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RESUMO

O objetivo deste trabalho foi avaliar o efeito da adicdo do mondémero
hidrofébico 1,2 dodecanediol dimetacrilato (DDDMA) no grau de conversao (DC) de
selantes experimentais. Para tanto, foram utilizados cinco selantes experimentais e
um selante disponivel comercialmente (Biscover-Bisco). Os selantes de superficie
experimentais foram manipulados através da mistura, em porcentagens distintas,
dos monémeros DDDMA e UDMA. O sistema fotoiniciador foi composto por
canforoquinona (CQ) e amina terciéria etil 4-dimetilamiono benzoato (EDBA) e como
solvente utilizou-se etanol. Os grupos experimentais foram nomeados
sequencialmente de acordo com o contelddo monomérico (DDDMA/UDMA): G1
(40/40), G2 (50/30), G3 (60/20), G4 (70/10), G5 (80/0) e G6 selante comercial
Biscover. As amostras (n=10) foram confeccionadas em forma de cilindro (2mm X
5mm) e fotoativadas com o aparelho LED de terceira geragao Valo (Ultradent) com
intensidade de 1000 mW/ cm? durante 120 segundos. Imediatamente apds a
confeccdo, foi avaliado o DC na superficie de topo. Os resultados mostraram que o
maior valor de grau de converséo foi obtido por G1, que néo diferiu estatisticamente
de G2, G3 e G4. O grupo G5 apresentou valores intermediarios e diferiu
estatisticamente dos grupos G1, G2 e G6. O menor valor foi obtido pelo G6, que
diferiu estatisticamente dos demais. Conclusédo: A adicdo de DDDMA teve efeito

positivo no grau de conversao dos selantes experimentais que contém UDMA.

PALAVRAS-CHAVE: Espectroscopia de Infravermelho por transformada
de Fourier (FTIR), propriedades fisicas, fotopolimerizacéo.
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ABSTRACT

The objective of this study was to evaluate the effect of adding
hydrophobic monomer 1.2 dodecanediol dimethacrylate (DDDMA) in the degree of
conversion (DC) of experimental sealants. Therefore, we used five experimental
sealants and a commercially available sealant (Biscover-Bisco). The experimental
surface sealants were manipulated by mixing, in various percentages, of monomers
DDDMA and UDMA. The photoinitiator system was composed by camphorquinone
(CQ) and tertiary amine 4-ethyl benzoate dimetilamiono (EDBA) and as a solvent
was used ethanol. The experimental groups were named sequentially according to
the monomeric content (DDDMA/UDMA): G1 (40/40), G2 (50/30), G3 (60/20), G4
(70/10), G5 (80/0) and G6 commercial sealant Biscover. Samples (n=10) were
fabricated in the shape of cylinder (2mm X 5mm) and photoactivated with a third
generation LED device Valo (Ultradent) with intensity of 1000 mW / cm? for 120
seconds. Immediately after preparation, the DC was evaluated in the top surface.
The results showed that the highest degree of conversion was obtained by G1, which
was not statistically different from G2, G3 and G4. The G5 group had intermediate
values, and differed significantly from the groups G1, G2 and G6. The lowest value
was obtained by the G6, which differed significantly from the others. Conclusion: The
addition of DDDMA had a positive effect on the degree of conversion of experimental

sealants containing UDMA.

KEYWORDS: Fourier Transfrom Infrared Spectoscopy (FTIR), physical

properties, photopolymerization.
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1 INTRODUCAO

O desejo cada vez maior pela estética tem levado a crescentes demandas
sobre a resina composta. Tanto as resinas compostas quanto as suas técnicas de
aplicacao tém sofrido um progresso significativo desde a sua primeira introducao por
Bowen (Alnazzawi & Watts, 2012). As resinas compostas fotoativadas sao
polimerizadas por meio de uma reacéo de adi¢c&o. A principal vantagem deste modo
de ativacdo € o controle do tempo de trabalho pelo operador. Inevitavelmente, a
polimerizacdo é acompanhada com a contracdo, que pode criar tensdo na interface
dente/ restauracdo e conduzir a falha da restauracdo (Alnazzawi & Watts, 2012).
Materiais fotopolimerizaveis de baixa viscosidade como selantes de fdéssulas e
fissuras tradicionais ou compdsitos fluidos sao rotineiramente utilizados em
procedimentos de intervencdo minima, evitando a inicio de cérie e paralisando a sua
progresséo, fornecendo uma barreira fisica que inibe o acimulo de microorganismos
e particulas de alimentos em sulcos e fissuras apds a polimerizacédo (Borges et al.,
2011). No entanto, as resinas compostas ainda tém propriedades indesejaveis, tais
como contracdo de polimerizacdo, que pode gerar falha na interface
dente/restauracao, levando a microinfiltracdo marginal, descoloracéo, sensibilidade

