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RESUMO

Este estudo teve como objetivo avaliar a influéncia de diferentes fotopolimerizadores no grau de
conversdo (GC) de dois cimentos resinosos fotopolimerizaveis (Variolink® Esthetic LC e Rely X
Venner®) e dois duais (Variolink N base® e Rely X Ultimate®) sob matriz ceramica através da
Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR). Foram confeccionados 192
corpos de prova de cimentos resinosos com 5 mm de didmetro e 1 mm de espessura, sendo 48
amostras para cada tipo de cimento. Metade das amostras de cada grupo (n=24) foram
fotopolimerizadas utilizando a luz monowave Radii Cal (LED A) e a outra metade utilizando a
poliwave Valo Grand Cordless (LED B) com a interposi¢do do disco ceramico IPS e.max® Press
na espessura de 1,5 mm e com média opacidade. Para o grupo controle de todos os grupos, 12
corpos de prova foram fotopolimerizados por cada LED A e B sem a interposi¢cdo do disco
ceramico. Observou-se diferenca significativa entre todos os cimentos estudados (p < 0,05). Os
cimentos resinosos fotoativados tiveram o maior GC comparado aos cimentos resinosos duais,
tendo o Variolink-LC o maior GC (51,58 * 3,82%) e 0 Rely X- ULT o menor GC (26,75 £ 2,99%).
Quanto a influéncia da luz fotopolimerizadora no GC, para os cimentos estudados, 0s cimentos
Rely X Ultimate, Rely X Venner®, Variolink Esthetic LC® apresentaram diferenca significativa
para 0 GC, tendo os maiores valores para o fotopolimerizador Valo Grand Cordless. Os valores
mais expressivos do GC (p<0,05) foram apresentados pelos cimentos resinosos fotoativados
guando fotopolimerizados pelo Valo Grand Cordless.

Palavras-chave: fotoiniciadores dentarios; espectroscopia no infravermelho por transformada de
fourier; cimentos de resina



ABSTRACT

This study aimed to evaluate the influence of different photopolymerizers on the GC of two light-
cured resin cements (Variolink® Esthetic LC e Rely X Venner®) e of two light-cured resin cements
(Variolink N base® e Rely X Ultimate®) under ceramic matrix through Fourier Transform Infrared
Spectroscopy (FTIR). 192 specimens of resin cement were made with 5 mm in diameter and 1 mm
in thickness, with 48 samples for each type of cement. Half of the samples from each group (n=24)
were photopolymerized using Radii Cal monowave light (LED A) and the other half using Valo
Grand Cordless polywave (LED B) with the interposition of IPS e.max® Press ceramic discs in the
1.5 mm thick, at medium opacity. For the control group of all groups, 12 specimens were
photopolymerized by each LED A and B without the interposition of the ceramic disc. A significant
difference was observed between all cements studied (p < 0.05). Photoactivated resin cements had
the highest GC compared to dual resin cements, with VARIOLINK-LC having the highest GC
(51.58 £ 3.82%) and RELYX-ULT having the lowest GC (26.75 £ 2.99%). Regarding the influence
of the light-curing light on the GC, for the cements studied, mainly for the cements Rely X
Ultimate, Rely The most significant GC (p<0,05) values were presented by light-activated resin

cements when photopolymerized by Valo Grand Cordless.

Keywords: photoinitiators, Dental; spectroscopy, fourier transform infrared; resin cements.
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1 INTRODUCAO

A polimerizacdo de cimentos resinosos envolve a reacdo entre radicais livres, quando o
material é transformado do estado fisico liquido viscoso para o solido rigido. Durante essa fase, as
ligacBGes duplas de carbono (C=C) existentes na porcdo alifatica da cadeia sdo quebradas e
convertidas em ligacGes covalentes (C-C) entre os mondmeros metacrilatos, formando a cadeia
polimérica 1Y, O parametro indicativo da qualidade de polimerizacio dos cimentos resinosos é o
grau de conversdo (GC), que é a medida de porcentagem relativa de ligacGes duplas de carbono
consumidas durante este processo quimico 28 Alguns estudos tem sugerido que a maioria dos
polimeros exibem uma quantidade consideravel de mondémero residual em graus de converséo
variando de 55% até 75% 9,

Monbmeros residuais apresentam alto grau de toxicidade e podem induzir efeitos bioldgicos
adversos nos tecidos, principalmente na polpa, além de aumentar a solubilidade marginal e
desenvolvimento de lesdo de carie secundaria como consequéncia da polimerizacdo insuficiente do
cimento 629, Muitas tentativas tém sido feitas para melhorar o GC e profundidade de cura dos
cimentos resinosos como, melhorias no tamanho das particulas de carga e langamentos de novos
fotoiniciadores e fotopolimerizadores 2. Uma dessas tentativas foi a introducdo de um novo
fotoiniciador, Ivocerin® (um dibenzoilo derivado de germéanio) em cimentos resinosos
fotoativados. Ele foi desenvolvido para fornecer um espectro ainda mais amplo de ondas curtas de
absorcéo, que estdo na faixa do violeta, ou seja, um fotoiniciador altamente reativo para ajudar a
aumentar a profundidade de reacdo de polimerizacdo sobre diferentes espessuras de coroas com

maior valor de cor 6-33),

Quanto a reacdo de polimerizacdo, 0s cimentos resinosos podem ser classificados em:
quimica (autopolimerizaveis), fotoativados (ativados pela emissdo de luz visivel) e duais
(quimicamente e fotoativados)*®. Neste Giltimo, a reacio de polimerizagio se da tanto pela emissao
da luz visivel quanto por reacdo quimica (peroxido de benzoila), mondmeros fotoiniciadores, como
as cetonas arométicas Norrish Tipo Il (canforoquinona) e aminas terciarias promotoras da reagdo

