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BUREY, Adrieli. Avaliacdo das propriedades microestruturais de cimentos resinosos por
microtomografia computadorizada. 2016. 56f. Dissertacdo (Mestrado em Odontologia) —
Universidade Estadual de Londrina, Londrina. 2016.

RESUMO

Neste estudo foi analisado o perfil de porosidade interna e a contracdo de polimerizagdo
resultante de diferentes métodos de iniciacdo da reacdo de polimerizagdo de cimentos
resinosos cimentantes. Os cimentos RelyX U200 (RU, 3M ESPE) e Allcem Core (AC, FGM)
foram divididos em 4 grupos (n=5), de acordo com o modo de polimerizacdo, quimico (Q) e
dual (D): RUQ, RUD, ACQ e ACD. Para a obtengao das amostras dos cimentos, de acordo
com a sequéncia da aleatorizagdo do experimento, foram confeccionadas matrizes individuais
(n=20) em teflon com dimensdo de 6mm de didmetro externo, 4mm de didmetro interno, 4mm
de altura interna e Scm de altura externa total. No RUD e ACD, a fotoativacao foi realizada
com um aparelho & base de diodo emissor de luz (LED), com poténcia de 1000mW/cm?,
durante 40 segundos. A andlise por microtomografia computadorizada (uCT) foi realizada 5
minutos apods a automistura dos cimentos, em todos os grupos. Os resultados foram analisados
estatisticamente por ANOVA e Teste t de student, quando dados paramétricos, e Kruskal-
Wallis, seguido do poés-teste de Dunn, quando ndo paramétricos, considerando nivel de
significancia de 5%. ACD apresentou menor concentragdo de porosidade interna em relagao a
RUQ e RUD. Para a contrac¢do de polimerizagdo, observou-se um comportamento semelhante
nos cimentos analisados entre seus respectivos métodos de iniciagdo de polimerizag¢do. Diante
dos resultados obtidos sobre as propriedades microestruturais avaliadas e, considerando que
estas podem comprometer a longevidade clinica dos procedimentos restauradores, conforme a
sua magnitude, conclui-se que o cimento resinoso AC mostrou comportamento mais
satisfatorio para uso em procedimentos restauradores adesivos indiretos.

Palavras-chave: Cimentos de resina. Porosidade. Microtomografia por Raio-X.



BUREY, Adrieli. Evaluation of microstructural properties of resin cements using micro-
computed tomography. 2016. 56f. Dissertacdo (Mestrado em Odontologia) — Universidade
Estadual de Londrina, Londrina. 2016.

ABSTRACT

In this study was analised the porosity profile and shrinkage stress resulting from differents
methods of polymerization reaction initiation of resin cements. The cements RelyX U200
(RU, 3M ESPE) e Allcem Core (AC, FGM) materials were divided into 4 groups (n=5),
according to the mode of polymerization, self-cured and dual-cured: RUC, RUD, ACC e
ACD. To obtain samples of cement, according to the result of randomization of the
experiment, were made cylindrical teflon matrix with the 6mm external diameter, 4mm
internal diameter, 4mm internal height and Scm external height. In RUD and ACD to light-
cured was used a light emitting diode (LED), with intensity of 1000mW/cm?, during 40
seconds. The analisys by microtomography computer (WCT) was made 5 minutes after the
material mixture, in all groups. Statistical analyses were performed using ANOVA and T
student test to parametric data and Kruskal-Wallis followed by Dunn test to non-parametric
data with significance level of 5%. ACD presented lower concentration of internal porosity
about RUQ and RUD. To polymerization shrinkage, was observed a similar behavior for this
materials that were evaluated between their polymerization reaction initiation methods. Based
on the results of the microstructural properties evaluated and, considering that can implicate
the longevity of restorative procedures, according their magnitude, can be conclude that AC
resin cement showed a better behavior to indirect adhesive restorations procedures.

Key words: Resin Cements. Porosity. X-Ray Microtomography.
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1. INTRODUGCAO

Em fun¢do da evolucdo dos materiais odontologicos adesivos e da exigéncia estética
apresentada pelos pacientes, os procedimentos restauradores indiretos ganharam grande
notoriedade, pois, além da adesdo aos substratos dentarios, apresentam maior longevidade
clinica (KELLY; BENETTI, 2011). Por estas razdes, o entendimento das propriedades fisicas,
adesivas e estéticas dos cimentos resinosos tornou-se ainda mais relevante (HADDAD;
ROCHA; ASSUNCAO, 2011; MEDINA et al., 2012).

Quanto a composicdo, os cimentos resinosos se assemelham as resinas compostas,
porém, com menor quantidade de carga e maior fluidez, propriedades necessarias e essenciais
as suas indicagdes clinicas. A matriz orginica contém monomeros e oligdmeros dimetacrilato.
Moléculas com alto peso molecular, tais como Bis-GMA (Bisfenol-A Glicidil Metecrilato),
UDMA (Uretano Dimetacrilato) e Bis-EMA (Bis-GMA etoxilado), sdo combinados com
moléculas de menor peso molecular e baixa viscosidade, geralmente derivadas do DEGMA
(Etilenoglicol Dimetacrilato) e TEGDMA (Trietileno Glicol Dimetacrilato), para alcangar um
alto grau de conversdo com contragdo volumétrica relativamente baixa. Particulas de cargas
inorganicas de vidro como bario, estroncio ou zirconia, juntamente com particulas de silica,
tratadas com silano (agente de unido), sao adicionadas para garantir resisténcia mecanica,
reduzir a solubilidade e a contracdo volumétrica gerada na polimerizagdo do material
(ANUSAVICE, 1998; DIAZ-ARNOLD et al.,1999; JACOBSEN; REES, 1992; KWON et al.,
2012; PAUAL, 1997; SAKAGUCHI; POWERS, 2012; SIDERIDOU, et al.,2002).

A polimerizagdo dos cimentos resinosos ocorre por um mecanismo de adigdo,
iniciado por radicais livres que sdo gerados a partir da ativagdo e degradacdo de um iniciador.
Assim, referenciando a forma como ocorre a ativagdo, podem ser classificados em: a)
autopolimerizaveis (cura quimica); b) fotoativados (cura fisica, por luz visivel), e ¢) de dupla
polimerizacao/duais (cura quimica e fisica). Na cura quimica, os radicais livres sao formados
por reacdo redox do sistema amina-perdxido, onde a amina caracteriza-se como um iniciador
e o peroxido de benzoila como um ativador/acelerador (ANUSAVICE, 1998; SAKAGUCHI;
POWERS, 2012; SALZ et al., 2005). Por sua vez, na cura fisica, o sistema de iniciagdo de
radicais livres consiste de um fotoiniciador, frequentemente a canforoquinona, que, ao ser
fotossensibilizado, reage com uma amina terciaria. O resultado ¢ a formagdo de um radical
primario (FRANCO et al., 2014) que, estruturalmente, ¢ semelhante ao gerado pela
decomposi¢do do perdxido de benzoila, nos cimentos de cura quimica (ANUSAVICE, 1998;

FRANCO et al., 2014; SAKAGUCHI; POWERS, 2012; SALZ et al., 2005).
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Independente do tipo de cura, uma caracteristica inerente a todos os materiais
resinosos € a contracdo de polimerizacdo, que, dependendo da sua magnitude, pode gerar:
infiltragdo marginal, sensibilidade pos-operatdria, cérie secundaria, percolacdo marginal, falha
adesiva e/ou coesiva do cimento, trincas na estrutura dentaria ou no material restaurador
(BRAGA et al., 2006; CAMPS, et al., 2000; DAVIDSON; FEILZER, 1997; FRANCO, et al.,
2003; HASHIMOTO, et al., 2003; ILIE, et al. 2006; VERSLUIS; TANTBIROIJN; 1999) e
também, a formagdo de porosidades (CONDON; FERRACANE, 2002; FEILZER; DE GEE;
DAVIDSON, 1988; MALKOC et al., 2015). Outro fato relevante ¢ a presenca de porosidades
no interior da massa do cimento, que podem ser decorrentes: 1) de zona ndo corretamente
polimerizada, podendo resultar em uma alta solubilidade e microinfiltragio do mesmo
(MALKOC et al., 2015; OYSAED; RUYTER, 1986); 2) da técnica de manipulacdo, uma vez
que sempre que dois materiais sdo misturados, seja po6 e liquido ou sistema pasta-pasta, bolhas
de ar sdo incorporadas, tornando o material mais poroso; ou 3) do modo de inser¢do do
material na cavidade (NOMOTO, McCABE, 2001). De acordo com Barralet et al. (2002),
10% de porosidade no interior do material pode reduzir cerca de 50% da sua forca (MALKOC
et al., 2015). A porosidade interna também reduz a resisténcia intrinseca do material e a
unido/adesdo cimento aos substratos (NOMOTO; McCABE, 2001), consequentemente, a
longevidade das restauragdes indiretas (FLEMING; ADDISON, 2009; MALKOC et al.,
2015).

