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RESUMO

Os cimentos resinosos autoadesivos apresentam propriedades fisicas interessantes para
cimentacdo adesiva na Odontologia. Entretanto, o desempenho dessa nova linha de materiais €
fortemente dependente das caracteristicas do substrato que receberd a restauracdo indireta
cimentada. A aplicacdo de plasma ndo térmico (PLA) tem mostrado potencial benéfico na
adesdo em diferentes tipos de superficies odontoldgicas. Objetivo: Este estudo teve como
objetivo avaliar a influéncia da aplicacdo do PLA na resisténcia de unido imediata de um
cimento autoadesivo a dentina e a um composito microhibrido, tratados ou ndo com PLA. O
angulo de contato formado por liquidos nestes dois substratos também foi avaliado e comparado
apos o tratamento com PLA para detectar possiveis alteracGes nas caracteristicas hidrofilicas.
Materiais e Métodos: Dez molares humanos foram seccionados para exposi¢do da por¢do média
dentinaria e dez blocos de compdsito (Essentia, GC) foram confeccionados (12 x 10 x 1.5 mm).
Os grupos (n=5) foram definidos de acordo com a aplicagdo do PLA por 30 s em dentina
(D+PLA) ou em resina composta (R+PLA). Os grupos controles (D e R) ndo receberam PLA.
Quatro cilindros de cimento resinoso (G-CEM LinkAce, GC) foram confeccionados utilizando
moldes de silicone (orificio: 1.2mm altura x 0.9mm didmetro) posicionados nos substratos e
armazenado em agua destilada por 24 horas. Dois cilindros de cada amostra foram testados até
a fratura em ensaio de resisténcia de unido (RU) por microcisalhamento. A érea de fratura foi
observada em microscopia dptica para analise do padrdo de falha. Outras fatias de dentina e de
composito foram obtidas para a avaliacdo do angulo de contato formado na superficie desses
dois substratos (n=4) utilizando &gua deionizada, formamida e o-bromonaftaleno em um
gonibmetro para determinar o efeito do PLA na energia de interacdo livre total. O teste ANOVA
(p = 0.05) foi utilizado em ambas metodologias. N&o houve diferengas estatisticamente
significantes entre as médias de RU imediatas (p = 0.574). Falhas adesivas foram dominantes
para todos os grupos. O PLA tornou as superficies da dentina (p = 0.0493) e do compdsito (p =
0.0064) mais hidréfilas em relacdo aos respectivos grupos controles. Conclusdo: A aplicacédo
de plasma ndo mostrou influéncia na RU e no padréo de fratura do cimento G-CEM LinkAce a
dentina e a um compdsito apoés 24h. Entretanto, as superficies funcionalizadas com PLA se

tornaram menos hidrofobas em comparagdo aos grupos sem tratamento.

Palavras-chave: Dentina, Resinas Compostas, Cimentos Dentarios, Gases em Plasma
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ABSTRACT

Self-adhesive resin cements present interesting physical properties for adhesive luting in
Dentistry. However, the performance of this new line of materials is strongly dependent on the
characteristics of the substrate that will receive the luted indirect restoration. The non-thermal
plasma (PLA) application has shown a beneficial potential for adhesion on different types of
dental surfaces. Objective: This study aimed to evaluate the influence of PLA application on
the immediate bond strength of a self-adhesive cement to dentin and a micro-hybrid composite,
treated or not with PLA. The contact angle formed by liquids on these two substrates was also
evaluated and compared after treatment with PLA to detect possible changes in hydrophilic
characteristics. Materials and Methods: Ten human molars were sectioned to expose the dentin
middle portion and ten composite blocks (Essentia, GC) were made (12 x 10 x 1.5 mm). The
groups (n = 5) were defined according to the PLA application for 30 s in dentin (D + PLA) or
in composite resin (R + PLA). Control groups (D and R) did not receive PLA. Four cylinders
of luting resin (G-CEM LinkAce, GC) were built-up using silicone molds (hole: 1.2mm height
x 0.9mm diameter) positioned on the substrates and stored in distilled water for 24 hours. Two
cylinders of each specimen were loaded until failure in microshear bond strength (MSBS) test.
The fracture area was observed in optical microscopy to analyze the failure pattern. Other dentin
and composite slices were obtained to evaluate the contact angle formed on the surface of these
two substrates (n = 4) using deionized water, formamide and o-bromonaphthalene in a
goniometer to determine the effect of PLA on the total free interaction energy. The ANOVA
test (p = 0.05) was used in both methodologies. There were no statistically significant
differences between the immediate MSBS averages (p = 0.574). Adhesive failures were
dominant for all groups. PLA turned the surfaces of dentin (p = 0.0493) and resin composite (p
= 0.0064) into more hydrophilic than the respective control groups. Conclusion: Plasma
application did not influence the bond strength and the failure pattern of G-CEM LinkAce to
dentin and to a composite after 24 hours. However, the functionalized with PLA surfaces
became less hydrophobic compared to the untreated groups.

Keyword: Dentin, Composite Resins, Dental Cements, Plasma Gases
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1 INTRODUCAO

Os avangos da Odontologia Adesiva tém aumentado o interesse clinico por restaurages
indiretas livres de metal na reconstrucdo de perdas extensas de estruturas dentais causadas por
fraturas, desgastes, carie, entre outros fatores. Esses tipos de restauracGes necessitam de um
agente cimentante para se fixarem ao dente preparado. Os cimentos resinosos odontoldgicos
podem ser classificados quanto a reacdo de polimerizagdo em: ativados quimicamente, foto
ativados ou de dupla ativacdo, também conhecidos como dual. A maioria desses sistemas de
cimentacdo indica a aplicacdo prévia de um sistema adesivo no substrato que ird receber a
restauracdo indireta (Han et al., 2019). Nesses casos, 0 adesivo geralmente ndo ¢ fotoativado
separadamente a fim de se evitar uma linha de cimentacéo espessa, sendo utilizado para auxiliar
no escoamento do material cimentante e na formacao de uma camada hibrida quando o substrato
é dental (Manso et al., 2011; Liu et al., 2016). Em seguida, o conjunto € fotoativado através da

restauracgao.

