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Influéncia de Diferentes Espessuras no Grau de Conversao de uma Resina

Adesiva

Influence of Different Thickness in the Degree of Conversion of an Adhesive Resin

Isadora Martini Garcia', Vicente Castelo Branco Leitune?, Susana Maria Werner Samuel®,Fabricio Mezzomo Collares*

Abstract

Aim: the purpose of this study was to evaluate the degree of
conversion (DC) of different thicknesses (1, 2, 3 and 4 mm) of a
translucent dental adhesive resin Materials and Methods: the degree
of conversion (DC) of adhesive resins was measured by Fourier
Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) equipped with an attenuated
total reflectance device (ATR). It were used four matrices of
polyvinylsiloxane with dimensions of 1; 2; 3 or 4 mm in thickness and
7 mm in diameter each one to contain the dispensed adhesive (n = 3)
on the diamond crystal of the ATR device. The data were analyzed by
one-way ANOVA and Student-Newman-Keels’ post hoc test (a=0.05).
Results: specimens of 1 mm of thickness showed statistically higher
DC (62.19 £ 0.20) compared to the other groups (p<0.05). The DC of
specimens of 2 mm did not differ from specimens of 3 mm in
thickness (p>0.05), but groups of 2 and 3 mm showed higher DC than
the group of 4 mm (p<0.05). Conclusion: the standardization of the
thickness of the specimens for DC assay using FTIR-ATR is
necessary.
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Resumo

Objetivo: o objetivo desse trabalho foi avaliar o grau de converséo
(GC) de diferentes espessuras (1; 2; 3 e 4 mm) de uma resina
adesiva transltcida de uso odontoldgico. Materiais e métodos: o GC
de uma resina adesiva translicida foi avaliado por meio de
espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)
acoplado a um dispositivo de refletancia total atenuada (ATR). Foram
utilizadas quatro matrizes de polivinilsiloxano de 1; 2; 3 ou 4 mm de
espessura por 7 mm de didmetro cada uma para conter o adesivo
dispensado (n = 3) sobre o cristal de diamante do dispositivo de ATR.
ANOVA de uma via e teste de comparagdes multiplas de Student-
Newman-Keuls foram utilizados com um nivel de significancia
estatistica de 5%. Resultados: espécimes de 1 mm de espessura
apresentaram estatisticamente maiores valores de GC (62,19+ 0,20)
comparado aos demais grupos (p<0,05). Os grupos de 2 e 3 mm néo
apresentaram diferenga entre si (p>0,05), mas foram maiores que o
grupo de 4mm (p>0,05). Conclusao: : é necessaria a padronizagao
da espessura dos espécimes submetidos ao ensaio de avaliagdo de
GC por FTIR-ATR.
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Introducgao

O processo de polimerizagdo radicalar das resinas
odontolégicas envolve a conversdo das ligagdes duplas alifaticas
(C=C) em ligagbes simples (C-C) apdés o processo de ativagédo
(DARONCH, M; RUEGGEBERG, F.A.; DE GOES, M.F., 2005;
ANDRZEJEWSKA, 2001). O grau de conversdo (GC) de ligagdes
duplas em simples esta intimamente relacionado as propriedades do
polimero formado, podendo determinar o desempenho mecanico
deste material (COLLARES et al, 2011; BAE et al, 2005; HASS et al,
2013). Sabe-se que diversos fatores podem afetar os valores de GC,
como a composicdo da resina, a geometria da amostra, a
concentragdo de fotoiniciadores, a intensidade e duragdo da
irradiagdo, a exposigdo ao oxigénio (STANSBURY; DICKENS, 2001)
e a temperatura do meio (COOK, 1992; PRICE et al, 2011;
DARONCH et al, 2005; DARONCH et al, 2006). Uma vez que o meio
oral apresenta caracteristicas adversas a polimerizagdo dos
metacrilatos, o GC dos materiais poliméricos é bastante analisado na
Odontologia para inferir as dificuldades no processo de ativagdo que
ocorrem in vivo (ANDRZEJEWSKA, 2001; DARONCH et al, 2006;
STANSBURY; DICKENS, 2001).