As tensOes geradas pela contragdo de polimerizacdo dos cimentos resinosos
dependem: da composi¢ao do cimento (FEILZER; DAUVILLIER, 2003; PEREIRA et al;
2005), do volume de material inserido na cavidade (FEILZER et al.,1993; ISHIKIRIAMA et
al.; 2013), do método de polimerizagdao do cimento (RUEGGEBERG; CAUGHMAN, 1993),
do fator de configuracao cavitaria (fator-C) (FEILZER et al., 1987) e do grau de conversao do
material durante a cura (BRAGA, FERRACANE, 2002; CALHEIROS et al., 2008; LU et al.,
2004; RODE et al., 2007). Nos cimentos com cura fisica também hé a influéncia da poténcia e
do comprimento de onda da luz emitida pelo aparelho fotopolimerizador (ASMUSSEM;
PEUTZFELDT, 2005; RODE et al., 2007), do intervalo de tempo e do momento de inicio da
fotoativacao da reacdo de polimerizagdo (CARVALHO, et al., 1996; DAVIDSON, FEILZER,
1997; RODE et al., 2007).

Para a avaliacdo das falhas resultantes das tensdes de contracdo de polimerizacao dos
compdsitos resinosos, as técnicas utilizadas normalmente limitam-se ao seccionamento
dentario, seguido por obteng¢do de imagens destas sec¢des (RASKIN et al., 2003). Porém, o

seccionamento, embora efetivo, destr6i a amostra e torna impossivel o uso em testes
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adicionais. Com o advento de técnicas por imagens (tomografia), o interno das estruturas pode
ser monitorado e avaliado de maneira ndo destrutiva (SUN J et al., 2009; PELEKANOS et al.,
2009; STOCK, 2009; MALKOC et al, 2015), por meio da obtencdo de imagens
bidimensionais (2D) e tridimensionais (3D) obtidas pela técnica denominada de

microtomografia computadorizada de raios X (uCT).

2. MICROTOMOGRAFIA COMPUTADORIZADA DE RAIOS X (uCT)

A pCT ¢é uma técnica que obtém imagens bidimensionais (2D) e tridimensionais
(3D) de pequenas estruturas com uma alta resolu¢do espacial (SUN et al.,, 2009). E um
procedimento ndo destrutivo, com alto poder de resolucdo da ordem de microns que oferece
inimeras vantagens quando comparada a outras técnicas que exigem a seccdo das amostras
(JUNG et al., 2005; MANNOCCI et al, 2005; MOKEEM-SALEH, et al, 2010) permitindo

monitoramento e avaliagdo do interno das estruturas sem perdé-las. (PLOTINO et al., 2006).

2.1. Fundamentos técnicos do uCT

O uCT ¢ um método de inspecao que fornece imagens detalhadas da regido interna
de materiais através do mapeamento do coeficiente de atenuagdo linear da amostra em andlise.
Esta metodologia ¢ uma versdo otimizada da tomografia axial computadorizada (TAC) e ¢
aplicada para amostras de pequenas dimensdes ¢ com alta resolugdo espacial (~ Ium).
Diferencia-se da TAC também, devido ao maior tempo de exposicdo das amostras,
aumentando a dose, que neste caso ¢ irrelevante, e das energias utilizadas na obtencdo dos
dados microtomograficos (TESEIL, 2005).

O principio de funcionamento do microtomografo de raios X baseia-se na
propriedade dos materiais absorverem esta radiacao de forma diferenciada dependendo do seu
nimero atdmico efetivo. O objeto de estudo ¢ dividido em “fatias” - corte axial ou
tomogramas- (WHAITES, 2003; PASSONI, 2013) aonde sdo mapeados parametros fisicos
como a porosidade de cada regido interna do objeto. A apresentagdo das analises ¢ dada em
imagens bidimensionais que podem ser compostas de modo a obter abjetos virtuais 3D, por
meio de algoritmos computacionais (FERNANDADES, 2014).

O sistema tomografico ¢ constituido basicamente por: uma fonte de radiacao,
amostra, conjunto de detectores de radiacdo e um sistema computacional (Figura 1). A

formagdo de informacdes (imagens) ¢ a mesma independente da geracdo do sistema
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tomografico que estd sendo utilizado. No entanto, o tamanho da amostra, a precisdo e a
geracao do aparelho a ser utilizado, influenciam no tempo necessario a aquisi¢ao de dados
para a formagao das imagens (PASSONI, 2013).

Na Figura 1 sdo mostrados esquematicamente os componentes de um
microtomadgrafo por feixe conico e seus componentes, mostrando o giro da amostra durante a

varredura abrangendo todo o seu volume.

Figura 1. Esquema de um tomografo de raios X: a) fonte de raio X com um foco de diregdo
micrométrica € um feixe conico; b) manipulador do objeto através de mesa com
movimento de precisdo rotacional (8) e tranlacional (direcdes X, Y e Z) onde ¢
fixado o objeto a ser analisado; c¢) detector de radiagdo (camara CCD) para
aquisi¢ao das projecdes do objeto.

fétons atenuados

placa
bidimensional

eixo de rotagdo
de detectores

amostra
B
E

ﬁ'\-

feixe de fotons de
fonte de raio X raios X em formato
original (c6nico)

C

' €— Suporte parafixacdo da
amostra

convencional

Fonte: ALVES, 2012.

O procedimento para obtengdo das imagens tomograficas que posteriormente serdo
transformadas em imagens digitais se realiza conforme as técnicas de Processamento Digital
de Imagem (PDI), seguindo as etapas: a) aquisicdo (sistema fonte-amostra-detector); b) pré-
processamento (reconstru¢do matematica, filtros e segmentacdo); c) processamento (andlise

quantitativa das propriedades de interesse) (Figura 2) (PASSONI, 2013).
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Figura 2. Procedimento de aquisi¢ao (vermelho), pré-processamento (verde) e processamento
(azul) de imagens tomograficas.

Amplificador da ™.
imagem /

Amostra .
P .—”H.__
@‘1\‘-\ /\\,'
Fonte de 5 ~§ .\\ [/ /
RaioX -~ % S
./,I \ B -‘u,“”nl““‘

Andlise das imagens
™ T e

L B . L

Modelo 3D ,|

Parametros de reconstrucéao

Fonte: Adaptado de PASSONI, 2013.

2.1.1. Aquisi¢ao

Durante o processo de aquisi¢do ocorre o0 movimento de varredura (360°) do feixe de
radiagdo sobre o objeto de interesse, no qual a radiagdo sofre diferentes processos de interacao
com matéria ao atravessar a amostra. Cada feixe interage com um dado ponto no interior de
uma sec¢do transversal da amostra em diversos angulos, sofrendo atenuacdes e formando
imagens que desenham as vérias estruturas internas da amostra, que se tornam diferentes
devido a variagdo do nimero atomico efetivo do material constituinte da amostra, que entdo ¢
detectado no lado oposto da fonte (FERNANDES, 2009; PASSONI, 2013).

Cada ponto de uma secgdo transversal da amostra representa uma atenuagao média
dos varios angulos varridos e os sinais elétricos analdgicos sdo enviados ao sistema de
computagdo que através de algoritmos especificos serdo transformados em sinais digitais para
compor as imagens que iremos ver na tela do computador. A imagem bidimensional (fatias
das secgdes transversais) que vemos na tela do computador, corresponde a uma matriz dos

valores de atenuacdo do feixe, visualmente apresentada em valores de niveis de cinza,
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variando de 0 a 255, em formato analdgico/digital a qual ¢ representada através de bits

(ARAUIJO, 2007; FERNANDES, 2009; HOFER, 2005; PASSONI, 2013).

2.1.2. Pré-processamento

Esta etapa pode ser dividida em: pré-processamento, realce e classificagao. No pré-
processamento os dados brutos sdo processados para a calibracdo da imagem, correcdo de
distor¢des geométricas e remocdo de ruidos (parametros de reconstrucdo e método
matematico de reconstru¢do). Visando a melhora da qualidade da imagem e permissdo de uma
melhor discriminacao dos constituintes da amostra (filtros na imagem) aplica-se o realce. Na
classificagdo, sdo atribuidas classes aos objetos presentes nas imagens (segmentacdo). Todo
estre processo, cria uma completa representagdo 2D e 3D da microestrutura interna da
amostra/objeto (FERNANDES, 2014; PASSONI, 2013).