Alguns cenarios clinicos sdo desafiadores e ndao permitem uma fotopolimerizacdo
adequada de materiais resinosos devido a forte atenuacdo da luz. Isto pode ser causado pela
distancia e/ou propriedades da fonte de luz fotoativadora ou ainda pelas caracteristicas de
absorcéo de luz dos materiais restauradores a serem cimentados (Mendonca et al., 2019; Sartori
etal., 2019). A atenuacdo da fotoativacdo pode comprometer as propriedades fisicas, mecanicas
e adesivas do cimento resinoso, uma vez que a baixa intensidade de luz pode ser insuficiente
para se alcancar um alto grau de conversdo dos monémeros. Falhas na fotopolimerizacdo de
cimentos resinosos podem levar ao insucesso clinico da restauracdo, que pode ser caracterizado
pelo aumento de microinfiltracdo marginal, maior sorcéo e solubilidade da linha de cimentagéo
e pode levar até mesmo ao descolamento da peca protética (Obici et al., 2006; Ribeiro et al.,
2012).

Com o intuito de combinar facilidade técnica com a diminuicdo dos problemas
relacionados a uma fotopolimerizacdo insuficiente dos cimentos resinosos, os fabricantes
odontoldgicos desenvolveram os cimentos autoadesivos. Estes materiais possuem componentes
em sua composicao que dispensam a etapa prévia de aplicacdo de sistema adesivo no substrato,
reduzindo assim o tempo de aplicacdo e a sensibilidade técnica (Kim et al.,2014). Para isso,
esses sistemas de cimentacdo simplificados apresentam caracteristicas hidrofilicas e &cidas,
com 0 objetivo de obter uma maior interacdo quimico-mecanica com os substratos dentais.

Desse modo, espera-se alcancar um molhamento adequado das estruturas dentais a0 mesmo
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tempo em que se produza uma desmineralizagdo superficial, semelhante as dos sistemas

adesivos autocondicionantes (Ferracane et al., 2011; Han et al., 2019).

Essas propriedades foram alcangadas por meio da adi¢cdo de monémeros funcionais na
composicdo dos cimentos resinosos autoadesivos, além de mecanismos de dupla ativagéo e
particulas de carga capazes de neutralizar o baixo pH inicial. Entretanto, para que o pH do
cimento seja gradualmente elevado, os monémeros funcionais precisam se ligar a particulas de
Célcio, presentes, por exemplo, nos cristais de hidroxiapatita encontrados em esmalte e dentina
(Madruga, et al., 2013; Gerth et al., 2006). Conforme os mondmeros hidrofilicos séo
consumidos na reacdo com a apatita, 0 cimento passa a apresentar caracteristica mais
hidrofobica, o que € altamente desejavel para se alcancar uma eficiente polimerizacao,
minimizando sor¢do de agua, expansdo higroscopica e degradacdo hidrolitica (Roedel et al.,
2016).

Infelizmente, o cenario mais comum que leva a necessidade de uma restauracédo indireta
envolve a ocorréncia de grandes perdas de estrutura dentaria, as necessitam de grandes
reconstrugdes do remanescente dental por meio da confec¢do de nucleos de preenchimento a
base de resina composta ou de metais (Kim et al., 2014). Nesses casos, uma quantidade
insuficiente de cristais de apatita na superficie de dentina e/ou esmalte fica disponivel para
fornecer atomos de Caélcio, os quais idealmente se ligariam aos monémeros funcionais dos
cimentos autoadesivos. Esses mondmeros residuais, ndo consumidos na rea¢do quimica, podem
causar um efeito negativo na reacdo de polimerizagdo do cimento, pois o baixo pH resultante
inibe a acdo da amina aceleradora requerida pelo sistema fotoiniciador a base de
canforoquinona, presente em praticamente todos os cimentos resinosos (Vrochari et al., 2010;
Sun et al., 2018).

Considerando entdo que as caracteristicas do substrato produzem um grande impacto no
desempenho dos cimentos autoadesivos, algumas técnicas de modificacao da superficie devem
ser pesquisadas visando melhorar o molhamento e a reatividade quimica de diferentes tipos de
superficies odontologicas. A aplicacdo de plasma pode ser uma alternativa para a problematica
dos substratos, pois trata-se de um gas ionizado que modifica as caracteristicas de algumas
superficies, se comportando como uma “nuvem” de protons, néutrons e elétrons livres,
diferentemente dos gases que sdo formados por atomos e moléculas neutras. O plasma €
considerado o quarto estado da matéria e estd presente abundancia no universo. A tecnologia
do plasma inicialmente foi desenvolvida em equipamentos a vacuo e frequentemente requeriam

altas temperaturas para sua formacao. Porém, com o avanco dos estudos esta tecnologia passou
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a funcionar sem a necessidade de vacuo e de fontes de calor, sendo entdo estes denominados
plasmas atmosféricos ndo térmicos. Este avanco tecnoldgico passou a permitir 0 seu uso em
aplicacdes biomédicas, envolvendo células vivas (Fridman, et al., 2005; Lee et al., 2009; Kim
etal., 2019).

