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RESUMO

O objetivo neste presente estudo foi avaliar a incorporagédo de tris
(trimetilsilil) silano (TTMSS) como co-iniciador em adesivos dentais de dois passos.
Foram formulados 4 adesivos experimentais: TTMSS/DPIHP: (CQ + TTMSS +
DPIHP), TTMSS: (CQ + TTMSS), DMAEMA (CQ + DMAEMA) e DMAEMA/DPIHP (CQ
+ DMAEMA + DPIHP). Para o teste de sorcao e solubilidade foram confeccionados
discos (n=5) de adesivos (8,0mm diametro x 1,0mm espessura), estes foram
acondicionados em recipientes plasticos, onde foram pesados apds 24h (m1), 168h
em agua destilada (m2) e repesados em dissecadora a vacuo (m3). O grau de
conversdo foi avaliado através de um espectrofotdmetro de infravermelho
transformado de Fourier, os discos (n=3) foram confeccionados em uma matriz
metalica (2mm largura x 6mm diametro) e as leituras realizadas ap0s 24h de
armazenamento (37 °C). Para resisténcia de unido, foram obtidas superficies planas
de dentina em dentes bovinos (n=5), os adesivos experimentais foram aplicados,
restaurados com composito Filtek Z100 e armazenados em agua. Apls 24 horas, 0s
dentes foram cortados em palitos e submetidos ao teste em uma maquina de ensaio
universal Instron a uma velocidade de 0,05mm/min. Como resultado, foi observado
que TTMSS/DPHIP apresentou maiores resultados de grau conversao e resisténcia
de unido, quando comparado ao DMAEMA; porém nao apresentou melhoras quando
o DPIHP foi utilizado em conjunto com DMAEMA, para sorcao e solubilidade, todos
0S materiais experimentais apresentaram resultados semelhantes. Dessa forma,
conclui-se que TTMSS pode substituir DMAEMA, e que, associado ao DPIHP,
melhores resultados podem ser alcancados.

Palavras-chave: Adesivos dentinarios. Desmineralizacdo do dente. Fotoiniciadores

dentéarios.



ABSTRACT

The aim of this study was to evaluate the incorporation of tris (trimethylsilyl)
silane (TTMSS) as a co-initiator in two-steps self-etch adhesives. Four experimental
adhesives were formulated: TTMSS/DPIHP: (CQ + TTMSS + DPIHP), TTMSS: (CQ +
TTMSS), DMAEMA (CQ + DMAEMA) and DMAEMA/DPIHP (CQ + DMAEMA +
DPIHP). For the water sorption and solubility test, discs (n=5) of adhesives (8.0 mm
diameter x 1.0 mm thickness) were made and inserted in plastic recipients to be
weighed after 24h (m1), 168h in distilled water (m2) and at a vacuum desiccator (m3).
The degree of conversion was analyzed by the FTIR spectrometer, the discs (n=3)
were crafted in a metallic matrix (2mm thickness x 6mm diameter) and readings
performed after 24 h of storage (37 °C). For microtensile bond strength, flat dentin
surfaces were obtained from bovine teeth (n=5), the experimental adhesives were
applied, restored with Filtek Z100 composite and stored in water. After 24 h, resin-
bonded teeth were sectioned in small resin—dentin sticks and subjected to the test in
na Instron testing machine. It was possible to observe that TTMSS / DPHIP showed
higher results of degree of conversion and microtensile bond strength, when compared
to DMAEMA; however, it did not show better when DPIHP was used with DMAEMA.
To water sorption and solubility, all experimental materials showed similar results.
Thus, TTMSS can replace DMAEMA and when both were associated with the DPIHP

better results can be achieved.

Key words: Dentin-bonding agents. Tooth demineralization. Photoinitiators, dental.
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1 INTRODUCAO

Os sistemas adesivos autocondicionantes possuem mondmeros funcionas
acidos, responsaveis por desmineralizar parcialmente a dentina e formar ligacdes
estaveis com o célcio superficial disponivel apds sua liberacdo. Esses sistemas sdo
geralmente apresentados na forma de dois frascos, sendo primer e bond (Van
Meerbeek et al., 2011). Nesses sistemas adesivos, a caracteristica hidrofila € um fator
primordial na composi¢do do primer acidico, uma vez que este possui agua e sua
composi¢gdo, o bond, por sua vez geralmente possui resina fluida contendo

dimetacrilatos livres de agua (Van Meerbeek et al., 2020).

