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Jassé FF. Influéncia da composicdo de resinas compostas no grau de
conversdo e degradacao hidrolitica [Dissertacdo de Mestrado]. Araraquara:
Faculdade de Odontologia da UNESP; 2010.

Resumo

Numerosos tipos e marcas comerciais de resinas compostas sao
constantemente introduzidos no mercado odontolégico, em funcdo de
modificacbes na composicdo, tipo, formato e quantidade das particulas
inorganicas, assim como na porgao organica. Sempre, com a finalidade de
proporcionar propriedades mecanicas e estéticas superiores aos materiais,
aumentando dessa forma sua longevidade. Assim, o propésito deste estudo
foi avaliar o grau de conversao (GC) e a degradacao hidrolitica por meio do
teste de dureza Vickers (dV), de duas diferentes resinas compostas (uma
nanoparticulada e uma micro-hibrida). Para isso, oito espécimes (4 mm de
didmetro x 2 mm de espessura, ISO 4049) de cada material foram
confeccionados para cada teste. As resinas compostas foram inseridas em
unica porcdo na matriz metélica e fotoativadas com LED de alta intensidade
(Celalux, Voco®, 776 mW/cm2), por 40 segundos. Dezesseis leituras de dV (8
no topo e 8 na base) foram realizadas para cada espécime em
microdurémetro digital MMT-3 (Buehler Lake Bluff, lllinois USA), utilizando

carga de 50 ¢f aplicada durante 30 segundos, em intervalos de tempo pré-



determinados: imediatamente apos fotoativacao (controle), 24, 48, 72 horas,
7,14, 21, 30 dias e 6 meses. Logo apds a fotoativagao foi feita a medida de
dureza inicial e os espécimes foram entdo imersos em saliva artificial em
estufa a 37°C. Para o GC (%), os espécimes foram triturados, prensados com
KBr e analisados em espectrofotometro FT-IR (Nexus-470). Os resultados
foram submetidos a analise estatistica e permitiram concluir que: nao foi
observada diferenca entre as resinas quanto ao grau de conversiao; a
proporcao entre as medidas de dureza de topo e base foi semelhante para
os dois materiais, tendo sido mantida ao longo de todo o tempo experimental;
a resina Z-250 apresentou os maiores valores de dureza tanto na superficie
de topo quanto na de base, durante todo o periodo de avaliagdo; os materiais
testados ndo mostraram evidéncias da ocorréncia de degradacao hidrolitica
significativa em um periodo de seis meses de armazenamento em saliva

artificial.

Palavras-chave: Resinas compostas; Testes de Dureza; Espectroscopia

Infravermelho Transformada de Fourier.






Jassé FF. Influence of composites composition on the degree of conversion
and hydrolytic degradation [Dissertacdo de Mestrado]. Araraquara:
Faculdade de Odontologia da UNESP; 2010.

Abstract

Numerous types and brands of composite resins are constantly introduced
into the dental market, due to changes in the composition, type, shape and
quantity of inorganic particles as well as the organic portion. Always with the
aim of providing superior mechanical and aesthetic properties to materials,
thereby increasing their longevity. Thus, the purpose of this study was to
evaluate the degree of conversion (DC) and hydrolytic degradation through
the Vickers hardness test (hV) of two different composites (a nanofilled and a
micro-hybrid). For this, eight specimens (4 mm diameter x 2 mm thick, ISO
4049) of each material were prepared for each test. The composites were
inserted into single increment in the metallic matrix and photoactivated with a
high intensity LED (Celalux, Voco ®, 776 mW / cm 2) for 40 seconds. Sixteen
hV readings (8 on each top and bottom surfaces) were performed for each
specimen in MMT-3 digital microhardness tester (Buehler Lake Bluff, lllinois
USA), using load of 50 gf applied for 30 seconds, at predetermined intervals:
immediately after polymerization (control), 24, 48, 72 hours, 7, 14, 21, 30

days and 6 months. After curing, initial hardness measurements were



performed and the specimens were immersed in artificial saliva at 37 "C. For
the DC (%), the specimens were ground, pressed with KBr and analyzed by
FT-IR spectrophotometer (Nexus-470). The results were subjected to
statistical analysis and concluded that: there was no difference between the
resins for degree of conversion; the ratio between top and bottom hardness
values was similar for both materials and was maintained throughout the
experimental period; the composite resin Z-250 showed the highest hardness
values in both the top surface as the bottom throughout the evaluation period.
The materials tested showed no evidence of hydrolytic degradation in a

significant way, in a six-month storage-time in artificial saliva.

Keywords: Composite Resins; Hardness Tests; Spectroscopy, Fourier

Transform Infrared.






1 Introducao

Os materiais resinosos polimerizados por luz visivel se
tornaram quase que universais como materiais restauradores dentais na
pratica odontolégica moderna®*’. Esta popularizagdo se deve principalmente
ao fato destes materiais permitirem um tempo de trabalho controlado
diretamente pelo operador, apresentarem op¢des de cores levando a
excelentes resultados estéticos e possuirem propriedades mecanicas

satisfatorias*'*3.

Hoje, uma ampla variedade de materiais restauradores desse
tipo esta disponivel comercialmente para a escolha do clinico, quando este

se vé confrontado com a necessidade de restaurar a estrutura dental’’-®°,

Dentre os materiais restauradores, as resinas compostas sao
as que mais tém se destacado, pois seu aprimoramento constante vem
ampliando suas indicacées. Sendo, hoje, cada vez mais comum seu uso
tanto em dentes anteriores quanto nos posteriores®. As resinas compostas
foram classificadas de acordo com o tamanho de suas particulas de carga
como: hibrida, microhibrida e microparticulada. Mais recentemente, com a
introducao da nanotecnologia na Odontologia, uma nova resina composta, 0os

chamados nanocompdsitos, encontram-se disponiveis para uso clinico. Um
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tipico composto nanoparticulado possui um sistema de particulas de carga
que combina particulas de silica nanométricas com um tamanho de particula
primaria de 20 ou 75 nm e nanoaglomerados de zircbnia-silica, com 0,6-1,4
Mm em didmetro. Seu teor carga representa 59,5% em volume, que fica

préximo a varios compositos hibridos e microhibridos®?.

Os compédsitos odontolégicos, em geral, sdo constituidos
basicamente por cargas minerais dispersas em uma matriz resinosa organica
e um sistema foto-iniciador’. A matriz resinosa consiste de um monémero
multifuncional de cadeia longa, que quando se polimeriza resulta em uma
rede tridimensional de ligagdes cruzadas, chamada polimero. O monémero
Bisfenol A-glicidil metacrilato (Bis-GMA) € o mais utilizado em Odontologia e
se caracteriza por uma molécula longa e rigida com duplas ligacbes de
carbono reativas em ambas as extremidades'®*°. A extensdo na qual o
monémero é transformado em polimero é chamada de grau de conversao,
correspondendo a medida da porcentagem de duplas ligacées entre
carbonos do mon6émero que se convertem em ligacdes simples decorrente

do processo de polimerizacio™.

Desde a introducdo dos compostos resinosos foto-ativados, a
qualidade da polimerizacdo e suas consequéncias, tornaram-se uma das

grandes preocupacdes dos pesquisadores, ja que a adequada polimerizacao
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dos materiais resinosos é um fator fundamental para a obtencdo de boas

propriedades fisicas e um melhor desempenho clinico das restauracdes®*'.

O grau de conversdao € um co-determinante das propriedades
das resinas restauradoras®®, visto que diversos trabalhos tém demonstrado
que muitas das propriedades fisicas e quimicas das resinas compostas,
como dureza, desgaste, resisténcia compressiva e de tensdes, resisténcia a
flexao, estabilidade dimensional, solubilidade, reac6es de descoloracao e
degradacdo, dependem do grau de polimerizacdo dos seus

componentes'®®. Outros estudos®'*2%%°

, encontraram ainda, que a liberagao
de mondmeros ndo reagidos que permanecem no material pode estimular o
crescimento de bactérias em torno da restauracdo e promover reacdes

alérgicas em alguns pacientes.

Os compositos tipicamente usados em  consultérios
odontolégicos sao compostos por pelo menos dois mondémeros dimetacrilato.
Os compositos curados com base em monémeros com alto peso molecular,
como o Bis-GMA ou UEDMA, apresentam um numero consideravel de
duplas ligacées remanescentes**®®. A conversdo limitada encontrada em
muitas redes poliméricas ocorre devido a restricdo da mobilidade da
terminacdo do radical da cadeia, metacrilatos pendentes e mondmeros
impostos a encadeamentos cruzados de alta densidade®®. Em geral, os

compdésitos dentais fotoativados alcangcam um grau de conversdo variando
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de 43 a 75%, basicamente dependendo da composicdao do compdsito, da

28,42 MaIS

intensidade de irradiacdo e do tempo de exposicao
especificamente, sdo fatores que interferem no grau de conversao: a matriz
resinosa, concentracado de diluentes, concentracdo de fotoiniciador e amina,
tonalidade e translucidez do material, formato e quantidade das particulas
inorgéanicas, indices refrativos da matriz e das particulas inorganicas. E ainda
relacionados a fotoativacdo, podemos citar o comprimento de onda e a
intensidade da fonte de luz, o tempo de irradiacé@o e a distancia entre a fonte

de luz e a superficie da resing®2236:41.63,

As reacbes de degradacdo dos materiais resinosos,
relacionadas ao grau de conversao, também sao relevantes. A deterioracao
desses materiais, ao longo do tempo, tem sido atribuida a reagdes quimicas
e sdo naturalmente aceleradas pelo calor’®®. No ambiente bucal, relatos de
degradacao de restauracdes em resina composta, localizadas em areas nao
expostas a forcas abrasivas e de compressao sugerem a ocorréncia dessa
degradacao quimica. A agua esta diretamente relacionada a deterioracéo da
matriz organica dos materiais resinosos, ja que a sorcao deste liquido resulta
num processo de difusdo na matriz, podendo causar sua degradacao e
resultar em propriedades mecanicas inferiores’. Dentre essas propriedades,
a dureza dos polimeros pode ser comprometida pela degradacao hidrolitica

dos mondémeros metacrilatos em altas temperaturas®. Desta forma,
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substancias como a saliva, bebidas e alimentos podem resultar em efeitos
deletérios as restauragdes com materiais resinosos**, uma vez que
constituem fontes intermitentes ou continuas de degradacdo quimica’™.
Soderholm et al.®® (1984) discutiram o processo de degradacdo hidrolitica
das resinas compostas e relacionaram o fenébmeno a presenca de fendas e

rachaduras na matriz e ao deslocamento das particulas de carga.

A espectroscopia no infravermelho oferece uma aproximagéo
direta na avaliacado da profundidade de cura dos compdsitos fotoativados, por
determinar diretamente a quantidade de monémero que é convertido durante
o0 processo de polimerizagdo. A técnica determina o grau de conversao
baseada na absor¢cdo de radiacdo no intervalo de frequéncia do
infravermelho, devido as vibracbes moleculares dos grupos funcionais
contidos nas cadeias poliméricas®*"®. O uso deste método direto, aliado &
pratica de mensuragdo de propriedades mecanicas como meio de avaliar
indiretamente o grau de polimerizacdo destes materiais tem se mostrado
eficaz na caracterizagdo de seu comportamento em meio bucal®. O ensaio
de dureza tem sido considerado como indicador indireto adequado do grau
de polimerizacao dos compostos resinosos e método capaz de predizer o
desempenho clinico desses materiais’?, como nos casos de avaliacdo da

degradacao em saliva artificial.
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Buscando conhecer melhor o comportamento de materiais
amplamente utilizados na clinica odontol6gica, com vistas a obtencao de
melhores resultados clinicos e otimizacao dos procedimentos restauradores,
este estudo teve como proposta avaliar a influéncia da composicao de duas
resinas compostas nos seus graus de conversdo. Bem como a influéncia da
armazenagem destes materiais em saliva artificial, em diferentes periodos,
na sua dureza Vickers, como meio de predizer seu comportamento quanto a

degradacao hidrolitica.
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3 Revisao da Literatura

Alguns conceitos relacionados a composicao das resinas compostas
sdo fundamentais para a compreensao e discussao dos resultados obtidos
nesse estudo. Por essa razdo, o primeiro tépico dessa revisdao tem como
objetivo discorrer sobre tal fundamento.

