LUCi REGINA PANKA ARCHEGAS

SORGCAO E SOLUBILIDADE DE RESINAS
COMPOSTAS POLIMERIZADAS COM
LUZ HALOGENA E LED

CURITIBA
2005



Luci Regina Panka Archegas

SORGCAO E SOLUBILIDADE DE RESINAS
COMPOSTAS POLIMERIZADAS COM
LUZ HALOGENA E LED

Dissertagcao apresentada ao Programa de
Pés-graduacao em Odontologia da
Pontificia Universidade Catélica do Parana,
como parte dos requisitos para obtengao do
titulo de Mestre em Odontologia, Area de
Concentragao em Dentistica.

Orientadora: Prof®. Dra. Evelise Machado de Souza

CURITIBA
2005



A669s
2005

Archegas, Luci Regina Panka

Sorgdo e solubilidade de resinas compostas polimerizadas com luz halogena
eled/ Luci Regina Panka Archegas ; orientadora, Evelise Machado de Souza.
—2005.

82 f. :il. ;30 cm

Dissertacdo (mestrado) — Pontificia Universidade Catolica do Parana,
Curitiba, 2005
Inclui bibliografia

1. Resinas dentarias — Testes. 2. Materiais dentarios. 3. Polimerizagio.

I. Souza, Evelise Machado de. II. Pontificia Universidade Catdlica do Parana.
Programa de P6s-Graduagdo em Odontologia. II1. Titulo.

CDD 20. ed. - 617.695




A Deus,

Pela minha vida, pelo amparo e iluminacdo para vencer mais esta etapa.

Ao meu marido Eduardo,
Por todo amor, companheirismo e apoio durante a realizacao deste curso. Meu profundo
agradecimento pela compreensao durante meus momentos de afastamento. Seu interesse

e participa¢ao na minha pesquisa foram fundamentais em todos os momentos.

Aos meus filhos Beatriz e Bernardo
Pela fonte de alegria, amor e carinho. Pelo incentivo que souberam transmitir.Espero
que os momentos da minha auséncia em suas vidas, possam mais tarde ser

interpretados como exemplo de busca pelo conhecimento e crescimento profissional.

Aos meus pais Jos¢ (in memorian) e Joanna

Pelo amor, esforgo e dedicagdo que sempre dispensaram para com todos seus filhos.

A meu pai, que apesar de ndo estar aqui para compartilhar comigo mais esta etapa, me
mostrou o caminho que deve ser trilhado na vida.

A minha mdo mae, pela inesgotavel ajuda em todos os momentos da minha vida

DEDICO.

il



AGRADECIMENTO ESPECIAL

A professora Evelise Machado de Souza, meu profundo respeito e admiragio
pela competéncia e dedicagdo a fungdo de educadora e pesquisadora. Este trabalho fica
marcado pela eximia orientagdo, na qual o conhecimento sempre trouxe a seguranga
necessaria e o respeito propiciou expor minhas idéias. Jamais esquecerei a dedicacdo e a
amizade a mim dedicadas. Por todo o periodo de convivéncia e aprendizado.

Muito obrigada.

AGRADECIMENTOS

Ao Coordenador do Laboratorio de Engenharia e Transplante Celular, Professor
Waldemiro Gremski, pela viabilizagdo do laboratorio para execucdo da parte
experimental desta pesquisa.

A gerente administrativa do Laboratério de Engenharia e Transplante Celular,
Elda M. Castelhano e toda sua equipe, pelo acolhimento e confianca em mim
depositados.

Ao Diretor do Programa de Pds-Graduagdo em Odontologia, Professor Sérgio
Vieira, pela determinacdo e empenho neste programa, além dos conhecimentos
transmitidos.

A professora Janaina B. de Almeida, pelo carinho, disciplina e incontestével

conhecimento demonstrados durante todo o curso.

iii



Ao professor Danilo B. Menezes Caldas, por suas valorosas contribui¢des nesta
pesquisa. O elo entre os conhecimentos tedricos e a aplicagdo pratica profissional,
aliado a um espirito questionador, o tornam um profissional de destaque.

Ao professor Rodrigo Rached, pela incansavel aten¢do dispensada na minha
formagao profissional e contribui¢des relevantes para o aprimoramento deste trabalho.

Ao professor Rui Mazur, pela disponibilidade em ensinar, incentivo nos
trabalhos e amizade.

Ao professor Edvaldo A. Ribeiro Rosa, pela relevante avaliagdo deste trabalho,
quando do exame de qualificagdo.

Ao professor Sérgio Aparecido Ignécio, pela competéncia na andlise estatistica e
interpretacao dos resultados desta pesquisa.

A Universidade Federal do Parana e a todos os meus colegas, por permitirem a
realiza¢ao do meu curso de Mestrado.

Aos colegas de turma, Fernando Osternack, Juliana M. Martin, Vladja Torno
Carolina F. Rocha e Desirée M. Machado, pelo convivio, amizade e conhecimentos
adquiridos em grupo. Agradecimento especial aos colegas Desirée M. Machado e
Marcos Kenzo Takahashi, pelo auxilio na fase laboratorial desta pesquisa.

A secretaria Neide Borges dos Reis, pelo carinho e atengfio com que sempre me
atendeu.

A funcionaria da Clinica de Dentistica, Silvana Casagrande Gabardo, pela
atencdo dispensada e pelo zelo na execugdo de seu trabalho.

A todas as pessoas que de alguma forma colaboraram com a minha formacao

profissional.

v



AGRADECO TAMBEM

A minha sogra Ligia Maria T. Archegas e ao meu sogro Dilmar Abilio
Archegas, pelos exemplos de perseveranga e dignidade. O incanséavel apoio para com
meus filhos, principalmente durante a realiza¢do deste curso, sempre serdo lembrados.

As minhas irmds, Elza e Neli, pelo carinho, pela preocupacido e incentivos
sempre ofertados. Ao meu irmdo, Tadeu Panka, pela atencdo comigo sempre
dispensada, pelo exemplo de sobriedade e integridade. Agradego a vocés toda a ajuda na
minha formagao profissional.

Aos demais familiares, presentes em todos os momentos, pela compreensdo,
incentivo e por acreditarem no meu potencial.

As minhas funciondrias Ivonete F. Pereira e Rosimar Lopes da Cunha, pela
dedicacdo a minha casa e principalmente & minha familia. Jamais esquecerei que a
conclusdo deste curso foi com a ajuda de voces.

Aos meus amigos, que sempre compartilharam comigo minhas angustias e

conquistas.

A todos vocés, muito obrigada.



Sumario

L. PAGING THEULO..cceeiieieecee ettt e st e e e e e s e e e naneeenes 1
2. RESUITIO 1.ttt ettt e bt e sttt e et e bt e saee e b e saneens 2
3 INETOAUGAOD. ...ttt ettt e et e e et e e et e e e ae e e e reeeeaeeenans 3
4. MateriaiS € MELOMO. ... c..eeuiiiiiieieiieteee ettt sttt sttt st e 5
5 RESUIAAOS. ..t 8
6. DISCUSSAO ..cnviiiiieiieiite ettt ettt et e be e et e sb b e et e e sbb e e bt e sbeeeabe e bt e sabeenbeesateens 9
7. CONCIUSTES ..ttt ettt ettt ettt b et sat ettt sat e bt et sbeenbeentesatenbeenees 14
8. RETRICIICIAS ....eevviiieiieie ettt sttt 15
0. TADCIAS. ..ot ettt ettt ettt 20
1O, ANEXOS ottt ettt ettt ettt ettt et e b et e bbbttt be e sareenbee e 23

10.1 Revisao da LIteratura ........cocvevueeiirieniieieniiesieeeeit ettt 23

10.2 Material € MEtOAO .....ooviruiiriieiiiiieieeeeteeee et 38

10.3 Andlises EStatiStICaAS ......cccuevieriirieniiiieeiesieeesiere ettt 43
11. Normas da REVISTA ......cocuiiiiiiiiiiiiicieeee et 52
12, Artig0o €M INGIES ..c..veiiiiiiieiie e s 57

vi



1. Pagina Titulo

Sorcdo e solubilidade de resinas compostas polimerizadas com luz halégena e LED

Luci Regina Panka Archegas

Cirurgia-Dentista graduada pela UFPR

Aluna do Programa de Pds Graduagao em Odontologia da PUCPR
Area de Concentracdo Dentistica

Rua Barao de Guaratna, 503

Juvevé — Curitiba — Parana — Brasil

CEP 80-030-310

Telefone residencial: (41) 3024- 7415

Telefone comercial: (41) 3353- 2112

Fax: (41) 3271-1637

Email: luciarchegas(@uol.com.br

Evelise Machado de Souza
Doutora em Odontologia pela FOB-USP

Professora Adjunta da Pontificia Universidade Catolica do Parana



2. Resumo

Objetivo: Apesar de serem considerados estruturas insoliveis, os polimeros absorvem
agua e liberam componentes quando em ambiente aquoso. O objetivo deste estudo foi
avaliar a sorcdo e a solubilidade de trés resinas compostas hibridas polimerizadas com
luz halégena e luz emitida por diodo (LED).

Método: De acordo com a ISO 4049, trinta e dois discos de trés resinas compostas
comerciais (Herculite XRV, Tetric Ceram e Filtek Z250) foram polimerizados com
aparelhos de luz halégena (Optilux 501™) e de LED (LEDemetron 1™) e divididos em
grupos para cada tempo de armazenamento. Os espécimes foram armazenados em um
dessecador a 37°C e pesados até uma massa constante (m;). Os discos foram imersos em
agua deionizada por 24 horas, 7 e 28 dias e pesados novamente (my). O
recondicionamento dos espécimes foi realizado até a obtengdo de uma massa constante
(m3). A sorcdo e a solubilidade foram calculadas e submetidas a ANOVA e teste de
Tukey (p<0,01).

Resultados: Nao foram encontradas diferencas significantes entre as fontes de luz
utilizadas. A sorc¢ao de agua foi crescente com o tempo para todas as resinas. A menor
sor¢ao foi obtida pela Herculite XRV, seguida da Tetric Ceram e Filtek Z250 com
diferencas estatisticas entre todas. Os diferentes periodos de armazenamento nao
influenciaram a solubilidade dos compositos Herculite XRV e Tetric Ceram, enquanto a
Filtek Z250 mostrou redu¢do com maior periodo de armazenamento.

Significancia: A polimerizacdo com luz halégena e LED, com mesma intensidade e
tempo de exposi¢ao, nao afetou a sor¢ao e a solubilidade das resinas testadas.
Palavras-chave: resina composta, sorcao de agua, solubilidade, polimerizagdo, luz

halogena, LED.



3. Introdugao

A interagdo das resinas compostas com o meio oral imido provoca redugdo de
suas propriedades mecanicas [1-4]. Quando a resina é imersa em agua, dois diferentes
mecanismos ocorrem: o primeiro € a sor¢ao de agua produzindo um aumento de massa,
e o segundo ¢ a lixiviagdo de componentes, como particulas ou mondmeros residuais,
levando a uma reducdo de massa [5,6]. A sor¢do de agua nos compdsitos ¢ um processo
de difusdo controlada que ocorre principalmente na matriz resinosa [7-9]. Este
fenomeno pode causar também perda da unido entre carga e matriz ou até mesmo
degradagdo hidrolitica das particulas [10]. Os fenomenos de sor¢do ¢ solubilidade
podem ser precursores de uma variedade de processos quimicos e fisicos que acarretam
em efeitos deletérios na estrutura do material polimérico, podendo comprometer seu
desempenho clinico [11].

Alguns autores enfatizam que a sor¢do de dgua em um compodsito pode ter
conseqiiéncias clinicas benéficas, uma vez que a expansdo gerada poderia melhorar o
selamento marginal da restauracdo [12-14] e também contribuir para o relaxamento da
tensdo gerada durante a contragdo de polimerizagdo [15,16]. Porém, a expansdo
higroscopica e a tensdo de contragdo ndo ocorrem uniformemente nas restauragdes em
resina composta, uma vez que a contragdo ocorre rapidamente e o relaxamento ocorre
de forma lenta, podendo durar dias [17].

A incompleta polimerizagdo e baixa conversdo dos mondmeros podem resultar
em maior solubilidade da resina composta [5,18]. Estudos tém demonstrado que
monodmeros residuais sdo os principais componentes liberados dos compositos dentais,
ocorrendo principalmente nos primeiros dias [18,19]. O mondémero trietileno glicol
dimetacrilato (TEGDMA) tem sido identificado como a principal substancia liberada

das resinas compostas, porém, pequenas quantidades de outros mondmeros, tais como



bisfenol A glicidil metacrilato (Bis-GMA) e uretano dimetacrilato (UDMA) podem
também ser liberados na agua [19]. A lixiviagdo desses componentes pode influenciar a
alteracdo dimensional inicial [8,11], o desempenho clinico [5,11], o aspecto estético das
restauragdes [20] e a biocompatibilidade do material [18,21].