de polimerizacao €19,
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Os cimentos duais sdo essenciais para assegurar a adequada polimerizacdo entre as
moléculas do cimento, mesmo sob restauraces opacas e espessas, onde a luz ndo € capaz de
alcancar 31%- Para garantir que a reagio quimica ocorra entre essas moléculas, a amina terciaria é
geralmente adicionada em maiores quantidades em comparagdo a concentracdo da
canforoguinona. Porém, se a amina terciaria é adicionada em excesso, ela sobra na reacdo, pois
nem toda molécula € consumida na reacdo. A reacdo da amina terciaria restante da reacdo com
outras moléculas no interior do material resinoso polimerizado, é responsavel pelo amarelamento
do cimento resinoso ao longo do tempo. E, consequentemente, a alteragdo de cor ou escurecimento
da restauragdo ceramica como um todo. Por essa razdo, atualmente, as empresas tém substituido
parcialmente ou totalmente o sistema de fotoiniciacdo a base de canforoguinona por outros sistemas

de fotoiniciagdo que ndo necessitam de amina terciaria para sua reagio 9,

Ja os cimentos fotoativados, possuem fotoiniciadores Norrish tipo | (Ivocerin®, TPO,
BAPO) que séo ativados por luz visivel, assim a polimerizacao se inicia somente ap0s a exposi¢ao
do material & luz. Além disso, os cimentos fotopolimerizados apresentam melhor estabilidade de
cor, pois ndo tem amina terciaria como ativador quimico e possuem um bom tempo de trabalho
clinico por ter uma estabilidade de cor superior em comparacéo aos sistemas duais, o faz ser o mais
procurado no mercado @9, No entanto, 0 GC para cimentos fotopolimerizados depende da
penetracdo da luz e da exposicdo, que é influenciada pela espessura e translucidez das restauracdes
adesivas. Desse modo, esses cimentos sdo indicados para cerdmicas puras com até 2 mm de
espessura, como por exemplo, coroas. Acima dessa medida, um cimento dual parece ser o mais
indicado 349, A translucidez dos materiais cerdmicos pode
variar de acordo com: saturacdo da cor, estrutura cristalina, espessura, tamanho das particulas
cristalinas e pigmentos. Ja a espessura da ceramica pode influenciar a transmissao e qualidade da
luz do fotopolimerizador que atinge a camada de cimento subjacente. Logo, a escolha do tipo de
ceramica, espessura, cor e opacidade (translucidez) reflete diretamente no GC dos cimentos

resinosos (19,

Os aparelhos fotopolimerizadores ou Diodo emissor de luz (LED) sao utilizados para ativar
fotoiniciadores presentes nos cimentos resinosos. Para que as propriedades fisicas, mecénicas e

bioldgicas dos cimentos resinosos sejam preservadas, a intensidade luminosa da unidade
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fotopolimerizavel deve gerar energia suficiente para ativar e promover um adequado GC, a medida
que quando essa energia total for aquém do requerido pelo material resinoso, ela atuaré
negativamente no processo de polimerizagio desses cimentos®®). Atualmente, estdo disponiveis no

mercado os LEDs de segunda e terceira geragdo (429,

Os de segunda geracdo apresentam altos valores de irradiancia e alta geracio de calor “*-
44). Utilizados para fotoiniciadores que exigiam alta absorvancia, como a canforoquinona, que é
principalmente ativado por luz azul com pico de comprimento de onda de 468 nm “%0), Esses
fotopolimerizadores, chamados de monowave, resultavam em energia suficiente para a reacéo.
Porém, esses fotoiniciadores tipo Il apresentavam uma acelerada reacdo de polimerizacao,
resultando em alto grau de contragdo “* 49, O aparelho LED Radii Cal® (SDI), é um exemplo de
LED de segunda geracdo. No modo ramp, inicia sua polimerizacao suave, minimizando o stress
da unido entre o cemento e o0 esmalte / dentina e reduz os espa¢os marginais na cimentacdo. Além
disso, produz uma luz azul forte em ondas que variam entre 440 e 480 nm e uma intensidade de
lux méaxima de 1.200mw/cm? com limites necessarios para 0s produtos que contém

canforoquinona, segundo o fabricante %),

Os LEDs de terceira geracao se apresentam com multiplos comprimentos de onda (poliwave)
(46-48) "o que tem como exemplos, o Valo Grand Cordless® (Ultradent) e o Bluephase N® (lvoclar
Vivadent). Esta geracdo, em contraste com as versdes anteriores, emitem um espectro de luz que
varia seu comprimento de onda entre 385 a 515nm. Esta caracteristica permite a fotopolimerizacao
de diferentes fotoiniciadores, ou seja, Norrish tipo I ou Norrish tipo 11 presente na composi¢éo dos

cimentos resinosos *¢ 47,

Dentre os métodos utilizados para avaliar o0 GC de compostos resinosos e que consegue
trazer uma aproximacdo direta na avaliacdo da profundidade de cura de compdsitos dentais na
polimerizacdo de monbémeros, o infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) pode ser
utilizado. Esse método baseia-se na interferometria para obtencdo do espectro (frequéncia de
irradiacdo infravermelha e na frequéncia vibracional da matéria). A irradiacdo infravermelha
corresponde a porcdo do espectro eletromagnético situada entre as regides do visivel e das micro-
ondas. O espectro infravermelho pode ser distribuido em trés regides: o infravermelho distante
(400 - 25 cm™), o infravermelho médio (4000 - 400 cm™) e o infravermelho préximo 14285 - 4000
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cm™). Os raios infravermelhos sio absorvidos pelo corpo de prova e interagem com cada
grupamento organico presente no cimento resinoso, sensivel a essa radiacdo, produzindo bandas
de absorc¢do, que resultam num gréfico (espectro de infravermelho). O espectro é o conjunto das

absorgdes medidas em porcentagem de absorvéncia (%A) em funcio do nimero de onda (cm'™?) &
55)

