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RESUMO:

O objetivo desse estudo foi avaliar as propriedades fisico-quimicas de cimentos
resinosos experimentais contendo A glicidil metacrilato (Bis-GMA), Trietileno
glicoldimetacrilato (TEGDMA), Canforoquinona, 2-(dimetilamino) etil  metacrilato
(DMAEMA) e Hidroxitolueno butilado (BHT) com diferentes concentracbes de
hexafluorfosfato de difeniliodénio (DFI) e diferentes doses de energia, nos testes de
Resisténcia coesiva (RC) com corpos de prova (n=10) em formato de ampulheta, por
meio do teste de microtracdo EMIC DL 2000 sob velocidade de 0,5mm/min; Sorcéo e
Solubilidade, Cinética de polimerizacdo e Grau de Conversdo (GC) com corpos de
prova (n=3) em forma de disco (10mm de diametro por 0,8mm de espessura). Para
estes experimentos foram confeccionados espécimes de cimento resinoso contendo
sal de difeniliodonio hexafluorfosfato (DFI) que foram fotoativados com aparelho LED
Bluephase G2 (lvoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) através de um bloco ceramico
IPS E.max Press, cor MO1 (10mm de comprimento x 10mm de largura x 3mm de
espessura) para simular o procedimento de cimentacdo de uma peca ceramica. Para
cada teste, os espécimes foram fotoativados com diferentes doses de energia (15, 30
e 60 J/icm?) e diferentes concentracBes do sal de DFI (0; 5; 1 e 2 mol%). A andlise
estatistica para todas as avaliacOes foi realizada pelo teste de Tukey com nivel de
significancia de 5%. Foi utilizada analise de variancia a dois critérios (acelerador e
dose de energia). Pode-se concluir que a adicdo do sal de DFI melhora as
propriedades dos cimentos experimentais, principalmente na interacdo entre a dose
de 30J de energia, com a concentracao de 0,5 mol% de DFI, demonstrando que uma
maior dose de energia, assim como uma maior concentragdo de DFI ndo representam,

necessariamente, melhores propriedades nos cimentos experimentais.

PALAVRAS-CHAVE: Sal de 0nio, hexafluorfosfato de difeniliodénio, agente de

cimentacao



ABSTRACT:

The aim of this study was to evaluate the physicochemical properties of experimental
resin cements containing Bisphenol A glycidyl dimethacrylate (Bis-GMA), Triethylene
glicol dimetacrylate (TEGDMA), camphorquinone, 2-(dimethylamino)ethyl
methacrylate (DMAEMA) and butylated hydroxytoluene (BHT) with different
concentrations of hexafluorophosphate diphenyliodonium (DPI) and different energy
doses on the cohesive strength test with the specimens (n=10) hourglass shape
through the EMIC DL 2000 microtensile under test speed of 0.5 mm/min; Sorption and
solubility, kinetics of polymerization and degree of conversion with test pieces (n=3)
disc-shaped (10mm diameter x 0.8mm thick). For these experiments were prepared
specimens of resin cement containing salt diphenyliodonium hexafluorophosphate
(DFI), photocured with LED Bluephase G2 apparatus (lvoclar Vivadent, Schaan,
Liechtenstein) through a ceramic block IPS e.max Press, MO1 color (10mm length x
10mm wide x 3 mm thick) to simulate the cementation procedure of a ceramic piece.
For each test, the specimens were light-cured with different energy levels (15, 30 and
60 J / cm?) and different concentrations of DFI salt (0, 5, 2 and 1 mol%). Statistical
analysis for all tests was performed by Tukey test at 5% significance level. It used
analysis of variance with two criteria (accelerator and energy dose). It can be
concluded that the addition of the DFI salt improves the properties of the experimental
cements, especially the interaction between the energy dose of 30J, with the
concentration of 0.5 mol% to DFI, demonstrating that a bigger dose of energy, such as
a higher concentration of DFI not necessarily represent the best properties in

experimental cements.

