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SOSTENA, M. M. D. S. Influéncia da umidade, temperatura e tempo de irradiacédo sobre
propriedades fisicas de resinas compostas usadas em ortodontia. 2009. 158f. Tese (Doutor
em Ciéncia e Tecnologia de Materiais) - UNESP, Faculdade de Ciéncias, Bauru, 2009.

RESUMO

O proposito deste estudo foi avaliar as propriedades de resisténcia mecénica, o grau de
conversdo e a temperatura de transi¢do vitrea de trés resinas ortodénticas fotopolimerizaveis
(Fill Magic, Ortho Lite Cure e Transbond XT), em funcdo da umidade, temperatura, tempo de
irradiacdo e da densidade de poténcia do aparelho fotopolimerizador. A resisténcia mecanica
foi avaliada por meio de ensaios mecanicos de cisalhamento e de dureza Vickers. O grau de
conversdo e a temperatura de transicdo vitrea foram avaliados por espectroscopia no
infravermelho e mecanica, respectivamente. Os resultados demonstraram que as resinas Ortho
Lite Cure e Transbond XT apresentaram valores de resisténcia ao cisalhamento e dureza
estatisticamente superior aos obtidos para resina Fill Magic, embora a resina Fill Magic tenha
alcancado os maiores valores de grau de conversdo. Maiores valores de temperatura de
transicdo vitrea foram observados para as resinas Ortho Lite Cure e Transbond XT. Estes
resultados podem estar relacionados a diferencas estruturais e no conteudo inorganico dos
materiais. O tempo de irradiacdo e a densidade de poténcia do aparelho fotopolimerizador
influenciaram significativamente nas propriedades avaliadas. O uso de um menor tempo de
irradiacdo associado a uma menor densidade de poténcia ocasionou uma reducdo nos valores
de resisténcia mecéanica, grau de conversdo e temperatura de transicdo vitrea. A umidade ndo
influenciou na propriedade de dureza dos materiais. Por outro lado, o tratamento térmico
influenciou no comportamento mecanico dos materiais e promoveu uma diminuicdo da
temperatura de transicao vitrea.

Palavras-chave: resinas compostas, resisténcia ao cisalhamento, dureza, espectroscopia

mecénica, grau de conversdo, transicao vitrea.



SOSTENA, M. M. D. S. Influence of humidity, temperature and time of irradiation on
physical properties of composite resins used in orthodontics. 2009. 158f. Tesis (Doctor of
Science and Tecnology of Materials) — UNESP, Bauru, 2009.

ABSTRACT

The purpose of this work was evaluate the mechanical resistance, the degree of conversion
and glass transition temperature properties of three orthodontic light-cured resins (Fill Magic,
Ortho Lite Cure and Transbond XT) in function of the humidity, temperature, irradiation time
and power density of the light-curing unit. The mechanical resistense was evaluated through
shear strength and Vickers hardness measurements. The degree of conversion and glass
transition were evaluated by infrared and mechanical spectroscopy, respectively. The results
showed that the Ortho Lite Cure and Transbond XT resins have shear bond strength and
hardness statistically higher than Fill Magic resin, though the Fill Magic resin to have reached
a higher degree of conversion. Higher glass transition temperature was observed for the resins
Ortho Lite Cure and Transbond XT. These results may be related to differences in the
structure and in the inorganic content of materials. The irradiation time and power density of
the light-curing units significantly influenced the evaluated properties. The use of a shorter
time of irradiation associated to a lower power density caused a reduction in the values of
mechanical resistance, degree of conversion and glass transition temperature. The humidity
did not influence the hardness of resins. On the other hand, the heat treatments influenced the
mechanical behavior of resins and it promoted a reduction in the glass transition temperature.

Key words: composite resins, shear strength, hardness, mechanical spectroscopy, degree of
conversion, glass transition.
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1 INTRODUCAO

A ciéncia dos materiais dentarios vem contribuindo de forma significativa para o
avanco tecnoldgico, beneficiando todas as areas da odontologia, e, de forma particular, tem
proporcionado um significativo avanco na area da ortodontia.

A introducdo da técnica do condicionamento acido do esmalte por Buonocore®,
em 1955, foi um marco historico que ocasionou diversos avangos na pratica ortoddntica,
proporcionando aumento acentuado na aderéncia dos materiais resinosos a estrutura dentaria,
melhorando o desempenho clinico dos materiais adesivos. Consequentemente, ampliou-se 0
interesse por um material adesivo ideal para uso ortodéntico que permitisse a estabilidade
clinica necesséria para os acessorios ortodénticos>**°. Desta forma, a colagem direta de
acessorios ortodénticos no esmalte dental consolidou-se como um procedimento clinico
rotineiro, e ao longo dos anos, 0s pesquisadores passaram a buscar por materiais que
tornassem tal procedimento cada vez mais efetivo, aprimorando a técnica®>.

A partir da década de 70, as resinas compostas a base de Bis-GMA tornaram-se o
principal material utilizado na colagem ortodéontica*”. Inicialmente, as resinas quimicamente
ativadas foram utilizadas na fixacdo dos acessorios, sendo estas comumente fornecidas na
forma de pasta/pasta. Posteriormente, as resinas fotopolimerizaveis foram empregadas com tal
finalidade, e comercializadas na forma de pasta Unica. As resinas compostas com flior foram
desenvolvidas com a finalidade de associar as propriedades adesivas, a acdo preventiva do
fldor, uma vez que, durante o tratamento ortodéntico, o desenvolvimento de lesdes cariosas ao
redor dos acessérios ortoddnticos passou a ser um problema comum®.

Atualmente, as resinas fotopolimerizaveis sdo comumente utilizadas devido a

vantagens, como: facilidade de uso, maior tempo e precisdo para 0 posicionamento dos
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acessorios, menor tempo de procedimento clinico; e encontramos uma diversidade de
materiais resinosos com indicacgao de uso ortodontico disponiveis no mercado.

Em se tratando de materiais com indicacdo para colagem ortodéntica, é
imprescindivel que a resina composta seja capaz de manter 0s acessorios firmemente aderidos
aos dentes, durante o tratamento, resistindo as forcas ortoddnticas e decorrentes da
mastigacdo. No estudo da qualidade da fixagcéo proporcionada pelos adesivos ortodonticos, 0s
ensaios mecanicos de cisalhamento sdo freqlientemente utilizados, por reproduzirem
aproximadamente a situacéo clinica®. A correlacio entre o desempenho em testes mecanicos e
as caracteristicas estruturais do material adesivo ortoddntico é fundamental para um melhor
entendimento do comportamento do material.

De um modo geral, as caracteristicas estruturais e o processo de polimerizacao das
resinas compostas sdo fatores que influenciam nas propriedades fisicas e mecanicas’®. A
composi¢do da resina € um dos fatores determinantes nas propriedades mecanicas, sendo
aspectos de interesse, por exemplo, o tamanho e a quantidade de particulas de carga na matriz
polimérica, e a ocorréncia de ligacBes cruzadas na cadeia polimérica, além do tipo e
guantidade de mondmeros que formardo a matriz. Considerando a estrutura do polimero, as
particulas de carga, por exemplo, tendem a influenciar na rigidez da cadeia do polimérica’. A
ocorréncia de liga¢des cruzadas ao longo da cadeia propiciam um numero suficiente de pontes
entre as macromoléculas lineares formando uma rede, que influenciam as propriedades fisicas
e quimicas do polimero®.

O processo de polimerizacdo é outra particularidade a ser considerada, pois no
caso das resinas fotopolimerizaveis, que sdo ativadas pela luz, tal procedimento poderia
influenciar na propriedade de resisténcia mecanica™’. Para desencadear a reacdo de
polimerizacdo é necessaria a exposicdo suficiente do material a luz, e o0 comprometimento de

tal processo pode afetar significantemente o ndmero de radicais livres formados e
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conseqiientemente a cura do material**. Sendo assim, uma sub-polimerizacéo pode reduzir a
resisténcia mecanica do material, bem como afetar a biocompatibilidade do material resinoso
com os tecidos orais'®. Neste contexto, a avaliagdo do grau de conversdo (GC) permite
estabelecer uma correlacio entre o GC e a estrutura quimica final do material polimérico™.
Ainda, temos que o material resinoso desempenha sua fun¢do num ambiente
peculiar, 0 meio bucal, caracterizado pelas variagdes de pH, pela umidade e particularmente
pelas variagBes de temperatura**'. Estes fatores devem ser considerados, uma vez que
alteracGes no meio podem influenciar as propriedades fisicas do material polimérico. Neste
aspecto, a transicao vitrea é um importante fendmeno exibido pelos materiais poliméricos,
determinando seu estado fisico e influenciando em propriedades, como as caracteristicas

reoldgicas, rigidez mecanica e dureza'®. A temperatura de transicdo vitrea (Tg) tem interesse

particular no que se refere em entender melhor sua relacdo com a estrutura polimérica e com
as propriedades mecénicas do material, considerando que tais propriedades sdo altamente
sensiveis a mudangas de temperatura. Deste modo, através da determinagdo da temperatura de
transicdo vitrea podemos compreender melhor, por exemplo, a influéncia do fluxo de calor

sobre as propriedades do material.



18

2 PROPOSICAO

Este estudo teve por objetivo avaliar a influéncia da umidade, choques térmicos,
tempo de irradiacdo e densidade de poténcia de aparelho fotopolimerizador nas propriedades
fisicas das resinas compostas Fill Magic Ortod6ntico, Ortho Lite Cure e Transbond XT,

utilizadas na fixagéo de dispositivos ortodonticos. Para isto, avaliou-se:

2.1. A resisténcia ao cisalhamento de cada material, por meio de ensaios
mecanicos, sem e com tratamento térmico prévio;

2.2. A dureza dos materiais, por meio de ensaio de microdureza Vickers imediato
a polimerizacgdo e apos 7 dias, variando-se o0 meio de armazenamento das amostras;

2.3. O grau de converséo das resinas, utilizando a espectroscopia no infravermelho
por transformada de Fourier;

2.4. A temperatura de transigdo vitrea das resinas, sem e com tratamento térmico
prévio, utilizando a espectroscopia mecanica;

2.5. A qualidade de polimerizacdo dos materiais, e desta forma, a influéncia do
tempo de exposicdo a luz e do aparelho fotopolimerizador. Para isso, para a avaliacdo de cada
propriedade houve variacdo no tempo de exposicdo a luz e na densidade de poténcia da fonte

fotopolimerizadora.
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3 CONSIDERACOES GERAIS

Nesta secdo serdo feitas algumas consideracbes a fim de fundamentar a
compreensdo do trabalho. Inicialmente, serdo abordados aspectos importantes sobre as resinas
utilizadas em ortodontia, destacando seu processo de evolucdo, caracteristicas estruturais e
processo de polimerizagdo. Subsequentemente, abordaremos as propriedades a serem

avaliadas assim como as técnicas utilizadas.

3.1 RESINAS ORTODONTICAS

3.1.1 Evolugéo na colagem ortodontica.

O tratamento ortoddntico € realizado por meio da movimentacdo dos dentes, de
modo a posiciona-los adequadamente nos arcos dentarios. Para a realizagdo do tratamento séo
utilizados véarios acessorios ortoddnticos como os braquetes, bandas, tubos, botbes. A
movimentacao ortodontica é o resultado da resposta bioldgica do osso alveolar e ligamento
periodontal perante a aplicacdo de uma forca determinada pela configuragdo do aparelho
ortodéntico. Desta maneira, a forca ortoddntica é gerada pelo contato do fio ortoddntico
(elemento ativo) com os braquetes, e, portanto, na cadeia complexa de eventos para a
movimentacao, a retengdo adequada dos acessorios é fator determinante na resposta tecidual e

consequentemente no resultado final do tratamento ortodontico.
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Inicialmente, a montagem de um aparelho ortodoéntico era realizada por meio da
adaptacdo de bandas em todos os dentes (Figura 1a), e tal procedimento caracterizava-se pela
trabalhosa execucdo clinica, além de proporcionar inconvenientes como desconforto para o
paciente, dificuldade de higienizacdo, comprometimento estético, entre outros. A introducéo
do condicionamento &cido do esmalte dental ocasionou o surgimento de novos métodos para a
fixacdo dos acessorios ortoddnticos. Deste modo, houve a substituicdo do procedimento de
bandagem pela colagem direta dos acessorios ortoddnticos na superficie do esmalte dental, o

que representou um marco histérico na ortodontia, beneficiando pacientes e profissionais

(Figura 1b).

(a) (b)
Figura 1:Aparelho antigo com bandas (a), e aparelho ortoddntico atual com colagem direta de
braquetes(b).

Entdo, os pesquisadores passaram a buscar por materiais adesivos que
permitissem uma fixacdo satisfatoria dos acessorios na superficie do esmalte dental,
atendendo as necessidades clinicas.

O desenvolvimento das resinas ortodonticas € decorrente do desenvolvimento e
evolucdo dos materiais resinosos inicialmente empregados na odontologia restauradora. De
modo geral, na odontologia, as resinas sintéticas foram introduzidas no mercado na década de
40, sendo constituidas por um pd (metacrilato de glicidila) e um liquido (acido acrilico) cuja

polimerizacdo ocorria por um processo de 0xido-reducdo. As resinas acrilicas baseadas nos
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metacrilatos atendiam parcialmente aos requisitos esperados para época como aparéncia
estética, a insolubilidade em fluidos orais, e resisténcia, 0 que as tornaram superiores aos
cimentos de silicato, até entdo utilizados. No entanto, tais resinas apresentavam elevada
contracdo de polimerizacdo e elevado coeficiente de expansdo térmica, 0 que ocasionava
deficiéncias clinicas e fracassos prematuros. No intuito de resolver tais debilidades, particulas
inorgénicas, por vezes denominadas particulas de carga, foram adicionadas a esse material
para a reducdo do volume dos componentes resinosos. Na década de 40, Paffenbarger apud
Busato' adicionou particulas inorganicas & resina acrilica tentando reduzir o coeficiente de
dilatagcdo e aumentar a sua resisténcia mecanica.

A principio, as primeiras tentativas na incorporagdo de particulas de carga ndo
foram bem-sucedidas, pois as cargas ndo se uniam quimicamente a matriz de resina, e a unido
incompleta acarretava defeitos microscopicos entre as cargas mecanicamente aderidas e a
matriz circundante.

O desenvolvimento de materiais compostos teve inicio no comec¢o dos anos 60,
quando Bowen'®, iniciou suas pesquisas reforcando resinas epoxidicas com particulas de
carga. As deficiéncias das resinas epoxidicas, como a baixa velocidade de polimerizacdo e
instabilidade de cor, estimularam-no em direcionar suas pesquisas no sentido de combinar as
vantagens das resinas epoxidicas com as resinas acrilicas. Este trabalho resultou no
desenvolvimento de um reagente longo, multifuncional, a partir da reacdo de mondémeros
vinilicos e epoxicos, chamado de molécula de dimetacrilato de bisfenol A-bis-glicidila (Bis-
GMA), ou molécula de Bowen, marcando o surgimento da resina composta. O uso das resinas
compostas a base do Bis-GMA difundiu-se por varias especialidades da odontologia, e ao
longo do tempo, o avanco tecnoldégico proporcionou melhorias nas propriedades fisicas e

mecanicas deste material, ampliando sua utilizag&o clinica.
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Em outro estudo, Bowen™ pode demonstrar que o aumento da parte inorgénica e o
tratamento da superficie das particulas inorganicas com um agente de unido, do tipo vinil
silano, ocasionaram melhora em algumas propriedades da resina a base de Bis-GMA, como o
aumento da resisténcia e modulo de elasticidade, e a reducdo da contracdo de polimerizacédo e
coeficiente de expansdo térmica.

Na ortodontia, a procura por um material adesivo ideal levou a avaliagao de varios
materiais, como os policarboxilatos, as resinas epoxicas, acrilicas e os dimetacrilatos (Bis-
GMA), na tentativa de colagem dos acessorios a superficie do esmalte dental.

Sadler’ foi o primeiro autor a descrever a colagem direta de braquetes
ortodénticos. O autor tentou fixar braquetes ortoddnticos diretamente ao esmalte de dentes
humanos extraidos e tratados com condicionamento acido, avaliando nove tipos de adesivos,
sendo quatro cimentos dentarios, dois adesivos para metal, um cimento a base de borracha e
dois adesivos de uso geral do tipo “cola tudo”. Apds a realizagdo de testes com aplicacdo de
forcas de tracdo, cisalhamento e torque, concluiu que nenhum dos adesivos promovia
estabilidade suficiente para a clinica ortodéntica.

Swanson & Beck® avaliaram um adesivo & base de cianocrilato modificado de
baixa viscosidade e o condicionamento com acido fosfdrico a 85% na colagem de braquetes.
Embora o condicionamento acido tenha propiciado uma maior capacidade de retencdo, 0s
resultados foram insatisfatorios, sendo que alguns braguetes, sob meio Umido, descolaram
apos vinte quatro horas e 0os demais em quatro semanas. Os autores destacaram a umidade
como fator determinante do insucesso.

Newman® avaliou a técnica de condicionamento acido do esmalte com a
finalidade de aumentar a forca de adesdo entre a superficie dentaria e um adesivo para

ortodontia. Para tanto, desenvolveu e testou uma resina epdxica a base de bisfenol A. Os
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resultados demonstraram um aumento da forca de adesdo apds o condicionamento &cido do
esmalte.

Mitchell?? avaliou cinco materiais na tentativa de colagem de braquetes
ortodénticos, dentre 0s quais, uma resina epoxica, dois cimentos odontoldgicos (fosfato de
zinco e cobre negro) e dois adesivos de uso geral. O autor concluiu que nenhum dos materiais
proporcionou uma retencdo clinicamente aceitavel.

Mizhari & Smith?® avaliaram os cimentos de policarboxilato de zinco, fosfato de
zinco, fosfato de cobre e silica-fosfato, na colagem direta de acessorios ortoddnticos sem
condicionamento 4acido do esmalte, por meio de ensaios mecanicos. Os resultados
demonstraram uma maior capacidade de retenc@o promovida pelo cimento de policarboxilato
de zinco comparada a dos outros cimentos.

Cueto® descreveu uma das primeiras colagens diretas de braquetes realizada em
pacientes utilizando uma resina a base de metil-2-cianocrilato com particulas de silicato, e o
condicionamento do esmalte com uma mistura de acido fosforico a 50% e Oxido de zinco a
7%. Num periodo de 8 a 18 meses, houve uma percentagem pequena de braquetes descolados.

Newman et al.® avaliaram vérias formulagdes de resinas & base de
metilmetacrilato para a fixacdo de braquetes ortodonticos, com o condicionamento do esmalte
com acido fosforico a 40%. Ainda, o autor publicou, em 1969, uma revisao do estagio em que
se encontravam suas pesquisas sobre colagem direta em ortodontia®. O condicionamento
acido do esmalte com acido fosforico foi considerado indispensavel para um melhor
desempenho do adesivo. Quanto ao adesivo, devido aos resultados insatisfatorios com o0s
cianocrilatos, poliuretanos, poliésteres e resinas epdxicas, as resinas acrilicas, até entdo,
tornaram-se 0 material de sua escolha®.

Retief et al.?® avaliaram um adesivo a base de resina epéxica e o condicionamento

acido na colagem de braquetes ortodonticos. Os valores de forca de adeséo foram satisfatorios
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com a realizacdo do condicionamento acido. Embora tenham observado um alto indice de
descolagem, os autores ressaltaram os beneficios da colagem direta em relagdo aos
procedimentos de bandagem.

Miura et al.?®

avaliaram um novo sistema para colagem de braquetes plasticos, o
qual consistia em uma resina acrilica quimicamente ativada a base de metilmetacrilato, com
um catalisador do tipo tri-n-butil borano (TBB). Segundo os autores, este tipo de catalisador
qguando comparado ao sistema catalisador da resina quimicamente ativada convencional,
permitia a polimerizagdo na presenca de umidade, ocasionando uma maior estabilidade e
durabilidade da colagem. Ainda, associaram ao condicionamento com &cido fosférico a 65%
por 30s, o tratamento da superficie com metacriloxipropil trimetoxisilano. Este agente,
segundo os autores, seria capaz de reagir com o calcio do esmalte, melhorando a adesdo. No
acompanhamento de quatro casos clinicos utilizando este material, observaram a taxa de
queda dos braquetes no decorrer do tratamento ortoddntico, cuja frequéncia de descolagem foi
de 2% para a regido anterior superior, 6% para a regido anterior inferior e 11% para a regido
posterior, sendo o Ultimo justificado pelas forcas decorrentes da mastigagéo.

Silverman et al.?’

apresentaram um novo método para colagem utilizando um
adesivo polimerizado com luz ultravioleta. Ainda, em 1972, Cohl et al.?® avaliaram in vitro e
in vivo um sistema adesivo polimerizado por luz ultravioleta, como opcdo para colagem de
braquetes e concluiram que o sistema adesivo avaliado era efetivo, destacando vantagens
como uma boa estética e rapidez de polimerizacéo.

Zachrisson® relatou a avaliagdo do desempenho clinico de um sistema adesivo
composto por uma resina dimetacrilato (Bis-GMA) pasta-pasta, polimerizada quimicamente,

uma resina fluida e o condicionamento do esmalte com &cido fosforico a 37%, obtendo como

resultados baixos percentuais de descolagem.
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No final da década de 70, com a associacdo do condicionamento acido e a
aplicacdo de resinas a base de Bis-GMA, as colagens diretas de acessorios ortodonticos a
superficie dentaria consolidaram-se como um procedimento clinico de rotina, no qual se
obteve forcas de adesdo e estabilidade clinica satisfatérias. Primeiramente, as resinas
compostas quimicamente ativadas ocuparam espaco na clinica ortodontica. Em seguida, com
o desenvolvimento das resinas compostas fotopolimerizaveis, estas se tornaram amplamente
utilizadas na colagem ortodéntica devido as vantagens de uso. Desta forma, houve um
crescente interesse em investigar as propriedades de tais materiais, e sua eficacia na fixagéo
dos acessorios ortodonticos.

Tavas & Watts® avaliaram in vitro, uma resina composta fotopolimerizavel,
utilizando a técnica de transluminacdo para a colagem de braquetes metélicos. A superficie
dentéria foi condicionada com &cido fosférico a 37% e a polimerizacdo foi realizada por cinco
minutos, sendo o feixe de luz direcionado num angulo de 45° a face oclusal do dente, de modo
a polimerizar o material por transluminagcdo. Os valores de resisténcia obtidos foram
considerados satisfatorios para aplicacéo clinica do material.

Tavas & Watts*® avaliaram duas resinas quimicamente ativadas e duas resinas
fotopolimerizaveis na fixacdo de braquetes metalicos. Os ensaios mecanicos foram realizados
apos 5 minutos e 24 horas de imersdo das amostras em agua destilada a 310K. N&o houve
diferenca estatistica nos resultados obtidos com as resinas quimicamente ativadas e
fotopolimerizaveis. Os maiores valores de resisténcia para os dois tipos de resinas foram
observados ap0s 24 horas.

King et al®' avaliaram a resisténcia de braquetes colados com resinas
fotopolimerizaveis e resinas quimicamente ativadas, obtendo melhores resultados com as
resinas quimicamente ativadas. Porém, verificaram que as resinas fotopolimerizaveis

apresentaram resisténcia suficiente para serem utilizadas clinicamente.
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O’brien et al.** em um estudo clinico avaliaram a qualidade de fixacdo de
braquetes colados com resinas quimicamente ativadas e fotopolimerizaveis. Nos primeiros
seis meses houve 6% de falhas nos braquetes colados com as resinas quimicamente ativadas e
4,7% naqueles colados com resinas fotopolimerizaveis. Os autores concluiram que 0s
resultados obtidos com os dois tipos de resinas ndo apresentaram diferencga estatisticamente
significante.

Galindo et al.*® avaliaram em estudo i vivo, as taxas de descolagem de braquetes
fixados com uma resina quimicamente ativada e outra fotopolimerizavel. Observaram 11,3%
de taxa de descolagem com a resina fotopolimerizavel e 12% com a resina quimicamente
ativada. A taxa de descolagem na regido posterior foi superior que na regido anterior. Os
autores consideraram os resultados clinicamente satisfatorios.