Os dados sdo escassos de trabalhos que avaliam, em um Unico estudo, 0 GC de cimentos
resinosos com diferentes fotoiniciadores (Norrish tipo I e Norrish tipo Il) quando fotopolimerizados
através de fotopolimerizadores de segunda e terceira geracdo, assim como a comparacdo desses
grupos de cimentos resinosos entre si & 181925 portanto, o presente trabalho teve como objetivo
avaliar a influéncia de diferentes tipos de fotopolimerizadores (Valo Grand Cordless® e Radii Cal®)
no GC dos cimentos duais (Rely X Ultimate® e Variolink N Base®) e resinosos fotoativados (Rely
X Venner® e Variolikn Esthetic LC®) através da ceramica de dissilicato de litio, utilizando a técnica

de Infravermelho por transformada de Fourier (FTIR).
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2 OBJETIVOS

Obijetivo Geral

Analisar a influéncia de diferentes fotopolimerizadores Radii Cal ® (SDI, Bayswater,
Austrélia) e Valo Grand Cordless® (Ultradent Inc, South Jordan, UT, USA) no GC de cimentos
resinosos duais e fotoativados, através da técnica de Infravermelho por transformada de Fourier

(FTIR).
Objetivos Especificos

e Comparar a influéncia de diferentes fotopolimerizadores (Radii Cal® e Valo Grand

Cordless®) no GC dos cimentos resinosos;

e Avaliar o GC dos cimentos resinosos duais Rely X Ultimate® (3M — ESPE) e Variolink N
Base® (Ivoclar Vivadent) comparado aos fotoativados Rely X Venner® (3M — ESPE) e
Variolink Esthetic LC® (Ilvoclar Vivadent) de acordo com os diferentes

fotopolimerizadores.
Hipdteses
o HO:

a) Os fotopolimerizadores Valo Grand Cordless® e Radii Cal® ndo apresentam diferenca no

GC dos cimentos resinosos.

b) N&o houve diferenca entre os GC dos cimentos resinosos duais e fotoativados.



18

3METODOLOGIA

3.1 Tipo e localizacdo do estudo

O presente estudo foi do tipo experimental laboratorial e realizado no Laboratorio de
Combustiveis da Universidade Federal de Pernambuco (LAC), Laboratorio de p6s-graduacéo em
Odontologia e parceria com o Laboratorio Junior Lima - Atelier dental, localizado na cidade do
Recife-PE.

3.2 Preparacéo dos discos de ceramica
Foram fabricados 3 discos de ceramica IPS e.max Press (lvoclar Vivadent), com 10 mm de
diametro, 1,5 mm de espessura na cor A2, e média opacidade (MO), de acordo com as
especificagdes do fabricante, pelo laboratério Junior Lima - atelié dental 62 tendo isso como uma

finalidade de representar uma coroa ceramica,

Um prot6tipo dos discos de ceramica foi projetado no programa Exocad GmbH®©, seguindo
o didametro e espessuras estabelecidos. O projeto foi salvo no formato STL e impresso em uma

impressora 3D em resina (Anycubic Photon LCD-based SLA 3D Printer, Shenzhen, China) (Figura
-1) (65).

A impressao dos prot6tipos aconteceu por estereolitografia (SLA) usando a resina (priZma
3D CM-450 CASTING DLP/LCD UV, Makertech Labs, S&o Paulo, Brasil) (Figura - 2).
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Figura 2- Impressora 3D utilizada
para impressdo em resina dos
discos

Figura 1- Projeto exocad dos discos
de resina

Fonte: Lima (2021) Fonte: Lima (2021)

Apos impressao, os discos foram destacados da base e preparados para o anel para injecao.
Foram posicionado 4 discos de resina em um anel de fundicdo de 100 gramas de revestimento
(Figura 3) ©9),

Figura 3 - Discos de resina no anel de injecéo.

Fonte: Lima (2021)

O agente redutor de tensdo superficial (Surface, Polidental, Sdo Paulo) foi aplicado antes

da inclusdo com revestimento para injecédo (Gilvest HS, Bradent, S&o Paulo), e, ap0s a presa do



20

revestimento, a resina foi eliminada em forno automatico a temperatura de 850°C por 60 min,
utilizando a tecnica da cera perdida. Os lingotes de ceramica IPS E.max Press foram injetados nos

moldes de revestimento em um forno de prensagem automatica (EP 600, Ivoclar Vivadent) ©.

Um dos lados do disco de ceramica foi submetido a acabamento com pedra e borracha
(DTO1, DT08 diamante - Diaturbo, Ribeirdo Preto, Brasil) para simular o processo que o técnico
em protese dental realiza nas restauragdes indiretas de ceramica. O outro lado do disco néo foi
submetido a polimento. Todas as amostras foram limpas em cuba ultrassénica em agua deionizada
(Ultrasonic Cleaner 1440 D® (Odontobras) S&o Paulo, por 10 min e secas com ar comprimido. A
espessura final do discos 1,5 mm foi confirmada com um paquimetro digital (Zaas precision; 0,01
mm). Duas camadas de pasta glaze (IPS e.max Ceram Glaze, Ivoclar Vivadent) foram aplicadas na
superficie da ceramica polida com movimentos Unicos e direcdo Unica. Cada camada de pasta glaze
queimou no forno de sinterizacdo (P710 Programat; lvoclar-Vivadent) por 15 min, segundo

orientacdes do fabricante €.

3.3 Mensuragéo da intensidade de luz (mW/cm?)
Foram selecionadas neste estudo dois tipos diferentes de unidades LEDs fotoativadoras:
uma monowave, o Radii Cal® (SDI, Bayswater, Australia) e uma poliwave, o Valo Grand Cordless®
(Ultradent Inc, South Jordan, UT, USA), (Figura - 4).

Figura 4- Unidades fotoativadoras. (4A- LED monowave emitindo o comprimento de onda azul;

4B - LED poliwave emitindo os comprimentos de luz azul e violeta.)