KEYWORDS: Onium salt, hexafluorophosphate diphenyliodonium, luting agent
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1. INTRODUGAO / REVISAO DE LITERATURA

Diante do aumento da popularidade da Odontologia estética minimamente
invasiva, procedimentos de cimentacdo adesiva envolvendo ceramicas livres de metal
tém sido realizados com muita frequéncia. Esse procedimento preconiza o uso de
cimentos a base de resina, Bis-GMA (Bisfenol Glicidil Metacrilato) e TEGDMA
(Trietileno Glicol Dimetacrilato), pois proporcionam algumas vantagens como
adequado selamento marginal, boa retencéo inicial e aumento da resisténcia a fratura
da ceramica (Burke et al., 2002; Anusavice KJ, 2005).

Esses cimentos séo classificados quanto ao seu modo de ativacdo podendo
ser quimicamente ativados, fotoativados por uma fonte de luz ou, ainda, sistemas que
englobam essas duas abordagens, chamados de cimentos duais (Braga et al., 2002;
Di Francescantonio et al., 2013).

Os cimentos resinosos ativados por luz apresentam algumas vantagens frente
aos demais, como estabilidade de cor e controle do tempo de trabalho (Hekimoglu et
al., 2000; Good et al., 2008). Entretanto, algumas situacdes clinicas impossibilitam a
correta chegada de luz e consequente polimerizacéo satisfatéria do compadsito, como
€ 0 caso da cimentacdo de pinos intra-radiculares ou cimentacdo de ceramicas
espessas e opacas, comprometendo a longevidade do tratamento restaurador
(Sigemori et al.,, 2005; Arrais et al.,, 2009). Uma possibilidade para melhorar a
polimerizacdo de compdsitos fotoativados, em condicdes de atenuacdo da luz
ativadora, seria o0 aumento de sua reatividade. O uso de sistemas fotoiniciadores
ternarios contendo sal de hexafluorofosfato de difeniliodénio (DFI), canforoquinona e
uma amina tercidria tem demonstrado aumento na taxa de polimerizacdo, aumento do
grau de converséo e das propriedades do polimero final (Dressano et al. 2016; Ogliari
et al., 2007; Shin D.H. & Rawls H.R., 2009).

Goncalves e colaboradores (Gongalves et al.,, 2013) mostraram a influéncia
positiva da incorporacdo do sal de DFI na reatividade de cimentos resinosos
experimentais fotoativados. A adicdo do sal promoveu aumento nas propriedades do
polimero, além de aumentar a reatividade e melhorar os valores de conversédo
monomeérica dos cimentos em questao.

No mesmo ano, Palialol (Palialol AR., 2013) avaliou a efetividade destes CREs
na unido imediata a ceramica utilizando diferentes protocolos adesivos (Uso ou nao

do adesivo na superficie condicionada da ceramica). Porém, o uso de uma alta dose



de energia (72J/cm2) para o procedimento de cimentacdo possivelmente teria
mascarado a acéo do sal DFl e este ndo foi capaz de aumentar a resisténcia de unido
dos CREs.

Ainda, a adicdo do sal de DFI em adesivos experimentais, também promove
aumento das propriedades mecanicas, aumento da conversdo e diminuicdo de
mondmeros nao reativos (Dressano et al. 2016; Loguercio et al., 2013).

Dessa maneira, o presente estudo teve como objetivo avaliar as propriedades
fisico-quimicas de cimentos resinosos experimentais contendo diferentes
concentracbes de DFI, assim como diferentes doses de energia, afim de avaliar o

tempo de fotoativacdo para uma maior agilidade no processo de cimentacao.

1.1 - COMPOSICAO DO CIMENTO
1.1.1 - MONOMEROS

Bisfenol A Diglicidil Metacrilato (Bis-GMA) e Trietilenoglicol Dimetacrilato

(TEGDMA)

O Bisfenol A Diglicidil Metacrilato (Bis-GMA) € um mondmero obtido a partir da
resina epéxi e metacrilato de metila. E o monémero de primeira escolha para 0s
materiais odontolégicos a base de resina, pois possuem baixa contracdo, elevado
mdbdulo de elasticidade e baixa toxicidade. (Sideridou et al. 2002)

Uma desvantagem desse material é sua baixa viscosidade, em decorréncia de
pontes de hidrogénio e grupos aromaticos presentes em sua estrutura molecular (Van
Landuyt KL et al, 2007). Para contornar esse agravante, monémeros de menor
peso molecular sdo misturados ao Bis-GMA afim de garantir melhores propriedades
mecanicas no polimero pela maior mobilidade ao sistema, e também pela
incorporacdo de maior quantidade de particulas a mistura (Peutzfeldt, 1997).

