encurtado, mas necessario para que ela atinja o
estado mais complexo de alta excitagcdo molecular “exciplex”, onde abstrai um atomo de
hidrogénio da amina terciaria resultando na formacgéo de radicais livres e desencadeando a
reacao de polimerizacao. (Tsai, Charney, 1969).

No entanto o decaimento da CQ esta relacionado com uma molécula de amina
por um mecanismo difusional, gerando um exciplexo. As aminas comumente utilizadas
sdo as dimetilamina metilmetacrilato (DMAEMA), cianoetil metilanilina (CEMA) e etil-p-
dimetilamino benzoato (EDB). (Stansbury, 2000).

O sistema CQ/amina tem sido o “gold standard” nas restauracbes dentarias
e muitos estudos investigam o mecanismo de iniciagdo e os parametros que afetam a
fotopolimerizagé@o. A questéao é que, o0 mecanismo que leva ao amarelamento e em grande
concentragdo, a toxicidade, a incorporacao da CQ a matriz resinosa deve ser controlada.
Com isso, reduz o prejuizo estético, em regides anteriores de maxila e mandibula. Mas a
baixa concentracéo deste fotoiniciador, leva a resultados insatisfatorios de polimerizacéo.
(Park et al., 1999; Alvim et al., 2007; Prakki et al., 2009; Brandt et al., 2011).
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A producgéo de radicais € uma reacéo de polimerizacao padrédo, onde o complexo
molecular e o “know-how” séo de fundamental importancia para conseguir alcancar as
propriedades desejadas. Desta maneira o sistema iniciador CQ/amina esta interligado a
um elevado tempo de exposicéo, resultando em uma queda circunstancial do numero de
mondmeros residuais. (Parkki et al., 1999; Alvim et al., 2007; Prakki et al., 2009; Sakaguchi
et al., 2009; Brandt et al., 2011).

Estudos recentes que testaram associacbes de varios fotoiniciadores como TPO
(Difenil (2,4,6-trimetilbenzoil)-fosfino e Bis (2,4,6-trimetilbenzail) fenilfosfina), (BAPO) ou
canforoquinona (CQ) associado com co-iniciadores, 2- (dimetilamino ) metacrilato de etilo
(DMAEMA), 4- (dimetiamino) benzoato de etilo (EDMAB) ou élcool 4- (N, N-dimetilamino)
fenetilico (DMPOH). Os sistemas CQ apresentaram maior estabilidade de cor do que
os fotoiniciadores de tipo |, especialmente quando combinados com DMPOH. Apo6s o
envelhecimento, os compositos baseados em CQ tornaram-se mais amarelos e BAPO e
TPO mais leves e menos amarelados. No entanto, os sistemas CQ apresentaram maior
estabilidade de cor do que os fotoiniciadores de tipo I, como BAPO- e TPO-, apesar de
sua maior eficiéncia de cura quando ativado por foto com a faixa de comprimento de onda
correspondente. A correspondéncia de cores é inicialmente importante, mas a mudanca de
cor ao longo do tempo seja um dos principais motivos para a substituicao das restauracbes
estéticas; apesar do menor amarelecimento dessas alternativas (Oliveira et al., 2015).

O BAPO apresenta em sua composig¢éo o 6xido 4-propilfenil-bis-(2,6-diclorobenzoila)
fosfinico que apos a sintetizacdo para ser utilizada na area odontolégica, possuindo uma
elevada absorcao de luz acima de 400 nm. No mercado a mesma é encontrada com
maior facilidade em um composto de Irgacure 819 (Ciba-Geiny Inc.), no formato de um
pd esbranqui¢ado, sendo utilizado normalmente como um adesivo autocondicionate sobre
a superficie dentaria, fora que o BAPO oferece um excelente resultado de formagéo dos
radicais livres (Correa, 2003).

O “Irgacure” tem a capacidade de formar quatro espécimes de radicais livres
para cada molécula, potencialmente existe um processo de liberacéo de calor de forma
espontanea gerando uma clivagem em uma das ligagdes de C-P; contudo em temperaturas
fora das convencionais a segunda ligagdo da clivagem néo ocorre de forma espontanea,
por sua vez sendo necessario langar mao de um segundo féton para com que as ligacoes
sejam quebradas (Neumann et al., 2006).