Com o crescente uso das resinas ortodonticas, 0s pesquisadores buscaram pelo
aprimoramento de tais materiais e o desenvolvimento de novas alternativas para a realizacdo
da colagem. Newman foi precursor ao salientar a importancia da associacdo de adesivos
resinosos com o fluor em forma de fluoreto de sodio, fluoreto estanhoso ou flGor
monofosfato, com o intuito de minimizar a descalcificacdo dos dentes ao redor dos acessorios
ortoddnticos, em pacientes com condigdes precarias de higiene oral®. A desmineralizagdo e o
enfraguecimento do esmalte verificado ao redor dos braquetes passaram a ser atribuido ao
ataque acido realizado além da area de fixacdo do braquete associado com uma deficiente
higienizacdo, tornando-se um problema frequente em pacientes submetidos a tratamento
ortodéntico.

As resinas compostas acrescidas de fluoreto foram desenvolvidas e tém sido
utilizadas na odontologia restauradora e também na ortodontia, com a finalidade de reduzir a
descalcificacdo dos dentes e prevenir o desenvolvimento de caries secundarias. A efetividade

destes materiais tem sido alvo de estudo dos pesquisadores® . Além disso, na ortodontia, ha
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uma preocupacao quanto ao desempenho mecanico destes materiais, e se o fluor incorporado

1.34 em estudo in vitro,

ndo seria capaz de influenciar na resisténcia mecanica®. Aasrum et a
avaliaram a forca de adesdo ap6s 24 horas e seis meses de resinas quimicamente ativadas e
fotopolimerizaveis sem flior e uma resina fotopolimerizavel com flGor. Concluiram que a
resina acrescida de flor proporcionou valores de forca de adesdo adequados para uso clinico;
a forca de adesdo ndo sofreu alteracdo apos seis meses, periodo em que ocorre a liberacdo de
fldor; e que o uso de uma resina com flor poderia ser clinicamente interessante para a
inibicdo de lesbes brancas ao redor dos braquetes. Segundo os autores, o fldor incorporado a
resina se encontrava ligado as particulas de carga do material, ndo tendo interacdo quimica
com a matriz resinosa, e ndo contribuiria para uma reducdo nos valores de forca de adeséo

deste material. Sinha et al.*®

avaliaram a forca de adesdo e o indice de adesivo remanescente
(IAR) de resinas quimicamente ativadas e fotopolimerizaveis com e sem flor. Os autores
concluiram que as resinas quimicamente ativadas e fotopolimerizaveis com fluor
apresentaram forca de adesdo e IAR favoraveis quando comparados aos observados para as
resinas sem fllor e que as resinas com fldor podem ser utilizadas favoravelmente na clinica
ortodéntica.

Da mesma forma, as resinas modificadas por polidcidos, também chamadas de
compdmeros, foram introduzidas para uso ortodéntico objetivando o beneficio da liberacdo do

3637 Estes materiais

fldor, cujos niveis de liberacdo de fluor passaram a ser avaliados
combinam a resina composta e 0 cimento de iondmero de vidro. Apresentam em sua
composicdo um mondmero dimetacrilato com dois grupos carboxilicos presentes em sua
estrutura e o vidro de aluminosilicato®. O cimento de iondmero de vidro convencional é um
tipo de material que tem como particularidade a capacidade de liberar ions fldor. Os

compdmeros liberam fldor por um mecanismo similar ao do cimento de iondmero de vidro

convencional, porém a quantidade de fldor liberada e a duracdo sdo menores que as dos
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cimentos de ionémero de vidro®*. Os compdmeros apresentam propriedades mecanicas
superiores as dos cimentos de iondmero de vidro convencionais e inferiores as das resinas
compostas®®.

Deste modo, existe no mercado uma diversidade de materiais resinosos com
finalidade de uso ortodéntico, todavia, a escolha do material deve ser fundamentada no
conhecimento de suas propriedades. O estudo de sua eficiéncia, por meio de experimentos

clinicos e laboratoriais, ¢ de grande importancia, por proporcionar ao profissional a

possibilidade de melhores resultados no tratamento clinico ortodéntico.

3.1.2 Composicao

O termo compdsito, em odontologia, se refere a estrutura que apresenta uma
combinacdo de fase orgéanica e inorganica em sua composi¢do. O material compdsito é
geralmente formado de dois ou mais constituintes insollveis um no outro e, esta combinacéo,
possui propriedades superiores ou intermediarias aquelas dos componentes originais. As
resinas compostas enquadram-se neste conceito uma vez que, sao constituidas principalmente
por uma matriz organica, cargas inorganicas e um silano, que atua como agente de unido entre
as duas fases.

A parte organica da resina composta, em geral, é constituida por: monémeros,
componentes de maior importancia, pois sua unido resultara na formacdo da matriz
polimérica; um sistema ativador-inibidor responsavel pelo processo de polimerizacdo; 0s
estabilizadores que inibem a polimerizacdo prematura e; por fim, um agente de unido

responsavel pela adesdo da matriz resinosa e a carga inorganica. Na parte inorganica podemos
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encontrar 0s pigmentos que dao coloracdo as resinas, os aditivos que melhoram a estabilidade
de cor e, o principal deles, as particulas inorganicas chamadas de particulas de carga, que
podem ser diretamente relacionadas com as propriedades fisicas do material.

Quanto a parte organica, ela & basicamente composta por um monémero
multifuncional de cadeia longa. O Bis-GMA é o principal mondmero formador das resinas
compostas aplicadas na odontologia de forma geral e particularmente das resinas indicadas
para uso ortodéntico. A molécula de Bis-GMA (Figura 2) pode ser descrita como um éster
aromatico de um dimetacrilato, sintetizado a partir de uma resina epdxica (etilenoglicol de
Bisfenol A) e metilmetacrilato, caracterizando-se como uma molécula longa e rigida com
duplas ligacbes de carbono reativas nas extremidades. Apresenta alto peso molecular
(512g/mol) e viscosidade relativamente alta, o que contribui para a rigidez da cadeia
molecular®®. A viscosidade representa a resisténcia que as moléculas tém para fluir, e um alto
valor de viscosidade € indicativo da presenca de interacGes intermoleculares. Tais interacdes
podem ocasionar uma reduzida mobilidade das moléculas do monbémero durante a
polimerizacdo e uma menor flexibilidade da cadeia polimérica correspondente™.

O extenso comprimento de cadeia molecular e o alto peso molecular contribuem
para a reducdo na contracdo de polimerizacdo®. A presenca dos grupos aromaticos no centro

da molécula confere rigidez & cadeia molecular®,
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Figura 2: Mdlecula de Bis-GMA.

A alta viscosidade do Bis-GMA torna necessaria sua associacdo com mondmeros
de menor peso molecular que atuam como diluentes, os quais servem para reduzir a

viscosidade, facilitando a incorporacao de particulas inorganicas, de modo a contribuir para
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I**. Um dos mondmeros mais usados como diluente

uma melhor homogeneizacdo do materia
do Bis-GMA ¢é o TEGDMA (trietilenoglicol dimetacrilato) (Figura 3). Outro diluente também
usado € o EGDMA (etilenoglicol dimetacrilato). O TEGDMA, cujo peso molecular é de
286g/mol, apresenta uma molécula linear relativamente flexivel, com liga¢Ges insaturadas de
carbono nas duas extremidades. No entanto, mondmeros de baixo peso molecular apresentam
como inconveniente 0 aumento da contracdo de polimerizacdo da mistura. Segundo autores,
variagdes nas quantidades de mondmero principal e diluente irdo causar diferentes graus de

conversdo, influenciando nas propriedades mecanicas do material resinoso*>*,
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Figura 3: Molecula de TEGDMA.

Outro mondémero multifuncional encontrado nas formulagdes da resina composta
é 0 Bis-EMA (bisfenol A dimetacrilato etoxilado). O Bis-EMA (Figura 4) é um homologo do
Bis-GMA, sendo obtido por uma modificacdo na molécula de Bis-GMA, pela substituicdo da
hidroxila por um atomo de hidrogénio. Este homdélogo foi desenvolvido com o intuito de
minimizar os efeitos da sorcdo de dgua, uma vez que, a natureza polar das resinas a base de
Bis-GMA resulta em absorcdo de dgua do meio bucal, contribuindo para o enfraquecimento
da matriz resinosa, com subseqiiente reducéo nas propriedades mecanicas*2. Do mesmo modo
que na molécula de Bis-GMA, a presenca dos anéis benzénicos no centro da molécula do Bis-

EMA confere rigidez & cadeia molecular®’.
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Figura 4: Mdlecula de Bis-EMA.

Diante da particularidade estrutural de cada mondmero, a quantidade e o tipo de
mondmeros presentes na composicao da matriz tém influéncia direta nas propriedades finais
da resina®,

Quanto a parte inorganica, a incorporacgéo de particulas de carga a matriz organica
visa melhorar significativamente as propriedades fisicas desta matriz. Além disso, o grau
volumétrico dessas cargas, seu tamanho, sua distribuicdo por tamanho e sua dureza, sdo
fatores importantes na determinacdo das propriedades e na aplicacdo clinica da resina
composta. Varias particulas inorganicas tém sido utilizadas e, como exemplo, podemos citar:
as de vidro de bario, 0 quartzo, a silica pirolitica, o silicato-litio-aluminio, e a silica coloidal.

As particulas inorganicas sdo tratadas com agentes de unido como os silanos
organicos, que sdo aplicados a superficie da carga, promovendo uma maior interacdo quimica
com a matriz organica. O agente de unido proporciona uma estabilidade hidrolitica e previne a
penetracdo de agua na interface resina/carga. Estudos demonstraram que o tamanho, tipo e
quantidade de particulas de carga influenciaram em propriedades como resisténcia a fratura,
resisténcia ao desgaste, dureza, e no coeficiente de expansdo térmica’>**4’.

As resinas compostas podem ser classificadas segundo o tipo e tamanho das
particulas de carga presentes em sua composicao. Deste modo, temos, por exemplo as resinas
de macroparticulas (tamanho médio das particulas: 8-12um), as de microparticulas (tamanho
médio das particulas: 0,04-0,4um), e as hibridas (tamanho médio das particulas: 0,6-1um*.

As variacdes na quantidade e tipo de monémeros, assim como nas particulas de

carga podem influenciar consideravelmente o comportamento da resina composta e, desta
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forma, melhores resultados clinicos serdo obtidos a medida que o profissional detiver maiores
informacdes sobre as caracteristicas estruturais do material que estd sendo aplicado, e suas

implicacdes clinicas.

3.1.3 Polimerizacéo

As resinas compostas pertencem a classe de materiais poliméricos. Seu
componente organico polimerizado constitui a matriz polimérica. O polimero é uma
macromolécula formada pela unido de unidades estruturais simples recorrentes, conhecidas
por monémeros. O processo pelo qual os mondmeros sdo unidos e convertidos em polimero é
chamado de polimerizacdo. Os polimeros podem ser classificados em termopléasticos e
termorrigidos ou termofixos. Os termoplasticos irdo fluir durante o processamento quando
submetidos a pressdo e aquecimento e, ao resfriarem, tornam-se solidos novamente. Este
processo € reversivel. Os termorrigidos quando submetidos ao aquecimento e a pressao
amolecem somente uma vez, e ao sofrerem processo de cura e tornam-se rigidos, num
processo que é irreversivel*.

As resinas compostas se solidificam quando sdo polimerizadas. Os dimetacrilatos
exibem uma polimerizacdo em cadeia, a qual ocorre com a quebra da dupla ligacdo do
mondmero. A polimerizacdo dos dimetacrilatos ocorre por um processo de polimerizacdo de
adicdo, que tem inicio a partir de um centro ativo (radical livre). A polimerizacdo via radical
livre acontece numa sequiéncia de trés estdgios: iniciacdo, propagacdo e terminacdo. A
iniciacdo é responsavel pela quebra das duplas ligacbes através de uma espécie ativa,

chamada radical livre, originada a partir de um iniciador que ataca a ligacéo vinilica de um
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mondmero (C=C), transferindo o sitio ativo, dando inicio a polimerizacdo. Os radicais livres
podem ser gerados por ativa¢do quimica ou ativacao por energia externa (luz ou calor). Na
propagacdo, ocorre a transferéncia do centro ativo de mondémero a mondmero, com 0
crescimento da cadeia a uma velocidade altissima e baixa energia de ativacdo. O término da
polimerizacdo se da com a suspensédo do crescimento da cadeia devido ao desaparecimento do
centro ativo, por desproporcionamento ou transferéncia, o qual depende do tipo de monémero
e condicdes da polimerizacdo. Desta maneira, no inicio da reacdo de polimerizagdo existe uma
maior quantidade de monémeros do que de radicais livres, favorecendo a taxa de propagacao
das cadeias reativas. Em dado momento, num meio reacional pouco viscoso, as concentragoes
se equivalem, e uma parte dos mondmeros ja estd incorporada as cadeias em propagacao,
gerando os macroradicais e, subseqiientemente, a taxa de terminagdo aumenta pela grande
possibilidade de interacdo dos radicais cadeias, que tendem a se ligar por combinacao.

A polimerizacdo dos dimetacrilatos resulta numa alta reticulacdo da estrutura.
Entretanto, a conversdo do mondémero ndo é completa e sempre havera a presenca de
quantidades consideraveis de duplas ligacdes pendentes®®. A extensdo na qual 0 mondmero é
transformado em polimero é chamado de grau de conversao.

Portanto, o processo de polimerizacdo das resinas compostas pode ocorrer através
de sistemas ativados por componentes quimicos, como nas resinas autopolimerizaveis ou
qguimicamente ativadas, ou por luz visivel, como nas resinas fotopolimerizaveis.

As primeiras resinas compostas utilizadas na odontologia de modo geral, e
particularmente na ortodontia, foram as quimicamente ativadas. Geralmente, estes materiais
se apresentam em forma de duas pastas, onde uma delas contém o iniciador, o peroxido de
benzoila, e a outra, o ativador, uma amina terciaria (N, N - dimetil-p-toluidina). Quando estas
pastas sdo misturadas ocorre uma reacdo entre o iniciador e o ativador, resultando no

aparecimento de radicais livres que levam a polimerizacdo do Bis-GMA, com a formacéo de
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ligacGes cruzadas na estrutura final. A reacdo é caracterizada pela liberacdo de calor e pela
contragcdo do polimero, ocorrendo geralmente entre 30 e 60s. Citamos como exemplo de
resina quimicamente ativada o Concise Ortodontico (3M), utilizado a longo tempo na
ortodontia, com bons resultados clinicos comprovados pela maioria das investigacdes clinicas
e laboratoriais, sendo freqiientemente eleito como controle positivo de referéncia.

No sistema de ativacdo quimica espera-se que ocorra uma uniforme conversdo dos
mondmeros em toda a extensédo da resina manipulada. No entanto, as resinas quimicamente
ativadas apresentam algumas desvantagens como a possibilidade de incorporagéo de bolhas
de ar no interior da massa durante a espatulagéo, podendo inibir a polimerizacdo; a realizagéo
de uma mistura incompleta das pastas, que resultaria numa reagdo incompleta de
polimerizacdo; e uma alta variabilidade e dificil proporcionamento das pastas pelo operador.
Além disso, ha um reduzido tempo de trabalho, devido & rapida polimerizagdo. Tais fatos
contribuiram para que as resinas quimicamente ativadas fossem substituidas por materiais
ativados por luz.

As resinas polimerizadas pelo uso de luz, chamadas de fotopolimerizaveis,
surgiram no inicio da década de 70. Os primeiros sistemas fotoativados usavam espectros de
luz ultravioleta, com comprimentos de onda variando entre 340 e 380nm™®. Neste sistema, a
luz ultravioleta atuava como ativador excitando o iniciador, normalmente um éter. Entéo, o
iniciador, por meio de energizacdo, quebrava as duplas ligagdes carbono-carbono gerando 0s
radicais livres que, por sua vez, buscavam novas ligacdes para conseguirem estabilidade,
ocorrendo a polimerizacdo®™. Contudo, este sistema de polimerizacdo apresentava
inconvenientes como uma limitada profundidade de penetracdo da luz no material, o que
comprometia a polimerizacdo e consequentemente as propriedades fisicas da resina. Além
disso, os efeitos nocivos da luz ultravioleta sobre a retina e tecidos orais ndo pigmentados

ofereciam riscos ao operador e ao paciente. Visando resolver tais deficiéncias, houve o
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desenvolvimento do sistema de ativacdo por luz visivel, com comprimentos de onda situados
no espectro da cor visivel entre 400 e 700nm.

As resinas fotopolimerizaveis sdo fornecidas em forma de pasta Unica
acondicionada em seringa. Este sistema polimerizado por luz visivel possui um fotoiniciador,
geralmente a canforquinona, que apresenta um espectro de absorcdo no intervalo entre 400 e
500 nm, com pico méximo de absorc&o em torno de 467 nm>*°2. No sistema de iniciagdo, a
canforquinona e um agente redutor representado por uma amina tercidria, 0
dimetilaminoetilmetacrilato (DMAEMA), geram radicais livres quando irradiadas pela luz
visivel, iniciando o processo de polimerizagdo. Desta forma, quando submetidas a radiagdo da
luz visivel, as moléculas de canforquinona passam para um estado triplete excitado e reagem
com as aminas terciarias (DMAEMA), formando excitagdes complexas, que convertem a
canforquinona e 0 DMAEMA em radicais livres. Os dtomos dos radicais livres apresentam
um namero impar de elétrons fazendo com que suas moléculas se tornem muito reativas, e
desta forma, excitam as ligacOes duplas alifaticas existentes entre os 4tomos de carbono
(C=C) do mondmero, formando um par com um dos elétrons da ligagdo dupla, deixando os
outros membros do par livres e igualmente reativos, dando continuidade a reacdo. As
quantidades de agente iniciador e redutor que sdo adicionadas a formulacdo da resina podem
influenciar no grau de conversdo do material®*>**°.

Na ortodontia, o uso das resinas fotopolimerizaveis intensificou-se devido a varias
vantagens como o controle do tempo de trabalho, 0 maior tempo para o posicionamento dos
acessorios, a praticidade de aplicacdo, a facil manipulacdo e a possibilidade de uma maior
precisdo na fixacao dos acessorios.

Para a polimerizacdo das resinas ativadas pela luz visivel, sdo utilizados os
aparelhos fotopolimerizadores. Com relacdo a emissdo de luz pelos aparelhos

fotopolimerizadores, alguns conceitos sdo pertinentes. A intensidade de luz dos aparelhos €
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também chamada de densidade de poténcia ou irradiancia, sendo expressa em mW/cm?®. A
densidade de poténcia (DP) e o quociente da poténcia media (P) do aparelho pela area (A) da
ponteira ativa, ou seja, (DP = P/A)*®. Por outro lado, a densidade de energia (DE) representa a
quantidade de energia fornecida a uma dada superficie irradiada, sendo expressa em Jicm?. A
densidade de energia (DE) é o produto da densidade de poténcia (DP) do aparelho pelo tempo
de exposicao (t) da superficie & luz, ou seja, (DE = DP X t)*.

Desde o surgimento das resinas fotopolimerizaveis, varias fontes de luz foram
disponibilizadas no mercado, dentre as quais, destacamos os aparelhos de lampada haldgena e
os aparelhos de diodos emissores de luz.

Os aparelhos de lampada halégena sdo os mais antigos e ainda frequentemente
utilizados pelos clinicos. Este tipo de aparelho € constituido por uma lampada que utiliza um
gés inerte derivado de halogénios e possui um filamento de tungsténio, protegido por uma
capsula de quartzo. A emissdo de luz halégena, conhecida como incandescéncia, ocorre
através de uma corrente elétrica que aquece o filamento de tungsténio, gerando feixes de luz
de alta intensidade e com vérios comprimentos de onda, e calor’”®. Entdo, para este tipo de
aparelho torna-se necessario o uso de filtros, os quais sdo colocados entre a lampada e a
ponteira, fazendo com que o aparelho disponibilize radiacdo na faixa apropriada para a
sensibilizacdo da canforquinona, com comprimentos de onda entre 400 e 500 nm. Além disso,
devido ao aquecimento, o aparelho possui um sistema de refrigeracdo, que ocasiona 0
aumento do consumo de poténcia. Para este tipo de aparelho, encontra-se uma diversidade de
marcas comerciais, que diferem, por exemplo, quanto ao modelo, tipo de fotoativacdo (ex:
pulsatil, gradual), diametros da ponteira ativa, e intensidade de luz, a qual pode variar entre
300 a 1000 mW/cm?

Devido as altas temperaturas e ao calor dissipado pela lampada durante sua

operacéo, o aparelho de lampada halégena apresenta como limitacdes de uso o restrito tempo
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de vida dos bulbos e uma progressiva degradacéo dos filtros, lampadas e sistemas condutores.
Ainda, observa-se neste tipo de aparelho, uma diminuicdo da intensidade de luz emitida ao
longo do tempo®2.

No intuito de minimizar o calor gerado pela fotoativacdo com luz halégena, outra
fonte de luz foi desenvolvida e vem sendo utilizada. Trata-se do aparelho do tipo diodo
emissor de luz, também chamado de aparelho do tipo LED (“Light Emitting Diode”). Este
aparelho é constituido de diodos, que se baseiam em juncGes de semicondutores dopados
(Juncéo p-n), onde o condutor tipo n tem excesso de elétrons, e o tipo p, possui falta de elétrons,
sendo rico em lacunas ou “buracos receptores” de elétrons. Quando uma corrente elétrica é
aplicada atraves do dispositivo, ha a passagem de elétrons na juncdo pn, ocasionando um fluxo de
elétrons e buracos, o que resulta na emissdo de luz fria, conhecida como luminescéncia, com
minimo aquecimento™. A composic&o do material utilizado como semicondutor é responséavel
pelo comprimento de onda e a cor da luz emitida. No caso dos LEDs azuis, utilizados para
fotopolimerizagdo das resinas, os semicondutores consistem de Nitreto de Galio e Indio
(InGaN). Estes aparelhos emitem luz com comprimentos de onda em torno de 455 a 486nm,
coincidindo exatamente com a faixa de absorcdo do espectro da canforquinona®.

Sthal et al.** observaram em seu estudo que, quando comparado ao aparelho de
lampada halégena, o aparelho tipo LED apresentou uma menor intensidade de luz, porém seu
espectro de emissdo de luz se superpds completamente ao espectro de absorcdo da
canforquinona. A quantidade de luz emitida pelo aparelho de l&mpada haldgena sobre toda a
regido espectral foi maior do que a emitida pelo aparelho LED, no entanto, considerando-se a
eficiéncia da fonte, ou seja, quanto do espectro de emissao foi absorvido pela canforquinona,
o aparelho LED apresentou um rendimento duas vezes maior do que o aparelho de lampada
halégena. Segundo os autores, tais observacdes poderiam contribuir para a eficiéncia de

polimerizacdo dos aparelhos tipo LED, apesar da menor intensidade de luz.



38

Entdo, como vantagens, os aparelhos tipo LED apresentam um longo tempo de
vida util, um baixo consumo de energia, produzem pouco calor, sdo compactos e emitem luz
com comprimentos de onda coincidentes com o espectro de absor¢édo da canforquinona. Ainda
sdo mais resistentes a choques e vibracdes, e podem ser usados com baterias recarregaveis.

Os aparelhos tipo LED pertencentes a primeira geracdo se caracterizam por
apresentar uma baixa intensidade de luz (50 a 300 mW/cm?), sendo compostos por um
conjunto de diodos emissores de luz. Com o avanco tecnoldgico, os fabricantes procuraram
aperfeicoar esta modalidade de aparelho e disponibilizaram no mercado uma nova geracao de
aparelhos tipo LED. Os aparelhos tipo LED da segunda geracdo sdo compostos por um Unico
diodo emissor de luz com maior poténcia, sendo capaz de gerar uma maior intensidade de luz
(acima de 300 mW/cm?).

A qualidade de polimerizacgéo proporcionada pelos aparelhos fotopolimerizadores
tém sido freqlientemente investigada pelos pesquisadores. Em alguns estudos, os autores
observaram que a variagdo no tipo dos aparelhos e na intensidade de luz ndo interferiu nas
propriedades finais das resinas®®®. Em contrapondo, outros estudos demonstraram que tais
variacBes foram significativas, e influenciaram nas propriedades fisicas e mecéanicas das
resinas®>®®. Alguns pesquisadores destacaram que o espectro de emissdo de luz dentro da
faixa de absorcdo da canforquinona é fundamental para niveis adequados de
polimerizacdo®*®2. Além disso, para outros, cada tipo de resina necessita de uma determinada

densidade de energia para alcancar uma eficaz polimerizago®*®.

Rueggeberg et al.®

avaliaram a influéncia da intensidade de luz e tempo de
exposicdo na polimerizacdo de resinas dentais. Os autores indicaram que aparelhos com uma
intensidade de luz menor que 233 mW/cm? ndo proporcionariam uma polimerizagdo eficaz.

