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Comparacao das Propriedades de Sorcao e Solubilidade de
Cimentos Submetidos a Diferentes Solugoes e
Tempos de Armazenagem

Priscilla do M. R. Busato, Erika C. S. de Oliveira, Mauro C. A. Busato, Marcio J. Mendonga,
Natiéli A. Rodrigues, Taline K. Vendrame, Veridiana Camilotti
Departamento de Odontologia, UNIOESTE

Resumo: A finalidade deste estudo foi avaliar in vitro algumas propriedades dos cimentos Rely X U100 (3M ESPE), Rely X Luting
(BM ESPE) e All Cem (FGM), como a sor¢ao e solubilidade em dgua destilada e numa solu¢ado de dlcool 75%, por periodos de 7 e 15 dias.
Foram confeccionados 60 corpos-de-prova, divididos em trés grupos (n = 20), de acordo com o cimento escolhido. Eles foram entio
divididos em quatro grupos de acordo com os fatores avaliados, tipo de solugdo e periodo de avaliagdo. Os espécimes foram padronizados
com 8 mm de didmetro e 1 mm de espessura, sendo polimerizados sobre 1aminas de microscopia e matriz de poliéster e os excessos foram
removidos com lamina de bisturi. As amostras foram transferidas para uma estufa a 37 °C até atingir a massa constante, denominada
M1. Na sequéncia, foram imersas em suas respectivas solu¢cdes e permaneceram armazenadas por 7 e 15 dias. Decorrido este periodo,
os espécimes foram pesados novamente, obtendo-se a M2. Para obter a nova massa constante, denominada M3, os mesmos retornaram a
estufa a 37 °C. Para o cdlculo da sor¢@o e da solubilidade, foram utilizadas equag¢des, sendo (M2-M3)/V e (M1-M3)/V, respectivamente.
Os resultados foram submetidos a ANOVA de dois fatores.

Palavras-chave: Cimento resinoso, cimento ionomérico modificado por resinas, sor¢do, solubilidade.

Comparison of Sorption and Solubility Properties of Cements Submitted to Different Solutions and
Storage Times

Abstract: The aim of this study was to evaluate in vitro some properties of the resin cement Rely X U100 (3M ESPE), such as the sorption
and solubility in water and a solution of alcohol 75% for periods of 7 and 15 days. The 60 samples were divided into three groups
according to the cement used, and then divided into four groups according to the factors evaluated, type of solution and evaluation period.
The samples were standardized with 8 mm diameter and 1 mm in thickness and light cured in polyester matrix, with the excess being
removed with a scalpel blade. The samples were transferred to a greenhouse at 37 °C until reaching constant mass, referred to as M 1. The
samples were then immersed in solutions and stored for 7 and 15 days, after which they were weighed to get the mass M2. To reach a new
constant mass, referred to as M3, the samples were again treated at 37 °C. The sorption and solubility were calculated using the equations

(M2-M3)/V and (M1-M3)/V, respectively. The results were subjected to a two-way ANOVA procedure.

Keywords: Luting cements, resin modified ionomer cements, sorption, solubility.

Introducao

A odontologia moderna vem seguindo uma tendéncia de
reduzir os passos operatdrios no dia-a-dia do clinico, visando
reduzir as dificuldades e simplificar a técnica. Como exemplo,
temos o surgimento dos adesivos dentindrios de frasco unico
e também os autocondicionantes. Seguindo essa mesma
tendéncia surgiram no mercado, em 2002, uma nova geracao
de cimentos resinosos auto-adesivos, por apresentarem uniao
quimica aos tecidos dentais, superficies ceramicas e metdlicas e
autocondicionantes, por dispensarem pré-tratamento no substrato
e na restauragdo indireta ou prétese!’l. Esses cimentos estdo
disponiveis em sistema de ativacdo dupla, denominados dual,
no qual existe associacdo dos processos de ativacdo quimica e
de fotoativagdo, o que € considerado uma vantagem pois oferece
melhoria nas propriedades fisicas e mecanicas.

