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RESUMO: Este estudo teve como objetivo avaliar os efeitos de variagbes no protocolo de
ativacao e envelhecimento acelerado na resisténcia a tracdo de cimentos resinosos dual. O
envelhecimento acelerado foi determinado pela armazenagem dos cimentos, em suas
embalagens originais, e apds os testes iniciais, em estufa a 37°C por 12 semanas. Os cimentos
foram manipulados de acordo com as instrucdes dos fabricantes e ativados por luz
imediatamente (controle) ou mantidos no escuro por 15 minutos, permitindo a reagdo quimica
(Exp 1). Logo, a propriedade mecénica de resisténcia a tracdo foi significantemente afetada
pelo modo de polimerizacao e envelhecimento dos cimentos resinosos de polimerizagdo dual.

PALAVRAS-CHAVES: Cimento Resinoso Dual. Modo de polimerizagdo. Envelhecimento.
Propriedades Mecanicas.

ABSTRACT: This study aimed to evaluate the effects of different activation protocol and
accelerated aging on microtensile strength of dual curing resin cements. Accelerated aging was
determined by storage of cement, in their original packaging, and after initial tests in an oven at
37°C for 12 weeks. The cements were handled according to manufacturers' instructions and
light-activated immediately (control) or kept in the dark for 15 minutes, allowing the chemical
reaction, without photoactivation (Exp 1). The effects of aging were material dependent. Thus,
the mechanical property of tensile strength was significantly affected by the mode of curing and
aging of the dual-curing resin cements.
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INTRODUCAO

Procedimentos clinicos que integram trabalhos de coroas totais, facetas estéticas,
“inlays” e “onlays”, pinos endodonticos e proteses fixas, os quais sdo rotineiramente
fixados ao substrato dental pelo uso de cimentos resinosos adesivos de polimerizagéo
dual, estdo cada vez mais sendo utilizados na Odontologia contemporénea.

Vérios estudos tém questionado a habilidade de cimentos resinosos de
polimerizacdo auto ou dual para efetivamente se unirem com sistemas adesivos
simplificados (Carvalho et. al., 2004; Pegoraro et. al., 2007). A possibilidade de
ocorréncia de fendbmenos adversos entre sistemas adesivos simplificados e resinas de
polimerizagdo quimica ou dual tem profundas implicagdes na pratica clinica. 1sso ocorre
por meio de dois mecanismos, 0s quais sao a incompatibilidade com resinas compostas
de polimerizacdo quimica ou dual e a permeabilidade ao fluxo de &gua desses adesivos.
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Outro fator adverso, porém intrinseco dos cimentos, é o mecanismo de
polimerizacdo empregado nesses tipos de materiais. Como regra geral, sabe-se que 0s
cimentos dual devem ser misturados, aplicados e em seguida fotoativados. A foto-
ativacdo imediata assegura a estabilidade inicial necessaria para suportar tensoes
clinicas e a polimerizacdo quimica devera assegurar o alcance de suas propriedades
méaximas ao longo do tempo. Ainda que deflagrados de modo independente, os dois
modos de polimerizagdo iniciam uma dindmica de formacdo de radicais livres e
conversdo de mondmeros que naturalmente se sobrepdem durante a fase de
polimerizagdo. Assim, o enrijecimento de cadeias poliméricas iniciadas pela foto-
ativacdo (mais rapida) pode dificultar a movimentacdo espacial das mesmas, impedindo
a posterior conclusdo da polimeriza¢do quimica (mais lenta), resultando em um menor
grau de conversdao e conseqliente alteracdo das propriedades mecanicas (Peutzfeldt e
Asmussen, 2005).