Segundo os autores, 0 tempo de exposicdo e a distancia entre fonte de luz e 0 material sdo

capazes de comprometer a quantidade de luz que atravessa o corpo da resina, afetando a
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profundidade de polimerizacdo. Ainda, sugeriram uma densidade de poténcia minima de 400
mW/cm? para uma maior efetividade na polimerizacéo.

Desta forma, em se tratando de aparelhos fotopolimerizadores, fatores como
intensidade da luz, densidade de energia, tempo de exposicdo a luz e regido do espectro de
emissdo da fonte de luz, devem ser considerados, sendo relevantes na determinacdo da
eficacia de polimerizagdo dos aparelhos. De modo geral, o desempenho final da resina
fotopolimerizével pode ser influenciado pelas caracteristicas da fonte de luz.

Portanto, assim como a composicdo da resina, os fatores relacionados a
polimerizacdo das resinas compostas interferem na estrutura polimérica e em suas

propriedades finais.

3.2 RESISTENCIA MECANICA

3.2.1 Resisténcia da resina ortoddntica

Os materiais resinosos utilizados na colagem ortodontica sdo por vezes
denominados de adesivos ortodonticos. A adesédo pode ser definida como a forca que faz com
que duas substancias se unam quando estdo em intimo contato entre si. Logo, quando as duas
substancias sdo mantidas em contato intimo as moléculas de uma aderem ou sdo atraidas pelas
moléculas da outra. Esta forca é chamada de adesdo quando duas moléculas diferentes se
atraem, e de coesdo, quando elas sdao da mesma espécie. O material adicionado para produzir

a adesdo é conhecido como adesivo, e a superficie sobre a qual é aplicado, é chamada de
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aderente. No caso da aplicacdo da resina na colagem ortodéntica, podemos considerar um
sistema que envolve a interacdo de trés componentes: dente-resina-braquete (acessorio), ou
seja, ao promover a fixacdo do acessorio ao dente, 0 material utilizado para a colagem tem um
comportamento adesivo em relacdo ao dente e também em relagdo ao braquete, tendo como
resultado final, a estabilidade do acessorio.

O material ortoddntico apresenta adesdo quimica a estrutura dental, entretanto a
unido do material & superficie dental envolve, além disso, um fenémeno fisico representado
por uma unido mecanica existente entre as duas substancias em contato. A unido mecéanica ou
retencdo é de grande utilidade, devido a escassez de materiais com capacidade de adesdo
quimica consideravel. Uma reten¢do micromecénica é proporcionada pelo condicionamento
acido do esmalte dentario, com a formac&o dos tags® de resina. Com relacédo aos acessorios, ha
principalmente uma unido mecanica entre material adesivo e acessorio. Tal unido é obtida por
meio de microretencdes presentes na base do braquete e também pela conformacéo da base do
braquete, uma vez que ha uma fraca adesdo quimica na interface acessério/resina®’. Desta
forma, a adesdo quimica e a retencdo mecénica sdo responsaveis por uma unido estavel do
sistema dente-resina-acessorio.

Por sua vez, a forca de adesdo € relacionada com a propriedade de resisténcia da
resina ortoddntica. A principal, e imprescindivel propriedade que se busca no adesivo
ortoddntico é a capacidade de manter os acessorios firmemente aderidos aos dentes, durante
todo o tratamento, resistindo as forcas ortoddnticas e decorrentes da mastigacdo. O sistema
dente-resina-acessorio esta freqiientemente submetido a esse conjunto de forgas, sofrendo
variados tipos de tensdes.

Tensdo é a forca pela unidade de area atuando em milhdes de &tomos ou

moléculas em um plano de um material. Quando uma forca externa atua em um corpo sélido,

® S30 prolongamentos resinosos e resultam da penetracdo do material resinoso nos espagos criados
(microporosidades) no esmalte dentario pelo condicionamento &cido.
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no caso o dente ou qualquer material presente no meio oral, a forca aplicada dividida pela area
em que esta forca atua no corpo equivale ao valor da tensdo produzida na estrutura. A tenséo
resultante da aplicacdo da forca dependerd da area sobre a qual estd sendo aplicada. Uma
forca de tracdo produz tensdes de tracdo, uma forca compressiva produz tensdes de
compressdo, e uma forca de cisalhamento produz tensdes de cisalhamento, sendo todas
frequentemente aplicadas sobre o sistema mastigatorio.

Por outro lado, a resisténcia que o material apresenta aos diversos tipos de tensoes
constitui uma das propriedades mecénicas de importancia para a utilizacdo desse material na
cavidade oral. A resisténcia de um material pode ser definida como o nivel médio de tensdo
em que o material exibe fratura®. Para um material adesivo ortoddntico, a resisténcia, por
vezes denominada como forca de adesdo, é determinada pela forca por unidade de &rea
necessaria para romper a unido com o aderente.

Newman?* sugeriu um valor minimo de 1,38 MPa de forca de adesdo para um

68
l.

adesivo ortodontico. Keizer et al.”™ sugeriram valores de forca de adesdo minima entre 2,86 e

7,59 MPa.

Knoll et al.®

indicaram que uma forca de adesdo minima de 2,8 MPa era
adequada para manterem fixos os braquetes ortoddnticos. Reynolds™®, numa revisdo da
literatura, estabeleceu valores minimos de adesdo no intervalo de 4,9 e 7,85 MPa. Maijer e
Smith™ consideraram de 8 a 10 MPa como valores minimos aceitaveis para uma boa colagem
de braquetes ortodénticos.

Reynolds’™ preconizou valores de forca de adesdo minima de 6 a 8 MPa para que

um adesivo ortodontico seja utilizado clinicamente. Apesar do carater subjetivo na

determinacéo de tal intervalo, este tem sido aceito como referéncia nos estudos realizados® ",
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3.2.1.1 Ensaio Mecanico de Cisalhamento

A avaliacdo da resisténcia de um material utilizado na colagem ortodéntica pode
ser realizada in vivo, em estudos clinicos a longo prazo, ou in vitro por meio de ensaios
mecanicos. Os ensaios in vivo podem ser considerados soberanos quanto a avaliagdo do
desempenho clinico dos materiais, mas, a complexidade para sua realizacdo faz com que
sejam pouco explorados, sendo 0s ensaios mecanicos mais comumente realizados. Estudos in
vivo demonstraram menores valores de resisténcia quando comparados aos valores obtidos
por meio de ensaios in vitro de um dado material”. No entanto, os ensaios mecanicos sio
cuidadosamente programados para reproduzirem, dentro do possivel, as condi¢des do material
em uso, e as informacgOes obtidas sé&o de grande utilidade para delinear o comportamento
mecanico do material. Ha varios tipos de ensaios mecanicos, dentre 0s quais se destacam: 0s
de cisalhamento, de tracédo e de torgé&o.

H& controvérsias sobre o tipo de ensaio mecanico utilizado para avaliacdo do
adesivo ortodontico. Os ensaios de tracdo tém sido freqiientemente utilizados e, apesar de ndo
reproduzirem fielmente a situacdo clinica, possibilitam que a qualidade de adesdo seja
avaliada sem a influéncia de varidveis presentes nos outros ensaios. Ainda, os ensaios de
tracdo permitem avaliar a qualidade de adesdo entre os trés componentes do sistema dente-
resina-braquete, enquanto que os ensaios de cisalhamento avaliam a retencdo do material
resinoso ao dente’. Contudo, os acessérios estdo sujeitos as diversas forcas, sejam de tragdo,
cisalhamento ou torcdo, de maneira isolada ou combinada, sem uma relacao entre as forcas de
cisalhamento e tracdo, tornando impossivel a comparacdo entre os resultados apresentados

nestes testes em estudos laboratoriais’.
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Entretanto, os ensaios mecanicos de cisalhamento sdo mais comumente utilizados
por representarem aproximadamente o que ocorre clinicamente®. Uma tensdo de cisalhamento
tende a resistir ao deslocamento de uma porgdo de um corpo sobre outro. Tendo como fato a
situacdo clinica, quando uma forca é aplicada ao longo da superficie do esmalte dental,
paralelamente a interface entre o esmalte e o braquete ortoddntico, este podera se soltar por
uma falha de tensdo por cisalhamento do agente de colagem. De modo geral, as descolagens
de braquetes resultam de interferéncias oclusais ou da mastigacdo de alimentos ou objetos
rigidos, as quais estdo relacionadas a associacdo de tensdes de cisalhamento, tor¢do e
compresséao.

E necessario destacar que a obtencdo de uma tensdo de cisalhamento puro em
testes de sistemas adesivos utilizados para a fixagdo de acessorios ortodénticos depende do
paralelismo entre a linha de acéo da fonte de forca e a interface da colagem. Geralmente, nos
testes de cisalhamento sempre estdo associados efeitos como momentos fletores resultantes do
ndo paralelismo citado e relacionados com algumas tensdes de tracdo e/ou compressao
(Figura 5), ndo existindo um cisalhamento puro. Embora, tal fato ndo ocasione o
comprometimento dos resultados destes testes, uma vez que ndo existe in vivo um
cisalhamento puro, a metodologia nos ensaios de cisalhamento deve ser criteriosa, de modo a

se obter um maior paralelismo.

Concentracéo de Tenséo

Tenséo de tracéo

Tensdo de compressao

Figura 5: Esquema ilustrando o desenvolvimento das forgcas em um corpo de prova submetido ao ensaio de

cisalhamento.
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Nos ensaios de cisalhamento, os resultados podem ser influenciados por fatores
como: delimitacdo da area de colagem, qualidade do substrato (dente), condi¢es de
armazenagem dos corpos de prova antes dos ensaios como Vvariagdes de temperatura e
umidade, e 0o método de aplicacdo de forca. Neto & Miguel™ analisaram a metodologia
empregada em ensaios mecanicos de forca de adesdo em 127 artigos publicados nos
periddicos American Journal of Orthodontics and Dentofacial Orthopedics e The Angle
Orthodontist, entre 1993 e 2002, e puderam verificar que 86% foram conduzidos através de
ensaios de cisalhamento, ao passo que 14% foram através de ensaios de tracdo. Dentre 0s
estudos com dentes humanos (68%), os pré-molares foram os mais utilizados (57%), seguidos
pelos molares (31%). Quanto ao numero de espécimes por grupo, 22% dos estudos analisaram
entre 6 e 10 dentes; 24% entre 11 e 15; 26% entre 16 e 20; e 28% analisaram mais de 20
espécimes. As solucdes de armazenamento mais empregadas foram: &gua destilada (43%),
seguido por Timol a 0,1% (28%) e Cloreto de sodio a 0,9% (12%). Quanto a velocidade de
operacdo da maquina de ensaios, em 25 estudos foi de 0,5 mm/min; em 43 foi de 1,0 mm/min,
em 8 foi de 2,0 mm/min, e em 38 foi de 5,0 mm/min. Os autores concluiram que ndo houve
um consenso na metodologia de tais estudos, sendo enfatizado a importancia de padronizacao
da técnica.

Devido a grande variabilidade observada nas metodologias de avaliacdo de forca
de adesdo, a Organizacdo Internacional de Padronizacdo (ISO) elaborou um documento
especificando diversos parametros relacionados ao tema (CD TR 11405 Materiais Dentéarios -
Guia para testes de adesdo a estrutura dentaria), para criar uma normalizacdo. Desse modo,
além do paralelismo na linha de aplicacdo de forca, outros critérios devem ser considerados na
metodologia dos ensaios mecanicos. Dentre algumas especificacdes, a Norma ISO/TR
11405 recomenda que a substancia utilizada para o armazenamento dos dentes antes dos

ensaios ndo seja capaz de alterar a composicdo do esmalte dental, indicando o uso de agua
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destilada resfriada. As substancias bacteriostaticas ou bactericidas sdo recomendadas para a
desinfeccdo dos dentes, com uso maximo por uma semana. Com relacdo a velocidade de
carga nos ensaios, a velocidade preconizada é de 0.75 + 0,3 mm/min. Para a termociclagem, é
indicada a utilizagdo de 500 ciclos, nas temperaturas de 278K (x3K) e 328K (x3K).

Em um ensaio mecanico de cisalhamento, a adeséo é rompida por uma forca com
linha de acéo paralela & superficie dentéria, realizado em uma maquina de ensaios. Os valores

da resisténcia ao cisalhamento (R) s&o obtidos através da seguinte equago'”:

F
R== (1)

onde F corresponde a carga necessaria para 0 rompimento da unido do sistema dente-resina-
braquete e 4 a area de unido, representada pela area da base do braquete. Em geral, os valores

de resisténcia sdo expressos em MegaPascal (MPa).

3.2.2 Dureza

A dureza é uma propriedade mecanica cujo conceito se refere a resisténcia que um
material, quando pressionado por outro material ou por marcadores padronizados, apresenta
ao risco ou a formacdo de uma marca permanente (impressdo). A dureza de um material
depende diretamente das forcas de ligacdo entre os atomos, ions ou moléculas. O estudo da
dureza de diversos tipos de materiais é usualmente realizado, sendo de grande importancia,
pois permite a caracterizacdo destes materiais quanto as suas propriedades mecanicas. Ao
longo dos anos, foram desenvolvidas técnicas quantitativas para a determinacdo da dureza,

dentre as quais, destacam-se 0s ensaios de dureza por penetracdo, freqiientemente utilizados
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em engenharia, com citagdes em especificacBes técnicas, sendo especialmente empregados na
avaliacdo de materiais odontologicos. Neste tipo de ensaio, um penetrador de formato
padronizado é pressionado contra a superficie do material a ser testado, sob condicdes
especificas de carga e taxa de aplicacdo. A area da impressdo formada na superficie € medida
e correlacionada com um valor numérico que representa a dureza do material.

Portanto, a dureza é a medida da resisténcia a deformacdo plastica, sendo
determinada por meio da razdo entre a carga aplicada e a area superficial da impressao

permanente provocada na superficie do material ":

P
Dureza = — 2
y (2)

onde P corresponde a carga aplicada e 4 a area superficial da impressao.

Os ensaios de microdureza sdo realizados para a determinacdo da dureza de
constituintes individuais de uma microestrutura, de materiais frageis, de pecas extremamente
pequenas ou finas. Na odontologia, 0s ensaios de microdureza sdo de suma importancia na
analise de materiais. Neste caso, os métodos de ensaio de microdureza estdo baseados na
carga e tamanho do penetrador. Os métodos Knoop (HK) e Vickers (HV) séo os principais
métodos de ensaio de microdureza aplicados em odontologia e caracterizam-se por causarem
uma impressao microscopica no material e empregar penetradores de diamante com cargas
menores que 1 Kgf. Tais métodos diferem quanto ao formato da ponta de impressdo, o
primeiro possui o penetrador de diamante na forma de pirdmide alongada e, o segundo, na
forma de piramide de base quadrada.

Os ensaios de microdureza sdo frequentemente realizados para avaliar as resinas
compostas empregadas na odontologia restauradora. Os resultados de dureza podem ser

associados a propriedades como resisténcia mecanica e rigidez.
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Ainda, estudos reportam que a dureza pode ser correlacionada com o grau de
conversdo de mondmeros da resina’®’®. O ensaio de microdureza tem sido utilizado como
método indireto para avaliar a profundidade de polimerizacdo das resinas. Segundo alguns
autores, este método apresenta vantagens como: um baixo custo, rapidez e ndo serem
destrutivos, além de apresentarem uma boa correlagdo com o método de avaliacdo de grau de
conversdo por espectroscopia no infravermelho®™®. No entanto, DeWald et al.*® compararam
em seus estudos a técnica de microdureza e a espectroscopia no infravermelho para a
determinacdo do grau de conversdo, e embora tenham observado uma boa correlagédo dos
resultados, concluiram que a espectroscopia no infravermelho seria mais bem indicada para a
avaliacdo do grau de conversdo. Além disso, a dureza determina uma propriedade da
superficie da amostra, e ndo permitiria descrever o comportamento do volume do material.

Em se tratando de resinas ortodonticas, na literatura a avaliacdo da dureza destes
materiais tem sido pouco explorada. No entanto, o ensaio de microdureza € um importante

teste empregado em odontologia e também pertinente no estudo de resinas ortodénticas.

3.2.2.1 Ensaio de Microdureza Vickers

O ensaio de microdureza Vickers utiliza um penetrador padronizado cuja forma é
uma piramide de diamante de base quadrada, com um angulo de 136° entre faces opostas.
Durante os ensaios, a carga pode variar de 0,01 a 1 Kgf e é mantida constante por um tempo
especifico, variando entre 10 e 30s. O penetrador de Vickers é pressionado na amostra
deixando uma pirdmide de base quadrada em sua superficie. A impressdo resultante é

observada por um microscopio acoplado a maquina de teste, com a realizagdo da medida, que
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¢ entdo, convertida em um ndmero indice de dureza. O nimero da dureza Vickers é uma
funcdo da carga aplicada e a diagonal da base quadrada da impressdo na superficie do

material, conforme a equacéo abaixo’":

_ 1,854P

HY ===

(3)

onde P corresponde a carga aplicada e d ao comprimento da diagonal média da impressdo. A
carga e dada em kgf ou N e a diagonal em mm, sendo os valores de dureza Vickers expressos
em kgf/ mm? ou N/mm?.

Para os ensaios de microdureza, deve haver uma preparacdo cuidadosa dos corpos
de prova, com finalidade de assegurar impressdes bem definidas, que possam ser medidas
com precisdo. Para os testes é importante o paralelismo entre a superficie a ser testada com a
outra oposta da amostra, assegurando que a superficie a ser testada fique perpendicular ao

eixo do penetrador.

3.3 GRAU DE CONVERSAO

O grau de conversdo obtido durante a fotopolimerizacdo € um importante fator a
ser considerado no processo de cura das resinas compostas. A reacdo de polimerizacdo da
resina composta, conforme descrita no item 2.1.3., ndo forma subprodutos, porém esta reacdo
ndo é completa, pois o ndmero de ligagdes vinilicas R=CH; no meio reacional ndo é
totalmente consumido durante a reacdo. As ligacdes remanescentes estdo presentes nos
mondmeros que ndo reagiram (monbémero residual) ou nos que reagiram parcialmente com as
cadeias poliméricas (grupamento pendente). O grau de conversao é a medida da porcentagem

de ligacdes duplas entre os carbonos que se convertem em ligagOes simples decorrente do
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processo de polimerizagdo. Chung & Greener®! determinaram o grau de conversdo de resinas
a base de Bis-GMa, obtendo valores médios de 43,5 a 73,8%. Estes valores foram também
observados por Yoshida & Greener®®, Ferracane & Greener®” observaram valores de 57,3 a
74,5% para resinas a base de Bis-GMA.

Como a molécula de monémero de dimetacrilato pode apresentar um ou dois
grupos ndo reagidos, durante o processo de polimerizacdo, o residual ndo convertido podera
estar na forma de mondmero residual e/ou como grupo pendente ligado covalentemente a

estrutura do polimero. Segundo Peutzfeldt*

, entre os 25 a 50% dos grupos metacrilatos que
aparecem como ndo reagidos aproximadamente um décimo estd presente como monémero
residual.

No caso das resinas quimicamente ativadas, 0 processo de ativacdo quimica
possibilita que as pastas base e ativadora promovam reacdo suficiente em todo o volume do
material, desde que sejam devidamente misturadas e proporcionadas, contribuindo, entéo,
para uma polimerizacdo completa. No caso das resinas fotopolimerizaveis, embora o grau de
conversdo possa ser influenciado pela composic¢do quimica, ndo depende somente deste fator,
mas especialmente de uma quantidade de luz apropriada que ative o iniciador. As resinas
fotopolimerizaveis sdo polimerizadas somente com a irradiacdo de luz de freqiéncia
apropriada. A extensdo na qual a luz atinge o material é de grande importancia, pois a luz é
absorvida, dispersa e consequientemente atenuada durante a passagem pelo material, de tal
forma que as superficies mais proximas a fonte de irradiacdo de luz tendem a atingir um
processo de polimerizacdo mais eficiente quando comparadas a regides mais distantes. Sendo
assim, fatores como a banda de emissdo de luz, a intensidade da fonte de luz, o tempo de

irradiacdo e distancia entre a fonte de luz e a superficie da resina, tendem a influenciar na

polimerizacéo da resina e, consequentemente, no grau de conversao.
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A presenca de camadas ndo polimerizadas ou parcialmente polimerizadas
acarretara prejuizos ao desempenho da resina, uma vez que os niveis de conversao alcancados
durante a polimerizacdo influenciam diretamente nas propriedades fisicas e mecénicas do
material. Propriedades como dureza, desgaste, resisténcia a compressdo, tenséo e a flexao,
estabilidade dimensional, solubilidade, reacdes de descoloracdo e degradagdo, séo
dependentes do grau de polimerizacdo dos seus componentes®™. Além disso, a presenca de
mondmeros residuais pode ocasionar a liberagdo de subprodutos como formaldeido e o &cido
metacrilico, comprometendo a biocompatibilidade das resinas. Por outro lado, um elevado
grau de conversdo também pode acarretar uma alta contracio de polimerizac&o®.

No caso dos mondmeros de alto peso molecular como o Bis-GMA, observa-se
comumente uma incompleta e significante concentracdo de ligagdes duplas remanescentes no
interior das resinas polimerizadas pela luz visivel®’. Uma conversdo limitada pode ser
relacionada a uma mobilidade restrita das cadeias terminais dos radicais, dos metacrilatos
pendentes e a ordenacdo dos mondmeros em altas densidades de ligagBes cruzadas®. Ainda,
vale ressaltar que a reacdo de polimerizagdo ndo apresenta uma terminacdo efetiva
imediatamente apos a irradiagdo pela luz visivel ter cessado, sendo possivel uma converséo
adicional ap6s o tempo de exposicdo a luz, devido a existéncia de radicais livres que
persistem na cadeia ap0s a irradiacdo e a possibilidade de movimentacdo do monémero dentro
da massa reacional®.

A Espectroscopia Raman (ER) e a Espectroscopia na regido do Infravermelho
(V) sdo técnicas que permitem a obtencdo de informacg6es sobre a estrutura molecular, niveis
de energia e ligacdes quimicas do material avaliado. S&o freqiientemente utilizadas no estudo
do grau de conversdo de resinas odontoldgicas. A espectroscopia no infravermelho estuda a
interacdo da radiacdo eletromagnética com a matéria, e permite determinar diretamente o grau

de conversdo, bem como avaliar a profundidade de cura das resinas compostas.
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3.3.1 Espectroscopia na regido do infravermelho

A principio, Isaac Newton demonstrou que a luz branca que enxergamos é
composta por diferentes cores. Em 1800, Herschell observou que a luz branca ndo era
composta somente por cores visiveis, mas possuia uma componente abaixo do vermelho, a
qual denominou de infravermelho®. Deste modo, a luz branca é composta por uma infinidade
de cores e a parte visivel é apenas uma pequena parte do espectro eletromagnético.

O comportamento ondulatério da luz foi descrito pela primeira vez por Maxwell,
concluindo que a luz é uma onda eletromagnética composta por um campo elétrico (£) e um

campo magnético (B ) perpendiculares entre si e ambos propagando em uma mesma direcao.
As investigacOes de absorcdo no infravermelho para moléculas comegaram por volta de 1900,
com Colblentz, que obteve espectros de absor¢do de um grande nimero de compostos
organicos™. Desde entéo, a espectroscopia no infravermelho vem sendo amplamente utilizada
pela grande disponibilidade de regido espectral e a possibilidade da variabilidade na
preparacdo de amostras. Além disso, esta técnica permite a analise de sélidos, liquidos e
gases, fornecendo informacgbes das intensidades e posi¢cbes de picos de uma maneira
relativamente facil e rapida. Na odontologia, a técnica da espectroscopia na regido do
infravermelho tem sido utilizada para o monitoramento em tempo real das cinéticas de

86,87

fotopolimerizacdo dos mondmeros e na determinacdo do grau de conversdo na

polimerizacdo das resinas>>®%#,
A radiacdo infravermelha corresponde a regido do espectro eletromagnético

situado entre as regifes do visivel e das microondas. O espectro do infravermelho pode ser
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dividido em trés regides: o infravermelho distante (400-40 cm™), o infravermelho médio
(4000-400 cm™) e o infravermelho préximo (14200-4000 cm™), conforme destacado na

Figura 6.

Figura 6: Figura representativa do espectro eletromagnético.