Segundo Passoni (2013) a reconstru¢ao tomografica pode ser através de métodos de
retroprojecao filtrada ou nao filtrada. O método de retroprojecdo filtrada é o mais conhecido e
utilizado, por ser mais rapido que os demais (BUZUG, 2008; GULLBERG, 1986; KAK;
SLANEY, 1988). Retroprojetar significa tomar o valor de um elemento adquirido em um
angulo 0 e colocar este valor em todos os elementos ao longo de uma linha no angulo 6 da
matriz da imagem. Todos os elementos da linha serdo preenchidos com este mesmo valor,
porque, neste estagio, a distribuicao real da amostra ao longo da linha ¢ desconhecida. Este
processo sera repetido para todos os elementos captados em todos os angulos 0 e os valores
retroprojetados reforcarao uns aos outros em determinada localizagdo (GULLBERG, 1986).

Duas categorias principais estdo envolvidas nas técnicas de pré-processamento:
métodos que operam no dominio espacial (filtros por convolugdo) e métodos que operam no
dominio da frequéncia da imagem (analise de Fourier). A primeira baseia-se em filtros que
manipulam o plano da imagem e a segunda, os filtros agem sobre o espectro da imagem
(PASSONI, 2013). Computacionalmente, a filtragem no dominio da frequéncia ¢ muito mais
rapida do que a convolugdo no dominio espacial (ARAUJO, 2008; MARQUES DA SILVA,
1998).

Dentre todas as etapas do pré-processamento, a segmentagdo (binarizacdo) €
considera a mais critica, pois, ¢ nesta etapa que sdo definidas as regides de interesse para
processamento e andlise posteriores e, como consequéncia disso, qualquer erro ou distor¢ao,

refletirdo nas demais etapas de forma negativa (ELLIOT; HECK, 2007; MOREIRA et al.,
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2012; TARQUIS et al., 2012). Esta utiliza duas abordagens principais: a de similaridade entre
os pixels da imagem e a descontinuidade entre eles.

Para a similaridade entre os pixels, tem-se a binarizagdo (imagem preta e branca) ou
image thresholding Fig.3. Este tipo de segmentagdo ¢ utilizado quando as amplitudes dos
niveis de cinza sdo suficientes para caracterizar os poros na imagem (objetos). Esta
distribuicao das amplitudes dos niveis de cinza ¢ facilmente visualizada em um histograma, o

qual pode ser manipulado de forma a definir o melhor valor do limiar (PASSONI, 2013).

Figura 3. Exemplo de imagem binarizada para detec¢do de porosidades.

Fonte: O proprio autor.

Quando a binariza¢do ¢ realizada de modo automdtico ou semi-automatico, cujos
aplicativos estdo disponiveis em programas especificos para o processamento de imagens
digitais; um nivel de cinza é considerado como um limiar de separagdo entre os pixels que
compdem os poros e os pixels que compdem a fase sélida, o qual provavelmente nio
representa um limiar de separa¢do adequado (PASSONI, 2013). Desta maneira, pode-se
calcular a porosidade média correspondente para cada amostra.

Na técnica baseada na descontinuidade entre pixels, procura-se determinar variagdes
abruptas do nivel de luminancia (preto ¢ branco) entre pixels vizinhos. Desta maneira ¢é
permitido entdo, identificar o grupo de pixels que delimitam bordas e contornos dos objetos na
imagem, denominando-se deteccdo de borda. Estando bem definidos estes grupos de pixels
responsaveis pela detec¢do de borda e as suas probabilidades, a segmentac¢do reduz-se a um

problema de decisao estatistica (PASSONI, 2013).
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2.1.3. Processamento

A etapa final de um sistema de processamento de imagens ¢ a que se extraem as
informagdes tuteis da imagem processada. Quando o objetivo do processamento obtiver
informagdes numéricas, realiza-se a extragdo de propriedades da imagem (PASSONI, 2013).

Assim, o monitoramento da contracdo de polimerizacdo de cimentos resinosos, bem
como de falhas decorrentes dela, podem ser analisados por meio da obtencdo de imagens
bidimensionais (2D) ou tridimensionais (3D), determinando-se com grande precisdo o volume
de compositos dentarios poliméricos, principalmente quando se compara o volume do
composito antes e depois da polimerizagdo (SUN et al., 2009), tornando, assim, uma
ferramenta importante para o entendimento do comportamento da polimerizagdo dos cimentos

resinosos, caracterizagdo e quantificacao de defeitos, como as porosidades.
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Resumo

Obijetivo: O objetivo deste estudo foi avaliar o perfil de porosidade interna ¢ a contragdo de
polimerizacdo em cimentos resinosos utilizados para procedimentos restauradores adesivos
indiretos.

Métodos: Foram avaliados 2 cimentos divididos em 4 grupos (n=5), de acordo com o modo de
polimerizacdo em: RUQ (RelyX U200 — Polimerizacdo Quimica), RUD (RelyX U200 —
Polimerizagdo Dual), ACQ (Allcem Core — Polimerizagdo Quimica), ACD (Allcem Core —
Polimerizagdo Dual). Matrizes cilindricas em teflon (n=20) com 6mm de didmetro externo,
4mm de didmetro interno, 4mm de altura interna e¢ Scm de altura externa total foram
confeccionadas e as amostras obtidas individualmente, de acordo com a sequéncia da
aleatorizagdo do experimento. A andlise no pCT foi realizada5 minutos apos a automistura
nos grupos RUQ e ACQ e ap6s a automistura e polimerizagdo em RUD e ACD.

Resultados: ACD apresentou menor concentragdo de porosidade em relagao a RUQ e RUD
(P<0,05). Para RUD e ACD a contracao de polimerizagdo foi maior no tergo inferior (I) da
amostra e menor no terco superior (S), independente do modo de polimerizagao.
Significancia: Considerando a metodologia aplicada, os resultados obtidos ¢ o fato de que a
contracdo de polimerizagdo e a porosidade interna dos cimentos resinosos podem
comprometer a longevidade clinica dos procedimentos restauradores, conclui-se que cimento
resinoso AC mostrou comportamento mais satisfatorio para para uso em procedimentos

restauradores adesivos indiretos.

PALAVRAS CHAVE: Cimentos de resina; Porosidade; Microtomografia por Raio-X.

1. INTRODUCAO

Em consequéncia da exigéncia estética apresentada pelos pacientes, da longevidade
clinica dos tratamentos restauradores adesivos ¢ da evolucdo do material, os cimentos
resinosos tém sido empregados em grande escala na cimentacao de restauracdes indiretas e de
retentores intraradiculares [1]. Portanto, o entendimento da rea¢do de polimerizacdo, das
propriedades fisicas, mecanicas, adesivas, estéticas e as alteracdes micro estruturais dos
cimentos resinosos € relevante para a correta indicagdo, selecdo e manipulagao [2,3].

Nos cimentos resinosos de ativagdo quimica a polimerizagdo ocorre por reacio
redox, a partir da degradagdo de um iniciador, enquanto que nos cimentos de ativacao fisica a
reacdo ¢ iniciada pela geragdo de radicais livres liberados pela ativagdo de um fotoiniciador.

Nos cimentos de dupla polimerizagao (dual) a reacao ¢ iniciada por reagao fisica e quimica.
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Essa categoria de cimento tem por objetivo assegurar a completa polimerizagdo, mesmo
quando utilizado sob restauragdes opacas e/ou espessas [4,5].

Independente do método de iniciagcdo da polimerizacdo, uma caracteristica inerente a
todos os cimentos resinosos € a contracdo de polimerizagdo. E, dependendo da magnitude
com que ocorre, pode gerar tensdes que comprometem a integridade da interface adesiva
dente-restauragdo, provocam falha coesiva do cimento e/ou da estrutura dentdria
[6,7,8,9,10].A contracdo de polimerizagdo também pode resultar no aumento da porosidade
interna do cimento [5,11], fator que compromete as propriedades mecanicas do cimento
[6,13]e a longevidade do procedimento restaurador [5,13].

A avaliagdo das falhas resultantes da contracdo de polimerizagdo dos cimentos
resinosos pode ser feita por meio do seccionamento das amostras, seguido da obtencdo de
imagens destas seccoes [14], ou por meio da penetracdo de corantes [15]. Entretanto, embora
efetivas, essas técnicas requerem a destruicdo das amostras, o que impossibilita a utiliza¢ao
das mesmas em testes adicionais [15]. Diferentemente, a microtomografia de Raios-X (uCT)
permite investigar os efeitos da contragdo de polimerizacdo, a partir da reconstrucdo de
seccoes transversais de amostras de forma ndo destrutiva, o que possibilita analises
posteriores [16]. Essa caracteristica a faz ser uma técnica aplicavel para o estudo de muitos
problemas na area odontologica.

