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RESUMO

A estética dentdria ¢ um fator que nos dias atuais vem cada vez mais sendo requerido
por parte dos profissionais e exigido pelos pacientes. O material restaurador odontoldgico
conhecido como resina composta vem sendo otimizado para que além da estética, atenda aos
requisitos de resisténcia e durabilidade. Apos caracterizar a resina composta, pode-se avaliar o
processo de reticulacdo em fun¢do da intensidade e do tempo de exposicdo ao feixe de luz,
através da andlise das propriedades fisico-quimicas e do comportamento térmico dos corpos
de prova. O coeficiente de expansdo térmico linear obtido foi da mesma ordem de grandeza
para os corpos de prova submetidos a diferentes tempos de exposi¢ao e intensidade do feixe
de luz; por outro lado a microdureza Vickers apresentou valores crescentes com o aumento do
tempo de exposi¢do. A influéncia de solugdes acida ou neutra nos corpos de provas foi
analisada observando-se a perda de massa e a microestrutura, apds manté-los imersos em
saliva artificial (pH = 5,8) e suco de limdo ou refrigerante (pH = 2,2). Os corpos de prova
apresentaram massa constante apds serem mantidos imersos em saliva artificial durante 8
semanas ou em suco de limdo ou refrigerante por 48 horas. Procedimentos pertinentes a
otimiza¢do do uso clinico deste material restaurador sdo sugeridos em termos de tempo de

exposi¢ado e intensidade do feixe de luz.
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ABSTRACT

The aesthetic is a factor that nowadays has been each time more required by
professionals and demand by patients. Dentistry restorative materials, commercially knew by
composite resins has been improved for that besides aesthetic they have strength and
durability. After determined the main components of the composite resin restorative material
it was studied the physical and chemistry properties and the thermal behavior of the
specimens to evaluated the polymerization process related with the intensity and the time of
exposition to light source. The linear thermal expansion coefficient was of the same
characteristics for the specimens which had different times of treatment and intensity of the
light source. However the Vickers micro hardness had growing values with the increase of the
time treatment with the light beam. The influence of acid and neutral solutions on specimens
was evaluated by mass lost and microstructure after maintaining these in artificial saliva (pH
= 5,8), lemon juice and soft drink (pH = 2,2). The specimens mantained in artificial saliva by
8 weeks had a constant mass, as much as that ones mantained in lemon juice and softdrink by
48 hours. Related procedures to optimize the clinical use of this restorative material are

suggested in terms of time of exposition and intensity of light beam.
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Introducao

Durante muito tempo e ainda recentemente, os dentistas t€ém usado o amalgama para
efetuar restauragdes em dentes posteriores. As propriedades destas ligas foram melhoradas,
significativamente, ao longo dos anos através de estudos e pesquisas. A vantagem do
amalgama ¢ que a reabilitacdo da funcdo mastigatoria pode ser conseguida de maneira rapida
e facil, com um material de baixo custo.

O amalgama, contudo, possui algumas propriedades desfavoraveis. Ha uma crescente
demanda de materiais restauradores com cor similar a do dente para substituir a estrutura
dental perdida e para modificar o contorno ¢ a cor do dente.

Em nenhuma ¢época do passado a estética esteve em tao elevada prioridade quanto nos
dias atuais. O amalgama nao pode, certamente atender este requisito; além disso, ha
diminui¢do crescente de matérias-primas como mercurio e prata podendo no futuro, elevar
drasticamente o prego do material. Outras desvantagens sao a corrosao, a facilidade de fratura
e a grande quantidade de tecido dental sadio que tem de ser removido a fim de se obter uma
forma de cavidade aceitavel para uma boa retencdao. Além de ser diferente da estrutura dental,

0 amalgama ¢ um material quebradico que possui baixa resisténcia a tragao. Por estar sujeito a
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corrosdo, sua integridade estrutural degrada-se com o tempo. Em acréscimo, existe uma
preocupacao quanto a biocompatibilidade do amalgama, devido a liberacao de ions metalicos
no meio bucal.

Como o amadlgama nao adere a estrutura dental, ele ndo compensa a perda de
resisténcia do dente devido a cérie e ao preparo de cavidade. O defeito marginal inicial que
existe entre o amalgama e o dente, logo ap6s a sua colocagdo, pode causar a sensibilidade
pos-operatoria, além de efeitos colaterais do amalgama sobre a mucosa bucal, bem como
efeitos sistémicos devido a reagdes alérgicas ou a outros tipos de hipersensibilidades. M

Todos esses fatores juntamente com o aspecto do risco do amalgama a saude,
direcionaram a pesquisa odontoldgica ao desenvolvimento de uma alternativa ao amalgama.
Este substituto deveria ser um material biologicamente aceitdvel, esteticamente agradavel,
com Otimas propriedades fisico-quimicas em meio bucal, para maior durabilidade de uma
restauracao.

Inicialmente surgiram as resinas restauradoras autopolimerizaveis, cujo processo de
reticulacdo ocorre pela reacdo quimica apOs a mistura de componentes. Além do tempo
limitado de trabalho para a realizagdo da restauracdo apos a mistura dos componentes, este
sistema apresenta desvantagens.

As principais desvantagens das resinas autopolimerizaveis sdo: i) a necessidade de
mistura de componentes; ii) dificuldade de caracterizacao da cor da resina e iii) ocorréncia de
porosidade no material pela inclusdo de ar durante a mistura dos componentes. A porosidade ¢
um fator que ocasiona prematuro manchamento superficial da restauragdo, modifica as
propriedades fisicas da resina e contribui, dessa forma, para o processo de desgaste da
restauracao. H@

As resinas compostas fotopolimerizaveis surgiram para facilitar o procedimento

restaurador, melhorar a estética e as propriedades fisico-quimicas da restaura¢dao e com isto
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sua durabilidade. Estes tipos de resinas sdo reticulados pela exposi¢cdo de seus constituintes a
uma intensa fonte de irradiagdo eletromagnética. Os primeiros materiais que surgiram no
mercado eram reticulados por uma irradiagao ultravioleta, com comprimento de onda na faixa
de 320 a 365 nm.

Os sistemas fotopolimerizaveis através de luz ultravioleta revolucionaram o mercado
odontolégico e ganharam aceitacdo imediata devido as suas vantagens como o controle do
tempo de trabalho, redug¢do da porosidade do material restaurador e melhor estabilidade de
cor.

Entretanto, os maleficios da radiagdo ultravioleta e a limitada profundidade de
reticulagdo, fizeram com que este sistema de reticulagao nao fosse utilizado por muito tempo.
Este foi substituido pelos sistemas ativados por luz visivel, que sofreu uma rapida evolugao
desde sua introducao em 1980 e hoje, domina o mercado mundial, provando sua eficiéncia e
popularidade. "

A ampla utilizacdo das resinas compostas fotopolimerizaveis acabou por criar uma
crescente demanda pelas unidades emissoras de luz, os chamados fotopolimerizadores.

Os sistemas de polimerizacao por luz visivel representam um fantastico avango, mas
devido a sua sensibilidade técnica, requerem cuidados constantes que, quando negligenciados,
influenciam significativa e negativamente na pratica diaria.

As resinas compostas ativadas por luz visivel, iniciam o mecanismo de reticulagdo por
absor¢ao de luz numa faixa especifica de comprimento de onda, através de um componente
alfadiquetona, geralmente uma canforoquinona, que uma vez ativada, reage com um agente
redutor (amina alifatica) para produzir os radicais livres.

O grau de conversdao, portanto, ndo ¢ somente dependente da composi¢do dos
reagentes, mas também da intensidade do feixe de luz que ativa o catalisador. A reticulagdo da

resina composta autopolimerizavel ocorre de maneira uniforme desde que a mistura seja
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eficiente. Por outro lado, na resina composta fotopolimerizavel a reticulagdo depende da
eficiéncia do feixe de luz, ou seja, da capacidade de penetragdo no material restaurador que
induz diferentes percentagens de reticulagdo, o que pode ocasionar prejuizos a restauragao
relacionada as suas propriedades mecanicas. Consequentemente existe uma relacdo direta
entre a eficacia da restauracdo e a capacidade de reticulagdo proporcionada pelo feixe de luz
irradiado por determinado periodo de tempo.