Os componentes hidrofilicos, como o 2 — hidroxoetil metacrilato (HEMA), sédo
monOdmeros necessarios para aumentar a infiltracdo em dentina Umida e
desmineralizada. Contudo, os componentes hidrofobicos utilizados nesses materiais,
como o bisfenol A dimetacrilato de glicidila (Bis-GMA), sé@o responsaveis pelo aumento
nas propriedades mecanicas, além de garantir a compatibilidade com os compdsitos

resinosos (Moszner et al., 2005; Van Landuyt et al., 2007b).

O principal fotoiniciador utilizado nas resinas adesivas atualmente
disponiveis é a canforoquinona (CQ) baseada em ativacao de polimerizacao fisica (por
luz). Essas sdo moléculas capazes de absorver radiacdo eletromagnética (luz) e
desencadear o processo de polimerizacao (Neumann et al., 2005). Essa molécula € um
fotoiniciador indireto (tipo 2), ou seja, necessita de um co-iniciador para dar inicio a
polimerizacao (Stansbury, 2000). O co-iniciador mais utilizado atualmente em conjunto
com CQ é amina terciaria DMAEMA, por possuir uma cadeia estrutural basica e alto
grau de eficiéncia em polimerizacdo (Wang et al., 2006). Todavia, esse co-iniciador
possui algumas limitacdes como instabilidade em contato com condicionantes acidos e
potencial citotoxico consideravel (Cramer et al., 2011). Quando a amina entra em
contato com o agente condicionador acido ocorre uma reacdo acido-base levando a
uma transferéncia de carga. Essa reacao interfere na polimerizagéo devido a sua forte

natureza basica (Munchow et al., 2013).

Um composto chamado tris (trimetilsilil) silano (TTMSS), que foi sintetizado
por Gilman e colaboradores em 1965, vem sendo utilizado em pesquisas laboratoriais,

pois possui potencial de agir como agente radical basico (Chatgilialoglu et al., 1988).



Estudos recentes mostraram que o radical TTMSS foi utilizado para a aplicacdo em
sistemas de fotoiniciacdo, relatando as seguintes caracteristicas: baixo potencial de
ionizagcdo e elevada reatividade inerente para a adicdo de duplas ligacOes
caracterizadas pela formacdo de céations de sililio (Lalevée et al., 2011; Song et al.,
2016).

A CQ ¢é altamente hidrofébica, tendo assim dificuldade de iniciar a
polimerizacdo em mondmeros hidrofilicos como HEMA (Wang et al., 2006). Estudos
demonstraram que a separac¢ao de fase de adesivos que contém o Bis-GMA ocorre na
presenca de agua. A conversao limitada de monémeros para polimeros ocorre quando
as moléculas hidrofébicas estdo rodeadas por uma matriz hidrofilica, geralmente
HEMA, sugerindo que essas moléculas fotoiniciadoras sdo incompativeis com o HEMA,
fragilizando a formacdo da camada hibrida (Spencer e Wang, 2002). Para tentar
solucionar esse problema, o sal de iodénio hexafluorofosfato de difeniliodénio (DPIHP)
tem sido amplamente utilizado nos sistemas adesivos, pois teoricamente sao hidrofilos
e capazes de atuar como co-iniciadores acelerando a taxa de polimerizacdo nessas
partes mais hidrofilicas durante a separacdo de fase, sendo capaz de adentrar nessa

matriz hidrofilica e dar inicio ao processo de polimerizacao nessa area (Ye et al., 2009).
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2 REVISAO DA LITERATURA