O presente estudo tem por objetivo avaliar o perfil de porosidade interna e a
contracdo resultante da iniciacdo da reacdo de polimerizagdo de dois cimentos resinosos

indicados para procedimentos restauradores adesivos indiretos.

2. MATERIAIS E METODOS
2.1. Materiais

No presente estudo foram utilizados o cimento resinoso autoadesivo RelyX U200
(3M ESPE, St. Paul, MN, USA) e o convencional Allcem Core (Dentscare Ltda. Joinville,
SC, Brasil), ambos de dupla polimerizagdo. Especificacdes quanto ao fabricante (lote),

composicao e cor dos cimentos estdo descritas na Tabela B.1 (Apéndice B).

2.2. Metodos
2.2.1. Delineamento experimental

As amostras foram dividias em 4 grupos experimentais (n=5) tendo como fatores de
estudo os cimentos resinosos (RelyX U200 - RU e Allcem Core - AC) e o método de
iniciagdo da reagdo de polimerizacdo (Quimica - Q e Dual - D): RUQ (RelyX U200
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polimerizacdo Quimica), RUD (RelyX U200 polimerizagdo Dual), ACQ (Allcem Core
polimerizacdo Quimica), ACD (Allcem Core polimerizagao Dual). As varidveis de resposta
quantitativa foram o perfil de porosidade interna na massa do cimento e a contracdo de

polimerizagao.

2.2.2. Obtencéo das matrizes para analise no uCT

Com o auxilio de um torno mecanico (Nardini 350, Americana, SP, Brasil) foram
confeccionadas matrizes cilindricas em teflon com 6mm de didmetro externo, 4mm de
diametro interno, 4mm de altura interna e Scm de altura externa total (Fig.A.l1). A altura
externa da matriz excede a altura interna para facilitar o seu posicionamento no aparelho de
uCT, sem a necessidade da utilizagdo de um porta matriz. O teflon foi o material selecionado
para confeccdo da matriz por possuir nimero atdmico efetivo menor que o da amostra
analisada, o que possibilita a separacdo em escala de cinza entre a amostra e o porta amostra.

Para evitar vieses de alocagdo, preparacao e afericdo das amostras, as etapas deste
trabalho foram realizadas na forma de rodadas de aleatorizagdao, utilizando o site
www.random.org. Assim, a partir da obten¢do de todas as matrizes, essas foram aleatorizadas
nos grupos (5 matrizes por grupo). Na sequéncia, foi aleatorizada uma amostra representativa

de cada grupo para compor as rodadas de confecc¢ao e leitura no pCT.

2.2.3. Obtencéo das amostras

Para a avaliacdo no uCT, as amostras foram obtidas individualmente, respeitando a
aleatorizagdo. Para tanto, os cimentos foram manipulados de acordo com as instrugdes do
fabricante e inseridos no interior da matriz com auxilio de ponta descartavel de automistura.
Na sequéncia, uma tira de poliéster Epitex (GC, Sao Paulo, SP, Brasil) foi posicionada sobre a
matriz para evitar a inibicdo da reacdo de polimerizagdo pelo oxigénio atmosférico [17],
permanecendo sobre ela durante 5 minutos, tanto para as amostras de ativacao quimica quanto
para as fotoativadas. No grupo RUD e ACD, apo6s o posicionamento da tira de poliéster, o
cimento foi fotoativado com um fotopolimerizador a base de diodos emissores de luz (LEDs)
Valo Cordless (Ultradent Products, South Jordan, UT, USA), de amplo espectro
(comprimento de onda entre 395 ¢ 480nm), no modo de poténcia standard de 1000mW/cm’.
O aparelho foi posicionado em contato direto com a tira de poliéster e a luz foi irradiada por

40 segundos.
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2.2.4. Aquisicao e reconstrucéo de imagens por uCT

Decorridos 5 minutos do inicio da automistura dos cimentos RUQ ¢ ACQ ¢ 5
minutos apos a fotoativacdo em RUD e ACD, a tira de poliéster foi removida e as amostras
foram levadas ao aparelho de uCT para andlise e escaneadas em todo o seu volume com o
equipamento pCT SkyScan 1172 (Brucker BioSpin Corporation — Kontich, Bélgica), em
temperatura ambiente e de acordo com os parametros listados na Tabela B.2. Foram
analisados volumes com aproximadamente 25 mm® por amostra, em cada volume foi possivel
obter 1000 cortes transversais para a determinacdo do perfil de porosidade. Concluido o
procedimento, as amostras foram armazenadas em estufa, a uma temperatura de 37°C + 2°C,
dentro de frascos individuais escuros e na auséncia de luz.

As imagens em forma de projecdes, que se apresentam como cortes verticais
adquiridos pela rotagdo da amostra dentro do uCT ao longo do seu proprio eixo (Fig.A.2A),
foram posteriormente reconstruidas em cortes transversais por meio de um software
especializado (NRecon versao 1.6.4.7, Skycan, Kontich, Bélgica), fornecendo imagens em 2D
(slices) da estrutura interna da amostra (Fig.A.2B-E).

Em seguida, para determinar a regido de interesse (regions of interest - ROI), estas
imagens transversais foram carregadas e analisadas pelo software CTanaliser (Skyscan).
Posteriormente, a partir da regido determinada, foi obtido o volume de interesse (volume of
interest — VOI) para as amostras de todos os grupos (Fig. 3A-D). Apds todos os VOI terem
sido determinados, foram carregados no software ImageJ- HybridMedianfilter para passar
pelo processo de binarizagdo [18] no intuito de separar so6lido (cimento) de poro,

estabelecendo-se um limiar de contraste para todas as amostras.

2.2.5. Analise do perfil de porosidade e contracao de polimerizacao

Apo6s reconstruidas e selecionadas, as imagens foram carregadas no CTan software
(Skyscan) para a quantificagdo do percentual de porosidade interna da amostra. Para a
porosidade, o proprio software realizou as andlises a partir das imagens binarizadas dos 1000
cortes, sendo feitos os calculos para a porosidade de cada corte, resultando em uma
porcentagem média final para o volume total da amostra. Os dados numéricos obtidos foram
tabelados para andlise estatistica.

Nas imagens de seccdo transversal (Fig.A.2B) foi mensurado o espaco visualizado
entre a massa do cimento e a parede interna do porta amostra, com uma régua milimetrada
presente na barra de ferramentas lateral do proprio software. Previamente, as regides dos

cortes a serem medidos: inferior (I), média (M) e superior (S), os quais distavam
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respectivamente 0,5mm, 2mm e 3,5mm da base do corpo de prova, foram delimitadas nas
imagens em projecoes (Fig.A.4A) e para cada regido, a contracdo foi mensurada em oito (8)
pontos, todos passando no mesmo eixo, sobre as imagens de seccdo transversal

(resconstruidas) (Fig. A.4B-D). Os valores obtidos foram tabelados para analise estatistica.

2.2.6. Analise em MEV

Matriz metdlica de a¢o inox com llmm de didmetro e 1mm de espessura foi
utilizada para obter uma amostra representativa de cada grupo para andlise e caracterizagao do
perfil das particulas de carga em MEV.

Para visualizar o tamanho e a forma das particulas de carga presentes nos cimentos
estudados foram obtidas imagens em MEV (Quanta 200, Philipps-FEI, Brno, Republica
Tcheca) das quatro amostras representativas, uma de cada grupo. Estas foram fixadas em um
stub e receberam a aplicagdo de fina pelicula de ouro (20nm), por meio do aparelho sputter
coater (SCD 050, BAL-TEC BALZERS, Principado de Liechtenstein), para, entdo, serem

examinadas em MEV. Para cada amostra foram geradas imagens em aumento de 10.000X.

2.3. Analise estatistica

A fim de verificar se os dados possuiam distribui¢ao normal, empregou-se o teste de
Shapiro-Wilk. Os dados que apresentavam distribui¢do normal foram avaliados por testes
paramétricos (ANOVA e teste t de student) e os resultados estdo expressos em média e desvio
padrdo. Aqueles que ndo atendiam os pressupostos para realizacdo de testes paramétricos
foram comparados pelo teste Kruskal-Wallis, seguido do pos-teste de Dunn, e os resultados
estdo expressos em mediana e quartis. Todas as andlises foram feitas no software BioEstat

5.0, considerando-se um nivel de significancia de 5%.

3. RESULTADOS
3.1. Perfil de porosidade interna

Os resultados do perfil de porosidade interna estdo apresentados na Tabela B.3. A
distribuicdo dos dados nao foi normal (P < 0,05). O teste de Kruskal-WallisHouve indicou
diferenca significativa entre os grupos, € o teste de Dunn revelou que RUQ e RUD
apresentava maior porosidade ACD.

A Figura A.5 ilustra o perfil de porosidade dos diferentes grupos nas diversas

camadas de anélise.