O mondmero de baixo peso molecular mais utilizado em conjunto com o Bis-
GMA é o Trietilenoglicol Dimetacrilato (TEGDMA) que se caracteriza por ser uma
estrutura alifatica e auséncia de ligacdes OH (Gajewski et al., 2012). Isso faz com que
ocorra uma sinergia entre os dois componentes melhorando o grau de converséo, a

fluidez e a formacéo de cadeias cruzadas do sistema (Lovell LG 1999)
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1.1.2 - INICIADOR/CO-INICIADOR

1.1.2.1 — Canforoquinona (CQ) e Dimetilaminoetil metacrilato (DMAEMA)

Iniciadores sdo componentes responsaveis pelo inicio da reacdo de quebra
das ligagdes duplas de carbono entre as cadeias monoméricas para a formagao do
polimero, o que caracteriza a polimerizagdo. (Dressano D, 2015)

A Canforoquinona (CQ) é o iniciador mais utilizado na odontologia, haja vista
sua boa cinética de polimerizacdo e seu comprimento de onda (360-510nm) ser
compativel com as fontes de luz presentes no mercado (Sideridou, 2002). Ela por si
s6 nao é capaz de produzir radicais livres quando excitada, necessitando de um co-
iniciador doador de prétons. (Meereis et al., 2014).

Os co-iniciadores mais utilizados para reacfes radicalares envolvendo CQ sao
as aminas terciarias, em especial o Dimetilaminoetil metacrilato (DMAEMA) e o
Dimetilaminoetil benzoato (EDAB) (Teshima et al., 2003). Esses reagentes doam
protons para a CQ em estado excitado, o que resulta na formacao de radicais livres e

consequente reacdo de polimerizacado dos metacrilatos (Stansbury, 2000).

1.1.2.2 - Difeniliodénio hexafluorfosfato (DFI)

O sal de 6nio é um catalisador da reacédo de polimerizacdo de metacrilatos
baseados em CQ, que melhora as propriedades mecanicas e aumenta a velocidade
da reacdo e a reatividade do sistema (Dressano D et al., 2016). Isso acontece pois
ocorre uma transferéncia de elétrons do sal para a CQ excitada, onde o sal regenera
moléculas de CQ inativas por radicais fenil ativos e ainda geram radicais fenil ativos
adicionais, aumentando o grau de conversao (Dressano D et al., 2016; Guo X et al,
2008; Ye Q et al., 2009).

O esquema a seguir de Dressano (2015) mostra a reacdo de polimerizacdo da
CQ com o sal de DFI:

Quando expostos a luz azul, um estado exciplex se forma:

[CQI* + F2l + FF67 = [CQ*™*F2 + FF67]*

O sal de 6nio é reduzido pela transferéncia de um elétron:
[CO**F2| + FF67]* 2 [CQ] + FF67 + F2I+

11



Um radical livre de difeniliodinio se forma, porém é instavel e se decompde
rapidamente em feniliodinio e um radical fenil livre, tornando a reagéo irreversivel:
F2I+ 2> Fl+ F*

O radical livre formado é efetivo na ligagdo com o metacrilato:
F*+ M 2 FM*

Os radicais gerados na propagagado da polimerizagdo promovem clivagem
da ligagdo carbono iodo, liberando outro radical fenil e aumentando dessa
maneira a reatividade:

"M* + Fl + FF67 2 M*FF67 + Fl + F*

CQ = Canforoquinona; F2HFF6 = DFI; F2I = difeniliodineo M = metacrilato.

Ogliari F. e colaboradores, em 2007, avaliaram a influéncia do sal de 6nio na
cinética de polimerizacédo de adesivos dentais a base de resina (Bis-GMA, TEGDMA
e HEMA, com iniciador Canforoquinona). O estudo foi feito com diferentes
concentragcdes de DFI (0,25; 0,5; 1; 2; 4 mol%). Quando foi usada somente a
Canforoquinona como fotoiniciador, a reacdo se dava de forma lenta e com baixa
conversdo de mondmeros; mas ao se adicionar o sal de DFI, aumentou o Taxa de
polimerizacdo e de conversao, independentemente da concentracdo de co-iniciador.
O sistema ternario de fotoiniciador a taxa de polimerizacdo, necessitando de um
menor tempo de fotoativacdo para uma maior conversdo de monémero. Também foi
proposto a utilizacdo de um sistema co-iniciador com aminas e sal de 6nio.

