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RESUMO

SANTOS NETO, CASSIO DOS. AVALIACAO DA MICRODUREZA E COR DE CIMENTOS
RESINOSOS INSERIDOS EM DIFERENTES SUBSTANCIAS E PH, um estudo in vitro. 2014.
TESE (DOUTORADO em Odontologia — opgdo Dentistica) — Programa de Pds-Graduagdo em
Odontologia, Universidade Federal de Santa Catarina, Florianopolis, Brasil

O objetivo deste estudo in vitro foi de avaliar a microdureza e a alteragdo da cor de quatro
cimentos resinosos, imersos em seis diferentes substancias e por diferentes periodos de tempo.
Sessenta discos de cimentos resinosos, foram confeccionados (6mm x 2mm), para cada tipo de
cimento (Rely — X Veneer (R), Rely—X U200 (U) , Multilink (M) e o Variolink Veneer (V)) e
polidos com ponta de borracha de passo tnico (Optrapol, Ivoclar Vivadent) por 30 s, em seguida
armazenados por 24 hrs em agua destilada. A subdivisdo foi realizado em 6 subgrupos (n=10), de
acordo com a solugdo imersora, a uma temperatura de 37°C: Grupo R-1 (Rely-X Veneer), Grupo M-
1 (Multilink), Grupo V-1 (Variolink Veneer) e o Grupo U-1 (Rely—X U200), foram armazenadas em
agua destilada (controle (1)). Grupo R-2, M-2, V-2 e U-2 em coca (2). Grupo R-3, M-3, V-3 ¢ U-3
em vinho (3), Grupo R-4, M-4, V-4 ¢ U-4 em suco citrico (4), Grupo R-5, M-5, V-5 ¢ U-5 em
whisky (5) e Grupo R-6, M-6, V-6 ¢ U-6 em bebida energética (6). Os espécimes foram mesurados
imediatamente, 24 hrs, 7, 14 ¢ 90 dias, por um microdurometro (HMV 2, Shimadzu - Japdo) e a cor
avaliada por um espectrofotdometro (Easyshade, Vita). Para a analise estatistica dos dados, foi
empregada a analise de varidncia multiplas, (ANOVA) e o teste de tukey ao nivel de 95% de
confianca. Os maiores valores de microdureza foram obtidos no baseline, seguido de 7, 14 ¢ 90 dias.
Apenas ndo houve diferenca estatisticamente significante entre os tempos de 24horas, 7 ¢ 14 dias
(p>0,05). Para os valores de 90 dias, ocorreu uma queda acentuada dos valores para a microdureza.
Quando observados os espécimes submersos em agua, nota-se alteracdo no armazenamento de 90
dias, mas sem diferenga estatistica. O liquido que promoveu o maior indice de alteracdo de cor foi o
vinho nos grupos: R3, M3, V3 e U3. Esses dados prevaleceram em todos os cimentos testados, a
partir do 7° dia de armazenamento. O AE, ndo foi alterado para os grupos, que foram imersos em
agua. Os liquidos coca-cola, suco citrico, whisky e energético, tiveram alteragdo significativa aos 90
dias de armazenamento. O grupo que apresentou a menor variagdo apds os 14 dias foi o cimento

resinoso Rely — X Veneer, porém sem diferenga estatistica.

Palavras-chave: Microdureza, Cor, Cimento Resinoso, Dieta Acida
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ABSTRACT
SANTOS NETO, Cassio DOS. ASSESSMENT AND COLOR microhardness CEMENT
RESIN INSERTED IN DIFFERENT SUBSTANCES AND PH, in vitro study. . 2014
Thesis (P. h. D. in Dentistry —Operative Dentistry) - Graduate Program in Dentistry, Federal

University of Santa Catarina, Florianopolis, Brazil

The aim of this in vitro study was to evaluate the microhardness and color change
four resin cements immersed in six different substances and for different periods of time.
Sixty discs of resin cements were cut (6mm x 2mm), for each type of cement (Rely X -
Veneer (R), Rely-X U200 (U), Multilink (M) and Variolink Veneer (V)) and polished rubber
tipped single step (Optrapol, Ivoclar Vivadent) for 30 s, then stored for 24 hrs in distilled
water. The subdivision was carried out in six subgroups (n = 10) according to imersora
solution at a temperature of 370C: R 1-group (Rely-X Veneer)-1 Group M (Multilink), Group
V-1 (Variolink Veneer) and the U-1 group (Rely-X U200) were stored in distilled water
(control) (1). Group R-2, M-2, M-2 and U-2 cocaine (2). Group R-3, M-3, M-3 and H-3 'wine
(3)-R 4 group, M-4, M-4 and U-4 as citric juice (4)-R 5 group, M-5, M-5 and H-5 whiskey (5)
group R-6, F-6, V-6 and U-6 in the energy drink (6). The specimens were immediately
mesurados, 24 hrs, 7, 14 and 90 days, by a microhardness (HMV 2, Shimadzu - Japan)
and the color measured by a spectrophotometer (Easyshade, Vita). For statistical analysis,
we used the multiple analysis of variance (ANOVA) and Tukey's test at 95% confidence.
The highest microhardness values were obtained at baseline, followed by 7, 14 and 90
days. As there was no statistically significant difference between the times of 24 hours, 7
and 14 days (p> 0.05). For values of 90 days, there was a sharp decline in values for
microhardness. When observing the specimens submerged in water, there is change in
storage of 90 days, but no statistical difference. The liquid that promoted the highest rate of
color change was the wine groups: R3, M3, V3 and U3. These data prevailed in all
cements tested, from the 7th day of storage. The AE, has not changed for the groups,
which were immersed in water. Net cola, citrus juice, whiskey and energetic, had
significantly after 90 days of storage change. The group that had the lowest variation after

14 days was the resin cement Rely X - Veneer, but without significant differences.

Keywords: Microhardness, Color, Resin Cement, Acid Diet
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APRESENTAGCAO

A odontologia atual, esta focada em uma sé palavra “Estética”, cada vez
mais se pesquisa e se modifica técnicas, para conseguir resultados mais préximos
do natural. E com essa visdo que tem se desenvolvido inimeros materiais como a
resina composta, as ceramicas odontolégicas e os cimentos resinosos para suprir
este anseio estético (ERTAS et al, 2006). Mesmo que os agentes cimentantes
resinosos apresentem propriedades mecanicas satisfatdrias, podem apresentar
limitacbes. Uma das principais causas de falha é a alteracdo da cor, técnica de
cimentagao, desgaste e a micro-infiltragdo ao longo do tempo (TOPCU et al., 2009)
fendmenos que reduzem a sua longevidade e pode levar o clinico a substituicdo da
restauracéo (QVIST, V. et al., 1990).

A alteragdo de cor de um cimento resinoso, € devido a um processo
multifatorial, por duas vias: intrinsecas e extrinsecas (SAMRA et al., 2008;). A via
intrinseca ocorre pela degradagcdao do material, sendo influenciados pela
quantidade, tamanho, dureza, peso, o tipo de matriz resinosa e como se da a unido
entre a carga. E nesta interface, que se da parte da alteracdo da cor e da
microdureza dos cimentos resinosos (ABD ELHAMID; MOSALLAM, 2010). Outros
fatores relevantes sao os tipos de foto iniciadores e inibidores, onde ocorrendo
uma baixa taxa do grau de conversdo, maior sera a degradagcdo do cimento
resinoso. Esta relagao esta intimamente ligada a qualidade e o poder de cura dos
cimentos (Buchalla et AL; 2002; Aguiar et AL 2011).

Quando analisamos pelos fatores extrinsecos, podemos observar a sorgéo
de pigmentos de alimentos, como, sucos, bebidas energéticas, alcodlicas e pelo

tabagismo (Ruyter, 1991). A quantidade de penetragdo destes pigmentos é
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diretamente proporcional a concentragao do liquido que esta em contato, o nivel do
pH da substancia, a frequéncia de ingestao e o tempo de contato do liquido com o
material (ERTAS et al., 2006)

Alguns estudos sobre a estabilidade de cor, selecionam os seus agentes
resinosos pela sua composicdo inorganica, onde nao sao levados em
consideracgao o tipo de matriz do cimento (Buchalla etal; 2002). A matriz resinosa é
uma das chaves para a explicacdao da solubilidade e a hidrofilicidade. Outros
fatores que podem influenciar na alteracdo da cor e na microdureza, além da
intima ligagao pela composi¢ao organica e inorganica, € o acabamento, polimento,
e a técnica de cimentacgao (Reis et AL 2003). O desgaste da interface dos cimentos
resinosos pelo fator tempo e por agentes abrasivos, pode promover o
deslocamento de particulas de carga e com isso diminuindo a microdureza e
promovendo um aumento da pigmentacgao superficial (Douglas, 2000).

A diminuicdo da microdureza superficial dos cimentos resinosos promove
uma colonizagdo bacteriana onde microrganismos (S. mutans, S. oralis e A.
Naeslundii) aderem firmemente as margens expostas dos cimentos resinosos,
promovendo infiltragdo, manchamento, carie recorrente, propiciando a falha da
restauracdo. Necessitando de estudo que melhorem estas propriedades dos
cimentos, diminuindo a necessidade de substituicdo das restauragdes ceramicas
(Willershausen et al. 1999).

E com este intuito, que o processo desta pesquisa é detalhada e dividida em
dois artigos cientificos complementares. No primeiro, foi avaliado a microdureza
das superficies de diferentes agentes cimentantes resinosos, inseridos em

diferentes substéncias e com diferente pH. No segundo artigo foi realizado a
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avaliagcao da alteragdo da cor dos sistemas resinosos, onde cada substancia

possui corantes e pigmentos diferentes.
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2 Objetivo

O objetivo deste estudo, in vitro, foi avaliar a estabilidade da cor e a
microdureza superficial de quatro cimentos resinosos, com diferentes

composicoes, imersas em seis diferentes substancias.

Objetivos especificos

# Avaliar a influéncia da composi¢cdo do cimento resinoso, da substancia de
imersdao e do tempo de armazenagem na estabilidade da cor de cimentos
resinosos com diferentes composicoes, utilizando um espectrofotdmetro

# Avaliar a influéncia da composi¢cdo do cimento resinoso, da substancia de
imersdo e do tempo de armazenagem na microdureza superficial de cimentos

resinosos com diferentes composicoes, utilizando um microdurometro.

16



2 Materiais e Métodos

2.1- MATERIAIS

Foram utilizados, quatro cimentos resinosos de diferentes composi¢des: Rely - X
Veneer, Rely—X U200 , Multilink e o Variolink Veneer (Quadro 1).

Imagem CR Cor  |Composicao| % Vol. Tamanho Cura

@ BisGMA -

. Rely - X TEGDMA-

d \/Z:ner AL Zirconi e 67,5% *-1,5 20s
4

/ Silica

. Rely - X BisGMA - o
= U200 AL regoms, | 7% | *RLS 1 20s

BisGMA -
Bis-Hema-
Multilink Al etoxilido | 61,25 | +/-2,0 20s
UDMA e
HEMA

BisGMA -

Variolink Al |TEGDMAe| 579% | +/-1,8 | 20s
HEMA

Quadro 1- Composi¢ao dos cimentos resinosos, segundo fabricantes.