29

3.2. Contracao de polimerizacdo

Nao foi possivel mensurar a contragdo de polimerizacdo nos grupos onde houve
somente a polimerizacao quimica (RUQ e ACQ).

A contragdo de polimerizagdo dos grupos RUD e ACD, nos tercos I, M e S
apresentaram distribui¢cdo normal (P > 0,05). Nao foi constatada diferenca estatisticamente
significante na comparagdo entre os grupos € no mesmo terco. ANOVA revelou diferenca
entre os ter¢os I, M e S dentro do grupo (P < 0,05). Em ambos os grupos o ter¢o I apresentou
maior contragdo de polimerizagdo que o médio e o superior (P < 0,05). Da mesma forma,
tanto em RUD quanto em ACD, o ter¢o M apresentou valores médios de contracdo de

polimerizacao mais elevados que o terco S (P < 0,05) (Fig.A.6).

4. DISCUSSAO

Em relacdo ao perfil de porosidade interna, ACD apresentou menor concentragao de
porosidade média quando comparado ao RUQ e RUD, mas ndo diferente do apresentado pelo
ACQ. A composi¢ao quimica, a quantidade e o tamanho das particulas de carga inorgénicas
presentes nos cimentos RU e AC podem ter influenciado no perfil de porosidade [19]. Esses
fatores também influenciam diretamente no tipo de polimerizacdo e nas propriedades fisicas e
mecanicas dos cimentos [19,20].

O RU ¢ um cimento resinoso autoadesivo e, de acordo com Milutinévic-Nikolic et al.
[21] e Aguiar et al. [22], essa categoria de cimento tem incorporado a sua composi¢cdo acidos
e po de oxido de zinco ou vidros de aluminio silicato, além da adi¢do de acido fosforico. O po
dos cimentos de iondmero de vidro apresenta particulas na escala micrométrica, enquanto os
cimentos resinosos apresentam particulas nanométricas. A diferenca de tamanho entre as
particulas resulta em espagos durante a manipulagdo e permite o aprisionamento de bolhas de
ar [21], consequentemente, aumento da porosidade interna no cimento RU.

A presenca de hidréxido de célcio (Ca(OH);) na pasta catalizadora do cimento RU
também pode ter influenciado na maior concentragdo de porosidades, independente do tipo de
polimerizagdo do cimento. O hidréxido de calcio se dissocia em ions OH e Ca*", que, ap6s
dissolug¢do, deixam espacos vazios, caracterizados como porosidades [23,24]. Esse fato
também ratifica a hipotese de que a composi¢ao ¢ um fator que influenciou no perfil de
porosidade do cimento RU.

Na MEV o cimento AC apresentou particulas de cargas inorganicas de menor
tamanho e mais uniformes quanto a forma. A composicao, inerente aos cimentos RU e AC e

dependente dos fabricantes, ndo consegue ser compensada pelo tipo de iniciacao de reagao de
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polimerizacao [25]. Esse fato justifica a semelhanca no perfil de porosidade para RUQ e
RUD, e ACQ e ACD.

A velocidade com que ocorre a reacdo de polimerizagdo e a formacdo da estrutura
polimérica também estdo relacionadas ao aparecimento de porosidade interna, uma vez que
essa pode ser resultante da tensdo de contracdo de polimerizagdo [11,20,26]. Nos cimentos
com polimerizacdo fisica a velocidade com que ocorre a contragdo resultante da
polimerizacdo ¢ maior. A massa tende a ser mais homogénea e com menos poros, devido ao
aumento das ligagdes cruzadas, a formacao de cadeias poliméricas curtas € em maior nimero
[27]. Enquanto que nos cimentos de polimerizagdo quimica, a reagdo ¢ mais lenta, ha a
formagdo de poucos radicais, resultando em cadeias mais longas e lineares, com menos
ligagdes cruzadas [28,29]. Entretanto, com base nos resultados obtidos neste trabalho, o
método de inicia¢do da reagdo de polimerizag¢dao ndo influenciou significativamente no perfil
da porosidade interna dos cimentos RU e AC (Fig.A.5).

A contragao volumétrica € uma redugao natural inerente aos polimeros odontoldgicos
e neste trabalho foi mensurada e comparada apenas no RUD e ACD. No uCT nao foi possivel
detectar qualquer desprendimento da massa do RUQ e ACQ em relagdo as paredes internas da
matriz, caracteristica de contragdo volumétrica. Assim, estabeleceu-se que a contragdo de
polimerizacao nao foi significativa nestes grupos.

Para Braga et al. [28], a reagdo de polimerizacio dos cimentos ativados
quimicamente ¢ mais lenta, gera menos tensdo e o material consome mais tempo para alcangar
rigidez (vitrificagdo). A fase viscosa ¢ prolongada e as moléculas do material podem
facilmente se rearranjar e dissipar parte das tensdes geradas pela contragdo. Outra hipdtese
apresentada pelos autores ¢ que a menor tensdao ¢ consequéncia do menor grau de conversao,
o que diminui o moédulo de elasticidade do material. Hipdteses que justificam a nao
mensuracao da contragdo de polimerizagdo para RUQ e ACQ.

Os valores de contracdo de polimerizacdo foram analisados comparando os
resultados obtidos nas regides I, M e S, para RUD e ACD, sem diferenca estatisticamente
significante. Na sequéncia, foram comparadas as diferentes regides dentro do mesmo grupo
amostral, com diferencga significativa (Fig.A.6).

O volume do material inserido, a profundidade e configuracao da cavidade podem
influenciar no grau de conversdo, na polimerizacdo e na dureza dos compdsitos [30,31].
Assim, em RUD e ACD a luz emitida pelo aparelho fotopolimerizador teria dificuldade para
propagar e fotosensibilizar o material na regido I da matriz. A polimerizacdo deveria ocorrer

mais lentamente e a contragdo gerada deveria ser menor. Entretanto, para RUD e ACD os
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valores obtidos foram maiores em I, seguido de M e menor em S. A poténcia do aparelho
fotopolimerizador empregado, o tempo de fotopolimerizacdo e a energia resultante do
processo de polimerizacdo [30, 32] podem ter deslocado mais intensamente os cimentos em
dire¢do a luz, deixando mais evidente na regido I os efeitos dessa movimentagdo. Outro fator
a considerar, foi a pressdo exercida pela ponta do aparelho fotopolimerizador sobre a tira de
poliéster, durante todo o periodo de fotoativacao em todas as amostras. Essa acdo fisica pode
ter limitado a movimentagdo do cimento na regido S em virtude do comportamento

tixotropico destes materiais [33].

5. CONCLUSAO

Considerando a metodologia aplicada, os resultados obtidos e o fato de que a
contracdo de polimerizagdo e a porosidade interna dos cimentos resinosos podem
comprometer a longevidade clinica dos procedimentos restauradores, conclui-se que cimento
resinoso AC mostrou comportamento mais satisfatorio para uso em procedimentos

restauradores adesivos indiretos.
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APENDICE A

Figuras

Figura A.1

DE

Fig. A.1 - Representacdao esquematica da matriz para analise no uCT: DI (Diametro Interno) =
4mm, DE (Diametro Externo) = 6mm; AE (Altura Externa) = S5cm e Al (Altura Interna ) =
4mm.
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Figura A.2

A

Fig.A.2 — A: Imagem de Raio-X gerada pelo uCT

Fig.A.2 — B: Reconstrugdo da Fig.A.2 — C: Reconstrucao da sec¢do
sec¢ao transversal pelo software transversal pelo software NRcon: RUD.
NRcon: RUQ.
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Fig.A.2 — D: Reconstrugdo da seccao Fig.A.2 — E: Reconstrucao da sec¢ao
transversal pelo software NRcon: ACQ. transversal pelo software NRcon: ACD.



Figura A.3

A

Fig.A.3 — A: Imagem VOI de RUQ. Fig.A.3 — B: Imagem VOI de RUD.

Fig.A.3 — C: Imagem VOI de ACQ. Fig.A.3 — D: Imagem VOI de ACD.
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Figura A.4
A
3,5 mm (S)
12,0 mm (M)
0,5 mm (I)

Fig.A.4 — A: Delimitacao das regides onde foram avaliadas para contragcdo de polimerizagao.

Fig.A.4 — B: Esquema de marcacao dos pontos; C: Determinacdo dos pontos sobre a imagem
de corte transversal ; D: Aumento da regido onde foi realizada a medida com régua
milimetrada.



Figura A.5
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Fig. A.5 — Histograma do perfil de porosidade entre os grupos.
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Figura A.6
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Fig. A.6 - Contracdo de polimerizacdo em RUD e ACD, nos tercos inferior (I), médio (M) e
superior (S). Letras mintisculas indicam diferenga entre os ter¢os, num mesmo grupo.