Na sequéncia, serdo apresentados trabalhos, os quais estao
diretamente relacionados a proposi¢cao ou metodologia desenvolvida, ou sao
relevantes por oferecerem suporte cientifico aos resultados e discussao do

presente estudo.

3.1 Composicao das resinas compostas

Em 1963, uma grande revolugdo ocorreu no campo da dentistica
restauradora quando Raphael L. Bowen, apds varias pesquisas, juntou a
resina epbxica com a resina acrilica, obtendo o Bis-GMA (Bisphenol glicidil
metacrilato), um reagente longo e multifuncional, que deu origem a parte
organica da resina. Com a adicao de particulas de quartzo silanizadas a este
novo material resinoso obteve-se uma melhoria das suas propriedades
fisicas e mecanicas, criando-se, assim, a resina composta. A maioria dos
compdésitos comercializados atualmente possui sua composicao baseada na

classica pesquisa de Bowen*®3,
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A eleigao das resinas sintéticas como materiais restauradores se deu
devido a vantagens como sua insolubilidade em saliva ou em outros fluidos
presentes na cavidade bucal, sua coloracao estética, seu baixo custo e facil
manipulacdo. Entretanto, as primeiras resinas produzidas apresentaram
sucesso parcial, devido principalmente ao elevado indice de contracdo de
polimerizacao e ao seu alto coeficiente de expansao térmica, fatores estes,
que resultam em deficiéncias clinicas tais como, infiltracdo marginal e uma
inadequada resisténcia ao desgaste sob atricao mastigatéria. Com o passar
dos anos, muitos progressos tecnologicos foram alcancados, conduzindo a
melhoria das propriedades fisicas e mecanicas das resinas, ampliando assim
sua aplicacdo clinica e laboratorial®.

As resinas compostas de uso odontolégico sao constituidas,
geralmente, de trés componentes principais: a matriz resinosa, as particulas
inorganicas e o agente de unido. A matriz de resina, por sua vez, € composta
por um sistema de mondmero, um sistema iniciador (geralmente as
canforoquinonas) para polimerizagdo dos radicais livres, e estabilizadores
(hidroquinonas) que objetivam maximizar a estabilidade de armazenamento
das resinas ndo-curadas e a estabilidade quimica da resina curada. As
particulas inorganicas sao constituidas de fragmentos de materiais como
vidro, quartzo e/ou silica fundida, que ddo uma maior resisténcia a resina
além de diminuir a contragdao no processo de polimerizacao. Ja o agente de

unido, usualmente um silano-organo, tem como funcao reforgar a ligacao da
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particula com a matriz resinosa. Além dos componentes principais, também
estdo presentes os pigmentos, os quais sdo corantes minerais que dao as
diferentes tonalidades as resinas, e um agente radiopacificador que
geralmente é o dioxido de titanio**.

O componente resinoso de um compédsito dental polimerizado é a
matriz polimérica. Um polimero € uma grande molécula, constituida por
unides repetitivas de varias pequenas unidades chamadas monémeros. Os
utilizados na Odontologia sdo geralmente liquidos, sendo que durante o
processo de polimerizacao eles se convertem em sélidos. A extensdo na
qual o mondémero é transformado em polimero é chamada de grau de
conversao®.

A maioria dos compdsitos dentais possuem mondmeros que Ssao
diacrilatos aromaticos ou alifaticos. O Bis-GMA, o uretano dimetacrilato
(UEDMA) e o TEGDMA séao os dimetacrilatos mais comumente usados nas
resinas compostas®.

O monémero Bis-GMA, ou resina de Bowen, é o mondmero mais
usado na odontologia e caracteriza-se por uma molécula longa e rigida com
duplas ligagdes de carbono reativas nas extremidades. O extenso
comprimento da cadeia molecular diminui a contracdo de polimerizacédo e a
estrutura aromatica no centro da molécula confere rigidez a massa
resultante. Sua alta viscosidade torna necessaria a associacdo com

monémeros de menor peso molecular (diluentes) para possibilitar a
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incorporacdo dos iniciadores, inibidores e particulas de carga. Um dos
monémeros mais usados como diluente do Bis-GMA é o TEGDMA
(trietilenoglicoldimetacrilato), uma molécula linear relativamente flexivel, que
como o Bis-GMA possui ligacbes insaturadas de carbono nas duas
extremidades. Entretanto, seu baixo peso molecular apresenta o
inconveniente de aumentar a contracdo de polimerizacdo da mistura. O
TEGDMA funciona ndo somente como um diluente, mas também como um
agente de ligacdo cruzada, melhorando grandemente a polimerizagao do
monémero e as propriedades fisicas da resina. A proporcao de cada um dos
monémeros em uma formulacdo resinosa é critica as propriedades do
composito*®.

Diferentes combinacées entre mondmeros e diluentes séao
encontradas nas resinas compostas disponiveis comercialmente. Como
exemplo, o UDMA é um monbémero com peso molecular proximo ao Bis-
GMA, porém com baixa viscosidade e pode ser utilizado sem a necessidade
de se adicionar um diluente. A cadeia alifatica de alto peso molecular produz
baixa contracdo de polimerizacdo, além de ser altamente flexivel devido a
auséncia de anéis aromaticos*'.

Normalmente os compdésitos ativados por luz visivel contém como
iniciadores da reacéo de fotopolimerizacado a dicetona canforoquinona € um
agente redutor, como uma amina terciaria para produzir ions radicais, apés a

irradiacao controlada por luz visivel, para iniciar a polimerizacdao. A
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canforoquinona é ativada por luz com comprimentos de onda que variam
entre 400-500 nm, na regido do espectro visivel'®.

Diferentemente das resinas compostas autopolimerizaveis que se
polimerizam de maneira uniforme, desde que a mistura seja correta, a
polimerizagao das resinas fotopolimerizaveis somente se efetiva onde houver
uma incidéncia de luz capaz de ativar a canforquinona. A luz visivel é
absorvida, dispersada e consequentemente atenuada durante a sua
passagem através do material. Portanto, superficies mais préximas a fonte
de irradiacédo de luz podem se apresentar mais eficientemente polimerizadas
do que aquelas mais profundas®’.

Para fins de investigacao e aplicacdes clinicas, as resinas compostas
sao tradicionalmente classificadas em funcao do tamanho das particulas de
preenchimento como: macroparticuladas (com particulas que variam de 8 -
12 um), de microparticulas (0,04 — 0,4 um) e hibridas (associagdo de macro
e microparticulas). No entanto, uma nova classificacdo passou a incluir as
nanoparticuladas (20 — 75 nm), microhibridas (com particulas menores que 1
MmM) e nanohibridas (associacdo das microhibridas com as
nanoparticulas)®*'.

A composicdo é um dos fatores determinantes das propriedades

mecanicas da resina, sendo que o tamanho e a quantidade de carga

presente no material sdo os aspectos de maior influéncia®.
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3.2 Grau de Conversao

O grau de conversao alcancado pelas unidades fotoativadas é um
importante fator a ser considerado no processo de cura das resinas
compostas. O grau de conversdo é a medida da porcentagem de duplas
ligacdes entre carbonos (C=C) que foi quebrada durante o processo de
polimerizacao da resina. Em outras palavras, um grau de conversao de 50 a
60%, o qual é tipico dos compdésitos a base de Bis-GMA, significa que houve
a conversao desta porcentagem de monémero em polimero. Entretanto, isto
nao implica que 40 a 50% das moléculas de mon6mero sdo deixadas na
resina, porque um dos dois grupos de metacrilato por molécula de
dimetacrilato pode ter reagido e sido covalentemente ligado a estrutura do
polimero*®,

Asmussen®, em 1982, realizou uma pesquisa com o propésito de
determinar os fatores que afetam a quantidade de duplas ligacoes
carbdnicas remanescentes nas resinas compostas. Por meio do método
FTIR, o autor comparou resinas compostas quimicamente ativadas e
fotoativadas, experimentais e comerciais. As marcas comerciais testadas
foram: Adaptic e Miradapt (Johnson & Johnson), Concise e Silar (3M),
Finesse (LD Caulk), Prestige Plus (Lee Farm) e Profile (S.S. White). De
acordo com o autor, a quantidade de duplas ligagbes remanescentes
mostrou estar relacionada a composi¢cdo da matriz organica da resina

composta, ou seja, ao teor de amina (ativador), do inibidor e do iniciador. Nas



27

resinas comerciais, 23 a 43% das duplas ligagcdes ndao se converteram,
sendo essa mesma quantidade observada para as resinas experimentais. O
autor observou maior quantidade de duplas ligagdes remanescentes nas
resinas compostas quimicamente ativadas do que nas fotoativadas. Verificou
também que, quando um teor constante de amina, peréxido e inibidor foi
mantido e, ao mesmo tempo, elevou-se o teor do monémero diluente, a
quantidade de duplas ligagdes remanescentes diminuiu.

Ja no ano de 1986, Ferracane, Greener?® propuseram-se a elucidar a
relacdo entre o grau de conversao e as propriedades mecénicas das resinas
compostas. Propriedades como resisténcia a compressao, dureza,
resisténcia flexural e resisténcia a tensao diametral. Foram utilizadas resinas
compostas com BIS-GMA/TEGDMA fotoativadas e quimicamente ativadas,
variando a concentragdo de diluente, o tipo de amina e a concentracdo do
inibidor. ApGs a polimerizacdo, as resinas ficaram armazenadas em agua, a
37°C, por 24 horas. O grau de conversao, determinado pela técnica do FTIR,
variou entre 60,1 e 73,4%, para todas as resinas. Os autores observaram
que as propriedades mecanicas citadas apresentaram melhores resultados
sempre que o grau de conversao atingiu o maximo, revelando-se, porém,
dependentes também de outras varidveis e nao apenas da presenca de
monémeros nao reativos. Concluiram, portanto, que: 1) o grau de conversao
foi maior nas resinas compostas com alta concentracédo de diluente e baixa

concentracdo de inibidor; 2) a presenca de aminas mais reativas, como a



28

DMAPE, promovendo o aumento do grau de conversao, permitiu a melhoria
das propriedades mecénicas; 3) as propriedades mecéanicas das resinas
compostas sao fortemente afetadas pelo grau de conversao.

Também empregando o método FTIR, Chung, Greener'® (1988)
estudaram o grau de conversdo de sete marcas comerciais de resinas
compostas fotoativadas e indicadas para dentes posteriores. O grau de
conversao alcancou entre 43,5 e 73,8%. Os autores notaram que as resinas
compostas com diferentes estruturas moleculares apresentaram graus de
conversao equivalentes. Desta forma, concluiram que outros parametros, tais
como a concentragdo do iniciador e do diluente, sdo determinantes no grau
de converséo.

Com o intuito de alcancar restauracées adequadas clinicamente em
resina, Conti et al'’ (2005) realizaram uma pesquisa para determinar a
efetividade da polimerizagéo. A fotoativagao da resina Esthet-X (Dentsply) foi
realizada com aparelhos de plasma de Xenbnio, lampada halégena e LED. O
grau de conversido da resina foi determinado por meio das espectroscopias
por infravermelho médio e proximo, e Raman, pelas técnicas de
transmitancia e refletancia difusa (DRIFT). Os autores observaram que a
conversdao da resina foi influenciada pela natureza da fonte de luz, pela
distancia da superficie irradiada, tempo de exposicdo e profundidade.
Valores elevados de grau de conversdao foram obtidos com todas as

lampadas, porém foram quase constantes com a profundidade apenas para
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a unidade de LED. A microdureza e a analise térmica diferencial mostraram
concordancia satisfatéria com os dados de grau de conversao.