No mesmo ano de 2007, Ogliari F., e colaboradores, avaliaram o efeito de
diferentes concentracdes de um solvente organico na cinética de polimerizacdo em
adesivos dentais a base de resina (monémeros de Bis-GMA, TEGDMA, HEMA), como
co-iniciador a amina EDAB em um sistema binario [CQ e EDAB] e um sistema ternario
contendo o sal de DFI [CQ, EDAB e DFI]. Foi adicionado diferentes concentragdes de
solvente (Etanol — 0, 10, 20, 30 e 40% em peso). Foi observado que a adicdo do DFI
apresentou uma forte melhora na cinética das reacdes reduzindo o efeito inibitério do
solvente, fazendo o material se tornar menos sensivel a presenca de solvente residual

antes da fotoativagéo.
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Leal F. e colaboradores, em 2011, avaliaram a influéncia do sal de 6nio em
forca de microtracdo adesiva em curto e longo prazo. Foi formulado um adesivo dental
modelo contendo Bis-GMA, TEGDMA, HEMA, combinado em 4 grupos diferentes:
[CQ], sistema binario [CQ + EDAB] e [CQ + DFI], sistema ternario [CQ + EDAB + DFI].
Os resultados demonstram que a curto prazo (24h) os sistema ternarios e binario
experimentais e adesivos comerciais apresentaram resultados similares. A longo
prazo (1 ano), o sistema ternario manteve aumentada sua forca de unido a dentina.

Em 2013, Gongalves L., e colaboradores estudaram o efeito de se adicionar o
sal de DFI como co-iniciador da reacdo de polimerizacdo de um cimento a base de
resina, onde foram feitas amostras com diferentes concentracdes do sal (0; 0,25; 0,5;
1; 2; 4 mol%), para se estudar a Cinética de Polimerizacdo, médulo de elasticidade,
Sorcéo e Solubilidade e Estresse de Polimerizacdo. Os resultados apresentaram uma
significante melhora nas propriedades do material, mostrando um Mdédulo de Flexao
maior para os grupos contendo DFI, menor Sorgéo e Solubilidade em concentragdes
de DFI = 0,5%, mas um pequeno aumento no Estresse de polimerizagdo. Conclui-se
que a reatividade da polimerizacdo é dependente da concentracdo do sal de DFIl e
resulta em uma melhora nas propriedades mecanicas e de reatividade do material
sem aumentar drasticamente o Estresse de polimerizagao.

Em 2016, Dressano D. e colaboradores estudaram a influéncia de diferentes
sistema de fotoiniciadores (Canforoquinona [CQ] e Fenilpropanodiona [PPD]),
isoladamente, associados entre eles e combinados com o catalisador co-iniciador
hexafluorfosfato de difeniliodénio (DFI) ou ndo, nas propriedades quimicas e
mecanicas de adesivos experiementais. Os adesivos foram compostos de 25% de
Bis-GMA, 20% de TEGDMA, 10% de GDMA, 25% de HEMA, 2mol% de EDAM como
amina co-iniciadora e 20% de etanol como solvente. Os sistemas iniciadores
estudados foram separados em [CQ], [PPD], [CQ/PPD], variando as concentracbes
(0,5 e 1mol%) e concentracdes de DFI (0; 0,5; 1mol%). As espécimes (0,6mm de
espessura; 1,5mm de largura e 12mm de comprimento) foram avaliadas em relacéo a
sua sor¢do e solubilidade, resisténcia coesiva, modulo de elasticidade e resisténcia a
flexdo. Os resultados demonstram que a adicdo do sal de DFI melhorou as
propriedades do adesivo e a jungao de CQ + PPD, mesmo com menor grau de

conversao, proporcionou melhora nas propriedades do polimero final.
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2. PROPOSICAO:

O presente estudo teve por objetivo avaliar a influéncia de diferentes doses de
energia nas seguintes propriedades fisico-quimicas de cimentos resinosos
experimentais:

a) Resisténcia coesiva,
b) Sorcéo e solubilidade;

c) Cinética de polimerizacdo e grau de conversao;

14



3. MATERIAL E METODOS:
3.1 - Delineamento experimental
Unidades experimentais: Cimentos resinosos experimentais contendo
difeniliodonio hexafluorfosfato (DFI).
Fatores em estudo:
- Fotoativacéo utilizando as densidades de energia de 15, 30 e 60 Joules (J/cm2);
- Concentracdes do sal de DFI: 0; 0,5; 1 e 2 mol%;
Varidveis de resposta:
Foram obtidas por meio dos testes de resisténcia coesiva, cinética de polimerizacéo

e grau de conversao, e sorcao e solubilidade.