’ e —

i A

4A 4B
Fonte: elaborada pela autora (2024)

O aparelho emissor de luz LED o Radii Cal® (SDI, Bayswater, Australia) foi ativado por

15s, pois segundo o fabricante, é capaz de alcancar uma intensidade de irradiancia de até
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1200mW/cm? neste tempo. Enquanto o Valo Grand Cordless® (Ultradent Inc, South Jordan, UT,
USA) foi utilizado na poténcia standard (20s), onde, de acordo com o fabricante, é capaz de
alcancar uma intensidade de irradiancia de até 1000 mW/cm2 neste modo ©. (Quadro - 1).

Quadro 1- Aparelhos fotoativadores utilizados na pesquisa.

Nome Fabricante ~ Aparelho Irradiancia Espectro | Fotoiniciadores
comercial fotoativador maxima emitido ativados
Radii Cal SDI8 LED 1200 Wm 15s Azul Canforoquinona
®

(Monowave)
Valo Ultradent | LED -1000 Wm Azul e Canforoquinona,
Grand (standard) 20s violeta Ivocerin e
Cordless® Oxidos

-1600 Wm2 (alta | (Poliwave)

poténcia plus) 4s fosfinicos (como

TPO* e
-3200 Wm- BAPO**)

?(poténcia Xtra)
3s

*Oxido mono-alquil fosfinico (TPO); **Oxido bis-alquil fosfinico (BAPO)
Fonte: elaborada pela autora (2024).

Foi utilizado para confirmar e mensurar a irradiancia que atravessou os discos de ceramica um

radidometro (Hilux Ledmax Dental Curing Light Meter, Benlioglu Dental Inc.) (Figura 5).

Figura 5- Radiémetro utilizado para avaliacédo da irradiancia de aparelhos fotoativadores
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Fonte: elaborada pela autora (2024).

Para padronizar a temperatura da lampada e obter valores homogéneos de intensidade durante todo
o0 experimento, o aparelho foi acionado por 60 segundos, até completar trés ciclos de 20 segundos
(15.53) Esta etapa teve por objetivo padronizar a temperatura da lampada ¢35, Apés isso, os discos
de ceramica foram posicionados sobre a area fotossensivel do radiébmetro e a ponta LED do
fotopolimerizador foi posicionada em contato e perpendicular ao disco e encontrou-se o valor

superior a >1128 m\W/cm2 quando acionados por 20s. %),

Para garantir o armazenamento necessario de energia das baterias dos fotopolimerizadores,

a cada 24 amostras fotopolimerizadas, o fotopolimerizador era submetido a um novo carregamento.

3.4 Célculo amostral
Para determinacdo do tamanho amostral, foi utilizado o software MATLAB (versdo 7.5.0,
MathWorks, Natick, MA, EUA) @1V, Considerando o GC em cimentos duais do grupo teste de
(44.55 + 4.33%) e fotoativados (87.18 + 2.90%) V) 24h apds a fotopolimerizacdo, um minimo de
4 amostras por grupo foi calculado como necessario para fornecer 0,95 de poder estatistico com
a=0,05. Para garantir uma maior representatividade, 12 amostras foram utilizadas.

3.5 Confeccdo das amostras de cimento resinoso
As amostras dos cimentos resinosos (Tabela 1) foram confeccionadas a partir da impresséo

dos prototipos dos discos de cimentos por estereolitografia (SLA) usando a resina (priZma 3D CM-
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450 CASTING DLP/LCD UV, Makertech Labs, Sdo Paulo, Brasil). Esses discos de resina tiveram
suas medidas previamente conferidas por um paquimetro digital (Zaas precision; 0,01 mm),

obtendo uma dimensio final de 5 mm de didmetro e 1 mm de espessura (Figura - 6, 7 e 8) 115
64,65)

As amostras de cimentos foram confeccionadas sobre um molde de polivinilsiloxano

(Virtual® — Ivoclar Vivadent AG, Schaan, Liechtenstein), respeitando as recomendacgbes do

fabricante (1159 6465),
Tabela 1 - Apresentacdo dos cimentos resinosos utilizados no estudo.
Produto Lote Tipode  Fabricante Cor Espectro  Fotoiniciadores
cimento de luz
necessario
Rely X 8011384  Cimento 3M — Translucido Azul Canforoquinona
Ultimate® resinoso de ESPE
presa dual
Variolink  Z01HG5  Cimento Ivoclar  Transllcido Azul Canforoquinona
N® resinoso de  Vivadent
presa dual
Rely X NDO00383  Cimento 3M — Translicido Azul Canforoquinona
Venner® resinoso ESPE
Fotoativado
Variolink  Z01HG6 Cimento Ivoclar Neutral Violeta Ivocerin
Esthetic resinoso Vivadent
LC® Fotoativado

Fonte: elaborada pela autora (2024).
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Figura 6 - Matriz de polivinilsiloxano sendo realizado com molde dos discos de resina impressos.

Fonte: Lima (2021).

Figura 7- Representacdo das preparacdes amostrais de cimento resinoso.

l { Disco de cerimica 1,5 mm

Disco de cimento 1,0 mm }

Fonte: elaborada pela autora (2024).
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Figura 8- Paquimetro realizando a calibracdo do disco de cimento

Fonte: Lima (2021).

Para cada disco de ceramica (n=3) foram confeccionadas 4 amostras de cada cimento para
cada fotopolimerizador utilizado (LED A/ LED B), resultando num total de 12 amostras por grupo
(RELYX- ULT; VARIOLINK-N; RELYX-VEN; VARIOLINK-LC) (Tabela 2). Ao total foram
confeccionados 192 espécimes de cimentos resinosos com aproximadamente 5 mm de didmetro e
1 mm de espessura, sendo 48 amostras para cada tipo de cimento (Rely X Ultimate®; Rely X
Venner®; Variolink N base; Variolink® Esthetic LC). A metade das amostras de cada grupo
(n=24) foram fotopolimerizados pelo fotopolimerizador monowave Radii Cal (LED A) e a outra
metade pelo poliwave Valo Grand Cordless (LED B) com a interposi¢éo de discos de ceramica IPS
e.max® Press na espessura de 1,5 mm na cor A2, na translucidez MO (média opacidade). Para o
grupo controle de todos os grupos 12 amostras foram fotopolimerizadas pelos LED A e 12 pelo

LED B sem a interposi¢do do disco ceramica.
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Tabela 2: Distribui¢do dos grupos de acordo com as variaveis estudadas nos cimentos resinosos e

quantidade de amostras.