Vaérios gases diferentes podem ser utilizados para produzir plasma atmosférico, tais
como hélio, argbnio, nitrogénio e hélio, existindo alguns métodos de producéo pelos quais o
plasma atmosférico frio pode ser criado (Lee et al., 2010; Hoffmann et al., 2013). Alguns
estudos sugerem que o PLA promove um aumento do molhamento de superficies de interesse
na Odontologia (Lopes et al., 2014; Hirata et al., 2015; Ayres et al., 2018a), além de resultados
promissores na adesdo (Liu etal., 2016; Ayres et al., 2018b). Resultados positivos de resisténcia
de unido de sistemas adesivos a dentina foram relatados apos 1 (Ayres et al., 2018a) e 2 anos
(Ayres et al., 2018b) de armazenamento, os quais podem ser atribuidos ao aumento da
hidrofilicidade da dentina, associado a um aumento na nanodureza e no médulo de elasticidade

da camada hibrida de um sistema adesivo universal (Chen et al., 2012; Ayres et al., 2018a).

A acdo especifica do PLA nas modificacdes encontradas ainda ndo foi completamente
esclarecida, mas alguns estudos ja constataram que os jatos de PLA podem ser aplicados em
locais especificos sob temperatura ambiente sem danificar tecidos organicos. Por isso dentes,
gengiva, mucosa e pele aparentemente podem receber PLA em suas superficies (Liu et al.,
2011; Ayres et al., 2018b; Han et al., 2019). A hip6tese mais provavel é que ocorra uma
funcionalizacdo da superficie em que o plasma €é aplicado, promovendo um melhor
preenchimento dos monémeros na camada hibrida e um aumento do grau de conversdo dos
sistemas adesivos, devido as espécies reativas depositadas nessas superficies (Lai et al., 2006;
Zhang Y, Yu Q, & Wang Y., 2014). A aplicacéo de plasma em substratos de zirconia promoveu
um aumento da energia de superficie, o que favoreceu o aumento na resisténcia de unido por
cisalhamento inicial utilizando o cimento G-CEM LinkAce (Kim et al., 2019). Este tratamento
também apresentou um efeito benéfico quando associado ao jateamento com 6xido de aluminio
(Ahn et al., 2020), entretanto considera-se necessario 0 desenvolvimento de mais estudos a
respeito da aplicacdo desta tecnologia em substrato dentinario e resinoso em associa¢do com

cimentos autoadesivos.

Sendo assim, o presente estudo visou investigar os impactos da aplicacdo de PLA na
resisténcia de unido de um cimento autoadesivo a dentina e a uma resina composta e a energia
livre de superficie destes substratos ap6s o tratamento. As hipoteses avaliadas foram que a

funcionalizacdo das superficies de dentina e de um compdsito: 1) produziria maior resisténcia
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de unido a um cimento autoadesivo; 1) promoveria um aumento da hidrofilicidade da dentina

e de um composito tratados com plasma.
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2. OBJETIVO

Este trabalho teve como objetivo, avaliar o efeito da aplicacdo de plasma em dentina e no
composito microhibrido Essentia na:

a) Resisténcia de unido do cimento autoadesivo G-CEM LinkAce e no padréo de fratura;

b) Energia livre de interacdo e a variacdo da energia livre de adesdo das superficies de

dentina e de resina composta apos a aplicacdo de plasma.
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3 MATERIAIS E METODOS

O projeto foi submetido ao Comité de Etica em Pesquisa da Universidade de Uberaba.
Apés a aprovacdo do uso de terceiros molares humanos extraidos (CAAE:
34854720.4.0000.5145), os dentes obtidos foram mantidos em solugdo de timol a 0.05% sob
refrigeracédo até utilizacéo, ndo excedendo seis meses desde a coleta.

3.1 PREPARO DAS AMOSTRAS PARA O TESTE DE MICROCISALHAMENTO

As amostras receberam protocolo de cimentagdo sendo divididos em quatro grupos:
resina sem tratamento (R); resina com aplicacdo de PLA (RC+ PLA); dentina sem tratamento
(D); aplicacdo de PLA na dentina (D+ PLA).

[ 10 terceiros molares_] [ 10 blocos de resina composta ]
5 amostras 5 amostras 5 amostras 5 amostras
tratadas com sem aplicacao tratadas com sem aplicagio
PLA de PLA PLA de PT.A

Figura 1: Fluxograma de divisdo dos grupos de estudo.

3.1.1 Preparo das amostras de dentina

Dez terceiros molares humanos higidos, foram incluidos em cilindros de PVC (1.5 cm
didmetro x 2 cm altura) preenchidos com resina acrilica quimicamente ativada incolor (Vipi
Flash, Vipi, SP, Brasil). Posteriormente tiveram o ter¢o oclusal removido utilizando um disco
diamantado (Buehler, Lake Bluff, IL, EUA) acoplado a uma cortadora de preciséo (Isomet 100,
Buehler, IL, EUA), sob irrigacdo constante. A superficie lisa produzida foi observada em
microscopio optico (Microscope 4421, Ken-A-Vision, EUA) para certificar a auséncia de
esmalte. A smear layer foi padronizada através de lixa de carbeto de silicio granulagdo #600,
utilizando uma politriz (APL-4, Arotec S.A. Ind. Com., SP, Brasil) durante 10s sob irrigacao

constante. Jato de ar e agua da seringa triplice foi utilizado por 30s para limpeza da superficie
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dentinéria. Nos grupos que ndo receberam PLA, o cimento resinoso autoadesivo G-CEM
LinkAce (GC Corporation, Japdo) foi aplicado logo apos essa etapa, conforme descrito no item
3.1.4.