Afirmagdes recentemente lancadas na literatura, como a de que “nem todos
cimentos resinosos de dupla polimerizacdo podem ou devem ser fotoativados” para
atingirem propriedades maximas (Miller, 2005), levantam questionamentos sobre a real
necessidade de foto-ativacdo imediata dos cimentos. A parte das conseqiiéncias sobre as
propriedades mecanicas do cimento e sua performance clinica, cimentos de
polimerizagdo dual que apresentam mecanismo de auto polimerizagdo deficiente ou
mecanismo de auto-polimerizacdo que é comprometido pela foto-ativacdo podem
apresentar alteracdes nas suas caracteristicas de unido com os adesivos. A resposta para
este e outros questionamentos sobre 0 modo de polimerizacdo dos cimentos pode gerar
uma mudanga nos conceitos e, principalmente, na conduta clinica de emprego dos
mesmos.

Outros estudos apontam para a probleméatica da degradacdo dos cimentos
durante a armazenagem. Demonstrou-se que, apés o envelhecimento acelerado, alguns
cimentos podem apresentar alteracdo nos seus tempos de trabalho e presa (SHARP,
2005). E sabido que cimentos resinosos de polimerizacdo dual apresentam seu
mecanismo de autopolimerizacdo baseado na reacdo REDOX (oxi-reducdo), que
acontece entre o peroxido de benzoila (pasta catalisadora) com as aminas aromaticas
tercidrias (pasta base). Aliado a isso, uma ou ambas as pastas contém em sua
composicdo um componente foto-sensivel, responsavel pelo mecanismo de ativacdo
pela luz. A velocidade da reacdo de autopolimerizacdo é controlada pela presenca de
inibidores, que sdo responsaveis por permitir um tempo de trabalho adequado apés a
mistura das pastas, e pela quantidade relativa de per6xido e aminas terciarias
responsaveis pelo tempo de presa e conseqliente desenvolvimento da polimerizacgéo.

Os inibidores e os peroxidos presentes na composicdo do cimento sdo
componentes quimicos organicos e, assim sendo, sdo susceptiveis aos fenbmenos de
degradacdo sob armazenagem (Pegoraro, 2007). Por todos esses fatores, 0s cimentos
resinosos tém prazo de armazenagem limitado e alteragbes no mecanismo de
polimerizacdo podem ocorrer durante esse periodo. O método conhecido como
“Envelhecimento Acelerado” (Sharp, 2005) proporciona condigdes de simular as
alteracdes nos materiais que poderdo comprometer a sua fungdo em um curto espaco de
tempo. A armazenagem em temperatura elevada acelera o processo de degradagéo do
peréxido e dos inibidores. Um periodo de armazenagem do material em ambiente
escuro & 37°C por 12 semanas corresponde, por exemplo, a aproximadamente 9 meses
de prazo de validade em temperatura ambiente (CLARK, 1991). Esse processo de
envelhecimento simula, de forma mais rapida, as condigdes em que o material se
encontra em longo prazo, sendo conveniente para pre-testes de aprovacdo realizados
pela industria, bem como para pesquisas laboratoriais longitudinais.
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Diante da problemética que aparentemente envolve esses tipos de materiais, 0
projeto em questdo propde avaliar cimentos resinosos de polimerizacdo dual, com
diferentes modos de ativacdo da polimerizacdo, e suas possiveis relacbes com a
propriedade mecanica de tracdo, através de teste de resisténcia antes e apds o processo
de envelhecimento acelerado.

Portanto, o objetivo geral do presente projeto € o de avaliar os efeitos do modo
de ativacdo da polimerizacdo e envelhecimento acelerado sobre a resisténcia a tragdo de
cimentos resinosos dual. J& o objetivo especifico é de testar a hipdtese de que o0 modo de
ativacdo da polimerizagdo e envelhecimento acelerado ndo alteram a resisténcia a tragdo
de cimentos resinosos dual.