NC de discos Fotopolimerizador
Cimento ceramicos ) Valo Grand Cordless (LED
utilizados Radii Cal (LED A) )
Controle Teste Controle Teste Controle Teste
(n=12) (n=12) (n=12) (n=12)
Rely X RELYX C-RELYX C-RELYX
Ultimate 0 3 RELYX-
® ULT ULT ULT ULT
Varioli VARIOLINK © ©
ariolin
0 3 VARIOLINK VARIOLIN  yARIOLINK
k N® -N K-N
-N -N
Rely X 0 3 RELY X- C-RELY X- RELY X- C-RELYX-
Venner® VEN VEN VEN VEN
Variolik
C- C-
n VARIOLINK VARIOLIN
) 0 3 VARIOLINK VARIOLINK
Esthetic -LC K-LC
-LC -LC
LC®

N: namero; LC: light cure; DC: dual cure
Fonte: elaborada pela autora (2024).

Para confeccionar as amostras de cimento, foi colocada uma quantidade de cimento
preenchendo toda a area da matriz de silicone (5x1mm), em seguida, uma tira de poliéster foi
posicionada sobre a matriz preenchida ©® 9. Para regularizar a espessura e extravasar o excesso de
cimento, a tira de poliéster foi pressionada manualmente por uma espatula reta nimero 24 (Golgran)

com dimens@es de 20,0 x 4,0 x 1,5 cm. Em seguida, o disco de cerdmica, com a superficie glazeada
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voltada para cima, foi posicionado sobre a tira de poliéster/cimento resinoso e a unidade
fotoativadora foi justaposta perpendicularmente a cerdmica para fotoativacdo. Todos 0s grupos

foram fotopolimerizados seguindo a recomendacéo do fabricante (Figura — 09 e 10).

Figura 09- Preparacdo dos espécimes para analise da GC: A-molde de silicona de adi¢éo;
B- Inser¢do do cimento resinoso dentro do molde de silicona; C- Tira de poliéster posicionada
sobre o cimento; D- Disco de ceramica posicionada sobre a tira de poliéster; E- Fotopolimerizacdo

do cimento resinoso através do disco de ceramica.

cboed

A B C D E

Fonte: elaborada pela autora (2024).

O fotopolimerizador Valo Grand Cordless® foi utilizado no modo Standard, e para ambos
os fotopolimerizadores, foi utilizado um tempo de 20 segundos de fotopolimerizagao das amostras
de cimentos ®®. A manipulacio dos cimentos resinosos seguiu as orientagdes dos fabricantes,

sendo os cimentos duais misturado através da ponta automix fornecida pelo proprio fabricante.

Figura 10- Amostra de cimento confeccionada
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Fonte: Lima (2021).

Toda fotopolimerizagdo das amostras aconteceram em uma sala sem a interferéncia direta
da luz solar. As amostras foram armazenadas em estufa biologica (Medclave® S.STEEL, MODELO
3) a 37°C por 24h em potes herméticos de plastico escuro, no laboratério da p6s-graduacdo em
Odontologia da UFPE, antes da mensuragio do GC®,

3.6 Mensuragdo do GC do cimento resinoso

As mensuracdes do GC das amostras de cimento foram feitas através da Espectroscopia no
Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR) associada com reflectancia total atenuada
(ATR) (PerkinElmer® FT-IR/FT-NIR Spectrometer, modelo: spectrum 400; Miracle accessory
ATR unit, spectrum 100, diamante/ZnSe/1mm), realizadas no LAC-UFPE (Figura - 11).

Figura 11- FTIR: a) unidade ATR acoplada; b) Amostra de cimento posicionada sobre o cristal da

ATR.

Fonte: Lima (2021).

Foi feita uma leitura preliminar de cada cimento na sua forma ndo polimerizada para obter
0 espectro de absorvéncia das ligagfes de cada um deles. Cada amostra foi escaneada 32 vezes com

uma variacio de 4.000 a 400 cm™ e resolucéo de 4 cm™*G, Os picos de absorcao de ligagdes duplas


https://www.generalmed.com.br/loja/busca.php?loja=371454&avancada=1&buscamarca=S.STEEL
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aromaticas foram registrados em 1609 cm™ e o pico das ligacdes duplas alifaticas (C = C) foi
registrado em 1637 cm* 3.5%.62) A raz4o entre a ligacio dupla carbono-carbono alifatica e 0 grupo
aromatico para amostras ndo polimerizadas e polimerizadas foi usada para calcular o GC de acordo

com a seguinte equacio®>Y,

abs (C:Califética
abs (C:Caromdtica

abs (C=Califa'tica)
abs (Czcaromdtica)

)) l polimero

GC (%) =1- x 100

l mondmero

Onde, GC ¢é o grau de converséo, abs(CzCa,if) é a quantidade méxima de ligacGes

alifaticas C=C que atinge o pico durante absorvancia, e (C=C,,,,,) sS40 0 pico de benzeno para
todos os tipos de cimento estudados. Tal equacdo resume-se na razao entre a absorvancia do

cimento polimerizado (polimero) e n&o polimerizado (monémero)®.

