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Resumo 



Tsutsumi MSC. Efeito da aplicação do plasma de baixa temperatura no grau de conversão de 

cimentos resinosos e na resistência de união à dentina [dissertação]. Araçatuba: Universidade 

Estadual Paulista, 2022. 

RESUMO 

O plasma de baixa temperatura (PBT) tem sido proposto como opção de tratamento da 

superfície dentinária previamente à adesão, melhorando as propriedades mecânicas de materiais 

restauradores devido a modificação da superfície. Entretanto, há poucos estudos que relatam 

sua influência no grau de conversão de cimentos resinosos, assim como sua influência em 

processos de cimentação adesiva. Desta maneira, o objetivo neste estudo foi avaliar o efeito do 

pré-tratamento da dentina com PBT no grau de conversão de cimentos resinosos e na resistência 

de união à dentina com diferentes protocolos de adesão. Setenta e dois molares humanos hígidos 

tiveram suas superfícies dentinárias expostas e foram divididos em três grupos de acordo com 

o pré-tratamento da dentina com PBT (à base de argônio, à base de argônio/oxigênio e sem 

tratamento) e, então, foram subdivididos em três grupos (n=8) conforme o protocolo de união 

(Single Bond 2 + RelyX ARC, Single Bond Universal + RelyX Ultimate e RelyX U200). Blocos 

de resina composta (T-econom Plus) foram cimentados à dentina de acordo com o grupo 

experimental. Foram confeccionados palitos (1 mm²) para análise de resistência de união, antes 

e após a termociclagem (10.000 ciclos, 55 e 5ºC), e para análise do grau de conversão avaliados 

em espectrometro Raman. As médias dos valores de resistência de união e grau de conversão 

foram submetidos a ANOVA e pós-teste de Tukey (α=0,05). Os resultados mostram que o 

cimento RelyX ARC apresentou maiores valores de resistência de união à dentina em 

comparação ao RelyX U200, independente do tratamento. O cimento RelyX Ultimate 

apresentou valores intermediários de resistência de união e maiores valores de grau de 

conversão em comparação aos outros materiais. A aplicação do PBT à base de argônio 

apresentou valores de resistência de união e grau de conversão similares aos do grupo controle 

para todos cimentos utilizados. Já a adição do oxigênio ao argônio para geração do PBT foi 

prejudicial aos valores de resistência de união, principalmente quando o RelyX U200 foi 

utilizado. Assim, a aplicação do PBT à base de Argônio poderia ser uma alternativa para 

tratamentos restauradores. Entretanto, o emprego do oxigênio para geração do PBT não foi 

benéfico para as propriedades avaliadas. 

Palavras-chave: Gases em plasma. Cimentos de resina. Adesivos dentinários. 



Abstract 



Tsutsumi MSC. Effect of low temperature plasma application on degree of conversion and bond 

strength of resins cements to dentin [dissertation]. Araçatuba: São Paulo State University, 2022.  

ABSTRACT 

Low-temperature plasma (LTP) has been used as an option for dentin surface treatment prior to 

adhesion improving the mechanical properties of restorative materials due to surface 

modification. However, there are few studies that report its influence on the degree of 

conversion of resin cements as well as its influence on the adhesive luting procedure. Thus, the 

aim of this study was to evaluate the effect of dentin pretreatment with LTP on the degree of 

conversion of resin cements as well as the bond strength of different adhesion luting protocols 

to dentin. Seventy-two sound human molars had their dentin surfaces exposed and were divided 

into three groups according to pretreatment of dentin with LTP (argon based, argon/oxygen 

based and no LTP application) and then subdivided into three groups (n=8) according to the 

adhesive luting protocol (Single Bond 2 + RelyX ARC; Single Bond Universal + RelyX 

Ultimate e RelyX U200). Composite resin blocks (T-econom Plus) were cemented to the dentin 

according to the experimental group. Sticks were made (1 mm²) for the bond strength test, 

before and after thermocycling aging (10.000 cycles, 55 e 5ºC), and the degree of conversion 

analysis the samples were evaluated in a Raman spectrometer. The mean values of bond 

strength and degree of conversion were submitted to ANOVA and Tukey’s post-test (α=0.05). 

The results show that RelyX ARC presented higher values of bond strength to dentin compared 

to RelyX U200, regardless of treatment. RelyX Ultimate cement showed intermediate values 

of bond strength and higher values of degree of conversion compared to other materials. The 

application of argon based LTP presented values of bond strength and degree of conversion 

similar to those of the control group for all cements used. The addition of oxygen to argon to 

generate LTP was detrimental to bond strength values, especially when RelyX U200 was used. 

Thus, the application of argon-based LTP could be an alternative for restorative treatments. 

However, the use of oxygen to generate LTP was not beneficial for the properties evaluated. 

Keywords: Plasma gases. Resin cements. Dentin-bonding agents. 
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1 INTRODUÇÃO 

A Odontologia adesiva se desenvolveu a ponto de permitir a realização de 

procedimentos restauradores com mínima preparação dos dentes, contribuindo assim com a 

preservação do substrato dental.1 Assim, uma interface duradoura entre o material restaurador 

e a estrutura mineralizada do dente é essencial para o sucesso clinico.2  

A adesão dos materiais resinosos ao esmalte é alcançada por meio  do condicionamento 

desse substrato, onde ocorre a desmineralização e infiltração dos monômeros em micro 

retenções promovidas pela ação do ácido fosfórico na superfície da hidroxiapatita.3 No 

substrato dentinário, o mecanismo de adesão é caracterizado pela infiltração dos monômeros 

do adesivo na dentina desmineralizada promovendo a formação da camada híbrida.4,5 A 

penetração e a subsequente polimerização dos monômeros promovem uma satisfatória 

resistência de união e um bom selamento marginal da restauração, porém se a penetração dos 

monômeros adesivos não alcançar toda a profundidade do substrato dentinário desmineralizado, 