3.1.2 Preparo das amostras de resina composta

Moldes de blocos (12 x 10 x 1.5 mm) foram confeccionados com silicone por
condensacéo (Zetalabor, Zhermack, Alemanha). A resina composta microhibrida Essentia (cor
Light Dentin, GC Corporation, Japdo) cuja composi¢do pode ser encontrada na Tabela 1, foi
inserida no espaco padronizado dos moldes para a obtencdo de blocos, os quais tiveram a
superficie exposta polimerizada por 10 segundos com uma unidade LED fotoativadora de alta
poténcia (VALO, Ultradent; sem fio; modo standart), irradiancia emitida de 700 mW/cm?,
verificada semanalmente com o radidometro L.E.D. Radiometer by Demetron (Kerr, WI, USA).
Ao final da fotopolimerizacéo, a superficie que se encontrava virada para o fundo do molde
também foi fotoativada por 10 segundos. Uma superficie de cada bloco foi abrasionada com
lixa de carbeto de silicio #600 (Carborundum, Brasil), sob refrigeracdo constante. Os blocos
foram armazenados em agua destilada a 37 °C durante 30 dias, simulando a situagao clinica de
um nucleo de preenchimento em resina composta parcialmente exposto a umidade da cavidade
oral quando as restauragGes provisorias sdo cimentadas temporariamente até a cimentacao
definitiva.

Os blocos de composito também foram incluidos em cilindros de PVC (1.5 cm didmetro
x 2 cm altura) preenchidos com resina acrilica quimicamente ativada incolor (Vipi Flash, Vipi,
SP, Brasil).

Tabela 1- Material (lote) e composic¢ao quimica

Material (# lote) Fabricante Composigdo Quimica

Pasta A: vidro de fluoro-alumino-silicato, UDMA,
G-CEM LinkAce dimetacrilato, mondmero de éster de acido fosforico,
(1906121) GC Corp.; Toquio, didxido de silicio, iniciador, inibidor.
Japéo
Pasta B: Dioxido de silicio, UDMA, dimetacrilato,
iniciador, inibidor.
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Essentia LD Dimetacrilato de uretano (UDMA), Trifluoreto de
(Light Dentin) GC Corp.; Toquio, itérbio, 2,2-dimetil-1,3-propanodiil bismetacrilato, 2-
(1706201) Japéo (2H-benzotriazol-2-il)-p-cresol.

3.1.3 Aplicacéo do plasma néo térmico

As amostras foram submetidas ao tratamento com a fonte de plasma Atmospheric
Pressure Plasma Jet (protétipo ainda ndo patenteado desenvolvido pelo Laboratério de Plasma
e Filmes Finos, Universidade Federal do Triangulo Mineiro, Uberaba, MG, Brasil) utilizado
sob pressdo atmosférica, sob sistema de descarga de barreira dielétrica. O sistema permitiu a
geracdo de jatos de plasma com potencial de 24W, sendo a frequéncia do sinal aplicado na
bobina de ignicdo de 10MHz e largura de pulso de 85% com corrente de 1.3A. O jato de plasma
foi gerado utilizando gas He (99.99% puro; White Martins Co., Brasil) com vazao de 8 I/min

controlada por fluxémetro manual (26 + 2°C).

Seguindo os parametros utilizados em estudos prévios (Hirata et al 2015; Ayres et al.,
2018a; Ayres et al., 2018b), o jato de plasma foi aplicado no modo varredura, por 30 segundos
a uma distancia de 1 cm da amostra, sendo a amostra manipulada manualmente sob o jato em

uma mesa de porta Iaminas de microscépio (Figura 1).

Figura 2. Aplicacdo de plasma em dentina (A) e em resina (B)
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3.1.4 Cimentacédo adesiva

Moldes circulares de polivinilsiloxano (Futar, Ultradent, EUA) com 0.5 mm de
espessura, foram confeccionados (Figuras 2, 3 e 4) em um dispositivo que possuia quatro
cilindros metalicos com 0.9 mm de didmetro. Imediatamente apds a aplicagdo do plasma nos
grupos experimentais, o cimento G-CEM LinkAce (Tabela 1) foi inserido com a ponta fina auto
misturadora GC Automix (GC Corp.) do cimento nos quatro orificios do molde, o qual foi
posicionado sobre a superficie de dentina ou resina. Por se tratar de um cimento autoadesivo, a

aplicacdo de um sistema adesivo nao foi realizada.

A cimentacédo foi realizada por um anico operador sob temperatura controlada (23 +
2°C). Uma fita matriz de poliéster de 7 mm (JON, Jon Inddstria E Comércio De Produtos
Odontoldgicos LTDA, Brasil) foi posicionada na superficie do molde. Uma carga constante de
120 g foi aplicada sobre o conjunto, utilizando um dispositivo de carga adaptado (Figura 4),
aguardando-se 4 minutos antes da fotoativacdo. Logo ap0s a remoc¢do da carga, as amostras
foram fotoativadas por 20 segundos com 0 VALO (modo standart). O excesso de cimento foi
removido cuidadosamente com espatula de resina n® 1/2 (Duflex, MG, Brasil). As amostras

foram armazenadas em &gua destilada por 24 horas a 37°C até o teste de microcisalhamento.

Figura 4. Molde removido do dispositivo
apos a polimerizacdo do silicone.