3.7 Analise e interpretacdo dos dados

Os dados obtidos para cada variavel avaliada foram registrados, tabulados e calculados em
planilha no software SPSS versdo 20.0 para Windows. os valores médios de grau de conversdo
foram submetidos ao teste de normalidade de Shapiro-Wilk para escolha do tipo do teste. Como
analise de comparacéo, foram utilizados os testes ndo paramétricos de Mann-Whitney para analise
de dois fatores independentes (cimento resinoso e fotopolimerizador). Para verificar se houve

associagdo entre variaveis, foi adotado o nivel de significancia de 5%.
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4 RESULTADOS

4.1 ARTIGO: - Influence on the degree polymer conversion of different resin cements and curing
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ABSTRACT
Problem statement. Influence of two types of curing lights on the degree of conversion (DC) of

resin cements. Objective. To evaluate the influence of two curing lights on the DC of two light-
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cured resin cements (Variolink® Esthetic LC and Rely X Venner®) and two dual cements
(Variolink N base® and Rely X Ultimate®) through Fourier Transform Infrared Spectroscopy
(FTIR). Materials and methods. A total of 192 resin cement specimens measuring 5 mm in
diameter and 1 mm thick were prepared, with 48 samples for each type of cement. Half of the
samples from each group (n = 24) were photopolymerized using Radii Cal monowave light and the
other half using Valo Grand Cordless polywave, with the interposition of IPS e.max® Press
ceramic discs with a thickness of 1.5 mm in A2 shade, at medium opacity, simulating a ceramic
crown. For the control group of all groups, 12 specimens were photopolymerized by using the
LEDs without the interposition of the ceramic disc. Results. Light-cured resin cements performed
better in DC than dual resin cements, with Variolink-LC having the highest DC (51.58 + 3.82%)
and Relyx-ULT having the lowest DC (26.75 = 2.99 %). Regarding the influence of curing lights
on the DC of the cements in question, Rely X Ultimate, Rely X Venner®, and Variolink Esthetic
LC® had a significant difference in DC, with the highest values for Valo Grand Cordless curing
light. Conclusion. Therefore, the most significant DC values were presented by light-activated

resin cements when photopolymerized by Valo Grand Cordless.

CLINICAL IMPLICATIONS

The results of this study can help professionals determine which cement and type of light-
curing agent perform better in DC when used in the cementation of ceramic restorations of 1,5mm
thickness and medium opacity. Achieving ideal DC is important to avoid early hydrolytic

degradation, pulp injuries, and long-term compromise of the mechanical properties of the cement.

INTRODUCTION

The degree of conversion (DC) is a critical measure to ensure the effectiveness and
durability of dental cementations ¥, A clinically acceptable DC must range from 55% to 75%
under irradiation 412, What is not polymerized becomes residual monomers. These, in turn, have
a high degree of toxicity and can induce adverse biological effects on tissues, mainly on the pulp,
and increase marginal solubility and development of caries due to insufficient cement
polymerization 429, To ensure adequate polymerization in opaque and thick restorations, dual
cements are essential where light is not able to reach 2%, Its polymerization reaction occurs

through both the emission of visible light and a chemical reaction (benzoyl peroxide), photoinitiator
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monomers, such as Norrish Type Il aromatic ketones (camphorquinone), and tertiary amines that
trigger the polymerization reaction ¢22 616) photoactivated cements have photoinitiators (e.g., the
Norrish type I initiator — Ivocerin®), which are activated by visible light, so polymerization begins
only after exposing the material to light 4%, In general, light-cured cements tend to have a higher

DC than dual cements because photoactivation allows for faster and more efficient polymerization
(33-40)

However, it is important to note that specific performance may vary between different
cement brands and formulations. Factors such as material formulation, intensity, and quality of
light also play important roles in the DC @42, Second (monowave) and third generation
(polywave) LEDs are currently available on the market. Second-generation LEDs are used for
cements with photoinitiators that require high absorbance “**4, such as camphorquinone, which is
mainly activated by blue light with a peak wavelength of 468 nm (0 44.4546) Thjrd-generation ones
emit a spectrum of light whose wavelength ranges from 385 to 515 nm. This feature allows the
photopolymerization of any photoinitiator (i.e., Norrish type | or Norrish type 1I) present in the

composition of resin cements (46 47:48),

The current literature has little data on research that evaluates, in a single study, the DC of
resin cements with different photoinitiators (Norrish type | and Norrish type 1) when
photopolymerized with second and third generation curing lights and compares these groups of
resin cements with each other 124849 Thjs study aimed to evaluate the influence of different types
of curing lights (Valo Grand Cordless® and Radii Cal®) on the DC of photoactivated resin cements
(Rely X Venner® and Variolink Esthetic LC®) and dual resin cements (Rely Base®) through lithium
disilicate ceramics, using the Fourier Transform Infrared (FTIR) technique. The null hypotheses
were that a) there is no influence of the different curing lights (Valo Grand Cordless® and Radii
Cal®) on the DC of the different resin cements; b) there is no difference in the DC of dual resin

cements compared to light-activated ones.

METHODOLOGY

Preparation of ceramic discs

Three IPS e.max Press (Ivoclar Vivadent) ceramic discs were prepared, measuring 10 mm

in diameter, 1.5 mm thick, in A2 color, and medium opacity (MO), according to the manufacturer's
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specifications ®*®. A prototype ceramic disc was designed to this end using the Exocad GmbH®
program, following the established diameter and thickness. The project was saved in STL format
and printed on a resin 3D printer (Anycubic Photon LCD-based SLA 3D Printer, Shenzhen, China).
The prototypes were printed by stereolithography (SLA) using resin (priZma 3D CM-450
CASTING DLP/LCD UV, Makertech Labs, Sdo Paulo, Brazil). After printing, a prosthetic
technician prepared the discs for the injection ring and thermally pressed them with the lost wax

technique, according to the manufacturer's specifications ©2.