Quando a radiacdo eletromagnética incide sobre um material, os campos elétricos
e magnéticos da radiacdo interagem com os elétrons dos a&tomos ou com as moléculas do
material produzindo uma perturbacdo em funcdo do tempo. A espectroscopia no
infravermelho estuda a interacdo da radiacdo infravermelha com a amostra, baseando-se na
absorcdo da radiagdo incidente devido a vibragfes das moléculas, uma vez que a radiacao
infravermelha quando absorvida pela amostra converte-se em energia vibracional molecular.
As frequéncias normais de vibracdo de uma molécula estdo relacionadas com o movimento
relativo dos atomos que a compde, podendo ser de dois tipos: deformacdo axial (ou
stretching) e deformacdo angular (ou bending)®>®. Uma vibracio de deformacdo axial é um
movimento ritmico ao longo do eixo da ligacdo, na qual a disténcia interatbmica aumenta e
diminui alternadamente. As vibragcdes de deformacdo angular correspondem a variagdes do

angulo de ligacao.

A absorgdo no infravermelho baseia-se no acoplamento entre a frequéncia de

vibragdo da radiacdo infravermelha e a frequéncia vibracional das moléculas que compbem a

Z Ve - - - ~ - 7 - - 7
matéria. E necessario que haja uma variagdo no momento de dipolo elétrico ( «) da molécula

durante a vibragdo e, quando isso ocorre, surge um campo que pode interagir com 0 campo
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elétrico associado a radiacdo. Se a frequéncia natural de vibracdo da molécula coincide com a
freqUéncia da radiacdo, ha uma transferéncia de energia que resulta em variacdo na amplitude
da vibragdo molecular, ocorrendo a absorcdo da radiagdo. A espectroscopia no infravermelho
também permite determinar os grupos funcionais de um dado material. Cada grupo absorve
em freqliéncia caracteristica de radiacdo na regido do infravermelho, de modo que um gréfico
de intensidade de radiacdo versus frequéncia, chamado de espectro, permite caracterizar os
grupos funcionais de moléculas constituintes de um material®®,

Um espectro de infravermelho é obtido pela passagem da radiagdo pela amostra,
determinando a fracdo da radiacdo incidente que é absorvida com uma particular energia,

sendo esta energia dada pelo postulado de Planck, segundo a equac&o™:

AE =hv (4)

onde 4 corresponde & constante de Planck (h = 6,626x10°* Js ) e v, & freqiiéncia da radiacio
incidente.

A intensidade das bandas pode ser expressa em transmitancia ou absorbancia. A
transmitancia € a razdo entre a energia radiante transmitida por uma amostra e a energia
radiante que nela incide. A absorbancia é o logaritmo decimal do reciproco da

transmitancia®:

A= IOglO (%) = |0910 (]70) )

onde 7 corresponde a transmitancia, 7, a intensidade da radiacdo incidente e / da radiacdo
transmitida.

As posicdes das bandas no espectro de infravermelho sdo apresentadas em
nimero de ondas (na unidade cm™), preferencialmente utilizado por ser diretamente

proporcional & energia e a freqiiéncia, como apresentado na equacao®:
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(6)

onde ¢ é a velocidade da luz (3x10®m/s) e 7 o niimero de ondas.

Os espectrémetros sdo os equipamentos utilizados para a obtencdo de espectros no
infravermelho. Os equipamentos mais modernos baseiam-se na interferometria para a
obtencdo do espectro e a técnica é chamada de espectroscopia no infravermelho por
transformada de Fourier (FTIR). Eles sdo compostos por cinco partes principais: a fonte de
radiacdo, o compartimento de amostras, o banco Optico, o detector e 0 computador. A fonte de
radiacdo infravermelha é formada por uma fonte aquecida eletricamente a temperaturas que
alcancam de 1.000 a 1.800°C e se permitido um tempo adequado para seu aquecimento, esta
fonte é capaz de produzir um mesmo padréo de intensidade em um determinado intervalo de
comprimento de onda. O compartimento de amostras é o local do equipamento destinado para
adaptacao de acessorios ou aparatos (porta-amostra) para obtencdo do espectro de amostras
solidas, liquidas e gasosas. O banco dptico ¢ a base do equipamento, constituido basicamente
de um interferémetro de Michelson e um conjunto de espelhos responséveis pela divisdo e
recombinacdo dos feixes produzidos pela fonte. O detector recebe o feixe da radiagdo apds ter
passado pela amostra, produzindo um sinal elétrico em resposta a intensidade de cada
comprimento de onda que nele chega, gerando um interferograma. O computador recebe o
interferograma, e por meio da transformada de Fourier, fornece um espectro de absorgédo
caracterizando a amostra estudada quanto & intensidade em relagdo ao nimero de ondas.

O grau de conversdo das resinas compostas pode ser estudado nas regides do
infravermelho médio (MIR) e infravermelho proximo (NIR). A regido espectral do
infravermelho médio tem sido comumente utilizada na andlise do grau de conversao das
resinas®®®. A determinacdo do grau de conversdo nesta regido baseia-se na diminuicio da
intensidade do modo estiramento axial C=C do metacrilato, em 1638 cm™, durante o processo

de polimerizacdo. A andlise quantitativa necessita da presenca de uma banda de absorcdo
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estavel que ndo muda em conseqiéncia da polimerizacdo. Para resinas a base de Bis-GMA ou
com outros mondémeros aromaticos, as bandas de absor¢do C=C aromaticas em 1608 ou 1583
cm™ podem servir como padréo interno de normalizaco, eliminando assim a necessidade de
se considerar a espessura da amostra.

Apesar de freqlientemente utilizada para determinar o grau de conversao, a regiao
espectral de infravermelho médio coincide com o intervalo em que ha absor¢do da radiacdo
infravermelha pela &gua. Portanto, qualquer variagdo na umidade do ar dentro do
espectrometro, durante a obtencdo dos espectros pode causar diferencas na intensidade das
linhas de absor¢éo da agua, gerando deformacdes principalmente na banda centrada em 1638
cm?, associada a C=C alifatica, e por vezes, faz-se necessario purgar o espectrdmetro com um
gas inerte a fim de se obter dados quantitativos mais precisos.

A regido espectral do infravermelho proximo (NIR) vem sendo utilizada na

65848687  Estudos

determinacdo do grau de conversdo de mondmeros odontologicos
comparativos de espectros do infravermelho préximo de mondmeros de Bis-GMA/TEGDMA
e 0 seu polimero revelaram que as bandas de absorcdo nesta regido podem ser Uteis na
determinacdo da conversdo de monémeros metacrilatos®. Os monémeros apresentam uma
banda overtone em 6165 cm™, uma combinagéo de bandas R=CH, localizada em 4743 cm™ e
uma absorgdo aromatica R=CH, em 4623cm™.

No estudo do grau de conversdo de resinas odontologicas, o interesse pela
utilizacdo da espectroscopia no infravermelho proximo se deve a regido utilizada para o
estudo. No intervalo espectral, em que estdo localizadas as bandas de absorcéo (6165, 4743 e
4623 cm™) utilizadas para o calculo do grau de conversio, ndo h4 absorcéo de agua.

Independente da regido espectral que se utiliza, o percentual das ligagdes duplas

de carbono que ndo reagiram durante a polimerizacao é obtido pela equag&o®:
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[Abs(alifdticaC = C) I Abs(aromaticaC = C ]
[Abs(alifdticaC = C) I Abs(aromadticaC = C ]

(%C — C) — polimero Xloo (7)

O grau de conversdo (GC) é determinado pela subtracdo do percentual residual,

ouseja, GC % = 1 — (%C=C).

3.4 TRANSICAO VITREA

As temperaturas nas quais ocorrem transi¢des de fase constituem um dos fatores
que afetam consideravelmente as propriedades dos materiais poliméricos. A transicdo vitrea é
uma transi¢cdo de segunda ordem, na qual, sob resfriamento, ocorre a transformacgdo de um

liquido em um material com caracteristicas de borracha e, finalmente em um sélido rigido®. A
temperatura de transicéo vitrea (Tg) corresponde a temperatura na qual ocorre a mudanca do

estado com caracteristica borrachoide para o estado rigido e tal transformacao também ocorre
no sentido inverso, sob aquecimento™. Segundo Marinho®, a temperatura de transicéo vitrea
esta relacionada as regifes amorfas dos polimeros e, a nivel molecular, pode ser interpretada
em termos de viabilidade de movimento molecular, sendo resultado do rearranjo
conformacional em larga escala dos segmentos de cadeias poliméricas. Ainda segundo
Canevaloro®™, a temperatura de transicdo vitrea corresponde ao valor médio de temperatura a
partir do qual o aquecimento de um material polimérico, partindo de uma temperatura muito
baixa (< 273K) para valores mais altos, permite que os segmentos das cadeias poliméricas da
fase amorfa adquiram certa mobilidade, com um expressivo aumento do volume especifico.
Assim, a nivel molecular, abaixo da temperatura de transicdo vitrea as cadeias

poliméricas ndo possuem energia interna suficiente para se deslocarem umas em relacdo as
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outras. Com o0 aumento da temperatura, 0 espaco que nao € ocupado pelas moléculas do
polimero, chamado de volume livre, se torna maior. Tal fato possibilita 0 movimento

molecular, ocasionando mudanc¢as conformacionais do polimero, que ocorre na temperatura
de transicdo vitrea. Abaixo da Tg, a fase amorfa do polimero se encontra no estado vitreo

caracterizado por se apresentar duro, rigido e quebradico®.

Considerando a estrutura do polimero, fatores como a presenca de ligacdes
cruzadas, as particulas de carga, a natureza e tamanho dos grupos presentes na cadeia podem
ocasionar uma restricdo na mobilidade da cadeia polimérica e, consequentemente influenciar
na temperatura de transicdo vitrea do material. Por exemplo, a presenca de uma menor
quantidade de ligacfes cruzadas na cadeia polimérica implicaria em maiores segmentos de
cadeia e, portanto, em maior mobilidade segmental em uma baixa temperatura de transi¢cdo
vitrea, ocorrendo o inverso para uma grande densidade de ligacdes cruzadas®.

Min et al.'

, em seu estudo, analisaram quantitativamente a influéncia do peso
molecular e da densidade de ligacBes cruzadas na temperatura de transicdo vitrea de uma
resina epoxica (DGEBA/DDS). Eles propuseram um modelo teorico, o qual estabelece haver
uma relacéo direta entre a densidade de ligacdes cruzadas no material e o valor de temperatura
de transicéo vitrea. Glatz-Reichenbach et al.??, demonstraram que o aumento na concentrag&o
de um agente de ligacdo cruzada (DVB) ocasionou um aumento no valor da temperatura de
transicdo vitrea do copolimero (SB).

Ainda em relacdo a estrutura polimérica, a rigidez da cadeia é controlada pela
facilidade com que ocorre a rotagdo ao redor das ligacbes quimicas ao longo da cadeia. A
presenca de grupos rigidos tende a influenciar a flexibilidade e liberdade rotacional da cadeia.
Grupos do tipo polar, responsaveis por interacGes intra e intermoleculares, proporcionariam

uma menor flexibilidade da cadeia polimérica com um maior valor de T,"'. Da mesma

maneira, as particulas de carga na cadeia do polimero tendem a reduzir a mobilidade e
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enrijecer a cadeia molecular principal, influenciando na temperatura de transi¢do vitrea do
material. Ainda, segundo Canelavoro®, em um sistema polimérico polifésico, o qual se aplica
as resinas compostas, cada fase constituinte contribui para o comportamento geral do
polimero, agindo de maneira individualizada e, normalmente, de modo independente das
demais fases. Por exemplo, a presenca de uma fase mais rigida tende a aumentar o valor de
temperatura de transicdo vitrea do material, em funcdo do impedimento de movimento
imposto por esta fase. De tal modo, a temperatura de transicdo vitrea pode ser influenciada
pela proporcédo entre as fases constituintes do sistema polifasico. No caso dos compositos, a
proporc¢do entre a fase orgénica e inorganica tende a interferir na transicdo vitrea do material.

Emami et al.®

, ao analisarem a temperatura de transicdo vitrea de resinas odontoldgicas,
evidenciaram que as diferengas no conteido inorganico das resinas avaliadas podem ter
influenciado parcialmente nos resultados obtidos.

A temperatura de transi¢do vitrea do material pode ser relacionada com suas

propriedades fisicas e mecanicas. Ainda, o conhecimento da Ty dos materiais resinosos

aplicados na cavidade oral € importante, uma vez que a Ty do material curado deve ser maior

que as temperaturas méaximas encontradas no meio oral®*. Spierings et al.** relataram uma
temperatura oral minima de 287K e a mais alta de 329K. Palmer et al.*® sugeriram uma média
de 273K a 340K para a variagcdo de temperatura no meio bucal.

O estudo da temperatura de transicdo vitrea de resinas odontoldgicas tem sido
freqlientemente realizado por meio de analises térmicas. As analises térmicas sdo definidas
como um grupo de técnicas por meio das quais uma propriedade fisica de uma substancia e/ou
de seus produtos de reacdo ¢ medida em funcdo da temperatura, enquanto esta substancia é

submetida a uma programacao controlada de temperatura e sob atmosfera especificada®. Para
a determinagdo da Tg, 0 DSC (Differencial Scanning Calorimetry ou calorimetria diferencial

exploratoria) e 0 DMA (Dynamical Mechanical Analysis ou analise dindmico mecénica) sao
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técnicas comumente utilizadas.

O DSC é uma técnica de analise térmica utilizada para medir a temperatura e o
fluxo de calor associados com transicbes em materiais como uma fungdo do tempo e da
temperatura. Esta técnica fornece informagdes qualitativas e quantitativas sobre mudancas

fisicas e quimicas relacionadas com processos exotérmicos ou endotérmicos, ou ainda

mudanca na capacidade calorifica de materiais. No termograma obtido com o DSC, a T,

aparece como uma mudanca de inclinagéo na linha base do termograma. A Ty esta associada

as regides amorfas do polimero, sendo relacionada ao movimento molecular das cadeias
poliméricas, pelo aumento da capacidade calorifica da amostra durante o aquecimento. Na
analise de resinas odontoldgicas, 0 DSC também permite avaliar o grau de reticulacdo e a
tendéncia da resina sofrer pds cura.

O DMA ¢ uma técnica que permite avaliar o comportamento viscoelastico dos
materiais poliméricos. A viscoelasticidade é uma caracteristica que o0s polimeros apresentam
de se comportarem como um liquido viscoso e um sélido elastico ao mesmo tempo. A fracdo
elastica da deformacdo estéd relacionada com as variagcdes do angulo e distancia de ligacao
entre os 4&tomos da cadeia polimérica principal e de grupos laterais, e a fracdo plastica ocorre
através do atrito e escoamento entre as moléculas poliméricas.

Neste caso, quando o material polimérico é submetido a deformacGes, parte da
energia aplicada ao sistema é armazenada e parte é dissipada, sendo que o polimero leva um
tempo finito para responder a solicitagdo, com uma defasagem na resposta chamada de
amortecimento™®. Este processo envolver4 movimentacdes moleculares como rearranjos,
acomodacéo e relaxacdo de segmentos de cadeia e grupos laterais. Neste contexto, a técnica
de DMA possibilita avaliar propriedades dinamico mecanicas do polimero através da

aplicacdo de uma pequena forca de oscilacdo na amostra. Através da curva obtida por DMA, é
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possivel estabelecer o modulo de armazenamento (E£°), 0 mddulo de perda (E) e tan 6. O
valor de Tg é fornecido pelo valor maximo do pico de tan 6.

A espectroscopia mecanica utilizando péndulo de torcdo invertido é uma técnica
que tem sido comumente utilizada para a obtengédo de informacdes sobre o comportamento de
solutos em metais. Floréncio et al.”, analisaram o processo de relaxacdo mecanica para a liga
Nb-1,09%Zr contendo oxigénio e nitrogénio como solutos intersticiais, por meio de

espectroscopia mecanica. Igualmente, Niemeyer et al.”’

avaliaram a liga de Nb-0,3%Ti,
contendo oxigénio em solucdo sélida. Nogueira® realizou medidas de atrito interno e
freqiiéncia como funcdo da temperatura na liga Ti-10Mo para investigar a presenca de
elementos intersticiais dissolvidos na matriz metélica da liga.

A espectroscopia mecéanica € uma técnica de baixa freqiiéncia, e fornece dados de
atrito interno para o material avaliado®™. Em pesquisas odontoldgicas esta técnica ainda tem
sido pouco explorada. Todavia, no estudo de materiais poliméricos, a técnica tem sido
utilizada a fim de se obter informacdes sobre a dindmica do movimento molecular*®*®*. No
espectro obtido, uma estrutura de relaxagdo (pico) estd associada a temperatura de transicao

vitrea, além de fornecer o médulo de elasticidade do material'®.

3.4.1 Espectroscopia Mecanica

A espectroscopia mecénica de péndulo de torcdo invertido realiza a medida de
atrito interno, o qual representa uma manifestacdo de anelasticidade exibida pelo material.
Deste modo, a obtencdo dos dados por meio desta técnica estdo baseados no comportamento

anelastico do material € no modelo mecanico chamado de Modelo dos Trés Pardmetros.
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A anelasticidade representa o comportamento elastico dependente do tempo. Para
um sélido elastico ideal, temos que a deformacdo elastica € um processo independente do
tempo, isto é, uma tensdo aplicada produz uma deformacdo elastica instantdnea que
permanece constante ao longo do periodo de tempo em que a tensdo é mantida. Ao se liberar a
carga, a deformacdo € totalmente recuperada, ou seja, a deformacgdo retorna imediatamente
para zero. De modo geral, para um material anelastico, a deformag&o elastica ird continuar
apos a aplicacdo da tensdo, e com a liberagdo da carga sera necessario o transcorrer de um
tempo finito para que ocorra a recuperacéo completa®.

A anelasticidade esta relacionada aos processos microscopicos e atomisticos
dependentes do tempo que acompanham o processo de deformacdo. Alguns materiais
poliméricos exibem uma significativa componente aneléstica, sendo conhecida por
comportamento viscoelastico™.

Segundo a lei de Hooke, para um solido perfeitamente elastico é valida a seguinte

equacao’”:

o= Me (8)
ou
e=Jo 9)

onde M = 1/J corresponde ao modulo da elasticidade do material, o a tensdo aplicada, ¢ € a
deformacéo resultante e J a flexibilidade do material.

Assim sendo, a anelasticidade é o desvio da elasticidade perfeita. Entdo, para o
solido considerado anelastico existe uma diferenca de fase ou atraso do efeito (deformag&o)
em relacdo a causa (tensdo). Portanto, a Lei de Hooke para um soélido anelastico possui o
tempo como variavel, ou seja, € necessario um certo tempo para o sélido alcancar o equilibrio.

Este auto-ajuste do sistema é chamado de relaxagdo. Quando a varidvel externa é mecénica
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(tensdo ou deformacdo) denomina-se relaxacdo anelastica®®. Neste caso, a Lei de Hooke é

expressa como™;

c=M%*¢ (10)
ou
e=J*o (11)

onde M* e J* séo parametros complexos.

No caso do péndulo de torcdo, a deformagéo em qualquer ponto pode ser expressa
com um Unico parametro, o deslocamento angular do membro de inércia. O torque que atua
na amostra é responsavel por esse deslocamento. Para um sélido el&stico ideal, ¢ = G®, onde
G é o modulo torsional da amostra, £ 0 torque que atua na amostra e @ o deslocamento

angular. Para um sélido anelastico, G é complexo e expresso na seguinte equacéo®:
c=G*0=G,(l+itg$)® (12)

O metodo usual para se obter informacdes a respeito da resposta anelastica
dindmica envolve a medida do decaimento ou amortecimento de vibracdes livres do sistema,
0 qual apés um torque inicial é isolado de forcas externas. A quantidade adimensional o,
denominada decremento logaritmico, representa o logaritmo natural da razdo das amplitudes

entre duas vibracdes sucessivas, sendo obtida pela equagio®:

1, (4

De modo que o atrito interno pode ser determinado pela seguinte equacdo®:

0" =1 ~¢(5/ﬂ):$ln(ﬂ (14)

2
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onde O’ é o atrito interno da amostra; & o decremento logaritmico; 4, e A4, sdo duas
oscilacBes; N o periodo de separacao de 4, e 4.

O modelo mecénico conhecido por Modelo dos Trés Pardmetros € utilizado para
descrever o comportamento de um sélido anelastico com um Unico processo de relaxagéo.
Este modelo consiste de uma ‘unidade de Voigt’, composta de uma mola (b) associada em
paralelo com um amortecedor (c), associada em série com outra mola (a), conforme ilustrado
na Figura 7. Quando uma tensdo uniforme o, € aplicada em t=0, a mola (a) deforma-se
instantaneamente e a unidade de Voigt (b) leva um certo tempo para deformar-se, com a
flexibilidade (&7) indo de um valor ndo-relaxado J, até um valor relaxado J,, de tal forma que
dJ = (Jr — Jn). Eliminando a tensdo o,, a mola volta a posicéo inicial imediatamente e a
unidade de Voigt leva um tempo para voltar a posi¢do inicial, caracterizando o
comportamento de um sélido anelstico ideal. Entdo, para o sélido anelastico com um Unico

processo de relaxacéo, tem-se a equacao abaixo™®:

J(t)=Jn+ 8] L—exp(-t/7)) (15)
(b} 6 ve0'
(a) n

Figura 7 - Modelo dos trés parametros.
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Para 0 material aneléstico, sdo validas as equagdes de Debye™:

N
J =J, + 16
= ) (16)
T
J, =0 ———— 17
=Y (or) 17

As equacdes de Debye estdo representadas na Figura 8. As curvas do tipo Debye

podem ser obtidas variando-se a temperatura, e mantendo fixa a frequéncia do sistema.

Log (wt)

Figura 8 - Comparagdo de J; (w) e J, (w) como funcéo de log (wt) para um Gnico processo de relaxacao.

A razdo entre as duas equacdes de Debye supracitadas determinam a tan 6'°:

tan 6 = {/{ (18)

O pico, ou estrutura de relaxacdo, observado na curva de fand em funcdo da
temperatura est4 relacionado com a temperatura de transicdo vitrea do material'®*%,
A espectroscopia mecanica permite determinar o moédulo de elasticidade

relacionado com a freqiiéncia de oscilacdo™. Ainda, microscopicamente, o atrito interno
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pode ser considerado como o resultado da interacdo entre as distorcdes locais e vibracGes
externas aplicadas.

O esquema do péndulo de tor¢do propriamente dito é representado na Figura 9. Na
espectroscopia mecanica utilizando o péndulo de torcdo invertido, a massa de inércia que
determina essencialmente a freqliéncia de oscilacdo esté situada acima da amostra e suspensa

por um fio com momento de inércia desprezivel.

Barra de Inércia

Eletroimas

Contra Peso

=

-
S
- — —
Espelho'( ] M

Barra de Conexéo

L Elemento Aquecedor

Mandris « E— Amostra
Reservatério para

Nitrogénio Liquido

Figura 9: Diagrama de corte do Péndulo de Torgé&o.

Para a realizacdo de medidas, a amostra é colocada na parte inferior do péndulo,
dentro do sistema criogénico, estando presa por dois mandris. Na parte superior do péndulo,
dois eletroimds estdo localizados na barra de inércia presa a haste central do péndulo. Os
eletroimas sdo acionados por uma fonte externa, tirando o sistema de seu estado de equilibrio,
de modo a fazé-lo oscilar.

Apo6s um torque inicial (vibragdo forgada), a amostra é colocada a vibrar em seu
modo fundamental (vibracdes livres), ocorrendo a dissipagéo de energia sob a forma de calor,
devido & existéncia de atrito interno. Como descrito anteriormente, esta dissipacao de energia
por ciclo é medida através do decremento logaritmico da amplitude das oscila¢Ges livres do

péndulo de torcao, que é, a menos de uma constante, o proprio atrito interno da amostra, Q .
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Os dados relativos ao amortecimento da amplitude de oscilacdo sdo coletados
automaticamente, utilizando-se um feixe de laser refletido por um espelho colocado sobre o
eixo do péndulo, o qual atinge dois fotodiodos conectados através de uma interface a um
microcomputador. Desta forma, é possivel a obtencdo de dados a cada dois graus de variagcdo
da temperatura. A temperatura ¢ medida por um termopar de cobre-constantan com referéncia
no gelo. Para variar a temperatura da amostra é utilizado um forno de resisténcia cuja poténcia
é ajustada através de um autotransformador regulavel.

O movimento do péndulo é caracterizado como o movimento de um oscilador
harménico amortecido e, em torno da posicéo de equilibrio, a velocidade instantanea do feixe
é muito proxima da sua velocidade média. Portanto, conhecendo-se a distancia entre os dois
fotodiodos e determinando o tempo que o feixe leva para ir de um fotodiodo a outro, pode-se
calcular a velocidade média do feixe e, como consequéncia, sua velocidade instantanea
maxima. A velocidade instantdnea méxima do feixe esta relacionada com a amplitude de
oscilacdo do péndulo. Assim, a razdo entre as amplitudes estd na mesma razdo direta das
velocidades instantdneas maximas.