pos-operatoria e carie secundaria (Borges et al., 2011).

Os selantes de superficie ou agentes de recobrimento foram
desenvolvidos especificamente para selar restauracdes de resina (Santana et al.,
2009) e obter uma maior durabilidade e eficacia de tais restauragdes. O
componente principal do selante de fissura € o Bis-GMA. O sucesso da técnica de
selante é altamente dependente da obtencdo e manutencdo de uma adaptacdo
intima do vedante a superficie do dente (Choudhary et al., 2012). Sendo assim, a
utilizacado de selantes de superficie pode ser um passo importante no processo de
restauracdo usando materiais resinosos (Catelan et al., 2011). No entanto, nem
sempre 0s resultados sdo desejaveis, pois, dependendo do selante utilizado obtém-
se diferentes graus de eficacia no que diz respeito a reducdo do grau de infiltragéo

marginal (Santana et al., 2009).



Pelo fato das resinas compostas serem materiais poliméricos, é
importante saber que o sucesso clinico desse tipo de restauracdo adesiva esti
intimamente relacionado ao grau de conversao (Gongalves et al., 2008; Lopes et al.,
2009), que consiste no processo de conversdo de monémero em polimero. Um alto
grau de polimerizacdo € necessario para o sucesso da influenciando de maneira
significativa as propriedades fisicas e mecéanicas dos materiais resinosos (Cekic-
Nagas & Ergun, 2010). O grau de conversdo é determinado pela proporcdo de
carbonos remanescentes em cadeia alifatica C=C em amostras de ligac6es-dupla
polimerizadas em relacdo ao numero total de ligagbes C=C. As resinas compostas
polimerizadas com base nos mondmeros com elevado peso molecular, como Bis-
GMA, ou UEDMA, exibem numero consideravel de dupla-ligagcdes remanescentes.
Em geral, o compdsito dental fotoativado alcanca um grau de conversao variando
entre 43 e 75%, basicamente, dependendo de sua composicdo, intensidade da

radiacdo e tempo de exposicdo (Moraes et al., 2008).

Existem diversas técnicas para determinar o grau de conversao, tais como
a Eletroscopia de infravermelho Transformada de Fourier, Espectroscopia Raman,
EPR (ressonadncia de elétron paramagnética), NMR (ressonancia nuclear
magnética), DSC (calorimetria diferencial exploratéria) e DTA (analise térmica
diferencial). A Espectroscopia Infravermelha com Transformada de Fourier utiliza um
dispositivo de reflectancia total atenuada de um composto horizontal de cristal de
ZnSe, com um espelho fazendo um angulo de 45°, e € a técnica mais escolhida
(Brandt et al., 2011). O estudo do grau de conversdo nos compositos dentais pela
técnica FTIR fornece um melhor entendimento sobre esses materiais, 0 que
resultara em melhor qualidade e durabilidade das restauracdes dentais (Moraes et
al., 2008).

Uma limitacdo na utilizagdo de selantes de superficie refere-se ao fato de
gue estes apresentam menores propriedades fisicas, sendo mais sujeitos ao
desgaste. Uma maneira de contornar essas dificuldades é através de alteragdo na
composicao dos selantes de superficie objetivando a melhora das propriedades do

material.



O monbdmero 1,12- dimetacrilato dodecanodiol (DDDMA) tem uma cadeia
hidrofobica, que aumenta a sua mobilidade molecular. Ele € comumente utilizado em
biomateriais e aplicacbes dentarias, bem como materiais de revestimento,
compositos e selantes. O DDDMA fornece uma polimerizacdo rapida, flexibilidade e
caracteristicas de superficie melhorada para sua matriz de polimero -perfil técnico do
Material —(Esstech Incorporation. 2012).