Diversas metodologias para avaliar o GC sdo realizadas,
como a remogdo mecanica do material ndo polimerizado (ISO
4049/2009), analises termogravimétricas (IKEMURA et al, 2008;
PFEIFER et al, 2008; LEITUNE et al, 2013) e espectroscopicas como
Raman (SANTINI; MILETIC, 2008; PUPO et al, 2014) e Infravermelho
por Transformada de Fourier (FTIR) (COLLARES et al, 2011;
OZTURK et al, 2013; STANSBURY; DICKENS, 2001; BORGES et al,
2012; GUO et al, 2008). O FTIR é uma metodologia rapida e facil
para determinar-se o GC de resinas odontolégicas. Entretanto, a
espessura dos espécimes é pouco informada e discutida na literatura.
Diferengas de espessura podem alterar o processo de polimerizagdo
do material interferindo no GC final. Portanto, o objetivo do presente
estudo é avaliar o GC de uma resina adesiva translicida com
diferentes espessuras por meio de FTIR-ATR.
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Materiais e Métodos

Grau de conversao (GC)

Para o ensaio de GC foi utilizada a resina adesiva de um
sistema adesivo convencional de trés passos comercial (Adper
Scotchbond Multipurpose, 3M ESPE; St. Paul, Estados Unidos da
América), composta por Bis-GMA, HEMA, aminas terciarias e
fotoiniciadores.

O GC do material foi avaliado usando Espectroscopia de
Infravermelho por Transformada de Fourier em um espectrometro
(VERTEX 70, Bruker Optics, Ettingen, Alemanha) equipado com
acessorio de reflectancia total atenuada (ATR) composto por um
cristal horizontal de diamante, formando um angulo de 45° com o
espelho. Foram utilizadas quatro matrizes de polivinilsiloxano (ADSIL,
VIGODENT,; Rio de Janeiro, Brasil) com 1; 2; 3 e 4mm de espessura
por 7mm de didmetro, cada uma, para se obter espécimes da resina
adesiva com as mesmas espessuras (n = 3) apds serem dispensadas
diretamente sobre o cristal de diamante.

As amostras foram fotoativadas utilizando-se equipamento
de LED (Radii; SDI, Bayswater, Australia) com irradiagdo de 1200
mW/cm? por 20 s, com padronizacdo da distancia de 1mm entre a
ponta do equipamento e as amostras. O software Opus 6.5 (Bruker
Optics, Ettlingen, Alemanha) foi utilizado para o processamento dos
espectros, usando a apodizagao Blackman Haris 3-Term, em um
espectro de 1750 a 1550 cm™, resolucdo de 4 cm™ e velocidade de
espelho de 2,8mm/s. A andlise foi executada em uma sala com
temperatura controlada de 23°C e 60% de umidade relativa.

A porcentagem de ligagées duplas carbono-carbono nao
reagidas (%C=C) foi determinada por meio do quociente das
intensidades de absorbancias entre as ligagbes duplas de carbono
alifaticas (pico em 1640 cm') e o padrdo interno, antes e apos a
fotoativagdo das amostras. A absorbancia da ligagdo aromatica
carbono-carbono (pico em 1610 cm™) foi usada como padrdo interno.
O GC foi determinado por meio da subtragcdo da %C=C, de 100%.
Para a obtengdo do GC foi utilizada a equagao:

GC=[1- absorbancia (1640 cm-1)/absorbancia (1610 cm-1) polimero | x100

absorbancia (1640 cm-1)/absorbancia (1610 cm—-1) mondémero|

Anélise estatistica

A normalidade dos dados foi avaliada por meio do teste de
Shapiro-wilk. Foram verificadas diferengas entre os grupos
experimentais utilizando-se o teste de ANOVA de uma via e o teste
de comparagdes milltiplas de Student-Newman-Keuls. O nivel de
significancia foi de 5% para todos os testes.

Resultados

Os valores do grau de conversdo da resina adesiva nas
espessuras de 1, 2, 3 e 4 mm estdo demonstrados na Tabela 1. Os
espécimes com 1mm de espessura apresentaram estatisticamente
maiores valores de grau de conversado (62,19 + 0,20 %) comparado
aos demais grupos (p<0,05). Os grupos de 2 e 3 mm ndo
apresentaram diferenga entre si (p>0,05), mas foram maiores que o
grupo de 4mm (p>0,05).
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Tabela 1. Média e desvio-padrao dos valores de grau de conversao
(GC), em %, dos grupos com diferentes espessuras.