A verificacdo da intensidade do feixe de luz ¢ freqlientemente negligenciada pelo
profissional, que envolvido na rotina do consultorio, esquece de averiguar a efetividade da
fonte de luz.

Os principais problemas relacionados a uma inadequada reticulacdo da resina
composta, sdo: 1) o0 maior risco de agressao a polpa do dente, devido as caracteristicas toxicas
do mondmero ndo polimerizado; i1) mudanca de coloracdo do material devido a incompleta
reacdo dos reagentes e iil) a redugdo da resisténcia mecanica do material, com acelerado

desgaste.

FIGURA 1. Esquema dos componentes estruturais do dente, da superficie externa para

o interior: esmalte, dentina e polpa dental.

As resinas compostas sdo encontradas no mercado em bisnagas especificas, contendo

o material na forma de uma pasta viscosa. Esta ¢ utilizada pelo cirurgido-dentista que a coloca
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em finas camadas, de aproximadamente 1 a 2 mm, na cavidade do dente a ser restaurada. Este
material pode entdo ser adaptado a superficie do dente e tratado com feixe de luz, com
comprimento de onda na faixa de 420 a 500 nm. A incidéncia de luz desencadeia o processo
de reticulagao do material € como conseqiiéncia enrijece a resina composta, aumentando a sua
resisténcia mecanica.

Segundo a literatura, as resinas compostas sao obtidas a partir da incorporagdo de
particulas inorgédnicas a uma matriz organica e constituem o sistema restaurador, que tem
revolucionado os conceitos da odontologia restauradora, sendo amplamente utilizado em
dentes anteriores e posteriores. " ©)

A resina composta pode ser classificada segundo o tamanho e distribui¢do das
particulas, conforme esquematizado na figura 2. As resinas compostas classificadas como
macroparticulas convencionais, tém um percentual de 75 % do peso de particulas com
dimensodes entre 1 e 3 um, e as classificadas como microparticulas, com dimensdes de 0,04 a

0,2 um. As resinas compostas constituidas de 80 a 90 % em peso de particulas com dimensdes

em torno de 1 um e o percentual restante com microparticulas, sao denominadas de composito
hibrida. @

Cada tipo de resina segundo a classificagdo citada possui vantagens e desvantagens de
acordo com o tipo, tamanho e distribuicdo das particulas de carga na matriz organica. As
resinas de microparticulas apresentam melhor estética do que as de macroparticulas, pelo
melhor polimento que proporcionam, ja em relagdo as propriedades mecanicas as resinas de
microparticulas possuem propriedades inferiores as de macroparticulas. As resinas compostas
hibridas foram desenvolvidas com a incorporacdo de microparticulas e particulas de tamanho
intermediario as macroparticulas, para apresentarem tanto o requisito de estética quanto
resisténcia mecanica, sendo bastante utilizada tanto em dentes anteriores quanto posteriores.

Foi utilizada no presente estudo resina do tipo hibrida.
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O estudo das caracteristicas dos materiais restauradores e a analise das propriedades
micro € macroscopicas das resinas compostas fotopolimerizaveis, permite otimizar as

condicdes de reticulagdo, buscando obter restauragoes dentarias com maior durabilidade.

MACROPARTICULAS MICROPARTICULAS MICROPARTICULAS

CONVENCIONAIS / \\CEMPLEXAS

COMPOSITOS COMPOSITOS ~ COMPOSITOS DE o &i;@ri:%}i S

CONVENCIONAIS HIBRIDOS MICROPARTICULAS HETEROGENEAS
HOMOGENEAS

|

N (LT
: O A
at X * s
0 d ~
o d A
Y M f‘
‘ * T
Matriz organica Matriz orgéanica Matriz organica Matriz organica
+ + e +
macroparticulas macroparticulas e microparticulas ~ macro e microparticulas
microparticulas pré-polimerizadas

FIGURA 2. Classificagdo dos compbsitos segundo Braden et al. ¥
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OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Avaliar as propriedades micro e macroscopicas de corpos de prova obtidos a partir da
resina composta fotopolimerizavel, sob diferentes condi¢des do processo de reticulagao e apds

manté-los em meio que simule o ambiente bucal.

2.2 Objetivos especificos

e Identificar os principais componentes da resina composta.

e Estudar a cinética de reticulagdo da resina composta, sob um feixe de luz com
comprimento de onda de 420 a 500 nm.

e Avaliar nos corpos de prova obtidos a partir da resina composta submetida a

diferentes intervalos de tempo e intensidade do feixe de luz:

1) a degradagao térmica,
1) o comportamento de expansao térmica,
1) a microdureza,

1i1) a microestrutura da superficie e fratura,
1v) a perda de massa apds a imersdo em solucdes com diferentes valores de

pH em funcao do tempo.



Fundamentacdo Teodrica 8

FUNDAMENTACAO TEORICA

Mesmo sendo o amalgama muito utilizado como material restaurador para dente
posterior, por este material ter 6timas propriedades fisico-quimicas, € crescente a indicagdo do
uso das resinas compostas, pois 0 amalgama ndo cumpre o requisito de estética, que ¢ cada
dia mais exigido pelos pacientes. As resinas compostas quando surgiram no mercado, eram
apenas utilizadas em dentes anteriores, devido a pouca resisténcia as for¢as mastigatorias, as
quais sdo submetidos os dentes posteriores. © Porém, com a modificacio de formulagdo dos
constituintes destas como, por exemplo, o aumento do teor e dimensdes das particulas
inorganicas, atualmente elas vém também sendo amplamente utilizadas em dentes posteriores.

As resinas compostas sdo formadas predominantemente por uma fase organica e uma
fase inorgénica, entre outros componentes em menor propor¢dao tais como pigmentos,
iniciadores de polimerizagdo e agente compatibilizante que atua na interface destas duas fases.
As propriedades fisicas e quimicas da resina composta dependem da composicdo da fase
orgénica, assim como das dimensdes e concentragio do componente inorganico. ©

A rugosidade na superficie das particulas inorganicas favorece a retengdo da fase
organica durante o processo de reticulacdo. Esta retencdo também pode ser favorecida pela

reagdo quimica entre particula de carga e a matriz de resina através do agente

compatibilizante, de maneira que venha a evitar a propagacdo de trincas. O agente
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compatibilizante mais comumente utilizado ¢ o y-metacriloxipropiltrimetoxi silano, cujo

mecanismo da reagdo ¢ ilustrado na figura 3.8

&
CHZ:T CH,O
COOCH, —CH,—CH, —Si—CH,0 + HO—si—| Pparticula
’ de carga
CH,O
—CH,OH
T CH,O
CH,—C ‘
COOCH,—CH, —CH,—Si —O—Si— particula
de carga
CH,O

FIGURA 3. Esquema do mecanismo da reagdo quimica entre particula de carga e o agente

compatibilizante.

As resinas compostas devem apresentar alta resisténcia ao desgaste e adaptagdo a
superficie dental, bem como microdureza da mesma ordem de grandeza do esmalte e dentina.
Outros requisitos para utilizacdo da resina composta devem ser a estabilidade
dimensional e a resisténcia sob esfor¢os mastigatérios, de maneira que permita procedimentos
restauradores tecnicamente simples, esteticamente agradavel em termos de cor e longevidade
PR )

das restauragdes.