A relacdo entre grau de conversao, solubilidade e sorcdo salivar de
uma resina composta hibrida (Filtek™ P60) e outra de nanoparticulas (Filtek
Supreme), bem como a influéncia do modo de fotoativacdo sobre essas
propriedades, foram avaliadas no estudo realizado por Silva et al.®' (2008).
Os modos de fotoativacéo testados foram: convencional (850 mW/cm? por 20
segundos) e soft-start (100 — 1000 mW/cm? por 10 segundos + 1000 mW/cm?
por 10 segundos). O grau de conversao foi avaliado por meio da
espectroscopia FT-Raman. A solubilidade e sorcéo salivar foram mensuradas
apos imersao dos corpos-de-prova em saliva artificial por 7 dias. Os dados
obtidos a partir dos testes demonstraram que o0s graus de conversao
variaram de 52,52% (compésito nanoparticulado) a 57,15% (compdsito
hibrido), e foram influenciados pelos modos de fotoativacdo, sendo o modo
convencional superior ao soft-start. Os fendmenos de sorgéo e solubilidade
da resina nanoparticulada foram maiores do que para a resina hibrida, e
também foram influenciados pela fotoativagcdo, de modo que o soft-start
maximizou a ocorréncia dos fendmenos. Foi encontrada correlacao entre
grau de conversao e solubilidade, assim como entre solubilidade e sorgéo
salivar. Estes achados sugerem que os compdésitos de nanoparticulas podem

apresentar maior degradacao no ambiente oral do que os hibridos, e que o
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modo de fotoativagdo soft-start pode aumentar a solubilidade das resinas
compostas.

O objetivo do estudo desenvolvido por Silva et al.?® (2008) foi analisar
a influéncia do modo de fotopolimerizacdo sobre o grau de conversao e
propriedades mecanicas de duas resinas compostas, sendo uma hibrida
(Filtek™ P60) e uma nanoparticulada (Filtek”" Supreme). Os compdsitos
foram fotoativados por trés modos: convencional (650 mW/cm? por 30
segundos), alta intensidade (1000 mW/cm? por 20 segundos) e gradual (100
— 1000 mW/cm? por 10 segundos + 1000 mW/cm? por 10 segundos). O grau
de conversdo foi mensurado por meio da espectroscopia FT-Raman. A
resisténcia e o mddulo flexurais foram obtidos a partir de espécimes em
forma de barra submetidos ao teste de flexdo de trés pontos. A microdureza
foi avaliada pela indentacdo Knoop. Os resultados mostraram que para o
grau de conversdo o modo de fotoativacdo de alta intensidade foi superior
aos demais, seguido pelo convencional, bem com a resina hibrida mostrou-
se superior a nanoparticulada. No que diz respeito a dureza Knoop, esta
propriedade foi significativamente influenciada pelo modo de fotoativacéao,
demonstrando superioridade do modo de alta intensidade. A resina hibrida
apresentou resisténcia e médulo flexurais maiores do que a nanoparticulada,
enquanto para o teste de dureza nao foi encontrada diferenca entre elas. Os

resultados do estudo sugerem que os compdsitos nanoparticulados podem
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apresentar um menor grau de conversao e propriedades mecanicas
reduzidas quando comparados com os compdésitos hibridos.

Rastelli et al.*® (2008), avaliaram as mudancas no grau de conversio
e na temperatura da resina composta microhibrida Filtek™ Z-250 (3M/ESPE)
quando fotoativada com um laser de argbénio e um LED (light-emitting diode)
com diferentes densidades de poténcia. Para a técnica da pastilha de KBr, a
resina composta foi acomodada em uma matriz metalica (2mm de espessura,
4mm de diametro) e fotoativada das seguintes maneiras: com laser de
argbnio continuo e com uma unidade fotoativadora a base de LEDs com
densidades de poténcia de 100, 400, 700 e 1000 mW/cm? por 20 segundos.
As mensuragdes para o0 grau de conversdo foram feitas em
espectrofotobmetro FTIR, para que entdo fosse determinada a porcentagem
de duplas ligagdes carbbnicas (%C=C) a partir da taxa de intensidade de
absorbancia de C=C alifaticas (pico em 1638 cm™) contra um padrio interno
antes e apos a cura do espécime, que sao as ligagdes C-C aromaticas (pico
em 1608 cm’'). Para as afericbes das mudancas de temperatura, os
espécimes foram confeccionados de modo idéntico ao citado anteriormente
e, entdo, um termopar foi acoplado ao multimetro permitindo as leituras de
temperatura. De acordo com os resultados do estudo, os valores de grau de
conversdo variaram entre 35.0 e 50.0% (100 a 1000 mW/cm?) para o laser de
argdnio e de 41.0 a 49% (100 a 1000 mW/cm?) para o LED. Para a

temperatura, os valores variaram de 1.1 a 13.1°C (100 a 1000 mW/cm?) para
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o laser de argénio e de 1.9 a 15°C (100 a 1000 mW/cm?) para o LED. A partir
destas analises, os autores concluiram que as densidades de poténcia
apresentaram efeito significativo tanto sobre o grau de conversao quanto nas
alteracdes de temperatura para ambas as unidades fotoativadoras.

Em outro estudo com a resina Z-250, Rastelli et al.>° (2008) avaliaram
o efeito de diferentes densidades de poténcia e tempos de irradiacdo sobre o
grau de conversdao e aumento da temperatura da resina no processo de
fotoativacdo. As variaveis em analise foram os tempos de irradiacao de 5, 10
e 20 segundos, e as densidades de poténcia variando entre 50 e 1000
mW/cm?. Os graus de conversdo foram obtidos por meio da espectroscopia
(FTIR) de pastilhas de KBr associado a resina em teste, de modo que a partir
destas medidas espectrofotométricas foram determinadas as porcentagens
de duplas ligacées carbbnicas nao reagidas. As leituras de temperatura
foram realizadas utilizando-se um termopar acoplado a um multimetro.
Ambas as variaveis apresentaram efeito significativo no grau de conversao e
aumento de temperatura da resina microhibrida.

A pesquisa desenvolvida por Costa et al.'® (2009) objetivou avaliar a
influéncia de diferentes fontes de luz e métodos de fotoativagdo no grau de
conversdo e na contragdo de polimerizacdo da resina composta de
nanoparticulas  Filtek" Supreme XT (3M/ESPE). Duas unidades
fotoativadoras, sendo uma lampada haldégena e a outra um diiodo emissor de

luz (LED), e dois diferentes métodos de fotoativagdo (continuo e gradual)



33

foram investigados. As forcas de contragdo de polimerizagdo foram
registradas em uma maquina de ensaios mecanicos, a partir de um periodo
que iniciou juntamente com a fotoativacdo até dois minutos apoés a
mensuracdo, tendo sido feitas dez repeticbes para cada grupo. Para
obtencdo do grau de conversdo, cinco espécimes de cada grupo
experimental foram confeccionados, triturados e prensados com brometo de
potassio para analise em espectroscépio FTIR. Independentemente da fonte
de luz utilizada, observou-se diferencas significantes entre os métodos de
fotoativacdo para o teste de contracdo de polimerizacdo, sendo que o
método continuo forneceu os maiores valores de contragdo. Para o grau de
conversao, os valores médios variaram de 46,21 (+3,03) a 49,35% (+2,28)
para a lampada halégena utilizada pelos métodos continuo e gradual,
respectivamente; enquanto para o LED os valores foram de 52,32 (x0,67) a
52,30% (£1,14)para os métodos continuo e gradual, respectivamente. Desta
forma, a lampada halégena forneceu, com diferenca estatistica, os menores
valores de grau de conversdo, independentemente do método de
fotoativacdo empregado. Em concluséo, os autores sugeriram que o grau de
conversao foi influenciado pelas unidades fotoativadoras e que o método
gradual de fotoativacdo com a unidade de LED seria suficiente para
assegurar adequado grau de conversdo e minima contracdo de

polimerizacao.
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A elevacao de temperatura € o grau de conversdao na polimerizacao
de um nanocompdsito (Filtek Supreme) e de um compésito hibrido
convencional (TetricCeram™) foram avaliados por Atai, Motevasselian’
(2009). Diferentes aparelhos e modos de fotoativacdo foram utilizados na
cura das resinas: uma unidade a base de lampada halégena de alta
intensidade em dois diferentes modos (continuo e rampa), uma unidade a
base de lampada hal6gena de baixa intensidade e uma unidade a base de
LEDs. O aumento total de temperatura, a reacdo exotérmica de
polimerizacdo e o aumento na temperatura induzido pela irradiacdo foram
determinados por meio da utilizacdo de um termopar e um termdmetro digital,
e o0 grau de conversao foi mensurado usando a espectroscopia FTIR. Os
resultados revelaram que a resina Filtek" Supreme apresentou menor
aumento de temperatura e grau de conversdao em comparagao a resina
hibrida. Também foi observado que a unidade de LED induziu um aumento
consideravel da temperatura total e de irradiacdo sem nenhuma melhoria no
grau de conversdao. O modo de fotoativacdo em rampa mostrou menor
aumento de temperatura e ponto de gel da resina prolongado, sendo,
portanto, considerado mais efetivo do que o modo continuo da lampada
halégena e que o LED. Os autores colocaram, ainda, que apesar das
afirmacoées de que as unidades de LED exibem menor aumento de

temperatura durante a fotopolimerizacdo, o estudo por eles realizado néo
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mostrou vantagens destas unidades sobre as convencionais a base de
lampada halégena.

Saade et al>®, em 2010, avaliaram o efeito do pré-aquecimento de
uma resina composta polimerizada com diferentes unidades fotoativadoras
sobre o grau de conversao da mesma. Corpos-de-prova da resina Tetric
Ceram® (Ivoclar/Vivadent) foram obtidos a partir da resina pré-aquecida as
temperaturas de 37, 54 e 60°C e fotoativada com um aparelho de lampada
halégena e outro de LEDs por 40 segundos. Os corpos-de-prova foram entao
triturados, prensados com KBr e analisados em espectroscépio FTIR. O
estudo nao encontrou evidéncias de que a unidade fotoativadora e a

temperatura influenciaram o grau de conversao da resina analisada.

3.3 Degradacao

Soderholm et al®

, em 1984, investigaram a solubilidade das
particulas de resinas compostas apdés imersdao em agua. A analise pela
espectrofotometria de absorcdo atdmica foi empregada para evidenciar a
solubilidade de quatro resinas compostas, apdés o armazenamento em agua,
verificando a concentracao de silicio, estrdncio e bario que se dissolveu das
particulas. Para essa avaliacao, foram utilizados os seguintes materiais: P-10
(3M), Profile (S.S. White), Class Il (Den-Mat) e Isopast (Vivadent). Os corpos-

de-prova foram submetidos a imersdao em agua a 60°C por 30 dias. Para

analise das particulas, utilizou-se o microscopio eletrénico de varredura, com
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analise de energia dispersiva por raio-X. Os resultados confirmaram que a
dissolucao do silicio das diferentes resinas compostas na agua é fortemente
dependente da composi¢ao da particula. Indicaram também, que as resinas
compostas com quartzo e silica coloidal sdo menos sollveis do que as
resinas com particulas de estréncio e/ou vidro de bario. Uma correlagao entre
infiltragdo e formagé&o de fendas na matriz pareceu existir para todas as
resinas estudadas, com excecao da microparticulada. Essas fendas foram
explicadas como sendo um resultado da pressdao osmotica criada na
interface matriz-carga devido a degradacao hidrolitica das particulas de
carga.