Em uma avaliacéo da capacidade de absorver luz no comprimento de onda de 400
nm, o BAPO oferece caracteristicas de cinética de polimerizagdo que sdo capazes de
promover a destruicdo do cromoéforo responsavel pela absorg¢éo da radiagdo UV, resultando
em fotoclareamento da molécula, impedindo que o fotoiniciador permita o amarelamento
do polimero e ainda uma alta converséo das duplas ligagdes acrilicas (Rutsch et al., 1996).

Um estudo feito Besse et al (2016), comparou a for¢ca de cisalhamento de compostos
contendo CQ e BAPO, como agentes fotoiniciadores. Os resultados mostraram que o
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melhor desempenho foi obtido quando usado BAPO; embora associa¢gao da CQ/Amina
demostraram bom desempelho.

Com isso o BAPO n&o necessita de coiniciadores em sua reacdo, pois seu
mecanismo de agdo age por uma a-clivagem na ligagéo (C-P), diferindo-se do sistema
da CQ/amina. A utilizacéo de sistemas coiniciadores promove uma elevagdo espontanea
da cinética de reacao, ainda auxiliando a reatividade dos sistemas (Brandt et al., 2010;
Leprince et al., 2011). A adicdo de alguns compostos ajuda no processo de elevagédo da
cinética de polimerizacao, através de um sistema ternario de reacéo (fotoiniciador + amina
+ DFI), sem haver um comprometimento na aparéncia da reagéo (Shin, Rawls, 2009).

O DFI nada mais € do que um sal branco soluvel, capaz de agir em combinagéo com
a CQ acrescentando em suas insuficiéncias estéticas e o0 GC do sistema iniciador CQ/amina.
Esse DFI quando reagido com a CQ inativa devido um processo de reducgéo de elétrons, com
liberagéo de um radical fenil capaz de estimular o inicio da polimerizagéo da CQ, reduzindo
assim o tempo de exposicao, tornando esse sistema mais reativo (Ogliari et al., 2007; Shin,
Rawls, 2009). Com a elevagéo da taxa de converséo e polimerizagédo devido a adi¢cdo do
sal ibnico, uma camada hibrida de adesivo € formada ofertando melhores propriedades
mecanicas e de resisténcia com a superficie dentinaria (Leal et al., 2012; Meereis et al.,
2014). Este sal idnico utilizado como um catalisador da reagéo de polimerizagdo e com um
carater ibnico, gerando a polimerizagdo de mondémeros hidrofilicos, impedindo a diviséo
das fases e reduzindo o bloqueio da polimeriza¢@o por solventes organicos (Loguercio et
al., 2013; Meereis et al., 2016).

Aberdin et al (2016), demostrou em estudo que adi¢do de DFI, como terceiro
componente num sistema formado por fotoiniciadores e co-iniciadores como CQ/DMAEMA
ou CQ/EDMAB, melhorou significadamente, a potencial de fotopolimerizagdo. Afirmando

assim, a necessidade da adic&o deste sal para melhorar o desempenho da polimerizag¢ao.

2.7 MICROTRAGAO

Em virtude das altas taxas de resisténcia adesivas ocorridas pelo aprimoramento
dos novos materiais e técnicas de adesao, que gira acima de 25 Mpa. Os testes de tracéo
e o cisalhamento; ndo foram capazes de resolver essa demanda. Dai, foi necesséria a
introducdo de novas formas de testar esses materiais, sendo assim o teste de microtracao.
O teste permitiu avaliar de forma precisa e eficiente a interface adesiva, na medida que
possibilita uma diminuigéo significativa do nimero de falhas coesivas; que consista mostrar
a fratura no substrato. Além disso, outras vantagens que surgiram com 0 uso desse teste,
foi a possibilidade de estudar diferentes regides do dente, a obtencao de grande quantidade
de corpo de prova a partir de um elemento dentario; reduzindo assim o nUmero de amostras

