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1. RESUMO

A cimentacdo adesiva exerce um papel fundamentdlesempenho clinico das facetas
ceramicas utilizadas para corrigir discrepancidétieas e/ou funcionais. Além dos cimentos
fotoativados especificos para facetas ceramicasinntos de presa dual e as resinasftqpeo
também tem sido utilizados para esta finalidadeob§etivo geral deste estudo foi avaliar as
propriedades fisico-quimicas de cimentos resinak@ss, cimentos resinosos fotoativados e
resinas tipoflow na cimentacdo de facetas ceramicas. Visando oomelhtendimento das
propriedades finais dos materiais avaliados, aypesdoi dividida em trés trabalhos. O primeiro
estudo avaliou o grau de conversdo por meio de [FifiRzando dois diferentes métodos. A
banda do grupamento éster da carbonila (C=0) erfi &i#?, presente em todos os materiais
neste estudo, foi utilizada como padréo interncefieréncia para o célculo do grau de conversao
(método carbonila) e comparada com a banda de ioms&m 1610 cth (método aromatico).
Foram encontradas diferencas estatisticamentefisaites entre os métodos e os materiais
avaliados, assim como interacao significante emtnbos (p<0,05). O teste de Pearson revelou
correlacdo positiva entre os métodos=Qr74) e erro de Dahlberg de 25,75 %. O grau de
conversdo dos materiais cimentantes foi materigleigente. Foi concluido que diferentes
padrbes internos de referéncia para calculo do dgeawconversdo implicam em diferentes
resultados e ndo devem ser utilizados para compesa mesmo estudo. O pico da carbonila
(~1720 cnt) pode ser uma alternativa de padr&o interno deéetia para calculo do grau de
conversao para materiais a base de metacrilatos&@ueapresentam grupamentos aromaticos na
sua composicdo. O segundo artigo avaliou a estatldi de cor e a opacidade de cimentos
resinosos fotoativados, duais e resinas fipa apds envelhecimento acelerado. Os materiais

cimentantes foram aderidos (0,2 mm de espessutscas ceramicos (0,75 mm de espessura)
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previamente confeccionados com ceramica prensB&aEmpress Esthetic (n=7). Alteracdes de
cor (AE) e de opacidadeAQ) foram obtidas utilizando o sistema CIE L*a*b* Gap
envelhecimento acelerado em maquina de intemperi€E dos materiais avaliados variou
entre 0,41 e 2,40. As maiores alteracdes de cantatribuidas aos cimentos RelyX ARC e
AllCem e as menores ao Variolink Veneer e as resiredric Flow e Z350 Flow. A opacidade
dos materiais variou entre -0,01 a 1,16. A variagdoopacidade néo foi significante para os
materiais Opallis Flow e RelyX ARC. Tanto os cinenfotoativados quanto os duais e as
resinas tipdlow mostraram adequada estabilidade de cor e opagdadeimentacdo de facetas
ceramicas. O terceiro estudo avaliou o grau de emsdoe (GC), a dureza (D) e 0 moédulo de
elasticidade (E) de um cimento resinoso dual, unento resinoso fotoativado e uma resloa
ativados através de ceramica opaca e transllciddiferentes tempos de exposicdo. Espécimes
de 0,5 mm de espessura de RelyX ARC (dual), RelgKeér (fotoativado) e resina Filtek Z350
Flow foram polimerizados por 40, 80 e 120 seguratmsvés de discos de ceramica feldspética
com espessura de 1mm (n=10). Metade de cada esptgiatilizada para o teste de GC e outra
metade para D e E. O GC foi analisado em um egpeetro de FTIR com reflectancia
atenuada. O Nanoindenter XP (MTS) com um cicloateegamento e carga maxima de 400 mN
determinou D e E. Todos os fatores (material, @@z e tempo) apresentaram diferencas
significantes e interacdo entre si. A ceramica ap#eterminou GC, D e E menores do que a
translicida, quando o tempo de 40 segundos faadib. O tempo de 120 segundos resultou em
GC semelhante para todos os materiais, independantgpacidade da ceramica. Os materiais
ativados por 120 segundos apresentaram D e E maiorgue os ativados por 40 segundos.
Com base nos resultados obtidos foi concluido quengpo de exposicdo e a opacidade da

ceramica exerceram influéncia sobre o GC, D e Bhsriais avaliados.
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Palavras-chave: cimento resinoso, resina flow, geaaonversao, FTIR, estabilidade de cor,

dureza.
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2. INTRODUCAO GERAL

A demanda por tratamentos estéticos em denteda@atetem crescido vertiginosamente
nos ultimos anos. A utilizacdo de facetas tem sido dos tratamentos mais comuns para
mascarar descoloracdes, corrigir discrepanciasrdeafou posicionamento dentario (Peumans et
al., 2000). Em restauracbes com grande envolvimestético, mas com pouca ou nenhuma
necessidade de desgaste estrutural, finas espeskieramica podem ser utilizadas na forma
de um laminado (Della Bonna, 2008). Facetas ced&Bsng&ao restauracdes particularmente
adequadas para estas finalidades, pois apresemtaimdice de sucesso superior a 95% em
avaliacbes com 5 a 6 anos de acompanhamento (\¥88$, Fradeani, 1998; Peumans et al.,
2000) e 94,4% de sucesso em 12 anos (Fradeani 2005).

Porém, para o sucesso em longo prazo das facetawmicas é preciso assegurar uma
adequada cimentacdo. Com este objetivo, muitoszagamovacgoes e formulacdes de diferentes
materiais cimentantes tém surgido no mercado otfitm para o aprimoramento da técnica de
facetamento com ceramicas dentais.

Os agentes de cimentacao resinosos sdo matereaapgesentam particulas de carga com
concentracdes em torno de 60 a 70%, com caratasiste baixa viscosidade, adequado
escoamento durante a cimentacdo e minima espatsy@icula (Rosenstiel et al., 1998). Os
cimentos especificos para a fixacdo de facetaedenica disponiveis atualmente no mercado
sdo geralmente ativados por luz visivel. As priagprantagens destes cimentos sdo a maior
estabilidade de cor e o maior tempo de trabalhando comparados aos sistemas de presa
guimica e duais (Asmussen et al., 1983; Hekimoglal.e 2000; Nathanson & Bashar, 2002).
Porém, os cimentos duais, permitem a polimerizagagplementar quimica nas areas atenuadas

pela luz e apresentam algumas propriedades mesasugeeriores, como resisténcia flexural,



15

modulo de elasticidade, dureza e grau de convegs@ndo comparada a fotoativacéo isolada ou
polimerizagéo exclusivamente quimica (Hofmann gt 2D01; Braga et al., 2002; Kumbglo

et al., 2004; Santos Jr. et al., 2004). As resdw@sipo flow, devido as suas caracteristicas de

ativacdo por luz, viscosidade reduzida e facilidddemanuseio (Bayne et al., 1998) também

poderiam ser indicadas como agentes de cimentRg@ém, pouca literatura a esse respeito esta
disponivel até 0 momento. Somente um estudo (Barcett al., 2003) utilizou uma resifiaw

e um cimento dual para avaliagéo de resisténcisivalde facetas ceramicas.

O sistema de monb6meros que compde a matriz resih@samateriais cimentantes,
geralmente composto por Bisfenol-A glicidil met&to (Bis-GMA), Trietilenoglicol
dimetacrilato (TEGDMA), Uretanodimetacrilato (UDMAg, mais recentemente Bisfenol-A
hidroxietil-éter dimetacrilato (Bis-EMA), afeta asopriedades destes materiais (Moraes et al.,
2010). Adicionalmente, o tipo, tamanho, quantidadedice de refracdo das particulas de carga
também exercem um papel importante no coeficiemtieashsmissao da luz através dos materiais
resinosos e, conseqlentemente, nas caracteridécatenuacdo da luz e na profundidade de
polimerizacdo do material (Rueggeberg et al., 19Q&waguchi et al., 1994). Além da
composicao do agente cimentante, estudos tém da&admsque outros fatores como tipo,
espessura e cor da ceramica (Rasetto et al., 30@4des et al., 2006; Meng et al., 2008), além do
tipo de fonte ativadora, modo de ativacéo e intad® de luz (Rasetto et al., 2004; Ozyesil et
al., 2004; Jung et al., 2006), podem influencipomerizacdo dos cimentos resinosos.

A extensdo de conversdo dos polimeros dentais idonavaliada por meio de varios
métodos diretos como a espectroscopia de ressandragneética nuclear (Lloyd et al., 1994),
calorimetria diferencial de varredura (Cadenaral €22010), espectroscopia de Raman (Gauthier

et al., 2005; Vieno et al., 2009), espectroscopiénfravermelho convencional (Asmussen et al.,
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1982) e espectroscopia no infravermelho com tram&fda de Fourier (FTIR) (Ferracane &
Greener, 1986; Imazato et al., 2001, Turssi et2005, Arrais et al., 2008; Arrais et al., 2009).
O FTIR tem sido considerado um método adequado geteaminacédo do grau de conversao.
Porém, meétodos indiretos de avaliacdo, como tedéesmicrodureza, resisténcia flexural,
resisténcia & compressao e médulo de elasticidadesido utilizados para predizer o grau de
conversdo de materiais resinosos (Asmussen etl@82; Ferracane & Greener, 1986;
Rueggeberg & Craig, 1988; Darr & Jacobsen, 199% &taal., 2010). Mais recentemente, 0 uso
de teste instrumentado de nanoindentacdo tem sadmrmuito popular em varias areas,
principalmente pela possibilidade de caracterizalii@omportamento mecanico dos materiais
em pequenas escalas (Ceballos et al., 2006).

Desta forma, o objetivo geral deste estudo foiiavgiropriedades fisico-quimicas de
cimentos resinosos duais, cimentos resinosos fedoials e resinas tiplow para cimentacao de
facetas ceramicas.

O estudo foi dividido em trés artigos com objetivespecificos. O primeiro artigo
intitulado “Estudo de diferentes padrfes intern@sederéncia para analise do grau de conversao
de materiais resinosos por FTIR” avaliou o graucdeversdo por meio de espectroscopia no
infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) ctmentos resinosos fotoativados, duais e
resinas tipdlow, utilizando diferentes métodos e correlacionou ssltados obtidos por ambos
0s métodos.

“Estabilidade de cor e opacidade de cimentos @eem e resinas tipdlow para
cimentacdo de facetas ceramicas apos envelhecinaeeterado” é o titulo do artigo 2 que
avaliou a estabilidade de cor e a variacdo de dpdei dos cimentos resinosos duais,

fotoativados e resinas tilow apos o envelhecimento acelerado.
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O artigo 3, com o titulo “Influéncia da opacidade fdcetas ceradmicas e do tempo de
exposicdo sobre a eficiéncia de polimerizacdo deemios resinosos” avaliou por meio de
espectroscopia com transformada de Fourier (FTIiRjr@indentacdo o efeito da opacidade da
ceramica e do tempo de exposicéo a luz sobre aoescpolimerizacdo de um cimento resinoso

dual, um cimento resinoso fotoativado e uma retgoaeflow.
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Titulo

3.1 Estudo de diferentes padrdes internos de refaréia para analise do grau de conversao
de materiais resinosos por FTIR

Luci Regina P. ArcheghsMaria Aparecida Ferreira César-OlivéjrBvelise M. SouZa

1- Programa de Po6s-Graduacdo em Odontologia, Ase@ahcentracdo Dentistica, Pontificia
Universidade Catdlica do Parana, Curitiba, ParBresil.
2- Laboratorio de Polimeros Sintéticos, DepartamdetQuimica, Universidade Federal do

Parana, Curitiba, Parana, Brasil

Titulo Resumido

Grau de conversao com diferentes padrdes internos

Evelise Machado de Souza

R. Imaculada Conceicéo, 1155 Prado Velho
Curitiba — Parana — Brasil

CEP 80215-901

Telefone comercial: 55 41 3271 1637

Fax: 55 41 3271-1405

Email: evesouza@yahoo.com



19

3.1.1 Resumo

Materiais resinosos que nao apresentam mondMeIDEACOS na sua composicao precisam de
um padrao interno de referéncia, diferente de Ddibcomumente usado para o célculo do grau
de converséao (GC).

Objetivo: O objetivo deste estudo foi avaliar poeionde diferentes padrfes internos de
referéncia o GC de cimentos resinosos duais, fotmlds e resinas tipitow.

Método: Peliculas de 50 pm foram obtidas com ReNXC, AllCem, Variolink 1l, RelyX
Veneer, Variolink Veneer, Filtek Z350 Flow, Opaliow e Tetric Flow. O GC dos materiais foi
determinado por FTIR com reflectancia total atemuatilizando a medida da variacdo de
intensidade da banda C=C vinilico, em 1636'cantes e apés a polimerizacdo. Os padrdes
internos de referéncia empregados foram 1610 @nétodo aromaético) e 1720 &n{método
carbonila). O dados foram submetidos a ANOVA asdwitérios, teste de Games-Howell e
Teste de Correlagao de Pearso+((05).

Resultados: O cimento RelyX ARC e a resina Opé&llisv demonstraram GC significantemente
maior que os demais materiais com ambos os métatas mostraram semelhanca ao AllCem
no método carbonila. O teste de Pearson reveloalagéo positiva entre os métodds-Qr,74) e

o erro de Dahlberg de 25,63%. O GC dos materimsmiantes foi material dependente.
Significancia: Diferentes padrdes internos de &feia para calculo do GC implicam em
diferentes resultados e ndo devem ser utilizad@sganparagdes no mesmo estudo. A banda da
carbonila se mostrou adequada como padrdo intare rpateriais a base de metacrilatos que
nao apresentam grupamento aromatico.

Palavras-chave: grau de conversdo, FTIR, cimentosinagso, resina flow.
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3.1.2 Artigo Completo 1
Introducéo

Os cimentos fotopolimerizaveis tém sido considesadais apropriados para cimentacéo
de facetas ceramicas devido a sua estabilidadeorde tempo de trabalho [1-2]. Porém, os
cimentos duais permitem a polimerizacdo complemepiinica nas areas onde a luz é atenuada
[3], 0 que tem demonstrado melhorar as suas pagites mecanicas [3-7] e grau de conversao,
guando comparados aos cimentos fotoativados euimscgmente ativados [7-9].

A espectroscopia de infravermelho com transformddaFourier (FTIR) tem sido
considerada um método adequado para avaliar o dgaronversdo. Mais especificamente, a
Espectroscopia de Reflexdo Total Atenuada (ATRé& técnica para obtencdo de espectros no
infravermelho, que normalmente requer minima peeg# da amostra, fornecendo uma analise
rapida e facil de materiais altamente absorveriesta técnica é adequada para fornecer
informacdes sobre as propriedades ou condi¢cdesuparficie de um material, incluindo
identificacdo, modificacdo e adsorcdo em supesiif]. A espectroscopia de ATR vem sendo
usada como método de anélise quantitativa no iafraglho médio (MIR - de 4000 a 400 &n
para a determinacdo quantitativa de polimeroscipamente na andlise de polimeros néo
transparentes, que ndo podem ser analisados patesTopia de transmitancia [11-13].

Um estudo quantitativo envolvendo a comparacace etiterentes amostras necessita da
utilizacdo de um sinal de referéncia comum a taosspectros [14-15]. Para a escolha do sinal
de referéncia (banda ou pico) alguns fatores desemnrconsiderados. O sinal a ser escolhido
deve apresentar elevada intensidade para miningzanpacto dos erros de medicdo da
intensidade, que séo inerentes ao processo e deareeen uma regido limpa do espectro, para

ndo sofrer contribuicdo de sinais vizinhos e minanias dificuldades no tracado da linha base.
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No caso da determinacéo do grau de conversaoabdgreferéncia nao pode estar relacionado
a um grupo funcional que esteja envolvido na reagdo questdo, durante a qual a sua
intensidade ndo pode sofrer alteracdo [14-15].séoka de um padrédo interno de referéncia é
fundamental para eliminar diferengas fisicas emrdiversas amostras analisadas, o que poderia
interferir no perfil dos espectros.

Na regido do MIR, o calculo do grau de conversaeterminado pelo decréscimo da
medida de intensidade (ou area) da banda de absdocéstiramento (C=C) do metacrilato, em
1638 cn, & medida que o monémero metacrilato é convegidgolimero. O célculo do grau
de conversdo € muito mais confiavel se uma relagéar entre a absorbancia do sinal de C=C
aromético e a quantidade de ligacbes duplas ateSniesiduais for obtida, o que é preconizado
pela Lei de Lambert-Beer. Os compdsitos dentaialgente contém misturas com bisfenol A
glicidil metacrilato (Bis-GMA) como mon6mero pripeil. Por esta razdo a banda de aromatico
em 1610 crif tem sido utilizada como padréo interno de reféedem véarios estudos de grau de
conversao destes materiais [5,8,16-19].

Assim como as resinas compostas, 0s agentes dataigdo resinosos tém sofrido varias
mudancas na sua composi¢do, incluindo novas mnsstardbase de uretano dimetacrilato
(UDMA), onde ha auséncia de monémeros aromaticoerr@ et al. [20] comprovaram que 0
pico de absorcdo da amida (N-H) em 1537 é@mitil como um padréo de referéncia interna para
calculo do grau de conversdo de materiais a bas&RMA, quando ha a auséncia de
mondmeros aromaticos como Bis-GMA e bisfenol-A duaketil-éter dimetacrilato (Bis-EMA).
Porém, para a comparacdo do grau de conversao tdeaizaresinosos a base de grupamentos
amida com outros a base de grupamentos aromatime rpossivel utilizar o mesmo padréo

interno de referéncia, pois estes compostos n&sapiam anéis aromaticos em sua estrutura.
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Nestes casos, uma banda comum a todos os matersaieem investigados deve ser utilizada
para a determinacao do grau de conversao.

A banda de carbonila do grupamento éster (C=0) &20 tm' se caracteriza por um sinal de
grande intensidade, esta presente em todos os neoo®metacrilicos e se encontra na molécula
na mesma propor¢do molar das ligacdes vinilicap N&® presente estudo, esta banda presente
em todos os materiais é explorada como padramonige referéncia para o calculo do grau de
conversdo (método carbonila) e comparada com adtades que utilizaram a banda de
aromaticos em 1610 ch{método aromatico).

Desta forma, os objetivos deste estudo foram: aljaavo grau de conversédo por meio de
espectroscopia no infravermelho com transformad&aeier (FTIR), de cimentos resinosos
fotoativados, duais e resinas tiglow, utilizando os métodos aromatico e carbonila; b)
correlacionar os resultados de grau de conversi@aoskpor meio dos dois métodos empregados
no estudo para determinar a sua viabilidade.

As hipoteses nulas a serem avaliadas neste esiodassde que ndo havera diferenca no
grau de conversdo entre os diferentes materiaientantes e entre os diferentes métodos

utilizados.
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Materiais e método

Os materiais utilizados neste estudo, acompanhddssseus respectivos fabricantes,
classificacdo, composi¢céo, conteudo de particuledee estdo listados na Tabela 1. Todos os
materiais foram utilizados na cor A3 ou similar anipulados de acordo com as instrugdes dos

fabricantes para a cimentacao de facetas ceramicas.

Confecc¢éo do disco ceramico

A ceramica prensada a base de leucita IPS Empmsahsti€ (lvoclar Vivadent AG., Schaan,
Liechtenstein) na cor ETC 2 foi utilizada para astoucdo de um disco ceramico com 16 mm de
didmetro e 1 mm de espessura para a simulacdo defageta estética. O processamento do
material foi realizado em um forno especifico pgaradicdo (EP 600, Ivoclar Vivadent, Schaan,
Liechtenstein) seguindo as instru¢cdes de queimanrecdadas pelo fabricante. Depois da
remocao do revestimento com jato de éxido de alianda 100 um, os espécimes receberam
acabamento e polimento manual com lixas de SiCraeutacdes #280 a #2200 até alcancar a

espessura final de 0,75 mm.

Confeccgéo dos espécimes para avaliacdo do grawdeersao

Uma pequena quantidade de cada material foi codoeatre duas laminas de acetato
transparente que foram rigidamente comprimidaseentna placa e uma lamina de vidro
utilizando um alicate de pressao para produzir meffino de aproximadamente 50 um de
espessura de material [16, 21]. Em seguida, a &denvidro foi substituida pelo disco ceramico
e o material foi fotopolimerizado utilizando umadade de LED (Bluephase, Ivoclar Vivadent

AG., Schaan, Liechtenstein) posicionada diretamesdbre o disco ceramico durante 40
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segundos. Dez espécimes foram confeccionados pdeamaterial avaliado. A irradiancia do
equipamento foi aferida com radibmetro especifidell Radiometer, Demetron Research Corp,
Danbury, CT, USA) resultando em 850 mW#ci@s espécimes foram mantidos entre as laminas
de acetato, onde o perimetro do disco ceramicaléaiarcado com caneta permanente para
ressaltar a area central, de forma que apenase fiblimérico dentro da area demarcada fosse
sujeito a analise de infravermelho. Os espécimemrfoentdo armazenados durante 24 horas

[9,22] em recipientes a prova de luz a 37°C.

Determinacéo do grau de conversao

O grau de conversdo dos espécimes foi analisadanp@®m de um espectrémetro de
infravermelho com transformada de Fourier (Spectti®d®, Perkin-Elmer Corp., Norwalk, CT,
EUA) com um acessoério de reflectancia total atea@dR) composto de um cristal de ZnSe.
O lado do espécime voltado para o fotopolimerizddbcolocado contra a face do cristal com
uma pressdo para se obter maximo contato do espédispectros de transmitancia dos
materiais polimerizados e nao polimerizados fordmidos na faixa de interesse de 4000 a 400
cm?, com resolucéo de 2 ¢he 30 varreduras. As andlises foram realizadastesoperatura
ambiente controlada de Z3 (x2°C) e 60% de umidade relativa (¥5%). O programa de
computador Spectrum (Perkin ElImer Corp., Norwalk, EUA) foi utilizado para obtencdo dos
dados.