3.2 - Preparo dos CREs

Foi preparado um composto base a partir da mistura dos monémeros Bisfenol
A glicidil metacrilato (Bis-GMA) (Sigma-Aldrich, St. Louis, MO, USA) e Trietileno
glicoldimetacrilato (TEGDMA) (Sigma—Aldrich, St. Louis, MO, USA) na propor¢cao
1:1 em massa. Ao composto base foi adicionado 1mol% do iniciador Canforoquinona
(Esstech Inc., Essington, Pensilvania, USA) e 2mol% da amina 2- (dimetilamino) etil
metacrilato (DMAEMA) (Sigma—Aldrich, St. Louis, MO, USA) como sistema
fotoiniciador. Como inibidor foi acrescido 0,1 mol% de Hidroxitolueno butilado(BHT)
(Sigma—Aldrich, St. Louis, MO, USA).

A partir do compdsito base, foram preparados quatro grupos experimentais
contendo o sal de Difeniliodénio hexafluorfosfato (DFI) (Sigma—Aldrich) nas
concentracbes de 0,5mol%; 1mol% e 2mol%, sendo um grupo controle, sem a
presenca do sal. Posteriormente, foi incorporado 60% em massa de particulas de
carga bario-alumino-silicato (0,7 um) (Esstech Inc., Essington, Pensilvania, USA) em
todas as misturas.

Todo o processo de confeccgéo foi realizado em ambiente com temperatura e
umidade controladas e sob iluminacdo de cor amarela. Os componentes foram
inseridos em potes a prova de luz e a mistura dos mesmos foi realizada em
misturadora DAC 150.1 FVZ Speed Mixer (Flack Tek Inc., Landrum, SC 29356, EUA).
Apos finalizacdo do processo, os CREs foram armazenados em ambiente refrigerado
a 4°C.
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Tabela 1. Cimentos com diferentes concentracdes do sal de DFI, assim como a dose de
energia utilizada para os testes.

Dose de Sal DFI (mol%)

energia (J/cm?) 0 0.5 1.0 2.0
15 G1 G2 G3 G4
30 G5 G6 G7 G8
60 G9 G10 G11 G12

3.3 — Resisténcia coesiva

Foram confeccionados corpos de prova no formato de ampulheta (n=10) com
auxilio de moldes de silicone por adicdo (Express, 3M ESPE, St. Paul, MN,USA)
(Figura 1).

Apods insercdo do CRE no molde, foi posicionada uma tira de poliéster sobre o
cimento e este foi fotoativado por aparelho LED Bluephase G2 (lvoclar Vivadent,
Schaan, Liechtenstein) utilizando densidade de energia de 15, 30 e 60 Jicm2. O
processo de fotoativacéo foi realizado com a interposicdo de um bloco de ceramica
IPS E.max Press, cor MO1, (lvoclar Vivadent,Schaan, Liechtenstein) medindo 10 mm
de comprimento x 10 mm de largura x 3 mm de espessura.

Depois de confeccionados, os corpos de prova foram armazenados em estufa

100% de umidade relativa a 37°C por 24h. Posteriormente, foram submetidos ao teste
de resisténcia coesiva por microtracdo em maquina de ensaio universal EMIC DL
2000(Séo José dos Pnhais, PR, Brasil), sob velocidade de 0,5 mm/min.
A area da interface de ruptura de cada corpo de prova foi mensurada com paquimetro
digital (Mitutoyo Corporation, Tokyo, Japan) para converter os valores fornecidos em
Kgf para Mpa através da seguinte formula:

mPa = [Kgf / Area (mm2)] .0,0981 (constante).