que eram usadas ao cisalhamento e tragéo (Camargo et al., 2007).
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O ensaio de microtragéo tem por objetivo avaliar a interface de adesédo através do
uso de espécimes com dimensdes nas quais sejam reduzidas; esse método previamente
realiza a execucgédo de cortes perpendiculares entre si no dente preparado, para confec¢ao
de corpos de provas em formatos especificos, nesse caso de palitos, com sec¢éo transversal
com dimensdes de aproximadamente 1mm?2. Esses corpos de provas ficam posicionados e
fixados por meio de uma cola a um instrumento especifico nos quais foram tracionados em
uma maquina de ensaio universal, uma velocidade média de 0,5 mm/min. Os valores da
resisténcia adesiva eram calculados através da razdo de carga suficiente para promover a
ruptura de corpos (Sano et al., 1998).

Geralmente, as falhas observadas em testes de microtra¢do, sdo do tipo adesivas,
quando envolvem unido de dente ao substrato (restauragéo ou peca protética). Torres et
al (2017).
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PROPOSICAO

O objetivo desta pesquisa foi avaliar a resisténcia de unido da interface adesiva
a microtragdo usando sistemas adesivos experimentais com diferentes sistemas
fotoiniciciadores CQ - Canforoquinona e BAPO - Oxido bis-alquil fosfinico co-iniciadores,
DFI - Difeniliodénio hexafluorfosfato e dimetilamina metilmetacrilato (DMAEMA).
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MATERIAIS E METODOS

O projeto da pesquisa foi apresentado ao Comité de Etica da Uniledo e dispensado
de ser submetido a andlise por tratar-se de uma pesquisa exclusivamente laboratorial, sem
envolvimento de seres humanos ou materiais (Anexo A).

4.1 PREPARO DA AMOSTRA DOS DENTES

Foram utilizados neste estudo 48 terceiros molares humanos (n=8) recém-extraidos,
livres de céarie, trincas ou fraturas. Os dentes foram mantidos em solugdo de cloramina
(0,5%) a temperatura de 4 °C por 48h para desinfeccado. A seguir, foram limpos com auxilio
de pasta de pedra-pomes e agua com escovas tipo Robinson (Microdont®, Socorro, SP,
Brasil) e analisados por meio de uma lupa (Carl Zeiss®, Jena, Alemanha), com aumento de
10x para descartar os espécimes que ndo fossem integros.

Os dentes foram fixados em |aminas de vidro retangular de dimensbes de 15 x
40 mm (IVM BRASIL,vidragaria,Mogi das Cruzes, SP, Brasil), fixados com cera pegajosa
(ASFER, Industria Quimica Ltda, Sao Caetanos do Sul, SP, Brasil), de tal maneira que a
superficie oclusal ficasse voltada para a superficie externa e superior. (Figura 1).

Figura 1 - Dentes Fixados na Lamina de Vidro e Incluidos com Cera, Com a Superficie oclusal e
cuspides voltada para cima.

Fonte: Autoria prépria.

As coroas dos dentes foram seccionadas 2 mm abaixo das cUspides em sua
regido central, no sentido vestibulo-lingual, perpendicular ao seu longo eixo com um disco
diamantado de dupla face. (Meinsinger, Neuss, Alemanha). Apds o corte, os residuos
provenientes da manipulagdo dos corpos-de-prova foram removidos com uma sequéncia
de Lixa D’agua namero 600, 700, 800, 900, 1000, 1100 e 1200 (3M, Sumaré, Brasil), em
Politriz Aropol 2V (Arotec Ind. e Comércio Sao Paulo/SP/Brasil). (Figura 2).
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Figura 2 - Dente Sendo Cortado na Regiéo da Coroa.

Fonte: Autoria prépria.

A manutengdo dos dentes apds esses procedimentos foi em soro fisiologico a
temperatura de 36 °C em estufa bacteriologica ECB 1.3 digital Odontobras Ind. e Com.
Equip. Med. Odont. LTDA (Ribeirédo Preto, SP, Brasil).

Logo ap6s o polimento para padronizagdo da smear layer, os discos de dentina
pertencentes a cada um dos Grupos foram condicionados com &cido fosférico a 37%
(Condac 37®, FGM, Joinville, SC, Brasil) por 15s e enxaguados com agua abundante
durante 30s. O excesso de agua foi removido com papel absorvente (Figura 3).