Com a finalidade de evitar a contaminacdo da amostra e dos dados pela difuséo
dos elementos que constituem o ar ambiente, as medidas sao efetuadas em véacuo (10 mBar),
0 qual é obtido através de um sistema composto por uma bomba mecanica e uma bomba

difusora.
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4 MATERIAL E METODO

4.1 ENSAIO MECANICO DE CISALHAMENTO

Dentes

Para a realizacdo deste experimento foram utilizados trezentos dentes pré-molares
humanos superiores e inferiores. Os dentes foram examinados com lupa estereoscopica
comercial de forma a selecionar dentes integros, com o cuidado para ndo haver quaisquer
tipos de imperfeig¢Ges, ranhuras, desmineralizagdes ou fraturas, com comprometimento da face
vestibular que pudesse afetar a colagem ortodontica. Os dentes foram fornecidos pelo Centro
Odontoldgico de llha Solteira - SP - Brasil. O projeto desta pesquisa foi submetido ao Comité
de Etica em Pesquisa da Faculdade de Odontologia de Aracatuba — CEP/UNESP, Processo n°

2009/01161.

Braguetes

Para todos os dentes, foram utilizados braquetes metalicos especificos para pre-
molares, com malha de retencdo nas bases, do tipo edgewise (referéncia 10.30.208, Dental

Morelli - Sorocaba - SP - Brasil).

Materiais para colagem

Neste estudo foram avaliadas trés resinas compostas fotopolimerizaveis, sendo
elas: Fill Magic Ortodontico, Ortho Lite Cure e Transbond XT, todas indicadas para a
colagem de acessorios ortodonticos. A composicdo quimica dos materiais mediante

informacdes dos respectivos fabricantes sdo apresentadas na Tabela 1.
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102

Segundo Pascotto™“, a resina Transbond XT é classificada como hibrida. Em

alguns estudos, segundo os autores, a resina Transbond XT apresenta em sua composi¢éo Bis-
GMA, Bis-EMA, e microparticulas de quartzo (80% de carga)’**®.
As resinas Fill Magic Ortodontico e Ortho Lite Cure, segundo os fabricantes, séo

resinas liberadoras de flior. J& para a resina Transbond XT, as informacdes sdo de que esta

néo libera nem acumula fldor.

Tabela 1: Caracteristicas dos materiais avaliados.

Material Fabricante Composi¢do Quimica

Vigodent Bis-GMA, acido de éster metacrilico
(Rio de Janeiro - RJ - Brasil) e vidro de fldor silicato.
(HoIIywoo?irihg?i(ljil:‘:')cr?]ia - EUA) Bis-GMA, TEGDMA, vidro e silica.
3M Unitek Bis-GMA, n-dimetilbenzocaina,
(Monrovia - Califérnia - EUA) | hexa-fltor fostato, silano e silica.

Fill Magic Ortodéntico

Ortho Lite Cure

Transbond XT

O uso da resina Ortho Lite Cure, segundo o fabricante, deve ser associado ao uso
do primer Ortho Lite Cure. O primer Ortho Lite Cure, é uma resina fluida que contém
TEGDMA e Bis-GMA, sendo aplicado na superficie dentaria previamente a colagem do
braquete. Do mesmo modo, o fabricante da Transbond XT indica a aplicacdo prévia do primer
Transbond XT, que apresenta em sua composicdo TEGDMA e Bis-GMA. O fabricante da
resina Fill Magic Ortodéntico indica que ndo ha necessidade de aplicacdo prévia de primer, e
deixa a critério do profissional a aplicacdo ou ndo de primer previamente ao uso da resina Fill
Magic Ortodontico.

Quanto a quantidade e tamanho das particulas de carga, estes nao sédo
especificados pelos fabricantes das resinas Fill Magic Ortodbntico e Ortho Lite Cure.
Segundo informacgGes do fabricante, a resina Transbond XT apresenta particulas de quartzo
(70-80% em massa) e silica (>2% em massa). Neste estudo, com a finalidade de se obter
maiores informacOes sobre as caracteristicas dos materiais, foi determinada a quantidade de

porc¢éo inorganica presente nos materiais, de acordo com a metodologia descrita no item 4.1.1.
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Limpeza e armazenagem dos dentes

Apos as exodontias, as superficies radiculares dos dentes foram limpas com o
auxilio de uma lamina de bisturi n® 15. Os dentes foram lavados e armazenados em recipiente
plastico com agua destilada resfriada, a qual foi trocada semanalmente, até 0 momento do
preparo das amostras.

Previamente a colagem dos braquetes, os dentes foram lavados com &gua
destilada e armazenados em solucdo de formalina a 10% a temperatura ambiente por 48 horas,

para a desinfeccdo conforme indicacdo da Norma ISO/TR 11405°.

Condicionamento acido do esmalte

Para a colagem dos braquetes, os dentes foram submetidos a um tratamento
prévio, consistindo primeiramente na profilaxia das superficies vestibulares com pedra-pomes
(S.S.White - Rio de Janeiro - RJ - Brasil) de granulacdo fina e &gua, com o auxilio de uma
escova do tipo Robinson, por 15 s aproximadamente, seguida de lavagem e secagem pelo
mesmo tempo com seringa triplice (Gnatus - Ribeirdo Preto - SP - Brasil). Foi realizado o
condicionamento acido da superficie vestibular de cada dente, numa area correspondente ao
tamanho da base do braquete, com acido fosférico (FGM - Joinville - PR - Brasil), na forma
de gel numa concentracéo de 37%, durante 30 s. Logo apds, o esmalte foi lavado com jato de
agua por 15s e seco pelo mesmo tempo, usando a seringa triplice. Houve a verificacdo da
superficie tratada para a confirmagdo da caracteristica esbranquicada e opaca do esmalte,

verificando a qualidade do condicionamento acido.

Colagem dos acessorios

O processo de colagem foi realizado apds o condicionamento acido do esmalte.

Os dentes foram divididos aleatoriamente em dez grupos contendo trinta dentes cada (dez
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dentes para cada resina). Para a fotopolimerizacdo de cada material foram utilizadas duas
marcas comerciais de aparelhos tipo LED: o aparelho Free Light Il Elipar, o qual chamaremos
de F1 e o aparelho LDIII, o qual chamaremos de F2. As caracteristicas de cada fonte de luz

sdo apresentadas na Tabela 2.

Tabela 2: Caracteristicas dos aparelhos fotopolimerizadores utilizados.

. Didmetro da ponteira | Poténcia Densidade de poténcia
Fonte de Luz Fabricante (cm) (MW) (mMWiem?)
. . 3M ESPE * e
Free Light Il Elipar (Seelfeld — Alemanha) 0,8 44 232 1000
Gnatus
LD (Ribeirdo Preto - SP - Brasil) 0.8 26 52* 450%*

* Valores medidos neste estudo.
** Valores fornecidos pelos fabricantes.

As densidades de poténcia apresentadas na Tabela 2 foram obtidas em um
medidor de poténcia modelo 13PEMO001 (Melles Griot - Albuquerque - NM - EUA).

Para F1, foi utilizado somente um tempo de exposicdo de 40s, pelo fato do
equipamento fornecer densidade de poténcia minima sugerida por Rueggerberg et al.®® Para
F2, devido a menor densidade de poténcia, foram utilizados tempos de exposic¢do de 40, 60,
90, e 120s. Para cada tempo de exposicdo, dois grupos foram colados para cada material,
sendo um deles submetido a ciclos térmicos antes do ensaio de cisalhamento. A Tabela 3
apresenta 0s grupos para as trés resinas, em funcéo do tratamento térmico realizado, da fonte

de luz e do tempo de exposicao.
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Tabela 3: Distribuicdo dos grupos em funcdo do tratamento térmico, fonte de luz e tempo de exposicédo para o
ensaio mecénico de cisalhamento.

Resinas Grupos Tratamento Fonte de Luz | Tempo (5)
! ST F1 40
Il CT
1 ST
Fill Magic v/ cT F2 40
Ortho Lite v ST
Transbond F2 60
VI CT
VI ST > 90
VIII CT
IX ST
X cT F2 120

ST = Sem tratamento; CT = Com tratamento.

Nos grupos cujos braquetes foram colados com o Fill Magic Ortodéntico, a resina
foi aplicada na base do braquete e ndo houve a aplicacdo prévia de resina fluida (primer) na
superficie dental. Para a colagem do braquete, o dente foi apreendido manualmente. O
braquete foi posicionado na superficie vestibular utilizando-se uma pinca posicionadora
ortodontica (referéncia 75.01.22, Dental Morelli - Sorocaba - SP - Brasil) com pressdo manual
suficiente para adapta-lo e proporcionar o escoamento do excesso de resina, o qual foi
removido com auxilio de sonda exploradora Duflex (referéncia 11.510, SSWhite - Rio de
Janeiro - RJ - Brasil), sendo entdo realizada a fotopolimerizacdo da resina. Para o
posicionamento do braquete foram observados os seguintes fatores: a distancia de 4 mm do
slot” do braquete em relagdo a face oclusal, a qual é uma medida padrio para o
posicionamento de braquetes em pré-molares, utilizando-se um posicionador de braquetes
(referéncia 75.01.006, Dental Morelli - Sorocaba - SP - Brasil), a boa adaptacédo da superficie
concava do braquete a superficie convexa do dente e o paralelismo entre a base do braquete e
a superficie vestibular, de modo que o posicionamento fosse realizado com intimo contato
entre 0 braguete e a superficie dental. Para o tempo de exposi¢do de 40s, cada lado do
braquete foi fotopolimerizado por 10s. No tempo de exposi¢édo de 120s, cada lado do braguete

foi fotopolimerizado por 30s. Para o tempo de 60s, os lados proximais foram

® Canaleta onde se adapta o fio ortodéntico.



72

fotopolimerizados por 20s e os dois outros por 10s. No tempo de 90s, os lados proximais
foram fotopolimerizados por 30s, o lado oclusal por 20s, e o lado gengival por 10s.

Nos grupos cujos braquetes metalicos foram colados com a resina Ortho Lite
Cure, houve a aplicacdo prévia de primer Ortho Lite na face do dente, conforme
recomendacdo do fabricante, sendo a resina aplicada na base do braquete, e a
fotopolimerizacéo foi feita da mesma forma que para a resina anterior.

Nos grupos de braquetes metalicos colados com a resina fotopolimerizavel
Transbond XT, foi realizado a aplicacdo prévia do primer Transbond XT na face do dente
conforme recomendacdo do fabricante, sendo a resina aplicada na base do braquete e, apos

seu posicionamento, a polimerizacao foi realizada da mesma forma que para as anteriores.

Preparo dos corpos de prova

Apbs a colagem dos braquetes ortodonticos, os dentes tiveram suas raizes
incluidas em uma forma cilindrica de PVC com dimens@es de 2,5 cm de didmetro e 2,0 cm de
altura, que foi preenchida com resina acrilica auto polimerizante JET (Classico - Sdo Paulo -
SP - Brasil). Para a inclusdo dos dentes, foi desenvolvido em laboratério” um dispositivo
(Figura 10), com um encaixe que se adaptava perfeitamente ao braquete, funcionando como
guia, a fim de manter o paralelismo da superficie vestibular com o longo eixo de inclusdo do
dente. Tal procedimento visou assegurar o paralelismo entre a linha de aplicacdo da forca e a
superficie de colagem.

Posteriormente a polimerizacdo da resina acrilica, os grupos sem tratamento
térmico foram armazenados em uma camara, protegidos da luz, a temperatura de 310K %1,

por 48 horas e apos este periodo, foi realizado o ensaio de cisalhamento.

“ Laboratério de Criogenia - Departamento de Fisica e Quimica - Faculdade de Engenharia de llha Solteira -
UNESP.
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Figura 10: Dispositivo utilizado para a inclusdo dos dentes.

Os grupos que receberam tratamento térmico prévio foram armazenados do
mesmo modo na camara por 48 horas e, posteriormente foram submetidos a termociclagem

antes do teste de cisalhamento.

Termociclagem

O meio bucal é caracterizado pela grande umidade, variacdes de pH, presenca de
microorganismos, variagdes de temperatura e outros fatores que influenciam no desempenho
clinico dos materiais dentarios. Estudos demonstraram que valores extremos de temperatura
sd0 encontrados durante a ingestdo de bebidas frias e quentes'**®. A termociclagem é um
processo in vitro capaz de reproduzir as variagdes de temperatura que comumente ocorrem na
cavidade bucal. Os ciclos térmicos, realizados em méaquina de ensaio, sdo caracterizados pela
variacdo de temperatura e imersdo dos corpos de prova em meio Umido, simulando choques
térmicos, como aqueles ocorridos na cavidade oral com a ingestdo de alimentos quentes e
frios.

Para a realizacdo da termociclagem, embora alguns parametros tenham sido
especificados pela Norma ISO/TR11405, pode-se encontrar uma grande variedade na

realizacdo dos procedimentos de ciclos térmicos. Pesquisas utilizam temperaturas de 277K em



74

conjunto com 33K, outras 288K com 318K, enquanto outros pesquisadores utilizam ciclos
com 278K e 328K Quanto aos tempos utilizados para imersdo nas solugdes quente e fria,
estes variam entre 10 e 120s, e menores tempos de imersdo tendem a reproduzir mais
fielmente o que ocorre clinicamente. Quanto ao nimero de ciclos empregados, estes variam
de 1 a 2500, chegando até a 50.000 repeticdes™®.

Em se tratando de materiais para colagem ortodontica, a influéncia das variagdes
de temperatura e do meio Umido na qualidade de adesdo tém sido de grande interesse para

estudos laboratoriaist®%,

Posteriormente a termociclagem, a realizacdo de ensaios
mecanicos de resisténcia permitem verificar a influéncia de tais variagcdes na propriedade de
aderéncia dos materiais utilizados para colagem ortodontica.

Neste estudo, os grupos (CT) foram submetidos a termociclagem durante trés
dias. Cada ciclo foi realizado com a imersdo das amostras em cubetas com &gua a temperatura
de 310K, passando para a de temperatura a 278K, retornando a 310K, e passando pela de
temperatura a 333K, com um tempo de imersdo de 15s em cada cubeta e umidade 100%. Este
processo foi realizado durante uma hora, com aproximadamente 42 ciclos/hora, com uma
pausa de trés horas, na temperatura de 310K; apOs cada pausa O processo se repetiu
perfazendo um total de aproximadamente 504 ciclos. Esta metodologia foi orientada segundo
a termociclagem realizada no estudo de Francisconi et al.!®®, diferindo somente no nimero de
ciclos. A termociclagem foi realizada desta maneira com a finalidade de simular as refeicdes
diarias e o intervalo entre as mesmas. A termociclagem foi realizada em uma maquina de
simulacdo de ciclos termicos modelo MSCT-3 (Marcelo Nucci ME - Séo Carlos - SP - Brasil)
(Figura 11), no Laboratério de Pesquisa em Biocompatibilidade de Materiais, do
Departamento de Materiais Dentarios e Protese, na Faculdade de Odontologia de Ribeirdo

Preto - USP. Apds a ciclagem térmica, os grupos foram submetidos ao ensaio de

cisalhamento.
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Figura 11: Méquina para simulacdo de ciclos térmicos.

Ensaio de Cisalhamento

Todos os grupos foram submetidos ao ensaio mecénico de cisalhamento em uma
maquina de ensaios universal modelo DL2000 (EMIC - S&o José dos Pinhais - PR - Brasil)
(Figura 11a) no Laboratério de Pesquisa em Biocompatibilidade de Materiais, do
Departamento de Materiais Dentéarios e Protese, na Faculdade de Odontologia de Ribeirdo
Preto - USP, com célula de carga de até 50 Kgf e velocidade de carga de 0,5 mm/min. A carga
foi mantida até a ruptura da unido do sistema dente-resina-braquete, utilizando-se um cinzel
(Figura 11c) desenvolvido para a pesquisa e que se adaptava aos acessorios utilizados. O
ensaio foi executado segundo os critérios especificados na Norma ISO/TR11405 (I1SO, 1994).
A forca de ruptura por cisalhamento foi registrada em valores de Kgf. Em seguida calculou-se
o valor da resisténcia ao cisalhamento em Kgf/mm?, através da equacéo (1), sendo a area do
braquete utilizado correspondente a 13,68 mm? (valor fornecido pelo fabricante). Por fim, os

valores obtidos foram convertidos em MPa.

Figura 12: (a)Maquina de ensaios de cisalnamento, (b)corpo de prova, (c) adaptacdo do cinzel ao braquete.
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4.1.1 Determinacao do teor inorganico presente nas resinas.

A determinacdo do conteldo inorganico foi realizada pela combustdo dos
componentes organicos. Primeiramente, foram preparados discos das resinas utilizando um
anel de aluminio de 3 mm de espessura e 9,5 mm de didmetro. Para isto, o anel foi colocado
sobre uma lamina de vidro apoiada em uma placa de vidro revestida por um pléstico preto.
Apo0s o preenchimento com a resina, para uniformizacéo foi utilizada uma tira de poliéster e
outra lamina de vidro sobre o anel, comprimindo-o manualmente com outra placa de vidro.
Posteriormente, a lamina foi removida e a resina fotopolimerizada por 40 s. Em seguida, 0s
discos foram armazenados em ambiente escuro por 48 horas. Apos este periodo, 0s discos
foram submetidos ao desgaste em uma furadeira fresadora prisméatica modelo SSTC-35
(Cardoso LTDA - Limeira - SP - Brasil), utilizando-se uma fresa (OSG - Braganca Paulista -
SP - Brasil), com topo de metal duro e haste cilindrica de dois cortes, com 4 mm de diametro.
Para o controle do desgaste foi usado um micrémetro analégico (Mitutoyo - Ribeirdo Pires -
SP - Brasil) (sensibilidade 0,01 mm), de modo que as superficies irradiadas foram desgastadas
de maneira uniforme sem exceder dois milimetros. Para cada resina, foram obtidas duas
amostras de 20 mg na forma de po.

Apbs a obtencdo do pd, o mesmo foi colocado em um cadinho de platina, cuja
massa foi previamente medida em uma balanca modelo AY 220 (Shimadzu - S&o Paulo - SP -
Brasil) (precisdo 0,1 mg) e o conjunto foi colocado em um dessecador marca Schott (Pré-
Anadlise - Cotia - SP - Brasil) por duas horas. Transcorrido este periodo, a massa do conjunto
foi medida e o mesmo foi levado ao interior de um forno elétrico modelo Edgcon 3P (EDG -
Sé&o Carlos - SP - Brasil). A seguir, o conjunto foi aquecido a uma taxa de 5 K/min até atingir
a temperatura de 673K, permanecendo nesta temperatura por 12 horas.

Apbs o resfriamento do forno, o conjunto foi retirado e levado novamente ao
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dessecador por duas horas, e apos este periodo, a massa do conjunto foi medida novamente. O
tratamento térmico provocou a queima do contetudo organico presente no material, sendo a
massa final correspondente ao seu contetdo inorganico. O céalculo do teor percentual de
residuo inorganico foi realizado através da divisdo entre a massa remanescente no cadinho e a

massa inicial multiplicado por 100. Os resultados sdo apresentados no item 5.1.

4.2 ENSAIO DE MICRODUREZA VICKERS

Preparo das amostras

Para o ensaio de Microdureza Vickers, as amostras das trés resinas Fill Magic
Ortodontico, Ortho Lite Cure e Transbond XT foram confeccionadas em molde de latdo com
dimensbes de 6,5mm de didmetro interno e 0,5 mm de espessura (Figura 13). No
preenchimento, a resina a ser avaliada foi dispensada em incremento Unico no molde apoiado
em placa de vidro e, sobre o conjunto colocou-se uma tira de poliéster e outra placa de vidro.
Para uniformizacdo da espessura e obtencdo de uma superficie plana e regular, o arranjo
(placa de vidro/molde preenchido/filme de poliéster/placa de vidro) foi submetido a aplicacéo
de um peso de 5 Kgf durante 10s. Em seguida, a placa de vidro foi retirada, e a
fotopolimerizagdo foi realizada colocando-se a ponteira do aparelho em contato com a tira de

poliéster.

Figura 13: Molde para preparo da amostra.
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Para a fotopolimerizacdo foram utilizadas as fontes de luz (F1 e F2), sendo que
para a fonte F1, as amostras foram fotopolimerizadas por 40s. Para a fonte F2, as amostras
foram fotoativadas por 40s e 120s, adotados como tempos extremos de fotopolimerizagéo
neste estudo. As amostras para as trés resinas foram divididas em seis grupos contendo quinze
amostras cada (cinco amostras para cada resina), totalizando trinta amostras para cada resina.
Os grupos foram distribuidos segundo o meio de armazenamento, a seco(S) e na agua (A), a
fonte de luz e o tempo de exposi¢édo, conforme apresentado na Tabela 4. As amostras foram
armazenadas a seco e na agua com a finalidade de avaliar a influéncia da umidade na

propriedade de dureza.

Tabela 4: Distribui¢do dos grupos segundo meio de armazenamento, fonte de luz e tempo de exposi¢éo, para o
ensaio de microdureza.

Resinas Grupos arm';/zliir?a(rjneento Fonte de Luz Tempo (s)
Fill Magic % 2 F1 40
oL [ : z o

> 2 F2 120

Apos a confeccdo, as amostras foram fixadas com cera em um cilindro metélico,
tomando-se 0s devidos cuidados a fim de se manter uma superficie plana da amostra e

assegurar o perpendicularismo entre a superficie e o penetrador.

Ensaio de Microdureza

As medidas de dureza foram realizadas em um micrédurometro modelo HMV
2000 (Shimadzu - Tokyo - Japdo), equipado com penetrador para teste de microdureza
Vickers, utilizando carga de 490,3 mN por 15s. As medidas neste equipamento foram
realizadas no Laboratorio de Vidros e Ceramicas, do Departamento de Fisica e Quimica, na

Faculdade de Engenharia de Ilha Solteira - UNESP. As medidas foram feitas na superficie
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irradiada (face voltada a fonte de luz), imediatamente apos a polimerizacdo. Foram realizadas
15 identagdes em cada amostra, sendo distribuidas de forma padronizada em posi¢oes
diferentes na superficie. Posteriormente, todas as amostras foram armazenadas em camara,
protegidas da luz, a temperatura de 310K + 1. Apos sete dias, as amostras foram submetidas a
novas medidas de dureza. Para todas as amostras, obteve-se a média das leituras realizadas na

superficie irradiada.

4.3 GRAU DE CONVERSAO

Preparo das amostras

Foram preparadas cinco amostras para cada resina avaliada, segundo o tempo de
exposicdo e a fonte de luz (F1 e F2). O tempo de exposicdo de 40 s foi utilizado para as duas
fontes de luz e, para F2, foi também aplicado o tempo de exposi¢édo de 120 s, do mesmo modo
que para a analise da dureza.

Para permitir uma analise de GC com as medidas de temperatura de transicdo

vitrea, foram preparadas amostras com espessura da ordem da metade daquela utilizada no
estudo de Ty (4 mm). Isto porque, as amostras preparadas para medidas de Ty foram

irradiadas através de dois lados opostos. Para tanto, cada amostra foi constituida por seis
filmes de resina de aproximadamente 0,4 mm de espessura. Cada filme foi confeccionado
utilizando-se uma lamina de vidro, forrada com uma tira de celofane, sobre a qual foi
colocado um espacador onde a resina foi dispensada, e sobre ela outra fita de celofane e uma
lamina de vidro (Figura 14). Seis conjuntos destes foram dispostos um sobre o outro entre
duas placas de vidro; o conjunto formado foi submetido a um peso de 5 Kg durante 10s. Em

seguida, foram removidas as laminas de vidro internas, permanecendo somente a lamina dos
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extremos do conjunto, sendo entdo realizada a fotopolimerizacdo. A placa de vidro sobre a
qual foram apoiados os filmes foi forrada com plastico preto. As amostras confeccionadas
desta forma permitiram estudar o grau de conversdo em profundidade de 2 mm. As medidas
de grau de conversdo foram realizadas imediatamente ap6s a polimerizacdo e apds 24 horas,
48 horas e sete dias.

Todas as amostras confeccionadas para medidas de GC foram armazenadas em

local escuro a temperatura ambiente.

Figura 14: Amostra para estudo de GC.