3.4 — Cinética de polimerizacéo

Foram confeccionados corpos de prova (n=3) em forma de disco (10 mm de
didmetro e 0,8 mm de espessura) com auxiio de matriz de silicone por adigédo
(Express, 3M ESPE, St. Paul, MN, USA), foi prensada por 2 laminas de vidro. O pico
de absorcédo da dupla ligagdo de carbono (C=C) de metacrilatos em 6165 cm™ foi

registrado antes e depois da fotoativacdo sob as doses de energia de 15, 30 e 60
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Jicm? utilizando aparelho LED Bluephase G2 (lvoclar vivadent, Lichtenstein). A
fotoativacdo foi realizada com a interposicdo de um bloco de ceramica IPS E.max
Press (cor MO1, 10 mm de comprimento x10 mm de largura x 3 mm de espessura)
para simular o efeito da atenuacéo da luz durante um procedimento de cimentagéo. O
monitoramento da cinética de polimerizacdo em tempo real foi realizado em corpos de
prova de dimensdes iguais com 2 scans por espectro sob resolucéo de 4

cm-1, fornecendo uma taxa de aquisicdo de dados maior do que 2 Hz. Os dados da
cinética foram coletados continuamente por 5 minutos.

O calculo do GC foi baseado na proporcao entre as duplas ligacées de carbono
alifaticas e aromaticas, usadas como padrao interno, nos estados polimerizados e
ndo polimerizados. Para o célculo, foi utilizada a técnica de baseline, tracada pelo
software OPUS. O GC foi calculado a partir da seguinte equagéo: DC=100 x [1-
(Rpolimerizado/Rnédo polimerizado)], na qual R representa a razdo entre o pico de
absorbancia em 1638 cm™ e em 1608 cm-?.

3.5 - Sorcao e Solubilidade

O teste de sorcéo e solubilidade foi realizado de acordo com a ISO4049/2000,
porém, com alteracbes nas dimensodes e fotoativacdo dos corpos de prova.

Foram confeccionados corpos de prova (n=5) em forma de disco (5 mm de
diametro e 0,5 de espessura), atraves de matrizes preparadas com silicone por adicéo
(Express, 3M ESPE, St. Paul, MN, USA).

A fotoativacdo dos corpos de prova foi realizada através de um boco de
ceramica IPS E.max Press (cor MO1, 10 mm de comprimento xX10 mm de largura x
3 mm de espessura) com aparelho LED BluephaseG2 (lvoclar vivadent,
Lichtenstein) sob densidades de energia de 15, 30 e 60 J/cm?, conforme 0s grupos
propostos no presente estudo.

Os corpos de prova foram inseridos individualmente em microtubos de plastico
e armazenados em estufa a 37°C, por 24h, e colocados em dessecador contendo
silica gel para dessecamento inicial Os corpos de prova foram pesados repetidamente
em balanca analitica digital (Shimadzu AUW220D, S&o Paulo, SP,Brasil) até que uma
massa constante com variacdo de 0,01mg fosse atingida
(ml). Apés, o volume das amostras foi mensurado com paquimetro digital (Mitutoyo,

Toquio, Japédo). Os espécimes foram inseridos, individualmente, em 1,5 ml de agua
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destilada (trocada semanalmente) e armazenados em estufa a 37°C, durante sete
dias. Passado esse periodo, o excesso de agua foi removido com ajuda de papel
absorvente e pesados para obtencdo da massa m2. Finalmente, os corpos de prova
foram novamente colocados em dessecador e armazenados em estufa a 37°C para
nova pesagem periddica até a obtencdo da massa constante final (m3). A sorcao de
agua e solubilidade foram calculadas em pg/mma3 pelo ganho ou perda percentual

de massa em relacdo a massa inicial ml, atraveés das formulas:

. (m2-m3)
Sorgdo=——""—"—

N (m1-m3)
Solubilidade =———
Onde:

m1 = massa inicial, antes da imersdo em agua destilada, em mg;.
m2 = massa apos imersdo em agua destilada, em mg;

m3 = massa apos o segundo ciclo de dessecacdo, em mg;

V = volume das amostras em mms.
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4. RESULTADOS:

4.1 Grau de Converséo (CG) e Cinética de Polimerizacéao:

Para o grau de conversao, a adicdo do sal teve influéncia positiva em todos 0s
grupos avaliados. O grupo sem a presenca do sal obteve os menores valores
para o GC. Ja os grupos contendo 0,5mol% e 1,0mol% foram os que apresentaram
os melhores valores. O grupo com a concentracdo maxima de DFI (2mol%) foi o que
apresentou valores intermediarios de GC. Diferentes tempos de fotoativacdo nao

exerceram diferencas estatisticas nos grupos avaliados.