Figura 3 - Dentes Condicionados.

Fonte: Autoria prépria.

Cada corpo de prova recebeu o sistema adesivo SingleBond (3M ESPE, St Paul,
EUA) que foi aplicado por 10 segundos sob constante agitagdo em toda superficie dentinaria
com auxilio de um microbrush (KG Sorensen®, Barueri, SP, Brasil), seguido por um leve
jato de ar por 10s. Apo6s a primeira aplicagdo uma nova camada do sistema adesivo foi
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aplicado sobre a dentina pelo mesmo tempo e condicdo de agitagéo, seguido por um leve
jato de ar também por 10s e fotoativado durante 10s com o aparelho marca VALO (Ultradent
Products, Inc. - Salt Lake City - Utah - EUA), com irradiancia de 450 mW/cm2. (Figura 4).

Figura 4 — Sistema Adesivo Usado Para Fechar Camara Pulpar.

Fonte: Autoria prépria.

Apo6s aplicacdo do sistema adesivo, foi confeccionada uma restauragdo em resina
composta (Z250®, 3M ESPE, St Paul, Minessota, EUA) para fechar a camera pulpar,
(Figura 5), utilizando-se incrementos de resina até fechar todas cavidade, os quais foram
fotopolimerizados por 20s para cada, com aparelho um fotopolimerizador marca VALO
(Ultradent Products, Inc. - Salt Lake City - Utah - EUA) (Figura 6).

Figura 5 — Fechamento da Cavidade Pulpar com Resina Composta

Fonte: Autoria propria.
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Figura 6 — Aparelho Fotopolimerizador VALO

Fonte: Autoria prépria.

4.2 PREPARO DA AMOSTRA DOS SISTEMAS ADESIVOS EXPERIMENTAIS

Para este estudo, foram preparadas as seguintes formulacbes de adesivos
experimentais, com misturas de monémeros que consistem de 50% em peso BisGMA —
Bisfenol Glicidil Dimetacrilato - e 50% em TEGDMA — Trietileno Glicol Dimetacrilato.

Os fotoiniciadores utilizados foram, a canforoquinona (CQ) e o 6xido bis-alquil fosfinico
(BAPO) e os coiniciadores, o difeniliodénio (DFI) e a amina (dimetilamina metilmetacrilato -
DMAEMA), na propor¢éo 1:1, em massa. Os sistemas iniciadores fotopolimerizaveis foram,
cada um, completamente dissolvidos na matriz de monémero em concentragdes de 0,5%,
em massa, criando 0s grupos:

1. CQ-A (CQ/Amina)

2. CQ-A-D (CQ/Amina/DFI)

3. B (BAPO)

4. B-A (BAPO/Amina)

5. B-D (BAPO/DFI)

6. B-A-D (BAPO/Amina/DFI)
(Figura 7).

Figura 7 — Sistemas Adesivos Experimentais.

Fonte: Autoria prépria.
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Além disso, o inibidor hidroxitolueno butilado (BHT) foi adicionado ao sistema
em uma concentragdo de 0,1% em massa para evitar espontanea polimerizagdo dos
mondmeros. A manipulacéo dos adesivos experimentais foi realizada em luz filtrada laranja.
As formulag¢des dos adesivos experimentais usadas neste estudo, foram selecionadas com
base nos estudos de Park et al. (1999), Atai, Moin et al. (2001) e (Watts (2006). Todos os
reagentes foram da Sigma-Aldrich Inc., (St. Louis, MO, EUA).

Cada espécime foi condicionado com acido fosférico a 37% (Condac 37®, FGM,
Joinville, SC, Brasil) por 15s e enxaguados com agua abundante durante 30s. O excesso de
agua foi removido com papel absorvente. Os adesivos experimentais contendo diferentes
sistemas fotoiniciadores foram aplicados por 10 segundos sob constante agitacdo em toda
superficie dentinaria com auxilio de um microbrush (KG Sorensen®, Barueri, SP, Brasil),
seguido por um leve jato de ar por 10s. Apds a primeira aplicagdo uma nova camada do
sistema adesivo foi realizada sobre a dentina pelo mesmo tempo e condi¢do de agitagéo,
seguido por um leve jato de ar também por 10s e fotoativado durante 10s com o aparelho
VALO (Ultradent Products, Inc. - Salt Lake City - Utah - EUA), com irradiancia de 450 mW/
cm2.