Figura 3. Dispositivo/molde da matriz

de silicone.
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Figura 5. Dispositivo de carga personalizado

3.2 ENSAIO MECANICO DE MICROCISALHAMENTO

Decorrido o periodo de armazenamento de 24 horas, cada amostra foi acoplada ao
dispositivo do equipamento, sendo dois cilindros resinosos de cada amostra testados na
maquina de ensaios universal (EMIC DL 3000 - EMIC - Equipamentos e Sistemas de Ensaios
Ltda., SP, Brasil) até o descolamento dos mesmos. A tensdo de microcisalhamento foi aplicada
na base dos cilindros utilizando um fio de ago com 0.25 mm de didmetro (Morelli, SP, Brasil)
a uma velocidade de 0.5 mm/min até o rompimento da unido (Figuras 5 e 6). Foi calculado o
valor da média de 2 cilindros de cada amostra. Os outros dois corpos de prova de cada amostra

foram armazenados em agua destilada a 37+£2°C e serdo testados apos 1 ano.

Figura 6. Posicionamento da amostra para o teste de ~ Figura 7: Posicionamento da amostra para o teste de
microcisalhamento. Vista lateral. microcisalhamento. Vista frontal.



24

3.2.1 Andlise do padrdo de fratura

Apls o teste de microcisalhnamento, as areas de fratura foram observadas em
magnificagdo de 30x utilizando microscopio Optico (Microscope 4421, Ken-A-Vision, EUA).
Sendo ent&o classificadas em falhas adesivas (na interface bloco—cimento), coesivas (no bloco

ou no cimento) ou mistas (combinacgdo de adesivas e coesivas).

3.3 PREPARO DAS AMOSTRAS PARA MEDICAO DO ANGULO DE CONTATO

Doze terceiros molares humanos ndo cariosos (n=4), tiveram a raiz e o ter¢o oclusal
removidos por um disco diamantado (Buehler, Sdo Paulo, SP, Brasil) acoplado a uma cortadora
automatica (Isomet 100) sob irrigacdo constante, resultando em fatias de 2mm com dentina
exposta, as quais foram observadas em microscopio Optico (Microscope 4421, Ken-A-Vision,
EUA) no aumento de 30x para certificar a auséncia de tecido de esmalte. A smear layer foi
padronizada através de lixa de carbeto de silicio granulacéo #600, utilizando uma politriz (APL-
4) sob irrigacdo constante. Doze blocos (12 x 10 x 1.5mm) de resina composta Essentia foram
confeccionados (n=4). Cada amostra foi levemente abrasionada sob irrigagcdo constante com
lixa de carbeto de silicio #600.

A aplicacdo do plasma em movimento de varredura foi aplicada por 15 segundos em
apenas uma metade de cada amostra, enquanto uma lamina plastica foi utilizada para cobrir e
proteger a outra metade, que representou o grupo controle da mesma amostra, permanecendo
sem tratamento até o teste. Esta divisdo da amostra foi considerada importante principalmente
para o substrato dentina, uma vez que o desvio padrdo dos valores de permeabilidade deste
tecido dentario pode ser alto, pois varia de acordo com a profundidade do corte, idade dental e

com a densidade de tubulos da regido (Tjaderhane et al., 2012).

3.4 MEDICAO DE HIDROFOBICIDADE PELO METODO DA GOTA SESSIL

Os angulos de contato dos grupos experimentais e controles foram medidos pelo método
da gota séssil com auxilio de um gonidmetro (Kruss Advance for Drop Shape Analyzers Versdo
1.7, Hamburgo, Alemanha), que pode ser visualizado na Figura. 7. Trés liquidos (1ml) com
diferentes polaridades foram utilizados: &gua deionizada, formamida (Sigma-Aldrich, SP,
Brasil) e a-bromonaftaleno (Mettler Toledo, SP, Brasil) para o calculo da energia de superficie.

Cada metade da amostra recebeu a aplicagdo automatizada de 1 gota (Figura 8) de um dos
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liquidos, sendo a imagem do angulo de superficie registrada pelo software do equipamento
durante 15 segundos.

Figura 9. Gota de agua deionizada sendo

Figura 8. Aparelho gonidmetro

depositada na superficie da amostra de

resina composta.

3.4.1 Determinacao da energia livre de interacdo e da variacdo da energia livre de
adesao

A teoria dos componentes de tensdo interfacial foi utilizada para calcular a variagao da
interacdo hidrofébica de energia (VAN OSS, 2006). Apds a aproximacdo das equacdes
envolvidas na teoria, a energia superficial (ys) das superficies resultou da combinacédo de trés

interacdes (Equacéo 1):
LW —
Vs=Vs T (7 s7s )1
LW . a e *
Onde Y representa o componente da interagéo Lifshitz-van der Waals,” refere-se

ao componente de interacdo de acido de Lewis, e 7 é o componente da interacdo acido-base

de Lewis. Ao aplicar uma gota de um liquido em equilibrio com a superficie, os componentes

LW + -
Ys© Vs e 7s foram calculados (Equacdo 2) utilizando as medidas do angulo de contato.

v, °T (1+cos0) = 2\/ysLWylLW -+ 2\/’Ys_'Yl+ -+ 2\/ys+'y1_

ToT . . L . LA
Onde Y;  éatensdo superficial do liquido usado para medicdo, © é o angulo de

contato medido, S e | indicam a superficie e o liquido, respectivamente.
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Para determinar os componentes de energia livre da superficie y" e os parametros de
superficie y e y., os angulos de contato de pelo menos trés liquidos com componentes de

tensdo interfacial conhecidos foram medidos (7", 7,7, )

O parametro calculado AG™T expressa a variacio da energia livre de atragdo interfacial
entre as moléculas do material imerso em &gua, a qual é a medida mais adequada da

hidrofobicidade e é considerada um critério quantitativo.