2. MATERIAL E METODOS

Todos os espécimes para o teste de resisténcia mecanica a tracdo foram
confeccionados a partir do preenchimento de tubos de polietileno (cargas de caneta
Bic®) como matriz, previamente esvaziados, limpos e secos. Os cimentos resinosos
foram manipulados de acordo com as instrugdes dos fabricantes e inseridos na luz dos
tubos com auxilio de seringas de pressdo manual de 1ml (seringa de insulina — Injex®,
Sao Paulo, Brasil) a fim de se evitar a presenca de bolhas, através da pressao exercida
pelo ar da seringa durante a inser¢do. Apos a inser¢do do cimento resinoso no tubo,
foram ativados de acordo com o seu respectivo grupo e seccionados em espécimes de
10,0 mm de comprimento, por meio de um disco diamantado em baixa rotacdo e
refrigeracdo abundante.

Cada palito foi entdo removido do tubo de polietileno seccionado, através do uso
de uma sonda exploradora empurrando o palito do tubo. Os espécimes obtidos foram
fixados em um dispositivo rotatorio e desgastados com o auxilio de uma broca
diamantada esférica N'1016 (KG Sorensen®) em alta rotagdo na sua regio central, com
a conformacdo de uma ampulheta com area de sec¢do transversal na sua regido mais
central de 1.0 mm?®. Esse desgaste é necessério para induzir um local padronizado de
ruptura do material, também conhecido como técnica de “trimming” (PASHLEY,
1999). Todos os espécimes foram previamente avaliados em um microscépio Optico
(OPMI pico®, Carl Zeiss, Oberkochen, Germany), em aumento de 30x, a fim de
verificar a integridade estrutural dos mesmos. Para cada grupo foram confeccionados 5
espécimes (tubo de polietileno) de cada cimento resinoso e seus respectivos grupo
controle e grupos experimentais. Os espécimes foram individualmente afixados as
extremidades de um dispositivo especial de tracdo com cola & base de cianoacrilato e
montado na maquina de ensaios (Vitrodyne®, VV-1000, ChatillonBros. Co., Greensboro,
NC, EUA).

A resisténcia foi ensaiada por aplicacdo de forgas de tracdo, a uma velocidade de
0,6 mm/min (PASHLEY, 1999). Apds a fratura dos espécimes, estes foram removidos
do dispositivo e a area de seccdo transversal, no local da fratura, medida com um
paquimetro digital (Mitutoyo®, Japdo) até a aproximacao de 0,01 mm. Esse valor de
area é utilizado para o célculo da resisténcia mecanica a tracdo, que € expressa em Mega
Pascal (MPa). O teste de resisténcia a tracao foi realizado com o material em seu estado
novo e foi repetido novamente apds o processo de envelhecimento acelerado. Esse
processo consiste do armazenamento do “kit” do cimento em questdo, em estufa por 12
semanas a uma temperatura de 37C.
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Os grupos foram divididos de acordo com modo de ativagéo da polimerizagao de
cimentos resinosos dual, sendo fotoativados e ativados de forma exclusivamente
quimica.

Grupo controle: todos os materiais foram manipulados de acordo com o tempo
descrito nas instrucdes do fabricante. Neste grupo, os cimentos de ativagdo dual foram
fotoativados apds o tempo de mistura recomendado pelo fabricante, de acordo com o
tempo de fotoativacao descrito pelo mesmo.

Grupo Experimental 1: os cimentos foram manipulados de acordo com o tempo
descrito pelo fabricante e sua fotoativacdo foi suprimida por um periodo de 15 minutos.

Foram utilizados dois materiais com grande utilizacdo pelos cirurgides —
dentistas e vendidos em todo mundo. Tais materiais sdo cimentos resinosos de ativagdo
da polimerizacdo de forma dual chamados de RelyX ARC® (3M ESPE, EUA) e
Duolink® (BISCO, Inc, EUA).

A andlise estatistica dos dados compilados foi investigada através da analise de
variancia a dois critérios (ANOVA) e teste de Tukey, isolando cada material utilizado,
objetivando assim a comparacdo entre valores de resisténcia mecanica a tracdo dos
diferentes modos de ativacdo da polimerizacdo com a condi¢cdo de envelhecimento.
Toda a andlise estatistica foi realizada empregando o pacote estatistico Sigma Stat 2.5
(Jandel Scientific, USA) com nivel de significancia de a=5%.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

ANOVA e teste de Tukey revelaram influéncia significante do modo de
polimerizagéo e envelhecimento acelerado (p<0.05) na propriedade mecénica de micro-
tracdo de cimentos resinosos de polimerizacdo dual. Os valores médios de resisténcia a
tracdo (Mpa — Mega Pascal) e desvio padrdo (DP), bem como a analise de significancia
estatistica esta descrito na tabela 1.