Para o calculo do grau de converséo, foi utilizadazdo de intensidade de vibracdo da
banda alifatica a 1638 ¢he a banda interna de referéncia aromatica de dit(para o método
convencional e a banda de 1720"cpara o método da carbonila, antes e apés a patiagén

do material, de acordo com a seguinte equacao:
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GC = 100x [1- (C=C alifatica P / C=C banda referéncia Pi
(C=C alifatica NP / C=C banda referéncia NP)

Onde P é o pico de absorbancia do material poltmgéoi e NP do material ndo
polimerizado.

Os dados foram registrados em uma planilha (Ex6elMicrosoft Corp., Redmond, WA,
EUA) para o calculo das estatisticas descritivapr@grama estatistico SPSS 15.0 (SPSS Inc.,
Chicago, IL, EUA) foi utilizado para todas as as@di. A analise estatistica do grau de conversao
obtido em cada um dos métodos foi realizada com YAN@ 2 critérios (método e material) e
Teste de Games-Howell para comparagdes multipla5%). O Teste de Correlacdo de Pearson
foi utilizado para determinar a correlacdo entrem@godos e o Erro de Dalberg foi estimado

(a=5%).
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Resultados

A Andlise de Variancia revelou diferencas estatistente significantes entre o0s
métodos e os materiais avaliados, assim como @é&eraignificante entre ambos (p<0,05). A
Tabela 2 apresenta as médias e desvios-padracumsscavaliados. N&o foi possivel avaliar o
grau de conversdo do cimento fotoativado VariolManeer (VV) pelo método aromético, uma
vez que este material ndo apresenta duplas ligaigearbono com pico de absor¢cdo em 1610
cm® (Fig. 1).

O erro de Dahlberg encontrado foi de 25,63% e t® tés Pearson revelou correlacdo
positiva entre os métodos%p,74). A anélise emparelhada dos grupos demonsemelhancas
estatisticamente significantes entre os métodoestapara os materiais AllCem, Variolink 1l e

Tetric Flow.

Método Aromatico

O cimento RelyX ARC e a resina Opallis Flow demmrsim grau de conversdo
significantemente maior que os demais materiaif),(. Os cimentos duais AllCem e
Variolink I, assim como a resina tigtow Filtek Z350 ndo mostraram diferencas significantes
entre si (p>0,05). Todas as resinas tifflow apresentaram diferencas estatisticamente
significantes entre si. A resina Tetric Flow aprdga a menor media de grau de converséo,

diferindo estatisticamente de todos os demais me&t¢p<0,05).

Método Carbonila
Assim como no método aromatico, cimento dual ReNXC e a resina Opallis Flow

demonstraram grau de conversédo significantementer mae os demais materiais, mas ambos
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apresentaram semelhancas com o material dual All@zm0,05). O material cimentante
Variolink Veneer, que ndo foi avaliado pelo métodmmatico, apresentou semelhancas

estatisticas com Filtek Z350 Flow, Tetric Flow, ReNMeneer e Variolink Il.
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Discusséao

Embora a polimerizagcdo dos mondémeros metacriliogsnaateriais resinosos conduza a
formacdo de um material rigido, com alto peso miégce uma estrutura de ligacdes cruzadas,
uma insaturacdo residual ocorre principalmenteonad de grupos pendentes de metacrilato,
devido ao impedimento estérico [23-24]. Os valodes grau de conversdo dos materiais
cimentantes obtidos neste estudo variaram de 8%%@ quando a banda de arométicos foi
utilizada como padréo interno, e de 80% a 65% quasdutilizou a banda da carbonila. O
método de avaliacdo utilizando os grupamentos dromsacomo padréo interno de referéncia
mostrou menores desvios-padrdo e uma média deesalie conversdo maior do que na
avaliagdo com o uso da carbonila. AdicionalmentEfro de Dalberg encontrado neste estudo
(>8%) demonstra falta de reprodutibilidade entrenésodos.

O célculo do grau de conversao na regiao do infragho médio dos cimentos resinosos
envolvidos neste estudo, que sédo a base de matasrifoi determinado pelo decréscimo da
medida de intensidade do sinal de absorcdo daestito (C=C) do metacrilato, em 1638%m
a medida que o mondmero metacrilato foi converédo polimero. Alguns estudos [25-26]
realizam o célculo da conversao considerando apedasinuicdo dessas duplas C=C alifaticas
antes e apo0s a polimerizacdo. Porém, para que sodtadns sejam mais precisos, estes
procedimentos espectroscopicos necessitam da peedenuma banda de absorcéo estavel que
ndo mude em consequéncia da polimerizacéo paréifipegara variagdo da dupla ligacéo.

Os mondmeros aromaticos sado 0s responsaveis palecapento das bandas em 1536
cm® e 1610 crit, as quais sdo geralmente utilizadas como padté&onin de referéncia nos
estudos de conversdo de materiais resinosos dedwsuologico[5,8,16-19,27]. No presente

estudo, todos os materiais utilizados estdo dispaicomercialmente e contém mondmeros
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aroméaticos como o0 Bis-GMA e Bis-EMA, com excecaomdaterial Variolink Veneer, que é
baseado em monémeros alifaticos (UDMA, TEGDMA). §gquentemente, este material ndo
apresenta as bandas de C=C aromaticos nos seudrespébracionais conforme se pode
visualizar na Figura 1.

Um estudo prévio [20] analisou a conversdo por nugoreflectancia atenuada para
misturas de UDMA que ndo continham estruturas aticeag na composi¢do, validando a
utilizacdo da banda de absorcdo N-H (amida) em t&87como padréo de referéncia interna
para o calculo da converséo destas misturas. Par lado, o presente estudo comparou diversas
marcas comerciais com composi¢cdes monoméricagleati®esta forma, a utilizacdo do padréo
interno da amida para misturas de UDMA somente parariolink Veneer néo seria adequado,
pois nem todos 0s materiais possuem este monoraesvancomposicao (Fig. 1). Alguns autores
empregam bandas internas de referéncia difereraes materiais com diferentes matrizes
poliméricas e comparam os resultados sem considerdistintos métodos de obtencdo do grau
de conversao [28-29].

A primeira hipotese formulada para este estudaoeieitada, uma vez que os resultados
demonstraram haver diferencas significantes no geawconversao entre as diversas marcas
comerciais, independente do método de avaliacao.

A polimerizacdo dos cimentos resinosos dependeattges como o comportamento
optico do material restaurador [7,30-31], o modatieacdo do cimento resinoso [3,4,7,27] e as
caracteristicas da unidade fotopolimerizadorazaida para a ativacado do cimento [7,26]. Neste
estudo, o material utilizado para simulacdo datéaba o Empress Esthetic, uma ceramica de
vidro a base de leucita que apresenta distribuiginogénea dos seus pequenos cristais, o que

Ihe confere excelentes propriedades Opticas emgaela transmitancia e irradiancia de luz [30].
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Em um estudo prévio [32], ndo foram encontradasrelifcas no grau de conversédo do cimento
RelyX ARC utilizado no modo dual quando polimeriaatiretamente ou com discos de Empress
Esthetic com espessuras de 0,7 mm, 1,4 mm e 2 steré&sultado pode ser justificado pela alta
translucidez da ceramica empregada e ainda pelo owdtivacdo do material cimentante.

No presente estudo, o cimento RelyX ARC mostrouoresi valores de grau de
conversao com ambos os métodos de avaliacdo. Woaaval explicacdo seria a composicéo da
matriz resinosa, baseada na associacdo Bis-GMA/MNE&Djue promove um sinergismo na
taxa de polimerizacdo [33]. Porém, a resina Opé&liisv também apresentou altos indices de
grau de conversdo, mesmo sendo composta por unma uatBis-GMA/TEGDMA/Bis-EMA.
Moraes et al. [34] avaliaram as propriedades datagede cimentacdo resinosos experimentais
nos quais o Bis-GMA e/ou TEGDMA foram substituiqus quantidades crescentes de Bis-
EMA. Os resultados de grau de conversao por réfiec atenuada foram mais elevados para a
associacao Bis-GMA/TEGDMA, mas a adicao de Bis-ENBAmaioria das concentracdes nao
mostrou diferenca significativa. Este trabalho emitlou que maiores quantidades de TEGDMA
na matriz resinosa conduz a melhores resultadograe de conversao devidamo tamanho
reduzido da cadeia alifatica deste monémero, premde maior mobilidade e reacdo de
polimerizagdo numa maior extensdo que o Bis-GMARBRLEMA, que sdo mondmeros mais
viscosos. Ha evidéncias de que maiores concengagéefotoiniciadores também podem
aumentar o grau de conversdo de materiais resirEsodo a maior quantidade de moléculas
disponiveis para a reacdo [35-36]. Esta poderiaus& possibilidade para o comportamento
diferenciado da Opallis Flow em relacéo as denesimas do tipdlow e cimentos fotoativados.

As resinas do tipdlow pelas suas caracteristicas de ativagdo por lszosidade

reduzida e a facilidade de manuseio [37] tém sitliizadas como agentes de cimentacéo.
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Porém, pouca literatura a respeito desta utilizaesta disponivel [38-39]. Vieno et al. [39]
avaliaram o grau de conversdo de cimentos resinbisais e resinas tiptbow, entre os quais
Variolink Il e Tetric Flow, sob material indiretoegsinoso com diferentes espessuras. Os
resultados ndo demonstraram diferencas signifisante desempenho dos materiais duais e
fotoativados quando sob material indireto de fispgessura (1 mm). Da mesma forma, o presente
estudo demonstrou semelhancgas entre os referidtsiang quando a carbonila foi utilizada
como padrao interno.

Os resultados do presente estudo comprovaram cgrauwode conversdo foi material
dependente. A literatura sugere que as propriedfideas dos compositos fotoativados séo
diretamente influenciadas pelo nivel de conversi@gido durante a polimerizagéo [17]. Porém,
estas propriedades parecem ser dependentes de i@ eis e ndo simplesmente do nimero
de metacrilatos ndo reagidos presentes no matEatres como aatureza da matriz, tipo de
particula, volume da particula, adeséo interfagidte carga-matriz, € modo de polimerizagéo
podem influenciar as propriedades dos materiainagess [32, 33, 40]. De fato, Emami et al.
reportam que o grau de conversdo dos materiaisosaEss nao esta necessariamente diretamente
correlacionado com suas propriedades mecanicasMrJestudo avaliando as propriedades de
diferentes cimentos resinosos mostrou maiores eslde resisténcia flexural para o Variolink 11
e semelhanca na dureza quando comparado ao RelgX &ftsar deste Ultimo ter apresentado
maior grau de conversao [5]. Além do maior contedel@arga, outra possivel explicagdo para o
comportamento do Variolink Il pode ser a presengaukttano dimetacrilato (UDMA), que é
mais flexivel que o Bis-GMA, o que facilita a migé® de radicais livres e aumenta a densidade

de ligacOes cruzad#s].
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O desempenho clinico em longo prazo ndo dependeagsp#o grau de conversdo do
material cimentante, mas sim de um conjunto de rd@des relacionadas a composi¢cao do

material e a estratégia de polimerizacdo empregada.
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Conclusdes
Dentro das limitacdes deste estudo, pode-se comnglai
» diferentes padrbes internos de referéncia paraulcaldo grau de converséo
implicam em diferentes resultados e nao devem tiderados para comparacoes
no mesmo estudo;
+ 0 pico da carbonila (~1720 &mse mostrou uma alternativa viavel de padrédo

interno de referéncia para materiais a base decniatas
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3.1.4 Tabelas
Tabela 1: Materiais usados no estudo:
Material Fabricante Classificagdo Composicao Carga Lote
RelyX ARC 3M-ESPE, St.  Cimento resinoso Bis-GMA, TEGDMA, cargade 67.5% GHHM
(RA) Paul, MN, EUA dual zirconia/silica, pigmentos, amir  peso
fotoiniciador, peréxido de
benzoila.
AllCem FGM Produtos Cimento resinoso Bis-GMA, Bis-EMA, TEGDMA, 68% 111008
(AC) Odontol dual co-iniciadores, canforoquinona e peso
(Joinville, peréxido de benzoila, particulas
SC, Brasil) de vidro de bari@umino silicatc
e nanoparticulas de diéxido de
silicio
Variolink Il Ivoclar Cimento resinoso Bis-GMA, UDMA, TEGDMA, 71% L11781
(VA) Vivadent, dual vidro de bario, trifluoreto de peso  J26626
Schaan, itérbio, vidro de fluorsilicato de
Liechenstein bério e aluminio, éxidos mistos
esferoidais, peréxido de benzil
iniciador, estabilizador e
pigmentos.
RelyX 3M-ESPE, St.  Cimento resinoso Bis-GMA, TEGDMA, carga de 66% 8CT
Veneer Paul, MN, EUA fotopolimerizavel zirconia/silica, dimetacrilato peso
(RV)
Variolink Ivoclar Cimento resinoso  UDMA, TEGDMA, diéxido de 40% K51676
Veneer Vivadent, fotopolimerizavel silicio, trifluoreto de itérbio, volume
(VV) Schaan, estabilizadores e pigmentos.
Liechenstein
Filtek Z350 3M-ESPE, St.  Resina tipdlow Bis-GMA, Bis-EMA, TEGDMA, 65% 7TER
Flow Paul, MN, EUA carga de zirconia/silica peso
(F2)
Opallis FGM Produtos  Resina tipdlow Bis-GMA, Bis-EMA, TEGDMA  72% 050308
Flow Odontol Microparticulas de vidro de peso
(OF) (Joinville, béario-alumino silicato e
SC, Brasil) nanoparticulas de diéxido de
silicio, canforoquinona, co-
iniciadores, estabilizadores e
pigmentos
Tetric Ivoclar Resina tipdlow Bis-GMA, UDMA e TEGDMA, 64,6% K2572
Flow Vivadent, vidro de bario, trifluoreto de peso 4
(TF) Schaan, itérbio, vidro de fluorsilicato de

Liechenstein

bario e aluminio, 6xido de silicio

Bis-GMA: Bisfenol-A glicidil metacrilato, TEGDMATTietilenoglicol dimetacrilato; UDMA:
Uretanodimetacrilato; Bis-EMA: Bisfenol-A hidroxieéter dimetacrilato

39
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Tabela 2: Valores médios (DP) de grau de convef®§qara os grupos avaliados nos métodos

aromatico e carbonila.

Materiais Aromético Carbonila
RelyX ARC 84,39 (0,24) Aa 80,45 (1,94) Ab
AllCem 77,90 (0,73) Ba 77,87 (6,20) ABa
Variolink 11 75,19 (0,82) BCa 72,51 (6,89) BCa
RelyX Veneer 73,79 (1,43)Ca 64,09 (3,67) Db

Variolink Veneer
Filtek Z350 Flow
Opallis Flow

Tetric Flow

ND
76,12 (1,61) BCa
82,82 (0,67) Aa

70,30 (0,87) Da

68,59 (6,25) CD
68,55 (5,42) CDb
77,84 (2,66) ABb

65,37 (6,09) CDa

Grupos com diferentes letras mailsculas indicasrdiicas estatisticamente significantes em colunas.
Grupos com diferentes letras minasculas indicaerelifcas estatisticamente significantes em linh<3,0B).
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3.1.5. Figuras

Figura 1. Espectro dos materiais Variolink VeneeRelyX ARC antes da polimerizagao,

demonstrando auséncia de bandas de C=C aromaticoaterial Variolink Veneer
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3.1.6. Anexos
3.1.6.1 Anexo 1- llustragBes Adicionais para Mateais e Método

Confeccéo do disco ceramico

Fig 1: Discos de cera (17 mm X 1 mm) Fig 2: Disposicionados na base

Fig 3: Colocacéao do cilindro

Fig 5: Discos de cera incluidos Fig 6: Forno maraporacao da cera
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I~
L1

Fig7:Forno EP 600 (lvoclar) Fig 8- Colocacaqdatilha no
revestimento em forno pré-aquecido

Fig 9: Tubo de pastilhas ceramicas PigPastilhas Empress Esthetic
ETC 2

b i

U —

Fig 11: Posicionamento do émbolo Fig 12: Térndogrocesso de
sobre as pastilhas injecdo da ceramica
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Fig 13: Delimitacdo da altura do émbolo  Fig 14tealo revestimento com disco de
carborundum

Fig 15: Separacao do émbolo do restante  Fig @8e®imento separado em 2 partes
do revestimento

-

Fig 17: Jato de Oxido de aluminio Fig 18: Elimi@agrosseira do revestimento
com pressao de 4 bar
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Fig 19: Eliminag&o grosseira do Fig 20: Eliagao grosseira do
revestimento com presséo de 1 bar revestingamopressao de 2 bar

Fig: 21: Vista de um disco ceramica apos ZzigDisco ceramico apos acabamento
corte do sprue



Materiais cimentantes avaliados no estudo

Upallisrlow A3
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Fig 23: Cimentos duais: RelyX ARC,
AllCem, Variolink I

Fig 24: Cimentos fotoativados: RelyX
Veneer e Variolink Veneer

Fig 25: Resinas compostas tifhaw.
Opallis Flow, Tetric Flow e Filtek Z350
Flow
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Equipamentos utilizados neste estudo

Fig 26: Unidade fotopolimerizadora
de LED (Bluephase, Ivoclar)

Fig 27: EspectrOmetro de
infravermelho com Transformada de
Fourier (FTIR) Spectrum 100 —
Perkin Elmer

Preparacdo do espécime

Fig 28: Area do disco ceramico
demarcada sobre a lamina de acetato
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3.1.6.2 Anexo 2 — NORMAS PARA PUBLICAGCAO NO PERIODCO DENTAL
MATERIALS

Dental Materials
Official Publication of the Academy of Dental Materials

Guide for Authors

Authors are requested to submit their original manuscript and figures via the online submission and
editorial system for Dental Materials. Using this online system, authors may submit manuscripts and
track their progress through the system to publication. Reviewers can download manuscripts and
submit their opinions to the editor. Editors can manage the whole submission/review/revise/publish
process. Please register at: @rhttp://ees.elsevier.com/dema.

Dental Materials now only accepts online submissions.

The Artwork Quality Control Tool is how available to users of the online submission system. To help
authors submit high-quality artwork early in the process, this tool checks the submitted artwork and
other file types against the artwork requirements outlined in the Artwork Instructions to Authors

on EHwww.elsevier.com/artworkinstructions. The Artwork Quality Control Tool automatically checks all
artwork files when they are first uploaded. Each figure/file is checked only once, so further along in
the process only new uploaded files will be checked.

Manuscripts

The journal is principally for publication of Original Research Reports , which should preferably
investigate a defined hypothesis. Maximum length 6 journal pages (approximately 20 double-spaced
typescript pages) including illustrations and tables.

Systematic Reviews will however be considered. Intending authors should communicate with the
Editor beforehand, by email, outlining the proposed scope of the review. Maximum length 10 journal
pages (approximately 33 double-spaced typescript pages) including figures and tables.

Three copies of the manuscript should be submitted: each accompanied by a set of illustrations. The
requirements for submission are in accordance with the "Uniform Requirements for Manuscripts
Submitted to Biomedical Journals", Annals of Internal Medicine, 1977,126, 36-47. All manuscripts
must be written in American English. Authors are urged to write as concisely as possible.

The Editor and Publisher reserve the right to make minimal literary corrections for the sake of clarity.
Authors for whom English is not the first language should have their manuscripts read by colleagues
fluent in English. If extensive English corrections are needed, authors may be charged for the cost of
editing. For additional reference, consult issues of Dental Materials published after January 1999 or
the Council of Biology Editors Style Manual (1995 ed.).

All manuscripts should be accompanied by a letter of transmittal , signed by each author, and
stating that the manuscript is not concurrently under consideration for publication in another journal,
that all of the named authors were involved in the work leading to the publication of the paper, and
that all the named authors have read the paper before it is submitted for publication.

Always keep a backup copy of the electronic file for reference and safety.

Manuscripts not conforming to the journal style will be returned. In addition, manuscripts which are
not written in fluent English will be rejected automatically without refereeing.

Format

General

e number all pages consecutively.

e type double-spaced on A4 or 8.5 x 11-inch bond paper, with margins of 30 mm.

e double-space references.

e indent or space paragraphs.

e arrange article in the following order: Title, Abstract, Introduction, Materials and Methods, Results,
Discussion, Conclusion, Acknowledgements, References, Tables, Figures, Captions.

¢ start each section on a separate page.
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Title page

e Title (capitalize the first letter of the first word) e.g. Comparison of the color stability of ten new
composites.

e Authors (first name, middle initial, surname) e.g. Kenneth J. Anusavice 1, Victoria Marker 2

e Authors' addresses (abbreviated) e.g.

1 Department of Biomaterials, University of Florida, Gainesville, Florida, USA

2 Department of Biomaterials Science, Baylor College of Dentistry, Dallas, Texas, USA

e Short Title (45 characters) e.g Color stability of composites

e Corresponding Author details (essential): Name, complete address, phone, fax, and E-mail
numbers

Abstract (structured format)

e 250 words or less.

e subheadings should appear in the text of the abstract as follows: Objectives, Methods, Results,
Significance. (For Systematic Reviews: Objectives, Data, Sources, Study selection, Conclusions). The
Results section may incorporate small tabulations of data, normally 3 rows maximum.