Seis substancias, com diferentes pH foram selecionadas para imersdao dos
cimentos resinosos a serem avaliadas (Fig. 2). O pH das substancias foi mensurado em

um Potencidmetro (Orion, modelo 920 A), com eletrodo padrao de pH (Quadro 2).
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Imagem Substancia Marca Pais pH
] Agua ) _ 70
¥ Destilada ’
8 Refrigerante) . Brasil 73]
J de Cola ’

i VinhoTinto| e | Bragil 3,52
H Suco de Laranja Caseira Del Valle Brasil 3’49
Laranja

2 Whisky | lohmieWalker | Escéci 3,94
g Energético | RedBul Austria 3,30

Quadro 2- Substancias utilizadas no estudo e respectivos pH
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METODOS

Formacéao dos grupos e confecgéo dos corpos de prova:

Um total de 240 corpos de prova foram confeccionados, 60 para cada
cimento resinoso, formando 4 grupos: GU - Rely-X U200; GR — Rely -X Veneer;
GM - Multilink; GV — Variolink Veneer; e subdivididos em 6 subgrupos (n=10), de
acordo com a substancia de imersao: SG1 — agua destilada (controle); SG2 —
refrigerante de cola; SG3 — vinho tinto; SG4 — suco laranja; SG5 — whisky;

SG6 — energético.

Os espécimes foram confeccionados em uma matriz metalica com molde
medindo 6 mm de didmetro e 2 mm de espessura, posicionada sobre uma placa de
vidro, coberta com uma tira de poliéster (Figura 1A,B). O cimento resinoso foi
manipulado de acordo com as instru¢des do fabricante e em seguida inserido na
matriz metalica tendo sido colocada sobre ela uma nova tira de poliéster, em
contato com a superficie superior ndo polimerizada e uma lamina de vidro,
pressionando para escoar o excesso de cimento resinoso. Apds, a lamina de vidro
foi removida. A ponteira do fotopolimerizador foi posicionada no centro do
espécime, utilizando-se o dispositivo protetor do proprio aparelho e a fotoativagao
realizada sobre a tira de poliéster, com fotopolimerizador LED (Translux® Power
Blue®, Heraeus Kulzer, Hanau, Alemanha), com intensidade de aproximadamente
800 mW/cm2, pelo tempo recomendado pelos fabricantes dos materiais. A
poténcia foi medida, apdés a confecgcdo de 10 corpos de prova (subgrupo),
utilizando-se um radiémetro (RD-7, ECEL, Ribeirdo Preto, SP, Brasil).
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Figura- 1A) Matriz metalica fechada, com as medidas de didmetro 6 x 2 mm de espessura

Figura- 1B) Matriz metalica destravada, com os corpos de prova.

Apds a confeccdo, os discos foram polidos com um sistema de polimento
em forma de taga, de um passo (Optrapol, Ivoclar Vivadent), por 30 segundos, sob

refrigeragao (Figura 2).

Figura- 2) Polimento do corpo de prova, com refrigeragao, utilizando a taga de polimento Optrapol.
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Foram entdo armazenados em agua destilada a 37°C por 24 horas e
posteriormente, imersos nas substancias de cada subgrupo, por 24 hrs, 7, 14 e 90
dias, a 37 °C em estufa. As substancias foram renovadas diariamente, e a cada

troca, os espécimes eram lavados com agua destilada.
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Mensuracao da Microdureza

Para a analise de microdureza inicial (KHN) das superficies de resina
composta. O ensaio mecanico de microdureza foi realizado através do
microdurémetro (HMV 2, Shimadzu, Japao), com penetrador tipo Knoop, carga
estatica de 50gF com tempo de 30 segundos, acoplado ao Software para analise
de imagem CAMS-WIN (NewAge Industries, USA) (Figura 1).

Figura 1 — Microdurometro HMV 2, (Shimadzu, Japdo). Com o software, CAMS-WIN (NewAge Industries,
USA).

Foram realizadas quatro endentagdes, aleatérias mais proximas ao centro

da area, evitando-se as margens do espécime (Figura 2).

22



° Quadrant | 2° Quadrant ‘ ‘
/ \ é Seo
°Q 3Q “ ”

FIGURA 2 - Superficie do corpo de prova dividida em quatro quadrantes, com as respectivas
indenta¢des (adaptado de Souza et AL., 2005).

Apos o registro dos valores iniciais de microdureza superficial (imediato) os
espécimes foram inseridos nas seis substancias, a uma temperatura de 37°C,
onde foram removidos para novos testes nos periodos de 24 horas, 7, 14 e 90
dias. Os valores obtidos foram submetidos a analise estatistica ANOVA a trés
critérios (material, solugdo e tempo) e as diferengas individuais analisadas pelo
teste Tukey (p<0,05).
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Avaliagao da cor

A diversas formas e métodos de se avaliar as alteracbes de cores. Os
métodos de observacido € a avaliagao visual pelo método comparativo, ou com
auxilio de aparelhos onde se elimina erros em avaliagbes subjetivas de cores,
como os espectrofotdmetros, colorimetros ou avaliagdo de imagens digitais.
(AWLIYA et al., 2010). Nesse estudo foi utilizado o aparelho espectrofotometro Vita
Easyshade (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha), onde demonstra em
outros estudos ser o mais eficaz nesse tipo de estudo (HEKIMOGOLU et al.,
2000). Este espectofotometro utiliza uma iluminagdo padrdo D65, sendo muito
similar a luz do dia, de acordo com CIE (Comissao Internacional da lluminagéao).

Foram registrados os valores de L*, a* e b* da escala CIELab, para cada
espécime (Figura 3A); L* indica a coordenada acromatica ou a luminosidade do
objeto com valores de 0 (preto absoluto) a 100 (branco absoluto). Os eixos a* e b*
indicam as coordenadas cromaticas, o eixo a* representa a quantidade de
vermelho (a* positivo) ou verde (a* negativo). O eixo b* representa a quantidade de
amarelo (b* positivo) ou azul (b* negativo).

Para padronizar o local de mensuragdo da cor e para que a luz ambiente nao
interferisse na medig¢ao da cor, foi confeccionado um guia de silicone envolvendo o
espécime, apresentando na superficie superior uma perfuracido circular de 6 mm
de diametro, compativel com a ponta do espectrofotometro (Figura 3B). As
medi¢gdes foram realizadas em quatro momentos: apdés a imersdao em agua

destilada por 24 horas, 7, 14 e 90 dias de imersao nas substancias.
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Figura 3 - (A) Espectrofotdmetro Easyshade (B) Matriz de silicone

A alteracéo da cor de cada amostra foi obtida pelo calculo do AE, segundo a
férmula: AE=[(AL)2+ (Aa)2+(Ab)2]1/2 sendo AL= L final — L inicial; Aa= afinal — a
inicial e Ab= b final — b inicial. A média dos valores obtidos foi utilizada para analise
estatistica. A comparacgao dos valores de AE é mais significativa do que os valores
individuais de L*, a*, b* (YANNIKAKIS et al., 1998).
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ANALISE ESTATISTICA

Inicialmente os dados foram submetidos ao teste de Kolmogorov-Smirnov
para verificar se a distribuicao dos dados ocorria de forma semelhante. Constatada
a normalidade na distribuicdo, as possiveis diferencas estatisticas entre os
momentos avaliados foram analisadas por meio da Analise de Variancia para
medidas repetidas e o detalhamento foi realizado pelo teste de Bonferroni. Ja, as
possiveis diferencas estatisticas entre os grupos, em cada momento avaliado,
foram analisadas por meio da Analise de Varidancia (ANOVA) com dois fatores
(cimento resinoso e substancia). O detalhamento das analises foi realizado através
do teste de Tukey para identificar quais médias diferem entre si. Consideraram-se
significativos os valores de p<0,05, ou seja, nivel de significAncia de no minimo 5%.
A andlise foi realizada com auxilio dos programas Microsoft Excel 2008 (Microsoft
Office system 2008) e SPSS 19 (SPSS Inc., Chicago, Il, EUA).
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Este artigo sera submetido para publicagdo no Journal of Dentistry. Esta ¢ uma das
principais revistas internacional de odontologia restauradora, tendo seu fator de impacto
de 3.2. O artigo investigado em laboratorio esta escrito nas versdes portugués e inglés. Os
requisitos para submissao foram seguidos durante a escrita deste artigo e estao disponiveis

para consulta no seguinte website:
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4- ARTIGO 1

Avaliacdo da microdureza superficial de cimentos resinosos inseridos em diferentes
substancia e pH

RESUMO

Objetivo: Avaliar a microdureza de quatro cimentos resinosos, imersos em seis diferentes

substancias.

Métodos: Foram selecionados cimentos resinosos com diferentes composicdes (Rely - X
ARC, Rely-X U200, Multilink e o Variolink Veneer) tendo sido confeccionados 60 discos
(6 x 2 mm) de cada material, polidos com ponta de borracha de passo tnico (Optrapol,
Ivoclar Vivadent) por 30 s, imersos em agua destilada por 24 h e divididos em 6 subgrupos
(n=10), de acordo com a solu¢ao de imersdo: agua destilada, refrigerante de cola, vinho
tinto, suco de laranja, whisky e energético, a 37° C. As mensuracdes para o teste de
microdureza, foram realizadas ap6s polimento e a inser¢ao por 24 horas em agua destilada,
7, 14 e 90 dias de imersdo nas substiancias. A avaliagdo foi realizada com um
microdurometro (RP-100, Instrutherm). Para anélise estatistica dos dados de microdureza

foram analisados por meio de Analise de Variancia (ANOVA) a um critério fixo, com nivel

de significancia de 5%, com o auxilio do programa BioEstat 3.0

Resultados: Todos os espécimes tiveram alteragdes nos valores de microdureza testados
nos periodos de 90 dias de imersao, onde ocorreu uma diminuig¢ao dos valores de resisténcia
a microdureza, independente da solug¢ao avaliada onde os espécimes armazenados em agua
sofre um diminui¢cdo mas sem diferenca estatistica. A microdureza superficial ndo aumentou

com a imersao nas substancias testadas.

Conclusio: As substancias nas quais os cimentos resinosos foram imersos, apresentaram
influéncia na microdureza superficial para todas os cimentos testados, provando que as
substancias acidas alteram a estrutura morfolégica dos cimentos diminuindo a sua

longevidade em periodos mais longos.

Palavras-chave: Cimento Resinoso. Micro dureza. Substancia Acida.
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1- INTRODUCAO

O aumento na demanda do uso de restauracbes ceramicas deve-se
principalmente a requisitos estéticos. Associado a isso, melhorias consideraveis
tém sido realizadas nos cimentos resinosos, propiciando uma boa durabilidade dos
procedimentos adesivos em restauracdes indiretas’.

