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1. INTRODUCAO

A simplificagdo da técnica adesiva tem sido um dos objetivos no
desenvolvimento de novos materiais, a fim de eliminar os mdltiplos passos de
aplicacdo do sistema adesivo, diminuindo assim a sensibilidade técnica e
tornando o procedimento restaurador mais simples e rapido. Para isso, a
composicdo destes sistemas foi sendo amplamente estudada até a obtencéo de
sistemas adesivos simplificados (VAN MEERBEEK et al., 2011). Apesar de esses
sistemas adesivos simplificarem a técnica adesiva, misturar todos os ingredientes
(mondmeros, solventes e sistema de iniciagdo) no mesmo frasco podem causar
alguns problemas como inibicdo da polimerizacdo OGLIARI et al., 2008; MEEREIS et
al., 2016).

Atualmente sistemas binarios formados pela associacdo de um
fotoiniciador canforoquinona (CQ) e um co-iniciador (amina terciaria) sdo 0s
sistemas de fotoiniciagdo mais frequentemente utilizados para a polimerizacéo de
mondmeros metacrilatos, que compdem o0s materiais fotopolimerizaveis (LEAL et
al., 2012; LEAL et al., 2013). No entanto, CQ se apresenta como um po de cor
amarelo intenso, sua adicdo causa amarelamento do material, prejudicando
quando se deseja cores mais claras (YOSHIDA e GREENER, 1994) e a amina
pode sofrer alteracdes tardias de cor (TAIRA et al, 1988). Além disso, 0 sistemas
binarios CQ+amina terciaria sofrem uma reducéo da cinética de polimerizagdo em
sistemas adesivos que contém o solvente etanol (OGLIARI et al., 2008) e a amina
terciaria € quimicamente instavel em materiais acidos, porque uma reac¢ao acido-
base pode ocorrer entre 0s componentes acidos e aminas basicas para formar
sais de amonia quaternario indesejaveis (MEEREIS et al., 2016; OGLIARI et al.
2008), reduzindo assim o grau de conversédo e a adesao a dentina com o passar
do tempo (MEEREIS et al. 2016)

O hexafluoroantimonato de (7-etoxi-4-metilcumarin-3-il) feniliodénio (P3C-
Sb) é um fotoiniciador catibnico de aplicacdo industrial sob condicbes de
irradiacdo média de lampadas de mercurio, que apresenta grande potencial na
aplicagéo para polimerizagdo de resinas odontologicas devido ao seu espectro de
absorcéo de luz ser proximo a luz azul (ORTYL e POPIELARZ, 2012).

Este estudo teve como objetivo avaliar o desempenho do P3C-Sh, como
componente do sistema de iniciagdo de um uma resina adesiva experimental
contendo diferentes concentracbes de solvente etanol e mondémero acido na
polimerizagao.

2. METODOLOGIA
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2.1 Formulacgéo

Uma resina adesiva modelo foi formulada através da mistura de 50% de
Bis-GMA, 25% de TEGDMA e HEMA 25%, concentracdo em massa e empregada
na formulagcéao de todos os grupos experimentais avaliados.

Na formulac&o dos sistemas de iniciacdo foram realizadas em duas etapas:

» Screening de concentracdo do iniciador P3C-Sh: P3C-Sb (0,5; 1; 2 e 4
mol%) + EDAB (0,8 mol %). O iniciador P3C-Sb a 2 mol % apresentou o melhor
desempenho, sendo a concentragao selecionada para a formulagdo dos grupos
experimentais.

* Avaliacdo de quatro sistemas de iniciagdes: CQ (0,4 mol %) + EDAB (0,8
mol %); P3C-Sb (2 mol %) + CQ (0,4 mol %); P3C-Sb (2 mol %) + EDAB (0,8 mol
%); P3C-Sb (2 mol %) + EDAB (0,8 mol %) + CQ (0,4 mol %).

Para cada sistema de iniciacdo, diferentes concentracdes de solvente
(etanol absoluto, Vetec) e monémero &cido 1,3-dimetacrilato de glicerol fosfato
(GDMA-P), sintetizado conforme descrito em LEAL et al., 2011, foram
adicionados: 0, 10, 20 e 40.