Tendo em vista a possibilidade da adicdo de mondmero hidrofobico
DDDMA melhorar as propriedades do selante de superficie, o objetivo deste estudo
foi avaliar o efeito do acréscimo em diferentes concentracbes deste monémero no

grau de conversao de selantes de experimentais.



2 REVISAO DE LITERATURA

Stansbury & Dickens (2001), fizeram um estudo que determinou a
validade e a praticidade das técnicas espectroscopicas do infravermelho préximo
(NIR) para a medigédo de conversao em resinas dentais. As medidas de conversao
por NIR e mid-IR foram comparadas utilizando duas técnicas: (1) A conversédo de
amostras de 3 mm de espessura de resina fotopolimerizavel Bis-GMA/TEGDMA foi
determinada pela transmissdo NIR. As amostras foram, entdo, novamente
analisadas pela técnica de IR. (2) Como verificacdo adicional, peliculas finas de
resina foram fotoativadas e analisadas pelo mid-IR. Vérias peliculas finas foram, em
seguida, comprimidas numa pastilha espessa para ser examinada por NIR. Os
valores de conversdo obtidos pelas técnicas NIR e mid-IR néo diferiram
significativamente. Uma corre¢cdo para mudar a espessura do espécime devido a
contracao da polimerizacao foi aplicada as medi¢des de conversao de NIR, um pico
do padrao interno de referéncia ndo foi empregado. A sensibilidade da técnica NIR

foi superior do que as baseadas na técnica de mid-IR.

Lima et al., em 2008, realizaram um estudo in vitro que avaliou a
efetividade do selante de superficie Biscover® no selamento marginal de
restauracdes classe V em resina composta. Para tal estudo, utilizou-se 36 incisivos
higidos de bovinos, apés ter feito limpeza e armazenamento dos dentes por um
periodo de 24 horas. Em seguida, foram preparadas cavidades Classe V em todos
os dentes, com angulo cavo-superficial localizado em dentina. As dimensdes do
preparo foram de aproximadamente de 4mm no sentido mesio-distal por 2mm no
sentido cervico-incisal e 2mm de profundidade, padronizadas com o auxilio de um
paquimetro. Em seguida, as cavidades foram condicionadas com acido fosforico a
37%, durante 15 segundos, lavadas por 30 segundos com jatos de agual/ar e
secadas com bolinha de algoddo. O sistema adesivo Adper Single Bond 2 (3M
ESPE) foi aplicado de acordo com as instru¢bes do fabricante. Foi inserida resina
composta, em dois incrementos de forma obliqua, sendo cada um fotoativado por 20
segundos. As amostras foram armazenadas em agua destilada a 37°C durante sete
dias. Apds esse intervalo, o acabamento e o polimento foram feitos. Os dentes foram

distribuidos de forma aleatéria em dois grupos, com 18 dentes em cada um. No
4



grupo A (controle), ndo foi aplicado selante de superficie. J& no grupo B (teste),
realizou-se o condicionamento com &cido fosférico a 37% durante 15 segundos, na
superficie das restauracdes atingindo 1mm além das suas margens, seguido de
lavagem e secagem. Em seguida, o selante de superficie Biscover® foi aplicado nas
restauracbes e fotoativado durante 20 segundos. A superficie externa dos
espécimes de ambos os grupos foi impermeabilizada com esmalte para unhas na
cor vermelha (Risqué-Niasi S.A.), e os apices radiculares foram vedados com
adesivo epoxico (Araldite®). Logo depois, foram imersos em solucdo de azul de
metileno a 2% durante 24 horas, lavados em agua corrente por dez minutos. O
esmalte para unhas foi removido e os espécimes seccionados no sentido vestibulo-
lingual com disco diamantado dupla-face (KG Sorensen), formando duas superficies
gue foram examinadas em microscopio de luz (M900 D.F. Vasconcelos) com 40
vezes de aumento, sendo considerados 0s espécimes que apresentaram maior grau
de infiltracdo pelo corante. Os fragmentos foram analisados quanto ao grau de
infiltracdo marginal por dois examinadores, em consenso, tendo definido
previamente um padréo de escor de 0 a 4. Foi concluido que a utilizacdo de um
selante de superficie em cavidades Classe V com margens em dentina nao
proporciona uma diminuicdo no grau de infiltragdo marginal das restauracfes de

resina composta.