Apb6s a aplicacao de sistema adesivo, foi confeccionada restauragdo de resina
composta (Z250®, 3M ESPE, St Paul, Minessota, EUA) em forma de bloco (4mm
x 4mm x 8mm) com o auxilio de matriz de silicone de adicdo nas dimensdes de cada
amostra, utilizando-se dois incrementos de resina com 2 mm de espessura 0s quais foram
fotopolimerizados o aparelho VALO (Ultradent Products, Inc. - Salt Lake City - Utah - EUA),
com irradiancia de 450 mW/cm2, por 20s para cada. (Figura 8 e 9).

Figura 8 — Dentes Restaurados em Resina e Grupos de sistemas adesivos, paquimetro digital.

Fonte: Autoria propria.
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Figura 9 — Dentes Restaurados em Resina.

Fonte: Autoria propria

Ap6s 24h da realizagdo das restauragdes, as espécimes foram incluidas em cera
e cortadas longitudinalmente com um disco de diamante dupla face (Buehler, modelo 11
— 4253, série 15 LC, Lake Bluff, ILL 6004, USA) em cortadeira metalografica de precisao
Isomet 1000 (Buehler, Lake Forest, Il, USA) sob refrigeracdo constante. Cada espécime
foi cortado no sentido resina - dente em palitos de 1mm de espessura no sentido mesio-
distal perpendicular a interface adesiva. Posteriormente, os espécimes foram posicionados
no sentido vestibulo-lingual (girados 90°) e seccionados perpendicularmente a interface
adesiva originando palitos de Tmm2. O resultado dos cortes foi a obtencao de palitos de
dimensbdes (4mmx8mmx4mm), compostos por uma porgéo de resina (Z250®, 3M ESPE, St
Paul, Minessota, EUA) e a outra de substrato dentinario, por fim, e entre estas 2 estruturas
o sistema adesivo (interface de unido).(Figura 10).

Figura 10 — Palitos Formados.

Fonte: Autoria propria.
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4.3 TESTE DE MICROTRACAO

Para a avaliagéo da resisténcia de unido um paquimetro digital foi utilizado para
averiguagdo da area de seccdo transversal (altura e espessura) da interface dente-
restauracéo e os palitos foram fixados ao dispositivo de microtracdo em Maquina de Ensaio
Universal (EMIC Ltda., Sdo José dos Pinhais, SP, Brasil), (Figura 10), com adesivo a base
de cianocrilato (Super Bonder Gel, Loctite, Henkel Ltda., Itapevi, SP, Brasil) pelas suas
extremidades, de modo a posicionar a area de unido perpendicularmente ao longo eixo da
forca de tragdo. Os testes foram realizados com velocidade constante de 0,5 mm/min até a
ruptura do palito. (Figuras 11 e 12).

Figura 11 — Interface Dente-Restauracéo e Palitos Fixados.

Fonte: Autoria prépria.

Figura 12 — Palitos Prontos Para o Teste Com Velocidade Constante de 0,5 mm/min até a ruptura do
palito.

Fonte: Autoria prépria.
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Os palitos fraturados (Figura 13), foram avaliados em microscopio 6ptico EK3ST
Eikonal Equipamentos Opticos e Analiticos (Sao Paulo, SP, Brasil), o padrédo das micro-
fraturas que forma correlacionadas com as porcentagens dos tipos de fraturas em cada
grupo experimental, com os valores obtidos de resisténcia de uniao.

Figura 13 — Palitos Fraturas e Prontos Para Analise Em Microscopico.

Fonte: Autoria propria.

Os valores obtidos em Kgf foram transformados em MPa utilizando-se a area de
cada palito avaliado ap6s medidos com o auxilio de paquimetro digital.