Figura A.7

Fig. A7 - A: Imagem
representativa de RUQ.

Fig.A7 — C: Imagem
representativa de ACQ.

em MEV

em MEV

HV Sig VacMode | Mag
M 30.0 kV SE High vacuum|1000!

Fig. A7 - B: Imagem
representativa de RUD.

Fig.A.7 — D: Imagem
representativa de ACD.
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APENDICE B
Tabelas
Tabela B.1 - Informacdes dos cimentos resinosos avaliados.
: Fabricante o~k

Cimento (Lote) Composicao Cor
Pasta Base: pd vidro tratado com silano, acido 2-
propenoico, 2-metil 1,1°-[1-(hydroxymetil) — 1,2-
ethanodlyl] éster, dimetacrilato de trietileno glicol
(TEGDMA), silica tratada com silano, fibra de
vidro, persulfato de soédio e per-3,5,5-trimetil-

3M  ESPE, hexanoato t-butila.

RelyX U200 (8;816)316116) Pasta Catalisadora: p6 de vidro tratado com silano, A2
dimetacrilato substituto, silica tratada com silano, p-
toluenosulfonato de sodio, 1-benzil-5fenil-acido
barico, sais de calcio, 1,12-dodecano dimetacrilato,
hidroxido de célcio e dioxido de titanio.

Conteudo de carga em peso de 72%.

Pasta Base: mondmeros metacrilatos (TEGMA,

BisEMA, BisGMA), canforoquinona,  co-

iniciadores, microparticulas de vidro de bario-
Dentscare alumino-silicatos, nanoparticulas de dioxido de
Ltda. silicio, pigmentos inorganicos € conservantes.

Allcem Core Joinville — A2

SC, Brasil Pasta Catalisadora: monomeros metacrilatos,
(050815) perdxido de  benzoila, estabilizantes e

microparticulas de vidro de bario-alumino-silicato.

Conteudo de carga em peso de 62%.

*Fonte:

Cimento RelyX U200: http://solutions.3m.com.br/wps/portal/3M/pt BR/3AMESPE L A/dental-

professionals/.

Cimento Allcem Core: http://www.fgm.ind.br/.

Tabela B.2 - Parametros utilizados para escaneamento das amostras.

Parametro Valor utilizado
Voltagem (kV) 100
Amperagem (LA) 100
Resolugdo (tamanho do pixel) (um) 3,5
Rotacao do eixo 180°
Passo de rotacao 0,4rs ou 0.4°
Filtro AlCu
Tempo de escaneamento +50min

Parametros utilizados pelo aparelho de pCT SkyScan 1172 (Brucker BioSpin Corporation —

Kontich, Bélgica)
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Tabela B.3 - Analise para porosidade média em RUQ, RUD, ACQ e ACD, expressos por
mediana e quartis 25% e 75%.

Grupo n Quartil 25% Mediana Quartil 75%
RUQ? 5 4,93 5,35 5,81
RUD® 5 5,09 5,17 527
ACQ 5 2,06 2,62 2,65
ACD™" 5 1,99 2,32 2,51

Variaveis seguidas da mesma letra diferem estatisticamente (P < 0,05).
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Submission of an article implies that the work described has not been published previously
(except in the form of an abstract or as part of a published lecture or academic thesis or as an
electronic preprint, see https://www.elsevier.com/sharingpolicy), that it is not under
consideration for publication elsewhere, that its publication is approved by all authors and
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tacitly or explicitly by the responsible authorities where the work was carried out, and that, if
accepted, it will not be published elsewhere including electronically in the same form, in
English or in any other language, without the written consent of the copyright-holder.

All authors should have made substantial contributions to all of the following: (1) the
conception and design of the study, or acquisition of data, or analysis and interpretation of
data, (2) drafting the article or revising it critically for important intellectual content, (3) final
approval of the version to be submitted.

Authors are expected to consider carefully the list and order of authors before submitting
their manuscript and provide the definitive list of authors at the time of the original
submission. Any addition, deletion or rearrangement of author names in the authorship list
should be made only before the manuscript has been accepted and only if approved by the
journal Editor. To request such a change, the Editor must receive the following from the
corresponding author: (a) the reason for the change in author list and (b) written
confirmation (e-mail, letter) from all authors that they agree with the addition, removal or
rearrangement. In the case of addition or removal of authors, this includes confirmation from
the author being added or removed.

Only in exceptional circumstances will the Editor consider the addition, deletion or
rearrangement of authors after the manuscript has been accepted. While the Editor considers
the request, publication of the manuscript will be suspended. If the manuscript has already
been published in an online issue, any requests approved by the Editor will result in a
corrigendum.

This journal is part of our Article Transfer Service. This means that if the Editor feels your
article is more suitable in one of our other participating journals, then you may be asked to
consider transferring the article to one of those. If you agree, your article will be transferred
automatically on your behalf with no need to reformat. Please note that your article will be
reviewed again by the new journal. More information about this can be found here:
https://www.elsevier.com/authors/article-transfer-service.

Upon acceptance of an article, authors will be asked to complete a 'Journal Publishing
Agreement' (for more information on this and copyright, see
https://www.elsevier.com/copyright). An e-mail will be sent to the corresponding author
confirming receipt of the manuscript together with a 'Journal Publishing Agreement' form or a
link to the online version of this agreement.

Subscribers may reproduce tables of contents or prepare lists of articles including abstracts for
internal circulation within their institutions. Permission of the Publisher is required for resale
or distribution outside the institution and for all other derivative works, including
compilations and translations (please consult https://www.elsevier.com/permissions). If
excerpts from other copyrighted works are included, the author(s) must obtain written
permission from the copyright owners and credit the source(s) in the article. Elsevier has
preprinted forms for use by authors in these cases: please consult
https://www.elsevier.com/permissions.
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For open access articles: Upon acceptance of an article, authors will be asked to complete an
'Exclusive License Agreement' (for more information see
https://www.elsevier.com/OAauthoragreement). Permitted third party reuse of open access
articles is  determined by the author's choice of user license (see
https://www.elsevier.com/openaccesslicenses).

Author rights
As an author you (or your employer or institution) have certain rights to reuse your work. For
more information see https://www.elsevier.com/copyright.

You are requested to identify who provided financial support for the conduct of the research
and/or preparation of the article and to briefly describe the role of the sponsor(s), if any, in
study design; in the collection, analysis and interpretation of data; in the writing of the report;
and in the decision to submit the article for publication. If the funding source(s) had no such
involvement then this should be stated.

Elsevier has established a number of agreements with funding bodies which allow authors

to comply with their funder's open access policies. Some authors may also be reimbursed for
associated publication fees. To learn more about existing agreements please visit
https://www.elsevier.com/fundingbodies.

Authors can share their research in a variety of different ways and Elsevier has a number of
green open access options available. We recommend authors see our green open access page
for further information (http://elsevier.com/greenopenaccess). Authors can also self-archive
their manuscripts immediately and enable public access from their institution's repository
after an embargo period. This is the version that has been accepted for publication and which
typically includes author-incorporated changes suggested during submission, peer review and
in editor-author communications. Embargo period: For subscription articles, an appropriate
amount of time is needed for journals to deliver value to subscribing customers before an
article becomes freely available to the public. This is the embargo period and it begins from
the date the article is formally published online in its final and fully citable form.

This journal has an embargo period of 12 months.

Please write your text in good English (American or British usage is accepted, but not a
mixture of these). Authors who feel their English language manuscript may require editing to
eliminate possible grammatical or spelling errors and to conform to correct scientific English
may wish to use the English Language Editing service available from Elsevier's WebShop
(http://webshop.elsevier.com/languageediting/) or visit our customer support site
(http://support.elsevier.com) for more information.

Studies on patients or volunteers require ethics committee approval and informed consent,
which should be documented in the paper. Appropriate consents, permissions and releases
must be obtained where an author wishes to include case details or other personal information
or images of patients and any other individuals in an Elsevier publication. Written consents
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must be retained by the author and copies of the consents or evidence that such consents have
been obtained must be provided to Elsevier on request. For more information, please review
the Elsevier Policy on the Use of Images or Personal Information of Patients or other
Individuals, https://www.elsevier.com/patient-consent-policy. Unless you have written
permission from the patient (or, where applicable, the next of kin), the personal details of any
patient included in any part of the article and in any supplementary materials (including all
illustrations and videos) must be removed before submission.

Our online submission system guides you stepwise through the process of entering your
article details and uploading your files. The system converts your article files to a single PDF
file used in the peer-review process. Editable files (e.g., Word, LaTeX) are required to typeset
your article for final publication. All correspondence, including notification of the Editor's
decision and requests for revision, is sent by e-mail.