podem ocorrer falhas na margem da restauração, expondo as fibrilas colágenas ao meio oral 

resultando em degradação hidrolítica da camada híbrida ao longo do tempo.6 A dificuldade na 

infiltração e no preenchimento fibrilar pelos monômeros, a baixa conversão monomérica e a 

degradação das fibrilas colágenas são os principais fatores que reduzem a longevidade da 

adesão dentina-compósito.7 Tendo em vista a obtenção de restaurações adesivas estéticas diretas 

e indiretas estáveis ao longo do tempo, a técnica de adesão tem sido estudada e aprimorada, 

especialmente em substrato dentinário.8 

No processo de cimentação de restaurações indiretas, especialmente quando os agentes 

de cimentação resinosos requerem a prévia aplicação de sistema adesivo (etch-and-rinse ou 

autocondicionante), como os cimentos resinosos convencionais,9 a interface adesiva pode ser 

considerada a região mais fraca e crítica da cadeia de adesão, o que pode comprometer a 

longevidade da restauração.1,10 Dessa maneira, estudos têm sido executados no sentido de 

promover maior longevidade dessa interface por meio da síntese de novos monômeros7,11 e de 

modificações físicas/químicas da superfície da dentina, que estão envolvidas diretamente no 

processo de união,7,12 como a aplicação de plasma de baixa temperatura (PBT) a pressão 

atmosférica.7,13,14 A aplicação do PBT poderia modificar a estrutura das fibrilas colágenas 

expostas e aumentar a hidrofilicidade da superfície dentinária, permitindo maior penetração do 

adesivo nas fibrilas colágenas e melhorando a resistência de união na interface 

adesivo/dentina.15 
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O plasma pode ser considerado como o quarto estado da matéria,7 o qual consiste em 

um gás parcialmente ionizado gerado por meio do fornecimento de energia a um gás neutro, o 

qual cria um ambiente altamente reativo com íons, elétrons, átomos e moléculas excitadas, 

radicais livres, partículas quimicamente reativas e emite vários tipos de radiação 

eletromagnética, incluindo infravermelho, luz visível e luz ultravioleta (UV).16,17 Pode ser visto 

no cotidiano por meio dos relâmpagos em trovoadas, na aurora boreal, nas luzes neon e nas 

telas de plasma. Os plasmas podem ser classificados como “térmico/quente” ou “não 

térmico/frio ou de baixa temperatura - PBT” de acordo com as temperaturas relativas de 

elétrons, íons e nêutrons.18,19 Nos plasmas térmicos, os elétrons e os íons possuem a mesma 

energia, que difere do PBT os quais se tornam reativos através da alta energia dos elétrons, 

enquanto as espécies de íons e nêutrons permanecem frias.17 O PBT desencadeia processos 

bioquímicos complexos que resultam em modificações físicas e químicas na matéria 

biológica.20 Gases nobres como o argônio ou hélio ou uma mistura dos mesmos com oxigênio 

são comumente usados e tem sido associado a uma eficiente geração de espécies reativas.17,21 

Desde 2000, fontes de PBT tem sido utilizada em aplicações biomédicas como esterilização 

bacteriana, tratamento de câncer, cicatrização de feridas e aplicações dentárias.22 O tratamento 

com plasma em um sistema biológico não é realizado por meio do calor, ele atua por meio das 

espécies reativas controladas do plasma,23 sendo possível o tratamento de células e tecidos vivos 

sem a deterioração térmica.16,24,25 

Na Odontologia, o PBT tem sido utilizado no clareamento dental, no tratamento contra 

biofilmes orais e, mais recentemente, na odontologia adesiva, como tratamento de superfície, 

removendo contaminantes e ativando a superfície do dente, uma vez que sua ação ocorre em 

nível molecular, modificando apenas a camada superficial sem inibir o desempenho do 

aderente,16,22,26-29 além da possibilidade de melhorar as características de superfície de materiais 

como polímeros.30 Em sua forma gasosa, o mesmo é capaz de penetrar em superfícies não 

homogêneas, cavidades e fissuras em escalas micrométricas, sendo indolor e não invasivo.31 O 

PBT possui recursos atraentes como design simples, custo moderado, curto tempo de exposição, 

baixa temperatura de operação e ausência de resíduos ou emissões tóxicas.20,32 

Strazzi-Sahyon et al.33 utilizaram diversas concentrações de oxigênio associada ao 

argônio para geração do PBT sobre a dentina, o que promoveu diminuição do ângulo de contato 

da água, melhorando a capacidade de umedecimento desse tecido. Ao misturar o oxigênio aos 

gases nobres para produção do plasma, o mesmo permitiria a formação de espécies reativas de 

oxigênio, o que resultaria em um substrato mais reativo.34 No estudo realizado por Koban et 
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al.,35 a adição do oxigênio ao argônio para geração do plasma melhorou as reações químicas, 

gerando uma superfície mais hidrófila com aumento da produção de radicais livres. Entretanto, 

as espécies reativas de oxigênio poderiam reduzir o grau de conversão dos monômeros pois 

sabe-se que a reação de polimerização de compósitos resinosos é inibida pela difusão do 

oxigênio da atmosfera para a resina durante a fotoativação.36 Como essa inibição é proporcional 

a quantidade de oxigênio presente durante a polimerização do material, o grau de conversão 

poderia ser utilizado para quantificar essa inibição.37  

Poucos estudos na literatura são encontrados avaliando se a aplicação do PBT em 

dentina, previamente à aplicação de materiais cimentantes resinosos, poderia otimizar o 

processo de união química, bem como se a associação do oxigênio ao plasma de argônio, 

poderia causar algum prejuízo na polimerização de materiais resinosos. Baseado nestas 

informações, o objetivo neste estudo foi avaliar o efeito do pré-tratamento da dentina com PBT 

no grau de conversão de cimentos resinosos, bem como avaliar a resistência de união à dentina 

com diferentes protocolos de adesão. As hipóteses nulas testadas foram: (1) o pré-tratamento 

da dentina com PBT não causaria nenhum efeito no grau de conversão dos cimentos resinosos 

e na resistência de união de cimentos resinosos à dentina; (2) não haveria diferença no grau de 

conversão e na resistência de união de sistemas resinosos com diferentes protocolos de união à 

dentina e (3) o envelhecimento térmico não causaria alteração na resistência de união utilizando 

diferentes protocolos adesivos à dentina. 
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2 MATERIAL E MÉTODO 