Keywords
Up to 10 keywords should be supplied e.g. dental material, composite resin, adhesion.

Introduction

This must be presented in a structured format, covering the following subjects, although actual
subheadings should not be included:

e succinct statements of the issue in question;

e the essence of existing knowledge and understanding pertinent to the issue (reference);

e the aims and objectives of the research being reported relating the research to dentistry, where not
obvious.

Materials and methods

e describe the procedures and analytical techniques.

¢ only cite references to published methods.

e include at least general composition details and batch numbers for all materials.
e identify names and sources of all commercial products e.g.

"The composite (Silar, 3M Co., St. Paul, MN, USA)..."

"... an Au-Pd alloy (Estheticor Opal, Cendres et Metaux, Switzerland)."

e specify statistical significance test methods.

Results

e refer to appropriate tables and figures.
refrain from subjective comments.

make no reference to previous literature.
report statistical findings.

Discussion

e explain and interpret data.

e state implications of the results, relate to composition.
indicate limitations of findings.

relate to other relevant research.

suggest directions for future research.

Conclusion (if included)
e must NOT repeat Results or Discussion
e must concisely state inference, significance, or consequences

Acknowledgements

As appropriate, e.g.:

"Based on a thesis submitted to the graduate faculty, University of Virginia, in partial fulfilment of the
requirements for the M.S. degree."

"This investigation was supported in part by Research Grant DE 00000 from the National Institute of
Dental Research, Bethesda, MD 20892."
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References - must now be given according to the following numeric system:

Cite references in text in numerical order. Use square brackets: in-line, not superscript e.g. [23]. All
references must be listed at the end of the paper, double-spaced, without indents. For example:

1. Moulin P, Picard B and Degrange M. Water resistance of resin-bonded joints with time related to
alloy surface treatments. J Dent, 1999; 27:79-87.

2. Taylor DF, Bayne SC, Sturdevant JR and Wilder AD. Comparison of direct and indirect methods for
analyzing wear of posterior composite restorations. Dent Mater, 1989; 5:157-160.

Avoid referencing abstracts if possible. If unavoidable, reference as follows:

3. Demarest VA and Greener EH . Storage moduli and interaction parameters of experimental dental
composites. J Dent Res, 1996; 67:221, Abstr. No. 868.

Tables and figures
All tables and figures must be thoroughly discussed in the text of the manuscript.

Tables

e one table to a page, each with a title.

e number tables in order of mention using Arabic numerals.

e must be able to "stand alone" apart from text.

e when appropriate, standard deviations of values should be indicated in parentheses; (do NOT use +
notation).

e results of statistical analysis must be included, use superscript letters to indicate significant
differences.

o for explanatory footnotes, use symbols (*, #, **, ##).

Figures

¢ Do not import the figures into the text file but, instead, indicate their approximate locations directly
in the electronic text. Images to be supplied separately in jpg, gif or other graphics file.

e only black and white photographs for print publication.

e omit titles and other information contained in the figure caption.

e maximum of 6 figures per manuscript.

e figures grouped together should have similar dimensions and be labelled "a, b, c", etc.

e place magnification markers directly on the micrographs.

e authors should consider that the majority of figures will be reduced to the width of a single column
(approximately 85 mm). Preferably figures should exactly match, or be no more than 1.5 times that
width.

e authors can indicate if they feel a figure should be full page width.

Dental Materials has been selected for inclusion in a new 'colourful e-products' workflow. Figures that
appear in black and white in the printed version of the journal can be IN COLOUR, online, in
ScienceDirect. Authors wishing to make use of this facility should ensure that 1. the artwork is in an
acceptable format (TIFF, EPS or MS Office files) and at the correct resolution 2. RGB colourspace is
used and 3. for colour online and black and white in print, both colour and black and white artwork
(file and/or hardcopy) is provided. There will be no charges to the authors for colour figures
online.

Graphs

e unique, concise axis labels; do not repeat the Figure caption.

e uniform size for graphs of similar type.

e type size that will be easily read when the graph is reduced to one column width.
e lines that are thick and solid (100% black).

Captions to tables and figures

e list together on a separate page.

e should be complete and understandable apart from the text.

e include key for symbols or abbreviations used in Figures.

e individual teeth should be identified using the FDI two-digit system.

General Notes on Text
Abbreviations and acronyms: terms and names to be referred to in the form of abbreviations or
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acronyms must be given in full when first mentioned.

Correct Usage

e use S.I. units (International System of Units). If non-SI units must be quoted, the SI equivalent
must immediately follow in parentheses.

e use correct symbols for p, L (as in ym, mL, etc.)

e put leading zeros in all numbers less than 1.0

e write out number of ten or fewer (ten rats) except when indicating inanimate quantities (10 mL)

e always use digits for dates, dimensions, degrees, doses, time, percentages, ratios, statistical results,
measurements, culture cells, and teeth.

e the complete names of individual teeth must be given in the text.

General Policy

e receipt of manuscripts will be acknowledged.

e after initial review, authors will be notified of status.

e every effort is made to obtain timely reviews; please remember that the referees and the editor are
volunteers.

e a list of revisions and responses to reviewers' critiques must accompany resubmitted revised
manuscripts.

On Submission: Agreement, by the act of ticking a box, to the statement, "This paper has been
compiled with the knowledge, input and approval of all the named authors."

On acceptance, authors will be required to sign a transfer of copyright agreement . If figures,
tables, or other excerpts, are included from copyrighted works the author is responsible for obtaining
written permission from the copyright holder prior to submitting the final version of the paper. Full
credit must be given to such sources.

Offprints and page charges: no page charges are levied on articles published in Dental Materials. Each
corresponding author receives 25 offprints of their article free of charge after it has been published;
they will also have the opportunity to order additional copies.

Submission Package Checklist:

e |etter of transmittal signed by all authors.

e One electronic copy of the manuscript.

e One electronic copy of each image and table, all labelled.

For further guidance on electronic submission, please contact Author Services, Log-In Department,
Elsevier Ltd, The Boulevard, Langford Lane, Kidlington, Oxford, OX5 1GB, UK. E-

mail: authors@elsevier.co.uk, fax: +44 (0)1865 843905, tel: +44 (0)1865 843900.



52

Title

3.2 Study of different internal reference standarddor the degree of conversion
analysis of resin-based materials by FTIR

Luci Regina P. Archegds Maria Aparecida Ferreira César-OlivedreEvelise M. Souza 1.

1- School of Dentistry, Pontifical Catholic Univeysof Parana, Curitiba, Parana, Brazil.

2- Department of Chemistry, Federal University afdha, Curitiba, Parana, Brazil.

Short Title

Degree of conversion with different internal stamiga

Corresponding Author:

Evelise M. Souza

R. Imaculada Conceicao, 1155 Prado Velho
Curitiba - PR - Brazil

CEP 80215-901

Phone: 55 41 3271 1637

Fax: 55 41 3271-1405

E-mail: evesouza@yahoo.com




53

3.2.1 Abstract

Resin materials that do not contain aromatic monmentequire an internal reference
standard different from the 1610 ¢nstandard commonly used to calculate the degree of
conversion (DC).

Objectives: The objective of this study was to dggerent internal reference standards to
investigate the DC of dual-cured resin cementditdayired resin cements and flowable
resins.

Methods: RelyX ARC, AllCem, Variolink I, RelyX Vezer, Variolink Veneer, Filtek Z350
Flow, Opallis Flow and Tetric Flow were used to gwoe 50um films. The DC of the
materials was determined using ATR-FTIR to meadhes variation in intensity of the
vinyl C=C band at 1636 cbefore and after polymerization. The internalerefice
standards used were 1610 ttaromatic method) and 1720 €nfcarbonyl method). The
data were analyzed with two-way ANOVA, the Gamesdib test and the Pearson
correlation test.

Results: RelyX ARC cement and Opallis Flow resid Bagnificantly higher DCs than the
other materials for both methods but were simiieAiCem for the carbonyl method. The
Pearson test revealed a positive correlation betwiee methods {r0.74), and the
Dahlberg error was 25.63%. The DC of the lutingrag@vas material-dependent.
Significance: Different internal reference standafdr calculating DC lead to different
results and should not be used for comparisonsiénsame study. The carbonyl band
proved adequate as an internal standard for mefhteibased materials that do not have

an aromatic grouping.



Keywords: degree of conversion, FTIR, resin cemfgmtable resin.
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3.2.2 Complete Manuscript 1

Introduction

Light-cured cements are considered more appropigatbonding ceramic veneers
because of their color stability and working timeZ]. However, dual cements can be also
used because of their chemical curing in areaseMhere is limited light [3], a feature that
has been shown to improve their mechanical pragse-7] and degree of conversion
compared with light-cured or chemically cured cetagn-9].

Fourier transform infrared (FTIR) spectroscopyesisidered a suitable method for
evaluating degree of conversion. More specificaliftenuated total reflectance (ATR)
FTIR is a technique for generating infrared spetttedt normally requires minimum sample
preparation and provides fast, easy analysis dflyigbsorbing materials. The technique is
useful for acquiring information about the propestior conditions of the surface of a
material, including identification, modification @radsorption [10]. ATR spectroscopy is
used as a quantitative analysis method in the nfrdsied range (MIR, from 4000 to 400
cm?) for the quantitative determination of polymerartitularly non-transparent ones that
cannot be analyzed by transmittance spectroscdpy 3l

A quantitative study involving a comparison of dint samples requires that a
reference signal common to all the spectra be {s&d5]. A number of factors must be
taken into consideration when choosing this refegesignal (band or peak). The signal
chosen must be a high intensity one to minimizeitigact of any errors inherent to the
process when measuring the intensity. It must laéso a clean region of the spectrum so

that it is not affected by neighboring signals amy difficulties drawing the base line are



56

minimized. When the degree of conversion is beetgnined, the reference signal cannot
be related to a functional group that is involvedthe reaction in question, nor must it
undergo any change in intensity during the reacfiof+15]. The choice of internal
reference standard is fundamental in eliminatingspial differences between the various
samples analyzed, which could interfere with thefij@s of the spectra.

In the MIR region, the degree of conversion is glated by determining the fall in
the measured intensity (or area) of the absorgdiaord of the methacrylate C=C stretch at
1638 cnt as the methacrylate monomer is converted into lgnpey. The degree of
conversion can be calculated much more reliabipefe is a linear relationship between
the absorbance of the aromatic C=C signal and theber of residual olefinic double
bonds, as the Lambert-Beer law states. Dental ceitgsogenerally contain mixtures of
bisphenol A-glycidyl methacrylate (Bis-GMA) as theain monomer. Because of this, the
aromatic band at 1610 ¢hrhas been used as the internal reference standardrious
studies of the degree of conversion of these nadsdH,8,16-19].

Like composite resins, resin luting agents havéeugone various changes in their
composition and now include new urethane dimethylate (UDMA)-based composites,
which do not have aromatic monomers. Guerra ef28]. showed that the amide (N-H)
absorption peak at 1537 &nis useful as an internal reference standard flouksing the
degree of conversion of UDMA-based materials inghsence of aromatic monomers such
as Bis-GMA and bisphenol A ethoxylate dimethace/l@Bis-EMA). However, the same
internal reference standard cannot be used to aentha degree of conversion of resin
materials based on amide groups with that of otkem materials based on aromatic

groups as the former do not contain aromatic ringbeir structure. In such cases, a band
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common to all the materials being analyzed mustubed to determine the degree of
conversion. The carbonyl band in the esther gr@0) at 1720 cf is characterized by a
high-intensity signal present in all the methaeryhonomers and found in the molecule in
the same molar proportion as the vinyl bonds [Irbfhe present study, this band, which is
present in all the materials investigated, is usethe internal reference standard (carbonyl
method) to calculate the degree of conversion, #m&d results obtained using it are
compared with those obtained using the aromatid b&i610 cnf (aromatic method).

The objectives of this study were therefore tadetprmine the degree of conversion
by Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR)ght-cured resin cements, dual-cured
resin cements and flowable resins using the aromatid carbonyl methods; and b)
correlate the results for the degree of conversiatained using each method to determine
their viability.

The null hypotheses to be evaluated in the studythat there are no differences in
degree of conversion between the different lutingtemals and between the different

methods investigated.
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Materials and Methods

The materials used in the study, together withrtmespective manufacturers,
classification, composition, filler content and ddatnumber, are shown in Table 1. All
materials used were A3 shade or similar and wered us accordance with the

manufacturers’ instructions for bonding ceramiceas.

Preparing the ceramic disk

IPS Empress Esthetic (Ivoclar Vivadent AG., Schaaechtenstein) leucite glass
pressed-ceramic in shade ETC 2 was used to builld enm-diameter and 1 mme-thick
ceramic disk to simulate an esthetic veneer. Thiemah was processed in a press furnace
intended specifically for that purpose (EP 600,clao Vivadent, Schaan, Liechtenstein)
following the firing instructions recommended by tmanufacturer. After the investment
had been removed by sandblasting with a g@0aluminum oxide, the specimens were
finished and manually polished with 280 to 220Q §iC paper to a final thickness of 0.75

mm.

Preparation of the specimens to determine the dgegfeonversion

A small amount of each material was placed betweentransparent acetate films
compressed between a glass plate and glass siidgaipair of locking pliers to produce a
thin film of material approximately 50m thick [16,21]. The glass slide was then replaced
by the ceramic disk, and the material was lighedwvith a LED curing unit (Bluephase,
Ivoclar Vivadent AG., Schaan, Liechtenstein) placiectly on the ceramic disk for 40

seconds. Ten specimens were prepared for eachofypaterial analyzed. The irradiance
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of the equipment was checked by a radiometer (LEddidtneter, Demetron Research
Corp, Danbury, CT, USA), which indicated a value860 mW/cm. The specimens were
kept between the acetate films, and the perimetah® ceramic disk was marked in
permanent ink on one of the films to highlight &entral area so that only the material
inside the area marked was subjected to infraredl/sis. The specimens were then stored

for 24 hours [9, 22] in lightproof containers aPG7

Determining the degree of conversion

The degree of conversion of the specimens wayzatdhwith a Fourier Transform
infrared spectrometer (Spectrum 100, Perkin-ElmerpC Norwalk, CT, USA) and an
attenuated total reflectance (ATR) accessory coimgia ZnSe crystal. The side of the
specimen facing the light-curing device was presgginst the face of the crystal to ensure
maximum contact with the specimen. Transmittancectsp of the polymerized and
unpolymerized materials in the range of intere®0(4to 400 cri) were obtained with a
resolution of 2 cni after 30 scans. The analysis was carried out @orgrolled room
temperature of Z& (+2°C) and relative humidity of 60% (+5%). The Spectrprogram
(Perkin Elmer Corp., Norwalk, CT, USA) was usegtoduce the data.

To calculate the degree of conversion, we usedatie of the vibrational intensity
of the aliphatic band at 1638 ¢ndivided by the intensity of the internal aromatiference
band at 1610 cthfor the conventional method (or the 1720 ctand for the carbonyl
method) after the material had polymerized to tharesponding figure before

polymerization, as given by the following equation:



60

DC (%) = 100x |1- (C=C aliphatic cured / C=C reference banedur
(C=C aliphatic uncured / C=C referenaaduncured)

The data were recorded in a spreadsheet (ExcelMiddpsoft Corp., Redmond,
WA, USA) and used to calculate the descriptiveistias. The SPSS 15.0 statistics program
(SPSS Inc., Chicago, IL, USA) was used for all #malyses. The degree of conversion
obtained with each method was analyzed with two-WiyOVA (method and material)
and the Games-Howell test was used for multiple paomsons ¢=5%). The Pearson
correlation test was used to determine the coroelabetween the methods, and the

Dahlberg error was estimatea=5%).
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Results

ANOVA revealed statistically significant differees between the methods and
materials evaluated, as well as significant inteoas between both factors (p<0.05). Table
2 shows the means and standard deviations of tbapgrevaluated. The degree of
conversion of the Variolink Veneer (VV) light-cureg@ment could not be determined by
the aromatic method as this material does not dauble bonds with an absorption peak at
1610 cnt (Fig. 1).

The Pearson test revealed a positive correlationdss the methods®&0.74), and
the Dahlberg error was 25.63%. Pairwise analysithefgroups only revealed statistically

significant similarities between the methods folG&m, Variolink 1l and Tetric Flow.

Aromatic Method

RelyX ARC cement and Opallis Flow resin had sigaifitly higher degrees of
conversion than the other materials (p<0.05). Thexe no significant differences between
AllCem and Variolink Il cements and Filtek Z350 #d¢p>0.05). All the flowable resins
differed significantly from each other. Tetric Flovesin had the smallest degree of

conversion, which differed significantly from thattall the other materials (p<0.05).

Carbonyl Method
As with the aromatic method, RelyX ARC cement angalls Flow resin had
degrees of conversion significantly higher thansth@f the other materials with the

exception of AllCem, for which the degree of corsren was similar (p>0.05). Variolink
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Veneer luting composite, which was not evaluatethleyaromatic method, was statistically

similar to Filtek Z350 Flow, Tetric Flow, RelyX Verr and Variolink .
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Discussion

Although polymerization of methacrylic monomersrasin materials results in a
stiff material with high molecular weight and a ssdinked backbone, a degree of residual
unsaturation occurs, especially in the form of raetilate pendant groups, because of
steric hindrance [23-24]. The degrees of conversibtuting materials obtained in this
study varied from 84% to 70% when the aromatic band used as the internal standard,
and from 80% to 65% when the carbonyl band was.uBee method using the aromatic
groups as the internal reference standard yieldealler standard deviations and higher
mean degrees of conversion than the carbonyl methodhermore, the Dahlberg error
(>8%) indicated poor reproducibility between the twethods.

The degree of conversion in the mid-infrared regidrthe resin cements in this
study (which are methacrylate-based) was calculdteddetermining the decrease in
intensity of the methacrylate C=C stretch absorpband at 1638 cihas the methacrylate
monomer was converted into a polymer. In someissui@5-26] the degree of conversion
is calculated using only the reduction in thesebd®@liphatic C=C bonds before and after
polymerization. However, for more accurate resudtgsh spectroscopic procedures require
a stable absorption band that does not changaesuli of polymerization to quantify the
change in the number of double bonds.

Aromatic monomers are responsible for the appearahbands at 1536 and 1610
cmi’, which are generally used as internal referenaedstrds in studies of the conversion
of resin materials for dental use [5,8,16-19,2i]tHe present study, all the materials used
are commercially available and contain aromatic omeers such as Bis-GMA and Bis-

EMA, with the exception of Variolink Veneer, whide based on aliphatic monomers
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(UDMA and TEGDMA). Variolink Veneer therefore doest contain aromatic C=C bands
in its vibrational spectra, as can be seen in eigur

A previous study [20] evaluated the degree of cmsiva by means of attenuated
reflectance for UDMA mixtures that did not contairomatic structures, validating the use
of the N-H (amide) absorption band at 1537 'cas an internal reference standard for
calculating the conversion of these mixtures. Havethe present study compared various
commercial brands with different monomer composgio Hence, it would not be
appropriate to use the amide internal standardmewnded for UDMA mixtures for
Variolink Veneer as not all the materials investgghcontain the UDMA monomer (Fig.
1). Some authors use different internal refererazedb for materials with different polymer
matrices and compare the results without taking atcount the different methods used to
determine the degree of conversion [28-29].

The first hypothesis in this study was rejectedhasresults showed that there were
significant differences in the degree of converdi@iween different commercial brands,
irrespective of the evaluation method used.

The polymerization of resin cements depends omfacuch as the optical behavior
of the restorative material [7,30,31], the curingda for the resin cement [3,4,7,27] and the
characteristics of the light-curing unit used to\ate the cement [7,26]. In this study the
material used to simulate the veneer was Empredeetits a leucite-based glass ceramic
that has homogeneously distributed small crysgmsng it excellent properties in terms of
light transmittance and irradiance [30]. In an ieadtudy, no differences were found in the
degree of conversion of RelyX ARC cement used ial duode when it was cured directly

or through Empress Esthetic disks with thicknesdge&7, 1.4 and 2 mm [32]. This result
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can be explained by the high translucency of thami used as well as the curing mode
for the luting material.

In the present study, RelyX ARC cement had a higlegree of conversion for both
methods used. A likely explanation for this is tithe resin matrix is based on a
combination of Bis-GMA and TEGDMA, which has a skgistic effect on the
polymerization rate [33]. However, Opallis Flow goosite also had high degrees of
conversion even though it is based on a Bis-GMA/DIM2\/Bis-EMA matrix. Moraes et
al. [34] investigated the properties of experimengain luting agents in which Bis-GMA
and/or TEGDMA were replaced by increasing quargtité Bis-EMA. The results for the
degree of conversion using attenuated reflectarere Wigher for the Bis-GMA/TEGDMA
combination but did not change significantly forshof the combinations using Bis-EMA.
Their study showed that greater quantities of TEGDIN the resin matrix lead to a better
degree of conversion as a result of the smaller gizhe aliphatic chain in this monomer,
promoting greater mobility and a polymerizationatean over a greater extent than Bis-
GMA or Bis-EMA, which are more viscous monomers.efiéh is evidence that higher
concentrations of photoinitiators may also increése degree of conversion of resin
materials because of the greater number of molecaNailable for the reaction [35-36].
This could be a possible reason for the behavidDdllis Flow was superior to that of
other flowable resins and light-cured cements.