Estes cimentos foram constituidos inicialmente por um po
composto por particulas inorganicas sélidas formadas de uma
rede de vidro Al-Si-Na com incorporagdo de estroncio e lantanio,
e um liquido com um composto organico de ésteres metacrilatos
fosféricos associados a dimetacrilatos, acetatos, estabilizadores e
iniciadores. Além disso, apresentam também em sua composigao,

2% de hidréxido de cdlcio, o que pode induzir a mineralizagdo,
aumentar o efeito antimicrobiano e reduzir os niveis de acidez
pés-presa, com diminui¢do da sensibilidade pés-operatéria.
Apresentam ainda 10% de fluoretos que podem contribuir para a
redu¢do de cdries recorrentes. O mecanismo de unido ocorre pela
quelagdo de fons cdlcio por grupos &dcidos, produzindo adesdo
quimica com a hidroxiapatita da estrutura dental. Quando estes
sistemas sdo aplicado sobre a dentina, demostraram interacio
muito superficial sem a presenca de camada hibrida ou tag’s
resinosos'?.

Estes materiais sdo muito utilizados para procedimentos
restauradores protéticos e sua efetividade relaciona-se a sua
correta indicag@o clinica, combinado a suas propriedades fisicas,
mecinicas e bioldgicas®. Sua fungéo ¢ promover retengio entre a
superficie interna da restaurag@o e as irregularidades da estrutura
dental, protegendo as margens de possivel microinfiltracdo¥.

O cimento resinoso Rely X UlO0 € um cimento
autocondicionante, que apresenta cargas silanizadas, metacrilatos
e iniciadores. Embora a reacdo prevalente seja a polimerizacio
iniciada pela luz, ocorre também uma reacdo dcido-base adicional
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que envolve adesdo idnica e neutralizacdo dcida pelo hidréxido de
célcio. Houve uma mudanga na apresentacdo do produto para o
sistema pasta-pasta, e o cimento antes denominado Unicem passou
a ser chamado de U100, preservando porém a composi¢do do
cimento original®’.

O Rely X Luting € um cimento ionomérico modificado por
resina, composto por diferentes mondmeros, sendo os principais
HEMA e Bis-GMA. A polimerizacio do material acontece através
de reacdo quimica e ndo de luz. Apresenta-se comercialmente como
um sistema pasta-pasta embalados em um tinico frasco, denominado
clicker, onde as quantidades saem iguais, minimizando assim, o erro
por parte do operador durante a manipula¢do do material.

O cimento All Cem € um cimento resinoso adesivo de cura
dual, ou seja, é quimicamente e fotoativado, portanto, permite
a polimerizacdo do material na presenca ou auséncia de luz. O
produto € composto por duas pastas: base e catalisadora. A pasta
base confere pigmentagdo ao produto, enquanto a pasta catalisadora
promove a polimerizagdo quimica do cimento resinoso.

Os delineamentos experimentais sobre adesividade de alguns
agentes cimentantes e as estruturas dentais relatam ndo haver a
formacé@o da camada hibrida e nem presenca de fags resinosos com
os substratos dentais, sendo que o aumento da resisténcia adesiva
estd na capacidade e efetividade do condicionamento e interacio
superficial com o esmalte e com a dentina®?),

O desempenho clinico e a durabilidade de uma cimentacio
depende de muitos fatores, dependentes da agdo da sorcdo e
solubilidade como a estabilidade dimensional e a integridade
estrutural. Falhas devido a deterioragdo das propriedades mecénicas
e desgaste podem ser explicadas pela influéncia da umidade do
meio bucal sobre o cimento resinoso, levando a degradacdo e
subsequente microinfiltragéo!”. Por esta razdo, a sor¢io de dgua e o
comportamento da solubilidade tém sido amplamente avaliados em
ensaios clinicos e laboratoriais, porém devido a grande importancia
do tema, torna-se necessério que mais estudos sejam realizados!®*