2.1 Delineamento experimental 

Os fatores em estudo foram: aplicação do PBT em três níveis (sem PBT, com PBT à 

base de argônio e PBT à base de argônio/oxigênio), protocolos de união em três níveis (sistema 

adesivo convencional Single Bond 2 (3M Espe, St. Paul, MN, EUA) + cimento resinoso RelyX 

ARC (3M Espe, St. Paul, MN, EUA); sistema adesivo universal Single Bond Universal (3M 

Espe, St. Paul, MN, EUA) + cimento resinoso Rely X Ultimate (3M Espe, St. Paul, MN, EUA) 

e cimento resinoso autoadesivo RelyX U200 (3M Espe, St. Paul, MN, EUA) e tempo em dois 

níveis para o teste de microtração (antes e depois da ciclagem térmica). Blocos de resina 

composta foram cimentados em 72 dentes humanos e distribuídos em 9 grupos de acordo com 

aplicação do PBT e protocolo de união utilizados (n=8). As amostras foram submetidas a 

avalição do grau de conversão do cimento resinoso e avalição da resistência de união à 

microtração que foi realizado nas amostras antes e depois da ciclagem térmica (10.000 ciclos, 

5°C/55°C, tempo de permanência 28 segundos, tempo de transferência de 2 segundos).38 Os 

três princípios básicos da experimentação foram respeitados (repetição, aleatorização e 

blocagem). Além disso, após a avaliação da resistência de união à microtração, foi avaliado o 

padrão de fratura em microscopia óptica e da interface adesiva em microscopia eletrônica de 

varredura (MEV) para caracterização da interface adesiva (Figura 1). 
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FIGURA 1 – Fluxograma do estudo 

 

Fonte: Autor, 2022 
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2.2 Materiais 

 Os materiais utilizados neste estudo, número de lote, composição e respectivos 

fabricantes estão descritos na Tabela 1. 

TABELA 1 - Identificação dos materiais 

Material Lote Composição Fabricante 

Condac 37 211019 Ácido fosfóricos 37%, espessante, corante e água 

deionizada 

FGM 

Single Bond 2 2031500805 Etanol, Bis-GMA, silano tratado com filler de 

sílica, 2-hidróxietilmetacrilato, glicerol 1,3 dimetacrilato, 

copolímero de ácido acrílico e ácido itacônico e diuretano 

dimetacrilato.  

3M ESPE 

Single Bond 

Universal 

2002000142 Bis-GMA, metacrilato de 2-hidroxietila, sílica 

tratada com silício, álcool etílico, decametileno 

dimetacrilato, água, 1,10-decanodiol fosfato metacrilato, 

copolímero de acílico e ácido itacônico, canforoquinona, 

N,N-dimetilbenzocaina, metacrilato de 2-dimetilamonoetilo, 

metil etil cetona. 

3M ESPE 

Relyx ARC 2031600543 Pasta A: Bis-GMA, TEGDMA, zircônia sílica, 

pigmentos, amina e sistema fotoiniciador. Pasta B: Bis-

GMA, TEGDMA, zircônia sílica, peróxido de benzoíla. 

3M ESPE 

RelyX 

Ultimate 

7605345 Pasta base: pó de vidro tratado com silano, 2-

Propanóico, 2-metil-, 1,1’-[1-(hidroximetil)-1,2-

etanodiilo]ester, produtos da reação com 2-hidroxi-1,3-

propanodiilodimetacrilato e óxido de fósforo, TEGDMA, 

sílica tratada com silano, fibra de vidro, persulfato de sódio 

e Per-3,5,5-trimetil-hexanoato t-butila. Pasta catalisadora: pó 

de vidro tratado com silano, dimetacrilato substituída, sílica 

tratada com silano, 1-benzil-5-fenil-ácido barbitúrico, sal de 

cálcio, P-Toluenosulfonato de sódio, 1,12-dodecano 

dimetacrilato, hidróxido de cálcio, 2-ácido propiônico, 2-

metil-[(3-metóxipropil)imina] di-2,1-etanodiil éster e 

dióxido de titânio. 

3M ESPE 

RelyX U200 6585803 Pasta base: pó de vidro tratado com silano, ácido 2-

propenóico, 2-metil,1,1’-[1-(hydroxymetil)-1,2zethanodiyl] 

éster, TEGDMA, sílica tratada com silano, fibra de vidro, 

persulfato de sódio e per-3,5,5-trimetil-hexanoato t-butila. 

Pasta catalisadora: pó vidro tratado com silano, 

dimetacrilato substituto, sílica tratada com silano, p-

toluenosulfonato de sódio, 1-benzil-5-fenil-ácido bárico, sais 

de cálcio, 1,12-dodecano dimetacrilato, hidróxido de cálcio e 

dióxido de titânio. 

3M ESPE 

Te-Econom 

Plus 

S40394 Dimetacrilatos, TEGDMA, vidro de bário, 

trifluoreto de itérbio, dióxido de silício, óxidos mistos, 

iniciadores, estabilizadores, corantes. 

Ivoclar 

Vivadent 

Fonte: Autor, 2022 
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2.3 Métodos 

O projeto de pesquisa foi submetido e aprovado pela Comissão de Ética em Pesquisa da 

Faculdade de Odontologia de Araçatuba – UNESP (CAAE nº 34686920.8.0000.5420). Foram 

selecionados 72 dentes molares humanos hígidos, extraídos por motivos periodontais ou 

ortodônticos. Os espécimes foram limpos com cureta e congelados a uma temperatura de –

20°C, até o início da execução da pesquisa.  