Determinacdo do Grau de Conversao

Os espectros de absorcdo no infravermelho foram obtidos num espectrémetro
Nexus 670 FTIR (Nicolet — Madison — EUA) pelo método de transmissdo, no intervalo de
freqliéncia entre 4.500 cm™ e 5.000 cm™, usando uma resolugdo de 4 cm™ e 128 varreduras
para cada espectro. As medidas foram realizadas no Laboratorio de Espectroscopia no
Infravermelho, do Departamento de Fisica e Quimica, na Faculdade de Engenharia de Ilha
Solteira - UNESP.

Para a determinacgéo do grau de conversao (Equacdo 7) foram utilizadas as bandas
de absorcio R=CH, alifatica localizada em 4743 cm™, e a banda R=CH, aromética,

localizada em 4623 cm™, conforme representado na Figura 15.
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Figura 15: Espectros de absorcéao da resina composta para determinagdo do GC. A linha continua representa o
espectro da resina ndo polimerizada e a linha tracejada da resina polimerizada.

4.4 TRANSICAO VITREA

Preparo das amostras

As amostras das resinas Fill Magic Ortodéntico, Ortho Lite Cure e Transbond XT
foram preparadas utilizando-se um molde de latdo de dimensdes 40x4x4mm (Figura 16).
Apos preenchimento do molde com a resina a ser avaliada, uma tira de poliéster e uma placa
de vidro foram utilizadas para uniformizagdo da amostra, comprimindo manualmente a placa
de vidro. Posteriormente, a placa foi removida para submeter a amostra a radiacdo de luz.
Dois lados opostos da seccdo 4x4mm foram irradiados. As amostras para cada resina foram
obtidas utilizando os diferentes tempos de polimerizacéo e as duas fontes de luz. Para a fonte
F1, as amostras foram fotoativadas por 40s e para a fonte F2, foram utilizados os tempos de
40, 60, 90 e 120s. Para cada tempo de exposicdo, duas amostras foram preparadas, sendo uma
de cada tempo submetida a termociclagem de maneira idéntica aquela realizada previamente

a0 ensaio mecanico de cisalhamento, descrita anteriormente. As amostras foram armazenadas
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em camara, ao abrigo da luz, a temperatura de (310 = 1) K, por 48 horas. Apés este periodo,
para as amostras sem tratamento térmico foram realizadas as medidas de Tgy. As amostras que
receberam tratamento térmico foram armazenadas do mesmo modo na cadmara por 48 horas e,

posteriormente foram submetidas a termociclagem antes da determinagéo da Tg.

Figura 16: Molde para preparo da amostra.

Determinacéo da temperatura de transicéo vitrea (T,)

A determinacdo da temperatura de transicdo vitrea (Tg), utilizando-se a

espectroscopia mecénica, foi realizada em um péndulo de torcdo invertido, por meio de
medidas de atrito interno, operando na faixa de temperatura entre 100K e 500K, com uma
freqliéncia de oscilacdo variando entre 1,4 e 9,4 Hz. A taxa de aquecimento foi de
aproximadamente 1,0 K/min, em um véacuo préximo de 10° mBar. Para a obtencdo de
medidas de atrito interno, ap6s um torque inicial (vibracdo forcada), a amostra foi colocada a
vibrar em seu estado fundamental (vibracdes livres). A dissipacdo de energia por ciclo foi
medida através do decremento logaritmico, conforme a equacéo (13) descrita anteriormente.
Os dados relativos ao amortecimento da amplitude de oscilacdo foram coletados
automaticamente, como apresentado anteriormente no item 2.4.1, e armazenados em um
microcomputador. As medidas de temperatura de transicdo vitrea foram realizadas no
Laboratorio de Relaxacbes Anelasticas, do Departamento de Fisica, na Faculdade de Ciéncias

de Bauru — UNESP.
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5 ANALISE ESTATISTICA

Os resultados de resisténcia ao cisalhamento, dureza e grau de conversdo foram
submetidos a andlise de Varidancia (ANOVA) num esquema fatorial de 2 fatores.
Primeiramente foram analisados os fatores fonte (F1 e F2) e resina (Fill Magic Ortodéntico,
Ortho Lite Cure e Transbond XT) e suas interacGes. Nesta condigdo, as duas fontes foram
analisadas considerando o tempo de exposicdo de 40s. Ainda, foram analisados os fatores
fonte e resina considerando a fonte F1 com tempo de exposi¢cdo de 40s e a fonte F2 para o
tempo de 120s. Para as trés propriedades, foram analisados os fatores resina e tempo de
exposicdo e suas interacOes, para a fotopolimerizacdo com a fonte F2. Para a comparacgdo
entre os niveis de fatores utilizou-se o teste de Tukey com significAncia de 5%.

Para os resultados de cisalhamento também foram analisadas as duas condigdes
avaliadas: sem termociclagem (ST) e com termociclagem (CT). Da mesma forma, para os
resultados de dureza foram considerados para analise os dois meios de armazenamento:
seco(S) e agua (A). O comportamento conjunto das variaveis, resisténcia ao cisalhamento,
dureza e grau de conversao também foram observados.

Todas as varidveis aferidas neste estudo foram analisadas com o auxilio do
programa AgroEstat. A analise estatistica foi realizada pelo Prof. Dr. José Carlos Barbosa, do
Departamento de Ciéncias Exatas, na Faculdade de Ciéncias Agrarias e Veterinarias de

Jaboticabal — UNESP.



6 RESULTADOS E DISCUSSAO

6.1 ENSAIO MECANICO DE CISALHAMENTO
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O Anexo | apresenta todos os valores de resisténcia ao cisalhamento obtidos para

cada resina avaliada. A andlise estatistica dos resultados de resisténcia ao cisalhamento ST e

CT obtidos de acordo com o delineamento inteiramente casualizado, com 6 tratamentos e 10

repeticdes, no experimento fatorial 2 x 3 (2 fontes e 3 resinas) para o tempo de exposic¢ao de

40s, estdo listados na Tabela 5.

Tabela 5: Anélise da interagdo Fonte x Resina, estudando os efeitos fonte e resina para a variavel Cisalhamento.

Cisalhamento

Fonte/Resina (MPa)
ST CT
F1-40s 15,52 a 15,45 a
F2 - 40s 11,62 b 13,96 a
Fonte Teste F 15,32 ** 3,10 ™
Fill Magic 9,59 A 1411 A
Ortho Lite 1429 B 13,19 A
Transbond 16,82 B 16,82 B
Resina Teste F 18,08 ** 6,69 **
Interacéo Fonte x Resina 2,98 % 11,07 **
cv 28,44 22,22

Médias seguidas pelas mesmas letras maitsculas ou mindsculas na mesma coluna indicam

que ndo ha diferenca significativa pelo teste Tukey a 5% de probabilidade;
NS = n3o significativa a 5% de probabilidade (p>0,05);
** = significativa a 1% de probabilidade (p<0,01).

Com relacéo a fonte, independente das resinas, a diferenca nos resultados obtidos

foi significativa somente para a resisténcia ao cisalhamento sem termociclagem. Ainda,

podemos observar que maiores valores medios de resisténcia ao cisalhamento sem e com
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termociclagem foram obtidos com a fonte F1 (40s) quando comparados aos obtidos para a
fonte F2 (40s).

O teste F foi significativo para o efeito resina, indicando que existe diferenca
significativa entre os trés materiais em relacdo a resisténcia ao cisalhamento, independente da
fonte e do tratamento térmico realizado. Com relacéo as resinas, podemos notar que para 0s
grupos ST ndo houve diferenca estatisticamente significativa nos valores médios de
resisténcia ao cisalhamento para as resinas Ortho Lite Cure e Transbond XT. Ja a resina Fill
Magic Ortodontico apresentou um valor médio de resisténcia significantemente menor. Para
os grupos CT ndo houve diferenca estatisticamente significativa nos valores médios de
resisténcia ao cisalhamento para as resinas Fill Magic Ortodontico e Ortho Lite Cure. A resina
Transbond XT apresentou um valor médio de resisténcia significativamente superior ao das
outras duas resinas. Em ambas as condigdes de tratamento, a resina Transbond XT apresentou
os maiores valores médios de resisténcia ao cisalhamento.

A andlise de Variancia dos resultados obtidos para a resisténcia ao cisalhamento
CT demonstrou que a interacdo Fonte/Resina foi significativa, sendo necesséario seu
desdobramento, o qual esta apresentado na Tabela 6. O teste F foi significativo para o efeito
fonte, demonstrando que houve diferenca significativa nos valores de resisténcia ao
cisalhamento CT para as trés resinas. Somente para a resina Transbond XT, o valor médio
obtido para o cisalhamento com termociclagem foi estatisticamente superior para a fonte F2
(40s). Para o efeito resina, o teste F foi significativo para a fonte F2 (40s), indicando diferencga
significativa nos valores de resisténcia obtidos para as trés resinas quando fotopolimerizadas
com esta fonte de luz. A resina Transbond XT apresentou resisténcia ao cisalhamento com
termociclagem estatisticamente superior aos obtidos para as resinas Fill Magic Ortoddntico e

Ortho Lite Cure. Ainda, podemos observar que ndo houve diferenca significativa nos valores
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de resisténcia ao cisalhamento com termociclagem para o0s trés materiais, quando

fotopolimerizados com a fonte F1.

Tabela 6:

Desdobramento da interacdo Fonte x Resina para a variavel cisalhamento com termociclagem.
Resina
Fonte Teste F
Fill Magic Ortho Lite Transbond
F1 - 40s 16,27 aA 15,32 aA 14,76 aA 0,55
F2 - 40s 11,96 bA 11,05 bA 18,89 bB 17,21 **
Teste F 8,73 ** 8,53 ** 7,99 **

Médias seguidas pelas mesmas letras mintsculas na coluna e letras maitsculas na linha
indicam que ndo ha diferenca significativa pelo teste Tukey a 5% de probabilidade;
NS = n3o significativa a 5% de probabilidade (p>0,05);

** = significativa a 1% de probabilidade (p<0,01).

A analise da interacdo Fonte/Resina considerando a fonte F1 (40s) e a fonte F2

(120s) para os valores de resisténcia ao cisalnamento ST e CT estdo representados na Tabela

7. Tais resultados demonstram que para 0s grupos ST, independente das resinas, ndo houve

diferenca significativa nos valores de resisténcia obtidos utilizando para a fotopolimerizacéo a

fonte F1 por 40s e a fonte F2 por 120s. Ja para os grupos CT, o teste F foi significativo para o

efeito fonte, com valor de resisténcia significantemente superior para a fonte F2 por 120s.

Para o efeito resina, o teste F foi significativo para a resisténcia ao cisalhamento independente

do tratamento térmico realizado, demonstrando haver diferenca significativa na resisténcia ao

cisalhamento das trés resinas. Nas duas condicdes avaliadas (ST e CT), ndo houve diferenca

significativa nos valores de resisténcia obtidos para as resinas Fill Magic Ortodontico e Ortho

Lite Cure e os valores de resisténcia ao cisalhamento da resina Transbond XT foram

estatisticamente superiores aqueles obtidos para estas resinas.
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Tabela 7: Andlise da interacdo Fonte x Resina, estudando os efeitos fonte e resina para a varidvel Cisalhamento.

Cisalhamento
Fonte/Resina (MPa)
ST CT
F1-40s 15,52 a 15,45a
F2-120s 13,80 a 17,46 b
Fonte Teste F 2,67 4,53 **
Fill Magic 11,67 A 14,96 A
Ortho Lite 13,65 A 16,18 A
Transbond 18,66 B 18,22 B
Resina Teste F 15,75 ** 8,65 **
Interagdo Fonte x Resina 0,39 11,07 **
cv 27,70 22,18

Médias seguidas pelas mesmas letras maitsculas ou mindsculas na mesma coluna indicam que néo
ha diferenca significativa pelo teste Tukey a 5% de probabilidade;

NS = ngo significativa a 5% de probabilidade (p>0,05);

** = significativa a 1% de probabilidade (p<0,01).

A andlise de Variancia dos resultados obtidos para a resisténcia ao cisalhamento
com termociclagem demonstrou que a interacdo Fonte/Resina foi significativa, sendo
necessario seu desdobramento, o qual esta apresentado na Tabela 8. Os resultados indicam
que o efeito fonte ndo causou diferenca significativa nos valores de resisténcia ao
cisalhamento CT obtido para as resinas Fill Magic Ortodontico e Ortho Lite Cure, com
excegdo para a resina Transbond XT, que apresentou uma resisténcia ao cisalhamento CT
estatisticamente superior quando foi fotopolimerizada com a fonte F2 por 120s. Para o efeito
resina, o teste F foi significativo para fonte F2 (120s), indicando diferenca nos valores de
resisténcia ao cisalhamento CT obtido para as trés resinas fotopolimerizadas com esta fonte de
luz por 120s. A resisténcia ao cisalhamento com termociclagem da resina Transbond XT foi
estatisticamente superior aos obtidos para as resinas Fill Magic Ortodéntico e Ortho Lite

Cure.



Tabela 8: Desdobramento da interacdo Fonte X Resina para a variavel cisalhamento com termociclagem.
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Resina
Fonte Teste F
Fill Magic Ortho Lite Transbond
F1 - 40s 16,27 aA 15,32 aA 14,76 aA 0,44 NS
F2 - 120s 13,65 aA 17,04 aA 21,67 bB 12,16 **
Teste F 2,57 1,12 ™% 17,94 **

Médias seguidas pelas mesmas letras mindsculas na coluna e letras maitsculas na linha indicam que

ndo ha diferenga significativa pelo teste Tukey a 5% de probabilidade;

NS = n3o significativa a 5% de probabilidade (p>0,05);

** = significativa a 1% de probabilidade (p<0,01).

A Tabela 9 apresenta a analise dos resultados de resisténcia ao cisalhamento ST e
CT no experimento fatorial 3 x 4 (3 resinas e 4 tempos) com 12 tratamentos e 10 repeticdes,
considerando os tempos de exposicdo aplicados com a fonte F2. Independente do tempo de
exposicéo, o teste F foi significativo para o efeito resina, indicando diferenca significativa nos
valores de resisténcia ao cisalhamento para as trés resinas nas duas condicdes avaliadas (ST e
CT). Para os grupos ST ndo houve diferenca significativa na resisténcia ao cisalhamento
obtida para as resinas Ortho Lite Cure e Transbond XT. A resisténcia ao cisalhamento da
resina Fill Magic Ortodéntico foi estatisticamente menor quando comparado aos obtidos para
as outras duas resinas. Para o grupo CT, a diferenca nos valores de resisténcia ao
cisalhamento nao foi significativa para as resinas Fill Magic Ortodontico e Ortho Lite Cure. A
resina Transbond XT apresentou valor de resisténcia estatisticamente superior aos obtidos
para as outras duas resinas.

Para o efeito tempo, o teste F foi significativo para as duas condi¢des avaliadas
(ST e CT), indicando haver diferenca estatistica nos valores de resisténcia ao cisalhamento
com a variacdo do tempo de exposi¢do a luz, independente do material avaliado. Para os
grupos ST, ndo houve diferenca estatisticamente significativa nos valores de resisténcia
obtidos para os tempos de exposicdo de 40s, 60s e 90s. Os valores de resisténcia obtidos com
a fotopolimerizacdo por 120s foram estatisticamente superior aos valores obtidos para 0s

tempos de 40s e 60s, ndo diferindo daquele obtido para o tempo de 90s. Para os grupos CT, 0s
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tempos de 40s e 60s ndo demonstraram diferencas significativas nos valores de resisténcia ao

cisalhamento. Os tempos de 90s e 120s proporcionaram valores estatisticamente superiores,

sem diferenca significativa entre eles.

Tabela 9: Analise da interacdo Resina X Tempo, estudando os efeitos resina e tempo para a variavel
Cisalhamento, com a fonte F2.

Cisalhamento
Resina/Tempo (MPa)

ST CT
Fill Magic 11,18 a 13,74 a
Ortho Lite 14,24 b 14,29 a
Transbond 1559 b 19,67 b
Resina Teste F 13,561 ** 25,04 **
40s 11,62 A 13,97 A
60s 12,99 A 13,70 A
90s 16,28 AB 18,47 B
120s 13,80 B 17,46 B
Tempo Teste F 7,63 ** 10,28 **

Interacdo Resina x Tempo 4,71 ** 1,57

cv 28,39 26,04

Médias seguidas pelas mesmas letras maitsculas ou minudsculas na mesma coluna indicam que nao ha
diferenca significativa pelo teste Tukey a 5% de probabilidade;

NS = n3o significativa a 5% de probabilidade (p>0,05);

** = significativa a 1% de probabilidade (p<0,01).

Como a andlise de Variancia dos resultados obtidos para a resisténcia ao

cisalhamento ST demonstrou que a interagcdo Resina/Tempo foi significativa, apresentamos na

Tabela 10 o seu desdobramento.



Tabela 10: Desdobramento da interacdo Resina X Tempo para a varidvel cisalhamento sem termociclagem.

Resina
Tempo Teste F
Fill Magic Orto Lite Transbond

40s 6,21 aA 13,88 aB 14,76 abB 14,68 **
60s 12,25 bcA 14,53 aA 12,18 aA 1,191
90s 15,92 bA 15,94 aA 16,98 bA 0,245
120s 10,37 caA 12,60 aA 18,44 bB 11,54 **
Teste F 10,83 ** 1,28N° 4,94 **

Médias seguidas pelas mesmas letras minUsculas na coluna e letras maiusculas na linha indicam que
ndo ha diferenga significativa pelo teste Tukey a 5% de probabilidade;

NS = n3o significativa a 5% de probabilidade (p>0,05);

** = significativa a 1% de probabilidade (p<0,01).

Para o efeito tempo, o teste F foi significativo para as resinas Fill Magic
Ortodontico e Transbond XT, demonstrando que a variacdo no tempo de exposi¢do para 0S
dois materiais ocasionou diferenca significativa nos valores de resisténcia ao cisalhamento
ST. Para o efeito resina, o teste F foi significativo para os tempos de 40s e 120s, indicando
diferenca significativa nos valores de resisténcia ao cisalhamento ST para os trés materiais.
No tempo de 40s, a resisténcia ao cisalhamento da resina Fill Magic Ortoddntico foi
estatisticamente inferior aos valores demonstrados pelos outros materiais. No tempo de 120s,
a resina Transbond XT apresentou uma resisténcia ao cisalhamento significativamente maior
que os das outras duas resinas.

A Tabela 11 apresenta o estudo comparativo para as duas condicdes avaliadas (ST
e CT) para as trés resinas segundo a fonte de luz e tempo de fotopolimerizagdo. Tais
resultados demonstram que a variacdo de temperatura e umidade ocasionou uma diminui¢do
significativa no valor de resisténcia ao cisalhamento somente para a resina Transbond XT

fotopolimerizada por 40s com a fonte F1.
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Tabela 11: Estudo comparativo dos resultados de resisténcia obtidos nas duas condi¢des avaliadas (ST e CT).

Cisalhamento
Combinagéo (MPa)
ST CT Teste F
Resina Fonte Tempo

Fill Magic F1 40 12,97 a 16,27 b 5,75%*
Fill Magic F2 40 6,21a 11,95b 12,58**
Fill Magic F2 60 12,25 a 13,69 a 1,13%
Fill Magic F2 90 15,92 a 15,65 a 0,02
Fill Magic F2 120 10,37 a 13,65 a 2,53
Ortho Lite F1 40 14,70 a 1532 a 0,22
Ortho Lite F2 40 13,88 a 11,05a 4,08"°
Ortho Lite F2 60 14,53 a 11,80 a 2,38"°
Ortho Lite F2 90 15,94 a 17,27 a 0,55
Ortho Lite F2 120 12,60 a 17,04 b 5,51%*
Transhond F1 40 18,88 a 14,76 b 5,85%*
Transhond F2 40 14,76 a 18,89 b 4,04%*
Transbond F2 60 12,18 a 15,62 a 4,00™
Transbond F2 90 16,98 a 22,49b 8,37**
Transbond F2 120 18,44 a 21,67 a 2,97

Médias seguidas pelas mesmas letras mindsculas na mesma linha indicam que
ndo ha diferenca significativa pelo teste Tukey a 5% de probabilidade;

NS = nao significativa a 5% de probabilidade (p>0,05);

** = significativa a 1% de probabilidade (p<0,01).

Neste estudo, o desempenho mecanico das trés resinas ortodonticas foi avaliado
analisando-se o efeito da fonte de luz, do tempo de exposi¢cdo e do tratamento térmico na
propriedade de resisténcia ao cisalhamento dos materiais. Apesar de diferirem quanto a
metodologia empregada, alguns estudos demonstraram valores proximos aos reportados na
analise dos resultados deste estudo para as resinas Transbond XT e Fill Magic Ortodontico,
sendo aqui citados com caréter informativo e ndo comparativo. Harris et al.'” avaliaram a
forca de adesdo de resinas compostas, dentre elas, a resina Transbond XT na colagem de
braquetes metélicos Ormesh (Ormco) e ceramicos Transcend ( 3M Unitek). Na colagem dos
braquetes metalicos, o tempo fotopolimerizacdo foi de 30s. Os corpos de prova foram

armazenados em agua destilada a 310K por 24 horas, e 0 ensaio realizado em uma méaquina
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Instron. O valor médio de forca de adesdo obtido para o Transbond XT na colagem dos

1.7 avaliaram a resisténcia ao cisalhamento

braquetes metalicos foi de 12,56 MPa. Souza et a
de cinco cimentos utilizados na fixacdo de braquetes metélicos (Abzil Lancer), dentre os quais
o Transbond XT, fotopolimerizado por 60s com um aparelho Curing Light XL 1500 (3M). Os
corpos de prova foram armazenados por 24 horas em agua destilada, a temperatura de 310K +
2K, e apos houve a realizacdo dos ensaios em uma Méaquina de Ensaios Universal KRATOS,
com velocidade de 0,5 mm/min. A média de resisténcia obtida para o Transbond XT foi de
19,93 MPa.

Filho et al.’ avaliaram a forca de adesdo, por meio de ensaio mecanico de
cisalhamento, de cinco adesivos ortodénticos utilizados na colagem de bragquetes metalicos
(Morelli), dentre eles, as resinas Transbond XT e Fill Magic Ortodontico. A
fotopolimerizacéo foi realizada com um aparelho Ultralux (Dabi Atlante), com intensidade de
400 mW/cm?. O ensaio de cisalhamento foi realizado 48 horas ap6s a colagem, em uma
Maquina de Ensaio MEM 2000, com velocidade de 0,5 mm/min. Os valores médios de
resisténcia para as resinas Transbond XT e Fill Magic Ortodéntico foram respectivamente
19,9 MPa e 11,7 MPa.

Onofre et al.'® compararam a resisténcia ao cisalhamento do Transbond XT
utilizando uma fonte de luz halégena e outra do tipo LED, na colagem de braquetes metalicos
(Morelli). O aparelho fotopolimerizador convencional XL 3000 (3M Unitek), com intensidade
de 638 mwW/cm? foi ativado por 40s (Grupo 1), e o LED Ortholux (3M Unitek), com
intensidade de 450 mW/cm?, por 15s para a fotopolimerizacdo da resina (Grupo I1). Os corpos
de prova foram armazenados em &agua destilada a 310K por 24 horas, e ap6s houve a
realizacdo do teste. O ensaio foi realizado em uma maquina EMIC DL 2000, com velocidade

de 1 mm/min. Os resultados demonstraram que ndo houve diferenca estatisticamente
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significativa entre os dois grupos, cujos valores médios de resisténcia foram 14,96 + 5,70
MPa (Grupo 1), e 13,08 + 4,33 MPa (Grupo II).

No presente estudo, em relacdo as resinas avaliadas, a analise dos resultados
demonstrou haver uma diferenca no comportamento mecanico dos trés materiais,
independente das condigdes de tratamento. A resina Fill Magic Ortodontico apresentou
menores valores de resisténcia ao cisalhamento, enquanto a resina Transbond XT apresentou
maiores valores de resisténcia ao cisalhamento. Considerando os resultados apresentados nas
Tabelas 6 e 10, o comportamento da resina Ortho Lite Cure foi variavel nas condicbes de
tratamento térmico. Tal material apresentou um desempenho mecénico similar ao
desempenho da resina Transbond XT na auséncia de tratamento térmico e similar ao
desempenho da resina Fill Magic Ortoddntico apds receber o tratamento térmico. Deste modo,
0 desempenho de cada material no ensaio mecéanico e os resultados aqui reportados podem
estar relacionados com as caracteristicas de cada material no que se refere a composicao
estrutural.