Virios fatores podem estar relacionados com a determinagdo da
extensdo em que um material se degrada no meio aquoso, dentre eles
as caracteristicas quimicas, especialmente a hidrofilia do polimero
e as diferencas entre o parimetro de solubilidade do polimero e
o solvente. Referente aos pardmetros estruturais, a densidade das
ligagdes cruzadas, a porosidade da rede polimérica e a quantidade da
carga do polimero exercem influéncia sobre a sor¢do e solubilidade
da estrutura polimérical'¥..

O aspecto da solubilidade do material € também muito relevante
na sua indica¢do, uma vez que clinicamente, pode levar a sua
dissoluc@o. Além dos efeitos deletérios as particulas inorganicas,
hd a liberacdo de mondmeros ndo reagidos ou subprodutos da
degradacio hidrolitica da matriz de resina, que além de ter impacto
na biocompatibilidade do material, criam zonas que aumentam a
reten¢do de dgua. Dentre os mondmeros, o TEGDMA € o mondmero
mais soltvel das resinas compostas, j4 o Bis-GMA e o UDMA
podem ser liberados caso o grau de conversdo do material resinoso
esteja comprometido!”"

Desta forma, o objetivo do presente estudo foi testar a sor¢io
e solubilidade dos cimentos Rely X U100 (3M ESPE), Rely X
Luting (3M ESPE) e All Cem (FGM), apds armazenamento em
duas solucdes: dgua e dgua mais alcool (25-75%), por diferentes
periodos, 7 e 15 dias.

Materiais e Métodos

Foram confeccionados sessenta corpos-de-prova, seguindo as
instrucdes do fabricante, sendo divididos em trés grupos (n = 20),
de acordo com o agente cimentante, G1- Rely X U100, G2 — Rely X
Luting e G3 — All Cem. Os materiais foram inseridos com o auxilio
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Figura 1. Divisdo dos corpos-de-prova.

de uma seringa Centrix (Centrix™), em uma matriz de silicona
de adicdo (Adsil, Vigodent), com 8 mm de diametro por 1 mm de
espessura e o excesso foi removido posicionando-se uma tira de
poliéster e em seguidauma placade vidro, possibilitando dessa forma,
a obten¢@o de uma superficie plana, lisa e totalmente polimerizada.
A fotoativagio foi realizada com um aparelho fotopolimerizador de
lampada LED cuja irradiancia € de 900 mW.cm (Free Light IT - 3M
ESPE). Os corpos-de-prova foram removidos imediatamente apds a
polimerizagdo e possiveis excessos laterais foram removidos com
lamina de bisturi nimero 12. As amostras foram entdo armazenadas
em uma estufa (Lab-line Imperial II) a 37 °C contendo silica gel e
os mesmos foram pesados a cada 24 horas em uma balanca analitica
(Mettler, Toledo) de precisdo de 0,01 mg, até que se obteve uma
massa constante, denominada de M1. Apds a obtengdo da M1, as
amostras foram imersas separadamente em recipientes de 5 ml
cada contendo dgua destilada ou solucdo de dlcool (75%) mais
dgua destilada (25%) permanecendo armazenadas por 7 e 15 dias
(Figura 1) e depois armazenadas em estufa a 37 °C. Decorrido este
periodo, as amostras foram retiradas das solu¢des e secas com papel
absorvente e pesadas na balanca analitica, obtendo-se a M2. Depois
disso, as amostras voltaram ao dissecador por 7 e 15 dias a 37 °C e
ap0s o terceiro ciclo de pesagem, também realizado a cada 24 horas,
foi obtida a M3. Apés esta etapa, a espessura das amostras foi
medida em trés pontos através de um paquimetro digital (Starret™)
para o célculo do volume, aplicando-se a férmula V = @ r’xe, (onde
r = raio e e = espessura). Os valores para sor¢do e solubilidade em
dgua foram calculados em pg.mm™, através de equacdes numéricas
(M2-M3/V) e (M1-M3/V), respectivamente.