A superfície oclusal de todos os dentes foi removida com disco diamantado em 

cortadeira de precisão Isomet 1000 (Buheler, OH, EUA) para planificação e desgastada 

utilizando lixa de granulação 320 (Buehler Ltd., Lake Bluff, IL, USA) sob refrigeração em 

água, utilizando uma politriz automática Aropol E (Arotec Industria e Comercio Ltda, São 

Paulo, Brasil) até a obtenção de uma superfície planificada de dentina. A superfície foi avaliada 

na lupa estereoscópica (Stemi SV11, Zeiss, NY, EUA) para verificar e garantir a ausência de 

esmalte na superfície. 

Para padronização da smear layer, as amostras foram lixadas durante 60 segundos na 

lixa de granulação 600 sob refrigeração em água, utilizando uma politriz automática Aropol E 

(Arotec Industria e Comercio Ltda, São Paulo, Brasil). A superfície do preparo foi lavada e seca 

com jatos de ar e divididos em 3 grupos, sendo que um dos grupos a dentina foi submetida ao 

tratamento com plasma de argônio a baixa temperatura, o outro grupo foi submetido ao 

tratamento com plasma de argônio/2% oxigênio e o outro grupo foi o controle, no qual foi 

caracterizado pela ausência de tratamento com o PBT. O PBT foi gerado por meio da ionização 

do gás argônio (Ar) em pressão atmosférica. Nesse estudo, foi utilizado o equipamento “Plasma 

Pen” (WIER-Tecnologia Plasma e Ozônio, Florianópolis, SC, Brasil). O dispositivo consiste 

de uma peça de mão para geração do jato de plasma, suporte de energia e conexão com tubos 

para gás argônio e oxigênio. De uma maneira simplificada, o equipamento é composto por um 

capilar cerâmico e um eletrodo central. Quando ocorre a geração de energia, o gás é ionizado e 

o plasma gerado no topo do eletrodo é conduzido para fora do dispositivo e direcionado sobre 

o espécime. A taxa de fluxo do gás argônio foi mantida através de um controlador do fluxo em 

1,5 L/min. A distância entre a ponta geradora do plasma e o espécime foi de 3 mm, sendo o 

mesmo aplicado pelo tempo de 30 segundos.33 

Tanto os dentes correspondentes ao controle e aos tratados com PBT foram subdivididos 

em 3 grupos (n=8), de acordo com o agente de cimentação utilizado:  
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- Grupo 1: A dentina foi condicionada com ácido fosfórico 37% (Condac 37, FGM, Joinville, 

SC) durante 15 segundos, lavada com água e seca com papel absorvente, sem ressecá-la. A 

seguir, o sistema adesivo Single Bond 2 foi aplicado em toda estrutura seguido de um leve jato 

de ar por 5 segundos, repetindo a aplicação, e em seguida foi realizada a fotoativação por 10 

segundos, utilizando o fotopolimerizador VALO® Cordless (Ultradent, UT, EUA), com 

irradiância de 1000 mW/cm2. Blocos de resina composta Te-Econom Plus (Ivoclar Vivadent, 

Schaan, Liechtenstein), medindo 11 mm de diâmetro e 4 mm de espessura, previamente 

polimerizados, foram cimentados sobre a dentina preparada utilizando o cimento resinoso 

convencional RelyX ARC, fotoativando o cimento em todas as superfícies por 40 segundos 

utilizando o fotopolimerizador VALO® Cordless, com irradiância de 1000 mW/cm2. Para 

padronizar o processo de cimentação, uma carga de 120 gramas foi aplicada na superfície 

oclusal dos blocos de resina.  

- Grupo 2: O sistema adesivo Single Bond Universal foi aplicado ativamente no modo 

autocondicionante durante 20 segundos. Em seguida, foi aplicado suave de jato de ar por 5 

segundos para evaporação do solvente e fotoativado por 20 segundos com o aparelho VALO® 

Cordless, com irradiância de 1000 mW/cm2. Blocos de resina composta Te-Econom Plus foram 

cimentados sobre a dentina preparada utilizando o cimento resinoso convencional RelyX 

Ultimate, fotoativando o cimento em todas as superfícies por 40 segundos utilizando o 

fotopolimerizador VALO® Cordless, com irradiância de 1000 mW/cm2. 

- Grupo 3: Os blocos de resina composta Te-Econom Plus foram cimentados diretamente na 

dentina utilizando o cimento resinoso autoadesivo RelyX U200. O cimento foi fotoativado por 

40 segundos em todas as superfícies utilizando o fotopolimerizador VALO® Cordless, com 

irradiância de 1000 mW/cm2. 

Os blocos de resina composta Te-Econom Plus, que foram cimentados aos espécimes, 

foram confeccionados previamente em moldes de acrílico, medindo 11 mm de diâmetro e 4 mm 

de espessura. Em seguida, foram jateados com óxido de alumínio 50 µm por 5 segundos, limpos 

em álcool e secos com jatos de ar.  

Após o processo adesivo, os dentes foram armazenados em umidade relativa a 37ºC por 

24 horas para permitir a pós-polimerização do cimento resinoso. Decorrido esse prazo, os 

dentes foram seccionados perpendicularmente a interface adesiva com disco diamantado em 

cortadeira de precisão Isomet 1000 (Buheler, OH, EUA) (Figura 2) para confecção de palitos 

com uma área adesiva de aproximadamente 1,0 mm². Metade dos palitos foi utilizada para 
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avaliação de resistência de união à microtração 24 horas após o processo adesivo, enquanto a 

outra metade foi submetida a ciclagem térmica (10000 ciclos, 5 e 55°C, tempo de permanência 

28 segundos, tempo de transferência de 2 segundos)38 utilizando máquina de simulação de 

ciclos térmicos Ética modelo 521.4 (Ética Equipamentos Científicos S.A., São Paulo, SP, 

Brasil), para depois ser submetida ao teste de resistência de união (Figura 2). 