4.4 ANALISE ESTATISTICA

Previamente as analises, os dados de resisténcia da unido foram avaliados quanto
a normalidade pelo teste de kolmogorov-smirnov. Em seguida, foram submetidos a analise
de variancia a um critério. As comparagdes multiplas foram efetuadas pelo teste de Tukey.
Os calculos estatisticos foram conduzidos adotando-se o nivel de significancia de 5% (a =
0,05), no programa SigmaStat 3.5 (Systat Software Inc., San Jose, California, EUA).
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RESULTADOS

A tabela 1 mostra os valores médios e o desvio padrao da resisténcia da unido dos
diferentes adesivos dentinarios.

Tabela 1 — Média e desvio padréo dos valores de resisténcia da unido, em Mega Pascal (MPa).

Adesivo Resisténcia da Uniao (MPa)
BAPO 32,0 (13,3) A
BAPO/DFI 31,0 (9,7) A
BAPO/Amina/DFI 25,7 (9,3) A
BAPO/Amina 8,6 (10,4) B
CQ/Amina 6,0 (3,1)B
CQ/Amina/DFI 57(3,8) B

Médias seguidas por letras distintas indicam diferenca significativa entre os materiais.

Fonte: Autoria propria

A analise de variancia a um fator demonstrou que existiu diferenca estatisticamente
significante nos valores de resisténcia da uni@o entre os diferentes adesivos dentinarios
utilizados (p < 0,01).

De acordo com teste de Tukey, os adesivos contendo os sistemas fotoiniciadores
BAPO; BAPO/DFI; BAPO/Amina/DFI demonstraram os maiores valores de resisténcia da
unido, nao diferindo entre si. Enquanto os adesivos contendo os sistemas fotoiniciadores
BAPO/Amina; CQ/Amina; CQ/Amina/DF| mostraram os valores mais baixos de resisténcia
da unido semelhantes entre si.

O grafico 1 mostra a porcentagem dos tipos de falha ocorridos nas diferentes
técnicas.

Grafico 1 — Tipos de falha (%).

CQ-A-D
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Fonte: Autoria Propria
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O padrao de falha predominante para todos os adesivos avaliados foi a falha do tipo
adesiva. Sendo que CQ/Amina/DFI obteve a menor porcentagem de falha adesiva (89%) e
os adesivos B e CQ/Amina o maior (100%).
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DISCUSSAO

Em busca do sucesso dos tratamentos clinicos odontolégicos, a qualidade da
interface adesiva entre as resinas compostas e o remanescente dental tem sido alvo de
diferentes estudos para melhorar sua acédo. Dentro deste tema, o condicionamento do
esmalte com acido fosférico, proposto por Buonocore (1995; Garcia, 2007), representou
um grande marco na odontologia adesiva. Desta forma, varios pesquisadores vém se
dedicando ao desenvolvimento de novos conceitos na area da adesividade. (Nakabayashi,
2000; Nakabayashi, Pashley, 2000; Moszner et al., 2005).

O fotoiniciador mais utilizado na formulagdo de compositos odontologicos € a
canforoquinona (CQ) (Alvim et al., 2007; Asmusen et al., 2009; Ferracane, 2011) e, como
pertencente ao tipo Il (Aydin, 1999), necessita de um agente coiniciador, para finalizar a
sua polimerizagcéo, geralmente o mais usado é uma amina terciaria (Tsai, Charney, 1969,
Cook, 1992; Alvim et al., 2007). Uma das aminas comumente utilizadas é a dimetilamina
metilmetacrilato (DMAEMA) (Stansbury, 2000).

O mecanismo de iniciagédo pela CQ, devido ao grupo dicetona, envolve a presenca
de um coiniciador, normalmente um derivado de amina. Ap6s a absorcado de luz, a CQ
€ promovida a um estado excitatorio denominado estado tripleto, que interage com um
elétron ou préton doador de molécula, como uma amina terciaria, para gerar radicais livres
que sdo moléculas extremamente energéticas e responsaveis por iniciar o processo de
polimerizacao (Brandt et al.,2011; Salgado et al., 2015).