Segundo o principio da termodindmica, quando (AGsas'©") € negativo, ha uma atragio
coesiva entre as moléculas de uma superficie imersa em agua e, quando positiva, ha repulséo.

Assim, com um material hidrofébico, 0 (AGsas'©T) € negativo (Araujo et al., 2013).

3.5 ANALISE ESTATISTICA

A resisténcia de unido por microcisalhamento foi calculada e expressa em MPa. Uma
vez verificada que a distribuicdo dos dados fosse normal utilizando o teste Kolmogorov-
Smirnov e homogénea, utilizando o teste de Levene, as médias obtidas dos dois cilindros
testados em cada amostra seriam comparadas com o teste estatistico paramétrico de Analise de
Variancia (ANOVA) 1 fator. O software estatistico usado foi o SPSS, versao 17.1.

Os dados da analise da energia de interacdo e da variacdo da energia livre de adesdo
também foram submetidos ao teste ANOVA e de Tukey. O software estatistico usado foi o

Statistica 7. Para todos os testes estatisticos o nivel de significancia adotado foi 5% (p = 0.05).
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4 RESULTADOS

4.1 RESISTENCIA DE UNIAO POR MICROCISALHAMENTO

N&o houve diferenca estatisticamente significante entre as médias dos grupos
analisados, obtendo-se p = 0.574 (Tabela 2).

Tabela 2. Média (desvio padrdo) da resisténcia de unido (em MPa) de um cimento resinoso
autoadesivo a resina composta e a dentina com ou sem aplicacdo de plasma.

Substrato 24 horas

Resina (controle) 8.11 (2.35)?
Resina + Plasma 6.53 (2.30)2
Dentina (controle) 7.98 (3.59)?
Dentina + Plasma 6.03 (2.79)?

Letras minusculas iguais representam similaridade estatistica (p = 0.05).

Apbs o teste de microcisalhamento, foi realizada a analise do padrdo de fratura nas
superficies testadas (Tabela 3). Os grupos R e D+ PLA apresentaram 100% de falhas adesivas,
enquanto os grupos R+PLA e D apresentaram 20% e 10% de falha coesiva, respectivamente.
Falhas do tipo mista ndo foram observadas.

Tabela 3. Padrdo de fratura (%)

Grupo Adesiva/Coesiva

R 10/0

R+PLA 8/2

D 9/1

D+ PLA 10/0
AbreviacOes: R: resina composta; PLA: plasma; D: dentina.

4.2 DETERMINACAO DA ENERGIA LIVRE DE INTERACAO E DA VARIACAO DA
ENERGIA LIVRE DE ADESAO

A analise da variéncia indicou que houve diferenca significativa entre os tratamentos
estudados (p < 0,01). A comparacéo entre as médias por meio do teste de Tukey mostrou que

houve diferenca significativa entre a superficie de dentina ndo tratada com plasma (controle)
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em comparagdo com a dentina funcionalizada (D + PLA) obtendo-se p = 0.0493 (Tabela 4).
Dessa forma, a dentina tratada com plasma tornou-se mais hidrofilica (AGsas > 0) do que a
dentina controle. A dentina controle quando comparada a resina controle também apresentou
diferenca significativa (p = 0.0311), o que indica que a dentina é naturalmente menos
hidrofébica do que o compdsito em estudo. Por fim, a dentina controle comparada a resina
funcionalizada com plasma (R + PLA) néo apresentou diferenca estatisticamente significante
(p = 0.7985). O grupo R + PLA permaneceu com caracteristica superficial hidrofobica (AGsas
< 0), porém apresentou a energia total de interacdo livre superior ao seu grupo controle (p =
0.0064).

Tabela 4. Valores dos componentes apolares (AGss™) e componentes polares (AGsas™®) da
energia total de interacdo livre (AGsas'©").

Substrato (AGsas™W) (AGsas™®) (AGsas™T)
R (controle) 5,45 + 2,52 6329+1873  -68,74 + 20,56"
R+PLA 527+165  -3056+2812  -8,32+2943°
D (controle) -6,94 + 0,51 -14,66 + 12,82 -21,60 £ 13,1°
D+PLA 7,70 £0,11 29,39 + 15,21 21,69 + 15,15°

Letras minusculas iguais representam similaridade estatistica (p = 0.05).
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5 DISCUSSAO

A aplicacdo de plasma atmosférico ndo térmico na superficie de dentina e de um
composito ndo produziu diferenca na resisténcia de unido ao cimento autoadesivo G-CEM
LinkAce, no tempo de avaliacdo 24 horas pds-cimentacdo. Sendo assim, a primeira hipotese
foi rejeitada. Entretanto, vale destacar que no grupo de resina que ndo recebeu aplicacdo de
plasma (R) o indice de falhas pré-teste foi de 50% dos corpos de prova avaliados, fato que nao
foi observado no grupo experimental de resina (R + PLA). Isso indica que o tratamento de
superficie pode ter produzido um efeito benéfico na adesdo do composito microhibrido ao
cimento, permitindo que todos os corpos de prova experimentais fossem testados. A resina
composta é um compdsito com caracteristicas heterogéneas, formada por uma matriz organica
(monémeros, iniciadores, modificadores de cor e outros), uma matriz inorganica (particula de
carga) e um agente de unido (Loguercio & Reis., 2013). As reacdes provocadas pelo plasma na
superficie dos substratos resinosos podem induzir intera¢cBes quimicas entre 0s grupos de
radicais livres depositados com componentes do cimento, resultando assim em uma melhora da
adesdo (Chen et al., 2017).