Santana et al., em 2009, também fizeram um estudo com o objetivo de
avaliar a microinfiltracdo em restauracdes de resina composta Classe V, porém,
neste estudo utlizou-se um sistema adesivo (Xeno Il [Dentsply, Konstanz,
Alemanha]), um vedante para dentina exposta (Seal & Protect [Dentsply]), e dois
selantes de superficie (Fortify [Bisco, Lombard, IL, EUA], OptiGuard [Kerr, Orange,
Califérnia, EUA]). Cinquenta cavidades com margens em esmalte foram preparadas
em coroas de dentes bovinos e restauradas com um sistema adesivo (Prime e Bond
NT / Dentsply) e resina composta (Esthet X / Dentsply). Eles foram separados em
quatro grupos, para a aplicagdo do selante de superficie, e um grupo controle (sem
impermeabilizacdo da superficie). Foram realizados seiscentos ciclos térmicos com
temperaturas pré-estabelecidas. Os dentes foram impermeabilizados, deixando uma
janela de 3 mm em torno da restauracéo e imersos em solucdo de 50% de nitrato de
prata durante 8 horas. A coroa foi seccionada longitudinalmente e os cortes foram



analisados por trés avaliadores, utilizando uma lupa estereoscopica com ampliagéo
de 10 vezes, que atribuiram escores representativos, chegando a um acordo através
do teste Kappa. Por meio do teste de Kruskal-Wallis e Dunn, foi concluido que houve
diferenca significativa entre os grupos controle e Seal & Protect. O grupo Seal &
Protect apresentou o menor grau de infiltracdo, seguido pelo OptiGuard e grupos
Xeno Ill. O mais alto score foi obtido no grupo controle. Resultados demonstraram
gue os materiais selantes avaliados apresentaram diferentes taxas de eficacia e
Seal & Protect foi o mais eficiente na diminuicdo do grau de microinfiltracéo

marginal.

Cilli et al., no mesmo ano (2009), avaliou a influéncia de dois selantes de
superficie (BisCover Bond / Simples) e trés técnicas de aplicacdo (ndo selada /
convencional / co-polimerizacdo) sobre a rugosidade de dois compésitos (Filtek
Z250/2350) apds o teste de escovacdo. Setenta e dois espécimes retangulares
foram distribuidos em 12 grupos (n = 6). Cada amostra foi submetida a trés leituras
aleatérias de rugosidade, sendo: no inicio, depois de 100.000 (intermediario), e
200.000 (final) golpes de escovacao. A rugosidade (R) em cada fase foi obtida pela
média aritmética da leitura de cada espécime. Foi examinada qualitativamente a
remocao selante através do microscopio Optico e classificada em escores de 0 a 3.
Os dados foram analisados estatisticamente. Os resultados dos estudos
demonstraram que em qualquer fase escovacdo, compositos selados apresentaram

desempenho superior quando comparados com 0s compdésitos ndo selados.

Catelan et al.,, em 2011, fez um estudo sobre a estabilidade de cor de
resina composta em materiais restauradores selados apds envelhecimento artificial
ultravioleta e imersdo em solugdes de coloracdo. Foi avaliada a influéncia do
selante de superficie (BisCover) sobre a estabilidade de cor de resinas compostas
nanoparticuladas (Supreme XT) e microhibridas (Vit-l-escence e Opallis) ap6s
envelhecimento artificial. Cem espécimes em forma de disco foram preparados para
cada resina composta, em um total de 300 amostras. Apés um periodo de 24 horas,
todas as amostras foram polidas e selante foi aplicado em 50 amostras de cada
material. A cor de base foi medida de acordo com o CIE L * a * b * do sistema
utilizando um espectrofotometro de reflexdo. Dez espécimes de cada grupo foram



envelhecidos durante 252 horas em radiacdo ultravioleta (UV) da céamara de
envelhecimento acelerado ou imerso durante 4 semanas em coca-cola, suco de
laranja, solucdes de vinho tinto de coloracdo ou agua destilada como controle. A
diferenca de cor (AE) apds o envelhecimento foi calculada com base na cor da linha
de base e apo6s o envelhecimento. Os dados foram analisados com duas vias
ANOVA e teste de Fisher (a = 0,05). Os resultados mostraram alteracoes
significativas na cor apds envelhecimento artificial em todos os grupos (P <0,05).
Todas as resinas compostas apresentaram alguma alteracdo de cor apos o0s
métodos de envelhecimento. O selante de superficie ndo alterou a estabilidade da
cor dos materiais testados.