Soderholm et al.®* (1996) propuseram-se a determinar como a selegéo
da matriz de resina composta e também a composicao e silanizacao das
particulas sdo afetadas pelo armazenamento em saliva artificial e em agua
destilada. Os autores confeccionaram corpos-de-prova de resinas
experimentais e os dividiram em duas partes, conforme o tipo de matriz, Bis-
GMA/TEGDMA ou UDMA/TEGDMA. Particulas de silica ou de vidro de bario
foram incorporadas a matriz e submetidas a silanizacdo, seguida por
secagem a 60°C por 24 horas. Metade das particulas silanizadas recebeu
ainda tratamento a vacuo, por uma hora, a 110°C. Uma parte dos corpos-de-
prova foi armazenada em agua destilada e a outra em saliva artificial. A cada
30 dias, durante um ano, as solucées de armazenamento eram trocadas. As

solucdes antigas foram analisadas pelo método ICP-AES de espectroscopia,



37

a fim de se verificar a concentracao de silicio, bario e aluminio. Essa analise
revelou que as particulas de bario solubilizaram mais do que as particulas de
quartzo. Revelou ainda, que a dissolucao das particulas foi significantemente
maior em saliva artificial do que em agua destilada. Os autores comentaram
que a solucdo de armazenamento, a composicao das particulas e o tempo
de imersao exerceram fortes efeitos na dissolucdo. Segundo eles, os
resultados obtidos permitiram inferir que a degradacao das particulas ocorre
mais rapidamente em meio bucal do que em agua. Essa dissolucao das
particulas na saliva artificial reforcou a hipétese de que um mecanismo de
alteracao de ions ocorre na superficie das resinas compostas.

Considerando que a presengca de um componente resinoso nos
cimentos de ionbmero de vidro modificados por resina resulta em
consideravel sorcdo de agua, e que este fenbmeno pode afetar a dureza
superficial dos materiais, Kanchanavasita et al.** (1998) investigaram o efeito
da armazenagem a longo prazo em solu¢cdes aquosas sobre a dureza de
superficie de desses materiais. A micro-dureza de quatro cimentos de
iondbmero de vidro modificados por resina, armazenados em agua destilada
ou em saliva artificial, foi mensurada por meio de um microdurdmetro
Wallace em intervalos de tempo regulares até 360 dias. Houve um aumento
substancial na dureza durante o primeiro dia de armazenagem quando os
materiais testados foram mantidos em agua destilada. Todos eles, com

excegao do material liner/base, alcangaram sua dureza maxima dentro de
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sete dias e a mantiveram por até um ano. Os cimentos de ion6mero de vidro
armazenados em saliva artificial mostraram-se relativamente menos duros e
apresentaram uma diminuicao da dureza superficial com o tempo. Os autores
concluiram que a reacdo de endurecimento pds-polimerizacao superou o
efeito plastificante da agua quando os materiais foram armazenados em
agua destilada. Porém, constataram que a alta e progressiva absorcéo de
agua dos espécimes imersos em saliva artificial resultaram em diminuicao da
sua dureza superficial.

Okada et al.**, em 2001, investigaram o efeito da saliva usada como
solucdo de armazenamento e a duracdo do efeito de imersdo sobre as
durezas superficiais dos materiais Fuji IXgp (cimento de ionémero de vidro),
Dyract (resina composta modificada por poliacido), Z-100 (resina composta)
e Estio LC (resina composta). Os materiais foram manipulados de acordo
com as instrucdes dos fabricantes e imersos em agua destilada ou em saliva
parotidea humana. Os valores de dureza Vickers foram determinados apds
1, 7, 20 e 40 dias da confeccdo dos corpos-de-prova. Para andlise da
composi¢ao quimica de superficie e do perfil de profundidade os métodos de
caracterizacao utilizados foram a espectroscopia fotoelétrica de raio-X (XPS)
e a microanalise por sonda eletrdnica (MASE), respectivamente. Apenas o
cimento de ionémero de vidro teve sua dureza Vickers aumentada com o
tempo em ambas as condi¢cdes de armazenamento (agua destilada e saliva).

A taxa de aumento foi superior para a armazenagem em saliva do que para a
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agua destilada. Apds 40 dias de imersdao em saliva o valor de dureza do Fuiji
IXgp aumentou em 39%. Para os materiais Dyract, Estio LC e Z-100, os
aumentos de dureza apdés armazenamento em saliva foram de 22%, 16% e
3%, respectivamente, comparado a um dia de armazenagem em agua
destilada. Os picos de Ca e P causados pela saliva foram detectados pelas
analises XPS e MASE, porém estes picos ndo existiram na resina composta
e na resina composta modificada por poliacido pela andlise MASE. Os
autores observaram também nao haver diferenca nos valores de dureza
Vickers para a freqléncia da troca de saliva, seja diaria ou semanal.
Concluiram, portanto, que para todos os materiais testados, a dureza apés o
armazenamento em saliva por mais de um dia mostrou maior aumento do
que para a agua destilada, porém esse aumento continuou além do primeiro
dia apenas no caso do cimento de ionémero de vidro.

1. avaliaram os efeitos de diferentes

Também em 2001, Yap et a
meios quimicos sobre a dureza superficial de quatro resinas compostas
restauradoras, bem como a relacédo entre a dureza e a espessura da camada
de degradacdo. Os materiais investigados foram: Silux (SM/ESPE), Z-100
(BM/ESPE), Ariston (Vivadent Schaan) e Surefil (Dentsply-Caulk). Foram
confeccionados 36 espécimes para cada resina, os quais, logo apds a
polimerizacao, foram armazenados em saliva artificial a 37°C por 24 horas.

Os espécimes de cada resina foram entao divididos aleatoriamente em seis

grupos e submetidos ao teste de microdureza, para entdo serem
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armazenados nos seguintes meios quimicos por uma semana a 37°C: saliva
artificial, agua destilada, acido citrico, acido latico, heptano e uma solucao de
etanol-agua (75-25%). Apdés o condicionamento, os espécimes foram
novamente submetidos ao teste de dureza e seccionados. As alteracdes de
dureza foram computadas e a espessura da camada de degradacao foi
medida por meio de um sistema de analise computacional de imagens. Nao
foram observadas diferencas nas alteragdes de dureza entre os diferentes
meios quimicos para a resina Surefil. A resina Z-100 foi o material mais
susceptivel ao efeito de amolecimento provocado pela 4gua e apresentou as
maiores mudancas nos valores de dureza para todas as combinacdes
material/meio. Os autores concluiram que os efeitos do meio sobre a dureza
mostraram-se material-dependente, e que existe uma correlagdo positiva
significante, porém fraca, entre as mudancas na dureza e a espessura da
camada degradada.

Uma revisdo com o objetivo de analisar a influéncia de diferentes pHs
do meio de imersdo sobre a degradacdo das propriedades de materiais
resinosos, foi elaborada por Prakki et al.*®, em 2005. A partir da busca e
analise de estudos laboratoriais publicados a respeito do assunto, os autores
concluiram que meios com pH ligeiramente baixos sdo os de escolha para
melhor mimetizar as condi¢des in vivo, porém o efeito parece ser de acao
lenta. Acrescentaram que, caso o propdsito seja acelerar a hidrélise do

compésito e produzir rapido dano microestrutural para se avaliar a
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performance mecanica in vitro do material, alternativas adequadas seriam o
uso de meios altamente alcalinos (pH=13.0) ou com pH muito baixo
(pH<2.0).

Mayworm et al.*

, em 2008, realizaram um estudo com o objetivo de
comparar a resisténcia ao desgaste e a dureza de dois compdsitos dentais
nanohibridos, e ainda, avaliar a influéncia do armazenamento em saliva
artificial sobre essas propriedades. O grau de conversdao dos materiais
também foi obtido. As resinas compostas avaliadas foram: Esthet-X®
(Dentsply) e Filtek' Supreme (3M/ESPE). Os autores observaram que a
resina Esthet-X® apresentou uma taxa de desgaste duas vezes menor que a
Filtek™ Supreme, e que apds a armazenagem em saliva artificial a resisténcia
ao desgaste aumentou para ambos os materiais. Os valores de microdureza
Vickers das resinas variaram entre 52 e 64 unidades Vickers, sendo que o
composito Esthet-X® apresentou os maiores valores. Apds a imersdo em
saliva houve uma queda na microdureza dos dois materiais testados. Os
autores relataram que o armazenamento em saliva artificial aumenta a
resisténcia ao desgaste dos materiais, sugerindo que a matriz resinosa de
ambas as resinas sofreu uma cura posterior a inicial devido ao tempo e
temperatura de armazenagem, e que a absor¢cao de saliva ocorre apenas na
superficie dos compodsitos. Acrescentaram ainda, que este efeito foi
confirmado pela comparacédo da dureza Vickers antes e apos o tratamento

em saliva e pela andlise do grau de conversdao em FTIR. Desta forma,
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concluiram que a microdureza de superficie dos compoésitos diminui apos a
armazenagem em saliva artificial, enquanto a microdureza da massa central
aumenta.

A degradacao superficial de resinas compostas provocada por
medicamentos acidos e ciclagem de pH foi investigada por Valinoti et al.”
(2008). Foram avaliadas trés resinas microhibridas (TPH, Concept e Opallis)
e uma de nanoparticulas (Filtek™ Supreme). Apds preparados e avaliados
em perfilbmetro quanto a rugosidade superficial, os espécimes de cada
grupo de resina foram submetidos a um regime de ciclagem de pH e imersao
em medicamentos &cidos (Claritin® e Dimetapp®) por 12 dias, periodo apds o
qual os espécimes foram novamente submetidos a perfilometria. Dois
espécimes de cada material foram analisados em microscopia eletrénica de
varredura (MEV) antes a apds a ciclagem de pH. Aumentos significantes na
rugosidade foram observados apenas para a TPH no grupo controle (imerso
em agua deionizada) e para TPH e Supreme imersas em Claritin®. As
analises em MEV mostraram que as quatro resinas compostas sofreram
erosao e degradacdo superficial apds serem submetidas as condicoes
experimentais. Pdéde ser concluido que, apesar da rugosidade ter sido
levemente afetada, a ciclagem de pH e os medicamentos &cidos causaram

degradacao superficial nas resinas compostas avaliadas. Além disso, os

autores acrescentaram que resinas com particulas de carga maiores
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parecem ser mais susceptiveis a degradacdo quando submetidas aos
desafios &cidos.

Guimardes et al?’ (2008) investigaram a interferéncia do tempo de
polimerizacdo na absorcdo de agua por diferentes resinas compostas,
considerando que, quando absorvida, a agua pode alterar as propriedades
mecanicas do material. As resinas multiuso Filtek™ Z-250, compactavel
Filtek™ P60 e de microparticulas Filtek" A110 foram utilizadas na confecgdo
de corpos-de-prova, variando os tempos de fotoativacdo (o indicado pelo
fabricante, a metade e o dobro do tempo preconizado). A quantidade de
agua absorvida pelos corpos-de-prova foi medida pela variacdo da massa
dos mesmos, que foram pesados imediatamente apds sua confeccdo, a cada
24 horas por 10 dias, e ap6s 15 e 30 dias. A resina de microparticulas teve o
melhor comportamento perante a mudanca no tempo de fotoativacéao,
enquanto que a resina de multiuso foi a que mais absorveu agua quando o
tempo foi alterado para menos, fato este, que os autores sugeriram ter
ocorrido devido ao tipo, a quantidade e a distribuicdo da carga inorganica,
que provavelmente ndo permitiu a reflexdo da luz por toda espessura do
incremento no tempo de 10 segundos. Concluiram, portanto, que o tempo de
fotoativacao sugerido pelo fabricante deve ser respeitado para assegurar a
manutencao das propriedades desses materiais, independentemente do tipo

de resina utilizado.
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A sorcao de agua e solubilidade de trés resinas compostas com
diferentes contetidos de carga foram mensuradas por Berger et al.® (2009).
Adicionalmente, os autores analisaram em microscopia eletrdnica de
varredura (MEV) o tamanho, formato, tipo e outras caracteristicas das
particulas inorganicas dos materiais em estudo. Os compdésitos selecionados
foram: Filtek™ Supreme - nanoparticulada (3M/ESPE), Esthet-X -
miniparticulada (Dentsply/Caulk) e Renamel — microparticulada (Cosmedent
Inc.). Apéds ter sido alcangcada massa constante dos espécimes de cada
resina, estes foram armazenados em agua por sete dias, e a massa de cada
um foi mensurada. ApOs secagem, as massas foram novamente
determinadas. Partindo dessas medidas a sor¢cdo de agua e a solubilidade
foram calculadas. As particulas de carga foram observadas em MEV apés a
remocao da matriz resinosa por solventes organicos. Os valores de sorcao
ndo foram estatisticamente diferentes entre as resinas, entretanto, os de
solubilidade foram mais baixos para a Filtek" Supreme, ou seja, a resina de
nanoparticulas apresentou comportamento superior quanto a solubilidade
quando comparada as de mini e microparticulas.