Alguns fatores sdo necessarios para a adequada reticulagdo dos materiais restauradores

sob a¢do do feixe de luz, tais como intensidade, comprimento de onda, bem como tempo que
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a resina deve ser submetida a radia¢do. Outros fatores, como o tipo de resina composta,
espessura da camada e a distancia da fonte de luz a superficie do material, também influencia
no grau de reticulagio. ® ©)

A intensidade da fonte de luz ¢ uma fungdo do tempo de utilizagdo. A redugdo da
intensidade pode diminuir o grau de reticulagdo da resina composta. Entre as conseqiiéncias
deste fato, esta a redu¢ao da resisténcia mecanica, instabilidade de cor e aumento da absor¢ao
de 4gua. Esses problemas podem ocasionar caries, irritagdo a polpa do dente e diminuigdo da
longevidade da restaurago.®

As restauragdes também estdo sujeitas as condigdes do meio bucal resultante do
processo de mastigagdo, variagdo de pH e temperatura. Alguns trabalhos experimentais tém
avaliado as mudangas de temperatura induzidas pela comida e bebida no meio bucal. E muito
dificil ser preciso sobre cada evento, pois existe uma ampla variagdo nestes habitos,
dependendo do horario, tipo e local da boca. Entretanto, quando nao héa funcdo mastigatoria,
nem contato com substancia a diferentes temperaturas e a respiragdo nao ¢ bucal, a
temperatura intraoral tem sido medida de 35,2 + 2,1 °C. (10

O baixo valor de pH afeta a resisténcia de materiais restauradores, resinas compostas,
em termos de decomposicao da matriz e da ligagdo com as particulas de carga. (D A venda e
consumo de refrigerantes (pH baixo) e sucos de fruta tém um crescente aumento na ultima
década e contribuem diretamente para a erosdo dental e em conseqiiéncia do material
restaurador. 1

A estabilidade dimensional dos compdsitos dentarios, ou seja, a ndo ocorréncia de
contragdo ou dilatacdo, ¢ outra caracteristica essencial e importante para a longevidade e

funcdo da restauracdo.” Em estudo comparativo, Watts et al. observaram mudangas

dimensionais de materiais restauradores odontolégicos, em meio aquoso € neutro, tendo a
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resina composta mostrado pouca mudanga dimensional, comparada com outros materiais
restauradores. Isto pode ser atribuido a estabilidade quimica apos fotopolimerizagdo. ¥

O coeficiente de expansao térmico do esmalte, estrutura externa do dente ¢ 11 x
10 °C" e da dentina, camada subjacente ao esmalte é 8 x 10°°C™". Resinas compostas tém
valores superiores deste coeficiente, quando comparado com o dente. Esta diferenca de
expansao resulta em fendas entre a restauragdo e o dente, que permitem o ingresso de fluidos
e bactérias apds o paciente beber ou comer substancias com outra temperatura que nao seja a
da boca. @

Propriedades fisicas e mecanicas criticas associadas com as resinas compostas
odontoldgicas sao influenciadas pelo nivel de conversao ou grau de reticulagao obtido durante
a reacdo quimica do material, ou seja, quando as liga¢des duplas carbono-carbono (C = C) do
mondmero isolado sdo convertidas para uma rede tridimensional de ligacdes simples. (14
Baixos niveis de conversdo da resina composta influenciam significativamente nas
propriedades mecanicas da resina composta, limitando a sua durabilidade em meio bucal.

Idealmente, as resinas restauradoras odontoldgicas deveriam ter todos os seus
mondmeros convertidos em polimeros durante a reacao de polimerizagdo. Entretanto, todos os
mondmeros de dimetacrilato, composto encontrado nas resinas compostas, exibem
consideravel insaturagao residual no produto final, com um grau de conversao em torno de 55

a 75 %, sob condi¢des convencionais de irradiaco."” (16) 7

Spahl cita que o grau de
conversdo das resinas compostas varia entre 35 e 77 %. (18)

Bagis e Rueggeberg mostraram que o processo de aquecimento, apos a reticulagao da
resina composta denominado tratamento pos-cura, melhora significativamente as propriedades
fisicas do material restaurador, testando a hipodtese da reticulagdao adicional do polimero pela

incorporagdo de resina nio reagida dentro da rede polimérica."” Isto mostra a influéncia do

calor na reticulacdo da resina composta. Para Peutzfeldt ¢ Asmussen, a utilizacdo de
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tratamento com o calor a 110 °C por 10 a 60 min, mostrou ser um adequado método pos—
cura.

Muitos fatores, como a composic¢ao da resina, geometria da amostra, concentragdo do
fotoiniciador, intensidade e duragdo da irradiacdo, temperatura de cura e exposi¢do ao
oxigénio, estdo relacionados com a extensdo da reticulagdo. '® Observou-se que altas
intensidades do feixe de luz favorecem a reticulagao das resinas, com propriedades fisicas e
mecanicas superiores quando da utilizagdo de um feixe de luz com menor intensidade. (18)

A partir do estudo de varios aspectos relacionados com a reticulagdo da resina
composta fotopolimerizavel, estudou-se as caracteristicas micro e macroscopicas deste

material restaurador, submetido a diferentes condi¢des no processo de reticulagdo e apos

manté-los em meio que simule o ambiente bucal.
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MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais

A resina composta Fill Magic do tipo hibrida, da industria Vigodent, foi gentilmente
fornecida pelo fabricante. Esta resina foi adicionada em cloroférmio na propor¢do de
resina/solvente de 2:8 (massa/volume), solubilizando a fase organica e a fase insolivel sendo
separada por centrifugacdo. As fases organica e inorganica foram analisadas pelos diferentes
métodos que serdo descritos a seguir.

Para obtenc¢do do feixe de luz, foram utilizados dois sistemas comerciais, Primelite —
Dentsply e Ultralux IC Eletronic — Dabi Atlante, que estavam sendo utilizados em
consultorios odontolégicos no municipio de Floriandpolis. A intensidade do feixe de luz do

2

aparelho Primelite foi 50 mW/cm® e Ultralux IC Eletronic foi e 500 mW/cm? os quais

denotaremos por F1 e F2 respectivamente.
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4.2 Métodos

4.2.1 Obtencao dos corpos de prova

Um molde de aco inox foi utilizado para obtencao de corpos de prova com dimensodes

de 6 mm de didmetro de 1 mm de espessura. A resina composta foi colocada no molde,

utilizando-se uma espatula, e posteriormente tratada com o feixe de luz.

FIGURA 4. Bisnaga que armazena a resina composta Fill Magic — Vigodente.

a) corpos de prova e b) ap6s fratura.
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4.2.2 Espectroscopia de Infravermelho (FTIR)

A técnica de espectroscopia na regido de infravermelho permite avaliar absor¢ao de
energia devido a vibragdo entre os atomos, caracterizando os grupos funcionais das unidades
monomeéricas dos polimeros. Através desta andlise, € possivel avaliar a ocorréncia de reagdes
de degradacgdo e formagao de ligagdes cruzadas.

O espectro infravermelho foi obtido utilizando-se a seguinte metodologia: 1) a parte
inorganica foi misturada com brometo de potassio (KBr) e obtido uma pastilha; ii) a parte
organica foi inicialmente dissolvida em cloroformio e um delgado filme espalhado sobre uma
pastilha de KBr, seguindo da evaporacao do solvente. Para completa evaporagdo do solvente,
as pastilhas contendo o filme da parte organica foram mantidas numa estufa a vacuo durante
24 h e posteriormente mantidas a 180 °C por 30 min, num forno elétrico convencional, ou
tratadas com o feixe de luz por 200 s. Estas amostras foram denotadas de acordo com o tipo
de tratamento, como termo, foto e resina, dependendo se foram tratadas no forno elétrico
convencional, com o feixe de luz ou sem tratamento. Foi utilizado um espectrometro de

infravermelho - Perkin-Elmer 16, com transformada de Fourier.
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4.2.3 Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC)

O método de calorimetria diferencial de varredura pode ser utilizado para estudar
quantitativamente as transigoes térmicas de polimeros, determinando-se o grau de conversao
em um processo de reticulacao.

O principio do método consiste em aquecer uma pequena quantidade da amostra e uma
referéncia, sob atmosfera inerte. A medida que ocorrem transi¢cdes que absorvam ou liberem
uma determinada quantidade de calor, a mesma quantidade de calor ¢ fornecida, igualando a
quantidade de calor entre a amostra e a referéncia. Esta quantidade de calor ¢ quantificada,
fornecendo os valores correspondentes a variagdo de entalpia das transi¢des, bem como as
temperaturas de fusao, cristalizacao, degradacao ou transigdo vitrea. @

Os experimentos de DSC foram realizados no equipamento DSC — 50, da Shimadzu,
utilizando-se amostras da ordem de 6 mg de resina composta, em recipiente de aluminio, sob

atmosfera de nitrogénio. As amostras foram submetidas ao aquecimento, da temperatura

ambiente até 200 °C, com taxa de aquecimento de 10 °C/min.