No entanto, alguns aspectos clinicos podem determinar o sucesso ou
insucesso dos cimentos resinosos. Dentre os varios fatores destacam-se os
habitos alimentares e as diferencas do meio bucal dos individuos®. Assim, podem-
se encontrar restauragdes com longevidade em determinados pacientes e, em
contra partida, em pacientes que ingeriram substancias quimicas, a margem de
cimento resinoso exposto, apresentam desgaste, descoloracdo e degradagao
prematuras®®. Em uma situacdo clinica, a degradagao dos cimentos resinosos, nao
pode ser atribuida a um unico fator ou substancia quimica; ao contrario, é
resultado de complexas reacdes com diferentes fatores®.

Muitos alimentos e bebidas (refrigerantes &acidos, bebidas alcodlicas e
alimentos com baixo pH) afetam o comportamento dos materiais restauradores™ 2.
Estudos prévios tém mostrado que as particulas de carga tendem a se soltar® e a
matriz se decompde quando exposta a ambientes com pH baixo™'*. Este
fendbmeno de degradacdo de superficie (queda de particulas de carga e
decomposi¢cdo dos componentes da matriz) dos cimentos, também foi observado

em resinas compostas °.

Contudo, no ambiente complexo da cavidade oral, com exposicédo ao alcool,

acidos, abrasdo mecanica e trocas térmicas, espera-se que elas sofram
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consideravel degradagdo’. Pois a ingestdo de bebidas acidas por longos periodos

de tempo, pode até corroer o esmalte dental e/ou o cimento resinoso® .

E com base nessas informagdes, o presente estudo teve como obijetivo
avaliar a microdureza de quatro tipos de cimentos resinosos, inseridos em seis

substancias de diferentes pH.
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2- MATERIAIS E METODOS

Os corpos de prova foram confeccionados utilizando-se matriz metalica com
6 mm de didmetro interno e 2 mm de espessura. As matrizes foram colocadas
sobre tira de poliéster e placa de vidro de 20 mm de espessura. Logo apés a
manipulacdo, os cimentos foram colocados no interior das matrizes e sobre o
conjunto foi colocada outra matriz de poliéster e uma lamina de vidro, sendo
realizada pressdo de modo a extravasar o excesso de material e permitir a
obtencdo de uma superficie plana. Os espécimes foram foto ativados pelo tempo
determinado pelo fabricante com aparelho fotopolimerizador LED (Translux®
Power Blue®, Heraeus Kulzer, Hanau, Alemanha), com irradidncia de 800
mW/cm2, aferida por radibmetro RD-7 (Ecel, Ribeirdo Preto, Brasil). Os corpos de
prova foram acabados e polidos com um sistema de polimento em forma de taca,
de um passo (Optrapol, Ivoclar Vivadent), por 30 segundos, sob refrigeragao. Esta
manobra permitiu que a camada superficial de material ndo polimerizado fosse
removida antes da mensuracao, e os espécimes foram divididos em 4 quadrantes
e em cada quadrante foi realizado 4 mensuragdes (Figura-1). Apods as 24 horas
de imersdo em agua destilada a 37°C os espécime foram mensurados para a

avaliacdo da micro dureza Knoop.
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Figura 1 — Superficie do corpo de prova dividida em quatro quadrantes, com as respectivas indentagdes.

Em seguida inseridos em seis substancias, com diferentes pH (Tabela 1),

pelos periodos de 24 horas e de 7, 14 e 90 dias. O ensaio mecanico de

microdureza foi realizado através do microdurémetro (HMV 2, Shimadzu, Jap&o),

em quatro cimentos resinosos selecionados(Tabela 2).

Tabela 1

Substancia Marca/Pais pH

Agua destilada 7,0

Refrigerante de cola Coca-Cola, Brasil 2,31

Vinho tinto Carbernet Sauvignon, Santon 3,52
Classic, Brasil

Suco de Laranja Laranja Caseira Del Valle +, 349
Brasil

Whisky Johnni Walker Red Label, 3,94
Escéci

Energético Red Bull, Austria 3,30

Tabela 1- Substancias utilizadas no estudo e respectivos pH.
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Tabela 2
CR Cor Composi¢ao % Vol. Tamanho Polimerizagao
Rely - X Al BisGMA — 67,5% +/- 1,5 pm 20s
Veneer TEGDMA.
ZircOnia/silica
Rely-X A2 BisGMA — 56,7% +/- 1,7 um 20s
U200 TEGDMA.
Multilink Al BisGMA — 61,2% +/- 2,0 pm 20s
Bis-Hema -
etoxilado,
UDMA e
HEMA
Variolink Al BisGMA — 57.9% +/- 1,8 pm 20s
Veneer TEGDMA e
HEMA

Tabela 2- Cimentos utilizados e sua composic¢ao.
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No teste de microdureza foram realizadas quatro indentagdes por corpo de

prova utilizando carga de 50gf e tempo de 30 segundos. Depois foi determinado o

valor médio para cada corpo de prova. A Formagéao dos grupos e confecgao dos
corpos de prova foram em um total de 240 corpos de prova sendo, 60 para cada

cimento resinoso.

Os 960 dados obtidos referentes as medidas de microdureza foram

analisados por meio de Analise de Variancia (ANOVA) a um critério fixo, com nivel

de significancia de 5%, com o auxilio do programa BioEstat 3.0.
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3- RESULTADOS

A aplicacdo da Analise de Variancia Multifatorial demonstrou haver
diferengas estatisticamente significantes para o fator meio, material e tempo, bem
como para a interacao entre estes fatores.

O cimento resinoso Rely-X U200 (3M-ESPE), apresentou os maiores
valores de microdureza. Sendo que o cimento resinoso Multilink (lvoclar-Vivadent),
apresentou os valores mais baixos. A aplicagao do teste de Tukey demonstrou que
0 meio de armazenagem em agua destilada resultou em maiores valores de
microdureza. Sendo que os menores valores, foram para os meios Coca-Cola® e
Whisky. Seguidos por vinho, suco e energético.

A Tabela 1 mostra os valores das médias e desvio padrao para a variavel
microdureza levando-se em conta os fatores meio de armazenagem, material e

tempo.
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Periodos Avaliados

Cimento Resinosof - Substincias =TT g0 Ir TE
Ama 6424175 6044384 | 6LTI08 | 56974247

Coaa 4354178 4164271 | 3718589 [ 28204143

Vinho 45.9+2.94 42,16+483 | 4018421 19,1+401

han XU ™o 46.I+_-4_0h7 BUBB | 47681 | 3143
Whisky 4394267 4 8445 8| N | D3I

Enersiico | 424333 40494384 [ 38304483 | 2875412

A | 307 | oseasl | DARSI | u5a

Coaa 3344154 29444419 014619 | 16934487

Vo | 36264 | 085 | MM | 9K

ReXVeneer ™0 | sagn | ooz | 0347 | g

Whisy | 323+459 | 30934478 | 2314484 | 1924493

Energético 344431 33,0945,62 31384468 | 1848397

P T ST R

N T T O W

) Viho | 88348 | Ny [ BN | BIHA
L T T Y N I
Wisy | 199431 | 18344 | TGS | 99067

fegiico | 1234523 | 21498365 | 193510 [ 118944
Agua 3624269 [ 34394361 | 32834368 [ 27834389

Cona 29.743 45 28454470 354379 | 1600457

Vioho | 28.1#483 ; %8944 | 189441

Variolink Veneer o 30]&@ g%ﬁ‘g‘; 28.99-t|.35 20.66.14.5I
Whisky 2744386 2637449 D53 | 16314538

Energético 3094567 27,0042, 34 25324089 | 19134427

TABELA 3 — Valores das médias e desvio padrao para a variavel microdureza levando-se em conta os fatores:
meio de armazenagem, material e tempo.
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Os maiores valores de microdureza foram obtidos no baseline, seguido de 7, 14 e
90 dias. Apenas nao houve diferenga estatisticamente significante entre os tempos de
24horas, 7 e 14 dias (p>0,05). Para os valores de 90 dias, ocorreu uma queda acentuada
dos valores para a microdureza. Quando observados os espécimes submersos em agua,

notasse alteracdo no armazenamento de 90 dias, mas sem diferenca estatistica.

No Grafico 1 observa-se a representagdo das medias e desvio padrdo dos valores

de microdureza segundo o tipo de cimento, o tempo e o meio de armazenagem.

M RELY-X U200

L 70

C B Agua

r 52,5 B Coca
~ Vinho

0 -

d 35 B Suco
B Whisky
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GRAFICO 1 — Meédias da alteragio da microdureza, do cimento resinoso Rely-X Veneer, imersa em diferentes
substancias, nos quatros periodo avaliados
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GRAFICO 2 — Meédias da alteragio da microdureza, do cimento resinoso Rely-X Veneer, imersa em diferentes
substancias, nos quatros periodo avaliados.
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GRAFICO 3 — Médias da alteracdo da microdureza, do cimento resinoso Multilink, imersa em diferentes substancias, nos
quatros periodo avaliados
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GRAFICO 4 — Médias da alteracdo da microdureza, do cimento resinoso Variolink Veneer, imersa em diferentes

substancias, nos quatros periodo avaliados
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4- DISCUSSAO

As propriedades fisicas dos materiais dentarios em relacdo a dureza
superficial, sdo definidas como a resisténcia oferecida pelos sdlidos a penetragao
de uma ponta fornecendo pardmetros indiretos da resisténcia do material ao
desgaste, abrasdo e aos esforgos mastigatdrios na cavidade oral.®'® Os resultados
deste trabalho demonstraram, que a microdureza superficial inicial, 24 horas e 7
dias, de todos os corpos de prova foi maior, apresentando diferenca
estatisticamente significante, quando comparada a microdureza dos mesmos, apos

os 90 dias.

A reducao da microdureza dos cimentos resinosos imersos em substancias
acidas (whisky, coca-cola, energético e suco citrico) foi maior que nos espécimes
armazenados em agua destilada. A justificatica de tal acontecimento pode ter sido
oriunda de uma acdo corrosiva e deletéria das substancias acidas atuando e
degradando as matrizes resinosas dos cimentos e expondo as cargas inorganicas.
8.9.10.14 Esta acdo so ocorre pela interagdo solvente-polimero. Quando entram em
contato com o polimero, alteram as ligagdes secundarias entre as macromoléculas
(pontes de hidrogénio) e enfraquecendo a unido e a estabilidade entre elas,
coibindo as molécula de polimero de interagirem, gerando a diminuigdo da dureza
do cimento.?®3

A leve diminuigdo da microdureza nos grupos submetidos a imersdao em
apenas agua destilada, € acarretada pelos polimeros dos cimentos resinosos
terem uma maior susceptividade, a absor¢ao de solventes, em especial a é\gua.7
As moléculas de solvente empurram as cadeias poliméricas e com isso ocorre a
ruptura, se degradando por hidrolize.?® A agua destilada penetra na rede polimérica

dos cimentos resinosos, gerando a ruptura da ades3o entre carga e a matriz.?®™*

As particulas quimicas das matrizes organicas podem promover a

degradagdo dos cimentos resinosos.' 82628

Os cimentos resinosos que
apresentam Uretano Dimetacrilato (UDMA) associado ou ndo a outros
componentes quimicos, tornando os cimentos resinosos mais propicios aos
solventes simuladores da alimentacdo do que o Bisfenol Glicidil Metacrilato (Bis-
GMA), pois o mesmo UDMA apresenta um agrupamento polar, denominado
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uretano, onde ocorre um aumento da hidrofilia, promovendo uma sor¢géo de agua
aumentada.?®

A diminuicdo da microdureza superficial dos cimentos resinosos promove
uma colonizagao bacteriana (Willershausen et al. 1999) onde microrganismos (S.
mutans, S. oralis e A. Naeslundii) aderem firmemente as margens expostas dos
cimentos resinosos, promovendo infiltragdo, manchamento, carie recorrente,
propiciando a falha da restauragdo.?