A sorcao de agua e a solubilidade das resinas compostas podem ser afetadas por
diversos fatores, tais como: variagcdes na composi¢ao da matriz resinosa, no tamanho e
na distribui¢do das particulas de carga, assim como o tipo de polimerizagdo empregada
[22]. Porém, nenhum estudo ainda relatou o efeito da polimerizagdo utilizando luz
emitida por diodo (LED) sobre a sor¢do e solubilidade das resinas compostas.

Desta forma, o objetivo deste estudo foi avaliar a sorcdo e a solubilidade de
resinas compostas hibridas polimerizadas com luz halégena e LED, apds varios
periodos de armazenamento em agua. A hipdtese a ser testada neste estudo ¢ a de que
resinas compostas polimerizadas tanto com luz halégena quanto com LED, utilizando a
mesma poténcia e tempo de exposi¢do, apresentem o mesmo grau de sor¢do e

solubilidade em 4gua, em periodos variados de tempo.



4. Materiais e Método

A metodologia deste estudo foi realizada de acordo com a especificagao 4049 da
ISO (Internacional Standards Organization, 2000) [23]. Uma matriz de ago inoxidavel
foi utilizada para confeccionar os espécimes em forma de disco com 15 + 0,1 mm de
diametro e 1 = 0,1 mm de espessura. Os materiais testados, bem como a composi¢ao da
matriz, tipo, tamanho médio e conteido de particulas de carga, estdo listados na Tabela
1. Um total de 192 espécimes foi confeccionado, com 96 para cada tipo de fonte de luz,
e, destes, 30 espécimes para cada resina composta na cor A3, que foram subdivididos
em grupos de 10 espécimes para cada tempo de armazenamento. Dois espécimes de
cada grupo foram mantidos em dessecador sob vacuo, como controle.

Cada resina composta foi inserida no interior da matriz metalica, em um Unico
incremento. O material permaneceu em contato com laminas de acetato em ambos os
lados do espécime. Uma lamina de vidro foi posicionada sobre a lamina de acetato e
pressionada durante dois minutos para extravasamento de excesso de material.

Metade dos espécimes de cada composito foi polimerizada utilizando o aparelho
fotopolimerizador de luz haldgena Optilux VLC 501™ (Demetron Research Corp,
Danbury, CT, USA), e a outra metade, com o aparelho fotopolimerizador
LEDemetron1™ (Demetron Research Corp, Danbury, CT, USA). Ambos apresentaram
poténcia proxima a 600mW/cm?. A intensidade da luz foi monitorada pelos radiémetros
contidos nos respectivos equipamentos, realizando afericdes a cada 5 espécimes. A
ponta dos aparelhos fotopolimerizadores, ambas com 11 mm de didmetro, foi mantida
sobre a lamina de vidro, para assegurar uma mesma distancia em relagdo a superficie da
resina composta. Os espécimes foram polimerizados por 20 segundos no centro e em
quatro pontos eqiiidistantes na periferia, totalizando 100 segundos no topo e 100

segundos na base de cada disco.



Os demais procedimentos foram realizados em uma sala com umidade (50% =+
10% de umidade relativa) e temperatura controladas (23°C £ 2°C). Os espécimes foram
entdo transferidos e mantidos em um dessecador sob vacuo contendo silica gel a 37°C
por 22 horas, e depois transferidos para outro dessecador a 23°C £ 2°C por 2 horas. A
pesagem foi realizada em uma balanca analitica (Bel Mark U210A, Bel Engineering,
Monza, MI, Italia) com uma precisao de 0,0001 g. Este ciclo foi repetido até a obtengao
de uma massa constante, denominada m;. Em um estudo piloto, observou-se que foi
necessario um periodo de 60 dias para conseguir estabilizacdo da massa dos espécimes.

Antes da imersdo em agua, o volume dos discos foi determinado medindo-se o
diametro em dois pontos opostos com um paquimetro digital com precisao de 0,01mm
(CD6 CS, Mitutoyo, Kanagawa, Japdo) e a altura com um micrometro com precisao de
0,01lmm (103-125, Mitutoyo, Kanagawa, Japao) em um ponto central e quatro pontos
eqiiidistantes do espécime.

Os espécimes de cada grupo foram colocados individualmente em tubos de
ensaio protegidos com folha de aluminio contendo 12 mL de 4gua deionizada. Os discos
foram mantidos em uma posicdo vertical usando pérolas de vidro como suporte e
colocados em estufa a 37°C por 24 horas, 7 dias e 28 dias. Para os grupos analisados em
28 dias, a agua foi trocada semanalmente. Ap6s cada periodo de armazenamento, os
discos foram retirados da agua, secos com papel absorvente e jato de ar livre de
impurezas durante 15 segundos. Uma nova pesagem foi realizada para obten¢ao de my.

Os espécimes foram levados novamente ao dessecador sob vacuo, na presenca
de silica gel, a 37°C por 22 horas e transferidos para outro dessecador a 23°C + 2°C por
2 horas para recondicionamento das amostras, até obten¢do de uma massa constante,

denominada ms.



As propriedades de sor¢do de dgua (Ws,) e solubilidade em agua (W) foram
calculadas de acordo com a férmula proposta pela ISO 4049 [23].
Calculo dos valores de sor¢do de 4gua em pg/mm’:
W =m, —my
A%
Calculo dos valores de solubilidade em + pug/mm’:

Wo=mi—m3

v
. m; = massa do espécime antes da imersao em agua;
. m, = massa do espécime apds a imersao em agua;
. m3 = massa do espécime apds imersdo e dessecacgio;
. V = volume do espécime em mm”.

De posse dos dados obtidos, foram analisados os pressupostos de normalidade por
meio do teste de Kolmogorov-Smirnov e de homogeneidade de variancias pelo teste de
Levene. Desta forma, foi possivel utilizar ANOVA a trés critérios de classificagao,
modelo fatorial completo, e o teste de Tukey HSD para detectar diferengas entre os

valores médios de sorcao e solubilidade (p<0,01).



5. Resultados

Comparando os valores médios de sor¢do e solubilidade, a ANOVA revelou
diferengas estatisticamente significantes (p<0,01) entre os fatores: resina composta e
periodo de armazenamento. Para a variavel sor¢do, foram identificadas interagdes entre
resina composta x fonte de luz e resina composta x periodo de armazenamento. Para a
variavel solubilidade, foi detectada interacdo entre resina composta X periodo de
armazenamento. A Tabela 2 mostra que ndo houve diferencas estatisticamente
significantes entre as diferentes fontes de luz, tanto para sor¢do quanto para
solubilidade. Desta forma, as médias de sorcdo e solubilidade estdo apresentadas na
Tabela 3, considerando resina composta e periodo de armazenamento como fontes de
variagao para este estudo.

O composito Herculite XRV demonstrou os menores valores de sor¢do de agua,
seguido dos compositos Tetric Ceram e Filtek Z250, com diferencas estatisticamente
significantes entre todos (p<0,01). Todos os materiais testados exibiram um aumento
estatisticamente significante na sor¢ao de d4gua como resultado do aumento do tempo de
armazenamento. O compdsito Filtek Z250 apresentou maiores valores de sor¢dao em 28
dias de armazenamento (p<0,01).

Nao foram encontradas diferencas significantes na solubilidade das resinas
Herculite XRV e Tetric Ceram, considerando os diferentes periodos de armazenamento.
Porém, o compésito Filtek Z250 apresentou uma reducdo significante na solubilidade
com o aumento do periodo de armazenamento. A solubilidade da resina composta
Herculite XRV foi significantemente menor que a da Filtek Z250, no periodo de 24
horas. No periodo de 28 dias, o compdsito Filtek Z250 apresentou solubilidade

estatisticamente menor que a resina Tetric Ceram (p<0,01).



6. Discussao

De acordo com a norma 4049 da ISO [23], para que as resinas compostas sejam
indicadas como materiais restauradores, devem apresentar sor¢ao de agua menor que 40
pg/mm’ e solubilidade menor que 7,5 pg/mm’ para um periodo de armazenamento de 7
dias. Os valores tanto de sor¢do como de solubilidade obtidos neste estudo sao bem
menores, mesmo para um periodo de armazenamento de 28 dias. Os valores de sor¢do
aumentaram significativamente em 28 dias, o que sugere que o periodo de 7 dias ndo ¢
suficiente para avaliar os verdadeiros valores de absorcdo de agua para materiais
resinosos [14,19,24,25].

Os diferentes resultados encontrados para as propriedades de sor¢do de agua e
solubilidade provavelmente estdo relacionados a composi¢ao dos compositos testados.
As resinas compostas utilizadas neste estudo apresentam grande similaridade com
relacdo a porcentagem de carga em volume (aproximadamente 60%), porém, diferencas
sdo encontradas entre os tipos de particulas € mondmeros das matrizes organicas. Entre
as resinas fotopolimerizaveis disponiveis no mercado, muitas sdo combinagdes de
bisfenol A glicidil dimetacrilato (Bis-GMA), uretano dimetacrilato (UDMA),
trietilenoglicol dimetacrilato (TEGDMA) e, mais recentemente, o bisfenol A
polietilenoglicol dieter dimetacrilato (Bis-EMA). O Bis-EMA tem sido empregado nas
resinas compostas mais atuais por ser um mondmero menos hidrofilo, apresentando
uma estrutura molecular semelhante ao Bis-GMA, porém com dois grupamentos
hidroxila a menos [26].

Baseado nas caracteristicas dos mondmeros resinosos [26], seria de se esperar
um comportamento mais favoravel do composito Filtek Z250 com relagdo a sor¢do de
agua, o que nao foi observado neste estudo. Desta forma, sugere-se que ndo s6 a

composi¢do da matriz deva ser considerada, mas também a quantidade de cada
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mondémero utilizado. Adicionalmente, os componentes inorganicos das resinas
compostas também podem contribuir para os diferentes graus de sor¢do. Apesar de ndo
existir uma absor¢do consideravel de agua nas particulas de carga [9], pode haver
acomodacdo de 4gua na interface entre as particulas e a matriz, o que provocaria um
efeito deletério desta unido com o decorrer do tempo [10]. Diferencas observadas na
absor¢do de agua podem ser atribuidas a natureza das particulas e a efetividade de sua
silanizacdo [9,27,28]. Os compositos Herculite XRV e Tetric Ceram apresentam
basicamente particulas vitreas na sua composicdo, enquanto a resina composta Filtek
7250 apresenta silica-zirconia, a qual pode ser responsavel por uma silanizacdo menos
efetiva [27]. Este fato poderia explicar a maior sor¢do da resina Filtek Z250 em relagdo
as demais resinas compostas. O periodo de 28 dias de armazenamento para esta resina
acarretou em um aumento pronunciado dos indices de sor¢do, quando comparado com
as outras resinas compostas, no mesmo periodo. Este comportamento da resina Filtek
7250 foi o fator determinante para a identificagdo de interagdes entre resina x fonte de
luz e resina x periodo de armazenamento.

Os resultados apresentados pela resina composta Herculite XRV no presente
estudo podem estar associados a uma maior densidade de ligacdes cruzadas [11,26] e
grau de conversdo atribuidos ao copolimero Bis-GMA / TEGDMA [29]. Esta
combinagdo promove um sinergismo na taxa de polimerizagio e uma melhor
compatibilidade entre ambos [29].

A medida da solubilidade dos materiais resinosos reflete a quantidade de
monomeros residuais liberados para a dgua [11,18,28], além de outras substancias de
baixa massa molecular, como elementos das particulas de carga [10,20,30] e foto-

iniciadores [18,21].
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Na metodologia empregada neste estudo e preconizada pelas normas da ISO
[23], a desidratacdo inicial e final dos espécimes pode afetar diretamente o valor de
solubilidade dos compdsitos. Se o material ndo for totalmente desidratado no inicio do
processo, os valores de solubilidade podem refletir somente o término de dessecacdo do
espécime. Um estudo recente avaliou a solubilidade de diferentes materiais com e sem o
ciclo de dessecagdo inicial e concluiu que hd um aumento de até¢ 8 vezes na
solubilidade, quando os espécimes ndo sao desidratados [31]. Apesar da norma 4049 da
ISO [23] sugerir 2 a 3 semanas para obtengdo de massa constante, neste estudo, foram
necessarios 60 dias, periodo indicado por um teste-piloto. Este tempo foi igual ao que
Sarret, Soderholm e Batich (1991) [4] utilizaram para desidratacdo de seus espécimes
antes da imersdo em agua.

As resinas compostas testadas apresentaram maiores valores de solubilidade no
periodo de 24 horas, o que demonstra que a maior perda dos componentes resinosos
ocorre no inicio da imersao em agua [18], diferente de outros estudos onde a
solubilidade se mostrou crescente em fungao do tempo [19,32]. No periodo de 24 horas,
a maior solubilidade encontrada na resina Filtek Z250, quando comparada a Herculite
XRYV, pode ser atribuida a diferencas na composi¢do de sua matriz resinosa. Sideridou
et al (2003) [26] reportaram menor solubilidade do copolimero Bis-GMA/TEGDMA,
quando comparado a copolimeros de UDMA e Bis-EMA. Adicionalmente, os mesmos
autores encontraram maior grau de conversdo em matrizes a base de Bis-GMA e
TEGDMA [29]. Esta afirma¢do esta de acordo com outros estudos [5,11,18,21] que
relacionaram um menor grau de conversdo a uma maior quantidade de componentes
lixiviaveis.