O principal objetivo dos adesivos dentarios é fornecer uma ligagéo duradoura
e eficiente entre dois tecidos de naturezas distintas, criando uma interface de unido. As
primeiras tentativas de unir a resina acrilica a estrutura do dente devem ser atribuidas
ao quimico suico Hagger, em 1951. Hagger usou o mondémero funcional glicerofosfato
dimetacrilato (GPDM), que é atualmente usado como mondémero funcional priméario em
alguns produtos adesivos. Em 1952, Kramer e McLean, mostraram que o GPDM
melhorou a adesdo a dentina ao penetrar na superficie durante a formacdo de uma
camada intermediaria. Além disso, Buonocore em 1955, criou a técnica do
condicionamento com &cido fosférico em esmalte e tem sido utilizado até os dias de
hoje. A partir do desenvolvimento dessa técnica, estudos realizados no final da década
de 1970 e de 1980, proporcionou uma ampla gama de sintese de monémeros
funcionais para interagir quimicamente com componentes dentarios inorganicos

(hidroxiapatita) ou organicos (colageno) (Van Meerbeek et al., 2020).

Durante a preparagdo da cavidade com instrumentos de corte ou
instrumentos rotatorios abrasivos, a superficie dentaria € coberta por uma camada
amorfa e fina, composta por coldgeno degradado, bactérias e alguns detritos oriundos
de esmalte e dentina. Essa camada ndo se encontra fixada a superficie do dente, ou
seja, ao realizar o condicionamento acido ou aplicar ativamente o adesivo sobre essa
camada ocorre a dissolucdo para obter uma adesao satisfatoria a superficie do dente
subjacente (Pashley, 1984). O principal desafio € dissolver com baixa ou superficial
desmineralizacdo da superficie profunda do dente, removendo assim a hidroxiapatita
da interface (Van Meerbeek et al., 2011). Em 1963, Boyde et al., foram os primeiros a
descreverem essa camada como smear layer, posteriormente, Watanabe, na década
de 90, desenvolveu os primeiros mondmeros funcionais acidos, ou seja, primers
condicionantes com baixo pH, porém maior que o do acido fosférico, com o objetivo de
infiltrar no tecido e desmineralizar parcialmente a dentina, formando uma forte e estavel

ligagéo quimica aos tecidos dentais.

A adesdo dos adesivos autocondicionantes ocorre devido uma unido
quimica com a hidroxiapatita dentinaria, a qual é indispensavel para a adesédo. O
mecanismo de adesao ocorre através da adesao quimica que reduz a degradacéo

hidrolitica, principalmente com o monémero 10-MDP que faz ligacao ibnica forte com o
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calcio da hidroxiapatita resultando em sais de calcio MDP, os quais possuem dificil
dissolucéo gerando maior estabilidade e adeséo aos tecidos dentarios (Tay et al., 2002;
Erick et al., 2005; Carrilho et al., 2019).

Os adesivos podem ser classificados como: convencionais ou
autocondicionantes. Enquanto os convencionais requerem o uso de acido fosforico, os
autocondicionantes ndo necessitam por conter monémeros acidos que realizam essa
funcdo no substrato dentario (Van Meerbeek et al, 2011). Os adesivos
autocondicionantes podem ser de uma etapa (combinacao de acido, primer e adesivo
em um mesmo frasco) ou de duas etapas (acido primer e adesivo em frascos diferentes)
e, dependendo da sua agressividade podem ser subdivididos em fortes, suaves e
moderados (Tay et al., 2004). O desempenho desses adesivos depende do mondémero
funcional incluido na solucéo e de sua estrutura molecular particular (Van Meerbeek et
al., 2011).

Os autocondicionantes sdo utilizados no substrato seco e ndo requerem o
condicionamento com acido fosforico na superficie, podendo diminuir a sensibilidade
pbés-operatoria, ser menos sensivel a técnica pois ndo ha necessidade de controlar a
umidade dentinaria, diminuindo a ocorréncia de erros (Tay et al., 2002). A composi¢cao
basica de um adesivo autocondicionante é solucdo aquosa de monémero funcional com
ph relativamente mais alto que o do acido fosférico, monémeros acidos pouco soluvel
em agua, por isso o mondmero HEMA ¢é acrescentado na formulagéo, para ajudar
nessa diluicdo dos mondmeros assim como do aumento da molhabilidade da dentina,
e a 4gua como solvente que participa na ionizacao do meio e ativacdo de mondémeros
acidos. Como monémeros acidos funcionais que podem ser utilizados podemos citar
Fenil-P, 10-MDP, MDPB, 4-META, 4-MET, MAC-10. 4-AETA, MEP, GPDM (Tay et al.,
2002; Eick et al., 2005).