O objetivo do estudo desenvolvido por Santos et al.°” (2010) foi avaliar
a influéncia de unidades fotoativadoras e meios de imersdo na morfologia
superficial e quimica da resina composta de nanoparticulas Filtek™ Supreme
XT (B3M/ESPE), por meio de microandlise (EDX) e microscopia eletrénica de

varredura (SEM). Foram utilizadas as unidades fotoativadoras com diferentes



45

densidades de poténcia e modos de aplicagdo XL 3000 (480 mW/cm?), Jet
Lite 4000 Plus (1230 mW/cm?) e Ultralume Led 5 (790 mW/cm?); e os meios
de imersdo foram saliva artificial, Coca-Cola®, cha e café, totalizando 12
grupos experimentais. Os espécimes confeccionados foram imersos nas
respectivas solucdes por cinco minutos, trés vezes ao dia, durante 60 dias e
armazenados em saliva artificial a 37°C £ 1°C, entre os periodos de imersao.
Por meio de analises quimicas e topograficas qualitativas, os autores
observaram que os grupos imersos em saliva artificial apresentaram uma
pequena degradacao homogénea da matriz, que promoveu a exposicao das
particulas de carga, e a deposicao de calcio na superficie do material.
Quanto ao café, ocorreu uma degradacado quimica moderada com perda de
particulas de carga e deposicdao de ions. Para o cha, uma degradacao
superficial ocorreu em areas especificas com deposicao de calcio, carbono,
potassio e fosforo. Para a Coca-Cola®, uma degradacdo excessiva da matriz
foi observada, bem como perda de particulas com deposicao de calcio, sédio
e potassio. Concluiram assim, que as unidades fotoativadoras nao
influenciam na morfologia superficial do compésito testado, ocorrendo o
inverso para as bebidas utilizadas como meio de imersdo, sendo a Coca-
Cola® a que mais afetou a superficie do material.

No estudo realizado por Silva et al.®? (2010) foi investigada a cinética
de difusdo de uma resina composta de nanoparticulas (Filtek™ Z-350) e outra

hibrida (Filtek” P60) imersas em &gua destilada, saliva artificial e acido
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latico. Foram calculadas a sorcdo e a solubilidade, bem como o coeficiente
de difusdo. O grau de conversao foi avaliado em espectroscopia FTIR e a
acao dos meios de imersao na superficie das resinas foi avaliada em
microscopia eletrénica de varredura (MEV). A resina Z-350 imersa em &cido
latico apresentou a maior sor¢dao. Quanto a solubilidade, os maiores valores
foram observados para a Z-350 imersa em &cido latico, seguida pela P60
também em &cido latico. Os outros grupos nao apresentaram diferencas
significativas entre si. Os coeficientes de difusdo de ambas as resinas
imersas em acido latico e o da Z-350 imersa em saliva artificial foram
significativamente maiores. O grau de conversdo nao foi significativo nos
resultados e a analise em MEV mostrou que o efeito do acido latico sobre as
resinas foi mais deletério do que os outros meios de imersado. A partir dessas
achados, os autores sugeriram que o comportamento das resinas compostas
quando imersas em fluidos semelhantes aos presentes no meio oral, como
saliva artificial e acidos produzidos pela placa dental humana, também sao

cruciais para a compreensao da degradacao no ambiente bucal.

3.4 Dureza

Com a proposta de avaliar a microdureza de diferentes resinas
compostas de uso direto e indireto, Souza et al.®” (2009) confeccionaram, a
partir de uma matriz metdlica (diametro: 5,0mm; espessura: 2,0mm), 70

amostras (n=10) de trés resinas de uso direto: Filtek™ Z-250 (3M
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ESPE/EUA), W3D (Wilcos/Brasil) e Esthetic-X (Dentsply/EUA); e quatro de
uso indireto: Resilab Master (Wilcos/Brasil), Vita VM LC (Vita
Zahnfabrik/Alemanha), Vita Zeta (Vita Zahnfabrik/Alemanha) e Sinfony (3M
ESPE/EUA). As amostras das resinas diretas foram confeccionadas
utilizando a técnica incremental, onde cada incremento foi fotoativado
durante 40 segundos, enquanto as de resinas indiretas foram fotoativadas
segundo as recomendacgdes dos fabricantes. Todas as amostras foram
armazenadas em agua destilada a 37°C durante 24 horas, para entao serem
realizadas as mensuragées de microdureza com carga de 50 kgf por 15
segundos. A partir dos resultados, os autores verificaram que os valores de
microdureza das resinas compostas diretas analisadas nao diferiram
estatisticamente entre si (p>0,05). O mesmo nao se pdde estabelecer para
as resinas indiretas, ja que a Sinfony diferiu da Resilab (p<0,05). Concluiram
que apenas a resina composta direta Z-250 apresentou valores de
microdureza Vickers superior as demais resinas indiretas.

Em 2009, Rodrigues et al.>® realizaram um estudo com o objetivo de
avaliar o efeito de trés diferentes resinas compostas no processo de
polimerizacdo por meio do teste de dureza Vickers (dV). Para isso, 0s
autores prepararam espécimes retangulares (7mm x 4mm x 3mm) utilizando
as seguintes resinas: P-60 (BM/ESPE), Herculite XRV (Kerr) e Durafill
(Heraeus-Kulzer). Os espécimes foram polimerizados utilizando-se uma

unidade de fotoativacao a base de LEDs azuis pelos tempos de irradiacao de
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20 e 40 segundos. O teste de dV foi executado 24 horas apés a fotoativacao
até a profundidade padronizada de 3mm. Os resultados do experimento
mostraram que os valores de dV diminuiram com o aumento da profundidade
para as diferentes resinas compostas, de modo que do 12 em relagao ao 2°
milimetro os valores de dureza diminuiram entre 4 e 60%, e quando a
mensuracao foi realizada na profundidade de cura de 3mm, a queda nos
valores foi maior que 90% em relagdo ao 1° milimetro. Também foi
observado que os valores médios de dV para a Durafill foram menores do
que os observados para a P-60 e para a Herculite XRV nos tempos de
fotoativacdo de 20 e 40 segundos. Concluiram, portanto, que o processo de
polimerizacao foi grandemente afetado pela composicdo das resinas
compostas.

O trabalho desenvolvido por Saade et al®* (2009) investigou a
influéncia do pré-aquecimento e de diferentes unidades de fotoativacao
sobre a dureza Vickers de uma resina composta microhibrida. Os espécimes
de resina foram confeccionados variando-se as temperaturas pré-
polimerizacao (37, 54 e 60°C) e os aparelhos usados na fotoativagdo, sendo
um a base de luz halégena convencional e outro de LEDs azuis. O teste de
dureza Vickers foi realizado nas superficies de topo e base dos espécimes.
De acordo com as interacdes entre fonte de luz e temperaturas de pré-
aquecimento da resina composta, apenas a fonte de luz polimerizadora

exerceu influéncia sobre os valores médios iniciais de dureza Vickers. Foi



49

apresentada como conclusdo do estudo, que o pré-aquecimento da resina
nao exerceu influéncia nos valores médios de dureza Vickers, enquanto a
unidade fotoativadora a base de LEDs azuis apresentou uma cura mais
homogénea, considerando-se as superficies de topo e base, do que o

aparelho a base de luz halégena.
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3 Proposicao

3.1 Geral

Avaliar a influéncia da composicdo de resinas compostas no

grau de conversao e degradacao hidrolitica.

3.2 Especificas

Avaliar a influéncia das caracteristicas das particulas carga de
duas diferentes resinas compostas, uma nanoparticulada (Filtek™ Supreme

XT) e outra micro-hibrida (Filtek ™ Z-250) sobre:

a. O grau de conversdao, pelo método da espectroscopia
infravermelha transformada de Fourier (FT-IR);

b. A degradacao hidrolitica, por meio do ensaio de dureza Vickers,
apds imersao em saliva artificial por 24, 48 e 72 horas, 7, 14,21 e

30 dias e 6 meses.
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4 Material e Método

4.1 Materiais utilizados:

Para a realizacdo do presente estudo foram utilizadas duas
resinas compostas restauradoras universais para dentes anteriores e
posteriores (S-XT e Z-250), comercialmente disponiveis. Ambos os materiais
apresentam o mesmo sistema de matriz organica, o qual é constituido por
Bis-GMA, Bis-EMA, UDMA e pequenas quantidades de TEGDMA. As resinas

compostas utilizadas no estudo estao especificadas na Tabela 1.

4.2 Aparelho fotoativador utilizado:

Foi utilizado aparelno a base de LEDs Celalux® (Voco,
Alemanha) com intensidade de luz de 776 mW/cm?2, poténcia de 290 mW e
ponta ativa com 8 mm de diametro (Figura 1). A poténcia Optica desse
aparelho foi medida utilizando potenciébmetro (Fieldsmaster, Coherent
Commercial Products Division, model number FM, set n® WX65, part number
33-0506 made in USA) e a irradiancia foi calculada por meio da seguinte

formula:
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Onde P= poténcia mW (milliwats); A= 4rea da ponta de luz em cm?

(centimetro quadrado).

Figura 1. Aparelho LED utilizado na fotoativagao dos espécimes (Celalux®,
Voco, Alemanha).

4.3 Confeccao dos espécimes:

Os espécimes foram confeccionados a partir de uma matriz
(Figura 2) de aco inox com orificio central (4mm de didmetro x 2mm de
espessura - ISO 4049) posicionada em uma placa de vidro lisa de 10 mm de
espessura, sendo fixada a ela uma tira de poliéster para promover a lisura da
superficie de base dos espécimes. As resinas compostas foram levadas a

matriz com o auxilio de uma espatula de insercdo n°1 em um Unico



55

incremento. Apos a inser¢do dos materiais, foi posicionada outra tira de
poliéster na superficie dos mesmos, sobre a qual foi posicionada uma lamina
de vidro de 0.5 mm de espessura, e um peso de 1 kg em cima com um
orificio central, para melhor compactar e escoar os materiais, além de
padronizar a lisura de superficie dos espécimes. A ponta do aparelho
fotoativador foi posicionada no centro do espécime, em sua face superior
(topo) sobre a lamina de vidro, permanecendo a 0.55 mm do material a ser
testado (Figura 3). A protecao das resinas pela lamina de vidro também teve
a funcdo de minimizar o efeito da inibigdo da polimerizagéo superficial pelo
oxigénio®. O aparelho fotoativador foi ativado durante 40s. Apés a
fotoativacdo os espécimes estavam prontos para o inicio dos experimentos

(Figura 4).

o T [omm

Figura 2. Dimensdes da matriz metalica a ser usada na confecgao dos
espécimes.
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Figura 3. Esquema para a confeccao dos espécimes.

Figura 4.

Espécime confeccionado.
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4.4 Divisao dos Grupos experimentais:
Os grupos foram definidos de acordo com os materiais
testados. De modo que foram confeccionados 16 espécimes (n=8) para cada

um dos testes, totalizando 32 espécimes (Tabela 2).