Entretanto, nos grupos experimentais de dentina ndo foram registradas falhas pré-teste
em substrato dentinario, com (D + PLA) ou sem (D) a aplicacdo de plasma. Este substrato €
composto por 70% de matriz inorganica, 20% de matriz organica, principalmente colageno tipo
1 e 10% de agua. Estruturados como dentina tubular e intertubular de forma homogénea, a fase
mineral da dentina consiste principalmente de fosfato de célcio na forma de cristais de
hidroxiapatita (Ortiz et al., 2018). A auséncia dessas falhas espontaneas na adeséo da dentina,
reiteram as teorias de que cimentos autoadesivos idealmente devem ser aplicados em substratos
gue possuam atomos de Calcio em sua superficie para interagirem com 0s mondmeros
hidrofilicos (Manso & Carvalho, 2017; Vrochari et al., 2010). Isso explicaria 0 motivo de ndo
terem sido encontrados descolamentos dos corpos de prova nos substratos dentinarios antes do

teste.

Ayres et al., 20182 avaliaram em um estudo sobre reparo de uma restauracéo a base de
resina composta, o efeito da aplicacdo de plasma na superficie de um compdsito na resisténcia
de unido por cisalhamento, ndo encontrando melhora significativa. Apesar desse resultado ter
corroborado com a efetividade de adesdo relatada no presente artigo, é importante destacar que

a interface de unido ndo envolvia um cimento resinoso autoadesivo e que outra fonte geradora
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de plasma e configura¢des foram utilizadas. Portanto, é possivel que o presente estudo encontre

resultados diferentes na avaliacdo apds 1 ano de armazenamento.

A maioria dos estudos mais recentes a respeito da influéncia da aplicacdo do plasma na
adesdo a materiais resinosos utilizou a dentina como substrato, sendo que alguns néo
encontraram diferenca estatisticamente significante no tempo de avaliacdo imediato utilizando
sistemas adesivos (Ayres et al., 2018% ), com excec¢des em estudos anteriores (Kim et al., 2015;
Dong et al., 2015; Dong et al., 2013; Han et al., 2012) ou com resultados produto-dependentes
(Hirata et al., 2015; Lucas et al., 2016). E importante enfatizar que o dispositivo gerador de
plasma utilizado no presente estudo ainda ndo foi aplicado em amostras bioldgicas,
apresentando diferencas nas suas configuracdes em relagdo aos outros artigos na area. Esses
fatores dificultam uma comparacdo direta entre os estudos, mesmo porgue ainda existem
poucos artigos avaliando a aplicagéo de plasma na ades&o a cimentos autoadesivos (Linkevicius
etal., 2019; Muana et al., 2019).

Kim et al. 2019, avaliaram a aplicacdo de plasma por 60 s em copings de zirconia em
relacdo a resisténcia de unido por macrocisalhamento (2,38 altura x 3mm didmetro) obtida com
cimentos autoadesivos. O cimento G-CEM LinkAce mostrou maiores médias de resisténcia de
unido inicial que o RelyX U200 (3M ESPE, EUA), apresentando performance ainda melhor
apos a aplicacdo do plasma, com ou sem a aplicacdo de jateamento na superficie do coping. O
plasma também mostrou aumento da energia de superficie deste substrato, Os autores atribuem
o resultado encontrado a composicao quimica do cimento em questdo, a qual pode favorecer
um maior namero de ligacdes quimicas com os elementos quimicos reativos depositados na
superficie da zirconia tratada com plasma. Os fabricantes em geral ndo fornecem informacdes
precisas a respeito dos componentes dos cimentos resinosos, entretanto, alguns estudos
especulam que o cimento G-CEM LinkAce possua em sua composicdo mondémeros de éster
fosfato especiais e que cimentos de natureza ionémerica apresentam melhores caracteristicas
de adesdo. Estes fatores podem contribuir para um melhor desempenho clinico (Lee et al., 2015;
Amizi¢ et al., 2019; Linkevicius et al., 2019; Kim et al., 2019). Diferencas no tipo de substrato
(zirconia), nas dimensdes das amostras testadas, no maior tempo de aplicacéo de plasma e nas
configuracdes do equipamento podem justificar o fato do presente estudo néo ter encontrado
diferengas nos resultados de resiténcia de unido com aplicagdo de plasma 24h apds a

cimentacéo.

O presente estudo utilizou o ensaio de resisténcia de unido por microcisalhamento para

avaliar a resisténcia de unido entre cimento/dentina e cimento/resina. O teste de
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microcisalhamento apresenta como desvantagem um pré-tensionamento antes do teste durante
a remogdo do molde, o que pode levar a introducdo de falhas na interface e diferentes
concentracdes de tensbes (Van et al., 1991; Armstrong et al., 2010). O modo de fratura
predominante no presente estudo foi adesiva, seguida de coesiva, sendo que resultados
semelhantes para 0 G-CEM LinkAce foram relatados por Amizi¢ et al. (2019). Ja em Kim et
al., (2019), o padrdo de fratura do tipo mista foi considerado predominante. Os estudos de
Qeblawi et al. (2015) e Ahn et al. (2020) sugerem que, no teste de resisténcia ao cisalhamento,
a distribuicdo de tensdes na area de unido e as diferencas nas propriedades elasticas dos

materiais possam acarretar em mudangas significativas nos padrdes de fratura.