Além da matriz resinosa, os componentes inorganicos também podem

influenciar a solubilidade dos compositos. Soderholm et al (1996) [30] encontraram
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maior lixiviagdo de particulas de bario em materiais com matrizes resinosas a base de
UDMA em agua destilada, quando comparadas a matriz de Bis-GMA. As particulas de
vidro de bario encontradas na Tetric Ceram podem também causar maior lixiviagdo de
outros componentes inorganicos, principalmente o silicio [20,30].

A presenca de particulas de silica-zirconia no compdsito Filtek Z250 pode ser a
causa de sua maior solubilidade nas primeiras 24 horas em agua. Ferracane (1994) [18]
relatou solubilidade significantemente maior da resina composta Z100, em um periodo
de 48 horas, que também contém estas mesmas particulas, comparada a outras resinas
compostas, como a Herculite. O compdsito Filtek Z250 demonstrou uma redugdo
significante nos outros periodos de armazenamento, alcangcando até mesmo valores
negativos em 28 dias. Como discutido anteriormente, as particulas de silica-zirconia
podem nao ser adequadamente cobertas pelo silano [27], o que parece favorecer tanto a
sorcdo de agua, quanto seu aprisionamento no interior da resina composta. Outros
trabalhos também mostraram valores negativos de solubilidade para materiais
restauradores resinosos com periodos prolongados de armazenamento [16,19].

O comportamento das resinas compostas esta diretamente relacionado ao modo
como as resinas compostas sdo polimerizadas [33]. Neste estudo, a polimerizacao foi
realizada com duas unidades fotopolimerizadoras, uma a base de luz haldégena e outra
LED, ambas utilizadas com mesma intensidade e tempo de exposi¢do. Diversos estudos
tém demonstrado que a utilizagdo de mesma densidade de energia (poténcia x tempo de
exposi¢do), mesmo com diferentes fontes de luz, resulta em propriedades semelhantes
das resinas compostas [34-36]. Outro fator que pode influenciar a efetividade de
polimerizacdo das resinas compostas ¢ o comprimento de onda emitido pela unidade
fotopolimerizadora [37]. Diferentemente das lampadas halégenas, os LEDs emitem um

espectro de luz mais estreito, porém ambos abrangem o espectro de absor¢do da
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canforoquinona (450-500 nm) [37]. Este ¢ um dos fatores que podem ter contribuido na
obtencdo dos resultados similares de sor¢do e solubilidade entre os aparelhos
fotopolimerizadores de luz halégena e LED, uma vez que todos os compositos
utilizados no presente estudo apresentam a canforoquinona como fotoiniciador.

Atualmente, a tecnologia de polimerizagdo de resinas compostas utilizando
LEDs de segunda geracdo tem se mostrado tdo eficiente quanto a polimerizagdo
convencional com luz halégena [38,39], desde que se considere a composicao das
resinas compostas [39].

A hipotese nula foi confirmada, uma vez que nao houve diferenga na sorgio e
solubilidade das resinas testadas, quando polimerizadas com luz halégena e LED.
Portanto, as diferencas encontradas ndo se devem ao tipo de fotopolimerizagdo, mas

provavelmente a fatores inerentes as resinas compostas.
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7. Conclusses

A sorcdo e a solubilidade das resinas compostas testadas ndo foram afetadas pela
polimerizacdo com diferentes fontes de luz;

A sorcao das resinas compostas aumentou com o tempo prolongado de
armazenamento;

A resina composta Herculite XRV apresentou menor sor¢do de dgua entre os
compositos testados;

Os diferentes periodos de armazenamento ndo influenciaram a solubilidade das

resinas compostas, com excec¢ao da Filtek Z250.
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Tabela 1: Perfil técnico das resinas compostas avaliadas no estudo.

Material Fabricante N°do lote Polimero  Particulas tamanho da  carga/ carga/
particula volume peso
Herculite XRV  Kerr 14546  Bis-GMA,  Vidro de borosilicato 0,6 um 59% 79%
Manufacturing TEGDMA de aluminio e Silica
’ loidal
Orange, CA, USA colorda
Tetric Ceram  Ivoclar AG, G18572 Bis-GMA,  Vidro de bario, 0,7 um 62% 81%
Schaan TEGDMA, trifluoreto de itérbio,
. ’ . UDMA vidro de fluorsilicato
Liechtenstein d . .
e aluminio e bario
Filtek Z250 3M Dental 4L.U Bis-GMA,  Zirconia/silica 0,6 um 60% 80%
Products, St. Paul, [TJI]:J)?\/I[):/IAIS'
, Bis-
MN, USA EMA

Bis-GMA: bisfenol-A glicidil dimetacrilato

UDMA: uretano dimetacrilato

TEGDMA: trietilenoglicol dimetacrilato

Bis-EMA: bisfenol-A polietilenoglicol diéter dimetacrilato
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Tabela 2: Média e desvio-padrao de sorcao e solubilidade das resinas compostas para o

fator fonte de luz.

Fontede Luz n Sorcao Solubilidade
Halogena 90 15,92 (6,48)" 0,33 (0,36)"
LED 89 16,06 (6,45)" 0,26 (0,41)"

* grupos com letras iguais ndo apresentam diferengas estatisticamente significantes (p>0,01)



Tabela 3: Média e desvio-padrao de sorcao e solubilidade das resinas compostas

apos diferentes periodos de armazenamento em agua.

Resina Periodo

n

Sor¢ao

Solubilidade

Herculite 24 horas
7 dias
28 dias

Tetric 24 horas
7 dias
28 dias

7250 24 horas
7 dias
28 dias

20
20
20
20
19
20
20
20
20

7,64 (0,40)°
15,08 (0,33)"
16,44 (0,34)°
8,45 (0,43)°
17,60 (0,53)"
18,86 (0,68)*
9,35 (0,47)°
22,61 (0,47)"
27,95 (0,29)'

0,20 (0,20)*"
0,10 (0,28)*°
0,19 (0,27)***
0,45 (0,22)™
0,40 (0,40)
0,36 (0,51)™
0,72 (0,29)

0,32 (0,40)*°
-0,07 (0,21)*

* grupos com letras diferentes apresentam diferengas estatisticamente significantes (p<0,01)
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Anexos

10.1 Revisdo da literatura

4. Sarret, Soderholm e Batich (1991) verificaram a resisténcia ao desgaste de trés corpos
de uma resina hibrida (Oclusin), uma resina de particulas pequenas (Prisma-Fil) e uma
resina microparticulada (Silux). Foram investigados o efeito da 4gua na resisténcia ao
desgaste dos compositos, o efeito do tipo de abrasivo no padrdo de desgaste, a relagdo
entre o desgaste e sor¢do e a degradagdo hidrolitica. O padriao de desgaste das resinas
foi comparado in vitro e in vivo. Para determinacdo da quantidade de agua absorvida
durante o armazenamento, os espécimes foram inicialmente desidratados durante 2
meses em um dessecador contendo sulfato de célcio e pesados semanalmente. Apos a
desidratacdo, os 100 espécimes foram divididos em 5 grupos: um grupo sem imersao
em agua e os outros grupos foram divididos em diferentes tempos de imersdo em agua
destilada a 37°C: 2, 4 6, ou 24 meses. Depois do tempo de armazenamento, os
espécimes foram secos e pesados novamente antes do teste de desgaste. Assim, o
volume de 4gua absorvida pdde ser calculado. Os resultados demonstraram maior
resisténcia ao desgaste para a resina hibrida, enquanto os menores foram verificados
para a resina de microparticula. O armazenamento em agua nao afetou a taxa de
desgaste do compdsito hibrido, enquanto uma redugdo da resisténcia ao desgaste foi
observada para os outros materiais. A resina de microparticulas absorveu mais agua,
devido a maior quantidade de matriz organica presente no material. A maior parte da
agua absorvida por todos os materiais ocorreu durante os dois primeiros meses, € 0s
maiores valores foram observados em 24 meses. A menor resisténcia ao desgaste da
Silux pode ser devido ao pronunciado efeito plasticizador da 4gua ou porque a menor

quantidade de particulas torna este material mais suscetivel ao desgaste pelo abrasivo.

5. Pearson e Longman (1989) pesquisaram a sor¢ao e a solubilidade de trés resinas
hibridas e uma de microparticula e os efeitos da inadequada polimerizagdo sobre estas
propriedades. Cinco discos de 15 mm de diametro por 0,5 mm de espessura foram
preparados para cada tipo de resina. Os materiais foram fotopolimerizados pelo Visilux
2 com 4 exposi¢des de 60 segundos. Os discos foram colocados em um dessecador a
37°C até obtencao de uma massa constante. Os espécimes foram imersos em agua por 1,

6 ¢ 24 horas e subsequentemente em intervalos de 2 dias. Os discos foram secos,
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pesados novamente e retornaram para a agua. Este ciclo continuou até que uma massa
constante fosse obtida. Entdo, os discos foram removidos da agua e novamente
colocados no dessecador até uma massa constante ser obtida. Dois materiais foram
selecionados para avaliar a eficiéncia da polimerizacdo com uma fonte de luz visivel.
Foram confeccionados discos de 15 mm X 3mm e a polimerizagdo foi de quatro
exposicoes de 15 segundos. Medidas de dureza do topo e da base dos discos foram
realizadas ap6s remogao do molde. O ciclo de dessecamento e imersdo foi repetido para
essas resinas. Os resultados foram expressos pelo percentual de massa ganha em relagdo
ao volume inicial. O material a base de UDMA mostrou os menores valores de sor¢ao
de agua. O material de microparticulas mostrou a maior absor¢do de agua. A resina a
base de UDMA também mostrou os menores valores de solubilidade e a de
microparticula foi menor que uma das resinas hibridas. Os valores obtidos foram
depedendentes do tipo de matriz e sistema da matriz resinosa. A incompleta
polimerizacao de dois materiais resultou no aumento da sor¢do e solubilidade devido a
incompleta conversdo dos monomeros. A dureza da base também foi notadamente

menor que a do topo dos discos.

9. Kalachandra e Wilson (1992) utilizaram sete marcas comerciais de resinas compostas
para determinar a quantidade de agua absorvida. Resinas experimentais com e sem
carga também foram avaliadas em relacdo ao mddulo de elasticidade e temperatura de
transicdo do vidro por um analisador mecéanico dindmico (Autovibron DDV-II-C),
assim como em relagdo a sor¢do de agua. Os resultados mostraram que a imersdo em
agua aumentou a massa € alcangou valores aparentemente constantes apos alguns dias.
Apbs a saturagdo dos espécimes, a incineracdo das resinas mostrou que ndo ha
consideravel absorcdo pelas particulas propriamente ditas. O coeficiente de difusdo
aumentou para as resinas com carga. Os autores concluiram que as resinas com carga
acomodam agua na interface entre matriz e particulas e isto ¢ suportado também pelas
mudang¢as no modulo de elasticidade. Variagdes na quantidade de agua absorvida entre
a matriz e as particulas sdo dependentes da natureza da particula, do uso do agente de
silanizacdo e do método de polimerizacdo. Também concluiram que a sor¢ao de agua é
um processo de difusdo controlada. A absor¢do de dgua foi menor em materiais com

silanizacdo efetiva entre matriz resinosa e particulas.
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10. Soéderholm, Zigan, Ragan, Fischlschweiger e Bergman (1984) investigaram a
liberacao de particulas de carga da resina composta apds imersao em agua com o uso de
espectrofotometro de absor¢do atomica. Foram utilizadas trés resinas para restauragdes
em posterior ¢ uma de microparticulas. Cinco espécimes de cada resina foram
transferidos para um tubo de ensaio com 7 mL de dgua destilada e armazenados a 60°C
por 30 dias. Este procedimento foi repetido por 6 vezes. Os resultados mostraram que
ndo houve uma regular liberagdo em diferentes periodos de tempo (1 — 6 meses). Todos
os materiais liberaram mais componentes durante ou apds o quarto més. Aluminio,
silicio e estroncio foram os principais componentes liberados das particulas de carga
para a agua e suas quantidades se mostraram dependentes da composi¢do das particulas.
Materiais compostos por quartzo, assim como silica pirolitica, lixiviaram menos silicio
que os compositos com particulas de vidro e/ou estroncio. A analise de MEV revelou
propagacao de trincas em alguns materiais. Foi estabelecida uma correlagdo entre as
micro-trincas na matriz e a lixiviagdo dos componentes. Os autores enfatizaram que
estas rachaduras sao resultados da pressao osmotica maior na interface entre a particula
e a matriz devido a degradagdo hidrolitica. Concluiram que dos materiais analisados a
resina de microparticula demonstrou ser a mais estavel em relacdo a formagdo de
rachaduras e isto pode ser explicado pela composicdo e formato das particulas e pela

estrutura especifica desta resina.