4.2.4 Analise Termogravimétrica

Esta técnica consiste na medida da variagao da massa da amostra, quando submetida a
um aquecimento programado em atmosfera inerte. As andlises foram realizadas num
equipamento TGA-50, da Shimadzu, com taxa de aquecimento de 10°C/min, da temperatura

ambiente até 900 °C, sob atmosfera de nitrogénio e em recipiente de platina.
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4.2.5 Gravimetria

Os corpos de prova foram imersos em saliva artificial por oito semanas e em
refrigerante e suco de liméo por 48 horas a 36 °C. A varia¢do de massa foi acompanhada por
gravimetria, utilizando balanga analitica de precisdao Mettler AE 100, em intervalos de
tempo de uma semana para as amostras mantidas em saliva e 24 h para as amostras
estocadas em refrigerante e suco de limao. O pH das solugdes foi determinado utilizando-se
um pHmetro B 374, da Micronal.

Para cada condi¢do de tempo de tratamento e intensidade do feixe de luz, oito corpos
de prova foram utilizados no experimento. Foram mantidos a 36 °C, simulando a condig¢do do
meio ambiente bucal, em saliva artificial com pH 5,8, em suco de limdo com pH 2,2 e
refrigerante com pH 2,3.

A saliva artificial foi obtida em farmacia de manipulagdo, conforme os reagentes

listados na tabela 1 e o volume completado para 2 litros com agua destilada.

4.2.6 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Foi utilizado um microscopio Phillips, modelo XL 30, com fonte de elétrons de
tungsténio, detector de elétrons secundarios e foi realizada microandlise por energia
dispersiva (EDX).

As amostras foram criogenicamente fraturadas, colocadas em porta amostras de
aluminio e recobertas com uma fina camada de ouro num metalizador, modelo D2 Diode

Sputtering System, fabricado pela ISI (International Scientific Instruments).
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TABELA 1. Composi¢ao da saliva artificial para 2 litros de dgua destilada.

reagentes massa (g)
Cloreto de potassio 6,250
Cloreto de sodio 8,650
Cloreto de magnésio 0,558
Cloreto de calcio 1,662
Fosfato de potéssio 8,035
Fosfato de 4cido de potassio 3,260
Sorbitol 70% 0,427
Fluoreto de sodio 0,043
Benzoato de sodio 10,0

4.2.7 Analise Termomecanica (TMA)

O equipamento utilizado foi um TMA-50, da Shimadzu, onde os corpos de prova foram
submetidos & variagdo da temperatura de 20 a 110 °C, com taxa de aquecimento de 5 °C/min,
em atmosfera de nitrogénio. Esta analise permitiu observar o comportamento de variagao
dimensional dos corpos de prova em funcdo da temperatura. Realizou-se o experimento de
TMA com 5 corpos de prova para cada condi¢do de tempo de tratamento e intensidade do

feixe de luz.
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4.2.8 Microdureza Vickers (HV)

A microdureza Vickers baseia-se na resisténcia que o material oferece a penetragao de
uma ponta de diamante em forma de piramide com base quadrangular e angulo entre as
faces de 136°, sob uma carga de 100 g por um tempo de 10 s. Os testes de dureza,
especificamente a microdureza, estdo incluidos em especificacdes da Associagdo Dental
Americana (ADA). ®® O ensaio de microdureza foi realizado no microdurémetro HMV —
2000, da Shimadzu.

O valor de microdureza Vickers (HV) ¢ o quociente da carga aplicada (F) pela area de

impressao (A) deixada no corpo de prova.

Os experimentos de analises por FTIR, UV, TGA, DSC e tratamento dos corpos de

prova em meio neutro e acido, foram realizados no Laboratério de Polimeros do
Departamento de Quimica e o ensaio mecanico de microdureza e a microscopia eletronica,

foram executados no Laboratoério de Materiais do Departamento de Engenharia Mecanica.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Caracterizacio da resina composta

5.1.1 Espectroscopia de Infravermelho (FTIR)

Através da andlise dos espectros de infravermelho pode-se caracterizar os grupos
funcionais presentes na estrutura dos polimeros, resultante de rea¢do quimica de formacao de
ligagdes cruzadas entre os componentes ou de degradacdo da cadeia macromolecular.
Interagdes fracas entre grupos funcionais, tais como: ligagcdes de hidrogénio, dipolo-dipolo,
também podem ser avaliadas através de deslocamentos das bandas de absorgio. *

Na figura 5 é apresentado o espectro de infravermelho da fase organica da resina
composta soluvel em cloroférmio. Os nimeros de onda das principais bandas correspondentes
aos grupos funcionais estio relacionados a seguir:

1) 3440 cm ™' — grupo hidroxila (0-H)

i1) 1719 cm™ — grupo carbonila (C=0)

i) 1637 cm ' — ligagdes duplas entre atomos de carbono  (C = C)

v) 1608 cm ™' — ligagio simples entre os atomos de carbono (C — C)
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0
I

V) 1167 cm™ — grupo éster (C—O—C)

Vi) 1046 cm™' — grupo éter (C—O—C); os quais concordam com os valores
apresentados na literatura. “*
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FIGURA 5. Espectro infravermelho da fase organica da resina composta.

A partir das bandas de absor¢do identificadas no espectro de infravermelho, figura 5, a
presenca de grupos acrilatos e duplas ligagdes entre atomos de carbono sugerem a existéncia

de um dos compostos apresentados a seguir:

o)

CH2:(|3 —|c|:—o—( CH,CH,0 ) —R

CH,
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i
CHZZC‘E —C—o—( CH, ) — R
CH,
0
|
— 0 —¢C —(|: —CH,
Onde R pode ser: H, CH; ou CH,

O espectro de infravermelho da fase inorganica da resina composta, insoluvel em

cloroformio (figura 6), apresenta uma banda a 1090 cm™ caracteristica do silicio. Esta banda

se encontra na faixa 830 a 1110 cm'l, conforme indicada na literatura. ?®

® = oB <o ®n o)

i —_ o

an 1 i J"H'l

I II"' A ’ | |II Il III
20 I 'I
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FIGURA 6. Espectro infravermelho da fase inorganica da resina composta.
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A figura 7 mostra o espectro por energia dispersiva da fase inorganica utilizando a
técnica de microscopia eletronica de varredura. A percentagem em peso dos atomos de silicio
e oxigénio foi de 55,21 e 44,79%, respectivamente. Sabendo que a massa atdmica do Si ¢
28,08 g e do O ¢ 16 g, obteve-se o nimero de dtomos de Si e O presente na fase inorganica
como igual a 2 e 3, respectivamente. A partir do nimero total de atomos, a porcentagem
atomica calculada de cada elemento foi de 41,2% de silicio e 58,8% de oxigénio. Esta relagao
concorda com as andlises anteriores as quais indicam que a fase inorganica da resina

composta ¢ constituida basicamente por oxigénio e silicio.

Si Ka
1 Elemento % peso % atémica
OK 4479 58.75
SiK 5521 41.25
Total 100.00 100.00

O Ka

1.08 boa e i s0a B0 T i &0

FIGURA 7. Espectro por energia dispersiva da resina composta. O quadro inserido no
interior da figura apresenta a percentagem em peso e atdmica dos

elementos oxigénio e silicio.
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5.1.2 Analise Termogravimétrica

A figura 8 apresenta a curva de TGA da resina composta. A degradacao do material
ocorre em duas faixas distintas de temperatura, de 180 a 360 °C e de 360 a 700 °C com 10 e
13 % de perda de massa do material, respectivamente. O residuo, que corresponde a fase
inorgénica foi de 77 %. Em temperaturas abaixo de 180 °C a resina apresenta estabilidade

térmica, sem que ocorram reagdes de decomposi¢ao com perda de massa.