Tabela 1: Os resultados estéo descritos a sequir (MPa + DP):

Materiais Grupo Controle Grupo Experimental 1
envelhecido envelhecido
RelyX ARC® 52,88 + 8,87 * 43,46 + 6,35 *
(3M ESPE) 40,12 £ 9,31 12,86 + 4,58%
Duolink® 69,46 + 14,42 68,04 + 10,89
(Bisco, Inc) 62,79 + 18,66 53,03+ 17,43

* Indica diferenca estatisticamente significante entre novo vs. envelhecido;
1 Indica diferenca estatisticamente significante com relagdo ao GRUPO CONTROLE;

As médias dos valores do teste de micro-tracdo, independentemente do material,
do modo de polimerizacdo e envelhecimento acelerado variaram de 40,12 + 9,31 a
69,46 + 14,42 no grupo controle e de 12,86 + 4,58 a 68,04 + 10,89 no grupo
experimental 1.
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Os resultados de resisténcia a tracdo, diminuiram significantemente (* asterisco)
apos o envelhecimento acelerado dos cimentos no grupo controle (p<0.05),
especialmente para o material RelyX ARC®. No grupo experimental 1, pode-se notar o
mesmo comportamento para 0 mesmo material. Tal comportamento também foi
observado para o material Duolink®, porém sem diferenca estatisticamente significante.

Com base nos resultados obtidos, pode se observar que, o0 envelhecimento afetou
dramaticamente a capacidade de polimerizagcdo exclusivamente quimica dos cimentos
dual, e um material ndo apresentou habilidade suficiente de polimerizacdo quimica
independentemente da condicgéo de envelhecimento (p<0.05).

Pode-se dizer que os resultados obtidos nesse projeto, estdo de acordo com o
descrito por Ruggerberg em 1999, onde todos os cimentos dual devem ser fotoativados
pra que atinjam sua propriedades mecanicas maximas, ou pelo menos aceitaveis do
ponto de vista laboratorial e clinico. Ndo foi observado o comprometimento da
resisténcia a tracdo quando a foto-ativacdo foi aplicada para os cimentos dual em
questdo, o que n&do vai de acordo com os dados demonstrados por Valverde em 2005.
Em um material que apresenta um mecanismo dual de polimerizacao, é possivel que as
reacOes se sobreponham ou até que a formacdo de uma cadeia deflagrada pela foto-
ativacdo cause impedimentos espaciais para que a mesma cadeia participe da reacdo
quimica. VariagOes dessa natureza podem determinar a formagdo de um polimero que
apresente, por exemplo, alto grau de conversdo, mas baixa densidade de ligacGes
cruzadas (Peutzfeldt, 2004).

E interessante notar, entretanto, que alteracdes de grau de conversdo causadas
por diferentes modos de polimerizagdo, ndo necessariamente afeta propriedades
mecanicas de alguns materiais (Peutzfeldt, 2004). Isto ocorre provavelmente pela falta
de relacGes lineares entre o0 grau de conversdo e a densidade de ligagOes cruzadas do
polimero. A parte das conseqiiéncias sobre as propriedades mecanicas do cimento e sua
performance clinica, cimentos de polimerizacdo dual que apresentam mecanismo de
auto polimerizacdo deficiente ou mecanismo de auto-polimerizacdo que €
comprometido pela foto-ativacdo podem apresentar alteracfes nas suas caracteristicas
de unido. Outros estudos apontam para a problematica da degradacdo dos cimentos
durante a armazenagem. Demonstrou-se que, ap6s o envelhecimento acelerado, alguns
cimentos podem apresentar alteracdo nos seus tempos de presa (Sharp, 2005). E sabido
que cimentos resinosos de polimerizacéo dual geralmente apresentam seu mecanismo de
presa baseada na reacdo REDOX, que acontece atraves da reacdo entre o perdxido de
benzoila (pasta catalisadora) com as aminas aromaticas terciarias (pasta base). Aliado a
iSs0, uma ou ambas as pastas contém em sua composi¢do um componente foto-sensivel,
responsavel pelo mecanismo de ativacdo pela luz. A velocidade da reacdo de auto
polimerizagdo é controlada pela presenca de inibidores, que sdo responsaveis por
permitir um tempo de trabalho adequado apos a mistura das pastas, e pela quantidade de
peroxido e aminas terciarias responsaveis pelo desenvolvimento da polimerizacéo.