 

FIGURA 2 - Desenho esquemático do preparo e obtenção das amostras 

Fonte: Autor, 2022 

 

2.4 Análise de resistência de união à microtração 

Para o ensaio de microtração, os espécimes tiveram a sua interface medida em 

paquímetro digital (modelo 500-144B, Mitutoyo Sul América Ltda, São Caetano do Sul, SP, 

Brasil) para mensuração da área de união, fixados a um aparato de teste com um adesivo à base 

de cianocrilato (Super Bonder gel, Loctite, Henkel Corp., Rocky Hill, CT, EUA) e submetidos 

individualmente ao teste de microtração na máquina Microtensile OM100 (Odeme, Luzerna, 

SC, Brasil) a velocidade de 0,7 mm por minuto para avaliação da resistência de união (Figura 

3). Os valores de resistência de união foram obtidos em MPa por meio da fórmula:  
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RU = (F/A) 

Sendo, RU (resistência de união) a divisão da carga necessária para fraturar o espécime 

em N (F) pela área da interface de união em mm2 (A).  

 

FIGURA 3 - Desenho esquemático da análise de resistência de união e padrão de fratura 

Fonte: Autor, 2022 

 

2.5 Avaliação do padrão de fratura em microscopia óptica e da interface 

adesiva em microscopia eletrônica de varredura.   

Os palitos fraturados foram analisados em lupa estereoscópica (Stemi SV11, Zeiss, Jena, 

Alemanha) nos aumentos de 6 e 66 vezes, para análise do modo de fratura. As fraturas foram 

classificadas em quatro grupos: (1) falha adesiva; (2) falha coesiva em dentina; (3) falha coesiva 

em resina composta; e (4) falha mista. Amostras representativas dos grupos experimentais 

foram fixadas e metalizadas com ouro e levadas à microscopia eletrônica de varredura (EVO-

LS15, ZEISS, Jena, Alemanha) (Figura 3). 

 

2.6 Análise do Grau de Conversão 

Para analisar o grau de conversão dos cimentos resinosos, um palito de cada amostra 

foi analisado através de espectroscopia Raman, por meio de um microscópio Raman confocal 

(Senterra, Bruker Optik GmbH). As medidas foram feitas selecionando 3 pontos (P1, P2 e P3) 

ao longo da extensão da amostra. Foi utilizado laser de excitação em 785 nm e potência nominal 

de 100 mW, sendo focado na amostra por uma lente objetiva de magnitude de 50 x. A abertura 

confocal selecionada foi uma fenda retangular de 50 x 1000 μm. Cada espectro é uma média de 



33 
 

 

10 varreduras com 3 s de tempo de integração, resolução espectral de 3-5 cm-1 na região entre 

1778 - 419 cm-1. Com esta mesma configuração experimental foi realizada as medidas das 

amostras não fotoativadas para o cálculo do grau de conversão. O cálculo do grau de conversão 

foi feito avaliando a razão das áreas das bandas centradas em 1639 e 1609 cm-1, referentes a 

banda alifática C=C e aromática C=C, respectivamente.  

Os valores do grau de conversão do cimento resinoso foram obtidos por meio de um 

software específico do aparelho Raman através da seguinte equação matemática:39 

GC (%) = 100 . [ 1 – (R polimerizado / R não-polimerizado)] 

Onde R representa a razão entre os picos do cimento polimerizado e não polimerizado 

respectivamente. 

A Figura 4 mostra os espectros Raman das amostras de cimento resinoso ARC, ULT e 

U200 antes da fotoativação (Não Fotoativado) e após fotoativação e pré-tratamento com PBT 

à base de Argônio ou Argônio+Oxigênio, na região espectral de interesse, 1655 – 1590 cm-1. 

Nota-se o efeito de polimerização pela redução de intensidade da banda em 1639 cm-1 com 

relação a banda em 1609 cm-1, esta mudança é associada à formação da estrutura polimérica. 

 

FIGURA 4 - Espectros Raman das amostras dos cimentos RelyX ARC, RelyX Ultimate e 

RelyX U200 evidenciando os picos alifático (1639 cm-1) e aromático (1609 cm-1), antes e 

após a fotoativação de acordo com os tratamentos realizados 

 

Fonte: Autor, 2022 
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2.7 Análise estatística 

 Os dados de resistência de união e grau de conversão foram submetidos ao teste de 

normalidade (Teste de Shapiro-Wilk). As médias da resistência de união antes e depois da 

ciclagem térmica foram submetidas à ANOVA medidas repetidas três fatores e as médias de 

grau de conversão foram submetidas à ANOVA dois fatores, e pós teste de Tukey (α = 0,05).  
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3 RESULTADOS 

3.1 Resistência de união à microtração 

 Os resultados apresentados na Tabela 2 mostram que não houve diferença 

estatisticamente significante na resistência de união entre os tempos de realização do teste 

(antes e depois da termociclagem) (p>0,05). Na comparação entre os materiais, o cimento 

RelyX ARC apresentou maiores valores de resistência de união comparado ao cimento RelyX 

U200 em todas as codições experimentais, independente do tratamento dentinário realizado 

(p<0,05). Não houve diferença estatisticamente significante entre o RelyX ARC e o RelyX 

Ultimate quando a dentina recebeu a aplicação do plasma com ou sem o oxigênio (p>0,05). 

  Na comparação entre os tratamentos, a aplicação do plasma com oxigênio reduziu os 

valores de resistência de união do RelyX U200 antes da termociclagem (p=0,0075), bem como 

do cimento RelyX ARC após a termociclagem (p=0,0083). A aplicação do plasma de baixa 

temperatura à base de argônio, sem oxigênio, não causou alterações significativas nos valores 

de resistência de união para todos os cimentos, comparado ao grupo controle (p>0,05).   