Em relacdo a molhabilidade superficial, a hipotese proposta foi aceita, pois a
funcionalizacdo das superficies com o plasma tornou-as com caracteristica menos hidrofobica
e mais hidrofilica do que os respectivos grupos controles, o que corrobora com resultados dos
estudos de Kim et al., 2019 e Ahn et al., 2020. No presente estudo, apesar do tratamento ndo
ter conseguido converter a superficie do compoésito para uma caracteristica predominantemente
hidrofilica, diminuiu-se 90% da hidrofobicidade do mesmo. Esse efeito também pode fazer
parte da explicacdo do menor numero de falhas pré-teste quando o PLA foi aplicado no
compdsito previamente a cimentacgdo, pois pode ter favorecido o molhamento do cimento nessa
superficie. Em dentina, esse efeito foi ainda mais forte (Tabela 4), pois transformou a
caracteristica intrinseca inicial de hidrofobicidade (AG™T < 0) em uma superficie com
caracteristica hidrofilica (AG™T > 0). Este resultado corrobora com os achados do estudo
recente de Kim et al., (2019), o qual mediu o angulo de contato da superficie de zirconia,
utilizando agua e diiodometano, encontrando maiores resultados de energia de superficie apos
aaplicacdo de plasma. Essas mudancas podem ter sido causadas devido a presenca de moléculas
reativas polares depositadas na superficie, sendo responsaveis pelo aumento na hidrofilicidade.
Alguns estudos ainda sugerem que o tratamento com PLA promova a geracdo de forcas
secundarias intermoleculares, como as ligagdes de van der Waals entre substrato e cimento
(Kim et al., 2019; Ahn et al., 2020). A presenca dessas especies reativas se deve a descarga
elétrica de atomos, como o oxigénio, que é de um grupo hidrofilico e que foi transferido para
uma interface (Liu, et al., 2018; Li et al., 2019; Stasic et al., 2018).

Os resultados de angulo de contato formado na superficie de dentina apés a aplicacao
de plasma corroboram com a literatura pertinente (Lai et al., 2006; Ayres et al., 2018b; Stasic
etal., 2018). Porém, os estudos anteriores avaliaram a influéncia do plasma aplicado em dentina

no angulo de contato formado apenas com agua destilada, sendo que a presente investigacdo
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realizou uma andlise mais complexa para avaliar as alteracdes na energia de superficie,
avaliando a interacdo com liquidos de diferentes hidrofilicidades e também a influéncia da
aplicacdo de plasma na energia de superficie de um compdsito microhibrido. Em relagédo ao
observado com o composito, Meng et al., (2016) relataram que a superficie de uma borracha
(polimero) a base de fluorosilicone de caracteristica natural hidrofoba transformou-se em
hidrofilica ap6s tratamento com plasma ndo térmico. Um fenémeno semelhante ocorreu no

presente estudo, embora 0 AG'™T do polimero avaliado tenha permanecido com valor negativo.

Espécies reativas sdo depositadas na superficie tratada com plasma e este estado
altamente ionizado induz a busca de neutralizacdo, através de formacdo de novas ligacdes
quimicas. Essa superficie altamente energizada quando em contato com o cimento resinoso
pode desencadear reacdes quimicas, tanto entre a superficie do substrato e o cimento, quanto
entre 0s proprios componentes do material resinoso. Quando a micro-atmosfera formada pelo
plasma atinge uma superficie, as espécies reativas quebram as unifes quimicas estaveis,
formando grupos polares e aumentando a reatividade dessa superficie por abrir novos sitios
quimicos que podem formar novas ligagcdes quimicas, o que acredita-se que pode favorecer a
longevidade da cimentacdo adesiva (Rangel et al., 2004; Wolf et al., 2010; Rhee et al., 2012,
Murakami et al., 2012).

Especula-se que a modificacdo superficial induzida pelo plasma possa promover maior
quebra das cadeias duplas de carbono dos mondémeros que compdem um cimento resinoso,
aumentando o grau de conversdo. Um possivel efeito complementar dessa composicao seria a
formacdo de ligagdes quimicas com os mondmeros funcionais dos cimentos autoadesivos,
aumentando assim o pH da linha de cimentacdo, o que seria especialmente interessante quando
0 substrato ndo possui Célcio disponivel. Se as espécies reativas geradas pelo plasma se unirem
quimicamente a esses mondmeros hidrofilicos, haveriam menos monémeros acidicos residuais
nesta interface, aumentando o pH inicial desse cimento, o que também criaria um ambiente
mais favoravel para o aumento do grau de conversdo. Além disso, Muana et al., 2019
constataram que o grau de converséo de conversdo do G-CEM LinkAce quimicamente ativado
sofreu influéncia significativa de acordo com o tratamento de superficie utilizado em dentes
bovinos. O que confirma a importancia do tratamento de superficie aplicado no substrato,

especialmente ao se utilizar cimentos autoadesivos.

Um tempo de acompanhamento maior dos efeitos do plasma sobre diferentes superficies
de interesse odontologico é necessario, assim como estudos de citotoxicidade para avaliacdo da

aplicabilidade clinica de tal tecnologia. O presente estudo concluiu que o plasma utilizado nédo
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afetou a resisténcia de unido imediata de um cimento autoadesivo a dentina e a um compdsito
microhibrido, embora tenha produzido alteracbes nas caracteristicas superficiais de

hidrofilicidade e na energia de superficie dos dois substratos avaliados.
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6 CONCLUSAO

Em conclusao, os resultados do presente estudo demonstraram que:

- A aplicagdo do plasma por 30 segundos em dentina e em resina composta ndo afetou a
resisténcia de unido por microcisalhamento do cimento autoadesivo G-CEM LinkAce
na avaliacéo de 24 horas, sendo a maioria das falhas consideradas adesivas;

- As caracteristicas de hidrofilicidade de superficie da resina composta e da dentina foram
modificadas ap6s a aplicacdo do plasma, aumentando a quantidade de componentes

polares nessas superficies e a energia de superficie de ambos 0s substratos.
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