11. Ferracane (2005) fez uma revisdo a respeito dos efeitos higroscopicos e hidroliticos
sobre a rede polimérica de materiais resinosos. O autor ressaltou que os fendmenos de
sor¢ao e solubilidade podem servir como precursores de uma variedade de processos
quimicos e fisicos, além de produzirem efeitos deletérios na estrutura e funcdo do
material polimérico. Estes efeitos incluem mudangas volumétricas, tais como aumento
de volume, mudangas fisicas, como plasticiza¢do, e mudangas quimicas, como oxidagao
e hidrélise. As propriedades da rede podem ser permanentemente alteradas por esses
fendmenos, comprometendo o desempenho dos polimeros. Caracteristicas quimicas
importantes como a hidrofilicidade, e parametros estruturais como densidade de
ligacdes cruzadas e a porosidade da rede polimérica foram discutidos. Em adi¢do, o
autor relatou que a presenca de particulas reforcadas pode influenciar significantemente
a sorcdo e a solubilidade da estrutura. A preseng¢a de particulas na matriz afeta a
absor¢do do solvente e a dissolugdo destas particulas apresenta relacdo direta com sua

proporgao e reducdo do volume de matriz. Ha evidéncias que a qualidade da interface
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matriz/particula influencia a extensao pela qual o compdsito ¢ afetado pelos solventes.
A absorcao de agua ou solvente por um composito pode causar aumento de volume, o
que afeta as dimensdes da restauragdo. Outro fator que pode influenciar a sor¢dao de
agua ¢ o grau de conversdo do polimero. A absor¢do de agua ¢ acompanhada por uma
perda dos componentes nao reagidos, levando a uma redugdo de volume do material.
Assim, a alteragdo dimensional de uma rede polimérica em um solvente ¢ algo
complexo e dificil de predizer, e ¢ muito material dependente. Todos os componentes
das resinas compostas sdo capazes de serem liberados da rede polimérica, e podem

constituir um problema bioldgico.

14. Momoi e Mc Cabe (1994) estudaram a relagdo entre a forca gerada pela expansdo
higroscopica dos materiais resinosos contra as paredes cavitdrias e a sor¢do de agua
durante um periodo de seis meses. Esta investigacdo foi realizada medindo-se a forca
necessaria para deslocar os materiais testados de cavidades cilindricas, desta forma, foi
possivel estimar a pressao nas paredes cavitarias pela medida da forca de deslocamento.
Os resultados obtidos antes e apds a imersdao em agua foram relacionados com os
valores de sor¢cdo. O modulo de Young também foi determinado. A magnitude da forca
foi maior para as resinas compostas de microparticulas, que apresentaram a maior
absor¢ao de agua. A menor forca foi observada nas resinas compostas hibridas. A
magnitude da for¢a foi independente do mddulo de elasticidade do material, porém os
dois materiais com menor modulo apresentaram os maiores valores de forca de
deslocamento. A sor¢ao de agua foi maior durante o primeiro més, quando houve uma
estabilizacdo. Porém, a forga para deslocar os espécimes continuou a aumentar até o
sexto més, demonstrando que este ¢ um processo que ocorre em longo prazo. Os autores
concluiram que a absorcdo devido a expansdo higroscopica pode ser capaz de

rapidamente compensar os efeitos da contracdo de polimerizacao.

16. Martin, Jedynakiewicz e Fisher (2003) avaliaram as mudancas de dimensdo, de
massa e de solubilidade (vol%) de seis compositos restauradores (Ariston, Solitaire,
Definite, Spectrum TPH, SureFil, Pertac II), apés um periodo de 64 dias de imersdo em
agua deionizada ou saliva artificial. Foram confeccionados discos com 10 mm de
diametro por 1 mm de espessura. Apos a polimerizagao, todos os discos foram mantidos
em um dessecador a 37°C por 48 horas, para assegurar completa polimerizacdo e

desidratacdo do espécime e permitir determinagdo gravimétrica de sor¢do e solubilidade
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a partir de uma referéncia. Medidas foram determinadas com um micrometro radial de
laser automatico e a pesagem com balanga analitica. Metade dos espécimes foi imersa
em agua destilada e a outra metade em saliva artificial e as medidas foram realizadas
com intervalos de 1, 3, 5 e 7 dias, e depois semanalmente até 64 dias. Os resultados
mostraram que todos os materiais sofreram expansdo volumétrica e mudanca de massa
como resultado da imersdo em agua ou saliva artificial. Comparagao entre saliva e dgua
deionizada nao mostrou diferenca estatistica em relagao a mudanca de volume, mas foi
detectada diferencga significante com relagcdo a andlise gravimétrica. Um dos materiais
imersos em agua destilada e todos os materiais imersos em saliva artificial mostraram
valores negativos de solubilidade. Os autores concluiram que a natureza da solugdo de
imersdo usada nos estudos in vitro tem um efeito distinto sobre os resultados obtidos

para alguns materiais.

18. Ferracane (1994) estudou a solubilidade de mondmeros residuais resultantes da
polimerizacao incompleta das resinas compostas. Previamente, o autor fez uma revisao
sobre o processo de lixiviagdo. Destacou que qualquer componente da resina composta
pode ser lixiviado e que o TEGDMA ¢ o componente mais lixiviado entre os
mondmeros nao reagidos. Embora uma maior lixiviagdo ocorra com o tempo, a maior
parte dos espécimes sdo lixiviados dentro de horas. A extensdo desta lixiviagao ¢ maior
com solventes organicos do que com 4gua. Salientou que o grau de conversdo tem
relacdo inversa com o grau de lixiviagdo. O autor utilizou seis resinas comerciais para
demonstrar o efeito do grau de conversao e do tipo de solvente na lixiviacdo dos
componentes resinosos. Foram confeccionados discos de 6 mm x 2 mm polimerizados
por 30 ou 60 segundos, com imersdo em dagua destilada ou solugdo de 75% de
etanol/agua durante 2 dias de armazenamento. O grau de conversdo foi determinado por
FTIR. Os resultados mostraram que a lixiviagdo destes componentes ¢ rapida,
ocorrendo quase que totalmente nas primeiras horas, e que a perda de massa foi de
aproximadamente 2 % do seu peso inicial. Nao houve diferenca significativa para as
resinas testadas, exceto para a Z100 que foi significantemente maior. A composi¢ao e

as caracteristicas do solvente também influenciaram o processo de lixiviagao.

19. Ortengren, Wellendorf, Karlsson e Ruyter (2001) testaram a sor¢io e a solubilidade
de trés resinas compostas (Alcaglass, Targis e TPH Spectrum) e trés cimentos resinosos

(C&B Cement, Sono Cem e Variolink II), seguindo a norma 4049 da ISSO. A unica
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excegdo foi com relagdo a primeira pesagem dos discos, que foi realizada logo apos a
sua fabricagdo, sem a desidratagdo inicial dos espécimes. Os espécimes foram imersos
em agua deionizada com periodos de armazenamento de 4h, 24h, 7, 60 e 180 dias. Os
mondmeros nao reagidos da matriz organica e que foram liberados para a dgua foram
analisados e identificados pela cromatografia liquida de alta performance (HPLC). Os
resultados mostraram aumento significante na sorcdo de dgua até os materiais
alcangarem um equilibrio, com exce¢do de um material, que mostrou significante
aumento de sorcdo em 180 dias. O comportamento de solubilidade mostrou variagdes,
com perda e aumento de massa entre os periodos de tempo avaliados. O material
Spectrum TPH mostrou os mesmos valores de solubilidade para todos os periodos de
armazenamento em dgua. A analise dos mondmeros liberados mostrou que o TEGDMA
foi a principal substancia liberada, mas UDMA e Bis-GMA também foram detectados.
Na conclusdo do trabalho os autores citaram que a composi¢do da matriz ¢ um fator
importante na sor¢ao e solubilidade das resinas compostas e que as reagdes quimicas

entre a agua e as particulas de carga podem resultar em aumento de massa dos materiais.

20. Soderholm (1983) estudou a solubilidade das particulas de carga de quatro resinas
compostas apds armazenamento em agua. Inicialmente, a composi¢ao das particulas de
cada material, seu contetido e estrutura cristalina foram determinados. Discos de 15 mm
x 0,85 mm foram armazenados em 10 mL de 4gua destilada a 60°C por 30 dias, quando
houve troca da dgua e armazenamento por mais 30 dias. Apos 60 dias, os tubos de dgua
de 30 dias foram analisados por um espectometro de plasma para determinar as
concentracoes de Al, B, Ba, Mg, Sb, Sr, Ti, e Si. Observou-se que as resinas
microparticuladas apresentavam a metade do contetido inorganico das resinas hibridas.
Houve liberagdo Si em todas as resinas. No segundo periodo de imersdo, a resina
microparticulada liberou mais Si que no primeiro, indicando que este material liberou
maiores quantidades de Si. O autor considerou que a agua causa solubilidade dos
componentes das particulas das resinas compostas e as particulas de quartzo sdo mais
estaveis que outras particulas. Essa solubilidade pode ser explicada pelo ataque

corrosivo da dgua e pela presenca de ions hidroxila nas particulas de carga.

21. Lygre, Solheim, Moe (1999) fizeram a separacdo e identificagdo dos componentes
organicos lixiviaveis de trés materiais a base de polimero (PBDF) usando cromatografia

a gas e espectometria de massa. Neste estudo, o grande numero de componentes
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lixiviaveis de cada material demonstrou a diversidade de componentes organicos
lixiviaveis dos materiais poliméricos. A provavel explicacdo dada pelos autores ¢ a
conversao incompleta destes tipos de materiais. Um baixo grau de conversao geralmente
resulta em mais componentes lixividveis. A canforoquinona foi o unico componente
identificado em todos os materiais. Os resultados contribuiram para caracterizar os

componentes com potencial deletério dos materiais restauradores a base de polimeros.

24. Martin e Jedynakiewicz (1998) mediram as mudangas de dimensdo e de massa
resultante da sor¢do de agua de materiais resinosos fotopolimerizados usando um
micrometro a laser e uma balanca de precisdo. Os materiais utilizados foram: uma resina
composta microhibrida (Prisma TPH), um cimento resinoso dual (Dicor MGC) e um
compdmero (Dyract). Os discos foram colocados em um dessecador por 48 h, imersos
em agua deionizada estéril a 37°C, pesados e medidos periodicamente até 24 meses.
Este estudo mostrou expansdo higroscopica e aumento de massa significantemente
maior do compomero que dos outros materiais, com pico acima de 150 dias. Os outros
materiais mostraram um pico de expansdo em torno de 90 dias. Aumento tanto em
dimensdo quanto em massa dos materiais foi observado durante o periodo de 720 dias.
Os autores apontaram que, a partir dos dados deste estudo, o periodo de sete dias ndo
parece ser tempo suficiente para observar o verdadeiro comportamento higroscopico dos

materiais resinosos e pode indicar apenas 50% das suas alteragdes dimensionais.

25. Sakagushi (2005) apresentou um resumo de sua conferéncia no Simposio sobre
Compoésitos de Portland (POCOS), em 2004, a respeito do estagio atual das resinas
compostas para uso em dentes posteriores. Consideragdes clinicas, a quimica das resinas
compostas € 0 seu comportamento fisico foram os principais temas de discussdo no
evento. Foram discutidos os critérios de avaliacdo clinica, as principais falhas das
resinas compostas e sua relacdo com testes laboratoriais. Mudancgas na composicao das
matrizes resinosas devem alterar seus mecanismos de polimeriza¢do. Desta forma,
diferentes métodos de avaliacdo se fazem necessarios. Quanto as propriedades fisicas
das resinas, o autor chamou a aten¢do sobre a falta de padronizagdo dos testes
laboratoriais. Como exemplo, citou testes de sor¢do de agua, que geralmente sao
conduzidos por 1 ou 7 dias, e que seria mais relevante clinicamente estender estes

periodos por mais tempo. Para o autor, a definicdo da longevidade de uma restauracao
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ainda permanece obscura. Segundo Sakagushi, os testes laboratoriais precisam aumentar
seu tempo de avaliagdo. Pesquisadores precisam ser mais detalhistas e precisos para

descrever seus métodos experimentais, para que estes possam ser reproduziveis.

26. Sideridou, Tserki e Papanastasiou (2003) produziram resinas sem carga com
diferentes misturas dos monomeros Bis-GMA, TEGDMA, UDMA e Bis-EMA ¢
estudaram o efeito da estrutura quimica sobre as propriedades fisicas de sorg¢do,
solubilidade e moddulo de elasticidade dessas misturas e de seus mondmeros puros.
Duas resinas comerciais Z100 e Z250, que contém as mesmas particulas de carga, mas
diferentes matrizes resinosas, também foram estudadas. Os testes de sorcao e
solubilidade foram conduzidos de acordo com as especificagdes n° 27 da ADA. Para o
teste de modulo de elasticidade foram confeccionadas barras de 2 mm x 2 mm x 70
mm. Com os dados do grau de conversdo de um estudo prévio, foi calculado a
densidade de ligagdes cruzadas. Os resultados mostraram que o TEGDMA parece criar
a rede polimérica mais densa, que ¢ mais flexivel, absorve a maior quantidade de dgua e
libera menor quantidade de mondmeros nao reagidos. UDMA e Bis-EMA criam redes
mais rigidas que TEGDMA, que absorvem menos agua e liberam maior quantidade de
mondmeros ndo reagidos. Bis-GMA leva a uma formagdo de cadeia polimérica mais
rigida, que absorve menor quantidade de dgua que a matriz formada por TEGDMA.
Porém, em maior quantidade que as matrizes de UDMA e Bis-EMA. Resinas
preparadas com Bis-GMA/ TEGDMA mostraram valores significantemente maiores de
moédulo de elasticidade que outras combinagdes. A gradual troca do TEGDMA por
UDMA e Bis-EMA na copolimerizagdo com Bis-GMA resultou em resinas mais
flexiveis, com menor sor¢do de 4gua e maiores valores de solubilidade, dependendo do
contetdo de TEGDMA. A resina Z250 mostrou maior modulo de Young, menor sor¢ao
e solubilidade que Z100. Estas diferencas entre os compdsitos podem estar associadas
ao maior conteudo de particulas apresentada pela resina Filtek Z250 e a diferenga

estrutural da sua matriz orgénica.