Na década de 1990, a principal desvantagem dos primeiros adesivos
autocondicionantes, era o pH muito baixo (acido) das solu¢des que desmineralizava o
esmalte e a dentina, com isso ndo formava uma unido quimica entre o adesivo e tecido
no qual era aplicado. Outro problema era a menor quantidade de carbono na cadeia
molecular dos mondmeros, tornando-o hidrofilico. A hidrofilia das solugbes e
consequentemente do polimero levava a uma maior sor¢do de dgua que causava a

degradacéao adesiva (Van Meerbeek et al., 2011). Apés muitas pesquisas ao longo dos
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anos, os fabricantes conseguiram adequar o pH das solu¢cdes dos adesivos e balancear

a quantidade de monémeros hidrofilos (Pashley et al., 1998).

Monbémeros resinosos podem ser tanto hidrofobos, aqueles que né&o
apresentam afinidade com a 4gua, quanto hidrofilos, aqueles que apresentam afinidade
com a agua (Bedran-Russo et al., 2017). A parte hidrofoba € composta por monémeros
de reticulacdo que torna o adesivo com uma boa resisténcia mecanica, estabilidade e
compatibilidade com a resina composta e cimentos resinosos, e a parte hidrofilica
composta por mondmeros hidrofilicos vao faciltar a adesdo em dentina
desmineralizada e umida (Moszner et al., 2005). Os solventes sdo responsaveis por
reduzirem a viscosidade do material promovendo infiltracdo adesiva e importantes na
adesdo na técnica de dentina Umida, porém a falha na sua volatizacdo gera o seu
aprisionamento prejudicando a polimerizagdo resinosa, diminuindo as propriedades
fisicas do material (Van Landuyt et al., 2007). Outros componentes importantes sao
fotoiniciadores e componentes ativos que normalmente sdo a canforoquinona
associada com a amina terciaria que auxiliam na separacdo de fases do adesivo
(Abedin et al., 2015).

Na reacdo de polimerizacdo, 0s mondmeros Sao compostos quimicos
capazes de reagir para formar um polimero, essas estruturas séo consideradas as mais
importantes pois vao fornecer uma estrutura rigida ao adesivo (Van Landuyl et al.,
2007). Existem trés tipos principais de degradag&o da unido com os sistemas adesivos,
que ocorrem principalmente na adesdo a dentina, por ser um substrato mais
heterogéneo e com maior presenca de agua, sendo eles a degradacédo do polimero,
das particulas de carga e do colageno. A camada hibrida é suscetivel a degradacao
hidrolitica (Reis et al., 2004) comprometendo as fibrilas coldgenas com o passar do
tempo (Hashimoto et al., 2003). A agua incorporada no sistema adesivo pode degradar
a unido promovendo canais para a nanoinfiltracdo (Sano et al., 1995). Além disso, a
auséncia da volatizacdo da agua e solventes pode resultar em uma menor efetividade
da unido (Van Landuyt et al., 2005).
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3 PROPOSICAO

Este estudo teve como objetivo analisar o comportamento do sistema
fotoiniciador (SFI) CQ/TTMSS em resinas adesivas autocondicionantes experimentais,
contendo um terceiro componente, o sal de iodonio hexafluorofosfato de difeniliod6nio
(DPIHP) como um acelerador de elétrons. As hipoteses nulas testadas foram: (1) o grau
de converséo dos adesivos experimentais com TTMSS sera semelhante aos adesivos
com DMAEMA; (2) a sorcao e solubilidade dos adesivos experimentais com TTMSS
sera similar aos adesivos com DMAEMA,; e (3) a resisténcia de unidao dos adesivos

experimentais com TTMSS sera semelhante aos adesivos com DMAEMA.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Sintese Dos Compdsitos Experimentais