Valentini et al.,, em 2011, investigou o efeito da aplicacdo de selante de
superficie sobre a estabilidade de cor de resina composta. Quarenta incisivos
bovinos foram utilizados no estudo em questdo. Foram preparadas cavidades
Classe V na face vestibular, com margens incisais em esmalte, margens cervicais
em dentina e restauradas com resina composta (Opallis, FGM). Os dentes foram
divididos em 4 grupos (n = 10). O selante (Fill Glaze; Vigodent) foi aplicado sobre as
restauracdes de 2 grupos. Medicdes de cor da linha de base com base em CIEL * a
* b * foram realizadas usando um espectrofotbmetro. Metade do numero de
amostras foi imersa em agua destilada, e a outra metade foi imersa em café 4 horas/
dia. Medicbes de cor foram repetidas depois de 1 hora, 24 horas, 7 dias e 3 meses.
Para as estatisticas, utilizou se ANOVA e teste de Tukey (a = 0,05). Como resultado,
0 grupo sem selante imerso em agua, nao teve diferencas significativas entre os
periodos estudados (p = 0,138), embora a cor fosse diferente em comparacdo com
os valores basais (p <0,001). Para o grupo com aplicacdo de selante, os periodos de
1 hora e 3 meses apresentaram resultados semelhantes (p = 0,924). Nos grupos nos
quais nao foram aplicados selantes, porém foram imersos no café, houve diferencas
significativas entre a linha de base e os periodos de 1 horas e 24 horas (p = 0,499),
porém, a cor mudou significativamente depois (p < 0,003). Ja no grupo com selante,
foram detectadas diferencas significativas para todos os periodos comparados uns
com os outros (p <0,001). Comparando 0s grupos com e sem selante, imersos em
agua, encontrou-se uma diferenca significativa pela cor de linha de base: o grupo

com selante mostrou menor valor. Isto indica que o uso de um vedante pode mudar



a cor da restauracdo, sendo esse um possivel efeito colateral da aplicacdo do
selante. Além disso, concluiu-se também que aplicacdo de selante aumenta, de

forma significativa, na coloracdo das restauracdes expostas ao cafe.

Brandt et al. (2011), em seu estudo teve como objetivo avaliar o grau de
conversao (DC), a taxa de polimerizacao (R(p) (max)), a dureza (KHN) e resisténcia
de unido entre dente/restauracédo de compasitos contendo foto-iniciadores diferentes
ativados por fontes de luz distintas (LCUs). Para tal estudo, foi utilizada uma mistura
de BisGMA, UDMA, TEGDMA e BIisEMA juntamente com os seguintes foto-
iniciadores: canforoquinona (CQ), fenil-propanodiona (PPD) ou a associacao de (CQ
/| PPD) e 65% em peso de particulas de carga silanizadas. As LCUs incluiram uma
lampada de halogéneo XL 2500 e dois LEDs: UltraBluelS e UltraLume5. Os perfis de
conversdo durante a fotopolimerizagédo foram investigadas utilizando espectroscopia
no infravermelho médio (mid-IR). A resisténcia de unido foi avaliada usando push-
out teste em 90 dentes com cavidades preparadas. Previamente, a dureza Knoop
(KH) foi verificada no topo e na base das restauracdes. Como resultado, PPD obteve
inferior R(p) (max) valores, independentemente da LCU utilizados. E também
fornecida uma maior forca de ligacdo que, quando a CQ LCUs LEDs foram
utilizados. O grau de converséao depois de 40 segundos de irradiacdo foi 0 mesmo
para todas as resinas compostas, exceto PPD foto-ativado para XL 2500, que
apresentaram valores menores do que DC e CQ CQ / PPD. No topo e na base das
restauracdes, PPD apresentou os menores valores de KH quando foto-ativado com
XL 2500. XL 2500 produziu maiores valores de KH que UltraBluelS quando usado
com foto-iniciadores CQ ou CQ / PPD. Por ter aumentado a resisténcia de ligacao,
sem comprometer as propriedades das resinas compostas, quando foto-ativados por

um LED, PPD pode ser usado como uma alternativa foto-iniciador.