Em se tratando do contetdo inorganico, a quantidade, tipo, tamanho e distribuicao
das particulas inorganicas podem afetar as propriedades mecanicas das resinas compostas®.
Segundo Beech'®, as resinas & base de Bis-GMA com alta percentagem de carga apresentam
melhores propriedades mecéanicas para suportar as forcas decorrentes da mastigacdo e da
movimentacdo ortodontica, além de amenizar condicBes desfavoraveis como, por exemplo, a
umidade encontrada na cavidade oral. Deste modo, o desempenho mecéanico esta associado ao
conteddo e tamanho das particulas de carga e ao reforco produzido por elas.

Os valores médios de conteudo inorganico obtido para as resinas avaliadas,
conforme o estudo descrito no item 3.1.1, estdo listados na Tabela 12. Podemos observar que
o0 teor inorganico obtido para o Transbond XT esta de acordo com os valores fornecidos por

seu fabricante.
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Tabela 12: Contetdo inorgénico obtido para as resinas avaliadas.

Material T(e;)r inorganico
6 em massa
Fill Magic Ortodéntico 38,1
Ortho Lite Cure 70
Transbond XT 74,6

Portanto, os melhores resultados de resisténcia ao cisalhamento da resina
Transbond XT pode estar associado ao seu maior contetdo inorganico (74,6% em massa).
Além disso, em seu contetdo inorganico ha uma grande quantidade de particulas de quartzo
(70-80% em massa), que € caracterizado pela extrema dureza. Somente houve a ocorréncia de
fratura dental para a resina Transbond XT, o que seria decorréncia de uma maior forca de
adesdo proporcionada pelo material. Por outro lado, os menores valores de resisténcia ao
cisalhamento da resina Fill Magic Ortoddntico pode ser relacionado ao seu menor conteido
inorganico (38,1% em massa). A resina Ortho Lite Cure apresenta um contetdo inorganico
(70% em massa) semelhante ao da resina Transbond XT, porém podemos observar variacoes
em seu comportamento mecanico, 0 que pode estar associado a outros fatores relacionados a
composicdo como o tipo de particulas de carga, silanizacdo e diferencas no contetido
organico. Entretanto, os valores de resisténcia da resina Ortho Lite Cure estdo acima dos
valores minimos (6 a 8 MPa) recomendados para o material de colagem ortod6ntica.

Quanto aos resultados obtidos para a resina Fill Magic Ortodontico, pode-se
observar que somente este material apresentou valores de resisténcia menores que 6 MPa
(conforme apresentado no Anexo 1), o qual corresponde ao valor minimo requerido para
colagem ortodéntica. Para o tempo de fotopolimeriza¢do de 40s com as duas fontes, houve
diferencga significativa (p>0.05) nos valores médios obtidos para os grupos ST e CT. No
entanto, maiores valores de resisténcia ao cisalhamento foram observados ap6s o tratamento

térmico, indicando que tal material pode ter uma tendéncia a sofrer pds-cura, e com as
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variacbes de umidade e temperatura do tratamento térmico, uma polimerizacdo adicional
melhorou a propriedade de resisténcia mecéanica.

Quanto ao processo de polimerizagdo das resinas fotopolimerizaveis, a
intensidade de luz e o tempo de exposicdo influenciam no desempenho mecénico destes
materiais. Desta forma, a menor resisténcia de unido das resinas fotopolimerizaveis pode estar
associada a uma deficiéncia de exposicdo do material a luz. Estudos demonstraram que 0
desempenho mecanico da resina ortodontica Concise, quimicamente ativada, foi superior
quando comparado ao de resinas fotopolimerizaveis, indicando a influéncia do processo de
polimerizagdo™**.

No caso da colagem ortodéntica com resinas fotopolimerizaveis, os braquetes
metalicos ndo permitem a transmissdo da radiacdo utilizada, e desse modo, o processo de
irradiacdo da pelicula de adesivo inicia-se pelas bordas do filme de resina. Conseqlientemente,
a quantidade de energia de radiacdo utilizada deve ser suficiente para promover a
polimerizagdo completa do material.

Analisando comparativamente os resultados obtidos neste estudo podemos
observar que a variagdo na fonte de luz e no tempo de exposi¢ao proporcionou diferengas no
comportamento mecanico dos materiais. Neste contexto, dois fatores podem ser considerados
relevantes, a densidade de poténcia e a densidade de energia fornecida aos materiais. Na

1.5 tém sido

literatura, os valores de densidade de poténcia recomendados por Rueggeberg et a
considerados como referéncia. Segundo os autores, a densidade de poténcia de 400 mW/cm?
seria capaz de produzir uma polimerizacdo adequada, e o aparelho fotopolimerizador néo
deveria apresentar uma densidade de poténcia menor que 233 mW/cm?, uma vez que esta
seria a densidade de poténcia limite para 0 ndo comprometimento da polimerizacdo do

material. Os autores também sugeriram 0s tempos de exposicdo de 40s e 60s para uma

densidade de poténcia de 400 mW/cm?, e que o uso de uma menor densidade de poténcia
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poderia ser compensado pelo aumento do tempo de exposicdo a luz. Ainda, alguns autores
destacaram que a densidade de energia seria um fator determinante para a melhoria da
polimerizagdo, ndo devendo ser considerados individualmente a densidade de poténcia e o
tempo de exposicdo®°. Segundo Franco & Lopes, apud Bispo™®, a densidade de energia
necessaria esta na dependéncia do tipo de resina composta utilizada. Para as fontes utilizadas
no presente estudo, com relacdo a densidade de poténcia, observou-se que a densidade da

1. sendo

fonte F1 (232 mW/cm?) se encontra no valor limite indicado por Rueggeberg et a
sensivelmente superior & densidade de poténcia da fonte F2 (52 mW/cm?), o que pode ter
contribuido para a obtencdo de maiores valores médios de resisténcia ao cisalhamento com o
uso da fonte F1 quando comparados aos obtidos com a fonte F2, para o tempo de exposicéo
de 40s, conforme observado na Tabela 11. Quanto & densidade de energia, o uso da fonte F1
por 40s proporcionou uma densidade de energia de 9,28 J/cm?, ja para a fonte F2 por 40s e
120s, a quantidade de energia fornecida foi respectivamente 2,08 e 6,24 J/lcm® A anélise dos
resultados demonstrou que o uso da fonte F2 por 120s ocasionou uma melhora na resisténcia
ao cisalhamento dos materiais quando comparado aos resultados obtidos com a mesma fonte
por 40s e com a fonte F1, indicando a influéncia da densidade de energia na resisténcia ao
cisalhamento dos materiais.

Ainda, com relacé@o aos tempos de exposicdo utilizados para a fonte F2, os efeitos
da variacdo do tempo na resisténcia ao cisalhamento das trés resinas sdo apresentados nas
Figuras 12 e 13. Nos grupos ST, observa-se que a resina Fill Magic Ortoddntico atingiu um
maximo valor de resisténcia ao cisalhamento em torno do tempo utilizado de 90s. A resina
Ortho Lite Cure demonstrou um comportamento constante em relacéo as varia¢cdes no tempo
de exposicdo. Para a resina Transbond XT, um valor minimo de resisténcia foi atingido com a

fotopolimerizacdo em torno do tempo utilizado de 60s, e um valor maximo de resisténcia

dentre os tempos utilizados foi obtido em torno do tempo de 120s. Nos grupos CT, houve um



97

comportamento constante da resina Fill Magic Ortodéntico. Para a resina Ortho Lite Cure, a
resisténcia ao cisalhamento foi diretamente proporcional ao aumento no tempo de exposicéo.
Do mesmo modo que no grupo ST, a resina Transbond XT apresentou um valor minimo de
resisténcia em torno do tempo aplicado de 60 s, podendo este ser considerado um tempo
critico para a fotopolimerizacdo deste material. Na condicdo (CT), dentre os tempos
aplicados, um valor maximo de resisténcia para a resina Transbond XT foi obtido em torno de
90 s. Deste modo, pode-se observar que somente o aumento no tempo de fotopolimerizagéo
ndo ocasionou necessariamente 0 aumento na propriedade de resisténcia. Cada resina avaliada
demonstrou requerer certa densidade de energia para obter um melhor desempenho mecanico,
conforme observado por outros autores**®.

Em se tratando do tratamento térmico realizado nota-se que, em geral, 0
tratamento térmico ndo ocasionou uma diminuigdo nos valores de resisténcia ao cisalhamento
das trés resinas, corroborando com os estudos de Aguilar et al.'®. No entanto, o

comportamento destes materiais foi influenciado pelo tratamento térmico realizado, o que

pode ser observado nas Figuras 17 e 18.
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6.2 ENSAIO DE MICRODUREZA VICKERS

Os valores apresentados nas analises correspondem aos resultados obtidos para o
armazenamento a seco e na agua apés 7 dias. A analise dos valores médios de dureza com 6
tratamentos e 5 repeti¢cdes, no experimento fatorial 2 x 3 (2 fontes e 3 resinas) para o tempo de

exposicdo de 40s, séo apresentados na Tabela 13.

Tabela 13: Andlise da interacdo Fonte X Resina, estudando os efeitos fonte e resina para a variavel Dureza.

Dureza
Fonte/Resina (N/mm?) _
Seco Agua
F1 - 40s 47,15a 46,05 a
F2 - 40s 4156 b 45,76 a
Fonte Teste F 27,41 ** 0,13™
Fill Magic 29,92 A 30,80 A
Ortho Lite 52,16 B 55,40 B
Transbond 50,98 B 51,52C
Resina Teste F 183,63 ** 380,79 **
Interacéo Fonte x Resina 1,78 0,02™
cv 6,58 4,67

Meédias seguidas pelas mesmas letras maitsculas ou mindsculas na mesma coluna indicam que néo
ha diferenca significativa pelo teste Tukey a 5% de probabilidade;

NS = ngo significativa a 5% de probabilidade (p>0,05);
** = significativa a 1% de probabilidade (p<0,01).

Para o efeito fonte houve diferenca significativa nos valores de dureza apds
armazenamento a seco, indicando que a fonte F1 proporcionou um valor de dureza
estatisticamente superior. Para o efeito resina, o teste F foi significativo para ambos 0s meios
de armazenamento, indicando haver diferenca significativa no valor de dureza dos trés
materiais avaliados. Independente do meio de armazenamento, a resina Fill Magic
Ortodontico apresentou um valor de dureza estatisticamente inferior aos obtidos para as

resinas Ortho Lite Cure e Transbond XT. Para o armazenamento a seco, ndo houve diferenca
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significativa nos valores de dureza obtidos para as resinas Ortho Lite Cure e Transbond XT.
Ja para o armazenamento na agua, a resina Ortho Lite Cure apresentou um valor de dureza
estatisticamente superior.

A Tabela 14 apresenta a analise da interacdo Fonte/Resina considerando a fonte

F1 para o tempo de 40s e a fonte F2 para o tempo de 120s para os resultados de dureza.

Tabela 14: Analise da interacdo Fonte X Resina, estudando os efeitos fonte e resina para a varidvel Dureza.

Dureza
Fonte/Resina (N/mm?) ]
Seco Agua
F1 - 40s 47,15a 46,05 a
F2 - 120s 47,35 a 46,32 a
Fonte Teste F 0,04 0,10 ™
Fill Magic 30,98 A 30,42 A
Ortho Lite 54,97 B 55,06 B
Transbond 55,80 B 53,07 B
Resina Teste F 249,06 ** 339,35 **
Interacéo Fonte x Resina 0,79 1,84™
cv 5,98 5,08

Meédias seguidas pelas mesmas letras maitsculas ou mintsculas na mesma coluna indicam que ndo ha
diferenca significativa pelo teste Tukey a 5% de probabilidade;

NS = ngo significativa a 5% de probabilidade (p>0,05);

** = significativa a 1% de probabilidade (p<0,01).

Tais resultados demonstram que ndo houve diferenca significativa nos valores de
dureza obtidos utilizando-se a fonte F1 por 40s e a fonte F2 por 120s nas duas condicdes
avaliadas. Independente da fonte utilizada houve diferenca significativa nos valores de dureza
obtidos para as trés resinas, com valores dureza significativamente inferiores para a resina Fill
Magic Ortodontico.

A andlise dos fatores Resina e Tempo para a fonte F2 estdo listados na Tabela 15.
Houve diferenca significativa nos valores de dureza para os trés materiais nas duas condigdes
avaliadas, sendo que a resina Fill Magic Ortodontico apresentou valor de dureza

estatisticamente menor que as resinas Ortho Lite Cure e Transbond XT, ndo havendo
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diferenca significativa para estas duas. O teste F foi significativo para o efeito tempo somente
na condigdo de armazenamento a seco, indicando que a variagdo no tempo de exposicéo a luz,
independente do material avaliado, proporcionou diferenca significativa sendo que o tempo de

120s proporcionou maior valor de dureza.

Tabela 15: Andlise da interacdo Resina X Tempo, estudando os efeitos resina e tempo para a variavel Dureza,
com a fonte F2.

Dureza
Resina/Tempo (N/mm?) ]
Seco Agua
Fill Magic 29,56 a 30,32a
Ortho Lite 51,81 b 54,99 b
Transbond 52,00 b 52,82 b
Resina Teste F 411,08 ** 250,86 **
40s 41,56 A 45,76 A
120s 47,35 B 46,32 A
Tempo Teste F 62,13 ** 0,32
Interacdo Resina x Tempo 8,76 ** 1,64
cv 4,52 5,92

Meédias seguidas pelas mesmas letras maitsculas ou minusculas na mesma coluna indicam que
ndo ha diferenga significativa pelo teste Tukey a 5% de probabilidade;

NS = n3o significativa a 5% de probabilidade (p>0,05);

** = significativa a 1% de probabilidade (p<0,01).

A interacdo Resina/Tempo foi significativa para os valores de dureza obtidos apos
armazenamento a seco, sendo necessario seu desdobramento (Tabela 16). A variacdo no
tempo de exposic¢ao proporcionou diferenga significativa nos valores de dureza para as resinas
Ortho Lite Cure e Transbond XT.

A andlise do armazenamento a seco e na gua para os valores de dureza dos trés
materiais, segundo a fonte de luz e tempo de exposicdo € apresentada na Tabela 17. De modo
geral, o meio de armazenamento ndo influenciou na dureza dos materiais. Somente para a
resina Ortho Lite Cure fotopolimerizada por 40s utilizando a fonte F2 houve diferenca

significativa nos valores de dureza obtidos nas duas condi¢Ges de armazenamento.
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Tabela 16: Desdobramento da interacdo Resina X Tempo para a variavel Dureza apds armazenamento a seco.

Resina
Tempo Teste F
Fill Magic Ortho Lite Transbond
40s 28,50 aA 49,00 aB 47,18 aB 158,98 **
120s 30,62 aA 54,62 bB 56,82 bB 260,87 **
Teste F 2,76 ™ 19,47 ** 57,41 **

Médias seguidas pelas mesmas letras minUsculas na coluna e letras maiusculas na linha indicam que
ndo ha diferenca significativa pelo teste Tukey a 5% de probabilidade;

NS _

= ndo significativa a 5% de probabilidade (p>0,05);

** = significativa a 1% de probabilidade (p<0,01).

Tabela 17: Estudo comparativo dos resultados de dureza obtidos nas duas condi¢des avaliadas (S e A).

Dureza

Combinacéo (N/mm?)
: Seco Agua Teste F

Resina Fonte Tempo

Fill Magic F1 40 31,34a 30,90 a 0,10™
Fill Magic F2 40 28,50 a 30,69 a 1,39
Fill Magic F2 120 30,62 a 29,95 a 0,22
Ortho Lite F1 40 55,32 a 55,47 a 0,01
Ortho Lite F2 40 49,00 a 55,33 b 24527
Ortho Lite F2 120 54,62 a 54,65 a 0,00™
Transbond F1 40 54,78 a 51,77 a 1,59
Transbond F2 40 47,18 a 51,26 a 10,54
Transbond F2 120 56,82 a 54,37 a 2,11

Os resultados de dureza obtidos estariam relacionados a estrutura polimérica dos
materiais da mesma forma que para os resultados de resisténcia ao cisalhamento. As resinas
Ortho Lite Cure e Transbond XT apresentaram valores semelhantes de dureza o que pode ser
relacionado ao contetdo inorganico das duas resinas, respectivamente 70% e 74,6% em massa.
Ainda, os conteudos inorganicos das resinas Ortho Lite Cure e Transbond XT sdo superiores
ao teor inorganico da resina Fill Magic Ortodontico (38,12%em massa), 0 que explica os
menores valores de dureza deste material. Tais observacOes estdo de acordo com outros
estudos. Bowen™ ao avaliar resinas & base de Bis-GMA com e sem particulas de carga
demonstrou que a incorporacdo de particulas de carga proporcionou melhora em algumas

46
l.

propriedades, dentre elas, a resisténcia a penetracdo. Neves et al.” observaram que o contetdo
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de particulas inorganicas afetou diretamente os valores de dureza de resinas compostas de uso
indireto. Em seu estudo, a resina com maior contetdo inorganico apresentou maiores valores
de dureza Vickers, enquanto os menores valores de dureza foram encontrados para a resina

111 avaliou a dureza Vickers de resinas

com menor quantidade de particulas de carga. Rocha
compostas restauradoras e observou uma correlagdo positiva entre a fracdo em volume de
conteido inorgénico e a dureza Vickers das resinas avaliadas.

A densidade de poténcia e a densidade de energia foram relevantes nos resultados
de dureza dos trés materiais. Com relacdo as duas fontes de luz utilizadas, podemos observar
que a fotopolimerizagcdo por 40s com a fonte F1 proporcionou maiores valores de dureza
comparado aqueles obtidos com a fonte F2 por 40s no armazenamento a seco. No entanto,
para 0 armazenamento na agua ndo houve diferenca significativa nos valores obtidos com as
duas fontes no tempo de 40s. Por outro lado, quando a fotopolimerizacdo com a fonte F2 foi
por 120s, os valores de dureza ndo diferiram daqueles obtidos com a fotopolimerizagdo com a
fonte F1, independente do meio de armazenamento. Ainda, a variagdo no tempo de 40s para
120s com a fonte F2 ocasionou uma melhora nos valores de dureza.

Segundo Alves®, a propriedade de dureza é diretamente afetada pela densidade de
poténcia e pelo tempo de exposicdo a luz, havendo o aumento da dureza a medida que se
aumenta a intensidade de luz e tempo de exposicdo. Porém, segundo o autor, parece existir
um ponto de saturacao a partir do qual ndo é possivel obter maiores valores de dureza mesmo
aumentando a intensidade de luz.

Em nosso estudo, a maior densidade de poténcia da fonte F1 pdde ser relacionada
com maiores valores de dureza, enquanto menores valores foram obtidos com a fonte de
menor densidade de poténcia. A menor densidade de energia fornecida pela fonte F2 por 40s
(2,08 J/cm?) justificaria os menores valores de dureza obtidos com esta fonte. Em

contraponto, a densidade de energia fornecida com a fonte F2 por 120s (6,24 J/cm?) foi capaz
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de proporcionar valores de dureza superiores aqueles observados com esta fonte por 40s, e
equiparados aos obtidos com a fonte F1, indicando que o aumento na densidade de energia
utilizando-se a fonte F2 ocasionou melhora na propriedade de dureza.

O efeito da densidade de energia na propriedade de dureza das resinas observado
neste estudo foi citado por outros autores. Abate et al.” avaliaram a dureza Barcol das resinas
restauradoras Z100, Filtek A110, Tetric Ceram e Tetric Flow, variando a densidade de
energia, tempo de polimerizagdo e distancia entre a fonte de luz e o material. Foi utilizada
uma fonte de luz do tipo halégena, com as densidades de energia de 22,6, 15,7, 9,0 e 6,7
J/icm2. A variagédo na distancia foi realizada com o posicionamento da fonte de luza 0, 5, 10 e
15 mm do material durante a fotopolimerizagdo. Os autores observaram que a dureza das
resinas foi influenciada pela densidade de energia fornecida.

Price et al.'*?

avaliaram a dureza Knoop de cinco resinas compostas restauradoras
(Heliomar, Herculite, Virtuoso Scuptable, Virtuoso Flowable e Esthet-X) utilizando trés
fontes de luz com diferentes densidades de poténcia, variando o tempo de exposicdo e a
distancia entre a fonte de luz e o material avaliado. As diferentes combinacdes de densidade
de poténcia, tempo de exposicdo e distanciamento da fonte determinaram densidades de
energia que variaram entre 1,2 e 38,0 J/cm2. Os autores observaram uma relacdo linear entre a
dureza e a densidade de energia. Vandewalle et al."** observaram o efeito da densidade de
energia na dureza da resina composta Z250 quando fotopolimerizada com densidades de
energia de 4, 6, 8, 12 e 24 J/cm2. Os resultados demonstraram haver uma relacédo direta entre a
densidade de energia e a dureza.

Em relacdo aos resultados de dureza obtidos imediatamente apos a polimerizacao
e ap6s 7 dias, observamos maiores valores de dureza ap0s o periodo de armazenamento,
independente da fonte de luz, tempo de exposicdo e meio de armazenamento. Estas

|.63

observacdes também foram reportadas em outros estudos. Discacciati et al.”” analisaram a
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dureza Vickers de duas resinas compostas fotopolimerizaveis em funcdo do tempo apos a
fotopolimerizagéo, variando a intensidade de luz e tempo de exposi¢do. As amostras foram
fotopolimerizadas com intensidade de luz de 200 e 400 mW/cm? nos tempos de 5, 10, 20 e
40s, e armazenadas a seco. As medidas de dureza foram realizadas na superficie irradiada pela
luz, sendo obtidas imediatamente apds a polimerizagdo, e nos periodos de 1 hora, 24 horas e
168 horas. Os autores observaram um aumento nos valores de dureza dos materiais
comparando-se os resultados obtidos logo apds a polimerizacao e nos periodos de 1 hora e 24
horas, ndo havendo diferenca nos valores de dureza entre 24 horas e 168 horas. Coffey et
al.*** determinaram a dureza Vickers de uma resina composta restauradora nos periodos de 1
hora e 24 horas apés a fotopolimerizacdo, variando o tempo de exposicdo a luz. As amostras
foram fotopolimerizadas com uma fonte do tipo halégena com intensidade de luz de 600
mW/cm? nos tempos de exposicdo de 5, 10, 15, 20, 30, 40 e 60s, sendo armazenadas a seco.
As medidas foram realizadas nas superficies irradiadas e ndo irradiadas pela luz. Os autores
observaram um aumento significativo nos valores de dureza ap6s 24 horas, independente das

condicdes avaliadas. Herbistrith et al.”*

avaliaram a dureza Vickers de uma resina composta
restauradora utilizando para a fotopolimerizacdo uma fonte do tipo halégena e outra fonte tipo
LED. As medidas de dureza foram realizadas na superficie das amostras apos 24 horas, 7 e 14
dias, sendo as amostras armazenadas em agua destilada. Os resultados demonstraram um
aumento nos valores de dureza obtidos apds 7 dias de armazenamento, independente da fonte
utilizada.

Para 0s meios de armazenamento utilizados, conforme apresentado na Tabela 17,
notamos que, em geral, 0 armazenamento em agua ndo ocasionou diferenca nos valores de
dureza dos materiais quando comparado ao armazenamento a seco, independente da fonte de

luz e do tempo de exposicao utilizados. Houve somente diferenca significativa para os valores

obtidos com a resina Ortho Lite Cure fotopolimerizada por 40s com a fonte F2. Alguns
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estudos avaliaram a influéncia de solventes nas propriedades mecanicas dos materiais
resinosos™*>*®. Segundo Peutzfeldt*’, a natureza polar das resinas dimetacrilato resultaria em
absorcdo de agua do meio bucal, provocando o enfraquecimento da matriz resinosa, desuniao
entre matriz e particula e degradacdo hidrolitica das particulas com subsequente reducdo nas

propriedades mecanicas. Segundo Guimardes et al.**’

, a degradacdo hidrolitica das resinas
compostas acontece principalmente pelo acumulo de agua na interface carga/matriz, resultando no
deslocamento das particulas inorgénicas. Ainda, a &gua do meio bucal pode participar ativamente
na clivagem das ligacdes poliméricas, assim como servir de meio para a a¢do de enzimas.