O cimento Multilink, apresentou os valores mais baixos, dos cimentos
testados, os espécimes de 90 dias imersos em whisky, obtiveram o0s piores
resultados. Ja para o cimento resinoso Rely-X U200, os melhores resultados
foram obtidos entre os cimentos, apresentando diferenca estatistica apenas no
periodo de 90 dias, onde houve uma redugdo da microdureza, e o controle se
manteve estavel, todo o periodo. O cimento Rely-X Veneer se apresentou estavel
nos periodos de 24 horas, 7 dias e 14 dias exceto para os espécimes imersos em
coca-cola, apresentando baixos valores que se agravou no periodo de 90 dias. O
grupo do cimento Variolink Veneer apresentou resultados com diferenga estatistica
no periodo de 90 dias, onde o subgrupo composto pela coca-cola teve os valores
mais baixos.

O liquido que promoveu a maior queda da microdureza no periodo de 90
dias, foi a coca-cola, exceto para o cimento Multilink, onde o whisky foi 0 menor. A
agua destilada (controle), foi a substancia mais estavel, onde o cimento resinoso

Rely-X U200, ndo apresentou diferenca estatistica nos peridos de tempo.
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5- CONCLUSAO

Dentro dos limites deste estudo “in vitro” e, com base nos resultados
obtidos, & possivel concluir que, as substancias, nas quais os cimentos resinosos
foram imersos, apresentaram influéncia na microdureza superficial para todas os
cimentos testados, provando que as substancias acidas alteram a estrutura
morfolégica dos cimentos diminuindo a sua longevidade, em periodos mais

longos.

45



46

Referéncias

[1]. Lee IB, Son HH, Um CM. Rheologic properties of flowable, conventional
hybrid, and condensable composite resins. Dent Mater 2003; 19: 298-307.

[2]. Baroudi K, Saleh AM, Silikas N, Watts DC. Shrinkage behavior of flowable
resin-composites related to conversion and filler-fraction. J Dent 2007; 26: 651-655.

[3]. Wongkhantee S, Patanapiradej V, Maneenut C, Tantbirojn D. Effect of acidic
food and drinks on surface hardness of enamel, dentine, and tooth-colored filling
materials. J Dent 2006; 34: 214-220.

[4]. Geurtsen W. Substances released from dental resin composites and glass
ionomer cements. Eur J Oral Sci 1998; 106: 687-695.

[5]. Crisp S, Lewis BG, Wilson AD. Characterization of glass-ionomer cements. 6.
A study of erosion and water absorption in both neutral and acidic media. J Dent
1980; 8: 68-74.

[6]. International Organization for Standardization. Specification for Dental water-
based dental cements, ISO 9917, 1991.

[7]. Beech DR, Bandyopadhyay S. A new laboratory method for evaluating the
relative solubility and erosion of dental cements. J Oral Rehabil 1983; 10: 57-63.

[8]. Neamat AB, Han L, Okamoto A, lwaku M. Effect of alcoholic and low pH soft
drinks on fluoride release from compomer. J Esthet Dent 2000; 12: 97-104.

[9]. Assmussen E. Softening of BISGMA-based polymers by ethanol and by
organic acids of plaque. Scand J Dent Res 1984; 92: 257-261.

[10]. Lee SY, Greener EH, Mueller HJ, Chiu CH. Effect of food and oral simulating
fluids on dentine bond and composite strength. J Dent 1994; 22: 352-359.

[11]. International Standard No. 4049-1978 E.

[12]. Ferracane JL, Moser JB, Greener EH. Rheology of composite restoratives. J
Dent Res 1981; 60: 1678-1685.

[13]. Bayne SC, Thompson JY, Swift EJ Jr, Stamatiades P, Wilkerson M. A
characterization of first generation flowable composites. J Am Dent Assoc 1998;
129: 567-577.

[14]. Kitchens M, Owens BM. Effect of carbonated beverages, coffee, sports and
high energy drinks, and bottled water on the in vitro erosion characteristics of dental
enamel. J Clin Pediatr Dent 2007; 31: 153- 159.

[15]. Neamat AB, Han L, Okamoto A, Iwaku M. Changes in the mechanical
properties and surface texture of compomer immersed in various media. J Prosth
Dent 2000; 84: 444-452.

46



47

[16]. Neamat AB, Han L, Okamoto A, lwaku M. Color stability of compomer after
immersion in various media. J Esthet Dent 2000; 12: 258-263.

[17]. Han L, Okamoto A, Fukushima M, Okiji Takashi. Resin-enamel and dentin
interface/fluoride uptake of self-adhesive resin cement. J J Conserv Dent 2007; 50:
63, Spring Issue.

[18]. Jaarda MJ, Wang RF, Lang BR. A regression analysis of filler particle content
to predict composite wear. J Prosthet Dent 1997; 77: 57-67.

[19]. Condon JR, Ferracane JL. In vitro wear of composite with varied cure, filler
level, and filler treatment. J Dent Res 1997; 76: 1405-1411.

[20]. Lovell LG, Lu H, Elliott JE, Stansbury JW, Bowman CN. The effect of cure
rate on the mechanical properties of dental resins. Dent Mater 2001; 17: 504-511.

[21]. 3M ESPE, 3M: Filtek Z250 Universal Restorative System Technical Product
Profile, 1998 3M, 70-2009- 2057-7.

[22]. Soderholm KJ, Shang SW. Molecular orientation of silane at the surface of
colloidal silica. J Dent Res 1993; 72: 1050-1054.

[23]. Lim BS, Ferracane JL, Condon JR, Adey JD. Effect of filler fraction and filler
surface treatment on wear of microfilled composites. Dent Mater 2002; 18: 1- 11.

[24]. Han L, Okamoto A, Fukushima M, Okiji T. Evaluation of Flowable Resin
Composite Surfaces Eroded by Acidic and Alcoholic Drinks. Dental Materials
Journal 2008; 27(3): 455-465.

[25]. Willershausen B, Callaway A, Ernst CP, Stender E. The influence of oral
bacteria on the surface of resin-based restorative materials: an in vitro study. Int
Dent. J 2004;49(4):231-9.

[26]. BAGHERI, R.; BURROW, M. F.; TYAS, M. Influence of food- simulating
solutions and surface finish on susceptibility to staining of aesthetic restorative
materials. Journal of Dentistry, v. 33, n. 5, p. 389- 398, Maio 2005.

[27]. Browning WD, Dennison JB. A survey of failure modes in composite resin
restorations. Oper Dent 1996;21(4):160-6.

[28]. Carvalho JC, Torres CR, Araujo RM, Carvalho JPB, Araujo MAM. Influéncia
do acido latico sobre a microdureza de resinas compostas. RGO 2005;53(1):7-11.

47



48

ARTIGO 2

48



49

Este artigo sera submetido para publicagdao no Journal of Dental Research. Esta ¢
uma das principais revistas internacional de odontologia restauradora, tendo seu fator de
impacto de 3.2. O artigo investigado em laboratorio esta escrito nas versoes portugués e
inglés. Os requisitos para submissao foram seguidos durante a escrita deste artigo e

estao disponiveis para consulta no seguinte website:

http://www.elsevier.com/journals/journal-of-dentistry/0300-5712/gude-for-
authors
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5- Artigo 2

Avaliacio da cor de cimentos resinosos inseridos em diferentes substiancias e pH

Resumo

Objetivo: Avaliar se existe a alteracdo de cor em quatro cimentos resinosos com diferentes marcas

e composic¢des, onde foram imersos, em seis diferentes substancias com diferentes niveis de pH.

Método: Foram selecionados cimentos resinosos com diferentes composigoes (Rely - X Veneer,
Rely-X U200, Multilink e o Variolink Veneer) tendo sido confeccionados 60 discos (6 x 2 mm) de
cada material, polidos com ponta de borracha de passo tnico (Optrapol, Ivoclar Vivadent) por 30 s,
imersos em agua destilada por 24 h e divididos em 6 subgrupos (n=10), de acordo com a solugdo de
imersdo: 4gua destilada, refrigerante de cola, vinho tinto, suco de laranja, whisky e energético, a 37°
C. As mensuragdes da cor, foram realizadas apos a confec¢do e polimento dos espécimes pelos
periodos de 24 hrs e 7, 14 ¢ 90 dias de imersdo nas substancias. A avaliacdo foi realizada com um
espectrofotometro (Easyshade — Vita). A alteracdo da cor de cada amostra foi obtida pelo calculo do
AE, segundo a formula: AE=[(AL)2+ (Aa)2+(Ab)2]1/2 sendo AL= Lfinal - Linicial; Aa= afinal — a
inicial ¢ Ab= b final — b inicial. A média dos valores obtidos foi utilizada para analise estatistica.
Para a analise estatistica dos dados, foram utilizados os testes ANOVA, ¢ o teste de comparagdo

multipla (Bonferroni), para identificar quais grupos diferem entre si.

Resultados: O liquido que promoveu o maior indice de alteragdo de cor foi o vinho. Esses dados
prevaleceu em todos os cimentos testados, a partir do 7 dia de armazenamento. O AE, ndo foi
alterado para grupos, que foram imersos em agua. Em liquidos como suco, refrigerante, whisky e
energético tiveram alteracdo significativa aos 90 dias de armazenamento. O grupo que apresentou a
menor variagdo ap6s os 14 dias foi o cimento resinoso Rely-X Veneer, porém sem diferenga

estatistica.

Conclusio: Os cimentos resinosos foram influénciados na alteragdo de cor, devido: a composigao,
pelas substancias imersas ¢ o tempo de contato com as mesmas. O vinho foi a principal substancia
causadora da alteragdo de cor de todos os liquidos e a agua foi a que se portou de forma mais estavel

independente do cimento ¢ do periodo de armazenagem.

Palavras-chave: Cimento Resinoso. Cor. Substincia Acida.
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INTRODUCAO

O manchamento superficial da interface das restauragbes cerémicas, devido a
presenga de agentes cimentantes esta relacionado com a penetragao de corantes contidos
nos alimentos.?® A higiene oral é um fator importante na estabilidade de cor, visto que a
presenca de placa bacteriana e de seus produtos provoca a degradacao do cimento
resinoso, facilitando a sua pigmentacdo com isso, afetando a expectativa do paciente.?