TGA
% 100 —

95
90
85

80+

%41
0 100 200 300 400 500 600 700 800

Temperatura (OC)

FIGURA 8. Curva de TGA da resina composta para a faixa de temperatura ambiente a

700 ° C.
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5.2 Processo de reticulacio

A resina composta tratada com o feixe de luz (fonte F2) ou com o calor, apresentou
alteracdo da intensidade das bandas a 1608 cm™ relativa a ligacdo simples (C — C) e 1637 cm™
a ligag¢do dupla, entre dtomos de carbono no espectro infravermelho, em relagdo a resina sem
tratamento, conforme ilustrado no espectro da figura 9. Mudangas da intensidade destas

bandas tém sido utilizadas em diferentes trabalhos ¢ ¢ 27 %

, para avaliar o grau de cura ou
reticulacdo de resinas, uma vez que a redugdo da banda correspondente a dupla ligacao entre
os atomos de carbono ocorre quando da quebra desta ligagdo para formagdo da cadeia
polimérica.

Silikas et al 7 expressaram o grau de cura de resina composta comercial, antes e apds
o processo de reticulacdo, em percentagem relativa da intensidade das bandas referentes as
ligagcdes simples e duplas entre os atomos de carbono, utilizando diferentes tempos de
tratamento e intensidades do feixe de luz. A resina composta reticulada por 10 s com uma
intensidade de 200 mW/cm? e 40 s com uma intensidade de 750mW/cm? apresentaram 26,9 ¢
60,3% de grau de cura, respectivamente.

Tarumi et al ' determinaram o grau de cura de quatro compositos contendo bis-GMA
{2,2-bis[4-(2-hidroxi-3-metacriloxipropoxi) fenil] propano} e TEGDMA (tri-etileno glicol
dimetacrilato), a diferentes composi¢des na mistura. O grau de cura (DC) de cada composito
foi determinado a partir da razdo entre as intensidades das bandas de absor¢do a 1637 cm™
(C=C)eal608cm’ (C—C), antes e apos a cura da resina, expressa pela equagdo 1, onde h

corresponde a altura da banda. O grau de cura foi proporcional a presenca de TEGDMA na

mistura.
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No presente estudo, foi utilizada a equacdo 1 para determinagdo do grau de cura da

(1)

resina composta fotopolimerizavel, a partir do espectro de infravermelho da fase organica,

obtendo-se os valores de 47 ¢ 57 % correpondente & resina tratada com a luz foi e pelo calor,

respectivamente.
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FIGURA 9. Espectro de infravermelho da resina composta, tratada com feixe de luz
(foto) e com o calor (termo). As setas indicam as bandas de absorgao

relativas as ligagdes duplas e simples entre atomos de carbono.
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5.2.1. Cinética de reticulacao

A curva de DSC permite avaliar a faixa de temperatura que ocorre a reticulagao da
resina, através do pico exotérmico. Na curva de DSC da resina composta, mostrada na figura
10, o processo de reticulagdo se inicia a 150 °C tendo continuidade até 180 °C, sendo o pico
exotérmico a 174 °C e o calor envolvido no processo de reticulagdo do material de 4,46 J/g. A
partir deste comportamento, selecionaram-se temperaturas de 80, 120, 150 ¢ 180 °C para
acompanhar a cinética de reticulagcdo da resina composta.

O calor envolvido na reacao de reticulacdo em fun¢do do tempo foi acompanhado nas

temperaturas especificadas anteriormente, cujas isotermas sao apresentadas na figura 11.

DSC
mW
0,4 -

0,2 -

ocgzZm

0,0

-0,2 4

-0,4

T T T T T T T T T 1
100 125 150 175 200 225
Temperatura (C)

FIGURA 10. Curva de DSC da resina composta, do calor envolvido (em miliwatts) em

fun¢do da temperatura.
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FIGURA 11. Curvas de DSC a temperatura constante de 80, 120, 150 ¢ 180 °C em

funcdo do tempo, para a resina composta.

A seguir serda descrito o tratamento utilizado para determinagdo dos parametros
cinéticos do processo de reticulacdo para a resina composta, a partir da equagdo de velocidade

expressa pela equagao 2,

v=k.(l-a) ()
onde os simbolos denotam:
\% a velocidade,
k constante de velocidade
n a ordem da reacao
a a concentracdo do componente reacional expressa pela razdo da area sob a

curva num determinado tempo e a tempo infinito (Ay/Asotal)
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Inicialmente foi utilizado o tratamento matematico para determinacao dos parametros
cinéticos, integrando-se a equagao 2 para valores de n igual e diferente da unidade, conforme
descrito na literatura. ' ©9 Entretanto, a utilizacio dos valores experimentais da
concentracdo do componente reacional em funcdo do tempo forneceu valores baixos do
coeficiente de correlagdo, correspondendo a erros grandes na determinacao do valor
experimental de n.

O valor da derivada da curva de composi¢ao do componente reacional em funcao do
tempo foi calculado através do programa Origin 6.0. (tabela 2), a partir das curvas de DSC a
temperatura constante.

_ —d(l—a)

Lembrando que: v
dt

3)

e substituindo na equacdo 2, apds aplicar o logaritmo nos dois termos da equagao, tem-se:

A partir da equacdo 4, um grafico do logaritmo da derivada de (1 - o) em relagdo ao
tempo em fun¢do do logaritmo de (1 - a), permite calcular através do coeficiente linear e do
coeficiente angular os valores da constante k e da ordem de reagdo, respectivamente. A figura
12 mostra este grafico para uma cinética de cura na temperatura constante de 80 °C. A tabela
2 apresenta os valores correspondentes para esta temperatura.

Os valores da ordem de reag@o e da constante de velocidade do processo de cura nas

temperaturas selecionadas para avaliar a cinética de cura estdo relacionados na tabela 3.
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TABELA 2. Valores das relagdes matematicas de o obtidas através do programa Origin 6.0

para a cinética de reticula¢do a 80°C.

Tempo (s) | Area (A) | A/Acal (@) 1-a d(1-o/dt) In(1-o) | In-(d(1-cr)/dt)
30 5.09 0.09 0.91 -0.00392 -0.09203 -5.54282
60 11.89 0.20 0.79 -0.00384 -0.2299 -5.56137
90 18.44 0.32 0.68 -0.00356 -0.38351 -5.63842
120 24.25 0.42 0.58 -0.00312 -0.54283 -5.77149
150 29.26 0.50 0.49 -0.00266 -0.70409 -5.92935
180 33.49 0.58 0.42 -0.00226 -0.86396 -6.09365
210 37.1 0.64 0.36 -0.00193 -1.02407 -6.24929
240 40.2 0.69 0.30 -0.00165 -1.18555 -6.40543
270 42.84 0.74 0.26 -0.00141 -1.34717 -6.56162
300 45.11 0.78 0.22 -0.00121 -1.51066 -6.72019
330 47.03 0.81 0.19 -0.00101 -1.67346 -6.89443
360 48.63 0.84 0.16 -0.00084 -1.83284 -7.08131
390 49.95 0.86 0.13 -0.00069 -1.98663 -7.265
420 51.06 0.88 0.12 -0.00059 -2.13722 -7.42052
450 52.03 0.90 0.10 -0.00052 -2.2904 -7.55956
480 52.87 0.91 0.08 -0.00045 244511 -7.68916
510 53.62 0.92 0.07 -0.00041 -2.60693 -7.79521
540 543 0.93 0.06 -0.00037 -2.78039 -7.89825
570 54.91 0.94 0.05 -0.00033 -2.96662 -8.02186
600 55.44 0.95 0.04 -0.00028 -3.16246 -8.17309
630 55.89 0.96 0.03 -0.00023 -3.3654 -8.37603
660 56.24 0.97 0.02 -0.00019 -3.55777 -8.5684
690 56.55 0.976 0.02 -0.00016 -3.76588 -8.71501
720 56.81 0.98 0.01 -0.00014 -3.98158 -8.86624
750 57.04 0.985 0.01 -0.00012 -4.22106 -8.97387
780 57.25 0.988 0.01 -0.00009 -4.50483 926155
810 57.37 0.991 0.009 -0.00007 -4.71247 -9.58001
870 57.69 0.996 0.003 -0,00015 -5.66798 -9.06918
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FIGURA 12. Grafico do logaritmo da derivada de (1 -o) em relagdo ao tempo em

fungdo do logaritmo de (1 -o ), para a cinética de reticulagdo a 80°C.