27. Mohsen e Craig (1995) avaliaram a estabilidade hidrolitica da camada de
silanizagdo pela resisténcia a tragdo diametral e transversa das resinas compostas apos
envelhecimento acelerado em 4gua fervente em até 108h. A sorcdo de agua dos
compdsitos também foi avaliada durante este periodo. Os compositos foram preparados

com matriz de UDMA e particulas de zirconia-silica. A silanizacdo foi realizada tanto



31

com MAPM (3-metacriloxipropiltrimetoxilano) como APM (3-
acriloxipropiltrimetoxisilano) com diferentes métodos: com solucdes de etanol (método
A), adicdo direta do silano as particulas em temperatura ambiente — 24°C (método B) e
nos pontos de ebulicdo dos silanos (método C). Calculada a quantidade de silano
necessaria para um tratamento minimo de cobertura uniforme, foram utilizadas
quantidades de silano trés vezes maiores para todos os métodos. A silanizacdo com um
minimo de cobertura foi utilizada no método A. Os resultados mostraram que ambos os
silanos aumentaram a resisténcia a tragdo diametral e transversa e diminuiram a sor¢ao
de 4gua comparativamente aos controles nao silanizados. A silanizagdo com MAPM a
partir da solugdo de etanol, com trés vezes a quantidade minima, mostrou os melhores
resultados. A resisténcia a tragdo mostrou ser um teste prognostico da efetividade dos

tratamentos de silanizagao.

28. Toledano, Osorio, Osorio, Fuentes, Prati e Garcia-Godoy (2003) mediram a sor¢ao e
solubilidade de diferentes materiais resinosos: duas resinas compostas, quatro resinas
compostas modificadas por polidcidos e dois cimentos de ionomero de vidro
fotopolimerizados. O efeito do tratamento pos-polimerizagdo (110°C por 8 minutos e
refrigeracdo de 40°C) dos compdsitos sobre estas propriedades também foi avaliado.
Cinco discos de cada material foram preparados e polimerizados com luz halégena. Os
dados de sorcao e solubilidade foram obtidos pela pesagem dos discos, apos colocagdo
em dessecador contendo sulfato de célcio, até obtencdo de massa constante. Novas
pesagens foram realizadas depois de imersdo em agua a 37°C e ap6s recondicionamento
dos espécimes em um dessecador até obtencdo de massa constante e subseqiiente
secagem em um forno a 60°C por 24 horas. Microscopia eletronica de varredura dos
discos foi realizada. Os valores de sor¢do e solubilidade obtidos para os materiais
testados sugerem que matriz e particulas nem sempre estdo efetivamente unidas. Os
valores obtidos se mostraram dependentes principalmente do tipo de material e

variagdes na composicao da matriz dos materiais de mesmo tipo.

29. Sideridou, Tserki e Papanastasiou (2002) investigaram a influéncia da estrutura
quimica dos dimetacrilatos mais comumente utilizados nas resinas compostas (Bis-
GMA, TEGDMA, UDMA e Bis-EMA) sobre seu grau de conversio. A

homopolimerizagdo desses mondmeros e a copolimerizacdo de dois ou mais
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mondémeros com variagdes na composicdo foram realizadas. Os espécimes foram
irradiados por sucessivos periodos de tempos, os quais receberam exposi¢ao cumulativa
por 10, 20, 40, 60, 80, 120, 180 e 240s. O grau de conversdo foi determinado por um
espectrofotometro FT-IR. Os resultados obtidos permitiram calcular o limite do grau de
conversao: Bis-GMA<Bis-EMA<UDMA<TEGDMA. O TEGDMA mostrou o maior
limite no grau de conversao e a maior concentragdo de duplas ligagdes por unidade de
massa. As misturas de Bis-GMA/TEGDMA mostraram a taxa maxima do limite de grau
de conversdo. Este resultado mostrou um efeito sinérgico dos componentes desta
mistura na taxa de polimerizagdo, o que pode ser atribuido ao melhor efeito
plasticizador do TEGDMA no Bis-GMA, quando comparado ao UDMA e Bis-EMA. O
limite do grau de polimerizagdo do Bis-GMA quando associado a mais de um

comonOmero mostrou valores um pouco menores que aqueles das outras misturas.

30. Soderholm, Mukherjee e Longmate (1996) utilizaram 128 unidades de resinas
compostas experimentais. Na metade dos espécimes foi utilizada matriz de Bis-
GMA/TEGDMA e na outra, matriz de UDMA/TEGDMA. Tanto silica como vidro de
bario foram incorporados a estas matrizes. A silanizacdo das particulas foi seguida de
uma secagem a 60°C por 24 h. Metade das particulas silanizadas recebeu um tratamento
de aquecimento adicional de 1 h a 110°C a vacuo. Um espécime por grupo foi estocado
em agua destilada e o outro em saliva artificial. Apds cada intervalo de 30 dias, durante
um ano, os espécimes foram transferidos para nova agua destilada ou saliva artificial.
As solucdes armazenadas anteriormente foram analisadas por ICP para determinagdo
das concentragdes de Si, Ba e Al Os resultados revelaram que a solugdo de
armazenamento, a composicdo das particulas, e o tempo total de imersdo tém fortes
efeitos na lixiviagdo dos componentes. As resinas a base de vidro de bario mostraram
maior lixivia¢ao de silicio quando comparadas com a resina a base de quartzo, tanto em
agua destilada como saliva artificial. A lixiviagdo em saliva artificial foi maior do que

em agua destilada.

31. Mortier, Gerdolle, Dahon e Panighi (2005) avaliaram o comportamento da sor¢do e
da solubilidade de duas resinas compostas, um ormocer, um compdmero € um cimento
de iondmero de vidro modificado por resina de acordo com as especificacdes 4049 da

ISO, com e sem o ciclo de dessecagao inicial. Foram confeccionados discos (15 x Imm)
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de cada material e dessecados até a obtengdo de uma massa constante (ml). Apos a
imersdo dos discos em agua destilada por sete dias, os discos foram re-pesados (m2). Os
discos foram novamente dessecados e pesados apds 35 dias (m3). A partir desses
valores, a sor¢do e a solubilidade dos materiais foram determinadas. Os resultados
mostraram que, sem a dessecagao inicial, todos os materiais absorveram menos agua e a

solubilidade foi de 1,5 a 8 vezes maior que os grupos que seguiram a padronizagao.

32. Palin, Fleming, Burke, Marquis e Randall (2005) estudaram as diferencas nas
propriedades mecanicas e fisicas das modernas resinas compostas com baixa contracdo
de polimerizacdo, comparadas com resinas compostas convencionais a base de
metacrilatos. O objetivo deste estudo foi investigar o efeito da sor¢do e solubilidade em
agua nas propriedades mecéanicas dos compositos resinosos a base de metacrilatos
(Z100 e Filtek Z250), um oxirano experimental (OXI) e silorano (SIL) durante a
imersdo a curto e médio prazo. Com excec¢do do SIL, as particulas usadas nos outros
materiais foram zirconia ¢ silica. A sor¢ao, solubilidade e o coeficiente de difusdo de
cada material (n=5) foram medidos usando anélise gravimétrica a curto (0,1; 0,5; 1; 4;
24 e 48 h) e a médio prazo (1, 4, 12 e 26 dias) de imersdo. A resisténcia flexural bi-axial
e analise da fratura (MEV) para cada material também foram investigadas. Nao houve
diferenca significativa na sor¢do de agua entre os compositos Z100 e Filtek Z250 em
0,1 e 24 horas de imersdo. Um significante aumento na sor¢ao da resina composta Z100
foi encontrado em relagdo a Z250, para cada periodo de armazenamento a partir de 48
horas. A sor¢do dos compositos Z100 e Filtek Z250 nos periodos de curto e médio
armazenamento foi menor quando comparadas ao OXI. A analise das fraturas mostrou
maior degradacdo da unido entre particula e matriz na resina com oxirano. O silorano
exibiu os menores valores de sor¢do de agua, solubilidade e coeficiente de difusdo
seguindo cada tempo de imersdo. Este fato pode indicar uma maior estabilidade
hidrolitica das restauragdes de resina composta com silorano, pois a resisténcia flexural

bi-axial ndo diminuiu em imersao em agua em médio prazo.

33. Emami e Soderholm (2003) testaram o grau de conversao de duas resinas compostas
(Z100 e Filtek Z250) apods polimerizacdo com diferentes intensidades de luz (200, 450 e
800mw/cm?), durante diferentes tempos de exposigdo (5, 10, 20, 40, 60 ¢ 140 s). Foram

confeccionados espécimes com 6 mm de diametro e espessuras de 2, 4 ¢ 6 mm. O grau
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de conversdo foi determinado com espectrometro de Raman no topo e na base dos
espécimes. Previamente a determinacao do grau de conversao das resinas compostas, foi
realizada a curva de calibragdo dos picos aromaticos e alifaticos. O grau de conversdo
maximo da resina Z100 foi menor que 60 %, enquanto que a maxima conversdo da
Filtek Z250 foi menor que 65%. Os autores consideraram que esta diferenga poderia
estar relacionada as matrizes utilizadas pelas resinas compostas. Para um mesmo
periodo de exposi¢do, o grau de conversdo diminuiu para ambos os materiais conforme
a poténcia foi diminuida. Porém, aumentando o tempo de exposi¢ao, houve aumento do
grau de conversdo para ambos os compositos. Este estudo concluiu que mesma
densidade de energia resulta em graus de conversdo similares para uma determinada

espessura dos espécimes em resina composta.

34. Mills, Uhl, Blackwell e Jandt (2002) avaliaram a profundidade de polimerizagdo
pela dureza Barcol e resisténcia compressiva da resina composta Spectrum TPH nas
cores A2 e A4, polimerizadas por 20 e 40 segundos com dois protdtipos de LED de alta
intensidade (LED LCU 1 e LED LCU 2), um LED comercial (LuxOMax) e um
aparelho comercial de luz haldégena (Spectrum LCU model 201 R). A profundidade de
polimerizacao foi avaliada de 0 a 6 mm, com medidas a cada 1 mm. Para a resisténcia
compressiva, foram confeccionados espécimes de 6 x 4 mm. O espectro de luz e a
poténcia dos aparelhos também foram medidos. Os dois protdtipos de LED e a luz
halégena mostraram um desempenho similar e satisfatorio em relagdo ao teste de dureza
em profundidade, enquanto que a dureza obtida com o aparelho LED comercial
diminuiu com a profundidade do espécime e com o menor tempo de polimerizagao
(20s). Houve diferencas estatisticas na resisténcia a compressdo com os diferentes
aparelhos de polimeriza¢do, mas os dois prototipos de LED e a luz halégena ndo
apresentaram diferencas estatisticas significantes entre si. Nao houve diferenca
estatistica entre as diferentes cores. O LuxOMax apresentou valores significantemente
menores para resisténcia a tragdo, quando comparado a outros aparelhos. O espectro dos
LEDs ficou entre 457 e 466 nm, enquanto a luz halégena mostrou uma distribui¢ao mais
ampla. A poténcia do LuxOMax foi de 122 mW/cm?, enquanto os prototipos de LED
apresentaram 561 ¢ 831 mW/cm?, e a luz halégena, 532 mW/cm®. O LED com poténcia

similar a da luz haldgena resultou em dureza semelhante em profundidades de até 3mm.
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35. Moon, Lee, Lim e Kim avaliaram o efeito de diferentes fontes de luz e métodos de
polimerizacdo na lixiviagdo dos mondmeros residuais (Bis-GMA ¢ UDMA) e dureza
superficial de uma resina composta (Filtek Z250) em fun¢do da densidade de energia
empregada. O HPLC foi utilizado para identificar os mondmeros lixiviados apds
imersdo das resinas compostas fotopolimerizadas por 7 dias em solucdo de dgua-etanol.
Os valores de dureza Vickers foram determinados no topo e base dos espécimes
imediatamente apo6s a polimerizagdo e apds 7 dias de imersdo em etanol. Houve
diferenca entre fontes de luz e métodos de polimerizagdo quando a densidade de energia
foi inferior a 17 J/em®. Porém, estas diferencas desapareceram quando o tempo ou a

densidade de energia foram aumentadas.