Borges et al., em 2011, tiveram como objetivo avaliar a profundidade de
polimerizacdo de 10 resinas flow fotoativadas por luz azul com diferentes
opacidades, influenciadas por tempos de radiacdo diferentes, utilizando a
espectroscopia FTIR. Cinquenta e cinco espécimes (n = 5), com um diametro de 5
mm e 1 mm de espessura translicido (Opallis Flow T), amarelada (Master Flow A2;
Opallis Flow A2; Natural Flow A2; Fluroshield Yellowed), e materiais opacos (Master



Flow OA2; Natural Flow O; Opallis Flow OA3.5; Opallis Flow OP; Fluroshield White)
foram obtidos em seis tempos de polimerizagédo (10s, 20s, 30s, 40s, 50s, e 60)
usando um LED de alta intensidade (Coltolux, Colténe/Whaledent). O grau de
conversao foi obtido utilizando o Nexus 470 FTIR Spectrometer (Nicolet Instruments,
USA). Os espectros de amostras ndo polimerizadas e polimerizadas foram
analisados usando um cristal ZnSe. As superficies superior e inferior das amostras
polimerizadas foram analisadas para obter a profundidade de polimerizacdo. Com
resultado, obteve-se que a maior profundidade de polimerizacdo foi obtida por
Natural Flow OA2, enquanto que a menor foi mostrada Master Flow OA2. Também
chegou-se a conclusdo de que a profundidade de polimerizacao, influenciada pelo
tempo de irradiacdo, é dependente dos materiais. Utilizando selante opaco Natural
Flow OA2 e polimerizacdo de 10 s tempo para Opallis Flow A2 e Fluroshield
Yellowed pode representar alternativa abordagens de vedagdo das fissuras

dentarias.

Wegehaupt et al., em 2012, realizou um estudo afim testar selantes para
evitar o desgaste erosivo do dente causado por acidos extrinsecos e intrinsecos sob
exposicdo a longo prazo. 144 amostras de esmalte bovino foram distribuidas
aleatoriamente em 12 grupos. As amostras dos grupos 1, 5 e 9 permaneceu nao
selada (controles positivos), 2, 6 e 10 foram seladas com Silicone Seal Nano Mix e
3, 7 e 11 com Seal & Protect. Grupos de 4, 8 e 12 foram selados com compdsito
fluido (controles negativos). Grupos 1-4 foram imersos em saliva artificial, 5-8 com
acido cloridrico e os grupos de 9-12 acido citrico, durante 28 dias, respectivamente.
Apés 1, 2,4,7,11, 14, 21 e 28 dias, as solu¢des foram renovadas e o desgaste do
esmalte foi quantificado por atribuicido de 32P das solugbes. Dentre todas as
solugdes de imersédo, menor perda mineral foi observado para o controle negativo
enquanto maior perda foi observado para os controles positivos ndo selados. Em
saliva artificial e acido citrico, a perda de amostras vedadas com Seal & Protect ndo
estava significativamente diferente em comparagdo com o0s controles negativos,
enquanto a perda em grupos fechados com Silicio Seal Nano Mix foi
significativamente maior. Em &cido cloridrico, a perda de amostras vedadas com
Seal & Protect ndo foi diferente comparada com a de controles negativos até 4 dias.
Selante de superficie é capaz de reduzir significativamente a desmineralizacdo do
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esmalte provocada por &cido cloridrico e acido citrico, mesmo sob longo prazo de
exposicao.

Esstech Incorporation, em 2012, disponibilizou, o perfil técnico do produto,
1,12 Dodecanediol Dimetacrilato (DDDMA), mon6mero com peso molecular de
338.488 e cuja formula molecular € CyH3404. Este mondmero apresenta uma
estrutura hidrofébica que aumenta a sua mobilidade molecular. Ele € comumente
utiizado em biomateriais e aplicacbes dentarias, bem como materiais de
revestimento, compésitos e selantes. DDDMA fornece uma polimerizacdo rapida,
maior flexibilidade e caracteristicas de superficie melhoradas para a matriz de

polimero (Esstech Incorporation, 2012) (Figura 1).