Neste estudo, foram preparados adesivos autocondicionantes experimentais
fotopolimerizaveis descritos na Tabela 1. Suas propriedades fisicas e quimicas foram
avaliadas de acordo com os testes laboratoriais que seréo citados a seguir. Os grupos
foram divididos de acordo com suas composi¢des, onde os adesivos apresentaram 0s
mesmos tipos de mondémeros, variando-se apenas 0s co-fotoiniciadores, sendo eles
TTMSS e DMAEMA.

Tabela 1 — Definigcdo dos grupos utilizados.

Grupo Abreviagao Aplicagéo Iniciadores
Autocondicionante TTMSS/DPIHP Dois CQ + TTMSS + DPIHP
Silano Passos
Autocondicionante DMAEMA/DPIHP Dois CQ + DMAEMA +
Amina Passos DPIHP
Autocondicionante DMAEMA Dois CQ + DMAEMA
Silano Passos
Autocondicionante TTMSS Dois CQ + TTMSS
Amina Passos

Foram formulados 5 gramas de quatro adesivos experimentais. A quantidade
de cada composto utilizado na formulacdo estd descrita na tabela 2. A mistura foi
realizada em passos onde foram adicionados primeiro 0S compostos mais Viscosos,
seguindo pelos mais fluidos, e finalizando com os compostos granulados. Todos os
materiais utilizados para manipulacéo foram pesados em balanc¢a analitica de precisédo
+0,0001g (Metter-Toledo AG285, Sdo Paulo - SP). Apés a mistura dos elementos
qguimicos, os cimentos foram submetidos a um aparelho misturador mecéanico a vacuo
(SpeedMixer, DAC 150.1 FVZ- K, Hauschild Engineering, Hamm, North Rhine-
Westphalia, Germany) na intencdo de obter uma substancia mais homogénea.
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Tabela 2 — Quantidade e composicao utilizada nos adesivos experimentais.
Compostos PRIMER TTMSS/DPIHP DMAEMA/DPIHP DMAEMA TTMSS

(%) (%) (%) (%) (%)
10MDP 20 - - - -
UDMA 15 35 35 35 35

ETANOL 25 - - - -
AGUA 15 - - - -
TEGDMA 15 30 30 30 30
Bis-GMA - 10 10 10 10
BISEMA - 22 22 22 22
HEMA 10 - - - -

CQ - 0,5 0,5 0,5 0,5
SIDIF - 15 15 - -
TTMSS - 1 - - 1
DMAEMA - - 1 1 -

(10MDP) fosfato de 10-metacriloiloxidecil di-hidrogénio; (UDMA) uretano dimetacrilato; (TEGDMA)
trietilenoglicol dimetacrilato; (Bis-GMA) bisfenol-glicidil-metacrilato; (bisema) dimetacrilato de bisfenol-A
etoxilado; (HEMA) hidréxietii metacrilato; (CQ) canforoquinona; (SIDIF) sal de iodbdnio
hexafluorofosfato de difenilioddnio; (TTMSS) tris (trimetilsilil) silano; (DMAEMA) dimetilaminoetil
metacrilato.

4.2 Resisténcia de unido

Quarenta incisivos bovinos extraidos foram utilizados. Esses dentes foram
armazenados em solucéo de cloramina/agua a 0,1% (em peso) a uma temperatura de
4°C e utilizados por um periodo nao superior a quatro meses ap0s a extracdo. Os
dentes foram lixados paralelamente ao longo eixo, na superficie vestibular para expor
uma superficie plana em dentina. As raizes foram cortadas em maquina de corte
(Isomet 1000, Buehler, Lake Bluff, IL) com disco diamantado em baixa velocidade e
refrigeracdo com agua. A superficie plana em dentina foi lixada com lixa de carbeto de
silicio de granulagdo 600 previamente aos procedimentos adesivos. Cada grupo
experimental utilizou 5 dentes (n =5), sendo um total de quatro grupos (TTMSS/DPIHP;
DMAEMA/DPIHP; DMAEMA; TTMSS). Depois de armazenados e imediatamente antes

dos procedimentos adesivos, as superficies planas em dentina foram polidas
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manualmente com a lixa de granulacéo 600 e agua, por 30 segundos, para a obtencéo

de smear layer padronizada.