Tabela 2. Grupos experimentais

Grupo Material n

Filtek™ Supreme

XT

Il Filtek ™ Zz-250 8

4.5 Ensaio de dureza Vickers:

Com o auxilio de régua milimetrada e uma lamina de bisturi n.
15 foram tracados duas retas no topo e na base, dividindo os espécimes em
quadrantes iguais (Figura 5). Imediatamente apds a polimerizacdo foram
acoplados em uma base de aco inox (Figura 6) e encaixados ao
Microdurémetro digital MMT-3 (Buehler Lake Bluff, lllinois USA) e submetidos
ao teste de dureza Vickers (Figura 7) para avaliacdo da condicdo inicial dos

espécimes (controle). A carga selecionada foi de 50gf por 30s® e oito
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indentacdes (duas em cada quadrante) foram realizadas nas superficies de
topo (voltada a fonte de luz) e na base (oposta a fonte de luz) de cada
espécime (Figura 8). Apds a analise inicial, os espécimes foram imersos em
saliva artificial e mantidos em estufa a 37°C, para que entdo fossem
realizados ensaios de dureza ap6s 24, 48 e 72 horas, 7, 14, 21 e 30 dias e 6
meses, em imersdo. Antes de cada avaliacdo, os espécimes foram lavados
por um minuto em agua corrente e em seguida secos com folhas de filtro de

papel absorvente. A saliva artificial foi trocada semanalmente.

Figura 5. Esquema representando a divisdo dos espécimes em quatro
quadrantes iguais.



59

Figuras 6 e 7. Base de aco inox e espécime posicionado na plataforma de
leitura do microdurémetro digital, evidenciando o momento da

indentacao.
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&
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Figura 8. Esquema representando a distribuicdo das indenta¢des no

espécime.

4.6 Avaliacao do grau de conversao

Os espécimes foram armazenados em recipientes a prova de

luz devidamente identificados, de acordo com o grupo ao qual pertenciam,
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em estufa a temperatura de 37°C. Vinte e quatro horas apds a confeccao dos
espécimes, estes foram triturados em grau e pistilo de agata até a obtencao
de um fino pé (Figura 9). Em balanca de precisao (Mettler Toledo — niumero
de série: AB 204) foram pesados 5 mg do p6 do material resinoso. Os
espécimes triturados (5 mg) foram misturados a substancia translicida
brometo de potassio (KBr - Merk), na proporcdo de 100 mg. Apds
homogeneizacao, o pé obtido foi colocado em pastilhador metalico (Figura
10), e em seguida levado a prensa (Figura 11) com pressao de 8 toneladas
durante 1 minuto para obtencdo de uma pastilha (Figura 12) a qual foi
avaliada em espectrofotdmetro no infravermelho (FT-IR). Foram também
confeccionados oito espécimes de cada resina nao curada, triturando-se uma

pequena porcao dos espécimes com 100mg de KBr para posterior avaliagao.

Figuras 9 e 10. Trituracdo do espécime em grau e pistilo de agata e
pastilhador metalico.
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Figuras 11 e 12. Pastilhador metélico levado a prensa e pastilha obtida.

Para a obtencédo dos espectros na regiao do infravermelho, foi
empregado um espectrofotobmetro FT-IR (Nexus-470, Figura 13) equipado
com detector TGS na faixa de 4000 — 300 cm’, utilizando acessério de
refletancia difusa operando com 32 scans, resolucdo de 4 cm™ acoplado a
microcomputador servidor. Os espectros foram obtidos pela técnica de

transmissao observando-se os picos de absorbancia (Figura 14).
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Figura 13. Espectrofotémetro FT-IR (Nexus-470)

Absorbance

—— Cured
...... Uncured

1 1 1
1660 1640 1620 1600
Wavenumber, cmi™

Figura 14. Espectro tipico de uma resina composta curada e ndo curada.
Apo6s a obtencdo dos picos de absorbancia, o percentual de

duplas ligagbes carbbnicas ndo convertidas (%C=C) foi determinado pela
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taxa de intensidade de absorgao entre ligagdes C=C em 1.637cm™ e ligacdes
C-Cem 1.610 cm™, antes e ap6s a polimerizacdo. O grau de conversdo (GC)

correspondente foi calculado pela férmula:

[1637cm /610 7l)cumda

1637
/ 610cm ao curada

GC(%)=1-

4.7 Analise dos resultados

A avaliacdo de dureza Vickers entre os grupos experimentais
definidos pelo tipo de resina e tempo de armazenamento em saliva foi
realizada por andlises de variancia de medidas repetidas. As condicdes de
normalidade dos residuos e de esfericidade para a aplicagdo desta analise,
avaliadas respectivamente pelos testes de Shapiro-Wilk e de Mauchley,
foram atendidas pelo menos aproximadamente. Quando necessario, a
andlise de variancia foi complementada pelo teste de comparag¢des multiplas
de Tukey. Essas anadlises foram aplicadas relativamente a dureza na
superficie de topo, dureza na superficie de base e na avaliagao da relacédo

entre a dureza da base e do topo.
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O teste t de Student para dados independentes foi empregado na
comparacdo das resinas quanto ao grau de conversdo. Neste caso, as
condigdes de normalidade dos residuos e de homogeneidade de variancias
ficaram comprovadas pelos testes de Shapiro-Wilk e Levene,
respectivamente. Adotou-se em todos os testes estatisticos o nivel de

significAncia de 5% para a tomada de deciséo.



Tabela 1. Resinas compostas.

NOME MATRIZ CARGA VOLUME
FABRICANTE R A A LOTE
COMERCIAL SIGLA CANTE €O TIPO ORGANICA  INORGANICA  DECARGA “©
Combinacio de
aglomerados de
particulas de
) ) ) zircOnia/silica agregadas,
™ Resina composta  Bis-GMA, Bis- i
Filtek 3M ESPE (St. com tamanho médio de
S-XT A2E universal EMA, UDMA, 0.6 a 1.4 mi 59,5% 6BW
Supreme XT Paul, MN, USA). -0 8 L, MICIONS ©
nanoparticulada TEGDMA tamanho das particulas
primérias de 5 a 20 nm, e
particulas de silica ndo
agregadas com tamanho
de 20 nm.
i ) ) Particulas de
Resina composta  Bis-GMA, Bis- e
3M ESPE (St. zircOnia/silica com
Filtek ™ Z-250 Z7-250 paul, MN. USA) A2 universal EMA, UDMA, tamanhos varidveis entre 60% 8FF
Y ' microhibrida TEGDMA  0,0le 3,5 um (tamanho

médio: 0,6 um)
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Onde P= poténcia mW (milliwats); A= 4rea da ponta de luz em cm?

(centimetro quadrado).

Figura 1. Aparelho LED utilizado na fotoativagao dos espécimes (Celalux®,
Voco, Alemanha).

4.3 Confeccao dos espécimes:

Os espécimes foram confeccionados a partir de uma matriz
(Figura 2) de acgo inox com orificio central (4mm de didmetro x 2mm de
espessura - ISO 4049) posicionada em uma placa de vidro lisa de 10 mm de
espessura, sendo fixada a ela uma tira de poliéster para promover a lisura da
superficie de base dos espécimes. As resinas compostas foram levadas a

matriz com o auxilio de uma espatula de insercdo n°1 em um Unico
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incremento. Apos a inser¢do dos materiais, foi posicionada outra tira de
poliéster na superficie dos mesmos, sobre a qual foi posicionada uma lamina
de vidro de 0.5 mm de espessura, e um peso de 1 kg em cima com um
orificio central, para melhor compactar e escoar os materiais, além de
padronizar a lisura de superficie dos espécimes. A ponta do aparelho
fotoativador foi posicionada no centro do espécime, em sua face superior
(topo) sobre a lamina de vidro, permanecendo a 0.55 mm do material a ser
testado (Figura 3). A protecao das resinas pela lamina de vidro também teve
a funcdo de minimizar o efeito da inibigdo da polimerizagéo superficial pelo
oxigénio®. O aparelho fotoativador foi ativado durante 40s. Apés a
fotoativacdo os espécimes estavam prontos para o inicio dos experimentos

(Figura 4).

o T [omm

Figura 2. Dimensdes da matriz metalica a ser usada na confecgao dos
espécimes.
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Figura 3. Esquema para a confeccao dos espécimes.

Figura 4. Espécime confeccionado.
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4.4 Divisao dos Grupos experimentais:
Os grupos foram definidos de acordo com os materiais
testados. De modo que foram confeccionados 16 espécimes (n=8) para cada

um dos testes, totalizando 32 espécimes (Tabela 2).

Tabela 2. Grupos experimentais

Grupo Material n

Filtek™ Supreme

XT

Il Filtek ™ Zz-250 8

4.5 Ensaio de dureza Vickers:

Com o auxilio de régua milimetrada e uma lamina de bisturi n.
15 foram tracados duas retas no topo e na base, dividindo os espécimes em
quadrantes iguais (Figura 5). Imediatamente apds a polimerizacdo foram
acoplados em uma base de aco inox (Figura 6) e encaixados ao
Microdurémetro digital MMT-3 (Buehler Lake Bluff, lllinois USA) e submetidos
ao teste de dureza Vickers (Figura 7) para avaliacdo da condicdo inicial dos

espécimes (controle). A carga selecionada foi de 50gf por 30s® e oito
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indentacdes (duas em cada quadrante) foram realizadas nas superficies de
topo (voltada a fonte de luz) e na base (oposta a fonte de luz) de cada
espécime (Figura 8). Apds a analise inicial, os espécimes foram imersos em
saliva artificial e mantidos em estufa a 37°C, para que entdo fossem
realizados ensaios de dureza ap6és 24, 48 e 72 horas, 7, 14, 21 e 30 dias e 6
meses, em imersdo. Antes de cada avaliacdo, os espécimes foram lavados
por um minuto em agua corrente e em seguida secos com folhas de filtro de

papel absorvente. A saliva artificial foi trocada semanalmente.

Figura 5. Esquema representando a divisdo dos espécimes em quatro
quadrantes iguais.
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Figuras 6 e 7. Base de aco inox e espécime posicionado na plataforma de
leitura do microdurémetro digital, evidenciando o momento da
indentacao.

% &
‘¢> :?ﬂﬁ;ﬁ;
& ¢

Figura 8. Esquema representando a distribuicdo das indenta¢des no
espécime.
4.6 Avaliacao do grau de conversao
Os espécimes foram armazenados em recipientes a prova de

luz devidamente identificados, de acordo com o grupo ao qual pertenciam,
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em estufa a temperatura de 37°C. Vinte e quatro horas apds a confeccao dos
espécimes, estes foram triturados em grau e pistilo de agata até a obtencéao
de um fino pé (Figura 9). Em balanca de precisao (Mettler Toledo — niumero
de série: AB 204) foram pesados 5 mg do p6é do material resinoso. Os
espécimes triturados (5 mg) foram misturados a substancia translicida
brometo de potassio (KBr - Merk), na proporcdo de 100 mg. Apds
homogeneizacao, o pé obtido foi colocado em pastilhador metalico (Figura
10), e em seguida levado a prensa (Figura 11) com pressao de 8 toneladas
durante 1 minuto para obtencdo de uma pastilha (Figura 12) a qual foi
avaliada em espectrofotdmetro no infravermelho (FT-IR). Foram também
confeccionados oito espécimes de cada resina nao curada, triturando-se uma

pequena porcao dos espécimes com 100mg de KBr para posterior avaliagao.

Figuras 9 e 10. Trituracdo do espécime em grau e pistilo de 4gata e
pastilhador metalico.
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Figuras 11 e 12. Pastilhador metélico levado a prensa e pastilha obtida.