Para realizar a fotoativacdo foi utilizado uma unidade de luz Bluephase
LED polywave (lvoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein), com valor da irradiagéo
de 1000 mW/cm? confirmada por um radiébmetro digital (Ophir Optronics; Danvers,
MA).

2.2 Cinética de polimerizacao

O grau de conversdo e a taxa polimerizacdo das resinas adesivas
experimentais foram avaliadas em um espectrofotbmetro de infravermelho com
transformada de fourier (Shimadzu Prestige 21 espectrébmetro; Shimadzu, Japao)
equipado com um dispositivo de refletdncia total atenuada composto por um
cristal horizontal de diamante e espelhos com angulo de 45° (Pike Technologies,
Madison, EUA). Um suporte foi acoplado ao espectrofotometro para fixar a
unidade fotoativadora e padronizar uma distancia em 5 mm entre a ponta de fibra
e a amostra. O software IRSolution (Shimadzu, Columbia, MD, EUA) foi utilizado
para monitorar a amostra no modo Happ-Genzel, na faixa espectral de 1500 a
1800 cm?, resolucédo de 4 cm™ e velocidade de deslocamento de espelhos de 2,8
mm/s, utilizando um scan por segundo durante a fotoativacao.

As amostras (3 mL), em triplicata, foram dispensadas sobre o cristal de
diamante e monitoradas durante 30s de fotoativacdo. O grau de converséao foi
calculado com base na intensidade das vibracdes de alongamento da ligacao
dupla carbono-carbono alifatico (altura do pico) em 1635 cm™ e utilizando como
padréo interno o estiramento simétrico do anel aromatico em 1610 cm™ das
amostras polimerizadas e nédo polimerizadas. Os dados de grau de converséao (%)
foram plotados e as curvas ajustadaspara regressao néo linear de Hill. A taxa de
polimerizacdo (%.s?) foi calculada a partir do ajuste das curvas do grau de
conversao considerando os valores no tempo t subtraido do t*.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

No screening de concentragdo, a menor concentracdo com maior grau de
conversdo e taxa de polimerizacdo foi P3C-Sb a 2%, além de ndo saturar a
amostra quando adicionado a resina adesiva experimental. Portanto, P3C-Sb na
concentracéo de 2 mol % foi selecionada para compdr 0s grupos experimentais.

Nos grupos com apenas os fotoiniciadores o grupo que obteve maior grau
de converséo e taxa de polimerizacao foi o grupo com sistema ternério P3C-Sb (2
mols%) + EDAB (0,8 mol%) + CQ (0,4 mol%).
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A Tabela 1 apresenta os valores médios de grau de conversdo e taxa
méaxima de polimerizagdo dos sistemas de iniciacdo de acordo com a
concentracdo de solvente (etanol) e mondmero acido (GDMA-P) adicionada na
resina adesiva modelo..A resina adesiva modelo contendo o sistema de iniciacao
ternario P3C-Sb+EDAB+CQ (0,4 mol%) apresentou grau de conversao
semelhante a CQ+EDAB e taxa méxima de polimerizagdo superior em um menor
tempo, ou seja, a adicdo de P3C-Sb reduziu o tempo necessario para
polimerizacao do material.

O sistema de iniciacao ternario P3C-Sb+CQ+EDAB apresentou grau de
conversdo e taxa maxima de polimerizacao superior a CQ+EDAB independente
da concentracdo de solvente adicionada. O solvente tem um efeito inibitério na
polimerizagdo de resinas adesivas contendo CQ+EDAB como sistema de
iniciacdo (OGLIARI et al., 2008). Uma polimerizacédo inadequada esta diretamente
relacionada com a reducédo das propriedades mecéanicas do polimero da camada
hibrida e, consequentemente, com a longevidade da resisténcia de unido (LEAL et
al.,, 2012, 2013; MEEREIS et al., 2016). Assim, a utilizagdo de P3C-Sb como um
terceiro componente do sistema de iniciacdo parece ser uma alternativa
interessante para melhorar o grau de conversédo e taxa de polimerizagcdo dos
polimeros de adesivos dentarios, pois mostrou-se menos sensivel a presenca de
solvente residual antes de fotoativagéo.