TABELA 3. Valores da constante k e do valor correspondente a ordem de reagdo (n),

para temperaturas determinadas.

Temperatura (K) n r k (107s™)
353 0,81 0,98 4,0
393 0,71 0,97 4.8
423 0,61 0,97 5,0
453 0,71 0,97 4.8
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Silikas e Watts ©" estudaram a viscosidade de resinas contendo diferentes tipos de
grupamentos acrilato e a relagdo com o percentual de diluente, determinando a energia
minima necessaria para desencadear a reacdo quimica de reticulacao, energia de ativacao, na
faixa de 20 kJ/mol.

Neste trabalho, a energia de ativagdo determinada a partir do coeficiente angular do
grafico do logaritmo da constante k em funcdo do inverso da temperatura (equagdo 5),

conforme mostrado na figura 13, foi igual a 2,61 kJ/mol.

lnk:InA—E" .
R

: 5
- )

Este valor de energia de ativagdo para a resina composta foi diferente do valor
determinado por Silikas e Watts, devido provavelmente a diferenga na formulagdo da resina

composta estudada.
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FIGURA 13. Gréafico do logaritmo de k em fun¢ao do inverso da temperatura.
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5.2.2 Grau de reticulacio

Segundo instrugdes do fabricante, a resina composta ¢ reticulada quando em camadas
com uma espessura maxima de 2 mm sob feixe de luz com intensidade apropriada, durante
40 s. Neste trabalho foram utilizados intervalos tempo de exposicao da resina ao feixe de luz
de 20, 40, 80 e 200 s, de maneira que fosse avaliados a influéncia do tempo de tratamento do
material com o feixe de luz nas propriedades do material restaurador.

A curva de DSC da resina composta e do material tratado por diferentes intervalos de
tempo com o feixe de luz ¢ apresentada na figura 12. A diminui¢do da area da curva ocorreu
com o aumento do tempo de tratamento com a luz, devido ao aumento do grau de reticulagao
da resina composta, resultando uma menor quantidade de grupamentos que nao reagiram no

material, sendo menor a quantidade de calor envolvido na curva de DSC.

DSC .
mW

sem tratamento
e

20s

~

‘/40s

—

80
_200s

N

T T T T T T T T T
140 160 180 200 220

Temperatura (°C)

FIGURA 14. Curvas de DSC do calor envolvido (mW) em fungio da temperatura (°C)
da resina composta sem tratamento e apos diferentes tempos de

tratamento com a luz.
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A figura 15 apresenta a variagao de calor envolvido nas curvas de DSC da resina
composta tratada por diferentes intervalos de tempo com o feixe de luz. Quanto maior o
tempo de tratamento do material com a luz, menor ¢ o calor envolvido (AH) na curva de DSC,
como discutido anteriormente.

No tempo de tratamento com o feixe de luz de 20 s o calor envolvido na curva de DSC
foi de 3,15 J/g, ja no tempo de tratamento indicado pelo fabricante, de 40 s, o calor envolvido
¢ de 2,51 J/g. A partir de 80 s, este valor passa a ser da mesma ordem de grandeza. Isto indica
que 40 segundos ¢ um tempo adequado para a reticulagdo de uma camada de material de
1 mm de espessura, caracteristica do corpo de prova utilizado no presente estudo.

Utilizando um tempo de tratamento com o feixe de luz acima do tempo indicado pelo
fabricante, 200 s, ainda existiu uma quantidade significativa de calor envolvido de 2 J/g. Isto
se deve ao fato do grau de conversdo das resinas compostas ser em torno de 55 a 75 %,

existindo uma quantidade significativa de mondmeros no produto final. /¢ (7 (18)

454 .
4,01

3,5

AH (J/g)

] .\
| I\
2,04 ]
T T T T T T T T T T
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FIGURA 15. Variacao de calor envolvido na analise de DSC em fung¢do do tempo de

tratamento com a luz da resina composta.
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Imazato et al *”, calcularam o grau de reticulacao de trés compdsitos experimentais
fotoativados, através de andlise termodindmica (DTA) e infravermelho (FTIR). Foram
utilizados diferentes tempos de tratamento dos corpos de prova (20 e 60 s) e uma fonte de luz
com intensidade de 100 mW/cm’. A porcentagem de conversio foi calculada por DTA,
dividindo o calor de polimerizagao de 1 g de cada composito, calculado da area sob o pico da
curva da temperatura diferencial, pelo calor molar de polimerizacdo do lauril metacrilato
(13,6 Kcal/mol = 56,9 kJ/mol), utilizado como valor padrao do calor de polimerizacao de
metacrilatos monofuncionais e multiplicou-se o resultado por 100. J& o grau de reticulacao
calculado por espectroscopia de infravermelho através da intensidade dos picos referentes a
ligacao dupla (C = C) e simples (C — C), presentes no espectro, antes e apds a reticulagao da
resina composta. O grau de cura foi calculado subtraindo o percentual de C = C ndo reagido
de 100%. Os autores concluiram que o DTA pode ser mais acurado do que o FTIR para
determinar o comportamento de cura dos compdsitos contendo particulas de resina pré-

polimerizadas.

5.3 Propriedades micro e macroscopicas

5.3.1 Gravimetria

A analise da resisténcia quimica dos corpos de prova de resina composta foi avaliada
mantendo-se estes em saliva artificial, em suco de limao e refrigerante. Quando da utilizacao
de saliva artificial foi mantido por um tempo de 8 semanas e em refrigerante, por se tratar de
condi¢des mais drasticas optou-se por um periodo de apenas 48 horas. A figura 16 apresenta o

grafico da variacao de massa dos corpos de prova curados em diferentes tempos de exposi¢ao
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ao feixe de luz da fonte 2 (500mW/cm?) em funcgdo do tempo que foram mantidos em saliva
artificial. Independentemente do tempo de exposicao ao feixe de luz a massa permaneceu
constante, sugerindo que dentro do erro experimental do método utilizado nao foi possivel
observar perda de massa neste pH e demais condigdes que simulam o meio bucal.
Possivelmente, a cura da camada superficial da resina impede a solubilizacdo das fases
inorganica e da fase organica nao reticulada.

A interacdo dos componentes do meio ambiente bucal pode causar degradacao
quimica e erosao da resina composta devido a hidrolise por acdo de enzimas presentes na
saliva. Por outro lado, a infiltragdo de 4gua pode induzir a deterioracdo do material, podendo
levar a degradacao e reducdao da interagdao entre particulas e matriz. Este fato pode alterar
significativamente as propriedades mecanicas do material restaurador.

Ortengren et al !V

pesquisaram a solubilidade e a absor¢ao de agua de trés resinas
compostas comerciais apos o processo de reticulacdo, variando o tempo de tratamento e
intensidade do feixe de luz. Mostraram que a sensibilidade para absor¢ao e solubilidade em

relacdo ao tempo e ao pH estd relacionada a tendéncia hidrofilica da matriz da resina ¢ a

composi¢ao quimica das particulas inorganicas.
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FIGURA 16. Grafico da variacdio de massa dos corpos de prova reticulados em
diferentes tempos com a fonte de luz F2 e imersos em saliva artificial em

funcao do tempo.

5.3.2 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A figura 17 mostra micrografias do corpo de prova de resina composta tratado 200 s
com o feixe de luz da fonte 2 (intensidade adequada) e depois de mantido em saliva artificial
por 8 semanas. As micrografias apresentam semelhangas na textura, sendo que a micrografia
da figura 17 (b), observa-se uma maior opacidade, ocorrida pelo deposito de sais minerais
presentes na saliva na estrutura da resina composta apods este intervalo de tempo. Entretanto a
interagdo entre a fase inorganica e a fase reticulada nao deve ter sido afetada uma vez que nao
se observa vazios devido ao deslocamento de particulas. As particulas de 6xido de silicio

estdo distribuidas uniformemente na matriz, possuindo a maior parte dessas particulas,
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tamanho em torno de 1 um, com pequena quantidade com tamanho inferior ou superior. Esta

granulometria da fase inorganica leva a classificar a resina como hibrida.