Submit your article
Please submit your article via http://ees.elsevier.com/demay/.

Please submit the names and institutional e-mail addresses of several potential referees. For
more details, visit our Support site. Note that the editor retains the sole right to decide whether
or not the suggested reviewers are used.

PREPARATION

It is important that the file be saved in the native format of the word processor used. The text
should be in single-column format. Keep the layout of the text as simple as possible. Most
formatting codes will be removed and replaced on processing the article. In particular, do not
use the word processor's options to justify text or to hyphenate words. However, do use bold
face, italics, subscripts, superscripts etc. When preparing tables, if you are using a table grid,
use only one grid for each individual table and not a grid for each row. If no grid is used, use
tabs, not spaces, to align columns. The electronic text should be prepared in a way very
similar to that of conventional manuscripts (see also the Guide to Publishing with Elsevier:
https://www.elsevier.com/guidepublication). Note that source files of figures, tables and text
graphics will be required whether or not you embed your figures in the text. See also the
section on Electronic artwork.

To avoid unnecessary errors you are strongly advised to use the 'spell-check' and 'grammar-
check' functions of your word processor.

Embedded math equations

If you are submitting an article prepared with Microsoft Word containing embedded math
equations then please read this related support information
(http://service.elsevier.com/app/answers/detail/a_1d/302/c/10528/supporthub/publishing).

Subdivision - numbered sections

Divide your article into clearly defined and numbered sections. Subsections should be
numbered 1.1 (then 1.1.1, 1.1.2, ..), 1.2, etc. (the abstract is not included in section
numbering). Use this numbering also for internal cross-referencing: do not just refer to 'the
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text'. Any subsection may be given a brief heading. Each heading should appear on its own
separate line.

Introduction

This must be presented in a structured format, covering the following subjects, although
actual subheadings should not be included:

* succinct statements of the issue in question;

« the essence of existing knowledge and understanding pertinent to the issue (reference);

* the aims and objectives of the research being reported relating the research to dentistry,
where not obvious.

Materials and methods

* describe the procedures and analytical techniques.

« only cite references to published methods.

« include at least general composition details and batch numbers for all materials.
« identify names and sources of all commercial products e.g.

"The composite (Silar, 3M Co., St. Paul, MN, USA)..."

"... an Au-Pd alloy (Estheticor Opal, Cendres et Metaux, Switzerland)."

* specify statistical significance test methods.

Results

« refer to appropriate tables and figures.

* refrain from subjective comments.

» make no reference to previous literature.
* report statistical findings.

Discussion

* explain and interpret data.

* state implications of the results, relate to composition.
« indicate limitations of findings.

* relate to other relevant research.

Conclusion (if included)
» must NOT repeat Results or Discussion
» must concisely state inference, significance, or consequences

Appendices
If there is more than one appendix, they should be identified as A, B, etc. Formulae and
equations in appendices should be given separate numbering: Eq. (A.1), Eq. (A.2), etc.; in a
subsequent appendix, Eq. (B.1) and so on. Similarly for tables and figures: Table A.1;
Fig.A.1, etc.

» Title. Concise and informative. Titles are often used in information-retrieval systems. Avoid
abbreviations and formulae where possible.

« Author names and affiliations. Please clearly indicate the given name(s) and family
name(s) of each author and check that all names are accurately spelled. Present the authors'
affiliation addresses (where the actual work was done) below the names. Indicate all
affiliations with a lowercase superscript letter immediately after the author's name and in front
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of the appropriate address. Provide the full postal address of each affiliation, including the
country name and, if available, the e-mail address of each author.

 Corresponding author. Clearly indicate who will handle correspondence at all stages of
refereeing and publication, also post-publication. Ensure that the e-mail address is given
and that contact details are kept up to date by the corresponding author.

* Present/permanent address. If an author has moved since the work described in the article
was done, or was visiting at the time, a '"Present address' (or 'Permanent address') may be
indicated as a footnote to that author's name. The address at which the author actually did the
work must be retained as the main, affiliation address. Superscript Arabic numerals are used
for such footnotes.

* 250 words or less.

 subheadings should appear in the text of the abstract as follows: Objectives, Methods,
Results, Significance. (For Systematic Reviews: Objectives, Data, Sources, Study selection,
Conclusions). The Results section may incorporate small tabulations of data, normally 3 rows
maximum.

Although a graphical abstract is optional, its use is encouraged as it draws more attention to
the online article. The graphical abstract should summarize the contents of the article in a
concise, pictorial form designed to capture the attention of a wide readership. Graphical
abstracts should be submitted as a separate file in the online submission system. Image size:
Please provide an image with a minimum of 531 x 1328 pixels (h x w) or proportionally
more. The image should be readable at a size of 5 X 13 cm using a regular screen resolution of
96 dpi. Preferred file types: TIFF, EPS, PDF or MS Office files. See
https://www.elsevier.com/graphicalabstracts for examples.

Authors can make use of Elsevier's Illustration and Enhancement service to ensure the best
presentation of their images and in accordance with all technical requirements: Illustration
Service.

Highlights are mandatory for this journal. They consist of a short collection of bullet points
that convey the core findings of the article and should be submitted in a separate editable file
in the online submission system. Please use 'Highlights' in the file name and include 3 to 5
bullet points (maximum 85 characters, including spaces, per bullet point). See
https://www.elsevier.com/highlights for examples.

Up to 10 keywords should be supplied e.g. dental material, composite resin, adhesion.

Define abbreviations that are not standard in this field in a footnote to be placed on the first
page of the article. Such abbreviations that are unavoidable in the abstract must be defined at
their first mention there, as well as in the footnote. Ensure consistency of abbreviations
throughout the article.
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Collate acknowledgements in a separate section at the end of the article before the references
and do not, therefore, include them on the title page, as a footnote to the title or otherwise.
List here those

individuals who provided help during the research (e.g., providing language help, writing
assistance or proof reading the article, etc.).

Follow internationally accepted rules and conventions: use the international system of units
(SI). If other units are mentioned, please give their equivalent in SI.

Please submit math equations as editable text and not as images. Present simple formulae in
line with normal text where possible and use the solidus (/) instead of a horizontal line for
small fractional terms, e.g., X/Y. In principle, variables are to be presented in italics. Powers
of e are often more conveniently denoted by exp. Number consecutively any equations that
have to be displayed separately from the text (if referred to explicitly in the text).

Embedded math equations

If you are submitting an article prepared with Microsoft Word containing embedded math
equations then please read this related support information
(http://support.elsevier.com/app/answers/detail/a_i1d/302/).

Footnotes should be used sparingly. Number them consecutively throughout the article. Many
word processors can build footnotes into the text, and this feature may be used. Otherwise,
please indicate the position of footnotes in the text and list the footnotes themselves separately
at the end of the article. Do not include footnotes in the Reference list.

Electronic artwork

General points

» Make sure you use uniform lettering and sizing of your original artwork.

* Embed the used fonts if the application provides that option.

* Aim to use the following fonts in your illustrations: Arial, Courier, Times New Roman,
Symbol, or use fonts that look similar.

* Number the illustrations according to their sequence in the text.

* Use a logical naming convention for your artwork files.

* Provide captions to illustrations separately.

* Size the illustrations close to the desired dimensions of the published version.

* Submit each illustration as a separate file.

A detailed guide on electronic artwork is available on our website:
https://www.elsevier.com/artworkinstructions.

You are urged to visit this site; some excerpts from the detailed information are given
here.

Formats

If your electronic artwork is created in a Microsoft Office application (Word, PowerPoint,
Excel) then please supply 'as is' in the native document format.

Regardless of the application used other than Microsoft Office, when your electronic artwork
is finalized, please 'Save as' or convert the images to one of the following formats (note the
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resolution requirements for line drawings, halftones, and line/halftone combinations given
below):

EPS (or PDF): Vector drawings, embed all used fonts.

TIFF (or JPEG): Color or grayscale photographs (halftones), keep to a minimum of 300 dpi.
TIFF (or JPEG): Bitmapped (pure black & white pixels) line drawings, keep to a minimum of
1000 dpi.

TIFF (or JPEG): Combinations bitmapped line/half-tone (color or grayscale), keep to a
minimum of 500 dpi.

Please do not:

* Supply files that are optimized for screen use (e.g., GIF, BMP, PICT, WPQ); these typically
have a low number of pixels and limited set of colors;

* Supply files that are too low in resolution;

 Submit graphics that are disproportionately large for the content.