Because they are light-cured, have low viscositgd ane easy to handle [37],
flowable composites are being used as luting agedtitsvever, the literature on this
particular use is scarce [38-39]. Vieno et al. [BBjestigated the degree of conversion of

dual-cure resin cements and flowable resins, inctu&ariolink 1l and Tetric flow, under
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different thicknesses of indirect resin materigheTresults did not indicate any significant
differences in performance between the dual-curadl lgght-cured materials when they
were underneath thin (1 mm) indirect material. &ny, the present study has shown that
the results for these cements were similar whelporett was used as the internal standard.
The results obtained in this study show that thgreke of conversion was material-
dependent. The literature suggests that the pdilyproperties of light-cured composites
are directly influenced by the degree of conversachieved during polymerization [17].
Nevertheless, these properties appear to depenthenvariables rather than simply on the
number of unreacted methacrylates in the matdfadtors such as the type of matrix, type
of filler particle, filler particle volume, adhesicat the matrix-filler interface and curing
mode can influence the properties of resin matefz2, 33, 40]. Indeed, Emami et al [41]
reported that the degree of conversion of resirerias is not necessarily directly related to
their mechanical properties. A study of the praperof different resin cements found that
Variolink 11 had higher values of flexural strengtan RelyX ARC and similar hardness
despite the higher degree of conversion observederatter [5]. In addition to the higher
filler content, another possible explanation foe thehavior of Variolink Il could be the
presence of urethane dimethacrylate (UDMA), wheimiore flexible than Bis-GMA and
therefore facilitates the migration of free radécahd increases the cross-link density [5].
Long-term clinical performance depends not onlyttendegree of conversion of the
luting material but rather on a set of propertielated to the composition of the material

and the polymerization strategy used.
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Conclusions
Notwithstanding the limitations of this study, @rcbe concluded that:

« different internal reference standards for caléntathe degree of conversion
lead to different results and should not be usea¢dmparisons in the same
study;

« the carbonyl peak (~1720 &nwas found to be a viable alternative internal

reference standard for methacrylate-based materials
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3.2.4 Tables

Table 1: Materials used in the study
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Material Manufacturer Type Composition Filler Batch #
RelyX ARC 3M-ESPE, St. Dual-cured resin  Bis-GMA, TEGDMA, 67.5 GHHM
(RA) Paul, MN, USA cement zirconia/silica filler, pigments, wt%
benzoyl peroxide, amine and
photoinitiator.
AllCem FGM Dental Dual-cured resin  Bis-GMA, Bis-EMA, 68 wt% 111008
(AC) Products cement TEGDMA, Ba-Al-silicate glas:
(Joinville, silane treated silica, benzoyl
SC, Brazil) peroxide, co-initiators and
canphorquinone.
Variolink Il Ivoclar Vivadent, Dual-cured resin  Bis-GMA, UDMA, TEGDMA, 71 wt%  L11781
(VA) Schaan, cement barium glass, ytterbium J26626
Liechenstein trifluoride, Ba-Al-fluorosilicate
glass, zirconia/silica, benzoyl
peroxide, initiators, stabilizers
and pigments.
RelyX 3M-ESPE, St. Light-cured resin  Bis-GMA, TEGDMA, 66 wt% 8CT
Veneer Paul, MN, USA  cement zirconia/silica filler
(RV)
Variolink Ivoclar Vivadent, Light-cured resin  UDMA, TEGDMA, silicon 40 vol%  K51676
Veneer Schaan, cement dioxide, ytterbium trifluoride,
(VV) Liechenstein initiators, stabilizers and
pigments.
Filtek Z350 3M-ESPE, St. Flowable Bis-GMA, Bis-EMA, 65 wt% 7ER
Flow Paul, MN, USA  composite TEGDMA, zirconia/silica filler
(F2)
Opallis FGM FGM Flowable Bis-GMA, Bis-EMA, 72 wt% 050308
Flow Dental Products composite TEGDMA, Ba-Al-fluorosilicate
(OF) (Joinville, glasssilicon dioxide
SC, Brazil) canphorquinone, co-initiators,
stabilizers and pigments.
Tetric Ivoclar Vivadent, Flowable Bis-GMA, UDMA, TEGDMA, 64.6 K25724
Flow Schaan, composite silicon dioxide, ytterbium wit%
(TF) Liechenstein trifluoride, barium glass, Ba-

Al-fluorosilicate glass, silicon
dioxide.

Bis-GMA: Bisphenol-A glycidyldimethacrylate, TEGDM Triethyleneglycol dimethacrylate; UDMA:
Urethane dimethacrylate; Bis-EMA: Bisphenol-A ethilated dimethacrylate
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Table 2: Mean values (£SD) of degree of convergoh for the groups evaluated by the

aromatic and carbonyl methods.

Materials Aromatic Carbonyl
RelyX ARC 84.39 (0.24) Aa 80.45 (1.94) Ab
AllCem 77.90 (0.73) Ba 77.87 (6.20) ABa
Variolink Il 75.19 (0.82) BCa 72.51 (6.89) BCa
RelyX Veneer 73.79 (1.43) Ca 64.09 (3.67) Db
Variolink Veneer ND 68.59 (6.25) CD

Filtek 2350 Flow 76.12 (1.61) BCa 68.55 (5.42) CDb
Opallis Flow 82.82 (0.67) Aa 77.84 (2.66) ABb

Tetric Flow 70.30 (0.87) Da 65.37 (6.09) CDa
Groups with different uppercase letters in a coluimdicate statistically significant
differences. Groups with different lowercase lettén a line indicate statistically
significant differences (p<0.05).
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3.2.5 Figures

Figure 1: Spectra of Variolink Veneer and RelyX AR€fore polymerization, showing the

absence of the aromatic C=C bands in Variolink \éene
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4.1.1 Resumo

Mudancas de cor do material cimentante podem sw®rtasisiveis, afetando o impacto
estético final da restauracdo quando pequenas sespesde ceramica sao utilizadas.
Objetivos: Este estudoin vitro avaliou a estabilidade de cor e a opacidade apds
envelhecimento acelerado de cimentos resinosositigaolos, duais e resinas tiflow
usados na cimentacdo de facetas ceramiMasodos: Os materiais cimentantes foram
aderidos (0,2 mm de espessura) a discos ceranficts hm de espessura) previamente
confeccionados com ceramica prensada -IPS Empstisstie (n=7). Medidas de cor foram
obtidas por um espectrofotdmetro antes e apos eaepso de envelhecimento acelerado, o
qual foi realizado em uma maquina de intemperisni@&ther-Ometer com uma energia
total de 150 KJ. Alteragbes de caH) e de opacidadeAQ) foram obtidas utilizando o
sistema CIE L*a*b*. Os resultados foram submetidosSANOVA a um critério de
classificacdo, teste de Tukey HSD e teste t deeBtu@d=5%). Resultados: Todos o0s
materiais apresentaram alteracfes de cor e dedapaci OAE dos materiais avaliados
variou entre 0,41 e 2,40. As maiores alteracoeodéram atribuidas aos cimentos RelyX
ARC e AllCem e as menores ao Variolink Veneer eeafas Tetric Flow e Filtek Z350
Flow. A opacidade dos materiais variou entre -@@116. A variacdo de opacidade nao foi

significante somente para os materiais Opallis FddRelyX ARC.

Significancia clinica: Os cimentos fotoativados e as resirfesv apresentam maior
estabilidade de cor e de opacidade para esta d@mi Porém, os cimentos com
polimerizacdo dual também podem ser utilizados pacanentacdo de facetas ceramicas

extremamente finas.
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4.1.2 Artigo Completo 2

Introducgéo

As propriedades das facetas ceramicas, como edtaladl de cor, resisténcia
mecanica, compatibilidade com os tecidos period®niangevidade clinica, excelente
aparéncia estética promovida pela translucidextarge superficial similares as do esmalte,
as tornam uma excelente opcéo de tratamento estdistes materiais sdo excelentes para
alterar o contorno anatdémico dos dentes, com mimimaenhum desgaste, em casos em
que ndo ha severa alteracdo de’oltualmente, muitas ceramicas disponiveis no mercad
podem ser utilizadas para a confeccao de facemasespessuras téo finas quanto 0,3 a 0,7
mm. Nestes casos, mudancas de cor do material @imenpodem se tornar visiveis,
afetando o impacto estético final da restauracao.

Os cimentos especificos para a fixagdo de facet@snicas disponiveis atualmente
no mercado sdo geralmente ativados por luz visi&el.principais vantagens destes
cimentos sdo a maior estabilidade de cor e o ni@mpo de trabalho, quando comparados
aos sistemas de presa quimica e diai®. uso deste tipo de cimento torna mais facil a
remocao de excessos antes da fotopolimerizac&ue cetempo de acabamento necessario
apos a fixacdo das restauracheém da facilidade de uso, estudos tém demonstrado
Otima estabilidade de cor pelo fato de n&o possui@mina como catalisador
autopolimerizavel, o que poderia causar alteragamod do material com o tempo.

Os cimentos resinosos de presa dual combinam astedsticas desejaveis dos
cimentos fotoativados e os de ativacdo quirhiEates materiais além de apresentarem a

vantagem de permitir a polimerizacdo complementdmiga nas areas mais profundas
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onde a luz ndo tem alcant® também apresentam resultados superiores em suas
propriedades mecanicas, como resisténcia flexarétiulo de elasticidade, dureza e grau
de conversdo, quando comparada a fotoativacaad&sala polimerizacdo exclusivamente
quimica’ ! Contudo, os cimentos de presa dual também comémaderciaria aromatica

na sua formulacdo e isto também poderia comprometesstabilidade de cor das
restauracdes em longo prazo.

Com o intuito de desfrutar das propriedades fisidas resinas compostas
fotoativadas, além da melhor relagdo custo-beme#an relacdo aos cimentos resinosos,
alguns profissionais passaram a utilizar as resioagostas tipflow para a cimentacao de
facetas indiretas. Estes materiais foram deserdadviem 1996 mantendo-se 0 mesmo
tamanho de particulas das resinas hibridas, pa@m,reducdo da viscosidade e melhora
das propriedades de manipula¢é®orém, seu uso como agente cimentante para faceta
avaliada até o momento somente por um estudatro, ondea resisténcia adesiva deste
material foi medida em comparacdo com um cimensinoso dual® Desta forma, as
propriedades oOpticas deste material como agengntamte ainda ndo foram investigadas.

O processo de envelhecimento acelerado tem sitleadd com a finalidade de
simular as condi¢des orais por um periodo de tepnplmngado. Os testes mais comuns
para envelhecimento dos materiais cimentantes témpregado armazenamento em
agua®'**®e exposicéo a luz ultravioleta’°

Com o desenvolvimento de novas formulacdes e téenite polimerizacdo, a
longevidade clinica e a estabilidade de cor doswmios resinosos tendem a aumentar.
Contudo, as alteracdes de opacidade destes mstériaisido pouco investigaddsSe por

um lado, o papel da opacidade dos cimentos resnesiore 0 desempenho estético das
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facetas ceramicas baseia-se na capacidade de arasoasubstrato dentario escurecido,
por outro lado, pode tornar esta restauracdo sdafvDesta forma, torna-se relevante a
investigacdo desta propriedade Optica para a es@idlequada do material cimentante,
assim como sua avaliacdo em longo prazo utilizanékmdos de envelhecimento artificial.

O objetivo deste estudo foi avaliar a estabilidddecor e a variacdo de opacidade
de cimentos resinosos fotoativados, duais e resiipas flow apds envelhecimento
acelerado.

As hipéteses avaliadas neste estudo foram: (a)ahikkdade de cor e a opacidade
dos diferentes agentes cimentantes nao serao adgpatb envelhecimento acelerado, (b) a
estabilidade de cor e opacidade das resinadlopoutilizadas como agentes cimentantes
nao serdo diferentes dos cimentos resinosos ddaisativados, e (c) a estabilidade de cor
e a opacidade dos materiais testados permanecenfto de um nivel de aceitacdo clinica

apos o envelhecimento acelerado.
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Materiais e metodo

Trés tipos de materiais (cimento resinoso dualenimresinoso fotoativado e resina
flow) de diferentes fabricantes foram investigados paraimentacdo de facetas de
porcelana (Tabela 1). Todos os materiais foramzatibs na cor A3 e manipulados de

acordo com as instrugcdes dos fabricantes paraentagéo de facetas de porcelana.

Simulacg&o de facetas de porcelana

Para a simulacdo de facetas de porcelana, 63 dilcazramica prensada -IPS
Empress Esthetic (lvoclar Vivadent AG., Schaanchienstein) na cor ETC 2 foram
confeccionados com 16 mm de diametro e 0,75 mmsgessura. O acabamento e o
polimento dos discos foram realizados com lixaSidede granulacdes #280 a #2200 para
assegurar uniformidade. A espessura e o diametamfeonfirmados com um paquimetro

digital (Mitutoyo Corp., Téquio, Japéao) em trés fmsndo disco.

Avaliacdo da estabilidade de cor

Para analise da estabilidade de cor, os matega@ndentacdo foram aderidos aos
discos ceramicos previamente confeccionados. Em dsdo, a superficie designada para
contato com o material cimentante foi preparada cmido fluoridrico 10% (FGM,
Joinvile, SC, BR) em forma de gel durante 1 minl&eada com agua durante 20 segundos
e seca com jato de ar. Em seguida, um agente simmmcomponente (RelyX Ceramic
Primer — 3M ESPE, St Paul, MN, EUA) foi aplicaddom® a superficie condicionada e
aguardado o tempo de 1 minuto para a aplicacacatiisador (Adper Scothbond- 3M

ESPE, St Paul, MN, EUA). Ap0s a manipulacdo de cadgerial cimentante de acordo
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com as especificacdes do fabricante, este foiitis@m uma matriz de teflon de 15 mm
0,2 mm que foi posicionada sobre uma lamina deaxe@poiada em uma placa de vidro
com o fundo preto para evitar reflexdo da luz. Gcdliceramico com a superficie
previamente preparada foi posicionado acima daiznatpressionado com alicates para
assegurar uniformidade de espessura do cimentmtdpdlimerizacdo do cimento foi
realizada diretamente sobre o disco ceramico amitle um fotopolimerizador LED
Bluephase (Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstetiyrante 40 segundos em quatro
pontos equidistantes do disco. A intensidade dedmizaparelho foi medida com um
radiometro de LED (LED Demetron, Demetron Resedahnp., Danbury, Ct, USA) e
confirmada para todos os grupos em 850 m\i/drara cada grupo experimental foram
confeccionados 7 espécimes, os quais foram armdasmer 24h em ambiente de elevada
umidade a 37C em um recipiente a prova de luz.

Apos este periodo, medidas iniciais de cor (baseforam determinadas utilizando
um espectrofotometro (Modelo SP62, X-Rite, GrandyiMl, EUA) apos calibracdo com
fundo branco padréo (prato de calibragcéo, L*= 95at# -0,96, b*= +0,46) para manter a
uniformidade das leituras. Cada espécime foi rotemlo 90° no sentido horario no
espectrofotdmetro e as medidas foram realizadasriplicata’ As leituras de cor foram
realizadas de acordo com o sistema CIE L*a*b*. @péeimes foram posicionados
inicialmente em um fundo preto, sempre com a cer@woltada para a medicao de cor, e a
seguir, em um fundo branco, a fim de prevenir e$efiotenciais de absorcdo de qualquer

outro parametro de cor mediffo.
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Apoés as medidas de cor iniciais, 0os espécimes formmtados em um painel de
acrilico e sujeitos ao processo de envelhecimesglemdo de acordo com ASTM G1%5,
ciclo 1, em uma maquina de intemperismo (Ci4000 attrer-Ometer, Atlas Electronic
Devices, Chicago IL, EUA). O equipamento realizouauirradiacdo continua de luz de
arco de xen6nio com filtro de vidro de borossiticat0,35 W/rffnm em um comprimento
de onda de 340 nm. A temperatura do painel pretdd®3°C + 2°C e os ciclos de luz e
aspersdo de agua foram realizados com 102 mingdazdcom umidade de 50% e 18
minutos de luz com spray de agua. Os espécimes fervelhecidos durante 120 horas,
perfazendo uma energia total de 156%J.

Uma nova avaliacdo espectrofotométrica foi realizaths mesmas condicbes
iniciais ap0s o processo de envelhecimento acelerasindo determinar tanto o grau de
alteracdo de cor quanto de opacidade dos matdesiados. A estabilidade de cor foi
determinada pelas diferencas de adEX) usando as coordenadas L*a*b* nos valores

iniciais (b) e ap6s o envelhecimento aceleradedajo segue:

AL* = Lg* - Lp*
Aa* - %* - ab*
Ab* = byt - by*

A alteracao de conE*) foi calculada usando a formula:

AE* = [(AL* )%+ (Aa* )* + (Ab* )



84

O parametro de opacidade (OP) foi determinado eweptagem por valores de L*
obtidos a partir das medidas contra um fundo pretontra um fundo branco antes e apos o
envelhecimento acelerado de acordo com a segujosgao:

OP = L* com fundo preto/ L* com fundo brangd.00

Analise estatistica

ANOVA a um critério de classificacdo foi realizathnto para alteracdo de cor
quanto para opacidade. Teste de Tukey HSD forzatlh para comparac6es mdultiplas entre
0s grupos e teste t de Student foi usado para ceg@es de opacidade pré e pos-
envelhecimento acelerado. Todos os testes foralimagas com um nivel de significancia

de 5% utilizando o programa estatistico SPSS BER®E Inc., Chicago, IL, EUA).
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Resultados
Alteracdo de Cor

Embora todos os materiais tenham sido selecionaa@sserem equivalentes a cor
A3, os valores iniciais de L*, a* e b* ja mostraraariacdes entre os conjuntos de material
cimentante/ceramica.

Os resultados de ANOVA mostraram diferenca sigaifite entre os materiais
avaliados (p<0,05). A Tabela 2 apresenta os valoedios de alteracdo de cor para estes
materiais. Entre os cimentos duais, RelyX ARC eCAih demonstraram as maiores
alteracGes de cor, enquanto Variolink 11 se mossemelhante a resina Opallis Flow. J&
entre os cimentos fotoativados, RelyX Veneer e Exmntal Veneer ndo apresentaram
diferencas significantes entre si, mas apresentaraior alteracdo de cor do que Variolink
Veneer. Este Ultimo apresentou as menores médiasEtiejuntamente com as resinas
Filtek Z350 Flow e Tetric Flow (p>0,05).

Com base na analise de alteracéo de valor ou lsidigde (L*), a maior parte dos
materiais escureceram com maior valorde atribuido ao cimento dual AllCem. As
alteracbes de matiz (a*) foram muito pequenas fmatas os materiais. As alteragfes de
croma (b*) variaram entre valores positivos e nggaf com maior tendéncia ao azul para

o cimento RelyX ARC e maior tendéncia ao amareta pacimento AllCem.

Opacidade
A Tabela 3 apresenta as médias e variacdo de apacidbs materiais avaliados
antes e apos o envelhecimento acelerado. Foramnteadas diferencas estatisticamente

significantes entre os materiais avaliados antesmdelhecimento, apds o envelhecimento
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e na variagdo da opacidade (p<0,05). O materia>XR&leneer apresentou valores
significantemente maiores de opacidade antes eampisgelhecimento acelerado (p<0,05).
Os menores valores de opacidade foram encontramosateriais Experimental Veneer,
Variolink Veneer e Tetric Flow, em ambos 0s momsnto

A opacidade de todos os materiais aumentou apasahecimento acelerado, com
excecao da resina Opallis Flow. Porém, a variagdmpacidade nao foi significante para os

materiais Opallis Flow e RelyX ARC (p>0,05).



87

Discusséao

Este estudo avaliou a estabilidade de cor dos m@terimentantes para facetas
ceramicas utilizando o conjunto ceramica/cimentoamgua analise. Varios estudos de
alteracdo de cor de cimentd® 1" *éutilizaram espécimes construidos integralmente com
material cimentante com espessuras que nao sacatoeip com a espessura de pelicula
dos cimentos resinosos atudisOs materiais cimentantes foram utilizados com uma
espessura de 0,2 mm aderidos a um disco ceramicd, 7@ mm, com o intuito de
reproduzir a realidade da situacao clinica e ewdtabtencdo de valores superestimados
com relacdo ao efeito da alteracdo de cor dos miatartilizados. Outros estudos ja
realizaram a avaliacdo de cor de cimentos proteguw facetas ceramicas e mostraram
alteracdo de cor menor que a dos cimentos isolattadf®? A literatura também sugere
que restauracdes ceramicas tém a opacidade varipdderiam, desta forma, mascarar a
mudanca de cor do agente cimentaht@orém, o material ceramico utilizado no presente
trabalho apresenta caracteristicas translicidas) dé ter sido utilizado em espessura fina,
permitindo evidenciar, desta forma, alteracdesatesgnificantes do material cimentante
subjacente. De fato, um estudo prévitostrou que uma fina camada de porcelana, de 0,5
mm, poderia ndo mascarar a diferenca de matiz estceanentos resinosos avaliados.