 

TABELA 2 - Valores de resistência de união à microtração em MPa (média ± desvio 

padrão) dos cimentos resinosos com os diferentes tratamentos dentinários, antes e depois 

da termociclagem 

 

 

 RelyX ARC RelyX Ultimate RelyX U200 

Antes 
Controle 45,14 ± 9,03 Aa 26,27 ± 6,89 Ba 16,77 ± 10,09 Ba 

PBT Ar 41,26 ± 7,44 Aa  33,29 ± 9,13 Aa 12,88 ± 3,37 Bab 

PBT Ar + O 33,36 ± 11,60 Aa 28,63 ± 4,73 Aa 5,02 ± 4,97 Bb 

Depois 

Controle 51,06 ± 16,82 Aa 28,07 ± 9,01 Ba 18,60 ± 12,20 Ba 

PBT Ar 38,60 ± 7,62 Aab   35,54 ± 9,83 Aa 14,38 ± 8,51 Ba 

PBT Ar + O 29,63 ± 10,84 Ab   28,66 ± 9,01 Aa 7,26 ± 8,77 Ba 

PBT Ar: plasma de baixa temperatura a base de Argônio. PBT Ar + O: plasma de baixa temperatura a base de 

Argônio/2% Oxigênio. Valores médios de resistência de união seguidos por letras distintas, maiúscula na linha e 

minúscula na coluna, apresentam diferença estatisticamente significante (p<0,05). 

Fonte: Autor, 2022 

 

A Tabela 3 apresenta o número de falhas prematuras de cada grupo experimental, em 

relação ao total de palitos testados. Nota-se um grande número de palitos com falhas prematuras 

para o cimento RelyX U200 quando a dentina foi previamente tratada com plasma de argônio 

associado a concentração de 2% de oxigênio. Aos palitos com falha prematura foram atribuídos 

valor 0 Mpa de resistência de união. 
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TABELA 3 - Número de palitos com falhas prematuras em cada grupo experimental 

 

 

 RelyX ARC RelyX Ultimate RelyX U200 

Antes 
Controle 2/32 0/32 3/32 

PBT Ar 3/32 0/32 2/32 

PBT Ar + O 1/32 2/32 12/32 

Depois 

Controle 3/32 1/32 2/32 

PBT Ar 0/32 0/32 4/32 

PBT Ar + O 1/32 2/32 16/32 

PBT Ar: plasma de baixa temperatura a base de Argônio. PBT Ar + O: plasma de baixa temperatura a base de 

Argônio/2% Oxigênio.  

Fonte: Autor, 2022 

 

3.2 Avaliação do padrão de fratura em microscopia óptica e da interface 

adesiva em microscopia eletrônica de varredura.   

Na Figura 5, podemos observar a distribuição dos padrões de fratura de acordo com os 

cimentos resinosos e tratamentos dentinários realizados, antes e depois da termociclagem. O 

modo de falha predominante para todos os grupos experimentais foi o do tipo adesiva, 

principalmente quando a cimentação foi realizada com o RelyX U200. 

FIGURA 5 – Padrões de fratura (%) de acordo com os cimentos resinosos e diferentes 

tratamentos dentinários, antes e depois da termociclagem 

 

PBT Ar: plasma de baixa temperatura a base de Argônio. PBT Ar + O: plasma de baixa temperatura a base de 

Argônio/2% Oxigênio.  

Fonte: Autor, 2022 
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FIGURA 6 – Imagens da interface adesiva em Microscopia Eletrônica de Varredura 

 

A: Grupo ARC, nota-se a presença monômeros adesivos infiltrados nos túbulos dentinários; B: Grupo ARC + Ar, 

não há tanta exposição dos túbulos dentinários como no grupo ARC; C: Grupo ARC + O, embocadura dos túbulos 

dentinários expostas; D: Grupo ULT, exposição das embocaduras dos túbulos dentinários e restos de camada 

híbrida sob o substrato; E: Grupo ULT + Ar, menor exposição dos túbulos dentinários quando comparado ao 

controle; F: Grupo ULT + O, pouca exposição dos túbulos dentinários e presença de restos da camada híbrida; G: 

Grupo U200, presença da camada híbrida sobre o substrato, assim como na imagem H: Grupo U200 + Ar; I: Grupo 

U200 + O, é possível observar algumas embocaduras dos túbulos dentinários e restos de camada híbrida. 

Fonte: Autor, 2022 

 

3.3 Grau de conversão 

 Os resultados de grau de conversão estão apresentados na Tabela 4. O cimento RelyX 

Ultimate apresentou maiores valores de grau de conversão na comparação entre os materiais, 

independentemente do tratamento dentinário realizado (p<0,05). Na comparação entre os 

tratamentos, a utilização do plasma de baixa temperatura à base de Ar/2%O resultou em maiores 

valores de grau de conversão com diferença estatisticamente significante para o grupo controle 

(p<0,05), exceto no cimento RelyX U200 onde o grupo controle e o grupo que recebeu a 

aplicação do plasma de argônio apresentaram maiores valores de grau de conversão, sem 

diferença significante entre si (p>0,05).  

D E F 

G H I 

A B C 
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TABELA 4 - Valores de grau de conversão (média ± desvio padrão) dos cimentos resinosos 

com os diferentes tratamentos dentinários 

 RelyX ARC RelyX Ultimate RelyX U200 

Controle 67,35 ± 5,97 Cb 86,66 ± 5,18 Ab  77,46 ± 1,04 Ba 

PBT Ar 71,57 ± 1,30 Cb 90,80 ± 1,80 Aab  78,34 ± 1,74 Ba 

PBT Ar + O 76,84 ± 3,34 Ba 91,26 ± 2,13 Aa 72,31 ± 4,33 Cb 

PBT Ar: plasma de baixa temperatura a base de Argônio. PBT Ar + O: plasma de baixa temperatura a base de 

Argônio/2% Oxigênio. Valores médios de grau de conversão seguidos por letras distintas, maiúscula na linha e 

minúscula na coluna, apresentam diferença estatisticamente significante (p<0,05). 