Outro fotoiniciador & o derivado do 6xido bisaquil fosfinico (BAPO). Possui
qualidades como boa eficiéncia e ndo causa escurecimento (Rutsch et al., 1996). O
BAPO néo necessita de coiniciadores em sua reagao, pois gera radicais por fragmentacao
da molécula ap6s absor¢do de luz em um processo direto de fotofragmentacéo, sendo
pertencente ao tipo | (Aydin, 1999).

Os coiniciadores fazem parte de um sistema quimico que nao absorve luz, mas
participa na producdo da espécie reativa. Apresentando as seguintes caracteristicas: um
alto potencial de oxidacdo ou de reducéo; alta reatividade na adi¢cdo do radical a dupla
ligacéo; ndo absorver luz no mesmo comprimento de onda de irradiacao do fotoiniciador e
nao reagir nem interagir com o fotoiniciador e com os monémeros no estado fundamental
(Fouassier, 1995).

O uso dos coiniciadores, também conhecidos como agentes redutores, aumentam
a velocidade ou cinética da reagéo (Brandt et al., 2010; Leprince et al., 2011). Por isso, o
uso de sal de iodbénio (DFI) poderia auxiliar a reagéo de polimerizagdo onde existe pouca
disponibilidade de luz (Shin, Rawls, 2009).

Para esse estudo, portanto, foram utilizados os fotoiniciadores: canforoquinona
(CQ) e oxido bisaquil fosfinico (BAPO); associados ou ndo a diferentes combinagdes dos
coiniciadores: sal de iodénio (DPI) e amina (DMAEMA).

Discusséo

24



Os estudos de Bramra et al. (2010), Brandt et al. (2011), Miletic & Santini (2012)
e Oliveira et al. (2015), analisaram a utilizagdo do fotoiniciador BAPO e do coiniciador
DFI, que sé@o adesivos com fotoiniciadores modificados na composi¢cdo, com intuito de
aperfeicoar as caracteristicas mecéanicas e estéticas dos agentes adesivos como materiais
alternativos ao sistema convencionais utilizando CQ/amina. Resultado este, também
encontrado nesse trabalho, onde o sistema formado entre BAPO/DFI, foi observado que a
resisténcia de unido na interfase adesiva, apresentando melhores resultados.

Além das melhoras dos sistemas adesivos utilizando o BAPO como fotoiniciador,
os pesquisadores Ikemura & Endo (2010), mostraram em suas pesquisas que uma outra
vantagem é a estética deste sistema em relacdo ao CQ/amina terciaria. O BAPO néo
requer aminas terciarias, para participar como coiniciador da reagdo, porque a a-clivagem
da ligacdo de carbono e fosforo (C-P), gera dois radicais livres capazes de iniciar a
fotopolimerizacdo. Além disto, o estudo mostra que quando o BAPO foi associado a amina,
a resisténcia a unido na interfase adesiva, fica comprometida.

Em relagédo a absorcéo da luz, O BAPO exige uma regido de comprimento de onda
proxima ao UV (365-416 nm) (lkemura et al., 2008), ao passo que a CQ requer um espectro
de luz na regiao visivel (400 - 500 nm) (Ely et al., 2012). Unidades de luz hal6genas emitem
uma faixa mais ampla de comprimentos de onda do que os diodos emissores de luz (LED).
Essa constatagdo sugere a necessidade do uso de uma fonte de luz halbgena ou um
dispositivo capaz de produzir uma faixa espectral mais ampla de emissao do que a dos LED
tradicionais, quando BAPO esta presente na composicao de um material fotopolimerizavel.
O espectro de absorgéo dos fotoiniciadores € fundamental para prever o seu comportamento
quando expostos a uma unidade de luz fotopolimerizadora especifica, o que justifica o uso
do VALO.

Esse recurso pode combinar mais facilmente com a maioria dos iniciadores
e coiniciadores que requerem uma faixa de comprimentos de onda diferente do que a
necessaria para a CQ (Decker et al., 2001). Essa constatacéo sugere a necessidade do
uso de uma fonte de luz halégena ou um dispositivo capaz de produzir uma faixa espectral
mais ampla de emissé@o do que a dos LED tradicionais, quando BAPO esta presente na
composicao de um material fotopolimerizavel.