Tabela 2. Taxa de polimerizacao (S*) de cada grupo obtida através do teste de cinética de
polimerizagéo

Sal DFI (mol%)
Dose de energia
(I/cm?)
0 0.5 1 2 Dados agrupados
15 0.92 (0.02) 3.79 (0.04) 3.95(0.22) 3.57(0.14) b
30 1.18 (0.05) 3.91(0.3) 4.11(0.14) 3.77 (0.15) ab
60 1.06 (0.07) 4.37 (0.01) 4.06 (0.4) 3.81(0.13) a
c A A B Dados agrupados

Para taxa de polimerizagao ndo houve interacao entre os fatores. Letras diferentes (mailscula
para coluna; minuscula para linha) indicam diferenca estatistica significante (p < 0,05).

Gréfico 1. Cinética de polimerizag&o entre os grupos avaliados
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B —— ODFI30J
—— ODFI60J
— 0.5DFI15J
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4.2 Resisténcia Coesiva (RC)

Para todos os grupos, os menores valores para o RC foi atingido quando
utilizado a dose de 15J de energia, sendo o grupo na auséncia do sal aquele que
apresentou o menor resultado entre todos. Quando aplicado a dose de 30 e 60J de
energia todos os grupos apresentaram os melhores valores, sem diferenca estatistica,
exceto, novamente, o0 grupo na auséncia do sal, o qual apresentou valores

intermediarios de RC.

Tabela 3. Valores de resisténcia coesiva de acordo com a concentracdo do sal e a dose de
energia.

Dose de energia (Jicm?)

DFI 15 30 60
0 9.02(2.76)Cb 24.92(10.10)Bb 62.40(12.96)Aa
0,5 41.74(20.02)Ba 73.27(7.70)Aa 70.20(22.32)Aa
1 45.34(19.06)Ba 83.44(13.13)Aa 76.75(12.02)Aa
2 42.37(18.69)Ba 72.51(10.51)Aa 74.06(15.32)Aa

4.3 Sorcdao e solubilidade em 4gua

Somente a concentracdo do DFI apresentou influéncia nos valores, para o teste
de sorcdo de agua. Os grupos contendo a concentracdo de 1mol% e 2mol% foram os
que apresentaram 0s menores valores, seguido do grupo com 0,5mol% com
resultados intermediarios e o0 grupo na auséncia do sal apresentando 0s maiores
valores.

Para a solubilidade, a interagéo se deu tanto pela concentracdo do DFI como
para a dose de energia aplicada. Os menores valores de acordo com a concentracéo
do sal foram encontrados nos grupos contendo 1mol% e 2mol% de DFI, sem diferenca
estatistica entre eles, sendo os grupos sem a presenca do sal com os maiores valores
e 0s grupos com 0,5mol% com valores intermediarios. Para a dose de energia 0s
menores valores foram para aqueles em que a dose de energia aplicada foi de 60J,
seguido dos grupos intermediéarios com 30J e 0s grupos onde a energia foi de 15J
com os maiores valores. Os grupos apresentando a concentracdo de 2mol% e 1mol%
de DFI ambos com 60J de energia mostraram oS menores valores entre todos 0s
grupos, ja os maiores foram os grupos sem a presenca do sal com 15J e 30J de

energia, e os demais apresentaram valores intermediarios.
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Tabela 4. Valores de sor¢do de agua de acordo com a concentracdo do sal e a dose de

energia.
Dose de energia (J/cm?)
DFI 15 30 60
0 46.58(12.33) 48.11(5.34) 3513(4.91) | b
0,5 39.96(14.62) 41.28(9.04) 35.50(10.11) | ab
1 38.20(7.75) 20 56(3.84) 34.38(4.60) |a
2 35.40(4.73) 37.17(11.26) 33.63(491) |a