Preparation of resin cement samples

To standardize the diameter (5 mm) and thickness (1 mm) of the resin cement samples, a
disc mold was printed on the SLA Anycubic Photon LCD-based SLA 3D printer and then molded
in a polyvinylsiloxane matrix (Virtual® — Ivoclar Vivadent AG, Schaan, Liechtenstein). For each
ceramic disc (n = 3), four samples of each cement were made for each light-curing device, resulting
in a total of 12 samples per group — in addition to the control groups with 12 specimens of each
cement per type of light-curing device without interposition of the ceramic disc. In total, 192

cement samples were prepared to be analyzed (Chart — 1) 9,
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Chart 1 — Presentation of the resin and dual cements used in the research.

Product Lot Type of Manufacturer  Color Light Photoinitiators

cement spectru
m

needed

Rely X 8011384  Dual-setting 3M —ESPE Translucid Blue Camphorquinon
Ultimate® resin cement

Variolink  Z01HG5  Dual-setting Ivoclar Translucid Blue Camphorquinon

N® resin cement Vivadent

Rely X ND0038 Resincement 3M-—ESPE Translucid Blue Camphorquinon
Venner® 3

Variolink Z01HG6 Resin cement lvoclar Neutral Violet Ivocerin
Esthetic Vivadent
LC®

The resin cement was photoactivated with the high-power Valo Grand Cordless®, for 20
seconds in Standard mode, and Radii Cal® for 20 s “®. The steps took place in a room with no
artificial light interference, and the samples were stored in a laboratory oven (Medclave® S.STEEL,
MODEL 3) at 37 °C for 24 hours in airtight dark plastic pots ©).

Light intensity measurement (Mw/cm?)

Two different types of photoactivating LED units were selected in this study: a polywave,
the Valo Grand Cordless® (Ultradent Inc, South Jordan, UT, USA), and a monowave, the Radii
Cal® (SDI, Bayswater, Australia). A radiometer (Hilux Ledmax Dental Curing Light Meter,
Benlioglu Dental Inc.) was used to confirm and measure the irradiance that passed through the
ceramic discs. The latter was positioned over the photosensitive area of the radiometer, and the tip
of the LEDs was positioned in contact and perpendicular to the disc; values greater than > 1128
mW/cm? were found ®% when activated for 20 s.
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Sample calculation.

MATLAB software (version 7.5.0, MathWorks, Natick, MA, USA) was used to determine
the sample size 1Y, Considering the DC in dual cements from the test group (44.55 + 4.33%) and
light-cured cements (87.18 + 2.90%) © 24 hours after photopolymerization, a minimum of four

samples per group was calculated as necessary to provide statistical power with a = 0.05.

Measurement of the DC of resin cement

The DC samples were measured using FTIR associated with attenuated total reflectance
(ATR) (PerkinEImer® FT-IR/FT-NIR Spectrometer, model: spectrum 400; Miracle accessory
ATR unit, spectrum 100, diamond/ZnSe 1 mm). A preliminary reading was initially made of each
cement in its unpolymerized form to obtain the absorbance spectrum of each one’s bonding. Then,
each sample was scanned 32 times with a range of 4,000 to 400 cm™ and a resolution of 4 cm™* ©),
The absorption peaks of aromatic double bonds were recorded at 1609 cm™ and the peak of
aliphatic double bonds (C = C) was recorded at 1637 cm* 23.48) The ratio of the aliphatic carbon-
carbon double bond to the aromatic group for unpolymerized and polymerized samples was used
to calculate the DC ©,

Data analysis and interpretation

The data obtained for each variable were recorded, tabulated, and calculated in a
spreadsheet using SPSS software, version 20.0 for Windows. Mean DC values were subjected to
the Shapiro-Wilk normality test to choose the type of test. As a comparison analysis, the non-
parametric Mann-Whitney tests were used to analyze two independent factors (resin cement and
curing light). The significance level was set at 5% to check whether there was an association

between variables.

RESULTS

The DC values for each group are shown in Table 1. The mean DC values differ for all
cementing agents and the Radii Cal and Valo Grand Cordless curing lights (p < 0.001). Mean DC
values were higher in the Variolink Esthetic LC cement for Valo, and the lowest DC values were

in the Rely X Ultimate cement for Radii, as shown in Table 1.
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Table 1 — DC measures according to the type of cementing agent and curing light.

Degree of Conversion p-value®
Radii Cal (LED A) Valo Grand Cordless (LED B) (Radii x
. ) Valo
+ - + -
D Mean + SD p-value D Mean + SD p-value Grand)
C-RELYX- ULT 36.35+2.03 Aa GB-RUC  37.26 +1.52 Aa 0.522
0.001* 0.001 *
RELYX- ULT 26.75+2.99 Ba GB-RU 30.25+2.70 Bb 0.010*
C-VARIOLINK-N
36.67 £ 2.66 Aa GB-VNC  36.18 £2.05 Aa 0.258
0.001 * 0.001 *
VARIOLINK-N 28.92+1.78 Ba GB-VN 30.40+151Ba 0.061
C- RELYX-VEN 42.17 £0.75 Aa GB-RVC  39.66 +2.00 Ab 0.024 *
0.001 * 0.026 *
RELYX-VEN 33.67+271Ba GB-RV 37.00+0.85Bb 0.002 *
C- VARIOLINK-LC ~ 48.77 £6.16 Aa GB-ELC  60.60 +2.33 Ab 0.004 *
0.001 * 0.001 *
VARIOLINK-LC 38.25+3.60 Ba GB-EL 51.58 +3.82 Bb <0.001 *

* Statistically significant.
SD standard deviations followed by different letters (capital letters comparing the control group and

test group, and lowercase letters comparing the different light curing devices).
P-values 2 indicate statistical differences (p < 0.05) through the Mann-Whitney test.
D Degree of conversion

Source: Developed by the author (2024).

The Variolink Esthetic LC cementing agent had the highest DC among all cements in both
the control group (without the interposition of ceramic tablets) and experimental group (with the
interposition of ceramic tablets when light-activated by the Valo Grand Cordless curing light [LED
B]). Furthermore, LED B obtained higher and similar values among resin cements when compared
to the specimens photopolymerized by LED A.