Hs CHy

H, 2 CH

Figura 1: Estrutura molecular do DDDMA
Fonte: Esstech Incorporation, 2012
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3 PROPOSICAO

Este estudo teve como objetivo analisar o efeito do monémero hidrofobico
dodecanediol dimetacrilato (DDDMA), adicionado em diferentes porcentagens, no

grau de conversao de selantes de superficie experimentais.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Delineamento Experimental

Unidades Experimentais: 60 corpos-de-prova

Fator estudado: - Selante de Superficie em seis niveis:
J Selante Experimental 1
o Selante Experimental 2

o Selante Experimental 3

o Selante Experimental 4
o Selante Experimental 5
o Biscover

Forma de designar o tratamento as unidades experimentais: por processo
aleatorio.
Variavel resposta: Grau de Conversao

4.2 Materiais

Os selantes experimentais e o selante comercial utilizados neste estudo

estdo descritos na Tabela 1.

Tabela 1- Composi¢do dos selantes experimentais e do selante comercial utilizado no experimento

Selante Composicéo
Selante Experimental 1 Etanol, DDDMA (40%), UDMA (40%), CQ, EDAB
Selante Experimental 2 Etanol, DDDMA (50%), UDMA (30%), CQ, EDAB
Selante Experimental 3 Etanol, DDDMA (60%), UDMA (20%), CQ, EDAB
Selante Experimental 4 Etanol, DDDMA (70%), UDMA (10%), CQ, EDAB
Selante Experimental 5 Etanol, DDDMA (80%), CQ, EDAB
Biscover (Bisco Inc., Schaumburg USA) Etoxi Bis fenol A, Diacrilato, Ester acrilato uretana,
Polietilenoglicol
Diacrilato

12



Foram constituidos os grupos experimentais apresentados na Tabela 2.

Tabela 2- Grupos Experimentais

Grupo Experimental Selante
Gl Selante Experimental 1
G2 Selante Experimental 2
G3 Selante Experimental 3
G4 Selante Experimental 4
G5 Selante Experimental 5
G6 Biscover (Bisco Inc., Schaumburg USA)

4.3 Avaliagéo do Grau de Converséo

As amostras foram avaliadas na superficie irradiada através de
Espectroscopia Infravermelha com Transformada de Fourier (FTIR) para avaliacédo
do grau de conversédo. O espectro dos selantes polimerizados e néo polimerizados
foram obtidos através do Espectrdmetro Spectruml100 ATR (PerkinWlmer, S&o
Paulo, SP, Brasil), utilizando 16 scans. A resolucéo do espectro foi de 4 cm™. As
intensidades dos picos de absorbancia localizados na banda 1638 cm™ de cada
espectro, correspondente a identificacdo das cadeias alifaticas de carbono (C = C), e
da banda 1608 cm™, correspondente & presenca das cadeias arométicas de
carbono. A andlise desta ultima banda serviu como o padréo interno para o céalculo
da porcentagem de ligacdes duplas remanescentes de carbono nos adesivos apos
sua polimerizacdo (Ferracane & Greener, 1984). Deste modo, o céalculo desta

porcentagem foi realizado através da seguinte férmula (Ferracane & Grenner, 1984):
DC (%)=100*[1-R polimerizada / R n&o polimerizada]
onde R € a razéo entre a altura do pico da dupla ligacdo alifatica (C=C) a
1640 cm™ e altura do pico da dupla ligacdo (C=C) do grupo benzeno aromatico a

1610 cm™, cuja intensidade n&o se modifica durante a polimerizac&o.