A descoloragdo de materiais resinosos € causada por agentes intrinsecos e
extrinsecos. Os fatores intrinsecos s&o a descoloragao do préprio material, e a alteragao
da matriz resinosa e a interface matriz e carga. Os cimentos resinosos a base de bis-GMA,
contribuiu para a melhoria dos cimentos resinosos a base de metacrilato. A evolugao
quimica trouxe melhorias na contracdo de polimerizagdo, resisténcia mecanica e
estabilidade quimica.”®''® As matrizes organicas com superioridade quimica (TEG-DMA),
as melhorias nas propriedades de manipulagao, o uso de particulas de carga mais macias,
menores e os sistemas de adesdo aos tecidos dentarios vieram estabilizar os cimentos
resinosos como agente cimentante estético.*®"1°

Apesar dessas melhorias, existem ainda falhas com a degradagdo e a
instabilidade da cor. Essas modificagbes da cor dos cimentos pode ser agravada pela
rugosidade, microdureza superficial e os fatores extrinsecos.®®'" A intensidade da
pigmentagao varia com a solugéo de imersao, seu pH, frequéncia de ingestdo e o tempo
em contato com o material. Sendo esta influenciada pela composi¢do organica e
inorganica do material, técnica de cimentagcdo e acabamento/polimento das margens
expostas do cimento "%%>®
O objetivo do presente estudo é a avaliagdo da cor de quatro cimentos resinosos

quando submetidas a imersao controlada em seis diferentes substédncias com pH e

periodos de tempo diferentes.
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MATERIAIS E METODOS

Os corpos de prova foram confeccionados utilizando-se matrizes metalicas com 6
mm de didmetro interno e 2 mm de espessura. As matrizes foram colocadas sobre tira de
poliéster e placa de vidro de 20 mm de espessura. Logo apés a manipulagao, os cimentos
foram colocados no interior das matrizes e sobre o conjunto foi colocada outra matriz de
poliéster e uma lamina de vidro, sendo realizada pressao de modo a extravasar o excesso
de material e permitir a obtengdo de uma superficie plana. Os espécimes foram foto-
ativados pelo tempo determinado pelo fabricante com aparelho fotopolimerizador LED
(Translux® Power Blue®, Heraeus Kulzer, Hanau, Alemanha), com irradidncia de 800
mW/cm2, aferida por radidmetro RD-7 (Ecel, Ribeirdo Preto, Brasil). Os corpos-de-prova
foram acabados e polidos com um sistema de polimento em forma de taga, de um passo
(Optrapol, Ivoclar Vivadent), por 30 segundos, sob refrigeragcdo. Esta manobra permitiu
que a camada superficial de material ndo polimerizado fosse removida antes da
mensuracao. Apds as 24 horas de imersdo em agua destilada a 37°C os espécimes foram
imediatamente mensurados para a avaliagdo da cor. Em seguida inseridos em seis
substancias, com diferentes pH (Tabela 1), pelos periodos de 24 horas e 7, 14 e 90 dias. A
coleta dos dados foi realizada através de um espectrofotdmetro (Easyshade - Vita), nos

quatro cimentos resinosos (Tabela 2)

Tabela 1

Substancia Marca/Pais pH

Agua destilada 7,0

Refrigerante de cola Coca-Cola, Brasil 2,31

Vinho tinto Carbernet Sauvignon, Santon 3,52
Classic, Brasil

Suco de Laranja Laranja Caseira Del Valle +, 349
Brasil

Whisky Johnni Walker Red Label, 3,94
Escéci

Energético Red Bull, Austria 3,30

Tabela 1- Substancias utilizadas no estudo e respectivos pH.
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Tabela 2
CR Cor Composi¢ao % Vol. Tamanho Polimerizagao
Relay - X A2 BisGMA — 67,5% +/- 1,5 pm 40s
Veneer TEGDMA.
ZircOnia/silica
Relay-X A2 BisGMA — 56,7% +/- 1,5 pm 40s
U200 TEGDMA.
Multilink Al BisGMA — 61,2% +/- 2,0 pm 20s
Bis-Hema -
etoxilado,
UDMA e
HEMA
Variolink Al BisGMA — 57.9% +/- 1,8 pm 20s
Veneer TEGDMA e
HEMA

Tabela 2- Cimentos utilizados e sua composic¢ao.

Com o espectofotdmetro foram registrados os valores de L*, a* e b* da escala
ClIELab, para cada espécime; L* indica a coordenada acromatica ou a luminosidade do
objeto com valores de 0 (preto absoluto) a 100 (branco absoluto). Os eixos a* e b* indicam
as coordenadas cromaticas, o eixo a* representa a quantidade de vermelho (a* positivo)
ou verde (a* negativo). O eixo b* representa a quantidade de amarelo (b* positivo) ou azul
(b* negativo).

Para padronizar o local de mensuragao da cor e para que a luz ambiente nao
interferisse na medi¢ao da cor, foi confeccionado um guia de silicone envolvendo o
espécime, apresentando nicho circular de 6 mm de didmetro, compativel com a ponta do
espectrofotdmetro e o tamanho do espécime.

A alteragdo da cor de cada amostra foi obtida pelo céalculo do AE, segundo a
formula: AE=[(AL)2+ (Aa)2+(Ab)2]1/2 sendo AL= Lfinal - Linicial; Aa= afinal — a inicial e Ab=
b final — b inicial. A média dos valores obtidos foi utilizada para analise estatistica. A
comparacao dos valores de AE é mais significativa do que os valores individuais de L*, a*,
b*.
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RESULTADOS

A analise da alteragéo da cor foi constituida por valores dos eixos cromaticos L*, a*
e b* dos cimentos resinosos (Rely - X Veneer, Rely—X U200, Multilink e o Variolink Veneer)
armazenadas em 6 substancias (agua destilada, refrigerante de cola, vinho tinto, suco
laranja, whisky, energético) e avaliadas em 4 periodos (24 horas, 7, 14 e 90 dias da
imersao nas substancias). Os valores dos eixos cromaticos foram utilizados para calcular o
AE por meio da formula, AE = [(AL)2+(Ab)2+(Ab)2]1/2. Os valores de AE foram utilizados
para avaliar a alteragao da cor dos cimentos.

A Analise de Variancia para medidas repetidas mostrou que ha diferenga estatistica
significante na comparagéo entre os momentos avaliados. O teste de ANOVA, com dois
critérios, indicou que ha diferenga estatistica entre os cimentos resinosos e as substancias.
Como ha diferenga estatistica no teste principal, foi necessario aplicar o teste de
comparagao multipla (Bonferroni), para identificar quais grupos diferem entre si. A Tabela
1 apresenta a analise descritiva dos dados da alteragao da cor.

Tabela 3- Médias, desvios-padrao e resultados dos testes estatisticos para a alteragéo da
cor (AE), de todos os grupos avaliados.

Periodos Avaliados
Cimento Resinoso Substancias

24 horas 7 dias 14 dias 90 dias
Asua 2.93+0,47 Aa 3,04+0,84 A2 471+1,08 Ab|  897+247 Ba
Coca 2.81+1,20 Aa 3624071 Aa| 7.71+0,89 Ab|  2122+1,43CDA
Vinho 4,58+0,94 ABa 6.16+0,83 Aa 1518422 Aal  48,1+4,01CDa
Rely-X U200 v ™ =5 ™

Suco 2.98+0,87 3214028 3,76+0,81 14,48+1,33
Whisky 3714051 ABal 3844081 A2l 3924090 Abl  16,31+0,99 Ba
Enercético 3.82+046 Ba 349+084 Bb]  430+083 Aal 1875+121ABa
Agua 243+088 Aal 286+051ACad  321+051 Ab|  893+1,33ACa
Coca 1.98+0.64 Ba|l  244+119°q  402+1,19ACH 1593+ 87ACb
Vinho 295+0.41 ABal 1208+ 53Bb|  2844+224Aa| 73.93+4,39CDal

Rely-X Veneer B D

Suco 1294054 Bal  307+4].24 4,35+0,77abl  16,93+1,01ACH
Whisky 1574076 Ba]l  293+078 Aa 7.91+0,84Aalf  14,2+0,93 Aab
Energético 1,09+044 Ba]  309+062 Ab 4,38+0,6RACY  15,4+0,97 ACa
Agua 1,32+40,47 Aa 1,45+0,81 Aa 1.94+0,6Dq  6,42+0,49ACDH
Coca 1.19+0,65 Aa 344+]03Aab]  587+1,20 Aa| 15,35+1,34AChb
Vinho 1,84+0,91 ABal  1734+],89 Bb 484+229 Cc| 749+447CDa
sk Suco 14600.83 ABA| 27441 45CDa]  473£1.95ACh| 21,3421 ,85ACa|
Whisky 1,39+0,57 A3 238+1,34Ba 554+2,09 Cc| 20,32+1,73AChb
Energético |,45+0,78 Ba 3.49+1,65 Ba 4,35+2,30Aab]  15,89+1,44ACa
Agua 2.31+0,69 ABal  239+0,41 Aa 1,89+0,68ACa 6,89+0,89AC
Coca 198+0.98 A2]  3.45:070 A2 4,35+0,79Aabl  17,02+1,72ACb
» Vinho 1354163 Bal 73741 94A2bl 268942 448Dl 55944 12CDa
Variolink Veneer Suco 2194094 ACa|  249+103 Aa]  2.99+1,35Aa| 12.66+1,51ACa
Whisky 1.87+086 A2] 2374092430  375+0,93Aab  16,32+1,38ACa
Energético 1.39+1,84 Bal 3024134 A2 532+0,89Aa] 15,13+1,27 ACH

TABELA 3 - Médias seguidas por letras MAIUSCULAS sobrescritas iguais, nas colunas (para as substincias), nio diferem
estatisticamente pelo teste Bonferroni (p>0.05), comparando entre o mesmo cimento. Médias seguidas por letras MINUSCULAS
sobrescritas iguais, nas linhas (para os momentos), ndo diferem estatisticamente pelo teste Bonferroni (p>0.05).
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Observa-se que, a partir de 7 dias de imerséo, ocorreu uma diferenga estatistica
nos grupos Rely-X Veneer, Multilink e Variolink Veneer, no grupo imergidos em vinho. E
esses dados prevaleceram também para os periodos de 14 e 90 dias de imersao para
todos os cimentos. O vinho foi a substéncia que promoveu maior alteragdo da cor nos
cimentos resinosos. A imersdo em agua nao promoveu aumento no AE nos cimentos
resinosos, apenas apos os 90 dias. Ja no grupo dos 90 dias de imersdo o AE, obteve
diferenca estatistica para todos os cimentos principalmente quando imerso em vinho.
(Grafico 1).

Rely-X U200

()

62,5
| Ty O Agua ©O Coca-Cola
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E 100
24 horas 7 dias 14 dias 90 dias

Grafico 1- Médias da alteragdo da cor, do cimento resinoso Rely-X U200, imersa em diferentes substancias, nos quatros

periodo avaliados.

Foram observadas diferengas estatisticas, na alteragéo da cor entre os periodos de
tempo para todos os grupos testados. Percebe-se ainda, no cimento resinoso Rely-X
Veneer, que houve um aumento no valor do AE do periodo 14 dias aos 90 dias, sem
diferenca estatistica, exceto para o grupo armazenado em vinho, que se manteve instavel

desde o sétimo dia de armazenamento (Grafico 2).