Tabela 5. Valores de solubilidade de 4gua de acordo com a concentracao do sal e a dose de

energia.
Dose de energia (J/cm?)
DFI 15 30 60
0 115.5(10.72) 7495(732)  4140(559) |c
0,5 33.70(13.76) 20.12(6.22) 1258(1.91) |b
1 31.66(2.19) 14.44(2.28) 8.97(3.21) ab
2 26.43(6.60) 15.11(2.27) 10.19(3.00) | a

C B A
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5. DISCUSSAO:

Os resultados evidenciaram que a presen¢a do sal de DFI melhorou o GC nos
grupos testados, sendo a maior taxa de polimerizacdo naqueles contendo
0,5mol% e 1mol% de DFI, e sdo independentes da dose de energia avaliada,
demonstrando que mesmo com menor dose de energia que a utilizada por Palialol
(72J/cm?), o sal de 6nio tem sua eficiéncia mantida.

Essa melhora é explicada pelo carater estavel e bivalente da molécula do
sal de DFI, a qual por um lado € uma fonte latente de cétions pela producao de acido
de Bronsted (Van Landuyt K et al., 2005; Fouassier, J. P. & Lalevée, J.,

2012; DeVoe RJ et al, 1992), como também pela geracdo de radicais livres
com a formacdo de radicais aril durante a polimerizacdo (DeVoe RJ et al.,
1992). Além disso ocorre a regeneracdo das moléculas de CQ através da
substituicdo de radicais inativos e de terminacdo por radicais iniciadores fenil
ativos (Fouassier, J. P. & Lalevée, J., 2012).

As propriedades avaliadas também mostraram melhora em todos os grupos
contendo o sal de DFI, j& que um polimero mais resistente, com maior quantidade
de cadeias cruzadas, € obtido quando se tem um alto GC, na maioria das vezes
(Leprince, 2013; Ferracane JL, 2006).

Para os testes de sorcdo e solubilidade, os melhores resultados dos grupos
contendo DFI, deve-se tanto ao fato da natureza hidréfoba dos radicais formados da
guebra da molécula do sal de 6nio, como também a maior conversao monomeérica
ocasionada por esses radicais, 0 que reduz a quantidade de mondmeros residuais e,
consequentemente, sua sorcao e solubilidade (Dressano et al, 2016; Guo X et al,
2008).

Quando foi aumentada a dose de energia em todos os testes ocorreu uma
melhora nos valores, em decorréncia de um melhor polimero formado. Entretanto, a
relagdo entre a maior quantidade de energia, com a maior concentracdo de sal ndo
mostra resultados estatisticamente melhores que 0s outros grupos, uma vez que para
o teste de RC e sorgcdo os melhores valores podem ser visto na concentragdo de
0,5mol%, e para o solubilidade em 1mol%. Isso demonstra que a influéncia do DFI
esta ligada a velocidade da reacdo em que a maior conversdo monomerica € sua

consequéncia, e em concentragcdes muito altas podem até inibir o processo de
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polimerizacdo (Dressano et al., 2016; Gongalves LS et al., 2013), fato que pode ser
visto nas concentragbes acima de 1mol%, as quais ndo mostram melhora.

No presente estudo, a interposicdo do bloco de ceramica foi proposta para
simular a cimentagcdo de uma peca ceramica. Foram realizadas fotoativacoes com
diferentes doses de energia e com diferentes concentracbes de sal de 6nio, para
avaliar sua influéncia no tempo de fotoativagdo. O grupo com valores mais
promissores foi aquele em que a concentracdo do sal DFI foi de 0,5mol% com dose
de energia de 30J. Isso mostra uma eficiéncia na velocidade da reacdo de
polimerizacdo pelo sal DFI, mesmo em pequenas quantidades e com energia e
tempo reduzido, podendo ser levado em consideragcdo para novos estudos que

buscam uma maior agilidade no processo clinico.
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6. CONCLUSAO:
De acordo com os resultados obtidos nesse trabalho p6de-se observar:
- A adicdo do sal de hexafluorfosfato de difeniliodénio melhora as propriedades
dos cimentos experimentais, nas condi¢cdes avaliadas.
- Uma maior dose de energia, assim como uma maior concentracao de DFI,
nao representam necessariamente melhores propriedades nos cimentos
experimentais.
- A interacao entre a dose de 30J de energia, com a concentracdo de 0,5mol%
de DFI, foi aguela que apresentou as melhores propriedades nos cimentos

experimentais avaliados.
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