Os dados obtidos foram submetidos a analise estatistica.
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5 RESULTADOS

A Andlise de Variancia (ANOVA) demonstrou que houve diferencas
estatisticamente significativas. Os resultados da ANOVA (Tabela 3) e teste de Tukey

(Tabela 4) sado apresentados abaixo:

Tabela 3- Andlise de Variancia

FV GL SQ QM F
Tratamentos 5 2939.89967 587.97993 17.5174 *
Residuo 54 1812.53197 33.56541

Total 59 4752.43164

* significativo a nivel de 1% de probabilidade (p<0.001)

Tabela 4- Resultados de Grau de Converséo (%)

GRUPO GRAU DE CONVERSAO (%)
Gl 89.38 a

G2 87.11a

G3 84.39 ab

G4 85.02 ab

G5 79.10 b

G6 68.2 c

Médias seguidas de letras distintas diferem entre si pela ANOVA e pelo teste de Tukey (p<0.001)

O maior valor médio de grau de conversao foi obtido por G1, que nédo
diferiu estatisticamente de G2, G3 e G4. O grupo G5 apresentou valores
intermediéarios e diferiu estatisticamente dos grupos G1, G2 e G6. O menor valor foi

obtido pelo G6, que diferiu estatisticamente dos demais.
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6 DISCUSSAO

A hipétese testada neste estudo foi de que a adicdo do mondmero
dodecanediol dimetacrilato (DDDMA) acarretaria no aumento do grau de conversao
de selantes de superficie experimentais. Esta hipotese foi aceita, uma vez que
houve aumento do DC dos selantes experimentais quando comparado aos
resultados obtidos no selante comercial testado.

O monbémero DDDMA apresenta uma estrutura hidrofobica que aumenta
a sua mobilidade molecular, quando comparado ao Bis-GMA, aumentando a
velocidade de polimerizacéo e a flexibilidade dos polimeros. Como consequéncia, a
um aumento da reacdo de polimerizacdo do selante experimental (Esstech
Incorporation, 2012)Entretanto, de acordo com os resultados, o maior valor de grau
de conversao foi obtido por G1, que nao diferiu estatisticamente de G2, G3 e G4. A
adicio de DDDMA em distintas proporcbes (DDDMA/UDMA) néo diferiu
estatisticamente até a propor¢cdo de 70/10. No entanto, quando foi utilizada a
proporcao de 80/0, observou-se diferenca estatistica significativa para os grupos que
utilizaram proporcdes de 40/40 e 50/30 (G1 e G2), sugerindo que a proporc¢ao ideal
encontra-se dentro desta faixa. Este fato pode ser explicado pelas caracteristicas do
DDDMA, que apresentando uma polimerizacdo mais rapida, diminuindo assim o
tempo disponivel para que as reacdes quimicas se estabelecam, resultando
consequentemente em menor grau de conversdo. Na propor¢cdao de 80/0, ou seja,
guando apenas o DDDMA foi utilizado, a reacao tornou-se bastante rapida, o que
pode ter limitado a flexibilidade e mobilidade molecular do DDDMA, uma vez que a

vitrificagdo do polimero ocorreu rapidamente.

O efeito da estrutura de mondmero sobre a taxa de conversdo de
polimerizacdo de ligacdo dupla tem sido descrito em estudos anteriores (Anseth,
1995; Davidson, 1999, citados por Andrzejewska, 2001). Foi estabelecido que o
maior grau de funcionalidade (nimero maior de ligacdes duplas por molécula de
mondmero), levou a taxas de reacdo de polimerizacdo mais elevadas (devido a
maiores concentragfes de grupos funcionais), inicio mais rapido da gelificagdo e
vitrificacdo e maior densidade de ligacbes cruzadas. No entanto, as redes mais
densas reduzem a extensdo da conversao de ligacdes duplas, deixando uma grande

parte delas ndo reagida (até 50%). O comprimento da cadeia que liga as duas
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insaturagbes nos mondmeros também afeta a cinética da reagdo. Andrzejewska,
2001).

Mediante os resultados deste estudo, o acréscimo de DDDMA melhorou o
grau de conversao dos selantes experimentais testados quando comparados ao
selante comercial (grupo 6). Torna-se importante, entretanto, testar outras

propriedades fisicas.
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7 CONCLUSAO

De acordo com os resultados obtidos neste estudo € possivel concluir
que:

¢ A adicdo de DDDMA teve efeito positivo no grau de conversao dos selantes
experimentais que contém UDMA.

e A proporcao entre DDDMA/UDMA mostrou-se mais adequada na proporcéo
40/40.
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