56



57

Rely-XVeneer
D 20
€ 4w
| » O Agua O Coca-Cola
t 60 Vinho O Suco
O Whisky O Energético

a 80 P

100
E 24 horas 7 dias 14 dias 90 dias

Grafico 2- Médias da alteragdo da cor, do cimento resinoso Rely-X Veneer, imersa em diferentes substincias, nos quatros
periodo avaliados.

No cimento resinoso Multilink, nota-se, que houve um aumento no AE com o
passar do tempo, exceto para o grupo armazenado em agua, o qual se manteve estavel
com o aumento do tempo de armazenamento e o vinho, a maior alteragao da cor ao longo
deste tempo. Sendo considerada, o cimento resinoso com maior alteragdo da cor, neste
estudo (Grafico 3).

Multilink
D 2

€ 40
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100
E 24 horas 7 dias |4 dias 90 dias

Grafico 3- Médias da alteragdo da cor, do cimento resinoso Multilink, imersa em diferentes substancias, nos quatros
periodo avaliados.

No Variolink Veneer, houve um aumento no AE ao longo do tempo, exceto para os
periodos de armazenados em agua, suco de laranja, whisky, energético e coca os quais

se mantiveram estaveis até o periodo de 14 dias. (Grafico 4).
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Grafico 4- Médias da alteragdo da cor, do cimento resinoso Variolink Veneer, imersa em diferentes substincias, nos
quatros periodo avaliados.
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DISCUSSAO

Os agentes cimentantes tiveram nos Uultimos tempos, uma melhoria nas
propriedades mecanicas, fisicas e principalmente nas suas propriedades 6pticas, podendo
ser utilizadas em uma gama de situagdes no cotidiano clinico'. Apesar de apresentarem
todas estas propriedades, existem falhas e limitagdes, tendo como fator principal a
alteracdo da cor."?®

O fator de maior relevancia nesta alteragcao de cor dos cimentos resinosos, se da
no grau de conversao, que esta diretamente ligada a efetividade do processo de cura dos
cimentos.”'*"®"® Podendo gerar uma falha no grau de conversao do polimero, oxidando os
componentes néo reagidos, gerando uma maior absor¢do de agua alterando a cor
original.>#2°

A imersao em agua altera os valores de Lab* e AE. Mas podemos analisar no
presente estudo que esta alteragdo nao ocorreu, e quando ocorreu nao foi perceptivel ao
olho humano. O seres humanos observam a luminosidade (L*) mais claramente, pois os
bastonetes (células responsaveis pela visdo), conseguem enxergar em preto e branco
com muito mais eficiéncia, do que quando comparados aos cones (células responsaveis
pela visao colorida). Sendo que com qualquer perda de intensidade de luz a estabilidade
da cor fica alterada.”** %

Na primeira semana de imersdo dos espécimes nas substancias, notou-se uma
alteragdo mais intensa, que foi crescente para os 14 dias e extrapoladas nos 90 dias. Isso
ocorreu devido ao ganho de massa molecular a partir de 7 dias de imersdo.%

A alteragdo da cor de resina compostas e cimentos, imersos em café por um
periodo de 24 horas, corresponderia ao consumo de +/-3,2 xicaras por dia, durante 30
dias. Sendo que 15 dias de imersao in vitro, corresponde a aproximadamente 12 meses e
90 dias a 6 anos in vivo.’

A alteracdo de cor se da na matriz resinosa pela absor¢do de agua®®®. Esta
alteracao s6 ocorre na interface entre a matriz e a carga, pois apresenta alta sensibilidade
a absorgao de agua®’. Esta degradagao por hidrolise altera a refracédo da luz alterando a
cor, devido ao envelhecimento da interface matriz e a carga.?* 4%

Os cimentos resinosos a base de dimetacrilato, absorve mais agua devido a
presenga de TEGMA, quando comparado com sistemas que apresentam UDMA. As
particulas de UDMA, tem uma maior estabilidade de cor, quando comparado a de
cimentos que apresenta na sua formulagdo BISGMA, pois promove a diminuicdo de
absorgado de agua, limitando a entrada de pigmento. A explicagao para tal fato é que o
BISEMA, gerado a partir da etoxilagdo, torna o mondmero mais hidrofobico que o

BISGMA, isso ocorre pois se remove, 2 Hidroxilas da composicdo''®'®. A presenca de
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TEGDMA pode ser responsavel pela alta absorgdo de agua , portanto uma alteragao mais
elevada da cor. %%

Os cimentos que contém na sua formulagdo, mondédmeros BISGMA e UDMA,
tiveram maiores indices de alteragdo de cor. Isto ocorre devido a presengca de
Dimetacrilato cicloalifatico e Bisfenol-A dimetacrilato proxilado, que séo os intermediadores
da alteragdo da cor. Estas alteragbes foram mais severas a partir do sétimo dia de
armazenamento. Isto se explica devido a interagdo entre os liquidos e os cimentos
resinosos, promovendo uma maior penetragdo. Esta penetragdo dos pigmentos dos
liquidos se deve ao pH, freqiiéncia de ingestao e permanecia em contato.?2%2"%°

Todos os cimentos resinosos (Rely-X U200, Variolink Veneer, Multilink e Rely-X
Veneer) se mantiveram estaveis até os 14° dia de imersao, exceto para o vinho onde a
partir do 7° dia ja se mostrou com alteragdo de cor. Os demais liquidos tiveram alteragdes
a partir do 14° dia, mostrando-se instaveis em longo periodo de armazenagem com
substancias acidas (90 dias). O liquido que promoveu a menor alteragdo de cor de todos
os cimentos resinosos, ao longo do periodo de armazenagem foi a 4gua destilada.® "8’

De acordo com os resultados, o vinho foi 0 que mais obteve alteragdo da cor nos
cimentos resinosos. Isso se deve a presenga de tanino em vinhos tintos, apresentando
forte indice de manchamento. Os pigmentos da uva juntamente com a presenga de alcool,
fazem com que promovam um amolecimento da superficie ajudando na penetragdo do
|IIQUidO.16’25'28’29
As alteracbes in vivo, sdo mais lentas de ocorrerem, devido a diluicdo com saliva, a
temperatura dos liquidos, bolo alimentar, quantidade de ingestao e pela agdo de polimento

gerado pela escovacdo diaria."’
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CONCLUSOES

A partir dos resultados obtidos neste estudo in vitro, pode-se concluir que, os
cimentos resinosos foram influénciados na alteragao de cor, devido: a composigéo, pelas
substancias imersas e o tempo de contato com as mesmas.

O vinho foi a principal substancia causadora da alteragdao de cor de todos os
liquidos e a agua foi a que se portou de forma mais estavel independente do cimento e do

periodo de armazenagem.
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PAPER 1

Evaluation of microhardness of resin cements inserted at different pH and substance

ABSTRACT

Objective: Assess whether there is a change in color in four marks with different resin compositions

and cements, which were immersed in six different substances with different pH levels.

Methods: - 60 discs (6 x 2 mm) were made of each material, polished tip of tread rubber sole (with
different resin compositions (X ARC, Rely-X U200, Multilink and Variolink Veneer Rely) cements
were selected Optrapol, Ivoclar Vivadent) for 30 s, immersed in distilled water for 24 h and divided
into 6 subgroups (n = 10), according to the soaking solution: distilled water, cola, red wine, orange
juice, whiskey and energy, at 370 C. the measurements for the microhardness test, were performed
after polishing and insertion for 24 hours in distilled water, 7, 14 and 90 days of immersion in
substances. The evaluation was performed with a microhardness (RP-100, Instrutherm). Statistical
analysis of microhardness data were analyzed using Analysis of Variance (ANOVA) to a fixed

criterion, with a significance level of 5%, with 3.0 BioEstat program

Results: All specimens had changes in microhardness values tested in periods of 90 days of
immersion, where a decrease in the microhardness values of resistance occurred independently
evaluated the solution where the specimens stored in water undergoes a decrease but without

statistical difference. The microhardness did not increase with immersion in the tested substances.

Conclusion: The substances in which the resin cements were immersed, have any influence on the
microhardness for all the cements tested, proving that acidic substances alter the morphological

structure of cements decreasing its longevity over longer periods.

Keywords: Resin Cement. Micro hardness. Acidic substance.
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INTRODUCTION

The interface surface staining of ceramic restorations because of the presence of cements
is related to the penetration of dyes contained in alimentos.28 Oral hygiene is an important factor in
the color stability, since the presence of plaque and its products causes degradation of the resin

cement, facilitating their pigmentation thereby affecting the expectation of paciente.29

Discoloration of resin materials is caused by intrinsic and extrinsic agents. Intrinsic factors
are discoloration of the material itself, and the change of the resin matrix and the matrix interface
and load. Resin-based bis-GMA cement, contributed to the improvement of methacrylate resin-
based sealers. The development has improved the chemical polymerization shrinkage, strength and
stability quimica.13, 15.19 organic matrices with superior chemical (TEG-DMA), improvements in
handling properties, the use of softer particle load, lower and systems to adhere to dental tissues

came to stabilize the resin cements as luting agent estético.4, 6,7,10

Despite these improvements, there are still shortcomings with the degradation and color
instability, changes the color of these cements can be aggravated by the roughness, microhardness
and extrinsecos.8 factors piguimentagéo 9.11 The intensity varies with the immersion solution , its
pH, frequency of intake and time in contact with the material. This being influenced by organic and
inorganic cementation technique and finishing / polishing of exposed edges of the cement 1,2,3,5,8

material composition,

The aim of this study was the evaluation of the four-color resin cements when submitted to

immersion in six different controlled substances with pH and different time periods.
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Materials and Methods

The specimens were fabricated using metallic molds with 6 mm inner diameter and 2 mm
thick. The arrays were placed on a strip of polyester and glass plate 20 mm thick. Immediately after
the manipulation, the cements were placed into the arrays and the assembly was placed another
polyester matrix and a glass slide, pressure being such as to vent the excess material and allow to
obtain a flat surface. The specimens were photo-activated given time by the manufacturer with LED
curing light (Translux ® Power Blue ®, Heraeus Kulzer, Hanau, Germany), with irradiance of 800
mW/cm2, measured by radiometer RD-7 (Ecel, Ribeirdo Preto, Brazil ). The specimens were
finished and polished with a polishing system in cup shape, one step (Optrapol, Ivoclar Vivadent) for
30 seconds, under refrigeration. This maneuver allowed the surface layer of uncured material was
removed before measurement, and the specimens were divided into 4 quadrants and each quadrant
4 measurements (Figure-1) was performed. After the 24 hour immersion in distilled water at 370C

the specimen were measured to evaluate the micro Knoop hardness. Figure — 1

Then inserted into six substances with different pH (Table 1), for periods of 24 hours and 7,
14 and 90 days. The mechanical testing was performed using the microhardness microhardness

tester (HMV 2, Shimadzu, Japan) in four resin cements selected (Table 2).

I n microhardness indentations were made by four specimen using load of 50gf and 30
seconds time. After we determined the average value for each specimen. Formation of groups and

preparation of the specimens were in a total of 240 specimens being 60 for each resin cement.