36. Vandewalle, Roberts, Tiba e Charlton (2005), compararam o maximo de emissdo
térmica e eficiéncia de polimerizacdo de um aparelho de fotopolimerizacdo LED de
segunda geracdo (LEDemetron 1, SDS/Kerr) e um aparelho de luz halogena (VIP,
BISCO) com intensidade e densidade de energia similares. Adicionalmente, outro
aparelho fotopolimerizador LED com ponta diferente e maior intensidade (Allegro,
Dent-Mat), assim como um aparelho de luz halégena com intensidade reduzida foram
testados para comparagdo. O aumento de temperatura a partir da ponta dos aparelhos até
uma distancia de 5mm foi medido com um termOometro. Um termopar tipo-K
posicionado no teto da camara pulpar determinou o aumento de temperatura pulpar em
preparos tipos classe I de molares humanos com 2,5 mm de profundidade. O tempo de
exposi¢do dos aparelhos foi de 40 segundos e as leituras foram realizadas a cada 5
segundos até 90 segundos. Para o teste de dureza Knoop, foram utilizadas a resina
microparticulada Filtek A110 e a resina hibrida Z100 e a polimerizacdo realizada com
luz halégena e LED, com distancias ente 1 ¢ 5 mm. Foram determinadas dureza de topo
e base dos espécimes. A poténcia dos aparelhos foi determinada para cada 1 mm de
variacdo na distancia. O espectro de emissdo de luz dos aparelhos e o espectro de
absorcdo da canforoquinona também foram determinados, assim como imagens de
difusdo da luz. O estudo concluiu que os aparelhos fotopolimerizadores LED e haldogena
utilizados com a mesma densidade de energia produziram mesma emissdo térmica e

eficiéncia de polimerizagao.

37. Leonard, Charlton, Roberts e Cohen (2002) avaliaram a eficiéncia de polimerizagdo

dos aparelhos fotopolimerizadores a base de LED em comparagdo com um aparelho de
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luz haldégena. A poténcia destes aparelhos foi comparada com a luz halégena nos
espectros entre 380-520 nm e 450-500 nm. Quatro aparelhos foram testados: um de luz
halégena (Optilux 401), uma combinacdo de LED/halégena (ZAP Dual Curing) e dois
LEDs (Luma Cure e Versalux). Foram fabricados discos de 2 x 8 mm das resinas Z100
e Silux Plus para se observar diferencas no grau de conversao entre as resinas. Antes do
teste de dureza Knoop, os espécimes foram armazenados por 24 horas em agua. O grau
de polimerizacdo deveria ser de no minimo 80% para que o espécime fosse considerado
adequadamente polimerizado. A poténcia dos aparelhos em mW/cm” foi verificada a 1
mm de distdncia da ponta de luz com um medidor de poténcia a laser. O espectro de
emissao de luz foi calculado por meio de um colorimetro/telefotometro. Os LEDs
necessitaram mais tempo do que a ldmpada haldgena para polimerizar os espécimes de
ambas as resinas na propor¢ao de 80% entre topo e base. O espectro de emissdo do LED
ficou mais proximo do pico de absorcdo da canforoquinona, que € mais comumente
usada como fotoiniciador. Por outro lado, a poténcia da lampada halégena entre 450 e
500 nm foi quatro vezes maior que a dos LEDs. Portanto, os aparelhos LEDs
precisaram de muito mais tempo para polimerizar adequadamente as resinas compostas

testadas.

38. Bala, Ugtasli e Tiiz (2005a) avaliaram a dureza de superficie de trés tipos diferentes
de resinas compostas (flow, hibrida e compactavel) polimerizadas com aparelho de
fotopolimerizagdo a base de LED (Elipar Freelight) ou de luz halégena (Hilux Ultra
Plus). Para cada material, 5 discos de 10 x 2 mm foram preparados e polimerizados pelo
topo do espécime. O LED apresentou poténcia de 400 mW/cm® e o aparelho de luz
halégena, 600 mW/cm®. Os discos foram armazenados em 4agua destilada a 37°C por
24h em ambiente escuro. Medidas de dureza Barcoll foram realizadas e os resultados
comparados. Para todos os espécimes, a dureza foi maior quando as resinas foram
polimerizadas com LED, tanto no topo quanto na base. Porém, nao houve diferenca
significante entre topo e base entre LED e luz haldgena para todos os espécimes, exceto
para a base da resina composta Esthet-X. Para ambas as fontes de luz, Esthet-X e
Surefill mostraram os maiores valores de dureza, enquanto a resina flow mostrou menor
dureza, tanto para o topo quanto para a base. Adicionalmente, os valores de dureza
foram maiores para o topo do que para a base, mas sem diferenga estatistica. Os autores
salientaram que os LEDs tem grande potencial para alcancar a qualidade clinica na

polimerizacao das resinas compostas.
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39. Uhl, Sigush e Jandt (2004) investigaram o desempenho de um prototipo de LED
com poténeia alta (901 mW/cm®) comparado a um aparelho de luz haldgena (860
mW/cm?) avaliando a dureza Knoop e a profundidade de polimeriza¢io de resinas
compostas. Selecionaram trés resinas compostas (2100, Admira e Revolcin Flow) nas
cores A2 e A3,5 ou A4. O tempo de polimerizagdo utilizado foi de 40 segundos. O
prototipo de LED alcangou uma profundidade de polimerizacdo significantemente
maior que o aparelho de luz haldégena. Os resultados de dureza Knoop ndo mostraram
diferengas estatisticas quanto ao tipo de luz para as resinas Z100 e Admira. Porém, para
a resina Revolcin Flow, a polimerizacdo com LED mostrou menor dureza, o que foi
explicado pelo espectro de absor¢do do fotoiniciador utilizado. A conclusdo foi de que
os LEDs de alta poténcia podem substituir os aparelhos de luz halégena se as resinas

forem adequadamente selecionadas.
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10.2. Materiais e Método

A metodologia deste estudo foi realizada de acordo com as especificacdes 4049 da
ISO (Internacional Standards Organization, 2000). Uma matriz de ago inoxidavel foi
utilizada para confeccionar os espécimes em forma de disco, com 15 mm de diametro e
1 mm de altura. Os materiais testados, bem como a composi¢do da sua matriz, tipo e
quantidade de carga e tamanho médio das particulas estdo listados na Tabela 1. Foram
confeccionados um total de 192 espécimes, sendo 96 para cada tipo de fonte de luz, e
destes, 30 espécimes para cada resina composta na cor A3, que foram subdivididos em
grupos de 10 espécimes para cada tempo de armazenamento. Duas amostras de cada
grupo foram mantidas no dessecador a vacuo, como controle.

Cada resina composta foi inserida no interior da matriz metdlica, em um unico
incremento, utilizando uma espatula de insercdo para resina composta. A matriz
metalica foi posicionada sobre uma lamina de acetato e esta sobre uma placa de vidro,
que foram fixadas com um alicate de pressdo. Apds a insercdo do material, uma nova
lamina de acetato, sobreposta por uma lamina de vidro, foi assentada sobre o espécime.
Dois outros alicates exerceram pressdo sobre o conjunto durante dois minutos, para

extravasamento do excesso de material.

Fig 1- Insercdo e acomodagdo do composito Fig 2: Extravasamento do material devido

na matriz metalica a pressao

Metade dos espécimes de cada material foi polimerizada utilizando o aparelho

fotopolimerizador de luz haldégena Optilux VLC 501 (Demetron Research Corp,
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Danbury, CT, USA), e a outra metade, com o aparelho fotopolimerizador LEDemetron
1 (Demetron Research Corp, Danbury, CT, USA). Ambos apresentaram poténcia
proxima a 600mW/cm’. A intensidade da fonte de luz foi monitorada pelos radiémetros
contidos nos respectivos aparelhos, sendo realizada uma nova afericdio a cada 5
espécimes. A ponta dos aparelhos fotopolimerizadores, ambas com 11 mm de didmetro,
foi mantida sobre a lamina de vidro, para assegurar uma mesma distdncia em relacdo a
superficie da resina composta. Os espécimes foram polimerizados por 20 segundos no
centro € em quatro pontos eqiiidistantes na periferia, totalizando 100 segundos no topo e

100 segundos na base de cada disco.

Fig 3- Optilux VLC 501™ Fig 4 - LEDemetron 1™

Fig 5 — Fotopolimerizagao central do espécime

de resina composta

Todos os demais procedimentos foram realizados em uma sala com umidade
(50% + 10% de umidade relativa) e temperatura controladas (23°C + 2°C). Os

espécimes foram entdo transferidos para um dessecador a vacuo contendo silica gel, a
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37°C por 22 horas e, depois, transferidos para outro dessecador a 23°C £ 2°C por 2

horas.

Fig 6: Dessecador contendo os discos Fig 7: Posicionamento dos espécimes
os discos de resina composta divididos por grupos

A pesagem foi realizada em uma balanga analitica modelo (Bel Mark U210A,
Bel Engineering, Monza, MI, Itdlia) com uma precisdo de 0,0001 g. Este ciclo foi
repetido até a obtencdo de uma massa constante, denominada m;. Em um estudo piloto,
observou-se que foi necessario um periodo de 60 dias para conseguir estabilizacdo da

massa dos espécimes.

Fig 8: Balanca analitica

Antes da imersdao em agua, o volume dos discos foi determinado medindo-se o
diametro em dois pontos eqiiidistantes com um paquimetro digital com precisao de

0,0lmm (CD6 CS, Mitutoyo, Kanagawa, Japao) e a altura com um micrometro com
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precisdo de 0,0lmm (103-125, Mitutoyo, Kanagawa, Japao) em um ponto central e

quatro pontos eqiiidistantes do espécime.

Fig 9: Paquimetro digital Fig 10: Micrometro

Os espécimes de cada grupo foram colocados individualmente em tubos de
ensaio protegidos com folha de aluminio contendo 12 mL de agua deionizada. Os discos
foram mantidos em uma posi¢ao vertical usando pérolas de vidro e colocados em estufa

a 37°C em intervalos de 24 horas, 7 dias ¢ 28 dias.

Fig 11: Tubos de ensaio protegidos com Fig 12: Espécime entre pérolas de vidro
folhas de aluminio dentro do tubo de ensaio

Nos grupos analisados em 28 dias, a agua foi trocada semanalmente. Apo6s cada
periodo de armazenamento, os discos foram retirados da 4gua, secos com papel
absorvente e seguido de jato de ar livre de impurezas durante 15 segundos. Uma nova
pesagem foi realizada para obten¢ao de my.

Os espécimes foram levados novamente ao dessecador sob vacuo, na presenca

de silica gel, a 37°C por 22 horas e transferidos para outro dessecador a 23°C + 2°C por
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2 horas para recondicionamento das amostras, até obtengdo de uma massa constante,
denominada m;.
As propriedades de sor¢do de dgua (Ws,) e solubilidade em agua (W) foram
calculadas de acordo com a férmula proposta pela ISO 4049.
Calculo dos valores de sor¢do de 4gua em pg/mm’:
W = mp —ms

v

Calculo dos valores de solubilidade em + pug/mm’:

Wsl = mp—ms

v
. m; = massa do espécime antes da imersdo em agua;
. m, = massa do espécime apds a imersao em agua;

. m;3 = massa do espécime apds imersdo e dessecacgio;
. V = volume do espécime em mm”.