Neste estudo, o envelhecimento acelerado utilizou modelo de camara de
intemperismo que submete os espécimes a elevaddg@es de temperatura, umidade e
luz ultra-violeta. Estas condi¢des podem induzimxdacdo da amina, componente
utilizado como iniciador dos cimentos resino¥bsHekimoglu et af realizaram

envelhecimento acelerado em uma maquina de intésnpeicom temperatura de 4323
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com tempos variando de 300h até 900h, e ndo olaervdiferencas na alteracdo de cor
entre os materiais avaliados. O presente estulitoutum equipamento semelhante, porém
com temperatura de 63°C, o que poderia ter acelaasmtla mais o envelhecimento dos
materiais’®

Os resultados deste trabalho proporcionam uma aavaléacdo da estabilidade de
cor dos materiais que podem ser utilizados parmantacao de facetas ceramicas. Poucos
dados estdo disponiveis a respeito dos novos matefotoativados indicados
exclusivamente para a cimentacdo de facetas cex§natem de ndo haver comparacdes
especificas entre estes materiais. Alguns trabithesaliam somente a pasta base (porcédo
fotoativada) de um cimento dual em comparacéao conmstura de ambas as pastas (modo
dual), com e sem ativacdo por luz. Porém, estaé@sua indicacdo principal, pois
normalmente melhores propriedades sdo consegumasambas as pastas dos cimentos
duais®®

As vantagens da analise espectrofotométrica e stensa CIE L*a*b* sdo a
deteccdo de mudancas de cor ndo perceptiveis @ohollmano e a possibilidade de
expressar as diferencas de cor em unidades quenmeterelacionadas a percepc¢dao visual
e significancia clinicd’ Existe uma controvérsia na literatura em relagé® \alores de
alteracdo de cor perceptiveis clinicamente. Vithalg® usaram trés diferentes intervalos
para distinguir diferencas de cor: valoresAde<1,0 foram considerados nao detectaveis
pelo olho humano, valores entre 1,0 e 3,3 foransidenados visiveis por operadores
habilidosos, mas considerados clinicamente acéstagevalores deAE maiores que 3,3
foram considerados perceptiveis também por pessuagspecializadas e, por esta razao,
8

foram considerados clinicamente ndo aceitaveisn@kaal.” consideraram como padrao-
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ouro o limiar de 2,0, considerado perceptivel paeterminar os efeitos Opticos dos
cimentos. Mas, a maioria dos estudos reconhecdon ta AE<3,3 como clinicamente
aceitavel’18?° As alteracbes de cor no presente estudo variaranD,dl a 2,40,
independente do tipo de material, 0 que estaridgraetestas condi¢cdes. Estes achados
corroboram com os de Noie et Hl.onde diferencas significantes entre cimentos deais
fotoativados foram encontradas, porém nenhumaediéer foi considerada perceptivel.
Todas as resinas do tiflow, assim como todos 0s cimentos resinosos fotoats;ad
mostraram valores d&E menores que 1,0, o que pode ser atribuido acd&afmossuirem
somente a reacdo fisica. A oxidacdo da amina ailamatomponente necessario para
iniciacdo do processo de polimerizacao das resm@postas, pode ser a principal razéo de
alteracdo de cor dos cimentos resinosos duais. Gmmmateriais fotoativados possuem
somente a amina alifatica na sua composicao, &meradlé uma menor alteracdo de cor do
que os cimentos duais, que possuem tanto a amifidtical como a aromatice No
presente estudo, os cimentos resinosos duais ravelaudancas de cor maiores que 2,0,
com excecgdo do Variolink 1l que apresenttld menor que 1,0, semelhante aos materiais
fotoativados. Este resultado pode ser devido a mm@iar concentracdo de componentes
fotossensiveis do que os componentes de presacguimeiste material. Nathanson &
Banast reportaram menor alteracdo de cor do cimento \fakioll no seu modo
fotoativado (somente pasta base) em comparacdseomodo dual. Outros estudfos>?°
ndo encontraram diferencas AB entre 0 modo dual e quimico do cimento Variolint&
ativagdo somente quimica deste cimento resultomenor resisténcia flexural, médulo e

dureza do que a cura da pasta base por luz ol &stks resultados demonstram a
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importancia da ativagcdo por luz neste cimento e ywossivel maior quantidade de
componentes fotossensiveis.

Os valores negativos dd_* para todos os materiais, com excecdo do Rely>CAR
estdo de acordo com a literafifra sugerem que os cimentos tendem a escureceoap6s
envelhecimento acelerado. As menores variagdemferontradas na coordenada a* e as
maiores na coordenada b* com o maior valor neggiara o RelyX ARC (-2,38), o que
mostra uma tendéncia ao azul e o maior valor pospiara o cimento AllCem, o que
sugere um maior amarelamento. De acordo com akuases’>* 0 amarelamento de um
material pode estar relacionado a uma maior quashtidde canforoquinona na sua
formulacdo. Outra explicagcdo poderia ser a tendéud Bis-GMA em amarelar na
presenca de luz ultra-violeta e caldrAs menores alteracdes de cor no eixo b* foram
atribuidas aos produtos da Ivoclar (Variolink llarblink Veneer e Tetric Flow), o que
pode estar relacionado & menor quantidade de Bis-Glsua auséncia na formulacéo do
material, como no caso do Variolink Veneer (infogdado fabricante).

Alteracdes de cor dos materiais estao relacionadasdancas na matriz resinosa e
no processo de silanizacéo das particulas, causaaido sorcdo de agua pelo matetiah
presenca de UDMA pode contribuir com uma reducagudatidade de TEGDMA, que € o
mondmero responsavel pela maior sor¢do de dguanatesiais resinosos devido as suas
ligacbes éter hidrofilica®:>® Portanto, materiais que substituem parte do TEGDMA
UDMA podem apresentar menor alteracéo de'tam estudo prévid demonstrou que o
tamanho e o numero de particulas também podeneirdiar os valores deE*, AL*, Aa*

e Ab*, assim como a translucidez das resinas compostas
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No presente estudo, apesar de todos os materiaissgonderem a cor A3,
verificou-se que a opacidade inicial variou de 47a¢461,14. O material RelyX Veneer
apresentou os maiores valores de opacidade, o &ueaj esperado, uma vez que 0O
fabricante classifica este material como opacopécaade de todos os materiais aumentou
apos o envelhecimento, com excecdo da resina ©pédiv, 0 que esta de acordo com um
estudo recent®. A variacdo de opacidade foi significante para aorim dos materiais
avaliados. Embora ndo haja literatura disponivgeégndo o nivel de aceitabilidade clinica
de variacdes de opacidafeps valores obtidos no presente estudo s&o reduzdo
provavelmente, imperceptiveis a olho nu. Jétheessalta a importancia de propriedades
Opticas como translucidez e opacidade, pois estasus indicativo da qualidade e
quantidade de reflexdo de luz.

Uma vez que o tamanho do espécime utilizado paiksarespectrofotométrica no
presente estudo foi de 16 mm néo foi possivekatilum substrato dental para avaliar de
maneira mais real as possiveis alteragfes de cavrgonto faceta/cimento/dente.

A primeira hipotese formulada para este estudord@@itada, pois os materiais
sofreram alteracdo de cor e de opacidade aposcegz® de envelhecimento acelerado. As
demais hipdteses foram aceitas uma vez que assdagioflow demonstraram alteracdo de
cor semelhante a dos cimentos resinosos, e tamionestos fotoativados quanto os duais e
as resinas tipdlow mostraram adequada estabilidade de &d<@) e opacidade para
cimentacdo de facetas ceramicas. Estes achadagisugee o clinico pode usar cimentos
com polimerizacdo dual em areas estéticas. Porara, gmueles que ndo queiram correr
risco frente a um observador com acuidade visuat rapurada, o uso dos cimentos

fotoativados e resinas tiflow seria mais indicado devido a sua maior estabiickelcor.
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Conclusoes

* O envelhecimento acelerado resultou em altera¢céeodpara todos os materiais
cimentantes avaliados, com resultados clinicamecgéaveis para todoAE<3);

* ApoOs o processo de envelhecimento, um aumento atddaule foi observado para a
maior parte dos materiais;

* Os materiais Variolink Veneer, Filtek Z350 Flow etfic Flow mostraram melhor
estabilidade de cor que os demais materiais;

» Entre os cimentos resinosos duais, Variolink Il destrou a maior estabilidade de
cor (AE<1);

» Todas as resindtow mostraram adequada estabilidade de cor para cg@nde

facetas ceramicas.
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4.1.4 Tabelas

Tabela 1: Materiais usados no estudo.

Material Fabricante Classificagdo  Composicao Carga
RelyX ARC 3M-ESPE, St.  Cimento resinoso Bis-GMA, TEGDMA, cargade 67,5%
(RA) Paul, MN, EUA dual zirconia/silica, pigmentos, amir  peso
fotoiniciador, peréxido de
benzoila.
AllCem FGM Produtos Cimento resinoso Bis-GMA, Bis-EMA, TEGDMA, 68%
(AC) Odontol dual co-iniciadores, canforoquinona e peso
(Joinville, perdxido de benzoila, particulas
SC, Brasil) de vidro de bari@umino silicatc
e nanoparticulas de diéxido de
silicio
Variolink 11 Ivoclar Cimento resinoso Bis-GMA, UDMA, TEGDMA, 71%
(VA) Vivadent, dual vidro de bario, trifluoreto de peso
Schaan, itérbio, vidro de fluorsilicato de
Liechenstein bério e aluminio, 6xidos mistos
esferoidais, peréxido de benzo
iniciador, estabilizador e
pigmentos.
RelyX Veneer 3M-ESPE, St.  Cimento resinoso Bis-GMA, TEGDMA, cargade  66%
(RV) Paul, MN, EUA fotopolimerizavel zirconia/silica, dimetacrilato peso
Experimental FGM Produtos Cimento resinoso Bis-GMA, Bis-EMA, TEGDMA  72%
Veneer Odontol fotopolimerizavel Microparticulas de vidro de peso
(EV) (Joinville, SC, béario-alumino silicato,
Brazil) canforoquinona, co-iniciadores,
estabilizadores e pigmentos
Variolink Ivoclar Cimento resinoso  UDMA, TEGDMA, diéxido de 40%
Veneer Vivadent, fotopolimerizavel silicio, trifluoreto de itérbio, volume
(VV) Schaan, estabilizadores e pigmentos.
Liechenstein
Filtek 2350 3M-ESPE, St.  Resina tipdlow Bis-GMA, Bis-EMA, TEGDMA, 65%
Flow Paul, MN, EUA carga de zirconia/silica peso
(F2)

Opallis Flow FGM Produtos  Resina tipdlow Bis-GMA, Bis-EMA, TEGDMA  72%
(OF) Odontol Microparticulas de vidro de peso
(Joinville, bario-alumino silicato e

SC, Brasil) nanoparticulas de diéxido de
silicio, canforoquinona, co-
iniciadores, estabilizadores e
pigmentos
Tetric Flow  Ivoclar Resina tipdiow Bis-GMA, UDMA e TEGDMA, 64,6%
(TF) Vivadent, vidro de bario, trifluoreto de peso
Schaan, itérbio, vidro de fluorsilicato de

Liechenstein

bario e aluminio, 6xido de silicio

Bis-GMA: Bisfenol-A glicidil metacrilato, TEGDMATrietilenoglicol dimetacrilato; UDMA:
Uretanodimetacrilato; Bis-EMA: Bisfenol-A hidroxieéter dimetacrilato
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Tabela 2: Valores médios deL*, Aa*, Ab* e AE* (D.P.) dos materiais cimentantes
avaliados (p<0,05)

Tipo Materiais AL*  Aa* Ab* AE
RelyX ARC 0,15 -0,33 -2,38 2,40 (0,05%

Cimentos

duais AllCem -1,33 0,14 1,77 2,23 (0,35%
Variolink 1l -0,67 0,07 0,70 0,98 (0,20)
RelyX Veneer -0,51 -0,16 0,17 0,57 (0,08f

Cimentos

fotoativados Experimental -0,17 -0,09 -0,55 0,58 (0,07f
Variolink Veneer -0,24 0,02 -0,33 0,41 (O,O4fj
Filtek 2350 Flow -0,30 0,19 0,21 0,41 (0,03}

Resinas

flow Opallis Flow -0,06 0,09 -0,82 0,83 (0,03)

Tetric Flow 0,18 0,20 -0,30 0,41 (0,05f

Grupos unidos pelas mesmas letras ndo apreserferengdias estatisticamente significantes (p>0,05)
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Tabela 3: Valores médios (xD.P.) e variacdo da idpde (%) ap6s o envelhecimento

acelerado dos materiais avaliados.

Materiais Pré-envelhecimentc Pés-envelhecimentc Variacao
RelyX ARC 50,69 +0,61 bc 50,74 +0,58 bc 0,11 +0,14d
AllCem 51,23 +0,58 b 51,83 +0,57 b 1,16 +0,08 a*
Variolink Il 49,36 +1,17 cde 49,78 1,28 cd 0,84 £0,24 ab*
RelyX Veneer 61,14+1,24 a 61,54 £1,24 a 0,66 £0,10 b*
Exp Veneer 48,27 +0,50 def 48,48 +0,52 de 0,42 +0,07 c*
Variolink Veneer 47,74 +0,35 ef 48,14 0,35 de 0,84 0,14 b*
Filtek Z350 Flow 50,04 *0,39 bcd 50,42 £0,41 bc 0,76 +0,07 b*
Opallis Flow 51,09 0,44 bc 51,09 £0,52 bc -0,01 +0,27 cd
Tetric Flow 47,44 +2 32 f 47,60 2,32 e 0,34 +0,05 cd*

Grupos unidos pelas mesmas letras ndo apreserfen@ngias estatisticamente significantes em

colunas (p>0,05)

*Diferenca significante entre opacidade antes e apénvelhecimento (p<0,05)
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4.1.5 Anexos
4.1.5.1 Anexo 1 — ILUSTRAC;OES

Confecgéo do disco ceramicover paginas 42 a 45

Materiais avaliados neste estudo

Fig 1: Cimentos duais: RelyX ARC,
AllCem e Variolink 1l

Fig 2: Cimentos fotoativados: RelyX

as.
aM ESPE n
e Bels X Venorr ¥

Veneer, Experimental Veneer e Variolink

veneer
T; 080309

| : variolink® Veneer.

Fig 3: Resinas compostas tiffow:
Opallis Flow, Tetric Flow e Filtek Z350

Flow
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Fig 4: Unidade fotopolimerizadora de LED (Bluephdsoclar)

Fig 6: Espécimes de ceramica e material cimentagarados por grupos em recipiente escuro
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Fig 7: Espectrofotbmetro
Modelo SP62, X-Rite

Fig 8: Espécime posicionado no slit

para leitura de cor

Fig 9: Display do espectrofotdmetro

Mostrando os valores de L*, a*, b*.
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4.1.5.2 Anexo 2 — NORMAS PARA PUBLICACAO NO PERIODICO AMERICAN
JOURNAL OF DENTISTRY

Information for Authors

The AMERICAN JOURNAL OF DENTISTRY s published six times a year in
February, April, June, August, October and Decerblgdfiosher & Linder, Inc.

The AJD invites submission of research manuscripts aneévwes/related to the clinical
practice of dentistry. Manuscripts are considewggtiblication with the understanding that
they have not been published elsewhere in any @oramy language, are submitted solely
to theAJD, and if accepted for publication in tAdD, they will not be published
elsewhere in the same form or in any other languagbkout the consent of the Editor.
Manuscripts are reviewed by at least two referees.

Statements and opinions expressed in the artiolé€@m-munications herein are those of
the author(s) and not necessarily those of theoEd#anaging Editor, Editorial Board
members or publisher of tARdMERICAN JOURNAL OF DENTISTRY .

All correspondence from the Editorial Office wik Imade with the designated
Corresponding Author unless otherwise specified lietter by the authors.

PREPARATION OF MANUSCRIPTS. Papers should be written in proper American
English, double spaced, with liberal margins, anly submitted by E-mail to the Editor,
with the text and tables in Microsoft Word filesdaitiustrations in JPEG image format.
Papers reporting results of original research shbaldivided into Introduction, Materials
and Methods, Results, Discussion, Acknowledgem@rasy), and References.

CLINICAL RESEARCH PAPERS. Need to follow the CONSORT Statement
(Needleman let al Am J Den008;21: 7-12).

DISCLOSURE STATEMENT. The American Journal of Dentistrig instituting a policy
to disclose conflicts of interest, as well as sposisip of studies published in the Journal.
Please provide information regarding any conflidinterest relationships of all authors, or
state that each author has no conflict.

Examples of common financial relationships incluel@ployment, consultancies, stock
ownership, honoraria, and paid expert testimony ¥an read more about other potential
conflict of interests and the general policy atpiitwww.nIm.nih.gov/pubs/factsheets/
supplements.html and http:// www.icmje.org/#condlic

COPYRIGHT RELEASE . The following statement, signed by all authohgdd
accompany all manuscripts:

"All manuscript's copyright ownership is transfatrigom the author(s) of the article (title
of article), to the American Journal of Dentistrythe event the work is published. The
manuscript has not been published in any form grlanguage and is only submitted to
the American Journal of Dentistry
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corresponding author, telephone and fax numbergandil address.
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When a paper cited has three or more authorspitldlappear in the text thus: Gwinnett
al.1 In the Reference section, article references makide the names and initials of all
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Color stability and opacity of resin cements armvéible composites for ceramic veneer

luting after accelerated aging

4.2.1 Summary

Color changes of the luting material can becomiblsaffecting the aesthetic appearance
of the final restoration when thin ceramic lamisatge used. Objectives: This vitro
study evaluated the color stability and opacityigiit- and dual-cured resin cements and
flowable composites after accelerated aging. Malterand Methods: The luting agents
were bonded (0.2 mm thick) to ceramic disks (0.7% thick) built with the pressed-
ceramic IPS Esthetic Empress (n = 7). Color measems were determined using a FTIR
spectrophotometer before and after acceleratedyagia weathering machine with a total
energy of 150 kJ. Changes in cola&) and opacity AO) were obtained using the CIE
L*a*b* system. The results were submitted to onerweNOVA, Tukey HSD test and
Student's t tesinE5%). Results: All the materials showed significah&inges in color and
opacity. TheAE of the materials ranged from 0.41 to 2.40. Thyuést color changes were
attributed to RelyX ARC and AllCem, while lower ciges were found in Variolink
Veneer, Tetric Flow and Filtek Z350 Flow. The opwdf the materials ranged from -0.01

to 1.16 and its variation was not significant ofdy Opallis Flow and RelyX ARC.

Clinical Significance: Light-cured cements and fade resin composites present higher
stability of color and opacity for luting of extrety thin ceramic veneers. However, dual-

cured cements can also be used this type of cliamalication.
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4.2.2 Complete Manuscript 2

Introduction

The properties of ceramic veneers, such as coblility, mechanical strength,
compatibility with the periodontal tissues, cliflit@ngevity, enamel-like appearance due to
the translucency and superficial texture, makesntlam excellent choice for aesthetic
treatments. These materials are excellent for anatomical aontorrections of teeth, with
minimal or without tooth preparation, in cases vehélne patient does not have severe
discoloratiorf Currently, there are many commercially availat#eamic materials, which
can be used to produce laminate veneers with tegdes ranging from 0.3 to 0.7 mm. In
these cases, the color changes of the luting agenbecome visible, affecting the aesthetic
appearance of the final restoration.

The currently available resin cements specificagd for luting ceramic veneers
are usually activated by visible light. The maivatages of these cements are their color
stability and longer working time, when comparedcteemically- and dual-cured resin
cements™® The use of this type of cement makes it easigemoove any excess material
before light-curing and reduces the finishing timexuired after cementation of the
restorationS. Besides the ease of use, studies have shownhthaixtellent color stability
of these materials is due to the absence of theeaas a self-curing catalyst, which could
cause color changes in the material over fifhe.

Dual-cured resin cements combine some of the desirgharacteristics of light-
and chemically-cured resin cemehtBesides the advantage of allowing further chemical

curing in deeper areas where the light is attemifst®dual-cured resin cements have also
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shown superior mechanical properties, such as rarength, elastic modulus, hardness
and degree of conversion in comparison to the tisdldight activation or exclusively
chemical curind:*** However, dual-cured resin cements also contaimatic tertiary
amine in their formulation, which could compromige color stability of the cemented
restorations over the long-term.

In order to benefit from the physical propertiedight-activated composite resins,
as well as an improved cost benefit compared tm resments, some practitioners have
been using flowable resin composites for the ceatemt of ceramic veneers. These
materials developed in 1996, present the samecfgasize of hybrid composites but with a
reduction in the viscosity of the mixture and imged handling propertie's. However,
until recently, its use as a luting agent had drdgn evaluated by an vitro study, where
its bond strength was compared to dual-cured r=iments> Hence, the optical properties
of this material, with respect to its color stafyilihave not been yet investigated.

The accelerated aging process has been used ttat@ntioe oral conditions for a
relatively long service time. The most commonly dugests for aging of resin-based
materials are prolonged water storat€'°and exposure to ultraviolet light’*°

With developments in new formulations and polymeticn techniques, clinical
longevity and color stability of resin cements axpected to improve. However, changes
in the opacity of these materials have been scaeéstigated® On one hand, the role of
opacity on the aesthetic performance of ceramiceeencan rely on the ability of the
cement to cover underlying tooth discolorations, tba other hand, it may render the

restoration less livel§? Thus, it becomes relevant to investigate thiscaptproperty for
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adequate selection of luting agent, as well agoitg-term evaluation by artificial aging
methods.

The aim of this study was to evaluate the coldbiktg and variation in opacity of
dual- and light-cured resin cements and flowableposites after accelerated aging. The
hypotheses tested in this study were: (a) The cihldvility and opacity of different luting
agents would not be affected by accelerated ag)ghe color stability and opacity of the
flowable composites used as cements would be sindathe dual- and light-cured
cements; and (c) the color stability and opacityhef tested materials would remain within

a level of clinical acceptance after acceleratedgag

Materials and Method

Three types of materials (dual-cured resin cemigti-cured resin cement and
flowable composites) each from different manufestsir were investigated for the
cementation of laminate veneers (Table 1). All mhaterials were used in A3 shade and
handled in accordance with the manufacturers’ usibns for the cementation of ceramic

veneers.