Fonte: Autor, 2022 
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4 DISCUSSÃO 

 O tratamento do substrato dentinário previamente ao protocolo de adesão tem sido 

estudado devido as peculiaridades deste tecido. A aplicação do PBT tem mostrado resultados 

promissores na Odontologia Adesiva por meio da melhora no umedecimento da superfície 

dentinária, permitindo uma infiltração mais profunda dos monômeros adesivos e melhoria na 

polimerização dos materiais resinosos,33,40,41 o que poderia afetar diretamente a durabilidade 

dos procedimentos restauradores.42,43 Em nosso estudo, o pré-tratamento do substrato 

dentinário com o PBT (à base de Ar e Ar/2% O) influenciaram o grau de conversão e resistência 

de união dos diferentes cimentos resinosos à dentina, rejeitando-se assim, a primeira hipótese 

nula do estudo. 

 No presente estudo, a utilização do PBT à base de argônio no pré-tratamento dentinário 

não propiciou diferença nos valores de grau de conversão e de resistência de união dos cimentos 

resinosos na comparação com o grupo controle (Tabelas 2 e 4). Nos estudos de Chen et al.44 e 

Zhang, Yu e Wang,6 o uso do PBT foi capaz de induzir a polimerização dos sistemas adesivos 

utilizados por meio da energia gerada pelas colisões das partículas excitadas pelo PBT e pela 

irradiação dos fotóns transferidos para a superfície dentinária, que poderiam continuar ativa e 

induzir a clivagem das ligações duplas vinílicas dos monômeros adesivos formando di-radicais, 

que dão início a polimerização, o que poderia resultar em maiores valores de grau de conversão 

assim como observamos em nosso estudo. As pesquisas envolvendo a influência do PBT na 

resistência de união de materiais resinosos à dentina apresentam resultados controversos, o que 

poderia estar relacionado a não existência de uma padronização das especificações dos 

equipamentos utilizados, tampouco de trabalhos que utilizam os mesmos materiais. Desta 

maneira, assim como em nosso estudo, Ayres et al.41 não observaram alteração nos valores de 

resistência de união de sistemas adesivos à dentina quando o PBT foi utilizado em comparação 

ao grupo controle. Em contrapartida, Ayres et al.45 e Zhu et al.46 relataram maiores valores de 

resistência de união de sistemas adesivos após a aplicação do PBT, em virtude das modificações 

promovidas no substrato pelo plasma, onde os radicais livres e fotóns energéticos gerados 

teriam a capacidade de modificar a superfície da dentina, aumentado a energia de superfície e 

sua hidrofilicidade, com remoção de hidrocarbonetos e introdução de grupos hidroxila,33 

facilitando a infiltração dos monômeros adesivos. Outro benefício advindo da utilização do 

PBT é sua ação antimicrobiana, Delben et al.28 e Nima et al.47 relataram em seus trabalhos que 

o PBT foi eficiente na inativação do biofilme de Candida albicans e Streptococcus mutans, 

respectivamente, sendo o último o principal microrganismo encontrado em lesões cariosas. 
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Assim, a utilização do PBT em tratamentos restauradores já seria benéfica pela possível 

inativação de microrganismos presentes nos túbulos dentinários resultantes de infecções 

cariogênicas, desde que não causasse prejuízo na qualidade da interface adesiva e no grau de 

conversão dos materiais resinosos.  

O emprego do oxigênio juntamente com o argônio para geração do PBT poderia 

produzir uma maior quantidade de espécies reativas de oxigênio, o que resultaria num substrato 

mais reativo.34 Num estudo prévio, Strazzi-Sahyon et al.33 utilizaram diferentes concentrações 

de oxigênio misturado ao argônio para geração do PBT, e mostraram que 2% de oxigênio foi 

eficaz em melhorar a capacidade de umedecimento, energia de superfície e energia livre de 

interação da dentina comparado ao grupo controle. No presente estudo, o oxigênio associado 

ao argônio não apresentou benefícios relacionados as propriedades mecânicas avaliadas, 

principalmente quando o cimento RelyX U200 foi utilizado (Tabelas 2 e 4). Este cimento é 

caracterizado como autoadesivo, ou seja, não é necessário realizar nenhum condicionamento 

prévio do substrato dentinário previamente a sua aplicação. Como o cimento foi depositado e 

fotoativado imediatamente após a aplicação do PBT, o aumento de espécies reativas de oxigênio 

juntamente com o oxigênio atmosférico, poderia estar aprisionado na superfície dentinária, 

prejudicando a conversão dos monômeros em polímeros (Tabela 4) e reduzindo os valores de 

resistência de união (Tabela 2) deste grupo experimental. Como os outros materiais utilizados 

(RelyX ARC e RelyX Ultimate) necessitam do condicionamento prévio da superfície, a ação 

do oxigênio poderia ter sido mais proeminente na camada de sistema adesivo, o que não 

prejudicou tanto os valores de grau de conversão destes cimentos. 