Para a andlise estatistica dos resultados, utilizou-se o teste de
variancia de dois fatores.

Resultados e Discussao

O tempo de armazenagem utilizado neste trabalho, de 7 e
15 dias, € considerado um periodo suficiente para a observacio
do grau de sor¢do, ji que segundo Chutinan et al. (2004), € nas
duas primeiras semanas que acontece mais intensamente a sorcio
de dgual'l. Além disso, Gerdolle et al. (2008), observaram que os
cimentos resinosos apresentam pouca alteragdo pdés polimerizagao,
0 que explica a minima alteragdo na absorcdo de dgua entre 4 e
7 dias, justificando que o tempo de 7 e 15 dias sdo suficientes e
ideais para a andlise!'?.

Para que os cimentos resinosos fossem simplificados e
conseguissem suprir o passo do condicionamento &dcido do
substrato no processo adesivo, sua composic¢ao sofreu modificagdes
que podem té-lo deixado mais suscetiveis a umidade, ou seja a
sor¢do, constituindo um problema clinico!’®. Uma caracteristica
desejdvel dos cimentos resinosos e ionoméricos € a estabilidade
apods a polimerizagdo e ndo interagdo com o meio quando exposto
a cavidade bucal. Entretanto, a maioria dos mondmeros resinosos
empregados nesses materiais apresentam carater hidrofilico e
frequentemente sofrem sor¢do de dgua.
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Tabela 1. Composi¢ao quimica dos cimentos.

Cimento Caracteristica Sistema de distribuicao Composi¢iio quimica
Rely X U100 Dual Clicker dispenser - 2 pastas Base: fibra de vidro, acido fosférico metacrilato, dimetacrilato,
Auto-adesivo (1 pasta base e 1 pasta silica silanizada, persulfato de sddio.
Autocondicionante catalisadora) Catalisador: fibra de vidro, dimetacrilato, silica silanizada,
P-tolueno, sulfato de sddio, hidroxido de calcio.
TEGDMA 10-20%
72% carga inorganica
90% particulas < 9,5 um
Rely X Luting ~ Cimento de ionémero de vidro Clicker dispenser - 2 pastas Pasta A: Vidro fluor-aluminio-silicato, agente redutor, agente
Modificado por resina (1 pasta base e 1 pasta opacificante  HEMA, dgua. Pasta B:icido policarboxilico
catalisadora) metacrilatado, Bis-GMA, HEMA, dgua, perssulfato de potassio,
carga de zirconia, silica.
All Cem Cimento resinoso Seringa de corpo duplo: pasta Bis-GMA, Bis-EMA, TEGDMA, canforquinona, peréxido de

Dual base + pasta catalisadora

dibenzoila e estabilizantes.

Microparticulas de vidro de bario-alumino silicato e nanoparticulas
de dioxido de silicio.

De acordo com os resultados obtidos neste trabalho, pdde-se
observar que ndo houve diferenca para a quantidade de sorcio
dos trés cimentos avaliados quando se consideram os periodos de
7 e 15 dias (Tabela 2).

No periodo de 7 dias de armazenagem, o cimento All Cem, tanto
em meio aquoso quanto em meio alcodlico, apresentou menores
indices de sor¢do do que os outros dois cimentos testados, embora
do ponto de vista estatistico, esta diferenga tenha sido realmente
significante apenas quando o All Cem foi comparado ao Rely X
Luting em meio aquoso.

No perfodo de 15 dias, o cimento Rely X Luting apresentou
um alto indice de sor¢do, principalmente em meio aquoso, fato este
que pode ser mais observado ainda quando comparado ao cimento
All Cem, que demonstrou baixos indices de sor¢do tanto em meio
aquoso quanto em meio alcodlico.