Na sequéncia, foram aplicadas as resinas adesivas experimentais seguindo
0s mesmos padrdes da aplicacéo clinica e, depois, foram construidas restauracfes com
composito Filtek 2100 (3M ESPE, St. Paul, USA) com 3 incrementos de no maximo 2
mm até atingir uma altura de aproximadamente 5 mm. As amostras restauradas foram

armazenadas por 24 h em &gua destilada a 37°C.

As amostras foram cortadas longitudinalmente em fatias de 1 mm e foram
feitos cortes perpendiculares para obtencdo de palitos de aproximadamente 1mm?2,
Esses palitos foram levados a uma maquina de ensaio universal Instron a uma
velocidade de 0,05mm/min, fixados pelas extremidades com cianoacrilato e testados
sob forca de tracao, a uma velocidade de Imm/min., utilizando célula de carga de 500N,
até ocorrer ruptura do espécime. Apoés a fratura, as amostras foram cuidadosamente
removidas e sua area de secao transversal medidas com um paquimetro digital com
precisdo de 0,01 mm. A tensdo necessaria para causar a ruptura dos espécimes foi
determinada pela razao entre a carga (kgf) no momento da fratura e a area da seccédo
transversa do espécime em mm?2. Os palitos provenientes de uma mesma amostra
(dente restaurado) tiveram as resisténcias de unido agrupadas e a média de resisténcia
de unido de cada amostra foi considerada como uma unidade estatistica. Os palitos
que fraturarem prematuramente antes do teste de microtragéo foram considerados com

resisténcia de unido igual a 0 MPa.

4.3 Grau de Conversao

O grau de conversdo dos polimeros foi avaliado por meio de um
espectrofotometro de infravermelho transformado de Fourier (FTIR Bruker
Spectrometer, Bruker, Bremen, Alemanha) com espelhos de angulagéo de 45° (PIKE
Technologies, WI, USA). As amostras (n = 3) foram confeccionados em uma matriz
metélica (2 mm de largura X 6 mm de didmetro) padronizadas a uma propor¢éo de 40%
de primer e 60% de Bond e fotopolimerizados individualmente pela unidade de LED
Valo (Ultradent Products Inc., EUA) com irradiancia de 1300 mW/cm? por 20 s. Apos 24

h, cada amostra foi dispensada diretamente no cristal de ATR. Os dados dos adesivos
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nao polimerizado foram utilizados e o grau de conversado foi calculado por meio da

formula:

R s
DC% = (1 = R—)x 100

UNCURED

Onde R € a razdo entre as alturas de 1639 cm -1 e 1609 cm -1 picos do

material ndo curado e apos a cura.

4.4 Sorcao e Solubilidade

Os testes de sorcao e solubilidade de agua foram baseados no padrédo ISO
4049, exceto para as dimensOes da amostra (8,0 mm de diametro x 1,0 mm de
espessura). As amostras foram confeccionadas com moldes de silicone padronizados
a uma proporcéao de 40% de primer e 60% de Bond e fotopolimerizados individualmente
pela unidade de LED Valo (Ultradent Products Inc., EUA) com irradiancia de 1300
mW/cm? por 20 s. Apdés 24 h, as amostras foram colocadas em um dispositivo
dessecador contendo silica gel e armazenados a 37 ° C sob vacuo. As amostras foram
pesadas repetidamente em uma balanca analitica £ 0,0001 g (Metter-Toledo AG285,
Séo Paulo, Brasil) a cada 24 h, até que uma massa constante na qual a variacao fosse
inferior a 0,2 mg em um periodo de 24 h (m1) fosse obtida (Chimeli et al., 2014). A
espessura e o diametro das amostras foram medidos em trés pontos diferentes usando
um paquimetro digital, e essas medidas foram usadas para calcular o volume (V) de
cada amostra (em mm 3). As amostras foram entdo colocadas individualmente em
tubos de ensaio (frascos Eppendorf) contendo 1,5 mL de agua destilada (pH 7,2) a 37
° C por 7 dias. Posteriormente, os tubos foram removidos da incubadora e deixados
para atingir a temperatura ambiente por 30 min. Os corpos-de-prova foram limpos
suavemente com papel absorvente macio, pesados em balanca analitica (m2). Depois
disso, os espécimes foram secos em um dessecador contendo silica gel fresca e
pesados diariamente até que uma massa constante (m3) fosse obtida (conforme
descrito anteriormente). A massa inicial determinada apds o primeiro processo de
dessecacdo (m1) foi usada para calcular a mudanca de massa apés cada intervalo de