Os inibidores e os peroxidos presentes na composicdo do cimento s&o
componentes quimicos organicos, e assim sendo, sdo susceptiveis aos fenémenos de
degradacdo sob armazenagem (Carvalho, 2004). Por esses fatores, 0s cimentos
resinosos tém prazo de armazenagem limitado e alteragbes no mecanismo de
polimerizacdo podem ocorrer durante esse periodo. As alteraces resultam em um
cimento resinoso instavel, causando consequente alteracdo no tempo de trabalho e de
endurecimento do material.

Dessa forma, cimentos resinosos com tempo de trabalho e de presa aumentados,
podem comprometer 0os mecanismos de unido com sistemas adesivos simplificados. Os
efeitos das reagbes quimicas adversas (incompatibilidade) e permeabilidade dos
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sistemas adesivos simplificados com os cimentos resinosos sdo tempo — dependentes
(Pegoraro, 2007). Assim, cimentos que apresentem o tempo de polimerizacao
aumentado tornam-se mais propensos a sofrerem as reacdes adversas com 0 sistema
adesivo.

O potencial de polimerizacdo dos componentes da polimerizacdo quimica e foto
polimerizacdo presentes nos cimentos de polimerizacdo dual variam grandemente de
acordo com diferentes marcas comerciais (El-Badrawy, 1995; Rueggeberg, 1993;
Peutzfeldt, 1995), como também foi observado nos resultados desse estudo em
particular. Por outro lado, inibidores presentes nas pastas base e catalisadoras dos
cimentos resinosos dual podem interferir com o inicio da reacdo de polimerizacdo
induzida pela luz, o qual pode ser mais evidente ap6s o envelhecimento acelerado, como
descrito em nossos resultados. De acordo com outro estudo (Darr, 1995), se a
polimerizagdo quimica fosse o Unico mecanismo de polimerizagdo, os materiais com
mecanismo de auto-polimerizacdo comprometidos poderiam gerar problemas clinicos
potenciais como deslocamento da restauracdo e vulnerabilidade as cargas oclusais
imediatamente a cimentacéo.

Os resultados desse projeto demonstraram que o efeito do modo de
polimerizacdo €é material dependente no modo exclusivamente quimico. O
envelhecimento também afetou significantemente a habilidade de polimerizacao
quimica dos cimentos. Em outros estudos (Pegoraro, 2008; Hofmann, 2001;
Rueggerberg, 1993) foram reportados resultados baixos relacionados a propriedades
mecanicas quando os cimentos foram quimicamente ativados, 0s quais acordam com 0s
resultados desse projeto. Clinicamente, a espessura das restauracdes indiretas tem papel
importante na atenuacdo da luz e consequentemente determinam uma diminui¢do nos
valores de dureza e tracdo, bem como o grau de conversdo dos cimentos resinosos de
polimerizacdo dual (El Mowafy, 2000; Rueggeberg, 1993).

CONCLUSAO

A propriedade mecanica de resisténcia a tracdo foi significantemente afetada
pelo modo de polimerizagdo e envelhecimento dos cimentos resinosos de polimerizagao
dual. Portanto, a hipoGtese proposta pelo presente estudo foi rejeitada.
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