Para a obtencédo dos espectros na regiao do infravermelho, foi
empregado um espectrofotobmetro FT-IR (Nexus-470, Figura 13) equipado
com detector TGS na faixa de 4000 — 300 cm’, utilizando acessério de
refletancia difusa operando com 32 scans, resolucdo de 4 cm™ acoplado a
microcomputador servidor. Os espectros foram obtidos pela técnica de

transmissao observando-se os picos de absorbancia (Figura 14).
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Figura 13. Espectrofotémetro FT-IR (Nexus-470)

Absorbance

—— Cured
...... Uncured

1 1 1
1660 1640 1620 1600
Wavenumber, cmi™

Figura 14. Espectro tipico de uma resina composta curada e ndo curada.
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Apbs a obtencao dos picos de absorbéancia, o percentual de
duplas ligacdes carbbdnicas nao convertidas (%C=C) foi determinado pela
taxa de intensidade de absorgao entre ligagdes C=C em 1.637cm™ e ligacdes
C-Cem 1.610 cm™, antes e apés a polimerizacdo. O grau de conversdo (GC)

correspondente foi calculado pela férmula:

1637cm7
GC(%) =1~ | 16106m1)c o
-1
(1637”’”%61%’”_1 Jndo — curada

4.7 Anadlise dos resultados

A avaliacdo de dureza Vickers entre os grupos experimentais
definidos pelo tipo de resina e tempo de armazenamento em saliva foi
realizada por andlises de variancia de medidas repetidas. As condicdes de
normalidade dos residuos e de esfericidade para a aplicagdo desta analise,
avaliadas respectivamente pelos testes de Shapiro-Wilk e de Mauchley,
foram atendidas pelo menos aproximadamente. Quando necessario, a
analise de variancia foi complementada pelo teste de comparagcées multiplas

de Tukey. Essas anadlises foram aplicadas relativamente a dureza na
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superficie de topo, dureza na superficie de base e na avaliagcao da relacao
entre a dureza da base e do topo.

O teste t de Student para dados independentes foi empregado
na comparacao das resinas quanto ao grau de conversdo. Neste caso, as
condigdes de normalidade dos residuos e de homogeneidade de variancias
ficaram comprovadas pelos testes de Shapiro-Wilk e Levene,
respectivamente. Adotou-se em todos os testes estatisticos o nivel de

significancia de 5% para a tomada de deciséo.
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5 Resultados

5.1 Dureza Vickers

Na Tabela 3 sdo dadas as médias e desvios padrdo de
dureza Vickers dos grupos experimentais com 8 corpos de prova,
formados pela combinacao de resinas e periodo de armazenamento em
saliva. Quanto as durezas tanto de topo como de base, as andlises de
variancia indicaram diferenca significativa entre as médias das duas
resinas, seja qual for o periodo de armazenamento em saliva (p<0,001).
Esse resultado fica evidenciado pela Tabela 3, onde os desvios padrdo
mostram boa precisdo e as médias de dureza da resina Z-250 sdo todas
maiores do que as meédias da resina S-XT. Essas mesmas andlises
indicaram interagdo  significativa entre resina e periodo de
armazenamento. Para estudar essas interagbes, considerando que nao
ha divida quanto uma resina ter apresentado dureza maior do que a
outra, foram realizadas analises de variancia separadas para cada resina.
Todas sugeriram diferenca significativa entre os periodos, cujas médias
de dureza foram comparadas pelo teste de Tukey. O resultado dessas
comparacoes ao nivel de 5% € mostrado na Tabela 3, onde letras iguais
indicam os periodos em que as meédias de dureza n&o foram
significativamente diferentes. Nota-se que aparecem diferengas

estatisticamente significativas sem interpretacdo pratica importante, ja que
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sdo medias diferindo em no maximo duas unidades, proporcionalmente
pequenas em relacdo a média. Para enfatizar essa afirmacgéo, considere-
se que na avaliacdo da dureza entre os periodos relativos ao topo da
resina Z-250, a analise de variancia teve valor significante, mas ndo muito
menor do que 0,005. Mas, neste caso o teste de Tukey ndo conseguiu
apontar qualquer diferenca. O grafico da Figura 14, onde sdo mostradas
as médias de dureza, permite uma boa visualizacdo dessa variacdo nao
uniforme inicial, mas que no contexto global pode nao ter importante
relevancia clinica.

Quanto a relagéo de dureza da superficie de base e de topo,
as médias estao proximas de 1, indicando pouca alteragdo da dureza em
direcdo a base. A andlise de variancia indicou somente diferenca
significativa entre os periodos. O resultado da aplicacdo do teste de
Tukey € mostrado na Tabela 3, sugerindo novamente diferencas

significativas que podem nao ter importancia pratica.
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Tabela 3 — Médias (M) e desvios padrao (DP) de dureza Vickers nas
superficies de topo e base dos corpos de prova das resinas
em estudo e da relagdo entre dureza da base e de topo
(periodos com letras iguais nado apresentaram diferenca
significativa quanto a média de dureza ou quanto a relagéo
entre a dureza da base e do topo).

Superficie Resina Armazenamento em saliva (dias)
0 1 2 3 7 14 21 30 180
Topo (T)* S-XT M 34,6 33,2 34,4 32,7 34,0 34,5 34,7 34,5 34,6
pp 11 11 13 12 10 10 1,1 1,0 15
ab c a c c

bc c

Z-250 M 41,8 41,7 40,7 40,7 41,0 40,9 41,7 40,9 41,
pp o8 10 11 09 08 09 07 09 1

o N = o

L]

Base (B)" S-XT M 33,7 31,5 33,4 31,1 32,0 32,8 33,5 33,3 33,3
bp 12 12 15 14 14 13 12 12 20

c a c a ab be c c c

Z-250 M 411 39,8 39,3 38,1 39,2 38,7 40,1 39,7 38,9

DP 1,1 1,b1 1,2b 0,9 1,(3) 1,% O,DB 1,9) O,%

B/T™ S-XT M 0,97 0,95 0,96 0,94 0,95 0,94 0,97 0,97 0,96
DP 0,0% 0,02 0,02ID 0,02 0,02 0,02 0,02ID 0,02b 0,0%

Z-250 M 0,98 0,95 0,96 0,94 0,96 0,95 0,96 0,97 0,95
DP 0,0% 0,02 0,01b 0,02 0,02 0,02 0,01b 0,0% 0,0%

+ Média de Z-250 significativamente maior do que de S-XT (p<0,001)
++ Nao ha diferenca significativa entre as resinas quanto a B/T (p>0,05)
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Armazenagem em saliva (dias)

Figura 14 — Médias de dureza Vickers das resinas Filtek Supreme XT (S-
XT) e Filtek Z-250 (Z-250) nas superficies de topo (T) e base
(B) ao longo dos periodos de armazenamento em saliva.

5.2 Grau de conversao

Na tabela 4 sdo mostradas as médias e desvios padrao de
graus de conversdo relativos as resinas Filtek Supreme XT e Filtek Z-250.
O teste t de Student n&o identificou diferenga significativa entre as médias
de grau de converséo ao nivel de significancia de 5% (p= 0,252).

Tabela 4 — Médias de desvios padrao de graus de conversao

Resina Média Desvio padrdo
Filtek Supreme 55,1 2,6
Filtek Z-250 57,1 3,7
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6 Discussao

Desde a criagdo das primeiras resinas compostas'®, muitos
esforgos tém sido feitos no sentido de melhorar o desempenho clinico desse
material restaurador estético. Pesquisas direcionadas a esse propdsito tém

focado no desenvolvimento da matriz polimérica®®46->847.73

e nas
caracteristicas das particulas de carga inorganica, como tipo, tratamento e
teor®'%7%. Apesar de ambas as fases da resina, organica e inorganica, serem
capazes de influenciar no comportamento do material, a quantidade e
caracteristicas das particulas de carga sao os fatores mais importantes
relacionados a melhoria das propriedades mecanicas das resinas
compostas>>°>¢36770 Nesse sentido, o estudo de Kim et al.** mostrou que a
resisténcia a flexdo, o modulo flexural , a microdureza e a resisténcia a

fratura de resinas foram significativamente influenciadas pela morfologia e

teor das particulas de carga.

Atualmente, diversos tipos de resinas compostas estdo
disponiveis comercialmente para reposicao dos tecidos dentarios naturais.
Além da classificacdo ja tradicionalmente conhecida, que as diferencia em:
hibridas, microhibridas e microparticuladas; foi introduzida mais

recentemente uma nova classe de resinas que contém nanoparticulas, os
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chamados nanocompésitos®®. De acordo com o fabricante de um tipico
nanocompdsito disponivel no mercado, o produto apresenta propriedades
fisicas similares as dos compdsitos hibridos e microhibridos, e é indicado
para restauracdes de dentes anteriores e posteriores’, o que foi confirmado
por trabalhos publicados na literatura pertinente ao assunto'®2. Entretanto, a
grande relacao area de superficie/volume procedente das particulas de silica
desses compésitos de nanoparticulas pode aumentar sua absorcado de agua,
levando a degradacao da interface carga/matriz e a uma provavel reducao

em algumas propriedades mecanicas®*®’

. No presente estudo, as resinas
Filtek™ Supreme XT (nanoparticulada) e Filtek" Z-250 (microhibrida) foram
comparadas quanto ao seu grau de conversdo e padrdo de degradacao.
Todos os achados acerca das propriedades avaliadas foram discutidos
levando-se em consideracado apenas a influéncia das particulas de carga, ja

que segundo o fabricante (3M/ESPE), as duas resinas possuem a mesma

composicao no que diz respeito a matriz polimérica.

Na obtencdo de melhorias nas propriedades fisicas e também
na performance clinica das resinas compostas, adequada polimerizacédo ou
alto grau de conversao sao fundamentais. Assim, polimerizacdo inadequada
acarreta propriedades fisicas inferiores, solubilidade no meio oral € maior
susceptibilidade a microinfiltracdo, tendo como conseqiéncias caries

17,23,47,49,50,53,55,63

recorrentes e irritacdo pulpar O grau de conversao é
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definido como a porcentagem de ligagdes C=C alifaticas reagidas dos
monémeros dimetacrilato presentes na matriz polimérica da resina, e a
extensdo desta resposta esta diretamente associada ao sucesso clinico das
restauracdes com ela executada®®. Idealmente, os compésitos odontolégicos
deveriam ter todo o seu mondmero convertido em polimero durante a reacao
de polimerizagdo**®°. Entretanto, os mondémeros dimetacrilato usados nos
materiais restauradores exibem consideravel insaturagédo residual ao término
da reacao, sendo a conversao final, sob condi¢des clinicas, tipicamente entre
55 e 75%'%2280 Esses valores estdo de acordo com o grau de conversio
observado neste trabalho, que mostraram média de 55,1% (resina de
nanoparticulas) e 57,1% (microhibrida), os quais estdo em concordancia com
os valores obtidos em outros estudos que também usaram a espectroscopia

FT-IR para avaliar o grau de conversao de resinas compostas'>°¢2.

Dentre os fatores determinantes do grau de conversao das
resinas compostas, estdo: a composicdo quimica do material, o tempo de
fotoativacdo, a densidade de poténcia e a distancia da ponteira da unidade
fotoativadora”'"?42>° Neste estudo, a unidade fotoativadora utilizada foi
padronizada para que ndo houvesse interferéncia das variaveis relacionadas
a fotoativagdo. Foi selecionada uma unidade a base de LEDs para a
fotoativacdo dos espécimes, levando-se em conta que essas lampadas, que

emitem um espectro estreito (luz azul), sdo capazes de ativar a reacao de
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polimerizacdo sem propiciar uma contracdo precoce da resina € com baixa
elevacao de temperatura, além do fato de proporcionar um grau de
conversdo quase independente da profundidade'”. Quanto a profundidade de
polimerizacdo para ambas as resinas, nesta pesquisa, a relacdo topo/base
foi a mesma e préxima de 1. Sendo assim, tanto a resina microhibrida quanto
a de nanoparticulas polimerizaram da mesma forma nos 2 mm de espessura

do espécime.

Restauracdes de resinas compostas subpolimerizadas, além de
demonstrarem propriedades fisicas, quimicas, bioldégicas e estéticas
pioradas, também sao mais susceptiveis a degradacao hidrolitica. O
fenbmeno da degradacao hidrolitica acontece principalmente pelo acumulo
de agua na interface carga/matriz, sendo que a principal causa de hidrélise
de uma resina é a pressdo osmotica gerada na ligagdo silanica®, ja que a
agua em contato com as superficies das particulas de silica pode romper

' e a hidrdlise induzir ao deslocamento das

essas ligagdes silanicas®®
particulas'®. A 4gua pode participar ativamente na clivagem das ligacées
poliméricas, como também servir de meio para a acgdo de enzimas®.