tempo fixo dos 7 dias de armazenamento. Mudangcas na massa foram plotadas para
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obter a sorcéo de agua e solubilidade. A sorcdo de agua (Wsp) e a solubilidade (Wsl)
ao longo de 7 dias de armazenamento de agua foram calculadas (ug / mm 3) por meio

das seguintes formulas:

Wsp = (Z512) wst = (2512

Onde, m1l refere-se a massa constante seca inicial (mg) antes da imersdo em
agua; m2 é atribuido a massa (mg) apds imersao em agua em varios periodos; m3 é a
massa (mg) apos a secagem final das amostras e V refere-se ao volume da amostra
(mm 3) (Argolo et al., 2015).
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5 RESULTADOS

As apresentacdes dos resultados da resisténcia de unido se encontram na
Figura 1. O grupo que apresentou maior valor de resisténcia de unido foi o
TTMSS/DPIHP (28,9 + 2,8), que ndo apresentou diferenca estatistica do grupo
DMAEMA/DPIHP (27,6 += 2,7) (p=0,89), estes que por sua vez, diferiram
estatisticamente dos grupos TTMSS (17,7 + 1,4) e DMAEMA (16,8 = 1,9) que nao
apresentou diferenca estatistica entre si (p = 0,87).
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TTMSS/DPIHP  DMAEMA/DPIHP TTMSS DMAEMA

Grupos
Figura 1 — Valores de resisténcia de unido (Mpa) para os adesivos
experimentais. Letras diferentes representam diferenca
significativa entre os grupos (p < 0,05).

As médias e desvios-padrdo dos valores do grau de conversao dos
espécimes sao apresentados na Figura 2. De acordo com o grafico, o grupo que
apresentou o maior valor de grau de converséao foi o TTMSS/DPIHP (76 % 8,2), que n&o
apresentou diferenca estatistica do grupo DMAEMA/DPIHP (57 £ 13) (p = 0,08), que
por sua vez, diferiu estatisticamente dos grupos TTMSS (34 =+ 1,7) e DMAEMA (22,6
4), que ndo apresentaram diferenca estatistica entre si (p = 0,3).
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Figura 2 — Valores de Grau de conversdo (%) para os adesivos
experimentais. Letras diferentes representam diferenca
significativa entre os grupos (p < 0,05).
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O resultado do teste de sorcédo € encontrado na Figura 3A. O grupo que
apresentou maior sorcdo foi o DMEMA/DPIHP, que n&o apresentou diferenca
estatistica dos grupos TTMSS/DPIHP, TTMSS e DMAEMA (p = 0,9). O resultado do
teste de solubilidade esté representado na Figura 3B. O grupo DMEMA/DPIHP foi o
que apresentou maior solubilidade, e nado diferiu estatisticamente dos grupos
TTMSS/DPIHP, TTMSS e DMAEMA (p = 0,6).

Sorgao Solubilidade
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Figura 3 — Valores de sorcéo e solubilidade (ug/mm3) para os adesivos experimentais. Letras
diferentes representam diferenca significativa entre os grupos (p < 0,05).