O cimento Rely X Luting, que ¢ um material ionomérico
modificado por resina, exibiu, de uma forma geral, uma maior
sorcdo quando comparado ao Rely X U100 e ao All Cem, que sao
classificados como cimentos resinosos polimerizdveis, tanto em
dgua como em alcool, achados estes, similares aos encontrados por
Mese et al. (2008). Além disso, Knobloch et al. (2000) encontraram
resultados semelhantes ao deste trabalho, onde observaram que os
cimentos de iondmero de vidro modificados por resina exibiram
entre 8 e 14% da absor¢do de dgua por peso*l.

A implicagdo clinica deste achado € que a sorcdo de dgua
aumentada encontrada nos cimentos a base de iondmero de
vidro pode resultar em uma expansao higroscépica, cujos efeitos
iniciais podem ser benéficos ao compensarem qualquer contracio
de polimerizagdo, mas ao longo do tempo podem levar a efeitos
adversos, que atuam tanto sobre a estrutura dentdria quanto sobre a
restauragdo. O principal mondmero resinoso presente no cimento de
iondmero de vidro € o hidroxietil metacrilato (HEMA). Acredita-se
que a sua presenca na composi¢ao do material seja o principal motivo
para a sorcdo e consequente expansao higroscépica'>. Devido a este
fator, o uso do cimento de iondmero de vidro modificado por resina
para cimentar coroas de cerdmica pura, torna-se contra-indicado, ja
que diversas fraturas da peca protética tém sido associadas a ele!'®l.

Quando as amostras de cimento sdo imersas em dgua, alguns
dos componentes, como os mondmeros, dissolvem-se e migram
para a dgua, resultando em perda de peso e volume que pode ser
medido como solubilidade!''8191. A elui¢do desses componentes
pode influenciar a alteracido dimensional inicial dos cimentos a base
de resinas, comprometendo a estética e a biocompatibilidade!”!%.
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Tabela 2. Valores médios de sorcdo e respectivos desvios-padrdo para os
cimentos resinosos em fungdo das solugdes, nos diferentes periodos de
leitura (ug.mm™).

Solucgdes Periodo Material
7 dias 15 dias
Agua 86,3 (+47.4)Aa 93,4 (+70,1) Aab
B Rely X Luting
Alcool 23,7 (x13,3) Aab  156,0 (=014,0) Aa
Agua 32,7 (£5,09) Aab 43,2 (+4,35) Aab
) Rely X U 100
Alcool 36,8 (£5,08) Aab 45,9 (2,86) Aab
Agua  —6,46 (+8,86) Ab 12,0 (£1,50) Ab
. All Cem
Alcool 6,01 (+1,46) Ab 12,8 (+0,719) Ab

Médias seguidas por letras distintas diferem entre si (maidsculas na
horizontal e mindsculas na vertical - p < 0,05).

Tabela 3. Valores médios de solubilidade e respectivos desvios-padrao para
os cimentos resinosos em fungdo das solugdes, nos diferentes periodos de
leitura (ug.mm™).

Solucdes Periodo Material
7 dias 15 dias
Agua 32,9 (+4,15) Aa 5,69 (£15,3) Aab
. Rely X Luting
Alcool 8,74 (2,42) Aa 7,10 (x18,8) Aab
Agua 2,70 (x0,700) Aa 4,50 (x1,00) Aab
; Rely X U 100
Alcool 20,9 (+6,12) Aa 27,7 (x4,94) Aa
Agua  —6,46 (+8,86) Aa  —4,80 (x0,552) Ab
. All Cem
Alcool 0,30 (1,65) Aa  —3,92 (+0,915) Aab

Médias seguidas por letras distintas diferem entre si (maidsculas na
horizontal e mindsculas na vertical - p < 0,05).

Com relagdo a solubilidade, também ndo houve diferenca
quando se considera os periodos de 7 e 15 dias, para nenhum dos
cimentos testados (Tabela 3).