Os cimentos utilizados em nosso estudo diferem, principalmente, pela necessidade ou 

não do condicionamento prévio do substrato. De acordo com uma revisão prévia1 os cimentos 

resinosos convencionais, como RelyX ARC e RelyX Ultimate, tendem a promover maior 

resistência de união à dentina do que cimentos autoadesivos. No presente estudo, os maiores 

valores de resistência de união foram obtidos quando o cimento RelyX ARC foi utilizado 

(Tabela 2). Isto poderia estar relacionado a eficácia na desmineralização do substrato, remoção 

da smear layer, abertura dos túbulos dentinários e exposição das fibrilas colágenas promovidos 

pelo condicionamento ácido (Figura 6A), o que resultaria em infiltração dos monômeros do 

sistema adesivo na rede de colágeno, estabelecendo uma retenção micromecânica e formando 

uma camada híbrida espessa.48 Em contrapartida, os valores de grau de conversão deste cimento 

foram os mais baixos em comparação aos outros materiais (Tabela 4). A necessidade de manter 

o substrato dentinário úmido e a presença de monômeros hidrofílicos no sistema adesivo (Single 



43 
 

 

Bond 2), poderiam facilitar a incorporação de água na interface adesiva quando não fotoativado 

corretamente, resultando em quebra dos polímeros por hidrólise, com efeito negativo no grau 

de conversão do cimento.49 Além disso, a literatura50,51 relata uma possível incompatibilidade 

entre sistemas adesivos simplificados, como Single Bond 2, e cimentos resinosos duais que 

utilizam aminas terciárias, como RelyX ARC. O consumo dessa amina terciária em uma reação 

ácido-base poderia prejudicar a geração de radicais livres em uma reação redox subsequente. 

O cimento RelyX Ultimate apresentou menores valores de resistência de união 

comparado ao RelyX ARC (Tabela 2). A não necessidade de condicionamento ácido da dentina 

para adesão do Single Bond Universal, adesivo utilizado em conjunto com o cimento RelyX 

Ultimate pode ter contribuído para esses resultados, uma vez que ocorre apenas uma 

desmineralização parcial do substrato, dissolução e incorporação da smear layer na camada 

híbrida (Figuras 6D, 6E e 6F). Contudo, este material apresentou os maiores valores de grau de 

conversão entre os cimentos utilizados (Tabela 4). De acordo com Maluly-Proni et al.49, o 

sistema adesivo Single Bond Universal contém silano, que é um agente químico de ligação, o 

qual poderia copolimerizar com os monômeros do cimento e reagir quimicamente com os 

materiais contendo silício. A ausência da amina terciária e o acréscimo de um novo sistema 

redox no RelyX Ultimate tem a capacidade de suprimir a incompatibilidade com o sistema 

adesivo, o que poderia ter refletido nos maiores valores de grau de conversão deste material. O 

cimento autoadesivo utilizado no presente estudo foi o RelyX U200, o qual apresenta 

monômeros de metacrilato contendo grupos de ácido fosfórico responsáveis pela 

desmineralização, dissolução e incorporação da smear layer na camada híbrida.1 Logo, esses 

monômeros desmineralizam o substrato superficialmente (Figuras 6G, 6H e 6I), formando uma 

camada híbrida menos espessa e uma menor formação de tags de resina, o que pode ter 

ocasionado os menores valores de resistência de união deste material em comparação com os 

demais (Tabela 2). Esses monômeros ácidos que não são consumidos durante as reações 

químicas poderiam inibir a ação da amina terciária que compõe o sistema fotoiniciador 

juntamente com a canforoquinona52, o que poderia resultar em menores valores de grau de 

conversão deste cimento. Desta maneira, a segunda hipótese nula do estudo também foi 

rejeitada, pois os diferentes cimentos resinosos com diferentes protocolos de união à dentina 

influenciaram nos valores do grau de conversão e de resistência de união à dentina. 

Apesar das diferenças obtidas nos valores de resistência de união à dentina (Tabela 2), 

a falha predominante de todos os grupos foi a falha adesiva (Figura 5). Quando o cimento RelyX 

U200 foi utilizado, a falha adesiva foi observada em mais de 80% dos espécimes, independente 
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da aplicação ou não do PBT. Essas falhas podem estar relacionadas aos menores valores de 

resistência de união que esse cimento apresentou, e também comprova que o método utilizado 

da microtração é eficaz em avaliar a interface de união de interesse para o estudo.  

O envelhecimento dos espécimes foi realizado usando a ciclagem térmica (10000 ciclos, 

5 e 55°C, tempo de permanência 28 segundos, tempo de transferência de 2 segundos)38 para 

simular as condições da cavidade oral a qual os materiais restauradores são submetidos durante 

um ano em função.53 Entretanto, os valores obtidos de resistência de união à dentina após a 

ciclagem térmica não apresentaram diferença estatisticamente significante para os valores 

iniciais em todos os grupos experimentais (Tabela 2). O padrão de falha dos espécimes 

permaneceu o mesmo após o envelhecimento (Figura 5). Deste modo, a terceira hipótese nula 

do trabalho foi aceita. De acordo com Armstrong et al.,38 deveria ser realizado no mínimo 10000 

ciclos para produzir algum efeito significante na resistência de união dos materiais. Logo, é 

possível que o número de ciclos utilizados não tenha sido suficiente para ocorrer a degradação 

hidrolítica e/ou enzimática das fibrilas colágenas do substrato dentinário51 em nosso estudo. 

Estudos futuros aumentando o número de ciclos são necessários para estimular a degradação 

hidrolítica da interface adesiva.   

A não reprodutibilidade da saliva natural, variação de pH, Fadiga mecânica e desgaste 

dos materiais restauradores devido aos hábitos do paciente são algumas das limitações deste 

estudo. Futuros estudos devem ser realizados a fim de investigar o efeito do uso do PBT em 

substratos afetados por microrganismos em conjunto com protocolos adesivos ao longo do 

tempo, assim como estudos clínicos que avaliem a viabilidade da utilização do PBT na 

Odontologia Adesiva. 
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5 CONCLUSÃO 

 A utilização do PBT à base de argônio no pré-tratamento dentinário para restaurações 

indiretas se mostrou promissora, uma vez que não houve prejuízo na resistência de união dos 

cimentos resinosos utilizados e refletiu em maiores valores de grau de conversão dos mesmos. 

Entretanto, a associação do oxigênio ao argônio para geração do PBT não resultou em 

benefícios, sendo contraindicado seu uso previamente em protocolos adesivos.  
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ANEXOS 

ANEXO A – COMITÊ DE ÉTICA 
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