22



6 DISCUSSAO

A proposta da presente pesquisa foi estudar o desempenho de diferentes
sistemas co-iniciadores nos adesivos autocondicionantes, dividindo-os em quatro
grupos experimentas contendo os mesmos mondémeros em sua composi¢cdo. Na
analise do grau de conversdo, de mondémeros para polimeros, utilizou-se as
absorcdes na regido infravermelho a 1610 cm-1 como referéncia atribuida a ligacéo
C=C de anel aromético e a 1635 cm-1 como reducdo das duplas ligacBes alifaticas
dos grupos vinilicos metacrilatos, com isso foi verificado o grau de conversao
monomeérico através do acompanhamento da evolucdo destas bandas nos espécimes

polimerizados (Miletic e Santini, 2012).

Entre os 4 grupos de adesivos experimentais testados, 0 grupo
TTMSS/DPIHP apresentou o maior grau de conversdo sem diferenca estatistica do
grupo DMAEMA/DPIHP. Entretanto, ambos demonstram diferenca estatistica dos
grupos TTMSS e DMAEMA, que ndo apresentaram diferenca estatistica entre si
(Fig.2). Os adesivos experimentais que apresentaram maior grau de converséo foram
0s gue continha o sal de iod6nio (DPIHP). Assim, a hipétese nula testada neste estudo
foi aceita, uma vez que TTMSS ndo apresentou maior grau de conversdo que
DMAEMA (Fig. 2). Adicionar o DPIHP ao sistema fotoiniciador produz maiores
resultados na conversdo de polimerizacdo, pois ele atua na regeneracdo das
moléculas fotossensibilizadoras (por exemplo, CQ), substituindo os radicais de
terminacédo inativos por radicais de fenil ativos, gerando radicais ativos adicionais

capazes de aumentar o grau de conversao (Ye et al., 2009).

De acordo com os resultados da resisténcia de unido das restauragées com
0s adesivos experimentais, aqueles que apresentaram maiores resultados de
microtragao foram 0s mesmos que apresentaram maior grau de converséo (Fig. 1 e
Fig. 2). Esse resultado ja era esperado e corrobora com os resultados de grau de
conversao, pois quanto maior o grau de conversao, maiores serdo as propriedades
mecanicas dos adesivos, ocorrendo menor infiltracdo de agua na camada hibrida
formada, melhorando assim os resultados de resisténcia de unido (Van Landuyt et al.

2007a, 2008, 2010). Assim a terceira hipétese deste estudo foi aceita.
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A segunda hipétese do estudo de que sorcao e solubilidade de TTMSS e
DMAEMA seriam semelhantes foi também aceita, pois quando comparados entre si
ndo apresentaram diferenca estatistica. A sor¢cao e solubilidade esta diretamente
relacionada aos mondmeros utilizados durante a formulacdo dos adesivos dentais,
que sdo HEMA, TEGDMA, BisEMA e BisGMA, que se diferem pela viscosidade, em
ordem crescente respectivamente. O mondémero HEMA é o mais hidréfilo, portanto
quanto maior sua quantidade em peso no material, maior seria sua sor¢ao de agua e
degradacdo polimérica (Van Landuyt et al.,, 2008). Na composi¢cdo dos quatro
adesivos experimentais foi utiizada a mesma base monomérica, alterando
unicamente o sistema de iniciacdo; logo, de acordo com as limitacGes e resultados
deste estudo, acredita-se que por esse fato os adesivos experimentais nao
apresentaram diferenca estatistica entre si (Bourbia e Finer, 2018). Estudos futuros
deveriam avaliar também a influéncia de co-iniciadores alternativos na sorcao e

solubilidade de outras formulac6es monoméricas para uso em Odontologia.
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7 CONCLUSAO
De acordo com os resultados e limitagbes desse estudo, pode-se concluir
que:

- O TTMSS apresentou resultados semelhantes de grau de converséo

gue a amina terciaria (DMAEMA).

- O sal de ioddnio quando acrescentado nos adesivos autocondicionantes

mostrou melhores resultados no grau de conversao.

- O sal de ioddnio quando utilizado nos adesivos experimentais levou a

maiores resultados de resisténcia de uniao.
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