Nao houve diferenga para a quantidade de solubilidade quando
se consideram os cimentos avaliados, no periodo de sete dias. J4 no
periodo de 15 dias, o Rely X U 100 apresentou em meio alcodlico,
maiores indices de solubilidade do que os outros dois cimentos
testados, embora do ponto de vista estatistico, esta diferenga tenha
sido realmente marcante quando o Rely X U100 foi comparado ao
All Cem, sendo este em meio aquoso e meio alcodlico.

O All Cem também exibiu uma menor solubilidade quando
comparado aos outros dois cimentos estudados, principalmente
quando foram considerados os periodos de 15 dias e os dois meios
de armazenagem.
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Como os grupos de radicais livres polimerizaveis dos cimentos
resinosos sdo atacados pelas cadeias de dcido policarboxilico, hd
uma diminui¢do na probabilidade de mondmeros livres serem
transportados para fora do meio aquoso!"™, explicando-se assim,
os resultados de menor solubilidade encontrados para o cimento
All Cem. Subsequentemente, a natureza hidrofilica dos cimentos
ionoméricos contribui de maneira importante para uma maior
solubilidade deste tipo de cimento quando comparado aos cimentos
resinosos!'?.

Dentre os mondmeros, o TEGDMA € o mondmero mais
soldvel das resinas compostas, ji o Bis-GMA e o UDMA podem
ser liberados caso o grau de conversdo do material resinoso esteja
comprometido®®!, o que justifica os altos resultados de solubilidade
encontrados para o cimento Rely X U 100.

Foram encontrados valores negativos para a solubilidade
do cimento All Cem, o que estd de acordo com o encontrado na
literatura. Segundo Vrochari, os resultados negativos demonstram
que ndo houve retirada de componentes pelo processo de dissolugdo,
afirmando que a quantidade de dgua que permeneceu vinculada
a matriz foi superior a quantidade de componentes retirados pelo
processo de dissolucdo, o que sugere um ganho de massa aparente.
Este fato também estd de acordo com o trabalho de Lopes et al.
(2008), que também encontraram valores de solubilidade negativos,
o que indica que o cimento € mais sensivel a sor¢ao de dgua levando
ao ganho de massa, que poderia mascarar a solubilidade real. Isso
ndo significa que ndo ocorreu solubilidade, mas que a sor¢do de
dgua foi maior que a solubilidade!®.

Tanto a sorcdo quanto a solubilidade sdo dependentes da
composi¢do quimica dos materiais resinosos. Os mondmeros
BisGMA, TEGDMA e UDMA sdo os que mais influenciam essas
propriedades. Segundo Ortengren et al. (2001), materiais que
possuiam BisGMA na sua composic¢io foram os que mais sofreram
sor¢do, enquanto que os cimentos com TEGDMA foram os que
mais sofreram solubilidade!®!. Esses resultados concordam com
os que foram encontrados no presente estudo, ja que o TEGDMA
¢ um componente do cimento Rely X Ul00 e este material
demonstrou maior solubilidade quando se comparou os periodos de
avaliagdo e também quando se levou em consideragdo as solucdes
testadas, apesar de nesse ultimo caso, ndo ter havido diferenga
estatisticamente significante. Além disso, o cimento Rely X Luting,
que contém BisGMA na sua composi¢do, foi o que apresentou
os maiores valores de sor¢do, independente das solugdes ou dos
periodos avaliados.

Conclusao

Com base nos resultados obtidos neste estudo, pode-se concluir
que o cimento ionomérico Rely X Luting apresentou maiores
valores de sor¢@o independente do periodo de armazenagem.

O cimento All Cem foi o que apresentou menor grau de
solubilidade, tanto para o periodo quanto para a solugdo testada.

Com relag¢do ao tempo de armazenagem, observou-se que nio
houve diferenca nos valores de sorcdo e solubilidade entre 7 e
15 dias para nenhum dos cimentos testados.
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