Grupos GC (%)

1 mm 62,19 (+ 0,20)*
2mm 61,24 (£ 0,34)°
3 mm 61,43 (+ 0,37)°
4 mm 60,32 (+ 0,46)°

Letras diferentes indicam diferenga estatistica (p<0,05).

Discussao

O grau de conversado (GC) das resinas adesivas esta relacionado as
propriedades do polimero. Elevados valores de grau de converséo
estdo associados a maiores valores de dureza (FERRACANE, 1985)
e resisténcia a tragdo (BAE et al, 2005; HASS et al, 2013) e menores
valores de sorgdo e solubilidade (COLLARES et al, 2011).
Entretanto, diversos fatores podem influenciar no grau de conversao
final do material, como a espessura do espécime.

As amostras de resina adesiva sao caracterizadas para os
ensaios de GC geralmente quanto ao seu volume (CONDE et al,
2009; MORAES et al, 2010; COLLARES et al, 2011) ou peso
(IKEMURA et al, 2008; PFEIFER et al, 2008; LEITUNE et al, 2013),
sendo sua espessura relatada apenas nos ensaios que utilizam
resinas opacas (DARONCH et al, 2006; DARONCH; RUEGGEBERG;
DE GOES, 2005; CZASCH; ILIE, 2013). No presente estudo,
diferentes espessuras de adesivo influenciaram o grau de conversao.

Estudos anteriores, ao trabalharem com resina composta,
demonstraram haver diferengas na cinética de polimerizagdo desse
material dependendo de sua profundidade. Regides mais superficiais
apresentaram maiores taxas de polimerizagdo e em menores tempos
quando comparados a regides mais profundas (DARONCH et al,
2006; DARONCH; RUEGGEBERG; DE GOES, 2005). Contudo,
sabe-se que esse fato esta intimamente relacionado a opacidade que
as cargas inorganicas fornecem aos compdsitos e a consequente
dificuldade de transmissdo da luz quanto maior a espessura do
espécime. Assim, sendo a resina adesiva testada nesse estudo
desprovida de cargas, a diferenga no GC provavelmente ocorreu pela
mudanga de velocidade da difusdo das moléculas dependendo da
espessura do espécime. Durante a cinética de polimerizagao,
enquanto as difusbes segmentar e translacional das cadeias
poliméricas sdo contrabalanceadas, a constante de terminagdo da
reagdo € constante ou moderadamente diminuida. Contudo, no inicio
do processo (quando se atinge cerca de 20 a 40% do GC de
mondmeros dimetacrilatos) hd um rapido aumento na Rp, atingindo a
Rp™ devido & autoaceleragdo. Acredita-se que esse fendmeno
ocorra quando a difusdo translacional das cadeias poliméricas
comega a controlar o processo de terminagéo, levando a diminuigédo
no processo de terminagdo e na constante de terminagéo,
aumentando a concentragédo de radicais livres. Surge o efeito gel e a
autodesaceleragdo, o qual freia a reagdo, fazendo com que a difusdo
segmentar das cadeias controle a reagao devido a redugdo na
mobilidade e dissolugdo dos monémeros, dos radicais livres e das
cadeias moleculares no meio viscoso. Logo, a reagédo prossegue com
uma Rp decrescente até o consumo total dos mondmeros ou o
maximo de conversdo devido a vitrificagdo do meio (DARONCH,
2006; ANDRZEJEWSKA, 2001; POLLACO, G.; SEMINO, D.; PALLA).
Possivelmente ocorra o predominio da difusdo segmentar das
cadeias em relagédo a translacional ao haver maior viscosidade do



meio. Assim, com maiores espessuras, ha aumento da viscosidade e
diminuigdo da Rp com consequente redugdo do GC.

Logo, faz-se necessaria a indicagédo clara da espessura do
espécime polimérico submetido ao teste de GC por FTIR-ATR na
metodologia dos artigos cientificos. Assim, é possivel a melhor
anadlise, interpretacdo e comparagdo dos resultados obtidos nos
ensaios de caracterizagdo do material polimérico, além de possiveis
comparagoes entre os estudos na literatura.

Conclusao

O presente estudo mostrou haver diferenga no grau de
conversdo para diferentes espessuras de resina adesiva translicida
submetida a metodologia de FTIR-ATR. Por isso, € necessario
padronizar e indicar a espessura dos espécimes submetidos a esse
ensaio.
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