Ja nas resinas adesivas com o mon6mero acido GDMA-P, ndo houve
diferenca no grau de conversdo e a taxa maxima de polimerizacdo para
CQ+EDAB e P3C-Sb+CQ+EDAB, independente da concentracdo de monbémero
acido GDMA-P adicionada, conforme est4 mostrando a Tabela 1.

Tabela 1. Grau de conversdo (GC; média + desvio padrdo) e taxa maxima de
polimerizacdo (TP™®; média / tempo do TP™®) dos sistemas de iniciacdo de
acordo com a concentracdo de solvente (etanol) e monémero acido (GDMA-P)
adicionada na resina adesiva modelo.

Resina adesiva modelo

+ Etanol (%) GDMA-P (%) GC (%) TP™aX (%/s)
Sistemas de iniciacéo

CQ + EDAB 0 - 52,4 +0,6 1,80/5,6
P3C-Sb + CQ 0 - 15,4 +2,3 0,67/1,8
P3C-Sb + EDAB 0 - 38,8 +2,5 0,52/14,4
P3C-Sb + CQ + EDAB 0 - 54,7 1,4 2,02/45
CQ + EDAB 10 - 52,1+15 0,90/9,2
P3C-Sb + CQ 10 - 16,2 +2,0 0,39/30,0
P3C-Sb + EDAB 10 - 24,7 £1,1 0,20/1,2
P3C-Sb + CQ + EDAB 10 - 64,2 +1,0 1,80/6,5
CQ + EDAB 20 51,0 +4,1 0,81/10,0
P3C-Sb + CQ 20 12,8 +1,5 0,16/5,9
P3C-Sb + EDAB 20 15,0 £3,1 0.18/30,0
P3C-Sb + CQ + EDAB 20 67,1125 1,79/5,1
CQ + EDAB 40 53,9 +2,7 0,70/12,4
P3C-Sb + CQ 40 8,8+2,5 0,19/5,6

P3C-Sb + EDAB 40 0,7 0,8 0/0
P3C-Sb + CQ + EDAB 40 62,9 +7,6 2,03/5,3
CQ + EDAB - 10 55,8 +4,0 1,96/4,5
P3C-Sb + CQ - 10 7,0 £1,0 0,10/8,3
P3C-Sb + EDAB - 10 18,0 +2,6 0,21/20,3
P3C-Sb + CQ + EDAB - 10 57,5+7,0 2,13/3,9
CQ + EDAB - 20 49,1 £+2,6 1,86/4,2
P3C-Sb + CQ - 20 3,4+1,6 0,07/24,4
P3C-Sb + EDAB - 20 12,0 +4,1 0,10/11,2
P3C-Sb + CQ + EDAB - 20 55,4 +5,8 1,47 /3,0
CQ + EDAB - 40 40,5 +1,6 1,17 /5,1

P3C-Sb + CQ - 40 95+1,3 0,49/1,2
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P3C-Sb + EDAB - 40 0,1+3,1 0,28/18,0
P3C-Sb + CQ + EDAB - 40 41,2 0,8 1,13/4,8

4. CONCLUSOES

A cinética de polimerizacdo de uma resina de adesivo modelo foi
melhorada com a utilizacdo de um sistema de iniciacao ternario, a utilizacdo de
P3C-Sb como um terceiro componente do sistema de iniciagdo parece ser uma
alternativa interessante para melhorar o grau de conversdo e taxa de
polimerizacdo de adesivos dentarios simplificados, pois mostrou-se menos
sensivel a presenca de solvente residual antes de fotoativacdo e né&o foi
prejudicado pela presenca de mondmero 4cido.

Portanto mais estudos devem ser realizados para investigar o
comportamento e aplicabilidade desse sistema de iniciacdo em sistemas adesivos
simplificados.
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