Color artwork

Please make sure that artwork files are in an acceptable format (TIFF (or JPEG), EPS (or
PDF), or MS Office files) and with the correct resolution. If, together with your accepted
article, you submit usable color figures then Elsevier will ensure, at no additional charge, that
these figures will appear in color online (e.g., ScienceDirect and other sites) regardless of
whether or not these illustrations are reproduced in color in the printed version. For color
reproduction in print, you will receive information regarding the costs from Elsevier
after receipt of your accepted article. Please indicate your preference for color: in print or
online only. For further information on the preparation of electronic artwork, please see
https://www.elsevier.com/artworkinstructions.

Elsevier's WebShop (http://webshop.elsevier.com/illustrationservices) offers Illustration
Services to authors preparing to submit a manuscript but concerned about the quality of the
images accompanying their article. Elsevier's expert illustrators can produce scientific,
technical and medicalstyle images, as well as a full range of charts, tables and graphs. Image
'polishing' is also available, where our illustrators take your image(s) and improve them to a
professional standard. Please visit the website to find out more.

Captions to tables and figures

« list together on a separate page.

* should be complete and understandable apart from the text.

« include key for symbols or abbreviations used in Figures.

« individual teeth should be identified using the FDI two-digit system.

Please submit tables as editable text and not as images. Tables can be placed either next to the
relevant text in the article, or on separate page(s) at the end. Number tables consecutively in
accordance with their appearance in the text and place any table notes below the table body.
Be sparing in the use of tables and ensure that the data presented in them do not duplicate
results described elsewhere in the article. Please avoid using vertical rules.

Must now be given according to the following numeric system:
Cite references in text in numerical order. Use square brackets: in-line, not superscript e.g.
[23]. All references must be listed at the end of the paper, double-spaced, without indents. For
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example: 1. Moulin P, Picard B and Degrange M. Water resistance of resin-bonded joints with
time related to alloy surface treatments. J Dent, 1999; 27:79-87. 2. Taylor DF, Bayne SC,
Sturdevant JR and Wilder AD. Comparison of direct and indirect methods for analyzing wear
of posterior composite restorations. Dent Mater, 1989; 5:157-160. Avoid referencing abstracts
if possible. If unavoidable, reference as follows: 3. Demarest VA and Greener EH . Storage
moduli and interaction parameters of experimental dental composites. J Dent Res, 1996;
67:221, Abstr. No. 868.

Citation in text

Please ensure that every reference cited in the text is also present in the reference list (and
vice versa). Any references cited in the abstract must be given in full. Unpublished results and
personal communications are not recommended in the reference list, but may be mentioned in
the text. If these references are included in the reference list they should follow the standard
reference style of the journal and should include a substitution of the publication date with
either 'Unpublished results' or 'Personal communication'. Citation of a reference as 'in press'
implies that the item has been accepted for publication.

Reference links

Increased discoverability of research and high quality peer review are ensured by online links
to the sources cited. In order to allow us to create links to abstracting and indexing services,
such as Scopus, CrossRef and PubMed, please ensure that data provided in the references are
correct. Please note that incorrect surnames, journal/book titles, publication year and
pagination may prevent link

creation. When copying references, please be careful as they may already contain errors. Use
of the

DOI is encouraged.

Web references

As a minimum, the full URL should be given and the date when the reference was last
accessed. Any information, if known (DOI, author names, dates, reference to a source
publication, etc.), should also be given. Web references can be listed separately (e.g., after the
reference list) under a different heading if desired, or can be included in the reference list.

References in a special issue
Please ensure that the words 'this issue' are added to any references in the list (and any
citations in the text) to other articles in the same Special Issue.

Reference management software

Most Elsevier journals have their reference template available in many of the most popular
reference management software products. These include all products that support Citation
Style Language styles (http://citationstyles.org), such as Mendeley
(http://www.mendeley.com/features/reference-manager) and Zotero
(https://www.zotero.org/), as well as EndNote (http://endnote.com/downloads/styles). Using
the word processor plug-ins from these products, authors only need to select the appropriate
journal template when preparing their article, after which citations and bibliographies will be
automatically formatted in the journal's style.

If no template is yet available for this journal, please follow the format of the sample
references and citations as shown in this Guide.
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Users of Mendeley Desktop can easily install the reference style for this journal by clicking
the following link: http://open.mendeley.com/use-citation-style/dental-materials

When preparing your manuscript, you will then be able to select this style using the Mendeley
plugins for Microsoft Word or LibreOffice.

Reference style

Text: Indicate references by number(s) in square brackets in line with the text. The actual
authors can be referred to, but the reference number(s) must always be given.

Example: '..... as demonstrated [3,6]. Barnaby and Jones [8] obtained a different result ....'
List: Number the references (numbers in square brackets) in the list in the order in which they
appear in the text.

Examples:

Reference to a journal publication:

[1] J. van der Geer, J.A.J. Hanraads, R.A. Lupton, The art of writing a scientific article, J. Sci.
Commun. 163 (2010) 51-59.

Reference to a book:

[2] W. Strunk Jr., E.B. White, The Elements of Style, fourth ed., Longman, New York, 2000.
Reference to a chapter in an edited book:

[3] G.R. Mettam, L.B. Adams, How to prepare an electronic version of your article, in: B.S.
Jones, R.Z. Smith (Eds.), Introduction to the Electronic Age, E-Publishing Inc., New York,
2009, pp. 281-304.

Reference to a website:

[4] Cancer  Research UK, Cancer  statistics  reports for the UK.
http://www.cancerresearchuk.org/ aboutcancer/statistics/cancerstatsreport/, 2003 (accessed
13.03.03).

Journal abbreviations source

Journal names should be abbreviated according to the List of Title Word Abbreviations:
http://www.issn.org/services/online-services/access-to-the-ltwa/.

Elsevier accepts video material and animation sequences to support and enhance your
scientific research. Authors who have video or animation files that they wish to submit with
their article are strongly encouraged to include links to these within the body of the article.
This can be done in the same way as a figure or table by referring to the video or animation
content and noting in the body text where it should be placed. All submitted files should be
properly labeled so that they directly relate to the video file's content. In order to ensure that
your video or animation material is directly usable, please provide the files in one of our
recommended file formats with a preferred maximum size of 150 MB. Video and animation
files supplied will be published online in the electronic version of your article in Elsevier Web
products, including ScienceDirect: http://www.sciencedirect.com. Please supply 'stills' with
your files: you can choose any frame from the video or animation or make a separate image.
These will be used instead of standard icons and will personalize the link to your video data.
For more detailed instructions please visit our video instruction pages at
https://www.elsevier.com/artworkinstructions. Note: since video and animation cannot be
embedded in the print version of the journal, please provide text for both the electronic and
the print version for the portions of the article that refer to this content.

The journal encourages authors to create an AudioSlides presentation with their published
article. AudioSlides are brief, webinar-style presentations that are shown next to the online
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article on ScienceDirect. This gives authors the opportunity to summarize their research in
their own words and to help readers understand what the paper is about. More information
and examples are available at https://www.elsevier.com/audioslides. Authors of this journal
will automatically receive an invitation e-mail to create an AudioSlides presentation after
acceptance of their paper.

Supplementary material can support and enhance your scientific research. Supplementary files
offer the author additional possibilities to publish supporting applications, high-resolution
images, background datasets, sound clips and more. Please note that such items are published
online exactly as they are submitted; there is no typesetting involved (supplementary data
supplied as an Excel file or as a PowerPoint slide will appear as such online). Please submit
the material together with the article and supply a concise and descriptive caption for each
file. If you wish to make any changes to supplementary data during any stage of the process,
then please make sure to provide an updated file, and do not annotate any corrections on a
previous version. Please also make sure to switch off the 'Track Changes' option in any
Microsoft Office files as these will appear in the published supplementary file(s). For more
detailed  instructions  please  visit our  artwork  instruction  pages  at
https://www.elsevier.com/artworkinstructions.

The following list will be useful during the final checking of an article prior to sending it to
the journal for review. Please consult this Guide for Authors for further details of any item.
Ensure that the following items are present:

One author has been designated as the corresponding author with contact details:

* E-mail address

* Full postal address

All necessary files have been uploaded, and contain:

» Keywords

* All figure captions

* All tables (including title, description, footnotes)

Further considerations

* Manuscript has been 'spell-checked' and 'grammar-checked'

* References are in the correct format for this journal

» All references mentioned in the Reference list are cited in the text, and vice versa

* Permission has been obtained for use of copyrighted material from other sources (including
the Internet)

Printed version of figures (if applicable) in color or black-and-white

* Indicate clearly whether or not color or black-and-white in print is required.

For any further information please visit our customer support site at
http://support.elsevier.com.

AFTER ACCEPTANCE

The Digital Object Identifier (DOI) may be used to cite and link to electronic documents. The
DOI consists of a unique alpha-numeric character string which is assigned to a document by
the publisher upon the initial electronic publication. The assigned DOI never changes.
Therefore, it is an ideal medium for citing a document, particularly 'Articles in press' because
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