DISCUSSION
The data obtained in this study partially supports the rejection of the null hypothesis, since
there was no statistical difference between the LED types in the Variolink N Base dual resin
cement. This result can be justified by the fact that LED A and LED B achieve homogeneity in the
light emitted through their active tip and sensitize camphorquinone in a similar way — i.e., they
were able to present power with a wavelength in the CQ spectrum in these dual cements 419, On
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the other hand, the difference found in DC between LED A and LED B in the other groups may
have been affected by the properties of the materials that make up the organic and inorganic matrix
of those cements 23, Under photopolymerization, a DC between 50 and 75% was expected in
the samples, which did not occur with LED A in the different dual and light-cured cements. LED
A has an active tip diameter of 7.93 mm, 1200 (mW/cm?) light intensity, and does not have a
collimated system or the ability to activate some photoinitiators, such as Ivocerin; consequently, it

causes under-polymerization and early decementation 419,

Dual cements had lower DC values than light-cured cements. This may have occurred due
to the need for a longer chemical polymerization time, more than 24 hours, compared to light-
activated cements, since these cements are designed to offer a balance between the speed of initial

polymerization (photoactivation) and the continuation of chemical polymerization over time ¢2-3%),

For the photoactivated resin cement groups, the Valo Grand Cordless curing light had the
highest DC in the experimental group. Furthermore, the Valo curing light had more similar values
among the resin cements and was more oscillating when compared to the resin cements
photopolymerized by Radii Cal. This may be associated with the Valo collimated system, which
parallels the light beam, providing better alignment aimed at the maximum CQ absorption peak.
Moreover, the Valo has a wider spectral output, with three LED chips (two blue and one violet) in
the array assembly, compared to the narrower spectral output of Radii Cal curing lights. Hence, it
can increase awareness of all contemporary photoinitiators, particularly for Ivocerin ©¢®, The DC
results of the Rely X Venner experimental group (RelyX™ Veneer, 3M ESPE, Seefeld, Germany)
obtained a slightly higher mean value than the dual resin cements. This can be justified by the
absence of tertiary amine in its composition; thus, the number of residual monomers tends to be
lower after the cement cures, generating more conversion of carbon double bonds (C=C) into
covalent bonds (C-C) between the methacrylate monomers, forming the solid polymer chain.
RelyX Venner cement cures very efficiently with a variety of light sources, as it contains a Norrish

I photoinitiator (Camphorquinone) in its composition, which requires a wavelength of 468 nm “5-
49)

The Variolink LC cement presented mean DC values higher than all the cementing agents

studied. Likewise, this finding is in line with the few studies in which the Variolink LC presented
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mean DC values higher than the Variolink N %19 > 500%. This finding is correlated with the
Norrish type | photoinitiators (Ivocerin®) present in its formulation, which do not require additional
chemical components to form radicals ®® % 2%, This one has a broad absorption spectrum with
short violet waves (380 to 420 nm) when compared to Norrish type 1, reducing photoactivation
time and increasing the curing depth. These also have lower solubility in water and cytotoxicity,
thus justifying the higher DC values found in these cements ?*26:27)_On the other hand, a study by
Michaud et al. ©0.

An invitro assay has its limitations, as it is not a complete representation of a human being's
response to cementation; rather, it is a baseline for the next stage of development. Additional in
vivo studies are recommended to evaluate the integrity, longevity, adhesion, strength, and stability
of cementation with dual and light-cured resin cements. The results obtained in this study can help
professionals determine which cement and type of light-curing agent perform best in DC when

used in the cementation of ceramic restorations with greater thickness and greater opacity.

CONCLUSION
This research led to the conclusion that:
1. The Valo Grand Cordless curing light had the greatest values the DC of resin cements.

2. Light-cured resin cements had significantly higher DC than dual-cured resin cements, regardless
of the type of LED used.

3. Variolink LC resin cement had the highest DC, followed by Rely X Venner, Variolink N base,
and Rely X Ultimate, regardless of the type of LED used.

4. There was no difference in DC between dual cements. However, significance was found when
comparing DC between light-cured cements, with better performance for Variolink LC.
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TABLES

Table 1 — DC measures according to the type of cementing agent and curing light.

Degree of Conversion p-value®
Radii Cal (LED A) Valo Grand Cordless (LED B) (Radii x
) , Valo
+ - + -
D Mean £ SD p-value D Mean £ SD p-value Grand)
C-RELYX- ULT 36.35+2.03 Aa GB-RUC  37.26 +1.52 Aa 0.522
0.001 * 0.001 *
RELYX- ULT 26.75+£2.99 Ba GB-RU 30.25+2.70 Bb 0.010 *
C-VARIOLINK-N
36.67 £ 2.66 Aa GB-VNC  36.18 £ 2.05 Aa 0.258
0.001 * 0.001 *
VARIOLINK-N 28.92+1.78 Ba GB-VN 30.40 £ 1.51 Ba 0.061
C- RELYX-VEN 42.17 £0.75 Aa GB-RVC  39.66 £2.00 Ab 0.024 *
0.001 * 0.026 *
RELYX-VEN 33.67 £2.71 Ba GB-RV 37.00+£0.85Bb 0.002 *
C- VARIOLINK-LC 48.77 £ 6.16 Aa GB-ELC 60.60 + 2.33 Ab 0.004 *
0.001 * 0.001 *
VARIOLINK-LC 38.25 £ 3.60 Ba GB-EL 51.58 + 3.82 Bb <0.001 *

* Statistically significant.
SD standard deviations followed by different letters (capital letters comparing the control group and

test group, and lowercase letters comparing the different light curing devices).
P-values *?? indicate statistical differences (p < 0.05) through the Mann-Whitney test.
D Degree of conversion

Source: Developed by the author (2024).
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