(b)

FIGURA 17. Microgratias dos corpos de prova tratados: (a) 200 s com a fonte F 2 e

(b) mantida em saliva artificial por 8 semanas.
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A figura 18 apresenta micrografias da superficie dos corpos de prova de resina
composta tratados 200 s com a fonte F 2 ¢ mantidos em suco de limdo ou refrigerante por
48 h. As micrografias mostram as porosidades ocasionadas por estas bebidas de baixo pH na
fase organica, bem como remocao das particulas de carga. Conforme comentado
anteriormente, esta remocao foi inferior a quantidade possivel de ser determinada por
gravimetria. Por outro lado, o baixo valor de pH do refrigerante e suco de limdo contribui
diretamente para a solubilizagdo da fase orgénica e redugdo da interacao entre as particulas de

an

carga e a matriz polimérica. Estas observagdes concordam com as de Ortengren et al ', as

quais mostram que condigdes drasticas de pH contribuem para a erosdo dental e em

conseqiiéncia do material restaurador.

(a) (b)

FIGURA 18. Micrografias da superficie dos corpos de prova tratados 200 s com a fonte F 2 ¢

mantidos 48 h em (a) suco de limao e (b) refrigerante.
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Para se avaliar a mudanga de textura devido a diferenga no grau de reticulagao foram
fraturados os corpos de prova submetidos ao feixe de luz (fonte 1) durante 40 s e em seguida
mantendo-os em refrigerante ou em cloroférmio que € o solvente da resina ndo polimerizada.
Segundo o fabricante da resina, o tempo de 40 s € necessario e suficiente para um grau de
reticulacdo maximo. As micrografias da figura 19 (a) e (b) correspondem a fratura do corpo
de prova mantido em refrigerante por 48 h, conforme indicado do interior para a superficie da
amostra. A textura da fratura ¢ ligeiramente alterada da superficie para o centro do corpo de
prova, devido a solubilizagdo dos componentes da resina que nao foram reticulados e
removidos quando imerso em refrigerante, devido ao maior grau de reticulagdo, o qual ¢
funcdo do efeito da incidéncia do feixe de luz. Esta observacao concorda com o fato de que a
reticulacdo dos corpos de prova tratados 40 s com uma fonte de luz de baixa intensidade, (50
mW/cm?) ocorre em maior grau na superficie ¢ num menor grau no interior. Portanto, a
energia fornecida por fontes de luz de baixa intensidade no tempo de tratamento indicado pelo
fabricante de 40 s, proporciona um baixo grau de cura de um corpo de prova de 1 mm de
espessura, afetando a resisténcia do material. Comportamento analogo foi observado para a
fratura do corpo de prova mantido em cloroférmio, conforme mostrada nas micrografias da

figura 19 (c) e (d).
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(© (d)

FIGURA 19. Micrografias da fratura do corpo de prova tratado 40 s com a fonte F 1 e
mantido em: refrigerante (a) do centro para a (b) superficie e em cloroférmio (c)

do centro para a (d) superficie.

Este efeito de solubilizagdo dos componentes da resina que nao foram reticulados, ndo
foi observado na resina composta tratada com o feixe de luz da fonte F 2 (maior intensidade),
sugerindo que os corpos de prova apresentaram um maior grau de reticulagdo em toda

profundidade, conforme ilustrado na figura 20.
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FIGURA 20. Micrografias da fratura do corpo de prova tratado 20 s com a fonte F 2 ¢

mantido em: refrigerante (a) do centro para a (b) superficie.

Martin ® estudou a eficiéncia das fontes do feixe de luz para reticulagdo da resina
composta com comprimento de onda em torno de 400 — 520 nm, recomendando uma
intensidade de 400 mW/cm?, para reticulagdo de 2 a 3 mm de espessura do material. Apos
avaliar 214 fontes de luz na Australia, mostrou que aproximadamente 27 % tinham
intensidade de 200 mW/cm® ou menor, sendo inadequada para a reticulacio de uma camada
de 2 mm do material. 26 % apresentavam intensidade entre 201 ¢ 399 mW/cm?, considerada
aceitavel, porém com necessidade de um maior tempo de exposicdo do material ao feixe de
luz. Entretanto, 44 % dos dentistas estavam utilizando tempo de polimerizagdo insuficiente,
ou seja, 20 s ou menos.

Pilo et al. ® também estudaram o efeito da medida da intensidade do feixe de luz de
130 fontes de luz fotopolimerizadora e segundo os autores, 45 % das fontes, estavam com
intensidade adequada (> 300 mW/cm?®), 22 % tinham intensidade inadequada, requerendo
maior tempo de exposi¢io do material ao feixe de luz (200 - 299 mW/cm?) e 33 % estavam

inadequadas para o uso (< 199 mW/cm?).
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5.3.3. Analise Termogravimétrica (TGA)

A figura 21 apresenta as curvas de TGA da resina composta, ou seja, o grafico do
percentual da perda de massa em fun¢do da temperatura para corpos de prova obtidos pelo
tratamento da resina composta num forno elétrico e com um feixe de luz (fonte 2) durante 20
e 200 s. Diferentemente da curva de TGA da resina composta, as curvas de TGA dos corpos
de prova tratados com o calor ou com um feixe de luz, apresentaram comportamento
semelhante, mostrando perda de massa na faixa de temperatura de 180 a 700 °C na mesma
propor¢ao. Esta observacdo sugere que a reticulagdo da resina composta ocorre
independentemente se em presenca de luz ou sob efeito determinada temperatura. A pequena
diferenca apresentada no corpo de prova tratado com o calor em termos de perda de massa foi
provavelmente devido a falta de homogeneizagdo dos componentes no material, havendo um

maior percentual de fase inorganica, havendo um percentual menor de perda de massa.
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FIGURA 21. Curva de TGA: (a) da resina composta, (b) tratada termicamente, (c)

tratada por 20 s com o feixe de luz e (d) tratada 200 s com o feixe de luz.

5.3.4. Analise Termomecanica (TMA)

A Figura 22 mostra o grafico da variagdo térmica linear do corpo de prova em fungao
da temperatura, para a condi¢ao de 80 s de reticulagdo com a fonte F2 (alta intensidade). Foi
obtida a variagdo térmica linear para cada condi¢do de tempo de tratamento e intensidade do
feixe de luz. Os diferentes corpos de prova, que foram cinco para cada condi¢ao de tempo de
tratamento e intensidade do feixe de luz, mostraram mesma tendéncia de comportamento e
variacao térmica linear para as diferentes condi¢des. Somente em temperaturas superiores a
40 °C foram observadas mudangas nas dimensdes do corpo de prova, as quais favorecem a

utilizagdo desta resina pois a temperatura bucal se mantém em torno de 36 °C, podendo
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somente alcangar temperaturas superiores da ordem de 60 °C em momentos especificos da

alimentacao.
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FIGURA 22. Grafico da variag¢do térmica linear do corpo de prova para a condi¢io de

tratamento de 80 s com a fonte F2 em fun¢do da temperatura.

Os valores do coeficiente de expansdo térmica linear (tabela 4) para as diferentes
condi¢des de cura sdo da mesma ordem de grandeza, sugerindo que para as dimensdes dos
corpos de prova e condi¢des analisadas o grau de cura ndo apresenta influéncia na variagao
dimensional. Estes resultados sugerem que o processo de cura ocorre da superficie para o
interior do corpo de prova, sendo que a camada externa limita o processo de expansdo com a
variagdo de temperatura.

O coeficiente de expansao térmica linear obtido neste trabalho encontra-se na mesma
faixa descrita na literatura para as resinas compostas do tipo hibrida, cujo valor ¢ da ordem de

53 x 10 °C™". As resinas compostas tém valores superiores deste coeficiente comparados com
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a estrutura dental que ¢ de 8 x 10° °C" ¢ 11 x 10°® °C™' para o esmalte e para a dentina,
respectivamente.® A diferenca do coeficiente de expansio entre o dente e a resina pode
resultar em fendas na restauracdo que permitem a difusdo de fluidos e bactérias apos o

paciente beber ou comer substancias com outras temperaturas que nao sejam a da boca.