Segundo Feilzer et al?!

, a absorcdo da agua teria efeito benéfico por
provocar o relaxamento do estresse gerado pela contracao de polimerizacéo,
entretanto, outro estudo afirma que esta absorcdo € insuficiente para

provocar expansao linear que compense a contracdo de polimerizacao,
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trazendo mais prejuizos do que beneficios, ja que pode comprometer as

propriedades mecanicas do material®°.

A resisténcia a degradacao no ambiente oral é essencial para a
longevidade das restauragdes em resina composta®’. A saliva € um liquido
de composicao complexa, que envolve componentes organicos e inorganicos
e microorganismos, de modo que os compdsitos restauradores dentais
devem ser capazes de resistir as alteracdes que esse meio possa produzir®.
Neste estudo, foi selecionada a saliva artificial como meio de imersao para
avaliacao da degradacao hidrolitica das resinas a uma temperatura de 37°C,
com o proposito de simular o efeito da umidade da cavidade oral, dos
componentes inorganicos da saliva e da temperatura sobre a dureza dos

materiais estudados.

Diversos autores estudaram os efeitos de fluidos como saliva
artificial e agua destilada sobre as propriedades mecanicas de materiais
resinosos>**464¢° Saderholm et al®*®® detectaram particulas desprendidas
de compdsitos armazenados tanto em saliva artificial como em agua
destilada. Além disso, um estudo que avaliou a microdureza de materiais
resinosos ao longo de um ano, demonstrou que o excesso de agua atua
como plastificante desses materiais®®. Esse efeito plastificante, em geral, ndo
foi observado sobre as resinas avaliadas neste estudo, sob imersdao em

saliva artificial por seis meses. O que corrobora com os achados de Okada et
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al*, que avaliaram materiais resinosos imersos em saliva humana por um

periodo de 40 dias, quanto a dureza Vickers.

A dureza de um material resinoso € uma propriedade que
influencia diretamente sua longevidade clinica. Por definicdo, é a capacidade
de um material resistir a penetragdo por ponta dura, sendo diretamente
proporcional a sua resisténcia mecanica e resisténcia ao desgaste®”’>. A
Microdureza é um teste laboratorial ndo destrutivo e especificamente
localizado, que € capaz de fornecer dados da distribuicdo das propriedades
do material estudado. Apenas os testes de dureza Vickers e Knoop avaliam
essa propriedade em escala micrométrica, ja que utilizam pequena area do
material e pouca profundidade (menor que 19 um), sendo, portanto,
comumente empregada para analise de materiais odontolégicos, como as
resinas compostas restauradoras*®’. Por estes motivos, utilizamos medidas
de dureza Vickers como meio de analisar o comportamento das resinas ao
longo do tempo quanto a degradacdo em saliva artificial, com o intuito de

melhor compreender o comportamento clinico de compdsitos universais

amplamente utilizados em Odontologia.

A microdureza das resinas compostas pode ser influenciada,
dentre outros fatores, pelo conteddo de carga do compésito, de modo que
quanto maior a quantidade de carga maior sera sua microdureza’. No

presente trabalho, considerando-se que a quantidade de carga em volume



78

dos materiais avaliados é praticamente igual, a diferenca nos valores de
dureza Vickers provavelmente ocorreu em fungdo do tamanho e distribuicao
das particulas, sendo que a resina de microparticulas apresentou dureza

superior a de nanoparticulas.

Os compésitos testados, mesmo apresentando diferencas
significativas de dureza entre si durante todo o periodo de armazenagem,
nao apresentaram diferencas significantes com relacdo aos seus graus de
conversdo. Notamos, portanto, a partir da amostra analisada, que o grau de
conversdao parece sofrer maior influéncia da matriz polimérica, a qual é
comum as duas resinas, do que das caracteristicas das particulas de carga,
justificando assim a semelhanca estatistica observada. Ocorrendo o inverso
para a propriedade de dureza, que parece estar mais relacionada com essas

caracteristicas do conteudo inorganico das resinas.

Como nao observamos quedas relevantes nos valores de
dureza ao longo do tempo, e esta propriedade mecanica possui relacao

93444 o inversa a

direta com a longevidade dos materiais resinosos
degradacao deles, podemos inferir que as resinas compostas Filtek™ Z-250
e Filtek™ Supreme XT apresentaram estabilidade hidrolitica em periodo de
seis meses e apresentaram padrao de comportamento semelhante ao longo

do tempo para ambas as superficies avaliadas (topo e base), respeitando

suas durezas iniciais ja reconhecidamente distintas. Porém, sdo necessarios
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mais estudos no intuito de avaliar a acao hidrolitica nas propriedades

mecanicas e fisicas, ao longo do tempo, dos materiais restauradores.
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7 Conclusao

Com base na proposicdo e metodologia empregada e de
acordo com os resultados obtidos em funcao dos fatores analisados, é licito
afirmar que:

e Ambas as resinas compostas avaliadas polimerizaram da mesma
forma, ja que nao foi observada diferenca entre elas quanto ao grau
de conversdo e apresentaram relacdo entre as durezas de topo e
base semelhante e préxima de 1;

e Com relacao ao grau de conversao das resinas compostas testadas,
os resultados se apresentaram de acordo a literatura;

e (Os dois materiais testados ndo mostraram evidéncia da ocorréncia de
degradacao hidrolitica significativa, no periodo de seis meses de
armazenamento em saliva artificial, mostrando assim comportamento
adequado.

e Trabalhos futuros com avaliagcbes em periodos de tempo maiores sao

necessarios.
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9 Apéndice

Tabela A1 — Sumario da analise de varidncia de dureza Vickers na

superficie de topo

Efeito Graus de  Média F p
liberdade quadratica

Resina 1 1783,01 284,10 <0,001

Residuo (a) 14 6,28

Periodo 8 3,09 6,94 <0,001

Periodo*Resina 8 2,47 5,55 <0,001

Residuo (b) 112 0,45

96

Tabela A1(1) — Valores p do teste de Tukey: periodos com letras iguais
nao tem médias de dureza de topo significativamente

diferentes (p<0,05) em relagéo a resina S-XT

Periodo Periodo de armazenamento (dias)

0 1 2 3 7 14 21 30 180
0 <0,001 1,000 <0,001 0,569 1,000 1,000 1,000 1,000
1 <0,001 0,001 0,762 0,091 0,001 <0,001 0,001 <0,001
2 1,000 0,001 0,000 0,876 1,000 0,987 1,000 0,999
3 <0,001 0,762 <0,001 0,001 <0,001 <0,001 <0,001 <0,001
7 0,569 0,091 0,876 0,001 0,832 0,295 0,773 0,457
14 1,000 0,001 1,000 <0,001 0,832 0,993 1,000 1,000
21 1,000 <0,001 0,987 <0,001 0,295 0,993 0,997 1,000
30 1,000 0,001 1,000 <0,001 0,773 1,000 0,997 1,000
180 1,000 <0,001 0,999 <0,001 0,457 1,000 1,000 1,000

c ab c a bc

C

C

C
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Tabela A1(2) — Valores p do teste de Tukey: periodos com letras iguais
nao tem médias de dureza de topo significativamente
diferentes (p<0,05) em relagao a resina Z-250

Periodo Periodo de armazenamento (dias)

0 1 2 3 7 14 21 30 180

0 1,000 0,136 0,155 0,586 0,391 1,000 0,374 0,622
1 1,000 0,172 0,195 0,660 0,460 1,000 0,442 0,694
2 0,136 0,172 1,000 0,994 1,000 0,202 1,000 0,991
3 0,155 0,195 1,000 0,996 1,000 0,228 1,000 0,994
7 0,586 0,660 0,994 0,996 1,000 0,710 1,000 1,000
14 0,391 0,460 1,000 1,000 1,000 0,512 1,000 1,000
21 1,000 1,000 0,202 0,228 0,710 0,512 0,494 0,743
30 0,374 0,442 1,000 1,000 1,000 1,000 0,494 1,000
180 0,622 0,694 0,991 0,994 1,000 1,000 0,743 1,000

a a a a a a a a a

Tabela A2 — Sumario da analise de variancia de dureza Vickers na
superficie de base

Efeito Graus de  Média F p
liberdade quadratica

Resina 1 1616,53 194,90 <0,001

Residuo (a) 14 8,29

Periodo 8 10,58 16,45 <0,001

Periodo*Resina 8 3,13 4,87 <0,001

Residuo (b) 112 0,64
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Tabela A2(1) — Valores p do teste de Tukey: periodos com letras iguais
nao tem médias de dureza de base significativamente
diferentes (p<0,05) em relagéo a resina S-XT

Periodo Periodo de armazenamento (dias)

0 1 2 3 7 14 21 30 180
0 <0,001 0,995 0,000 0,001 0,225 1,000 0,982 0,979
1 <0,001 <0,001 0,982 0,900 0,025 <0,001 <0,001 <0,001
2 0,995 <0,001 0,000 0,009 0,722 1,000 1,000 1,000
3 <0,001 0,982 <0,001 0,302 0,001 <0,001 <0,001 <0,001
7 0,001 0,900 0,009 0,302 0,485 0,005 0,016 0,017
14 0,225 0,025 0,722 0,001 0,485 0,572 0,832 0,844
21 1,000 <0,001 1,000 <0,001 0,005 0,572 1,000 1,000
30 0,982 <0,001 1,000 <0,001 0,016 0,832 1,000 1,000
180 0,979 <0,001 1,000 <0,001 0,017 0,844 1,000 1,000

Cc a C a ab bc C C C

Tabela A2(2) — Valores p do teste de Tukey: periodos com letras iguais
nao tem médias de dureza de base significativamente
diferentes (p<0,05) em relacéo a resina Z-250

Periodo Periodo de armazenamento (dias)

0 1 2 3 7 14 21 30 180
0 0,066 0,002 <0,001 0,001 <0,001 0,268 0,029 <0,001
1 0,066 0,938 0,007 0,911 0,220 0,999 1,000 0,554
2 0,002 0,938 0,191 1,000 0,923 0,613 0,990 0,998
3 <0,001 0,007 0,191 0,227 0,917 0,001 0,019 0,607
7 0,001 0,911 1,000 0,227 0,947 0,555 0,982 0,999
14 <0,001 0,220 0,923 0,917 0,947 0,051 0,387 1,000
21 0,268 0,999 0,613 0,001 0,555 0,051 0,988 0,195
30 0,029 1,000 0,990 0,019 0,982 0,387 0,988 0,760
180 <0,001 0,554 0,998 0,607 0,999 1,000 0,195 0,760

c bc ab a ab ab bc b ab
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Tabela A3 — Sumario da analise de varidncia da relagdo entre dureza de
topo e de base

Efeito Graus de  Média F p
liberdade quadratica

Resina 1 0,00003 0,04 0,852

Residuo (a) 14 0,00088

Periodo 8 0,00238 4,29 <0,001

Periodo*Resina 8 0,00040 0,73 0,666

Residuo (b) 112 0,00055

Tabela A3(1) — Valores p do teste de Tukey: periodos com letras iguais
nao tem médias da relagao entre dureza da base e do topo

significativamente diferentes (p<0,05)

Periodo Periodo de armazenamento (dias)

0 1 2 3 7 14 21 30 180
0 0,018 0,839 0,001 0,005 0,006 0,516 0,880 0,095
1 0,018 0,564 0,990 1,000 1,000 0,871 0,501 1,000
2 0,839 0,564 0,095 0,311 0,342 1,000 1,000 0,899
3 0,001 0,990 0,095 1,000 1,000 0,292 0,075 0,840
7 0,005 1,000 0,311 1,000 1,000 0,645 0,262 0,987
14 0,006 1,000 0,342 1,000 1,000 0,682 0,291 0,991
21 0,516 0,871 1,000 0,292 0,645 0,682 1,000 0,994
30 0,880 0,501 1,000 0,075 0,262 0,291 1,000 0,861
180 0,095 1,000 0,899 0,840 0,987 0,991 0,994 0,861

b a ab a a a ab ab ab
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