De posse dos dados obtidos, foram analisados os pressupostos de normalidade por
meio do teste de Kolmogorov- Smirnov e de homogeneidade de variancias pelo teste de
Levene. Desta forma, foi possivel utilizar o teste ANOVA a trés critérios de
classificagdo — modelo fatorial completo e o teste de Tukey HSD para detectar

diferencas entre os valores médios de sor¢ao e solubilidade. (p<0,01).
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Tabela de ANOVA a trés critérios de classificagdo — para a variavel sor¢ao (p<0,01):

Fatores Soma dos quadrados gl Quadrado médio F Valor p
Resina composta 1529,242016 2 764,6210081 4437,1924  0,00000
Fonte de luz 1,056222844 1 1,056222844 6,1293947 0,01433
Periodo 5292,585009 2 2646,292504 15356,77  0,00000
Resina x fonte de luz 5,884060378 2 2,942030189 17,072973  0,00000
Resina x periodo 559,8053047 4 139,9513262 812,15524  0,00000
Fonte de luz x periodo 0,187912501 2 0,093956251 0,54524  0,58077
Resina x luz x periodo 0,632615819 4 0,158153955 0,9177874  0,45509
Erro 27,74366583 161 0,172320906

Total 7417,136807 178

Tabelas do Teste de Tukey HSD para o efeito sor¢ao (p<0,01):

Média e desvio-padrdo de sor¢do para o fator fonte de luz:

Fontedeluz n

Sorcao

Haldgena 90
LED 89

15,92 (6,48)"
16,06 (6,45)"

* grupos com letras iguais ndo apresentam diferencas estatisticamente significantes (p>0,01)

Média e desvio-padrao de sor¢do para o fator resina composta:

Resina n Sorc¢ao

Herculite 60 13,05 (3,91)
Tetric 59 14,90 (4,73)°
7250 60 19,97 (7,89)°

* grupos com letras diferentes apresentam diferengas estatisticamente significantes (p<0,01)
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Meédia e desvio-padrao de sor¢ao para o fator periodo de armazenamento:

Periodo n Sorcao

24 horas 60 8,48 (0,82)"
07 dias 59 18,45 (3,21)°
28 dias 60 21,08 (5,01)°

* grupos com letras diferentes apresentam diferengas estatisticamente significantes (p<<0,01)

Meédia e desvio-padrao de sor¢ao para os fatores resina composta x fonte de luz:

Resina Fontedeluz n Sorgao
Herculite  Haldgena 30 13,01 (3,96)"
LED 30 13,09 (3,93)"
Tetric Halbégena 30 14,66 (4,66)"
LED 29 15,20 (4,88)*"
7250 Haldgena 30 20,10 (7,96)°
LED 30 19,84 (7,96)°

* grupos com letras diferentes apresentam diferencas estatisticamente significantes (p<0,01)

Média e desvio-padrdao de sorcdo para os fatores fonte de luz x periodo de

armazenamento:
Fonte de luz  Periodo n Sorcao
Halogena 24 horas 30 8,42 (0,86)"

7 dias 30 18,39 (3,34)"°
28 dias 30 20,96 (5,15)°°
LED 24 horas 30 8,54 (0,79)
7 dias 29 18,51 (3,13)"°
28 dias 30 21,20 (4,96)°

* grupos com letras diferentes apresentam diferengas estatisticamente significantes (p<<0,01)
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Média e desvio-padriao de sorg¢do para os fatores resina composta x periodo de

armazenamento:
Resina Periodo n Sorcao
Herculite 24 horas 20 7,64 (0,40)"

7 dias 20 15,08 (0,33)
28 dias 20 16,44 (0,34)°
Tetric 24 horas 20 8,45 (0,43)
7 dias 19 17,60 (0,53)"
28 dias 20 18,86 (0,68)°
7250 24 horas 20 9,35 (0,47)°
7 dias 20 22,61 (0,47)"
28 dias 20 27,95 (0,29)'

* grupos com letras diferentes apresentam diferencas estatisticamente significantes (p<0,01)
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Meédia e desvio-padrao de sor¢do para os fatores resina composta x fonte de luz x

periodo de armazenamento:

Resina Fonte de luz  Periodo n Sorcao
Herculite  Halogena 24 h 10 7,58 (0,38)"
7 dias 10 15,00 (0,20)°
28 dias 10 16,45 (0,34)"
LED 24 h 10 7,70 (0,43)"
7 dias 10 15,15 (0,43)°
28 dias 10 16,43 (0,36)"
Tetric Hal6gena 24 h 10 8,23 (0,26)*"
7 dias 10 17,35 (0,43)®
28 dias 10 18,41 (0,28)"
LED 24 h 10 8,68 (0,45)"
7 dias 9 17,88 (0,51)%"
28 dias 10 19,32 (0,67)'
7250 Halogena 24 h 10 9,46 (0,41)"
7 dias 10 22,80 (0,49)
28 dias 10 28,03 (0,22)
LED 24 h 10 9,24 (0,53)"°
7 dias 10 22,42 (0,39Y
28 dias 10 27,87 (0,34)

* grupos com letras diferentes apresentam diferencgas estatisticamente significantes (p<0,01)
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Tabela de ANOVA a trés critérios de classificagdo — para a variavel solubilidade

(p<0,01):

Fatores Soma dos quadrados gl Quadrado médio F Valor p
Resina composta 1,724489418 2 0,862244709 7,9811626  0,00050
Fonte de luz 0,254282958 1 0,254282958 2,3537096 0,12695
Periodo 2,683441412 2 1,341720706 12,419318  0,00001
Resina x fonte de luz 0,669793108 2 0,334896554 3,0998901 0,04775
Resina x periodo 3,847415759 4 0,96185394 8,9031717  0,00000
Fonte de luz x periodo 0,073140426 2 0,036570213 0,3385035 0,71334
Resina x luz x periodo 0,231175709 4 0,057793927 0,5349557 0,71023
Erro 17,39363102 161 0,108034975

Total 26,87736981 178

Tabelas do Teste de Tukey HSD para o efeito solubilidade (p<0,01):

Média e desvio-padrao de solubilidade para o fator fonte de luz:

Fontedeluz n

Solubilidade

Halb6gena

LED 89

90 0,33 (0,36)"

0,26 (0,41)"

* grupos com letras iguais ndo apresentam diferengas estatisticamente significantes (p>0,01)

Meédia e desvio-padrao de solubilidade para o fator resina composta:

Resina n

Solubilidade

Herculite 60

Tetric 59
7250 60

0,17 (0,25)*
0,40 (0,40)°
0,32 (0,44)

* grupos com letras diferentes apresentam diferengas estatisticamente significantes (p<<0,01)



Meédia e desvio-padrao de solubilidade para o fator periodo de armazenamento:

Periodo n Solubilidade
24 horas 60 0,46 (0,32)"
7dias 59 0,27 (0,39)

28 dias 60 0,16 (0,39)°

* grupos com letras diferentes apresentam diferengas estatisticamente significantes (p<0,01)

Meédia e desvio-padrao de sor¢ao para os fatores resina composta x fonte de luz

Resina Fontedeluz n Solubilidade
Herculite  Haldgena 30 0,12 (0,24)"
LED 30 0,22 (0,26)""
Tetric Halogena 30 0,48 (0,28)"°
LED 29 0,32 (0,48)*
7250 Halogena 30 0,40 (0,43)*
LED 30 024 (0,45)

* grupos com letras diferentes apresentam diferencas estatisticamente significantes (p<0,01)

48
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Média e desvio-padrao de solubilidade para os fatores resina composta x periodo de

armazenamento:

Resinas  Periodo n Solubilidade
Herculite 24 horas 20 0,20 (0,20)*>*
7 dias 20 0,10 (0,28)*"
28 dias 20 0,19 (0,27)*>¢
Tetric 24 horas 20 0,45 (0,22)>
7 dias 19 0,40 (0,40)>
28 dias 20 0,36 (0,51)™
7250 24 horas 20 0,72 (0,29)°
7 dias 20 0,32 (0,40)"°
28 dias 20 -0,07 (0,21)*

* grupos com letras diferentes apresentam diferencas estatisticamente significantes (p<0,01)

Média e desvio-padrao de solubilidade para os fatores fonte de luz x periodo de

armazenamento:

Resina Periodo n Solubilidade
Herculite 24 horas 20 0,20 (0,20)*"
7 dias 20 0,10 (0,28)*"
28 dias 20 0,19 (0,27)*>
Tetric 24 horas 20 0,45 (0,22)>°
7 dias 19 0,40 (0,40)>°
28 dias 20 0,36 (0,51)"
7250 24 horas 20 0,72 (0,29)
7 dias 20 0,32 (0,40)¢
28 dias 20 -0,07 (0,21)°

*grupos com letras diferentes apresentam diferencas estatisticamente significantes (p<<0,01)

Média e desvio-padrao de solubilidade para os fatores resina x fonte de luz x periodo

de armazenamento:
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Resina Fonte de luz  Periodo n Solubilidade
Herculite Haldgena 24 horas 10 0,15 (0,18)*"
7 dias 10 0,07 (0,32)*"
28 dias 10 0,13 (0,22)*°
LED 24 horas 10 0,26 (0,22)~>¢
7 dias 10 0,13 (0,25)*"
28 dias 10 0,26 (0,31)">¢
Tetric Haldgena 24 horas 10 0,50 (0,21)>¢
7 dias 10 0,43 (0,34)"¢
28 dias 10 0,53 (0,28)™¢
LED 24 horas 10 0,40 (0,24)>""
7 dias 9 0,38 (0,52)¢
28 dias 10 0,20 (0,64)™"
7250 Halogena 24 horas 10 0,76 (0,23)"*
7 dias 10 0,44 (0,41)"%¢
28 dias 10 0,01 (0,25)*"
LED 24 horas 10 0,68 (0,35)”"
7 dias 10 0,20 (0,38)*"°
28 dias 10 -0,15 (0,13)*

* grupos com letras diferentes apresentam diferencas estatisticamente significantes (p<0,01)
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Sources, Study selection, Conclusions). The Results section may incorporate
small tabulations of data, normally 3 rows maximum.

Keywords
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Introduction
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actual subheadings should not be included:
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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
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Materials and methods
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o only cite references to published methods.
e include at least general composition details and batch numbers for all materials.
e 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)."
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Results
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Tables and figures
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Tables

o one table to a page, each with a title.

e number tables in order of mention using Arabic numerals.

e must be able to "stand alone" apart from text.

e when appropriate, standard deviations of values should be indicated in
parentheses; (do NOT use +notation).

o results of statistical analysis must be included, use superscript letters to indicate
significant differences.
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2. Abstract

Objective: Although dental polymers are considered insoluble structures they can
absorb and release components when immersed in an aqueous environment. The aim of
this study was to evaluate the water sorption and solubility of three hybrid composites
cured by halogen (QTH) and light emitting diode (LED).

Methods: According to ISO 4049, 32 discs of each composite (Herculite XRV, Tetric
Ceram, Filtek Z250) were polymerized with a QTH (Optilux VLC 501™) and LED
(LEDemetron I™) light curing units and divided into groups for each time of storage.
The specimens were storage in a desiccator at a 37°C and weight to a constant mass
(m;). The discs were immersed in deionized water for 24h, 7 days and 28 days and re-
weighted (m;). The reconditioning of the specimens was carried out until a constant
mass was obtained (mj3). The sorption and solubility of the materials were calculated
and subjected to ANOVA and Tukey HDS tests (p<0.01).

Results: There were not found statiscally significant differences between the light
sources. The water sorption was increased with storage time for all the composites. The
lowest sorption was attributed to Herculite XRV, followed by Tetric Ceram and Filtek
7250, with significant differences among them. Different periods of storage did not
affect the solubility of Herculite XRV and Tetric Ceram, while Filtek Z250 showed
reduction with prolonged storage time.

Significance: The light polymerization using QTH and LED, with the same intensity
and time of exposure did not affect water sorption and solubility of the tested
composites.

Key words: composite resin, water sorption, solubility, polymerization, halogen, LED.
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3. Introduction

The interaction of dental composites with the aqueous oral environment can
result in a decrease of their mechanical properties [1-4]. Two different mechanisms
occur when a composite is immersed in water: water sorption, which leads to swelling
and mass increase, and elution of components like filler particles or unreacted
monomers, which leads to a mass reduction [5,6]. Water sorption is a diffusion
controlled process that takes place largely in the resin matrix [7-9]. However, water may
additionally debond filler particles from the matrix or even cause hydrolytic degradation
of filler particles [10]. The phenomena of sorption and solubility may act as precursors
to a variety of chemical and physical processes that can lead to deleterious effects on the
structure of the polymeric network, which can compromise the clinical performance of
the material [11].

Some authors emphasized that water sorption could have favorable clinical
consequences, since the resulted expansion could improve the marginal sealing of
composite restorations [12-14] and also contribute to the relaxation of the tension
generated by the polymerization shrinkage [15,16]. However, Yap et al [17]
demonstrated that hygroscopic expansion and polymerization shrinkage cannot happen
simultaneously in a composite restoration, since the shrinkage is extremely quick and
relaxation of stresses occurs at a much slower rate, even taking days to complete.

The incomplete polymerization and reduced conversion of monomers can result
in increased solubility of the composite material [5,18]. Some studies have
demonstrated that unreacted monomers are the main components leached from dental
composites, and that most of these monomers are released within the first days [18,19].
The diluent monomer triethyleneglycol dimethacrylate (TEGDMA) has been identified

as the main leaching component of dental composites. However, fewer amounts of other
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monomers, such as bisphenol A glycol dimethacrylate (Bis-GMA) and urethane
dimethacrylate (UDMA), can also be released into the water [19]. The leaching of
components in composites can affect the initial dimensional change [8,11], the clinical
performance [5,11], the aesthetic aspect of the restorations [20] and the biocompatibility
of the material [18,21].

Sorption and solubility of dental composites can be affected by many factors,
like variations in the composition of resin matrix, size and distribution of filler particles,
as well as the type of polymerization [22]. However, there are no studies in the literature
about the effect of polymerization using light emitting diodes on the sorption and
solubility of composite resins.

Therefore, the aim of this study was to evaluate water sorption and solubility of
three hybrid composites polymerized with quartz-tungsten halogen (QTH) and light
emitting diode (LED) curing units, after different periods of storage in water. The
hypothesis tested was that composites polymerized with both curing units with same
intensity and exposure time would exhibit the same water sorption and solubility during

three periods of storage in water.
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4. Materials and Methods

The methodology used in this study was based upon ISO 4049 specifications
(International Standards Organization, 2000) [23]. A stainless steel mold was used to
build composite discs, 15 £ 0.1 mm diameter and 1 + 0.1 mm thick. The three
commercial, light-curing resin composites used in the study, as well as their resin matrix
composition, type, content and mean size of fillers (technical profiles) are shown in
Table 1. A total of 192 specimens were made, with 96 for each type of light source, 30
for each composite resin (A3 shade color) and 10 for each time of storage in water. Two
specimens of each group were maintained in a desiccator as controls.