Simulation of Ceramic Veneers

Sixty-three disks were fabricated with ceramic-pegs IPS Empress Esthetic
(Ivoclar Vivadent AG., Schaan, Liechtenstein) iradé ETC 2. The disks were 16 mm in
diameter and 0.75 mm thick. The finishing and puotig of the surface were made using

SiC papers #280 to #2200 to assure surface stand@od. The thicknesses and diameters
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were confirmed using a digital calper (Mitutoyo @€orTokyo, Japan) at three points on the

disk.

Evaluation of Color Stability

To analyze the color stability, the luting agenerevbonded to the previously made
ceramic disks. On each disk, the area designatecbfttact with the cement material was
prepared with 10% hydrofluoric acid (FGM Dental Kiaals, Joinville, SC, Brazil) in the
form of a gel, applied for 1 minute, then rinsedhmvater for 20 seconds and dried with
oil-free air. Following this, a mono-component s#a(RelyX Ceramic Primer - 3M ESPE,
St Paul, MN, USA) was applied to the conditionedfate and left undisturbed for 1
minute prior to the application of the catalyst p&d Scotchbond-3M ESPE, St Paul, MN,
USA). After the manipulation according to the maautfirer's specifications, each material
was inserted onto a Teflon mold of 15 m0.2 mm which was placed over an acetate
sheet placed on a glass plate with a black backgrdo avoid light reflection. The
prepared ceramic disk was then placed above thd ama pressed with pliers to ensure a
uniform cement thickness. The cement was lightatalieectly on the ceramic disk using a
LED curing unit (Bluephase, Ivoclar Vivadent, Sahakiechtenstein) for 40 seconds, at
four equidistant points on the disk. The light diemmce was measured with a radiometer
(LED Demetron, Demetron Research Corp., Danbury, G$A) and confirmed for all
groups at 850 mW/ct There were 7 specimens for each experimentalpgtbat were

stored in a lightproof container at 37°C under Higimidity condition for 24 hours.
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After this period, the initial color measurementageline) were determined using a
spectrophotometer (Model SP62, X-Rite, GrandviN#, USA) after calibration using a
white standard (calibration plate, L *= 95.17, & *0.96, b *= +0.46). Each specimen was
rotated 90 degrees clockwise in the spectrophowmahnd the measurements were
performed in triplicaté. The color readings were performed according toGHe L*a*b*.
The specimens were initially placed on a black gamknd, with the ceramic always facing
the measurement site, and then on a white backdraonorder to prevent the potential
effects of absorption from any other color paramsebeing measured.

Following the initial color measurements, the spwmis were mounted on an
acrylic panel and subjected to an accelerated agnogess in a weathering machine
(Ci4000 Wheather-Ometer, Atlas Electronic Devic€icago IL, USA), according to
ASTM G155, Cycle £? The equipment performed a continuous irradiatiblight from a
xenon arc bulb with a borosilicate glass filtel0t85 W/nf/nm at a wavelength of 340 nm.
The black panel temperature was 63°C + 2°C andyitles were set to 102 minutes of light
plus 50% humidity and 18 minutes of light plus wadpray. The specimens were aged for
120 hours at a total energy of 150°kJ.

A new spectrophotometric evaluation was performedien the same initial
conditions, following the accelerated aging proaassrder to determine both the degree of
color change and opacity of the materials testdw @olor stability was determined by
color differences AE*) using the coordinates L*, a* and b* in the base (b) and
following accelerated aging (a), as follows:

AL*=La*Lp*

Aa*:%*_ab*
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Ab* = by * - by *
The color changeAE *) was calculated using the following formula:
AE* = [(AL*) %+ (Aa)? + (Ab*)*] "2

The opacity parameter (OP) was determined as @ipge of L * values, obtained
from the measurements using a black backgroundhamlgite background, before and after
the accelerated aging and in accordance with ti@simg equation:

OP = L * with black background/ L * with a white deground %100

Statistical analysis

One-way ANOVA was performed both for color changd &r opacity. The Tukey
HSD test was used for multiple comparisons betwgrenips and the Student t test was
used for the comparisons of opacity before andr afteelerated aging. All tests were
performed with a significance level of 5% using #iatistical package SPSS 15.0 (SPSS

Inc., Chicago, IL, USA).

Results
Color Stability

Although all materials were used in A3 shade orlaimthe initial values of L*, a*
and b* have suggested color variations among ttsecdeement/ceramic.

The results of ANOVA showed significant differenasiong the tested materials
(p< 0.05). Table 2 presents the results of coloange for the cementing materials
evaluated during this study. Among the dual cemdretyX ARC and AllCem showed the

greatest changes in color, while Variolink 1l wasnigar to the Opallis Flow composite.
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Amongst the light-activated cements, RelyX Venaat Experimental Veneer showed no
significant differences in color changes betweashesher, although they exhibited greater
color changes than Variolink Veneer. The latterrespnted the loweshAE* means,
together with Filtek Z350 Flow and Tetric Flow coosjtes (p> 0.05).

Based on the analysis of changes in value or leg#r(L*), most of the evaluated
materials darkened, with the highadt * attributed to the dual cement AllCem. Changes i
hue (a*) were very small for all materials. Changeshroma (b*) ranged between positive
and negative values, with greater tendency towtredlue on cement RelyX ARC and a

greater tendency towards yellow on cement AllCem.

Opacity

Table 3 shows the mean variation in opacity ofriaerials evaluated, before and
after accelerated aging. There were found statifticsignificant differences among the
materials before aging, after aging and variationopacity (p<0.05). RelyX Veneer
presented significantly higher values of opacitfobe and after accelerated aging (p<0.05).
Lower values of opacity were found in Experimentaheer, Variolink Veneer and Tetric
Flow, in both conditions.

The opacity of all materials increased after aced¢éel aging, with the exception of
Opallis Flow. However, the variation of opacity wast significant for Opallis Flow and

RelyX ARC (p>0.05).
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Discussion

This study evaluated the color stability of materitor luting of ceramic veneers
using a set of cement/ceramic for the analysis. \Wetndied***>*"*8regarding the color
stability of resin cements used specimens builtagtwith the luting agent in thicknesses
that are not clinically compatible with the film llmav laminate veneer®' In the present
study, the materials were used with a 0.2 mm thl@skrbond to a 0.75 mm ceramic disk in
order to reproduce a clinical situation and to dwmrerestimated results with respect to the
effect of color changes of the material used. Ofm&vious studies assessed of color
stability of resin cements bellow ceramic veneerd showed less color changes than that
of cement itself?®? The literature also suggests that ceramic restoithave varied
opacity and for this reason the color change ot#maenting agent could be maskéd@he
ceramic used in the current study has transludeanacteristics, besides being used in very
low thickness in order to provide evidence of aignificant color changes of the luting
material. In fact, a previous studgad showed that a 0.5 mm thick porcelain disk woul
not mask the difference in hue between the lutiagenmals.

The accelerated aging carried out in the presewlystising a weathering chamber
model submits the samples to increased temperdtureidity and ultraviolet light. These
conditions can induce an oxidation process of téna, component used as initiator of
resin cement$® Hekimoglu et af. conducted accelerated aging in a weathering maghin
with times ranging from 300h to 900h and did noserve any differences in the color
change during the longest periods. The presentysisdd similar equipment but with a

temperature of 63°C, which could further acceletia¢eaging of materiaf€.
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The results from the current study provide a cotmgnsive assessment of the color
stability of materials that may be used for lutegramic veneers. The literature is scarce
regarding the new-developed light-cured resin cesigrat are available exclusively for the
luting of ceramic veneers, and also there are otlyr@no specific comparisons between
these materials. Some studi&sevaluate only the base paste (light-activatedjuafl resin
cements compared to the mixture of both pastes| (@oae) submitted or not to light-
curing. However, this is not the primary indicatia@ince usually the best properties are
achieved with the mixture of both pastes of dusirreement§?’

The advantages of spectrophotometric analysis laadCtE L*a*b* system are the
detection of color changes that are not visibl¢heohuman eye and the ability to express
color differences in units that may be related tsual perception and clinical
significance’’ There is some controversy in literature regardimg values of clinically
noticeable color changes. Vichi et'2lused three different ranges for distinguishingocol
differences:AE values lower than 1.0 were considered undetexthplthe human eye,
values between 1.0 and 3.3 were considered vigiplskilled operators, but clinically
acceptable, andE values greater than 3.3 were considerable aghblecialso by non-
skilled persons and for that reason clinically acteptable. Chang etZ&ireported the gold
standard threshold of 2.0, which was consideredeeegptible color change able to
determine the optical effect of resin cements. H@remost studies reponE < 3.3 as
clinically acceptablé’*®?° The color changes in the present study ranged fioth to
2.40, regardless of the type of material, which Mdae within the previously mentioned

conditions. These findings corroborate with thosemf Noie et al’/ where signicant
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differences were found between dual and light-atést cements, although they were not
perceptible.

All the flowable composites and light-activatedinesements showed values »E
less than 1.0, possibly because all of them onleha physical curing reaction. The
oxidation of the aromatic amine, required for timatiation of the polymerization of
composite resins might be the main reason for adsirgthe color of dual resin cements.
As the light-activated materials only have alipba@mines in their composition, the trend is
for less color change to occur than with the deahents, which have both aliphatic and
aromatic amine$” In the present study, the dual-curing resin cemesfiowed color
changes higher than 2.0, except for Variolink Ihiein showedAE less than 1.0, similar to
that of light-activated materials. This result mbg due to a higher concentration of
photosensitive components compared to the chemigad components in this material.
Nathanson & Banasreported less color change of Variolink Il witHight-curing mode
(only the base paste) in comparison to a dual m@tber studie$*>?° found no
differences IinAE between the dual- and chemical modes of Variollnkthe chemical
activation of this resin cement resulted in lowexd@ral strength, modulus and hardness
compared to the light and dual curing moti@hese results demonstrate the importance of
the light activation and the possible largest amadfiphotosensitive components present in
this cement.

The negative values &L* for all materials, except for RelyX ARC, are stent
with the literaturé’ and suggest that resin-based materials tend i@udafter accelerated
aging. The smallest variations were found in a*rdowtes and the greatest in the b*

coordinates, with the highest negative value aited to RelyX ARC (-2.38), indicating a
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tendency towards blue and the highest positiveevédu AllCem, suggesting yellowing of
this cement. According to some authi& the yellowing of a material over time could be
related to an increased amount of camphorquinoms fiormulation. Another explanation
for the tendency of yellowing could be the expaositiof Bis-GMA-based material to
ultraviolet light and hedf The smallest color changes in the b* axis werégaesl to the
products from Ivoclar (Variolink Il, Variolink Versx and Tetric Flow), which may be
related to a lower amount of Bis-GMA or a lack bini the formulation of the material, as
in the case of Variolink Veneer (manufacturer'sinfation).

Color changes in the materials are related to ki@mges in the resin matrix and in
the silanisation process of the filler particlesusing higher water sorptidh The presence
of UDMA can contribute to a reduction in the amoahTEGDMA, which is the monomer
responsible for higher rates of water sorptiongsin-based materials due to its hydrophilic
ether linkages®>® Therefore, materials that replace part of TEGDMA UDMA may
have less color chand®.A previous study (39) showed that the size and bermof
particles can also influence the values A*, AL*, Aa* and Ab*, as well as the
translucency of composite resins.

In this study, although all the materials matchdbkor A3, it was found that initial
opacity ranged from 47.44 to 61.14. The materidlyRe/eneer presented the highest
values of opacity, which was to be expected siheemanufacturer classifies this material
as opaque. The opacity of all materials increasker aging, with the exception of
composite Opallis Flow, which is in accordance wathecent stud$® The variation of
opacity was significant for most of the materialgleated. Although there is no literature

suggesting the level of clinical acceptability iariations of opacity® the values obtained
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in this study are small and probably impercepttbléhe naked eye. Joirf@pointed out the
importance of optical properties such as translogemd opacity, since they are indicative
of the quality and quantity of the reflected light.

Since the specimens size used for the spectropletticnanalisys in the current
study had to be 16 mm, it was not possible to uderdial substrate in order to assess with
more reliability the possible changes of veneerfatooth assemblies.

The first hypothesis proposed for this study wagcted, since the materials
changed in color and opacity after the acceleratgag process. The additional hypotheses
were accepted once flowable composites showed asimblor change to that of resin
cements, and light- and dual-cured cements andafi®vcomposites showed acceptable
color stability AE <3) and opacity for ceramic veneer luting. Thiésdings suggest that
clinicians can use dual-cured resin cements irhagstclinical cases. While for those who
do not want to take the risk in the face of an oleewith more accurate visual perception,
the use of light-cured cements and flowable contpssiould be considered more suitable

due to their higher color stability.

Conclusions
* The accelerated aging led to color changes inhallevaluated materials, although
they were considered clinically acceptal\& (<3);
» After the aging process, an increase in opacity wlserved for most of the

materials;
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» Variolink Veneer, Filtek Z350 Flow and Tetric Flosthowed higher color stability
than the other tested materials;

* Among the dual-cured resin cements, Variolink Ihiastrated the highest color
stability AE <1);

» All the flowable composites showed proper colob8ity for the luting of ceramic

veneers.
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4.2.4 Tables

Table 1: Materials used in the study.

Material Manufacturer Type Composition Filler
RelyXx ARC  3M-ESPE, St. Dual-cured resin  Bis-GMA, TEGDMA, 67.5 Wt%
(RA) Paul, MN, USA cement zirconia/silica filler, pigments,

benzoyl peroxide, amine and
photoinitiator.

AllCem FGM Dental Dual-cured resin  Bis-GMA, Bis-EMA, 68 wt%
(AC) Products cement TEGDMA, Ba-Al-silicate glas:
(Joinville, silane treated silica, benzoyl
SC, Brazil) peroxide, co-initiators and
canphorquinone.
Variolink 11 Ivoclar Vivadent, Dual-cured resin  Bis-GMA, UDMA, TEGDMA, 71 wt%
(VA) Schaan, cement barium glass, ytterbium
Liechenstein trifluoride, Ba-Al-fluorosilicate

glass, zirconia/silica, benzoyl
peroxide, initiators, stabilizers
and pigments.

RelyX Veneer 3M-ESPE, St. Light-cured resin  Bis-GMA, TEGDMA, 66 wt%
(RV) Paul, MN, USA cement zirconia/silica filler
Experimental FGM Produtos  Light-cured resin  Bis-GMA, Bis-EMA, 72 wt%
Veneer Odontol cement TEGDMA, Ba-Al-silicate glas:
(EV) (Joinville, SC, canphorquinone, co-initiators,
Brazil) stabilizers and pigments.
Variolink Ivoclar Vivadent, Light-cured resin UDMA, TEGDMA, silicon 40 vol%
Veneer Schaan, cement dioxide, ytterbium trifluoride,
VW) Liechenstein initiators, stabilizers and
pigments.
Filtek 350 3M-ESPE, St. Flowable Bis-GMA, Bis-EMA, 65 wt%
Flow Paul, MN, USA  composite TEGDMA, zirconia/silica filler
(F2)
Opallis Flow FGM FGM Flowable Bis-GMA, Bis-EMA, 72 wt%
(OF) Dental Products composite TEGDMA, Ba-Al-fluorosilicate
(Joinville, glasssilicon dioxide
SC, Brazil) canphorquinone, co-initiators,
stabilizers and pigments.
Tetric Flow  Ivoclar Vivadent, Flowable Bis-GMA, UDMA, TEGDMA, 64.6 wt%
(TF) Schaan, composite silicon dioxide, ytterbium
Liechenstein trifluoride, barium glass, Ba-
Al-fluorosilicate glass, silicon
dioxide.

Bis-GMA: Bisphenol-A glycidyldimethacrylate, TEGDM Triethyleneglycol dimethacrylate;
UDMA: Urethane dimethacrylate; Bis-EMA: Bisphenolethoxylated dimethacrylate
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Table 2: Mean values (£ SD) afL*, Aa*, Ab* and AE* of the luting materials evaluated

(p <0.05)
Type Materials AL*  Aa* Ab* AE
RelyX ARC 0.15 -0.33 -2.38 2.40 (0.05}f
Dual-cured
resin cements AllCem -1.33 0.14 1.77 2.23 (0.35f
Variolink 11 -0.67  0.07 0.70  0.98 (0.20¥
RelyX Veneer -0.51 -0.16 0.17 0.57 (0.08f
Light-cured
resin cements Exp Veneer -0.17 -0.09 -0.55 0.58 (0.07f
Variolink Veneer -0.24 0.02 -0.33 0.41 (0.04)j
Filtek Z350 Flow -0.30 0.19 0.21 0.41 (0.03f
Flowable
composite Opallis Flow -0.06 0.09 -0.82 0.83 (0.03)

Tetric Flow -0.18  0.20 -0.30 0.41 (0.05f
Groups connected by the same letters do not hatiscgtlly significant differences (p>0.05)
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Table 3: Mean values (+ SD) and variation in opa(¥t) after the accelerated aging of the

luting materials evaluated.

Materials Before After Variation
RelyX ARC 50.69 +0.61 bc 50.74 +0.58 bc 0.11 +0.14d
AllCem 51.23 +0.58 b 51.83 +0.57 b 1.16 +0.08 a*
Variolink Il 49.36 +1.17 cde 49,78 +1.28 cd 0.84 +0.24 ab*
RelyX Veneer 61.14+1.24 a 61.54 £1.24 a 0.66 £0.10 b*
Exp. Veneer 48.27+0.50 def 48.48 +0.52 de 0.42 +0.07 c*
Variolink Veneer  47.74 +0.35 ef 48.14 +0.35 de 0.84 +0.14 b*
Filtek Z350 Flow 50.04 +0.39 bcd 50.42 +0.41 bc 0.76 +0.07 b*
Opallis Flow 51.09 £0.44 bc 51.09 £0.52 bc -0.01 +0.27 cd
Tetric Flow 47.44 +2.32f 47.60 +2.32 e 0.34 +0.05 cd*

Groups connected by the same letters do not hatiscstlly significant differences in columns (p>%).0

* Significant differences between before and afterelerated aging (p<0.005)
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TITULO: Efeito da opacidade de facetas ceramioas &mpo de exposicdo sobre a

eficiéncia de polimeriza¢do de cimentos resinosos

TITULO RESUMIDO: Eficiéncia de polimerizag&o de @nios resinosos

RELEVANCIA CLINICA: A resolucéo estética de dentasm severa alteracéo de cor pode
ser realizada com facetas ceramicas, porém maaor dg opacidade € necessario para um
resultado satisfatorio. Este estudo sugere o eragtegim maior tempo de exposicédo a luz

e um cimento de ativacdo dual para assegurar ulimagnzacao mais eficiente.

5.1.1 Resumo: O objetivo deste estudo foi avaliar o grau de eos&o (GC), a dureza (D)

e 0 moédulo de elasticidade (E) de um cimento resindual, um cimento resinoso
fotoativado e uma resinfiow ativados através de ceramica opaca ou transl(eda
diferentes tempos de exposicdo. Espécimes de 0,8emspessura de RelyX ARC (dual),
RelyX Veneer (fotoativado) e resina Filtek Z350 wltoram polimerizados por 40, 80 e
120 s através de discos de ceramica feldspatieslficida ou opaca com espessura de 1mm
(n=10). Os espécimes foram armazenados°@ 8lrante 24 h. Metade de cada espécime
foi utilizada para o teste de GC e outra metada pae E. O GC foi analisado em um

espectrometro de FTIR pelo modo absorbancia nass 638 crit e 1610 crit. D e E
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foram determinados utilizando a técnica de indémagstrumentada com um ciclo de
carregamento e carga maxima de 400 mN. Os dadamfeubmetidos a ANOVA a 3

critérios, teste de Games-Howell e Correlacdo dardea ¢=5%). Todos os fatores

(material, opacidade e tempo) apresentaram difagesignificantes e interacao entre si. A
ceramica opaca determinou GC, D e E menores da tramsllcida quando o tempo de 40
s foi utilizado. O tempo de 120 s resultou em G@eabhante para todos os materiais,
independente da opacidade da ceramica. Os matatiasios por 120 s apresentaram D e
E maiores do que os ativados por 40 s. O tempxples&do e a opacidade da ceramica

exerceram influéncia sobre o GC, D e E dos maseanaaliados.
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5.1.2 Artigo Completo 3

INTRODUCAO

Os materiais utilizados para a cimentagcdo de nestéas ceramicas S4o compostos
de resinas hibridas com grande quantidade de ypagipequenas, de 36 a 77% em peso, e
matriz de Bis-GMA! Os cimentos disponiveis no mercado para a fixaigidacetas
laminadas sédo geralmente ativados por luz visiveleopresa dual. As principais vantagens
dos cimentos fotopolimerizaveis sdo a maior estiule de cor e 0 maior tempo de
trabalho, quando comparados aos sistemas de puésicg e duaf. O uso deste tipo de
cimento torna mais facil a remocao de excessos aatéotopolimerizacéo e reduz o tempo
de acabamento necessario ap6s a fixacdo destasraestes. Além da facilidade de uso,
0s cimentos resinosos fotopolimerizaveis para acliw de facetas ndo possuem amina
como catalisador autopolimerizavel, o que podeaissar alteracdo de cor do material com
o tempo’ Os cimentos duais apresentam a vantagem de pemmi@ polimerizacéo
complementar quimica nas areas mais profundas ande n&o tem alcancg. Varios
estudos demonstraram que a polimerizacdo dual dentds resinosos resulta em
propriedades mecéanicas superiores, como resistélexiaral, moédulo de elasticidade,
dureza e grau de conversdo, quando comparada &ivatgfio isolada ou polimerizacdo
exclusivamente quimic®®® Contudo, os cimentos de presa dual dependem da
fotoativacdo para atingirem 6timo grau de convet8&o

Com o intuito de desfrutar das propriedades dasagssompostas fotoativadas,
além do beneficio de custo em relagdo aos cimerd@ssosos, alguns profissionais

passaram a utilizar as resinas compostas ftqgw para a cimentacdo de facetas. Estes
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materiais foram desenvolvidos em 1996 mantendo{sesmo tamanho de particulas das
resinas hibridas, porém, com redugcdo da viscosigadaeelhora das propriedades de
manipulacadd! Porém, até o momento, somente um estudo avalissoade resinaow
como agente cimentante para facetas lamingdas.