A fonte de luz VALO (Ultradent Products, Inc), utilizada neste estudo, € um sistema
de luz LED, com poténcia que pode variar entre 1000 a 1400 mW/cm? e com intervalo
de comprimento de onda entre 395 - 480 nm (Ultradent, 2012). Sendo, dessa forma, um
fotopolimerizador adequado para a cura de sistemas adesivos contendo BAPO.

De acordo com teste de Tukey, os adesivos contendo os sistemas fotoiniciadores
BAPQO; BAPO/DFI; BAPO/Amina/DFI| demonstraram os maiores valores de resisténcia da
unido, nao diferindo entre si. Enquanto os adesivos contendo os sistemas fotoiniciadores
BAPO/Amina; CQ/Amina; CQ/Amina/DFIl mostraram os valores mais baixos de resisténcia

da unido semelhantes entre si. Besse et al (2016), comparou um sistema com BAPO e
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outro com CQ/Amina em um teste de cisalhamento e os resultados foram semelhantes ao
encontrado na pesquisa, ou seja, as maiores resisténcias foram encontradas com o BAPO.

Os resultados demonstram que o fotoiniador BAPO oferece uma boa combinacéo
das principais caracteristicas de um fotoiniciador, como alto coeficiente de extingcdo molar
na regido de ativacdo; alta capacidade de gerar radicais livres; baixa degradagdo quimica
antes e ap0s a reacgdo; além de ndo provocar amarelamento das resinas fotocuraveis,
conforme descrito por autores como Fouassier (1995) e Allen (1996).

Apesar de que o sistema CQ/amina tem sido o “gold standard” nas restauragdes
dentérias, existem parametros que afetam a fotopolimerizagdo desse material. A baixa
concentracéo deste fotoiniciador, leva a resultados insatisfatorio de polimerizacéo. (Park et
al., 1999; Alvim et al., 2007; Prakki et al., 2009; Brandt et al., 2011). O que corrobora com
os resultados obtidos neste estudo.

Quanto ao padréo de falha, o predominante para todos os adesivos avaliados foi a
falha do tipo adesiva, o mesmo resultado foi encontrado no trabalho de Torres et al (2017),
independente dos sistemas fotoiniciadores utilizados. Sendo que CQ/Amina/DFI obteve a
menor porcentagem de falhas adesivas (89%) e os adesivos B e CQ/Amina o maior (100%).

Mesmo que o sistema iniciador CQ/amina esteja interligado a um elevado tempo de
exposicado (Park et al., 1999; Alvim et al., 2007; Prakki et al., 2009; Sakaguchi et al., 2009;
Brandt et al., 2011), e que o0 uso do DFI aumente o taxa de conversédo e polimerizacao
do composto (Ogliari et al., 2007; Shin, Rawls, 2009; Leal et al., 2012; Loguercio et al.,
2013; Meereis et al., 2014; Meereis et al., 2016), o uso do DFI associado ao sistema CQ/
Amina nao foi capaz de auxiliar no padrao de falhas, produzindo falhas mais desfavoraveis.
Mesmo melhorando o potencial de fotopolimerizagdo, quando associado a CQ/DMAEMA
ou CQ/EDMAB, como demostrou os trabalhos de Aberdin et al (2016).
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CONCLUSAO

De acordo com os resultados deste estudo, pode-se concluir que:

1.

Com excecgao dos grupos contendo CQ e CQ/DFI, todos os outros aumentaram
a resisténcia a microtragdo (RM) dos adesivos em relagéo ao grupo CQ/amina.

Os sistemas que continham o fotoiniciador BAPO apresentaram valores de
resisténcia superiores aqueles demonstrados pelo sistema convencional
contendo CQ.

Os sistemas que continham o co-iniciador AMINA pode interferir negativamente
nos valores de resisténcia de uniéo.

Os sistemas que continham o DFI apresentaram valores de resisténcia
superiores ou equivalentes aqueles demonstrados pelos sistemas sem o DFI.

O uso do fotoiniciador BAPO aumenta a resisténcia a microtragdo em relagéo
aos com CQ, principalmente, quando do uso co-iniciador AMINA terciaria.
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