The composite material was inserted into the metal mold in one single
increment. The material was covered on both sides with acetate strips. A glass slide was
placed over the acetate strip and pressure was applied for 2 minutes in order to extrude
excess material.

Half of the specimens were irradiated with a QTH light curing unit (Optilux
VLC 501, Demetron Research Corp, Danbury, CT, USA) and the other half with a LED
light curing unit (LEDemetron I, Demetron Research Corp, Danbury, CT, USA). The
mean output intensity of both light sources was 600mW/cm’ as assessed by the
radiometer attached to each light curing unit. The light intensity was monitored every
each five specimens. The discs were irradiated with an 11mm diameter tip positioned on
one central and four peripheral points for 20 seconds each, leading to a 100 seconds
exposure time for both top and bottom surfaces of each specimen.

The procedures were carried out in a room with controlled temperature (23°C +
2°C) and relative humidity (50% + 10%). After removal from the molds, the specimens
were transferred to a desiccator containing silica gel maintained at 37°C for 22 hours

and then transferred to another desiccator at 23°C + 2°C for 2 hours. The specimens
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were weighted to a precision of 0.0001g using an analytical balance (Bel Mark U210A,
Bel Engineering, Monza, MI, Italy). This cycle was repeated until a constant mass was
achieved, m;. In a pilot study, it was observed that a period of 60 days was necessary to
obtain a constant mass of the composites.

Before water immersion, the volume of the specimens was calculated by
measuring their diameter at two opposed spaced points on the circumference of the
discs with a digital caliper (CD6CS, Mitutoyo, Kanagawa, Japan) and their thickness at
the center and at four equally spaced points with a micrometer (103-125, Mitutoyo,
Kanagawa, Japan).

The specimens were placed in glass tubes with glass pearls to keep them in a
vertical position. The tubes were filled with 12mL of deionized water, covered with an
aluminum foil and stored in an oven at 37°C for 24 hours, 7 and 28 days. The deionized
water was changed weekly for the 28-day period. After each time of storage, the
specimens were removed from water, blot dried with an absorbent paper and waved in
air for 15 seconds. The specimens were then re-weighted to obtain m,. After this
weighting, the specimens were taken to the desiccator at 37°C for 22 hours and
transferred to another desiccator at 23°C £ 2°C for 2 hours for reconditioning, until a
constant mass was achieved. This mass was recorded as m;.

The values for water sorption (Wy,) and solubility (Wy) in pg/mm’ were
calculated according to the following formula proposed by ISO 4049 [23]:

Wsp = mp —mj

v

Where:

m; is the mass of the specimen, in pg, before immersion in water,
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my, is the mass of specimen, in pg, after immersion in water,
m; is the mass of specimen , in pg, after immersion and desiccation,

V is the volume of the specimen in mm”.

The normality and homogeneity of variances of data were carried out by
Kolmogorov-Smirnov and Levene tests. A three-way ANOVA model for factorial
design and Tukey HSD tests were performed to identify differences between the mean
values of sorption and solubility according to the factors: composite, light source and

storage time (p<0.01).
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5. Results

Comparing the mean values of sorption and solubility, ANOVA detected
statistically significant differences (p<0.01) between composites and storage times.
There were found interactions between composite x light source and composite x
storage time for the sorption variable. There were found interactions between composite
x storage time for the solubility variable. Table 2 shows that there were not found
statistically significant differences between light sources, for sorption and solubility
effects. Therefore, the sorption and solubility mean values are shown in Table 3,
considering only composite and storage time as sources of variation in this study.

Herculite XRV exhibited the lowest water sorption values, followed by Tetric
Ceram and Filtek Z250, with statistically significant differences among all of them
(p<0.01). All the tested materials presented an increase in water sorption as a result of
the increase of water storage times, with statistically significant differences among
them. The composite Filtek Z250 demonstrated higher water sorption after 28 days of
storage in water (p<0.01).

There were not found statistically significant differences in the solubility of
Herculite XRV and Tetric Ceram in the different storage times. However, Filtek Z250
showed a significant reduced solubility with the increase of storage time in water. The
solubility of Herculite XRV was significantly lower than Filtek Z250 in the 24-hour
storage time. After 28 days of storage in water, Filtek Z250 showed significantly lower

solubility than Tetric Ceram (p<0.01).



66

6. Discussion

Resin composites indicated as restorative materials must comply with ISO 4049
[23] for a maximum value of 40pg/mm?, for water sorption and 7.5ug/mm’ for water
solubility within a 7-day period of water storage. The water sorption and solubility
values obtained in this study are remarkably lower than ISO guidelines, even for a 28-
day storage time. Moreover, the fact that water sorption increased from 24h to 28 days
suggests that a 7-day period of storage may be insufficient to evaluate the real values of
water sorption in composite resins [14,19,24,25].

Differences detected for water sorption and solubility results are probably
related to the composition of the tested composites. The composites used in this study
have a great similarity in the filler particle content by volume (approximately 60%).
However, there are some differences regarding the type of filler particles and the
monomers used in the resin matrix. Several composites available in the market are
composed by a combination of bisphenol A glycol dimethacrylate (Bis-GMA), urethane
dimethacrylate (UDMA), triethyleneglycol dimethacrylate (TEGDMA) and, more
recently, the bisphenol A polyethyleneglycol diether dimethacrilate (Bis-EMA). The
Bis-EMA has been used in the newest composites due to its less hydrophilic
characteristics, with a molecular structure resembling Bis-GMA, but lacking two
hydroxyl groups [26].

Based on the features of the resin monomers [26], it would be expected more
favorable water sorption results for Filtek Z250, which was not observed in the present
study. Therefore, it was suggested that the composition of the matrix alone has not to be
taken into consideration, but the relative proportion of each monomer in the matrix.
Additionally, the inorganic components of composites can contribute to the different

degree of water uptake. Although there is not a considerable water sorption in the filler
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particles [9], there may be an accommodation of water in the matrix/filler interface,
which could cause deleterious effects on this bonding with time [10]. Differences
observed in water uptake can be attributed to the nature of filler particles and the
effectiveness of silanization [9,27,28]. Herculite XRV and Tetric Ceram composites
have basically glass fillers in their composition and Filtek Z250 composite has silica-
zirconia filler particles, which can be responsible for a critical silanization [27]. This
fact could explain the higher sorption of Filtek Z250 when compared to the other
composites used in the present study. The 28-day storage time for this composite caused
a considerable increase in water sorption compared to the other composites. The
behavior of Filtek Z250 was the main factor for the detection of interactions between
composites x light sources and composites x storage times.

The results obtained by Herculite XRV might be related to a higher cross-link
density [11,26] and degree of conversion due to the presence of Bis-GMA/TEGDMA
copolymer [29]. This combination results in a synergistic effect on the polymerization
rate and a better compatibility between the monomers [29].

The solubility of dental composites reflects the amount of unreacted monomers
leached to the water [11,18,28], besides other low weight molecules, like filler particle
compounds [10,20,30] and photo-initiators [18,21].

In the methodology used in this study and that proposed by ISO [23], the initial
and final dehydration of specimens are crucial in affecting directly the solubility of
composites. If the material is not completely dehydrated in the beginning of the process,
the solubility values can reflect only the final desiccation of the specimen. A recent
study evaluated the solubility of different materials with and without initial dehydration
and found values up to 8-times higher than those detected for specimens not previously

dessicated [31]. Despite the ISO standard [23] suggestion of 2 to 3 weeks to obtain a
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constant mass, a period of 60 days was required in this study, as suggested by the pilot-
study. This period of time was the same used by Sarret, S6derholm and Batich (1991)
[4] for the complete dehydration of the specimens before water immersion.

The tested composites demonstrated higher solubility values in the 24-hour
storage time, which showed that the majority of resin components were leached in the
beginning of water storage [18]. However, this result differed from other studies in
which solubility increased with time [19,32]. In the 24-hour storage, the higher
solubility of Filtek Z-250 compared to that of Herculite XRV, can be attributed to the
differences in their resin matrix composition. Sideridou et al. [26] reported higher
solubility of the copolymer Bis-GMA/TEGDMA when compared to UDMA and Bis-
EMA copolymers. Additionally, the same authors found a higher degree of conversion
with Bis-GMA and TEGDMA resin matrixes [29]. This statement is in accordance to
other studies [5,11,18,21], that found correlation between a reduced degree of
conversion to a higher amount of leached components.

Besides the resin matrix components, the inorganic components can also
influence the solubility of composites. S6derholm et al [30] found higher leaching of
barium in composites based on UDMA resin immersed in distilled water, when
compared to composites based on Bis-GMA resin. The barium glass filler particles in
the Tetric Ceram composite could cause higher leaching of other inorganic components,
mainly silicon [20,30].

The presence of silica/zirconia filler particles in the composite Filtek Z250 might
be the cause of its higher solubility during the first 24 hours in water. Ferracane [18]
reported a significantly higher solubility of the composite Z100 in a 48-hour period of
immersion in water, when compared to other composites, as Herculite XRV. The

composite Z100 is the precursor of Filtek Z250 and has the same type of silica/zirconia
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filler particles. Filtek Z250 showed a significant decrease in solubility, reaching
negative rates in the 28-day period. As previously discussed, the silica-zirconia filler
might be not adequally covered by the silane, leading to water sorption and an
entrapment of water inside the composite [27]. Other studies also showed negative
values of solubility of composite restorative materials after long periods of water
storage [16,19].

The performance of dental composites is directly related to the efficiency of
their polymerization [33]. In this study, the polymerization was carried out with two
different light curing units, one based on quartz-tungsten halogen light (QTH) and the
other, based on light emitting diode (LED), both used with the same intensity and time
of exposure. Several studies have been demonstrated that the use of the same energy
density (intensity x exposure time), even with different types of light sources, results in
similar properties of the composites [34-36]. Another factor that can influence the
polymerization efficiency is the emission wavelength of the light curing units [37].
Unlike quartz-tungsten halogen lights, the light emitting diodes (LEDs) produce light in
a narrower spectral range, but both are within the absorption wavelength range to
activate the camphorquinone (450-500 nm) [37]. This is one of the factors that could
had contributed for similar results of sorption and solubility considering both light
curing units, since the composites used in the present study have camphorquinone as the
photoinitiator.

Recently, the light polymerization with the so-called new generation LEDs has
been proven to be as effective as the conventional polymerization with QTH light
curing units [38,39], once the composition of the composite resin is considered. [39].

The null hypothesis proposed was confirmed, since water sorption and solubility

of the composites were not affected by the polymerization with QTH and LED light
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curing units. Therefore, the differences found in the present study were not due to the
type of polymerization, but probably to some of the inherent characteristics of the

composites.
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7. Conclusions
e Water sorption and solubility of the evaluated composites were not affected
by the polymerization using different light sources;
e The water sorption of the composites increased with prolonged storage time;
e Herculite XRV exhibited the lowest water sorption among all the tested
composites.

e Different storage times in water did not affect solubility of composites, with

the exception of Filtek Z250.
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9. Tables

Table 1: Technical profiles of the composites evaluated.

77

Composite Manufacturer Batch  Polymer  Filler particle Filler size Filler content/ Filler content/
number vl wt
Herculite XRV Kerr Manufacturing, 14546  Bis-GMA,  Al-Bisilicate glass, 0.6 um 59% 79%
Orange CA USA TEGDMA silica
Tetric Ceram  Ivoclar AG, Schaan, (G18572 Bis-GMA,  Ba glass, ytterbium 0.7 um 62% 81%
Liechtenstein TEGDMA, trifluoride, Ba-Al-
UDMA fluorosilicate glass
Filtek Z250 3M Dental Products, =~ 4LU  Bis-GMA,  Zirconia/silica 0.6 um 60% 80%
St. Paul, MN, USA TEGDMa,
UDMA, Bis-
EMA

Bis-GMA: bisphenol A glycol dimethacrylate
UDMA: urethane dimethacrylate
TEGDMA: triethyleneglycol dimethacrylate

Bis-EMA: bisphenol A polyethyleneglycol diether dimethacrylate
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Table 2: Mean values of sorption and solubility of composites according to light curing

units:

LCU n  Sorption Solubility
QTH 90 15.92 (6.48)" 0.33 (0.36)"
LED 89 16.06 (6.45)" 0.26 (0.41)

* groups with the same letter do not indicate statistically significant differences (p>0.01).
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Table 3: Mean values for sorption and solubility of composites after different storage

times:

Composite Storage time n  Sorption Solubility

Herculite XRV 24 hours 20 7.64 (0,40  0.20 (0.20)"°
7 days 20 15.08 (0.33)*  0.10 (0.28)*"
28 days 20 16.44 (0.34)°  0.19 (0.27)**¢

Tetric Ceram 24 hours 20 845 (0.43)°  0.45 (0.22)>¢
7 days 19 17.60 (0.53)"  0.40 (0.40)>*
28 days 20 18.86 (0.68)%  0.36 (0.51)*¢

Filtek Z250 24 hours 20 935 (0.47)°  0.72 (0.29)°
7 days 20 22.61 (047)"  0.32 (0.40)°
28 days 20 27.95 (0.29)  -0.07 (0.21)*

* Groups with different letters indicate statistically significant differences (p<0.01).