TABELA 4. Coeficiente de expansdo térmica linear para corpos de prova reticulados a

diferentes tempos ¢ intensidades do feixe de luz, para a faixa de temperatura de 40 a 120 °C.

Coeficiente de expansdo térmica x 10°

tempo de fonte F 1 fonte F 2
tratamento (s)
20 73 80
40 73 80
80 62 94
200 84 80

A estabilidade dimensional dos compdsitos dentarios, ou seja, a ndo ocorréncia de
contragdo ou dilatacdo, ¢ outra caracteristica essencial e importante para a longevidade e
funcdo da restaura¢do.”) Em estudo comparativo, Watts et al 13 ybservaram mudangas
dimensionais de materiais restauradores odontolégicos, em meio aquoso € neutro, tendo a
resina composta mostrado pouca mudanca dimensional, comparada com outros materiais

restauradores.
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5.4.5 Microdureza Vickers (HV)

As medidas de microdureza Vickers dos corpos de prova de resina tratados com o
feixe de luz por diferentes intervalos de tempo, com as duas fontes de luz (F1 e F2), estdao
apresentadas na figura 23 e depois de mantidos em saliva artificial por 8 semanas e em bebida
de baixo valor de pH por 48 horas, na figura 24.

Os valores da microdureza foram crescentes com o aumento do tempo de tratamento
de luz, com os corpos de prova tratados com a fonte F1. Os valores de microdureza Vickers
foram inferiores nos corpos de prova tratados com a fonte F1, comparados com a fonte F2, os
quais concordam com a analise das propriedades mecanica com a utilizagao de uma fonte de
baixa intensidade. Nas condi¢des preconizadas pelo fabricante de 40 s de tempo de tratamento
com uma fonte de intensidade adequada (F2), a resina apresentou valor de microdureza de 75
HV, sendo adequado, pois as resinas compostas hibridas apresentam valores de microdureza
da ordem de 60 a 120 HV. ®

Os valores de microdureza dos corpos de prova mantidos em saliva artificial foram
maiores que do grupo controle, tratados com fonte de intensidade adequada (F2), como

mostra a figura 24. Estes valores concordam com os resultados de Okada et al ©¥

, Cuja resina
composta apresentou o maior valor de microdureza Vickers (HV) apds 40 dias em saliva, do
que as amostras mantidas em agua destilada, em estudo comparativo da diferenca da
microdureza de diferentes materiais restauradores estocados em saliva. A microdureza
apresentou valores maximos apoés este intervalo de tempo de experimento. Este fato ocorre
pela incorporagao de componentes da saliva, como calcio e fosfato, difundindo na estrutura do
material restaurador.

A microdureza dos corpos de prova tratados por 200 s com o feixe de luz da F2 e

estocados em meio acido (suco de limao ou refrigerante) por 48 h, apresentaram valores de
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microdureza inferiores que os corpos de prova nao tratados em meio acido e estocados em
saliva artificial por 8 semanas (figura 24). Isto mostrou a influéncia do tratamento por um
curto periodo de tempo (48 h), da resina em meio acido (bebidas com baixo pH), na
diminui¢do da microdureza do material restaurador, como foram observadas na microscopia
eletronica de varredura, as porosidades criadas no material restaurador, com a remogao de

parte da matriz organica, juntamente com particulas de carga inorganica.
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FIGURA 23. Microdureza Vickers nos diferentes intervalos de tempo e fontes F1 e
F2.
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FIGURA 24. Microdureza Vickers dos corpos de prova tratados com o feixe de luz em
diferentes intervalos de tempo, com a fonte F2 (controle), mantidos em

saliva artificial por 8 semanas e em bebida de baixo pH por 48 horas.

O processo de deterioragdo dos componentes dos aparelhos fotopolimerizadores, em
especial da lampada, ocorre com o tempo de uso, diminuindo a intensidade de luz. Este fator
afeta inteiramente as propriedades fisico-quimicas do material restaurador e com isso diminui
a longevidade das restauragdes no meio bucal. Conhecendo que intensidade de luz maior que

300 mW/cm® seria ideal para a reticulagio da resina composta 22) G4

, selecionaram-se duas
fontes de luz com diferentes intensidades, para o tratamento dos corpos de prova com o feixe
de luz. A fonte de intensidade baixa, F1, devido ao longo tempo de uso sem manutengao
periodica, estava sendo utilizada em consultério odontolégico da grande Florianopolis e F2,
fonte com intensidade de luz considerada adequada. Foi observado o quanto afeta as
propriedades mecanicas ¢ quimicas do material restaurador, a utilizagdo de fonte com baixa
intensidade do feixe de luz.

Sabendo-se que os dentes e em conseqiiéncia a restauracao recebem todos os dias

esforco mastigatorio e atrito dos alimentos, os valores de microdureza muito abaixo dos
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valores estimados adequados, influenciam diretamente nas propriedades mecanicas do
material, levando ao desgaste acelerado e degradacao da restauracao. Esta influéncia ocorreu
devido a baixa intensidade do feixe de luz, causada pela deterioracao da fonte F 1 utilizada

por um periodo prolongado e sem manutengao.
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CONCLUSOES

Como principais componentes da resina composta fotopolimerizavel foi identificado
grupamentos de acrilato na fase organica e os elementos oxigénio e silicio na fase inorganica.

A resina sofre degradacao térmica em duas faixas distintas de temperatura, de 180 a
360 °C e de 360 a 700 °C, resultando em 77 % de residuo, correspondente a fase inorganica.

O grau de cura da resina composta, depois de submetida a um feixe de luz e ao calor,
obtido a partir do espectro infravermelho, foi de 47 e 57 %, respectivamente, indicando que
independentemente do processo utilizado, ocorre reacdo quimica entre os componentes da
resina com a formagao de ligagdes cruzadas que confere uma maior resisténcia ao material
curado.

A partir da cinética de reticulagdo acompanhada pela técnica de calorimetria
diferencial de varredura, obtiveram-se os valores da ordem de reagdo (n), sendo da mesma
magnitude para as diferentes temperaturas e a energia de ativacao calculada igual a 2,61
kJ/mol .

Os corpos de prova de resina composta, tratados em diferentes tempos e intensidade
do feixe de luz e mantidos em saliva artificial por oito semanas e em refrigerante ou suco de
limdo por 48 horas, apresentaram massa constante apds estes intervalos de tempo. Este fato

sugere que o corpo de prova da resina composta apresenta estabilidade, apresentando
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estabilidade em meio acido, em meio bucal ou em solu¢des com pH baixo, nas condi¢des
estudadas neste trabalho.

A microestrutura dos corpos de prova de resina composta avaliada por microscopia
eletronica de varredura mostrou vazios na superficie, tanto em presenca de refrigerante como
em suco de limao, o que ndo ocorreu nos corpos de prova mantidos em saliva artificial, pois a
interacdo entre a fase inorganica e a fase organica reticulada nao foi afetada neste meio. A
redu¢do de massa nos corpos de prova foi muito pequena e fora da sensibilidade do método
gravimétrico discutido anteriormente.

Os valores do coeficiente de expansao térmico linear para as diferentes condigdes de
cura foram da mesma ordem de grandeza, sugerindo que como o processo de cura ocorre da
superficie para o interior do corpo de prova, a camada externa estd diretamente relacionada
com o valor do coeficiente de expansdo térmica linear. O coeficiente de expansdo térmica
linear obtido neste trabalho encontra-se na mesma faixa descrita na literatura para as resinas
compostas do tipo hibrida, cujo valor é de 53 x 10 °C™.

A microdureza dos corpos de prova foi diretamente proporcional ao tempo de cura e a
intensidade da fonte de luz. Estas condi¢des do processo de cura influem diretamente na
qualidade das restauragdes, tendo conseqiiéncias negativas para os profissionais que nao
revisam periodicamente as fontes de luz utilizadas na fotopolimerizagdo de resinas. Portanto,
¢ de suma importancia que o profissional revise periodicamente a intensidade da fonte de luz
e utilize tempos adequados de tratamento da resina composta fotopolimerizavel, para o

sucesso clinico e longevidade das restauragdes em meio bucal.
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