Estudos tém demonstrado que diversos fatores cqmoo éspessura e cor da
ceramica®**além do tipo de fonte ativadora, modo de ativatétensidade de IuZ;***
podem influenciar a polimerizacdo dos cimentosneesis. O efeito da opacidade da
restauracdo ceramica sobre as propriedades dositosneesinosos tem sido menos
investigado na literatur&:*® Contudo, a presenca de escurecimento dental sewplica
no uso de ceramicas com maior grau de opacidagige pode gerar um efeito atenuante da
passagem da luz ativadora até o agente cimentante.

O grau de converséo dos materiais odontolégicosstdmavaliado por um método
direto, como a espectroscopia FTIR ou Raman, ou método indireto, como a
microdureza. Mais recentemente, o ensaio de ing@ntanstrumentada tem se tornado
muito popular em varias éareas, principalmente pelssibilidade de caracterizacdo do
comportamento mecanico dos materiais em nanoestetmminado nanoindentacXo.
Este teste mede a dureza e 0 modulo de elasticuiaglenateriais pela sua deformacgéo
plastica diretamente a partir da carga de indeatagd funcdo da penetracdo na amostra.
Outra vantagem desta técnica é que descarta aseladperador, uma vez que nao ha
necessidade de medir a area da indentac&o pordeeima imagertr.

Desta forma, o objetivo deste estudo foi avalianflméncia da opacidade de uma
ceramica feldspatica e do tempo de exposicdo sokfetividade de polimerizacdo de um

cimento resinoso dual, um cimento resinoso fotadtive uma resina tiftow por meio de
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espectroscopia com transformada de Fourier (FTIRamoindentacdo. As hipdteses a
serem investigadas neste estudo sdo: (1) a opactiaderamica e o tempo de exposi¢ao
nao afetardo a eficiéncia de polimerizacédo dos nageimentantes; (2) a resina tifflow

apresentard eficiéncia de polimerizacdo semelhantdos cimentos resinosos dual e

fotoativado.

MATERIAIS E METODO

Para a simulacdo de facetas, discos de porcelaspd¢ica Noritake EX3 (Noritake
Dental Supply Co. Limited, Toéquio, Japao) com 10 derdidametro e 1,0 mm de espessura
foram construidos com ceramica opaca (O), cor OBA8geramica translicida (T), cor
BA3.

A Tabela 1 apresenta os materiais resinosos adiiz neste estudo, todos na cor
A3. Os cimentos resinosos foram manipulados dedacocom as instrugfes dos fabricantes
para a cimentacdo de facetas de porcelana.

Os espécimes foram obtidos a partir de uma magrigdiitetrafluoretileno (teflon)
com 8 mm de diametro e 0,5 mm de espessura. BEdta fioi apoiada sobre uma placa de
vidro com papel adesivo preto para reduzir a réftede luz da superficie da bancada sobre
0s espécimes. Apds a insercdo do material, umaldirpoliéster foi posicionada sobre o
material para assegurar lisura de superficie. LAmania de vidro foi pressionada durante
15 segundos sobre a tira de poliéster com um elidat pressdo com a finalidade de
permitir extravasamento e manter a espessura pddraspécime. A seguir, a lamina foi
removida e o disco de ceramica posicionado solm@nfunto. Em metade dos espécimes

foi utilizado o disco de ceramica opaca como amtepara a fotopolimerizacdo e na outra
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metade, o disco de ceramica translicida. A fotopmizacdo dos cimentos foi realizada
utilizando um fotopolimerizador convencional de llaldgena (Optilux 501, Demetron
Corp, Orange CA, EUA), com irradiancia de 550 mWcdurante 40, 80 e 120 segundos.
Dez espécimes foram preparados para cada condipadraental.

Os espécimes foram armazenados em recipienteva geduz imediatamente apés
o término da fotopolimerizacdo para evitar expasiedicional a luz, em ambiente de
elevada umidade a 37°C por 24 horas. Cada espéairseccionado ao meio com disco de
diamante e metade de cada espécime foi utilizadagaliacdo do grau de conversao e a
outra para o teste de nanoindentacgao.

O grau de conversao foi determinado pelo espectronue infravermelho com
transformada de Fourier (Spectrum 100, Perkin-El@wp., Norwalk, Conn., EUA), com
acessorio de reflectancia total atenuada (ATR).e§gectros foram registrados com 20
varreduras em uma resolucdo de 2'ama faixa de 1500 a 1800 &mA conversdo dos
mondmeros foi calculada usando o método padrédo adtonamento das alteragbes da
relacdo entre C=C alifatico e aromatico nos picesbisorcdo de 1636 ¢ne 1610 cr,
respectivamente, nas formas nado-polimerizada enpdiiada de todos os materiais, de

acordo com a seguinte equacgao:

GC=100x [ 1- (C=C 1636 P / C=C 1610 P)
(C=C 1636 NP / C=C 1610 NP)

Onde P € o pico de absorbancia do material poltagéo e NP do material ndo
polimerizado.
Os dados foram registrados em um programa de cashu{Excel 4.0, Microsoft

Corp., Redmond, WA, EUA) para o célculo das estedis descritivas.
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Os testes de nanoindentacdo foram realizados ma owtade dos discos com o
Nanoindenter XP (MTS Systems Corporation, Oakridgj¢, EUA) utilizando uma matriz
de nove indentacBes com um ciclo de carregameatga anaxima de 400 mN e uma ponta
Berkovich. Os valores de dureza e de modulo detigtide dos materiais foram
determinados a partir das curvas de carga apliesigeenetracdo na superficie da amostra
segundo o método de Oliver & Phér.

A andlise estatistica foi realizada no programatissico SPSS 15.0 (SPSS Inc.,
Chicago, IL, EUA) usando ANOVA a 3 critérios (madbr opacidade, tempo de

exposicao), teste de Tukey e de Correlacao dedeasm nivel de significancia de 5%.

RESULTADOS

Foram encontradas diferencas significantes entterrak opacidade da ceramica e
tempo de polimerizacdo tanto para GC, D e E, as®imo interacdo significante entre
material e opacidade (p<0,05). O Teste de Correlat@ Pearson demonstrou forte
correlacdo entre GC e D*0,83) e entre GC e E*00,82) e muito forte entre D e E
(r*=0,97).

A Tabela 2 e as Figuras de 1 a 3 apresentam assnédiesvios-padrdo de grau de

conversao, dureza e moédulo de elasticidade dosimiateimentantes avaliados.

Grau de conversao
Os maiores valores médios de GC foram obtidos geiento RelyX ARC com 120
segundos, independente da opacidade da ceramiaada@ucomparado com os demais

materiais polimerizados pelo mesmo tempo.
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N&ao houve diferenca estatistica entre os diferetéegpos de ativacdo para o
cimento RelyX ARC, quando polimerizado através de anteparo translicido. Porém,
quando polimerizado através da ceramica opacanpaee 120 segundos resultou em GC
significantemente maior do que os demais tempoS, <.

O cimento fotoativado RelyX Veneer, associado aro@ra translicida, demonstrou
diferenca entre os tempos de 40 e 120 segundossupenioridade deste ultimo. Com uma
ceramica opaca, este cimento mostrou GC signikraehte menor com o tempo de 40
segundos (p<0,05).

O grau de conversao da resiitav Filtek Z350, independente da opacidade da
ceramica, apresentou semelhancas quando polimargald mesmo tempo. O tempo de
120 segundos resultou em GC significantemente ndnogue os demais tempos, com
similaridade apenas quando comparado ao tempo dsef§Ondos com a ceramica

translacida (p<0,05).

Dureza

O cimento dual RelyX ARC apresentou dureza sigamifiemente maior que o0s
demais materiais, com excec¢ao do grupo polimeripad@0 segundos atraves de ceramica
opaca.

Foram encontradas diferencas estatisticamentdisartes entre os tempos de 40 e
120 segundos para o cimento RelyX ARC e RelyX Veriedependente da opacidade da
ceramica (p<0,05).

Para o material Filtek Z350 Flow, houve diferenclagistica considerando os

mesmos tempos de exposicao para as diferenteglagaside ceramica (p<0,05). O grupo
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fotoativado através da ceramica translicida durb2@esegundos apresentou superioridade
estatistica com relagdo aos demais grupos desteriahgip<0,05). A menor média de
dureza deste estudo foi registrada para o grupeesiaa Filtek Z350 Flow fotoativada

através da ceramica opaca por 40 segundos (p<0,05).

Modulo de elasticidade

Assim como na dureza, as maiores médias de model@lakticidade foram
encontradas em todos os grupos do cimento RelyX ,ARfn excecdo do grupo
polimerizado por 40 segundos através de ceram@meadp<0,05).

Quando polimerizado através de um anteparo opaetm 6 cimento RelyX Veneer
quanto a resina Filtek Z350 Flow, apresentaramrealsignificantemente menores quando
polimerizados por 40 segundos (p<0,05). Com antepanslicido, as diferengcas foram
significantes entre os tempos de 40 e 120 segyrataso cimento RelyX Veneer e entre 40
e 0s demais tempos para a Filtek Z350 Flow.

A menor média de modulo de elasticidade foi aptesinpelo material Filtek Z350
Flow polimerizado durante 40 segundos utilizando anteparo de ceramica opaca, com

diferenca estatistica para todos os demais grudsdos neste estudo (p<0,05).

DISCUSSAO

A utilizacdo de um disco ceramico teve como obgesiimular uma situacéo clinica,
pois 0s materiais utilizados como agentes de cigéot estdo sempre associados a uma
restauracdo sobrejacente, o que conduz a certalgratenuacao da ltz?>*Desta forma,

no presente estudo, foram utilizados discos denteg feldspatica para diferentes
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situacfes: a) dentes escurecidos que exigem oeuserdmica mais opaca para mascarar o
remanescente dental escurecido, b) dentes seracditede cor ou com leve alteracdo de
cor onde se faz uso de uma ceramica translicida.

Quando a luz visivel atinge o material restauraparte da luz é transmitida através
dele, parte € absorvida e parte é refletida nagperficie. Quanto maior a transmitancia do
material restaurador indireto, usado como um antepaaior sera a irradiancia a atingir o
cimento resinoso e maior serd o grau de convetségdod® Um estudo prévig encontrou
melhores resultados de polimerizacado dos cimeptosativados e de cura dual quando uma
ceramica translucida foi interposta entre o ciment fonte de luz. Estudos recefté$
demonstraram que ceramicas mais opacas resultanameaor dureza do cimento resinoso
se comparadas as ceramicas mais translucidas, @oamegsmo tipo de polimerizacao foi
empregado. No presente estudo, a opacidade da icaranfluenciou a dureza dos
materiais RelyX ARC e Filtek Z350 Flow quando padiizados pelo tempo de 40
segundos.

A incidéncia de luz sobre os cimentos duais e fotados € um fator de extrema
importancia para a efetividade de polimerizacdomdgeriais cimentantes. Os cimentos
resinosos duais necessitam de uma ativagdo corpali@ uma adequada polimerizagéo,
apesar de possuirem também a presa quimica parlecoentar a reac&oEstudos que
avaliaram as propriedades mecénicas de cimentasoses com diferentes modos de
ativacao demonstraram superioridade dos cimentais duando comparados aos cimentos
foto e quimicamente ativadé$®*"*®0O cimento resinoso dual investigado neste estudo
demonstrou melhor desempenho que os materiaistif@das, particularmente quando o

tempo de 120 segundos de exposicéo a luz foiaditiz
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A irradiancia de luz que atinge o cimento € drastiente reduzida quando a luz &
transmitida através de uma restauracdo cer&mimado a efeitos de absorcéo, reflexéo ou
transmisséé® Desta forma, tempos de exposicdo mais longos e&mmendados para
diminuir os efeitos da atenuacéo de luz sobre oemios® Os resultados do presente
estudo corroboram com esta afirmagao, uma vezaglas tos materiais polimerizados por
120 segundos apresentaram maior eficiéncia de poiatao do que os polimerizados por
40 segundos, o que foi verificado nas trés propded investigadas.

As consequéncias de uma polimerizagcdo inadequada nthteriais resinosos
refletem em um baixo grau de conversdo, com gramgesmtidades de mondmeros
residuais, o que pode causar reducdo de propriedadeanicas e aumento de sor¢cao de
agua e solubilidad®>' O grau de conversdo de um material resinoso depeéedatores
como a estrutura quimica dos monémeros e as cauligé polimerizacdo, como a
intensidade de luz e concentracao de fotoiniciaalém de condigbes ambientais, incluindo
atmosfera e temperatuta.Adicionalmente, foi reportado que um grau de cosie
inadequado devido a uma baixa intensidade de lkanthia ativacdo do cimento pode levar
a um comprometimento do desempenho clinico daurestac®

No presente estudo, foi encontrada forte correlagéice o grau de conversao e a
nanodureza dos materiais avaliados. Este achadobooa com os de outros estudos que
também demonstraram correlacdo positiva entre 0 dgaconversao e a microdureza de
resinas compostas=>® Porém, esta correlacdo somente pode ser validataiq materiais
de mesma composicéo sdo comparddfwis outros fatores, como o tipo e a quantidade de
particulas, também podem afetar as propriedadesimivas dos materiais resino$6s.

Neste aspecto, os materiais aqui avaliados apessgmiucas diferencas com relacdo a sua
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composi¢cdo inorganica, visto que todos sdo prow&se do mesmo fabricante e
apresentam o mesmo tipo de carga (silica, zirc@iana concentracdo por peso muito
aproximada (65% a 67,5%). Porém, a composicao daznoeaganica da resintow difere
daquela dos demais materiais, por apresentar Bia-BMm de Bis-GMA e TEGDMA.
Um estudo recent&com cimentos resinosos experimentais demonstretacgubstituicéo
de TEGDMA/Bis-GMA por quantidades variadas de BMA ndo implica
necessariamente em melhorias significantes dendiet@das propriedades mecanicas.

O conceito de densidade de energia foi empregadte estudo, uma vez que
diferentes tempos de exposicado foram utilizadosémpocom a mesma irradiancia (550
mW/cnf). Outros estudos que avaliaram os efeitos da dedsi de energia sobre as
propriedades dos cimentos resinosos encontraranfartealependéncia deste fator sobre a

2940 & durez&***? de cimentos duais e

resisténcia flexural® grau de convers¥
fotoativados.

A primeira hipotese proposta para este estudcefeitada ja que tanto a opacidade
da ceramica quanto o tempo de exposicao afetargmopsedades avaliadas. A segunda
hipotese foi rejeitada parcialmente uma vez quesmaflow apresentou semelhangas em
algumas propriedades com o cimento fotoativado, seasnostrou inferior ao cimento
resinoso dual.

Apesar do tempo de polimerizacdo de 40 segundosesemendado pela maior
parte dos fabricantes de materiais cimentantesa par casos de restauracdes onde
ceramicas com maior opacidade precisam ser em@ggdeve-se considerar um aumento

do tempo de exposicdo ou da irradiancia de luz pssagurar uma conversdo adequada.

Além disso, 0os cimentos resinosos duais devemawiderados os materiais de escolha,
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pois a presenca de um agente de ativacdo quimmienizé os efeitos de atenuacédo da luz

devido a opacidade da ceramica.

CONCLUSOES
Dentro das limitacdes deste estudo, foi possivetloor que:

e 0 tempo de exposicao e a opacidade da ceramiceeearr influéncia sobre o grau
de converséo, dureza e médulo de elasticidade dteyiais avaliados;

e materiais de cimentacdo utilizados sob ceramicasagppcom 1 mm de espessura
demonstraram menor eficiéncia de polimerizacdo dpantempo de 40 segundos
foi utilizado;

* 0 tempo de 120 segundos resultou em maior efi@émeipolimerizacdo do que o
tempo de 40 segundos, independente da opacidamzataica.

e 0 cimento resinoso dual demonstrou melhor desengpenre os materiais
fotoativados, particularmente quando o tempo desEfuindos de exposicao a luz

foi utilizado.
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5.1.4 Tabelas

Tabela 1: Materiais utilizados no estudo

Material Fabricante Classificacao Composicao Carga
RelyX ARC 3M-ESPE, St. Cimento resinoso Bis-GMA, TEGDMA, carga de 67,5%
(A) Paul, MN, EUA dual zirconia/silica, pigmentos, amina, peso
fotoiniciador, peréxido de benzoila.
RelyX Veneer 3M-ESPE, St.  Cimento resinoso Bis-GMA, TEGDMA, carga de 66%
V) Paul, MN, EUA fotopolimerizavel zircbnia/silica, dimetacrilato peso
Filtek Z350 3M-ESPE, St.  Resina tipdlow Bis-GMA, Bis-EMA, TEGDMA, 65%
Flow (F) Paul, MN, EUA carga de zirconia/silica peso

Bis-GMA: Bisfenol-A glicidil metacrilato, TEGDMATTietilenoglicol dimetacrilato; UDMA:
Uretanodimetacrilato; Bis-EMA: Bisfenol-A hidroxieéter dimetacrilato




Tabela 2: Valores médios (desvios-padrdo) de gewahversdo, dureza e médulo de

elasticidade dos materiais avaliados com diferaetapos de polimerizagao (s).
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Material Ceramica 40 80 120
= RelyX Translucida| 73,21 (1,88)| 74,93 (1,15)| 76,06 (1,85)
we\, ARC Opaca | 71,70 (1,42)| 73,16 (2,18)] 76,69 (2,85)
g l?@, RelyX Translicidal 69,16 (2,37)| 71,29 (2,07)| 73,05 (2,40)
CCDE § Veneer Opaca | 64,39 (2,20)| 68,04 (1,41)| 68,99 (1,79)
S | Filtek z350| Translucida 63,91 (1,74)| 66,70 (1,33)| 68,25 (1,28)
© Flow Opaca | 63,86 (0,91)| 65,25 (0,95)| 68,36 (0,93)
= RelyX | Translicida] 0,47 (0,02)| 0,49 (0,01)| 0,50 (0,01)
o ARC Opaca | 0,43 (0,02)| 0,48 (0,01)| 0,51 (0,03)
S | Relyx | Translcida 0,37 (0.02)] 040 (0.02)| 043 (0,02)
N Veneer Opaca 0,36 (0,01)| 0,39 (0,01)| 0,41 (0,01)
g Filtek Z350| Translicida] 0,37 (0,01)) 0,40 (0,01)| 0,43 (0,01)
Flow Opaca | 0,31 (0,02) 037 (0,01)| 0,40 (0,01)
o RelyX Translucidal 9,72 (0,22)| 10,00 (0,15)| 10,24 (0,18)
9 ARC Opaca | 8,99 (0,48)| 9,75 (0,26)| 10,21 (0,39)
%%g_@ RelyX | Translicidal 7,86 (0,37)| 8,20 (0,50)| 8,61 (0,35)
g'ég Veneer Opaca 7,73 (0,22)| 8,26 (0,12)| 8,50 (0,15)
=0 | Filtek z350| Transldcidal 7,79 (0,14)| 8,42 (0,17)| 8,52 (0,15)
Flow Opaca 6,83 (0,35) 7,82 (0,16) 8,17 (0,15)
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5.1.5 Figuras

Figura 1: Médias e desvios-padréo de grau de cedvetos materiais avaliados em funcao

do tempo de polimerizacao
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Figura 2: Médias e desvios-padrdo de dureza dosri@igtavaliados em fungéo do tempo

de polimerizacéo.
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Figura 3: Médias e desvios-padrao de modulo déi@tisde dos materiais avaliados em

funcéo do tempo de polimerizagéo
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5.1.6 Anexos

5.1.6.1 Anexo 1- ILUSTRACOES

Figl: Porcelana utilizada Fig 2:Discos de Noritake EX-3 nas
cores OBA3 e BA3

Materiais avaliados:

I ESPE
RelyX™ ARC
A ™
m:‘.l;:ls;n Cemen Pash

Filtek™ 2350

| lomson.

Fig 3: cimento dual RelyX ARC, cimento fatiwado RelyX ARC e

resina composta tiglow Filtek Z350
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Fig 4: llustracéo da
construcdo dos
espécimes de cimentos
e resindlow

com anteparo de
ceramica

Disco de ceramica

Disco de cimento
Tiras de

poliéster ———_,

Matriz de
.,/ Teflon

Fig 5: Espectrometro de infravermelho
com Transforma da Fourier (FTIR)

Spectrum 100 — Perkin Elmer

Fig 6: espectro do material RelyX
ARC obtido por FTIR
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Fig 7: Espécimes posicionados em bases
de aluminio previamente ao teste de

nanoindentacao

Fig 8: Equipamento para ensaio de
indentacdo instrumentada - Nanoindenter

XP
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5.1.6.2 Anexo 2 — NORMAS PARA PUBLICACAO NO PERIODICO OPERATIVE
DENTISTRY

OPERATIVE DENTISTRY
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below.
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University of Michigan)
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dpi and a maximum of 400 dpi.

= color figures must have a minimum size of 2.5” ¥’3and a
maximum size of 3.5” x 5” and a minimum resolut@iB00 dpi and
a maximum of 400 dpi.
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= arunning (short) title
= purpose

= description of technique

= list of materials used

= potential problems

= summary of advantages and disadvantages
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2. LITERATURE AND BOOK REVIEW MANUSCRIPTS must include:
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= aclinical relevance statement based on the coodsi®f the review
= conclusions based on the literature review...withbig, the review
IS just an exercise
= references (see below)



160

- FOR REFERENCES

REFERENCES must be numbered (superscripted numbers) consebutis
they appear in the text and, where applicable, seyld appear after
punctuation.