960 The data obtained on the microhardness measurements were analyzed using Analysis

of Variance (ANOVA) to a fixed criterion, with a significance level of 5%, with BioEstat 3.0.
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Results

Application of Multifactorial analysis of variance showed no statistically significant
differences in the culture medium, material and time, as well as the interaction between these

factors.

The resin cement Rely X-U200 (3M-ESPE), showed the highest microhardness values.
Since the resin cement Multilink (Ivoclar Vivadent-) showed the lowest values. The application of the
Tukey test showed that the means of storage in distiled water resulted in higher values of
microhardness. And the lowest values were the means for Coca-Cola ® and Whisky. Followed by

wine, juice and energy.

The highest microhardness values were obtained at baseline, followed by 7, 14 and 90
days. As there was no statistically significant difference between the times of 24 hours, 7 and 14
days (p> 0.05). For values of 90 days, there was a sharp decline in values for microhardness.
Observed when the specimens submerged in water, noticing changes in the storage of 90 days, but

no statistical difference.
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Discussion

The physical properties of dental materials regarding the surface hardness are defined as
the resistance to penetration by a solid tip providing indirect parameters of the material to wear
resistance, abrasion and masticatory forces in the cavity oral.8 10 The results of this study showed
that the initial microhardness, 24 hours and 7 days, all specimens was higher, showing statistically

significant difference when compared to the same hardness after 90 days.

Reducing the hardness of resin cements immersed in acidic substances (whiskey, coke,
energy and citrus juice) was higher than in specimens stored in distilled water. The justificatica of
such an event may have been coming from a corrosive and deleterious effects of acidic substances
acting and degrading the resin matrix of cement and exposing the inorganic fillers. 8,9,10,14 This
action only occurs by solvent-polymer interaction. When in contact with the polymer, alter the
secondary bonds between the macromolecules (hydrogen bonds) and weakening the unity and
stability among them, restraining the polymer molecule interact, and the decrease in hardness of

cimento.26, 3

The slight reduction in hardness in the groups just soaking in distilled water, is brought
about by the polymers of resin cements have greater susceptividade, the absorption solvent, in
particular agua.7 solvent molecules pushes the polymer chains and thereby rupture occurs,
degrading by hidrolize.28 distilled water penetrates the polymer network of resin cements, causing

the rupture of the bond between loading and matriz.26, 14

The chemical particles of organic matrix can promote the degradation of resinosos.14 cements,
18,26,28 The resin cements presenting Urethane dimethacrylate (UDMA) associated or not with
other chemical components, making them more amenable to resin cements simulators solvents feed
than the Bisphenol Glycidyl Methacrylate (BIS-GMA), because it has a polar group UDMA called

urethane where hydrophilicity is increased, providing a water sorption aumentada.28

The decrease in microhardness of resin cements promotes bacterial colonization
(Willershausen et al. 1999) where microorganisms (S. mutans, S. oralis and A. naeslundii) firmly
adhere the exposed margins of resin cements, promoting infiltration, staining, recurrent caries ,

leading to failure of restauragéo.25

The Multilink cement presented the lowest values of the cements tested, specimens 90 days
immersed in whiskey, had the poorest results. As for the resin cement Rely X-U200, the best results
were obtained between sealers, showing statistical difference in only 90 days, which represents a
decrease of microhardness, and control remained stable throughout the period. The Rely-X cement
Veneer appeared stable over periods of 24 hours, 7 days and 14 days except for the specimens
immersed in cola, with low values that worsened within 90 days. The group Variolink Veneer

Cement presented results with statistical difference in 90 days, where the subgroup

composed by Coca Cola had the lowest values.
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The liquid in the greatest drop in hardness within 90 days, it was Coca Cola, except for
Multilink cement, where the whiskey was the lowest. Distilled water (control), was the most stable

substance, where the resin cement Rely-X U200, showed no statistical difference in the time of
peroxides.
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CONCLUSIONS

Within the limits of this study "in vitro" and, based on these results, we conclude that the
substances in which the resin cements were immersed, have any influence on the microhardness for
all the cements tested, proving that acidic substances alter the morphological structure of cements

decreasing its longevity over longer periods.
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TABLES
Table 1
Substance Brand / Country pH
Dentiled water 7,0
Coke Coke, Brasil 231
Wine Carbernet Sauvignon, Santon 3,52
Classic, Brazil
Orange Juice Laranja Caseira Del Valle +, 349
Brazil
Whisky Johnni Walker Red Label, 3,94
Escéci
Energy Drink Red Bull, Austria 3,30
Table 1 - Substances used in the study and their pH.
Table 2
RC Color Composition % Vol. Weight Cure
Rely - X Al BisGMA - 67,5% +/- 1,5 um | 20s
Veneer TEGDMA.
ZircOnia/silica
Rely-X A2 BisGMA - 56,7% +/- 1,7 um | 20s
U200 TEGDMA.
Multilink Al BisGMA - 61,2% +/-20 um | 20s
Bis-Hema -
etoxilado,
UDMA e
HEMA
Variolink Al BisGMA - 57.9% +/- 1,8 um | 20s
Veneer TEGDMA e
HEMA

Table 2 - Cement used and its composition.
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Time

Resin Substance
Cement [T 24 hours 7 days 14 days 90 days

Water _| 642975 | e34e3p4 | 61714208 | 56974247

[ Coke | @sel | 4l | BIISE | BRHA
Wine

e £33 16048 | 4018422 09,1401
| Juice 4614407 43214328 4|.76;4.8I 3I.48;I.33
| Whisky 4334281 4134458) 39.92;5.90 Bl ;4.99
Energy 8243 4494384 3830448 1754121
Water | 312475 | g5 | BAASI | U588
Coke 344254 W.44+4 19 10046, 16934487
Wine %2434 34084253 NHNN | BIMY
| Juice U£+12 202424 0354477 | 2293+101
| Whisky 13459 30934478 27.9I;4.84 I9.2;4,9!
Energy B3l 13094562 31,3844 68 1844397
Water | 244391 | 2145428 0344469 | 16424449
Coke 02473 19444403 17874520 11354434
Wine | 48348 | Nuas | 184205 | 1344

Rely-X Veneer =

e Y T T N
[ Whisky_| 139431 | I63M34 | 1654209 | 9373
Energy | 134513 21 494365 19354230 | 11894444
| Water_| 362069 | 3946l [ 86 | V88
Coke 2974345 8454470 UISHD | 1602451

Wine 2814463 27314294 2689414 1894412

VarlnkVeneer ™ yjice T 30743 | 2499503 | BB | 6eths]

| Whisky | 274038 | %3449 | BISHH | 16314538
Energy | 3¢ 04104 534089 | 1903427

TABLE 3 - Mean values and standard deviation for the microhardness variable taking into account the
following factors: storage medium, material and time.
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FIGURES

1° Quadrant | 2° Quadrant

4° Quadrant 3° Quadrant

Figure 1 - Surface of the specimen divided into four quadrants, with their indentations.
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FIGURE 1 - Mean change in microhardness of resin cement Rely X U200-immersed in different substances, in
the four period reviews
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FIGURE 2 - Mean change in microhardness of resin cement Rely X Venner-immersed in different substances,
in the four period reviews
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FIGURE 3 - Mean change in microhardness of resin cement Multilink-immersed in different substances, in the
four period reviews
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FIGURE 4 - Mean change in microhardness of resin cement Variolink Veneer-immersed in different
substances, in the four period reviews
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5 - Paper 2

Evaluation of color inserted resin cements in different substances and pH
ABSTRACT

Objective: To assess whether there is a color change in four resin with different brands and

compositions, which were immersed cements in six different substances with different pH levels.

Method: resin with different compositions (Rely X - Veneer, Rely-X U200, Multilink and Variolink
Veneer) cements were selected 60 disks (6 x 2 mm) were made of each material, polished tip of
tread rubber sole (Optrapol, Ivoclar Vivadent) for 30 s, immersed in distilled water for 24 h and
divided into 6 subgroups (n = 10), according to the soaking solution: distilled water, cola, red wine,
orange juice, whiskey and energy, at 370 C. the measurements of color, were made after the
making and polishing of specimens for periods of 24 hrs and 7, 14 and 90 days of immersion in
substances. The evaluation was performed with a spectrophotometer (Easyshade - Vita). Changing
the color of each sample was obtained by calculating the AE, according to the formula: AE = [(AL) 2
+ (Aa) 2 + (Ab) 2] 1/2 and AL = Lfinal - Linicial ; Aa = after all - the initial and Ab = b final - initial b.
The mean values were used for statistical analysis. For statistical analysis, the ANOVA and multiple

comparison test (Bonferroni) were used to identify which groups differ.

Results: The liquid that promoted the highest rate of color change was the wine. These data
prevailed in all cements tested, from the 7th day of storage. The AE, has not changed for groups,
which were immersed in water. In liquids like juice, soda, whiskey and energy had significant after
90 days of storage change. The group that had the lowest variation after 14 days was the resin

cement Rely X Veneer-but without statistical difference.

Conclusion: The resin cements were influenced in color change due to: the composition, the
immersed substances and the contact time with them. The wine was the main substance causing
the color change of all liquid and the water which behaved in a more stable manner regardless of the

cement and the storage period.

Keywords: Resin Cement. Color Acidic substance.
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INTRODUCTION

The interface surface staining of ceramic restorations because of the presence of cements
is related to the penetration of dyes contained in food (Domingues et.al., 2001). Baratieri (1992) also
considers oral hygiene a major factor in color stability, since the presence of plaque and its products
causes degradation of the resin cement, facilitating their pigmentation thereby affecting the patient's

expectation.

Discoloration of resin materials is caused by intrinsic and extrinsic agents. Intrinsic factors
are discoloration of the material itself, and the change of the resin matrix and the matrix interface
and load. Resin-based bis-GMA cement, contributed to the improvement of methacrylate resin-
based sealers. The development has improved the chemical polymerization shrinkage, mechanical
strength and chemical stability (Guardal et al. 2002). The organic matrix with superior chemistry
(TEG-DMA), improvements in handling properties, the use of filler particles softer, smaller and
adhesion systems to dental tissues came to establish the esthetic resin cements as luting agent
(Villata et al. 2006).

Despite these improvements, there are still shortcomings with the degradation and color
instability, changes the color of these cements can be aggravated by the roughness, microhardness
and extrinsic factors (Pereira et al. 2003). The intensity of piguimentagéo varies with the immersion
solution, its pH, frequency of intake and time in contact with the material. This being influenced by
organic and inorganic material composition, cementation technique and finishing / polishing of
exposed edges of the cement (CELIK, Cigdem et al, 2009;. REIS et al, 2003;. VILLALTA et al,
2006.).

The aim of this study was the evaluation of the four-color resin cements when submitted to

immersion in six different controlled substances with pH and different time periods.