The reference list should be arranged in numeqaesece at the end of the

manuscript and should include:

1. Author(s) last name(s) and initial (ALL AUTHORS ntlee listed)
followed by the date of publication in parentheses.

2. Full article title.

3. Full journal name in italics (no abbreviations)Jwoe and issue numbers
and first and last page numbers complete (i.e. 1BBNOT attenuated 163-
68).

4. Abstracts should be avoided when possible buseflymust include the
above plus the abstract number and page number.

5. Book chapters must include chapter title, book fitl italics, editors’ names
(if appropriate), name of publisher and publishéalgiress.
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TITLE:

5.2 Effect of ceramic veneers opacity and exposuréme on the polymerization
efficiency of resin cements.

RUNNING TITLE: Polymerization efficiency of resirements

CLINICAL RELEVANCE: Ceramic veneers can be used the esthetic treatment of
severely discolored teeth but must have high opatita satisfactory result is to be
achieved. This study suggests that longer expasulight and dual-cured cement should

be used to ensure greater polymerization efficiency

5.2.1 ABSTRACT: The objective of this study was to determine diegree of conversion
(DC), hardness (H) and modulus of elasticity (Eaafual-cured resin cement, a light-cured
resin cement and a flowable resin cured througlyopar translucent ceramic for different
exposure times. RelyX ARC (dual), RelyX Veneerhtigured) and Filtek Z350 Flow resin
specimens 0.5 mm thick were cured for 40, 80 artdslthrough 1 mm thick translucent or
opaque feldspathic ceramic disks (n=10). The spemsnwere stored at 32 for 24 h. Half
of each specimen was used to test the DC and tiee balf to test H and E. The DC was
determined in an FTIR spectrometer in absorbancdenan peaks of 1638 ctand 1610
cm®. H and E were determined using instrumented iradiemt with one loading cycle and
a maximum load of 400 mN. The data were analyzel three-way ANOVA, the Games-
Howell test and the Pearson correlation test50o). Statistically significant differences

were found for all three factors (material, opaehd exposure time), as well as interaction
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between them. The opaque ceramic resulted in I@@rH and E than the translucent
ceramic for an exposure time of 40 s. An exposime bf 120 s resulted in a similar DC
for all materials, irrespective of the opacity betceramic. Materials cured for 120 s had
higher H and E than those cured for 40 s. The axposme and opacity of the ceramic

exerted an influence on the DC, H and E of the naseevaluated.

5.2.2 COMPLETE MANUSCRIPT 3

INTRODUCTION

The materials used for luting ceramic restoratiares composed by hybrid resins
with a large amount of small filler particles (fro®6 to 77 % by weight) and a Bis-GMA
matrix> Commercially available cements for luting lamina&meers are usually activated
by visible light or dual-cured. The main advantagebght-cured cements are their greater
color stability and working time compared with chieatly cured and dual-cured systefns.
Use of this type of cement makes it easier to resmexcess of material before light curing
and reduces the time needed for finishing afterdiseorations have been lutéth addition
to their ease of use, light-cured resin cementscévamic veneer luting have the further
advantage that they do not use amine as a chemigalor, which could cause the color of
the material to change over tifh@ual-cured cements have the advantage that adalitio
chemical curing can take place in deeper areasentight cannot penetrat€. Various
studies have shown that dual-cured resin cements $wperior mechanical properties, such

as flexural strength, modulus of elasticity, hasihand degree of conversion, to those of
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cements that are exclusively light-cured or chettyictivated>®®°However, dual-cured
cements depend on light curing to achieve an optiegree of conversiof?.

In order to take advantage of the properties ¢itimured composite resins and their
greater cost-effectiveness compared to resin cansoine dental practitioners have started
using flowable resin composite to lute veneers.s€hmaterials developed in 1996, present
the same particle size of hybrid composites buhwitreduction in the viscosity of the
mixture and improved handling propertfésHowever, to date only one study has
investigated the use of flowable resins as lutigends for laminate venee's.

Studies have shown that various factors, suchesgyfie, thickness and color of the

1315 as well as the type of curing light, curing moahel dight intensity;>®*’ can

ceramic,
affect the polymerization of resin cements. Theeefawer studies in the literature into the
effects of the opacity of the ceramic restorationtbe properties of resin cemefits?
Nevertheless, esthetic treatment of severely dadkéeeth requires the use of more opaque
ceramics, which can attenuate the curing light tgefioreaches the luting agent.
Traditionally, the degree of conversion of dentatenials has been determined by
either direct methods, such as FTIR or Raman spsmipy, or indirect methods, such as
microhardness testing. More recently, instrumenieténtation testing has become very
popular in a variety of areas, primarily becausalibws the mechanical behavior of
materials to be characterized on a nanoscale, @gsoknown as nanoindentatf3nThis
type of testing measures the hardness and modtélasticity of the material directly from
indentation load and displacement measurementsth&n@advantage of the technique is

that it eliminates operator-induced error as themo need to measure the indentation area

with the aid of an imag&
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The aim of this study were therefore to investigaginfluence of the opacity of a
feldspathic ceramic and the exposure time on thgerization efficiency of a dual-cured
resin cement, a light-cured resin cement and adide composite by Fourier transform
(FTIR) spectroscopy and nanoindentation. The hyxeh investigated in the study were
(1) that the opacity of the ceramic and the expmstime would not affect the
polymerization efficiency of the luting cements &i2J that the polymerization efficiency
of the flowable composite would be similar to tradt the dual-cured and light-cured

cements.

MATERIALS AND METHODS

To simulate the ceramic veneers, Noritake EX-3 djeddhic porcelain disks
(Noritake Dental Supply Co. Limited, Tokyo, Japd@)mm in diameter and 1.0 mm thick
were made with an opaque ceramic (O), in shade D&# a translucent ceramic (T), in
shade BA3.

Table 1 presents the materials that were usdtkistudy, all in shade A3. The resin
cements were handled in accordance with the matwéats instructions for luting ceramic
veneers.

The specimens were produced using a polytetraféibybene (Teflon) mold 8 mm
in diameter and 0.5 mm thick. The mold was plamed glass plate with a black adhesive
paper to reduce the amount of light reflected ftbembenchtop surface onto the specimens.
After the material had been inserted, a mylar sirgs positioned on top of it to ensure a
smooth surface. A glass slide was pressed ontcsttie for 15 seconds with a pair of

locking pliers to allow the material to flow outdakeep a standard specimen thickness.
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The glass slide was then removed and the cerarsictisitioned over the assembly. In
half of the specimens the opaque ceramic disk wsad as a spacer, and in the other half
the translucent ceramic disk. Light curing was iedrrout with a conventional halogen
curing light (Optilux 501, Demetron Corp, Orange ,CHSA) with a 550 mW/c
irradiance for 40, 80 and 120 seconds. Ten specdmere prepared for each of the
experimental conditions.

Immediately after light curing the specimens weoged in lightproof containers in
a relative high humidity condition at 37°C for 2éuns to avoid additional exposure to
light. Each specimen was cut down the middle witheenond disk to form two halves; one
half was used to determine the degree of conversiod the other for nanoindentation
tests.

The degree of conversion was measured using a dfoliransformed Infrared
Spectrometer (Spectrum 100, Perkin-Elmer Corp.wdtk, CT, USA) with an attenuated
total reflectance (ATR) accessory. The spectra wererded with 20 scans at a resolution
of 2 cm' in the 1500 to 1800 cfband. Monomer conversion for all the materials was
calculated using the standard method for monitottiegchange in the ratios of the aliphatic
to aromatic C=C absorption peaks at 1636 and 161%) cespectively, in the uncured and

cured forms in accordance with the following eqoati

GC=100x | 1- (C=C 1636 C / C=C 1610 ék
(C=C1636 U/C=C1610U

where C is the absorption peak of the cured méatand U the absorption peak of the

uncured material.
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The data were recorded in a spreadsheet (ExcelMiddpsoft Corp., Redmond,
WA, EUA) and used to calculate the descriptiveistias.

The nanoindentation tests were carried out on therdalves of the disks with an
XP Nanoindenter (MTS Systems Corporation, Oakridgi€, USA) using a matrix with 9
indentations, one loading cycle, a maximum loaddi@® mN and a Berkovich tip. The
hardness and moduli of elasticity of the matenedse determined from the curves of the
applied load vs. penetration depth at the surfdcthed sample according to the method
described by Oliver & Phaff-

Statistical analysis was performed with the SPS8 4fatistics program (SPSS Inc.,
Chicago, IL, USA) using three-way ANOVA (materialpacity and exposure time), the

Tukey test and the Pearson correlation test wiigrificance level of 5%.

RESULTS

Degree of conversion, hardness and modulus ofi@tgstvere found to differ
significantly with material, opacity of the ceramand curing time, and there was
significant interaction between material and opa@ik0.05). The Pearson correlation test
revealed a strong correlation between DC and®D(83) and between DC and E<0.82)
and a very strong correlation between H andEX©7).

Table 2 and Figures 1 to 3 show the mean and shwudaiations of the degree of

conversion, hardness and modulus of elasticitytferluting cements investigated.
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Degree of conversion

RelyX ARC cement cured for 120 seconds had a higiesan hardness than all the
other materials cured for the same time, irrespedf the opacity of the ceramic.

There was no statistically significant differenceteeen curing times for RelyX
ARC cement when it was cured through a transluceramic. However, when this cement
was cured through the opaque ceramic, a curing thel20 seconds produced a
significantly higher DC than the other times (p<§).0

The results for RelyX Veneer cured through a tnacesht ceramic differed between
40 and 120 seconds, with superior results achibyetthe latter. With an opaque ceramic,
the DC for this cement was significantly lower w0 second curing time (p<0.05).

The degree of conversion of Filtek Z350 Flow wasilar for a given curing time
irrespective of the opacity of the ceramic. A cgrilme of 120 seconds resulted in a DC
significantly higher than that obtained with othexposure times but similar to the DC

obtained using an exposure time of 80 secondsrandlticent ceramic (p<0.05).

Hardness

RelyX ARC cement had a significantly higher hardnésan the other materials
with the exception of the group cured for 40 sestitdough an opagque ceramic.

There were statistically significant differencesviieen the results with 40 and 120
second curing times for RelyX ARC and RelyX Venegespective of the opacity of the
ceramic (p<0.05).

For Filtek Z350 Flow there were statistically siggant differences between

different opacities (p<0.05) with the same expogime. The hardness of specimens light-
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cured through translucent ceramic for 120 seconas statistically superior to the other
specimens of this material (p<0.05). The lowestmmeardness recorded in this study was
for Filtek Z350 Flow resin specimens light-curedotigh opaque ceramic for 40 seconds

(p<0.05).

Modulus of elasticity

As with the hardness, the highest mean moduli a$teity were found in all the
groups of RelyX ARC cement, with the exception bé tgroup cured for 40 seconds
through opaque ceramic (p<0.05).

When cured through an opaque ceramic, both RelyXe¥eand Filtek Z350 Flow
had significantly lower values with a curing time4® seconds. With a translucent ceramic,
the difference between 40 and 120 second curingstiwas significant for RelyX Veneer,
as was the difference between 40 seconds andtibeairing times for Filtek Z350 Flow.

The lowest mean modulus of elasticity corresponttedriltek Z350 Flow light-
cured for 40 seconds using an opaque ceramic asdstaéstically different from all the

other groups evaluated in this study (p<0.05).

DISCUSSION

The purpose in using a ceramic disk was to simudatdinical situation, as the
materials used as luting agents are always useereath a restoration, leading to some
attenuation of the light:?>*>With this in mind, feldspathic ceramic disks wesed in the

present study for two different situations: a) sewdiscolored teeth that require the use of a
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more opaque ceramic to mask the darkened tootbtste) and b) teeth whose color is
unaltered or only slightly altered, for which arntséucent ceramic can be used.

When visible light reaches the restorative matgpalt of it is transmitted through
the material, part is absorbed and part is reftec¢ the surface. The greater the
transmittance of the indirect restorative matensdd as a spacer, the greater the irradiance
that will reach the resin cement and the greated#fgree of conversiGA A previous study
found better polymerization in light-cured and doafed cements when a translucent
ceramic was placed between the cement and thedimhte?® In recent studié4®® more
opaque ceramics were shown to result in lower lemslnn resin cements than more
translucent ceramics when the same curing modeus& In the present study, the opacity
of the ceramic influenced the hardness of RelyX A&®@ Filtek Z350 Flow when they
were cured for 40 seconds.

The amount of light incident on dual-cured and tighred cements is an extremely
important factor in ensuring effective polymeripati Dual-cured resin cements need to be
light-cured to ensure satisfactory polymerizatialthough they have a chemical activator
to complete the reactichStudies of the mechanical properties of resin cesneured in
different modes have shown that dual-cured cemargs superior to light-cured and
chemically activated cemem§2'”*8 The dual-cured resin cement investigated in this
study had better performance than the light-curederrals, particularly when exposed to
120 seconds of light exposure.

The irradiance of the light that reaches the cenwdtastically reduced when the
light is transmitted across a ceramic restorati@cabnse of the effects of absorption,

reflection or transmissioff. Longer exposure times are therefore recommended to
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counteract these effecfSThe results of the present study support thismeaendation, as
all the materials cured for 120 seconds had grgaiBmerization efficiency than those
cured for 40 seconds, a finding observed for aéldtproperties investigated.

The consequences of incomplete polymerizatioresihrmaterials are reflected in a
low degree of conversion and large amounts of vasichonomers, which can adversely
affect mechanical properties and increase wateatisorand solubility>>* The degree of
conversion of a resin material depends on factach s the chemical structure of the
monomers and the curing conditions, including ligintensity and photoinitiator
concentration, as well as the ambient conditionshsas atmosphere and temperatre.
Furthermore, it has been reported that inadequateecsion as a result of low light
intensity during cement curing can adversely affdw clinical performance of the
restoration'®

In the present study it was observed a strong letioa between the degree of
conversion and nanohardness of the materials aedlu@his finding is in agreement with
those of other studies that also demonstrated ip@sdorrelation between degree of
conversion and microhardness of composite réitfsNevertheless, this correlation can
only be validated when materials of the same coitippsare compared®® Because other
factors, such as the type and the amount of fibaticles, can also affect the mechanical
properties of resin-based materidli$n this respect, the materials investigated déffilittle
in terms of their organic composition, as all aredoced by the same manufacturer and
have the same type of load particles (silica amdomia) and very similar filler loads by
weight (65% to 67.5%). However, the compositiortied organic matrix of the flowable

composite differs from that of the other materiadsit contains Bis-EMA as well as Bis-
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GMA and TEGDMA. A recent stud§ of experimental resin cements showed that
replacement of TEGDMA/Bis-GMA by various quantitiesf Bis-EMA does not
necessarily imply significant improvements in partar mechanical properties.

The concept of energy density was used in thegntestudy, as different exposure
times were used but with the same irradiance (550/am?). Other studies that

investigated the effects of energy density on ttep@rties of resin cements found that the

39,40 §0-42

flexural strengtf’, degree of conversid and hardne§8°“*? of dual-cured and light-
cured cements were strongly dependent on thisrfacto

The first hypothesis in this study was rejecteasihoth the opacity of the ceramic
and exposure time affected the properties investiigd he second hypothesis was partially
rejected as the flowable composite proved to beriof to the dual-cured cement, although
some of the properties of the former were simiathbse of the light-cured cement.

Although curing times of 40 seconds are recommeriechost manufacturers of
luting agents, a longer exposure time or increasadiance should be considered to ensure
sufficient conversion in cases involving restomasion which more opaque ceramics need
to be used. In addition, dual-cured cements shibelldonsidered luting agents of choice, as

the presence of a chemical activator minimizesetects of light attenuation caused by

opaque ceramics.

CONCLUSIONS
Notwithstanding the limitations of this study, @rcbe concluded that:
» the opacity of the ceramic and the exposure tinegted an influence on the degree

of conversion, hardness and modulus of elastidith® luting materials evaluated;
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e the luting materials used under 1 mm thick opagesarmnics had lower
polymerization efficiency when cured for 40 secqnds

e a curing time of 120 seconds resulted in greatéynperization efficiency than a
curing time of 40 seconds, irrespective of the dgpaxf the ceramic;

* the dual-cured resin cement had better performémae the light-cured materials,

particularly when a curing time of 120 seconds wsed.
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Table 1: Materials used in the study.

Material Manufacturer Type Composition Filler
RelyX ARC 3M-ESPE, St. Dual-cured resin Bis-GMA, TEGDMA, zirconia/silica 67.5 wt%
(A) Paul, MN, USA cement filler, pigments, benzoyl peroxide,

amine and photoinitiator.
RelyX Veneer 3M-ESPE, St. Light-cured resin Bis-GMA, TEGDMA, zirconia/silica 66 wt%
V) Paul, MN, USA cement filler
Filtek Z350 3M-ESPE, St. Flowable Bis-GMA, Bis-EMA, TEGDMA, 65 wt%
Flow (F) Paul, MN, USA composite zirconia/silica filler

Bis-GMA: BisphenolA glycidyldimethacrylate, TEGDMA: Triethyleneglycalimethacrylate; UDMA
Urethane dimethacrylate; Bis-EMA: Bisphenol-A ethilated dimethacrylate
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Table 2: Mean values (SD) of the degree of conaardiardness and modulus of elasticity

of the materials evaluated using different exposianes.

Material Ceramic 40 80 120

< RelyX | Translucent 73.21 (1.88)| 74.93 (1.15)| 76.06 (1.85)
s | ARC Opaque | 71.70 (1.42)| 73.16 (2.18)| 76.69 (2.85)

c
g.g RelyX | Translucent 69.16 (2.37)| 71.29 (2.07)| 73.05 (2.40)
QE Veneer Opaque | 64.39 (2.20)| 68.04 (1.41)| 68.99 (1.79)
O £ | Filtek z350/| Translucent 63.91 (1.74)| 66.70 (1.33)| 68.25 (1.28)

© Flow Opaque | 63.86 (0.91)| 65.25 (0.95)| 68.36 (0.93)
5 RelyX | Translucen{ 0.47 (0.02)| 0.49 (0.01)| 0.50 (0.01)
S ARC Opague | 0.43 (0.02)] 048 (0.01)| 0.51 (0.03)
0 RelyX | Translucent 0.37 (0.02)| 0.40 (0.02)| 0.43 (0.02)
= Veneer Opaque 0.36 (0.01)| 0.39 (0.01)| 0.41 (0.01)
= | Filtek z350| Translucen{ 0.37 (0.01)| 0.40 (0.01)[ 0.43 (0.01)
T Flow Opaque | 0.31 (0.02)| 0.37 (0.01)| 0.40 (0.01)
= RelyX | Translucent 9.72 (0.22)| 10.00 (0.15)| 10.24 (0.18)
5 G ARC Opaque | 8.99 (0.48)| 9.75 (0.26)| 10.21 (0.39)
5:; RelyX | Transluceni 7.86 (0.37)| 8.20 (0.50)| 8.61 (0.35)
1§;§ Veneer Opaque | 7.73 (0.22)] 8.26 (0.12)| 8.50 (0.15)
= &8 | Filtek z350| Translucent 7.79 (0.14)| 8.42 (0.17)| 8.52 (0.15)

o Flow Opaque 6.83 (0.35) 7.82 (0.16) 8.17 (0.15)
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Figure 1: Mean and standard deviations of the degfeonversion of the materials

evaluated as a function of exposure time.
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Figure 2: Mean and standard deviations of the remslof the materials evaluated as a

function of exposure time.
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Figure 3: Mean and standard deviations of the madof elasticity of the materials

evaluated as a function of exposure time.
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6. CONCLUSOES GERAIS:

A utilizacado de diferentes padrdes internos deréefga para o calculo do grau de
conversdao implicou em diferentes resultados e,aptwt ndo deve ser utilizada para
comparacbées no mesmo estudo. Concluiu-se que odaicoarbonila (~1720 cf) se
mostrou uma alternativa viavel de padréo internaederéncia para materiais a base de
metacrilatos

Com relacdo a estabilidade de cor, o envelhecimawg&lerado resultou em
alteracbes de cor para todos os materiais cimeastamtaliados, porém com valores de
variacdo clinicamente aceitaveis para todbE<@). Apds o processo de envelhecimento,
foi observado um aumento da opacidade para a malos materiais, porém, com niveis de
variagdo muito baixos. Variolink Veneer, Filtek Z8%low e Tetric Flow mostraram
melhor estabilidade de cor que os demais matel@ite 0s cimentos resinosos duais,
Variolink 1l demonstrou a maior estabilidade de ¢aE<1). Todas as resinaow
mostraram adequada estabilidade de cor para cig@&ntee facetas ceramicas.

A avaliagéo da influéncia da ceramica opaca mogju@uo tempo de exposicdo e a
opacidade da ceramica exerceram influéncia sofrawode converséo, dureza e moédulo de
elasticidade dos materiais avaliados. Materiaiscideentacdo utilizados sob ceramicas
opacas com 1 mm de espessura demonstraram mesién@h de polimerizacdo quando o
tempo de 40 segundos foi utilizado. O tempo deseZuindos resultou em maior eficiéncia
de polimerizacédo do que o tempo de 40 segundospamilente da opacidade da ceramica.
O cimento resinoso dual demonstrou melhor desengpgnk os materiais fotoativados,

particularmente quando o tempo de 120 segundosxgesigdo a luz foi utilizado.
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