80



81

MATERIALS AND METHODS

The specimens were fabricated using metallic molds with 6 mm inner diameter and 2 mm
thick. The arrays were placed on a strip of polyester and glass plate 20 mm thick. Immediately after
the manipulation, the cements were placed into the arrays and the assembly was placed another
polyester matrix and a glass slide, pressure being such as to vent the excess material and allow to
obtain a flat surface. The specimens were photo-activated given time by the manufacturer with LED
curing light (Translux ® Power Blue ®, Heraeus Kulzer, Hanau, Germany), with irradiance of 800
mW/cm2, measured by radiometer RD-7 (Ecel, Ribeirao Preto, Brazil ). The bodies-specimens were
finished and polished with a polishing system in cup shape, one step (Optrapol, Ivoclar Vivadent) for
30 seconds, under refrigeration. This maneuver allowed the surface layer of uncured material were
removed before measurement. After the 24 hour immersion in distilled water at 370C the specimen
were immediately measured for color evaluation. Then inserted into six substances with different pH
(Table 1), for periods of 24 hours and 7, 14 and 90 days. Data collection was conducted through a

spectrophotometer (Easyshade - Vita) in four resin cements (Table 2).

With the spectrophotometer values were recorded L *, a * and b * of the CIELab scale for
each specimen; L * indicates the coordinated achromatic or brightness of the object with values from
0 (absolute black) to 100 (absolute white). The axes a * and b * indicate chromaticity coordinates,

*

the a * axis represents the amount of red (positive a *) or green (negative a *). The b * axis

represents the amount of yellow (positive b *) and blue (negative b *).

To standardize the measurement of local color and the ambient light does not interfere with
the measurement of color, was made a guide silicone involving the specimen, showing circular 6

mm in diameter niche compatible with the tip of the spectrophotometer and the size of specimen.

Changing the color of each sample was obtained by calculating the AE, according to the
formula: AE = [(AL) 2 + (Aa) 2 + (Ab) 2] 1/2 and AL = Lfinal - Linicial ; Aa = after all - the initial and
Ab = b final - initial b. The mean values were used for statistical analysis. Comparison of the values
of E is more significant than the individual values of L *, a *, b * (YANNIKAKIS et al., 1998).
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RESULTS

*

The analysis of the color change was constituted by values of the chromatic axes L *, a
and b * of resin cements (Rely X - Veneer, Rely-X U200, Multilink and Variolink Veneer) stored in 6
substances (distilled water, soda cola, red wine, orange juice, whiskey, energy) and evaluated in 4
periods (24 hours of immersion in distilled water, 7, 14 and 90 days of immersion in substances).
The values of the chromatic axes were used to calculate AE by formula AE = [(AL) 2 + (Ab) 2 + (Ab)

2] 1/2. The AE values were used to evaluate the color change of the cements.

The analysis of variance for repeated measures showed that there are statistically
significant differences when comparing the time points assessed. The ANOVA test, with two criteria,
indicated that no statistical difference between resin cements and substances. Because there is a
statistical difference in the main test, it was necessary to apply multiple comparison test (Bonferroni)

to identify which groups differ. Table 1 presents the descriptive analysis of the color change.

Observe that, from seven days of immersion, there was a statistical difference between
groups Rely-X Veneer, Multilink and Variolink Veneer, immersed in the wine group. And these data
also prevailed for periods of 14 and 90 days of immersion for all cement. The wine was the
substance that caused greater discoloration of resin-based cements. The immersion in water did not
increase in AE in resin cements, only after 90 days. In the group of the 90 days of immersion the AE,

obtained statistical difference for all cements especially when dipped in wine. (Chart 1).

Statistical differences were observed, the color change between the time periods for all
groups tested. Yet it is perceived in the resin cement Rely X Veneer-that there was an increase in
the value of AE for the period 14 days to 90 days, with no statistical difference, except for the group

stored in wine, which has remained stable since the seventh day storage.

In Multilink resin cement, it is noted that there was an increase in AE with the passage of
time, except water stored in the group, which remained stable with increasing storage time and wine,
the greatest change color during this time. Being considered, the resin cement with greater color

change, this study (Figure 3).

In Variolink Veneer, there was an increase in AE over time, except for the periods stored in

water, orange juice, whiskey, coke and energy which remained stable up to 14 days. (Chart 4).
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DISCUSSION

The cementing agents had in recent times, an improvement in the mechanical, physical and
optical properties mainly in their properties and can be used in a range of situations in everyday
clinico1. Despite displaying all of these properties, there are flaws and limitations, the main factor

changing the cor.1, 26

The factor of greatest importance in this color change of resin cements, occurs in the degree
of conversion, which is directly linked to the effectiveness of the healing process of cimentos.5,
13,16,19 It can generate a fault in the degree of conversion of polymer , the unreacted oxidizing

components, generating a greater absorption of water by changing color original.5, 22.25

Immersion in water changes the values of Lab * and AE. But we can analyze in this study
that this change did not occur, and when it occurred was not noticeable to the human eye. The
humans observe the lightness (L *) more clearly because the rods (cells responsible for vision), can
see in black and white much more efficiently than when compared to cones (cells responsible for

color vision). Since any loss of light intensity color stability is alterada.7, 23, 30

In the first week of immersion of specimens in the substances, noticed a more intense
alteration that was growing for 14 days and extrapolated within 90 days. This was due to the gain in

molecular mass from 7 days imers&o.22

The color change of composite resin cement and immersed in coffee for a period of 24
hours, corresponds to the consumption of + / -3.2 cups per day for 30 days. And 15 days of

immersion in vitro, corresponding to approximately 12 months and 90 days to 6 years in vivo.5

The color change occurs in the resin matrix by absorbing agua5 8.9. This change only
occurs at the interface between the matrix and the filler, because of its high sensitivity absorption
aguab, 7. This degradation by hydrolysis changes the refraction of light by changing color due to the
aging of the interface matrix and carga.22, 24,25

Resin based cements dimethacrylate, absorbs more water due to the presence of TEGMA
compared to systems with UDMA. The particles UDMA has a greater color stability when compared
to cement that has in its formulation BISGMA because it promotes the decrease in water absorption,
limiting the entry of pigment. The explanation for this is that the BISEMA generated from the
ethoxylation, becomes more hydrophobic monomer that BISGMA, this occurs because it removes 2
hydroxyls of composi¢ao13, 16:19. The presence of TEGDMA may be responsible for the high water

absorption therefore a higher color change. 22,23,30

Cements containing in its formulation, and UDMA monomers BISGMA, had higher rates of
color change. This is due to the presence of cycloaliphatic dimethacrylate and bisphenol A

dimethacrylate proxilado, which are the intermediaries of the color change. These changes were
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more severe from the seventh day of storage. This is explained by the interaction between the liquid
and resin cements, promoting greater penetration. This penetration of the liquid pigments is due to

pH, frequency of ingestion and remained in contato.22, 25,27,29

All resin cement (Rely-X U200, Variolink Veneer, Multilink and Rely-X Veneer) remained
stable until the 14th day of immersion, except for wine where from the 7th day already shown with
color change. Net other changes were from the 14th day, being unstable in long storage period with
acidic substances (90 days). The liquid in the lowest color change from all resin cements, along the

storage period was water destilada.16, 17,18,21

According to the results, the wine was what got more color change in resin cements. This is
due to the presence of tannin in red wines, showing strong staining index. The pigments of grape
along with the presence of alcohol, to promote cause softening of surface penetration assisting in
liquido.16, 25,28,29

Changes in vivo, are slower to occur due to dilution with saliva, the temperature of liquids,

food cake, amount of intake and the polishing action generated by brushing diaria.17
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CONCLUSIONS

From the results of this in vitro study, it can be concluded that the resin cements were
influenced in color change due to: the composition, the immersed substances and the contact time

with them.

The wine was the main substance causing the color change of all liquid and the water which

behaved in a more stable manner regardless of the cement and the storage period.
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TABLES
Table 1
Substance Brand / Country pH
Dentiled water 7,0
Coke Coke, Brasil 231
Wine Carbernet Sauvignon, Santon 3,52
Classic, Brazil
Orange Juice Laranja Caseira Del Valle +, 349
Brazil
Whisky Johnni Walker Red Label, 3,94
Escéci
Energy Drink Red Bull, Austria 3,30
Table 1 - Substances used in the study and their pH.
Table 2
RC Color Composition % Vol. Weight Cure
Rely - X Al BisGMA - 67,5% +/- 1,5 um | 20s
Veneer TEGDMA.
ZircOnia/silica
Rely-X A2 BisGMA - 56,7% +/- 1,7 um | 20s
U200 TEGDMA.
Multilink Al BisGMA - 61,2% +/-20 um | 20s
Bis-Hema -
etoxilado,
UDMA e
HEMA
Variolink Al BisGMA - 57.9% +/- 1,8 um | 20s
Veneer TEGDMA e
HEMA

Table 2 - Cement used and its composition.
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. Time
Resin Substance
Cement | =77 24 hours 7 days 14 days 90 days

| Water 2934047 Aa| 3044084 A3 4714108 Ab[ 8974247 Ba

| Coka 2814120 Aa| 3624071 Aa]  771#089 Ab| 21,22¢143CDs
.—Wme 4584094 AB ¢ 160083 Aa| 1518222 Adf  481440ICDa

MK ™ Juice T Jopeamr M| a2is008 Al 76R08 K| 1481 B
[ Whisky_| 3704051 R 3p40081 R 392090 A 16314099
Energy 1804046 Ba| 349+084 BO| 4304083 Adl 1875+ 21AR|

[ Warer | 24008 Al 2as0sRCH 321081 B[ 893+ 0AG

| Coke 1984064 B| 2444 40241,19ACH 159341 §7ACH
o %i'ne 2954041 ABY  poge53f0| 28444224 73934439CDd
| Juice 1294054 Ba| 3p4124 AD|  435+07mabl 1693+1,01ACH

| Whisky_| 1575076 % 2934078 Aa]  751s084M 1424053 Aab

Energy | 109044 B 309506 Al 436R06MCA (544097 Aa

Water | 1308047 M| (454081 A [94H06TD] 642:049AC0)

| Coke 1194065 Aal  344s1Aa 5874120 Aa] 15,3541 4ACH

‘ Wine 1844091 ABY (7344189 Bo] 4844229 Cc| 7494447CDa
Muliink Juice 464083 AB| 2744145001 47341 95ACH 113441 85ACH
Whisky | 1334057 A3 238¢1 3481 |  S54209Cc| 203241 73ACH

Energy | 1454078 Ba| 3494165 Baf 435423080 1589¢] 4AC,

| Wyater_| 130069 AB 2354041 Aaf I B306AGH  689089A

Coke_| 1984038 A| 345070 R 435+075A0 170041, T2ACH

e [ YVine I,350I.63£ 73141 94A0] 2689424480 55944 12CDa
Juice | 113:0%4 245+103 2994135 Aa] 126641 S1ACa

| Whisky_| 187408 Al s Pl 37ss093Aall 163041 38ACY

Energy | 139+184 B 30,4134 A 530:089Aa] 151341 7A
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Figure 1 - Mean change in color of the resin cement Rely-X U200, immersed in different substances,

in the four period evaluated.
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Figure 2 - Mean change in color of the resin cement Rely-X Veneer, immersed in different

substances, in the four period evaluated.
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Figure 3 - Mean change in color of the resin cement Multilink, immersed in different substances, in

the four period evaluated.
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Figure 4 - Mean change in color of the resin cement Variolink Veneer, immersed in different

substances, in the four period evaluated.
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