Ferracane et al.'*8

relatou que a difusdo do solvente através do polimero seria capaz
de causar um amolecimento da resina, através da dilatacdo da rede e a reducédo das forcas de
atrito entre as cadeias poliméricas. Em relacdo a acdo da agua, poderia haver uma acdo
limitada na reducdo das propriedades mecanicas, pois quando a rede polimérica é saturada
com agua, esta se dilata e ocorre uma estabilizacdo da estrutura do compdsito ndo havendo
uma reducdo adicional nas propriedades em funcdo do tempo de imersdo. Em seu estudo,
avaliaram algumas propriedades mecanicas de resinas sem carga ap0s a imersdao em agua
deionizada por 1 dia, 6 meses, 1 e 2 anos e observaram que o efeito da agua nas propriedades
mecanicas das resinas esteve relacionado com o maior tempo de imersédo, uma vez que houve
uma reducéo significativa nas propriedades apds seis meses de imersdo das resinas em agua.
Calais et al."*® avaliaram a influéncia da acdo da 4gua na resisténcia a flexdo de trés resinas
experimentais com diferentes tipos de particulas de carga ha mesma propor¢do em volume.
Os testes de resisténcia foram realizados em amostras logo ap6s sua confeccdo, e apds a
imersdo em agua deionizada nos periodos de 1, 2, 3, 4, 5 e 6 meses. As medidas foram
comparadas com outras obtidas no mesmo tempo de armazenamento a seco. Os autores

evidenciaram que a resisténcia diminuiu a medida que se aumentou o tempo de

armazenamento em 4agua, e quando comparados aos valores de resisténcia para 0
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armazenamento a seco, estes foram significantemente maiores. Ainda, o tipo de particulas de
carga influenciou no comportamento do material para o armazenamento na agua. Em nosso
estudo, 0 armazenamento na agua nao provocou a diminui¢do nos valores de dureza dos
materiais, fato também descrito por Herbstrith et al.** O curto perfodo de armazenamento
poderia justificar o comportamento dos trés materiais em meio aquoso, quando comparado

com os estudos que utilizaram maiores tempos de armazenamento.

6.3 GRAU DE CONVERSAO

A Tabela 18 lista a analise estatistica para os valores médios de grau de conversao
com 6 tratamentos e 5 repeti¢cGes no experimento fatorial 2 x 3 (2 fontes e 3 resinas) no tempo
de exposicdo de 40s. Os resultados apresentados nas andlises correspondem aos valores
médios de grau de conversdo obtidos ap6s 7 dias para os cinco filmes de cada resina avaliada.

Para o efeito fonte, ndo houve diferenca significativa nos valores de grau de
conversdo obtidos com as duas fontes. Com relacdo as resinas, houve diferenca significativa
nos valores de GC para os trés materiais, sendo que a resina Fill Magic Ortodéntico
apresentou um valor de grau de conversao estatisticamente superior aos demonstrados pelas
resinas Ortho Lite Cure e Transbond XT, ndo havendo diferenca significativa nos valores de
GC destes ultimos materiais.

Comparando-se os resultados obtidos de GC para a fonte F1 com tempo de
exposicdo de 40s e a fonte F2 com tempo de exposicdo de 120s (Tabela 19), podemos

verificar que houve diferenca significativa para os valores de GC obtidos utilizando-se as duas
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fontes, sendo que a fonte F2 por 120s proporcionou maior valor de GC. Para o efeito resina, o

comportamento dos trés materiais foi idéntico ao observado para as duas fontes por 40s.

Tabela 18: Andlise da interacdo Fonte X Resina, estudando os efeitos fonte e resina para a variavel Grau de
Conversdo (GC).

Fonte/Resina (‘3 /OC)
F1-40s 53,13 a
F2 - 40s 52,47 a
Fonte Teste F 0,62
Fill Magic 61,10 A
Ortho Lite 49,90 B
Transbond 47,40 B
Resina Teste F 98,88 **
Interacdo Fonte x Resina 1,08
Ccv 4,39

Médias seguidas pelas mesmas letras maitsculas ou mindsculas na
coluna indicam que ndo ha diferenga significativa pelo teste Tukey a
5% de probabilidade;

NS = no significativa a 5% de probabilidade (p>0,05);

** = significativa a 1% de probabilidade (p<0,01).

Tabela 19: Andlise da interacdo Fonte X Resina, estudando os efeitos fonte e resina para a varidvel Grau de
Conversdo (GC).

Fonte/Resina (f /OC)
F1-40s 53,13 a
F2 -120s 56,00 b
Fonte Teste F 6,64 *
Fill Magic 62,50 A
Orto Lite 51,90 B
Transbond 49,30 B
Resina Teste F 52,67 **
Interacdo Fonte x Resina 0,27
Ccv 5,58

Médias seguidas pelas mesmas letras maitsculas ou minasculas
na mesma coluna indicam que nédo ha diferenca significativa pelo
teste Tukey a 5% de probabilidade;

NS = nao significativa a 5% de probabilidade (p>0,05);

* = significativa a 5% de probabilidade (p<0,05);

** = significativa a 1% de probabilidade (p<0,01).
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Analisando-se a variagdo no tempo de exposi¢cdo de 40s e 120s com a fonte F2
(Tabela 20), o valor de GC da resina Fill Magic Ortoddntico foi estatisticamente superior aos
obtidos pelas resinas Ortho Lite Cure e Transbond XT. Variando-se o tempo de 40 para 120s,
houve diferenca estatisticamente significativa para os valores de GC obtidos para as trés

resinas, sendo que o tempo de 120s proporcionou um maior valor de GC.

Tabela 20: Andlise da interacdo Resina X Tempo, estudando os efeitos resina e tempo para a variavel Grau de
Conversdo (GC), com a fonte F2.

Resina/Tempo (f /f):)
Fill Magic 63,00 a
Ortho Lite 51,40 b
Transhond 48,30 b
Resina Teste F 48,55 **
40s 52,47 A
120s 56,00 B
Tempo Teste F 7,57*
Interag&o Resina x Tempo 0,08 ¥
CcVv 6,48

Médias seguidas pelas mesmas letras maitsculas ou mindsculas na
coluna indicam que nédo ha diferenca significativa pelo teste Tukey a
5% de probabilidade;

NS = ndo significativa a 5% de probabilidade (p>0,05);

* = significativa a 5% de probabilidade (p<0,05);

** = significativa a 1% de probabilidade (p<0,01).

Os resultados de grau de conversdo demonstraram que a resina Fill Magic
Ortodontico apresentou 0s maiores valores de grau de conversao, independente da fonte e do
tempo de exposicdo. Ndo houve diferenca significativa nos valores de grau de converséo das
resinas Ortho Lite Cure e Transbond XT. O contetdo inorganico dos materiais justificaria os
resultados observados.

As diferencas nos valores de conversdo obtidos para diferentes resinas compostas,

tém sido atribuidas as variacdes de composicdo, no que se refere aos sistemas monomeéricos,
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concentracdo de diluentes, concentracdo de iniciadores e inibidores, natureza e teor de
particulas de carga® 2%,

Com relacdo ao contelido inorganico presente na matriz resinosa, Neves et al.*®
observaram ndo haver correlacdo entre o teor de particulas inorgénicas e o grau de conversdo,
ao contrario do observado para as propriedades mecanicas dos materiais resinosos.

No entanto, outros estudos afirmaram a influéncia das particulas de carga no grau
de conversdo das resinas®'***?, O conteddo inorganico exerceria um papel importante na
atenuacao da luz e conseqiientemente na cura do material. As particulas de carga interagem
com a luz, resultando na sua absorcéo e espalhamento, e deste modo, uma maior proporcao de
contetdo inorganico ocasionaria uma maior dificuldade de penetracdo da luz, influenciando

no grau de conversdo do material resinoso. Ruyter et al.'**

afirmaram que a maxima dispersao
da luz ocorre quando o tamanho das particulas inorganicas corresponde a metade do
comprimento de onda da luz ativadora.

De outro modo, ha relatos de que o contetdo inorganico tem influéncia na
mobilidade da cadeia molecular®*?. De tal forma, uma maior quantidade de particulas de
carga contribui para a restricio do movimento molecular, interferindo na reacdo dos
mondmeros, e colaborando para uma reducdo no grau de conversdo. Halvorson et al.
examinaram o efeito do conteudo inorganico no grau de conversdo de resinas compostas
fotopolimerizaveis, observando que o grau de conversdo decaiu progressivamente com o
aumento do conteudo inorganico.

Dessa forma, podemos sugerir que a menor quantidade de particulas de carga
observada na resina Fill Magic Ortoddntico contribuiu para a obtencdo de maiores valores de
grau de conversdo. Enquanto que, a similaridade na quantidade de particulas de carga para as

outras duas resinas explicaria os valores de grau de conversdo observados para os dois

materiais.
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Em se tratando da por¢do orgéanica, os efeitos da variacdo nas concentracfes de
diluentes, iniciadores e inibidores no grau de conversdo das resinas compostas foram
evidenciados na literatura®®**?, Sideridou et al.*, avaliaram a influéncia da estrutura
quimica dos dimetacrilatos, comumente utilizados na formulagéo de resinas odontoldgicas, no
grau de conversdo. Em seu estudo, observaram um maior grau de conversdo para a amostra
composta em 100% (mol) de TEGDMA, e um menor grau de conversao para a amostra
composta em 100% (mol) de Bis-GMA. Para as amostras usando os dois mondmeros em
diferentes proporcdes, puderam observar que a mistura com maior quantidade (%mol) de
TEGDMA apresentou um maior grau de conversdo quando comparada aquela com maior
quantidade de Bis-GMA. A maior viscosidade e rigidez do monémero Bis-GMA seriam
responsaveis por uma diminuicdo na mobilidade das moléculas dos monémeros e na
flexibilidade da cadeia polimérica e, consequentemente na frequéncia e probabilidade de
reacdo entre os mondmeros, condicdo que contribuiria para 0 menor grau de conversdo. O
mesmo foi confirmado por outros autores**%.

Yoshida e Greener®® avaliaram o efeito de vérias concentracdes de canforquinona
(CQ) e (DMAEMA) no grau de conversdao de uma resina experimental sem carga. Os
resultados obtidos demonstraram que para baixas concentragbes de CQ, o aumento da
concentragdo de DMAEMA ocasionou um aumento no grau de conversdo da resina. No

entanto, Venhoven et al.>®

demonstraram que um aumento na quantidade de agente iniciador
sem 0 aumento na quantidade de amina proporcionou uma diminui¢do no grau de conversdo
do material resinoso. Tal fato estaria relacionado ao processo de iniciacdo, onde cada
molécula de canforquinona excitada deve encontrar uma molécula de amina para reagir e
assim formar os primeiros radicais. Sendo assim, quando isso ndo ocorre, a molécula excitada

de canforquinona volta ao seu estado normal e o processo ndo tem inicio, comprometendo a

conversdo do mondémero. Para as resinas avaliadas neste estudo, as quantidades dos
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mondmeros e iniciadores ndo sao indicadas, o que limita estabelecermos uma relagcdo com o0s
resultados obtidos.

Com relagdo a variagdo na fonte de luz, os valores de grau de conversdo ndo
foram influenciados com a variacdo das fontes, no tempo de 40s. A fotopolimerizacdo com a
fonte F2 por 120s proporcionou maiores valores de grau de conversdo para os trés materiais,
indicando que para esta densidade de energia houve um aumento no grau de conversdo. O
aumento no grau de conversao em funcdo do tempo de exposicao a luz também foi observado
por Ferracane et al®.

Sabe-se que os fatores relacionados a fotoativacdo, como intensidade de luz,
tempo de exposicdo e densidade de energia interferem no grau de conversdo das resinas
compostas*®®®, A intensidade de luz irradiada sobre o incremento de material resinoso
influencia na conversdo do mondémero em polimero. Entretanto, na literatura encontramos
relatos de que até a profundidade de 2 mm, a variacdo na densidade de poténcia e na
densidade de energia ndo ocasionou diferencas significativas nos valores de grau de
conversdo, como também foi observado em nosso estudo para as duas fontes no tempo de
405",

A profundidade de cura é um fator relevante na qualidade de polimerizacdo do
material, e, 0 grau de conversdo diminui com a profundidade, principalmente para maiores
espessuras. A profundidade de no maximo 2 mm tem sido recomendada em pesquisas e pela
maioria dos fabricantes por nao sofrerem diminui¢do nos valores de GC. Em nosso estudo,
podemos constatar uma diminuicdo no GC das resinas para os filmes mais distantes (sexto
filme) da fonte de luz. A diminuicdo do grau de conversdo em profundidade também poderia
ser explicada pela interferéncia das particulas de carga, uma vez que a luz incidente no

material seria parcialmente absorvida, e parcialmente refletida pelas particulas de carga
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presentes na matriz, 0 que atenuaria a passagem da luz para as camadas mais profundas,
proporcionando uma reducéo na eficiéncia da polimerizacéo.

Vale ressaltar que para todas as medidas de grau de conversdo observamos um
aumento no grau de conversdo nas primeiras 24 horas e, apés este periodo, ndo se observou
mudanca significativa nos valores de conversao, para as trés resinas. Este comportamento foi

descrito de modo semelhante pela literatura*®. Ferracane®

observou que o grau de conversdo
de resinas compostas aumentou com o tempo, principalmente nas primeiras 24 horas, e ndo
houve nenhum aumento ap6s 48 horas, referindo-se ao valor correspondente as 24 horas como

84
l.

o valor méximo de grau de conversdo. Segundo Lovell et al.™, ap06s a estocagem ao abrigo da

luz, a conversdo pode aumentar de 5 a 10%, devido a presenca de radicais livres que
persistem na cadeia apds a irradiacdo ter cessado. Ainda, a natureza heterogénea da cadeia

polimérica permite uma conversédo adicional durante a armazenagem.

6.4 TRANSICAO VITREA

A Tabela 21 apresenta os resultados de temperaturas de transicdo vitrea das
resinas avaliadas para os grupos ST e CT, utilizando a fonte de luz F1 no tempo de exposi¢do

de 40s, e a fonte F2 nos tempos de exposicao de 40, 60, 90 e 120s.
As trés resinas avaliadas apresentaram maiores valores de Ty quando
fotopolimerizadas com a fonte F1 para as duas condic¢des de tratamento. As resinas Ortho Lite

Cure e Transbond XT apresentaram as maiores temperaturas de Ty na condi¢do ST. Os

menores valores de T (295K e 300K) foram observados para a resina Fill Magic Ortoddntico.
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Os trés materiais apresentaram alguns dos valores de Ty dentro da faixa de temperaturas

intraorais.

Tabela 21: Valores de temperatura de transi¢éo vitrea obtidos para as resinas, em funcéo da fonte de luz e
tempo de fotopolimerizacéo.

Combinacao Tg (K)

Resina Fonte Tempo ST CT
Fill Magic F1 40 363 377
Fill Magic F2 40 308 300
Fill Magic F2 60 295 338
Fill Magic F2 90 323 342
Fill Magic F2 120 357 362
Ortho Lite F1 40 387 372
Ortho Lite F2 40 370 332
Ortho Lite F2 60 380 318
Ortho Lite F2 90 368 315
Ortho Lite F2 120 383 307
Transbond F1 40 384 376
Transbond F2 40 378 354
Transbond F2 60 373 340
Transbond F2 90 378 318
Transbond F2 120 378 372

No grupo ST, para polimerizagdo com a fonte F2, o tempo de 120s esteve

relacionado aos maiores valores de T para as Fill Magic Ortodontico e Ortho Lite Cure. No

grupo CT, a variagdao no tempo de 40s para 120s proporcionou um aumento na Tq das resinas

Fill Magic Ortodontico e Transbond XT, alcangando valores acima da faixa de temperaturas
intraorais. Além disso, podemos observar que para um tempo de exposi¢do de 120s com a
fonte F2 (6,24 J/cm?) os valores obtidos para a temperatura de transicao vitrea das resinas Fill
Magic Ortoddntico e Transbond XT estariam mais proximos aqueles obtidos para a fonte F1
no tempo de exposicdo de 40s (9,8 J/cm?), independente das condicdes de tratamento.

Com relacdo ao tratamento térmico, nota-se que a termociclagem influenciou a
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temperatura de transicdo vitrea dos materiais.

Diferencas nas caracteristicas estruturais de tais resinas poderiam ser relacionadas
aos valores de temperatura de transicdo vitrea observados em nosso estudo. De modo geral, 0s
mondmeros envolvidos na reacdo, o tipo e percentagem de particulas de carga, a presenca de
ligacOes cruzadas, entre outros fatores, tem papel importante para o entendimento do
comportamento dos materiais resinosos. A Ty esta relacionada com o movimento molecular,
em decorréncia de mudangas conformacionais do polimero. Em geral, com o aumento das

forcas intermoleculares ocorre um aumento na Ty, € do mesmo modo, o aumento da rigidez

da cadeia por adicdo de grupos que impecam a rotagdo livre entre ligacdes simples acarreta o
mesmo efeito®. Em relagdo aos principais monémeros presentes na formulacdo das resinas
compostas, caracteristicas como o alto peso molecular, a presenca dos grupos aromaticos e
fortes ligagdes de hidrogénio no mondmero Bis-GMA conferem rigidez a sua cadeia e
reduzida flexibilidade, contribuindo para uma maior temperatura de transicdo vitrea. A
estrutura molecular do monémero TEGDMA contribui para a flexibilidade e maior

mobilidade da cadeia monomérica, reduzindo a Ty*. Sideridou et al.** determinaram a

temperatura de transicdo vitrea de monémeros Bis-GMA, TEGDMA, UDMA e Bis-EMA, e
de copolimeros variando-se o tipo e quantidade de monémeros. Em seu estudo, podemos
observar que o Bis-GMA apresentou a mais alta temperatura de transicéo vitrea, enquanto o

TEGDMA a mais baixa. Nos copolimeros formados por Bis-GMA e TEGDMA, aquele com
maior concentracdo de Bis-GMA apresentou uma maior T4, sendo 0 mesmo observado nos

copolimeros com Bis-GMA e Bis-EMA. Em nosso estudo, como a quantidade de monémeros
ndo sdo fornecidas pelos fabricantes, fica restrita uma correlagdo com os resultados de
temperatura de transicéo vitrea.

Ainda com relacdo a porgdo organica, os monémeros dimetacrilatos polimerizam

formando cadeias tridimensionais com grande quantidade de ligacdes cruzadas*. A cadeia
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polimérica é caracterizada por uma heterogeneidade devido a formacédo de regiées com maior
e menor reticulacdo®’. O movimento das cadeias poliméricas é influenciado pela estrutura
final do polimero no que refere a densidade de ligacbes cruzadas presentes na cadeia
reticulada. Desta maneira, uma alta densidade de ligacGes cruzadas na rede polimérica confere

rigidez a cadeia com restricdo do movimento molecular, estando associado a um alto valor de

Tg. Emami et al.”® ao determinarem a temperatura de transicdo vitrea de duas resinas

odontoldgicas, observaram que o maior valor de Tq observado para um dos materiais estaria

relacionado a maior densidade de ligacGes cruzadas presentes em sua estrutura molecular,
com a conseqiente reducdo da mobilidade das cadeias poliméricas. Além disso, em alguns
estudos, o efeito do aumento da quantidade de agentes de ligagOes cruzadas foi evidenciado
nas curvas de tand em funcéo da temperatura®'%°. Os autores observaram que 0 aumento na
densidade de ligacdes cruzadas no polimero acarretou um alargamento do pico ou estrutura de
relaxacdo, o0 que estaria relacionado a grande heterogeneidade da cadeia, enquanto o

estreitamento do pico poderia evidenciar uma estrutura mais homogénea da cadeia polimérica,
estando associado a um menor valor de Ty,

Com relagéo ao contetdo inorganico, a presenca de particulas de carga afeta a Ty
na medida em que sua presenga contribui para a rigidez da cadeia polimérica, dificultando o
movimento dos segmentos de cadeia e deslocando a Ty para valores mais altos. Sendo assim,

a proporcao entre o contetdo organico e inorgéanico tende a interferir na transigdo vitrea do
material resinoso. Da mesma forma que a densidade de ligagcbes cruzadas, uma maior

quantidade de particulas inorgénicas tem sido associada ao efeito de alargamento e menor
intensidade do pico de relaxagdo, com um maior valor de Tg.
Neste estudo, maiores valores de Ty observados para as resinas Transbond XT e

Ortho Lite Cure podem estar associados ao maior percentual de contetdo inorganico
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observado para estes materiais. A temperatura de transicdo vitrea da resina Transbond XT
também foi determinada por Knox et al.*> Em seu estudo, utilizaram a técnica de DMTA,
sendo que resina foi fotopolimerizada inicialmente por 180s e quando removida do molde foi

exposta ao tempo adicional de 60s. O valor médio obtido para a Ty foi de 369,11K. Para a

resina Fill Magic Ortoddntico, seu menor conteudo inorganico seria responsavel pela maior
flexibilidade das cadeias poliméricas e, por conseguinte, por menores valores de temperatura
de transicdo vitrea. Podemos observar um alargamento e menor intensidade nos picos de
relaxacdo obtidos para as resinas Ortho Lite Cure e Transbond XT e um estreitamento e maior
intensidade do pico obtido para a resina Fill Magic Ortodontico, conforme ilustrado na Figura
19. Desse modo, a diferenca na proporcdo entre contetdo organico/inorganico de cada

material influenciou nos valores de Ty obtidos. Além disso, a caracteristica do pico de

relaxac@o de cada material poderia refletir diferencas na estrutura final relacionada a maior ou
menor densidade de liga¢des cruzadas, sugerindo que as resinas Ortho Lite Cure e Transbond
XT teriam uma estrutura mais reticulada, enquanto a resina Fill Magic Ortodontico

apresentaria uma cadeia polimérica mais homogénea.
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Figura 19: Atrito interno em funcéo da temperatura para as resinas Fill Magic Ortoddntico, Ortho Lite Cure e
Transbond XT.
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Com relacdo a fonte de luz, podemos observar que a fonte F1, com maior
densidade de poténcia, ocasionou maiores valores de Tg. Tal fato pode ser explicado pela
formacéo de cadeias moleculares com maior densidade de ligagdes cruzadas devido a maior
intensidade de luz. Segundo Obici et al.**, maiores densidades de poténcia, com uma correta
correlacé@o entre os espectros de saida da luz e absorcdo do fotoiniciador, podem levar a um
aumento na densidade de ligacBes cruzadas. Moreira>’ ao avaliar a temperatura de transicao
vitrea de duas resinas compostas restauradoras variando-se o tipo e intensidade da fonte de
luz, observou que a fotopolimerizacdo com maior intensidade de luz proporcionou maiores
valores de Ty para os dois materiais, 0 que, segundo o autor, teria sido ocasionado pela maior
densidade de ligaches cruzadas decorrente da radiacdo com maior intensidade de luz.
Enguanto que uma menor intensidade de luz seria responsavel pela formagdo de cadeias mais
lineares, com maior mobilidade molecular reduzindo a Ty.

Ainda a fotopolimerizagdo com menor densidade de poténcia proporcionou
valores de Ty dentro da faixa de temperaturas intraorais, o que ndo foi observado para a fonte
com maior densidade de poténcia. Nesta condicdo, a obtencdo de valores de Ty situados
dentro da faixa de temperaturas intraorais poderia comprometer a qualidade de adesdo da
resina quando aplicada clinicamente.

Em relacdo ao tempo de fotopolimerizacdo, 0 aumento no tempo de exposicdo a

luz esteve relacionado com uma melhora nas propriedades fisicas dos materiais. Para os trés
materiais avaliados podemos observar diferencas no comportamento da Tq com o aumento do
tempo de exposicdo. Podemos observar que o aumento no tempo de exposicdo de 40 para
120s ocasionou um aumento de 49K e 62K na Tg da resina Fill Magic Ortodontico para as

condigdes ST e CT, respectivamente. O deslocamento do pico ou estrutura de relaxacdo da



resina Fill Magic Ortodéntico quando o tempo de exposicdo a luz variou de 40 para 120s para
a condicdo ST, pode ser observado na Figura 20.
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Figura 20: Atrito interno em funcdo da temperatura para amostras da resina Fill Magic Ortoddntico sem
tratamento térmico, nos tempos de polimerizacéo de 40 e 120s, usando a fonte F2.

Quando o tempo de exposicdo foi aumentado de 40s para 120s, para a resina

Ortho Lite Cure sem tratamento térmico houve um aumento de 13K no valor de T4. Com 0
tratamento térmico, a Ty deste material decaiu independente do aumento no tempo de
exposi¢do a luz. J& para a resina Transbond XT sem tratamento térmico, a variacdo no tempo

de exposicdo nao levou a maiores valores de Ty, enquanto que para a resina com tratamento
termico, houve um aumento de 18K no valor de Tj,.

Independente da fonte de luz e da variacdo no tempo de exposicdo a luz, a

termociclagem influenciou na temperatura de transicdo vitrea das resinas Ortho Lite Cure e
Transbond XT, provocando uma diminuicdo nos valores de Tq. Tal fato poderia estar
relacionado ao efeito plastificante da agua, o qual seria responsavel por uma redugdo nas
forcas intermoleculares, fazendo decrescer as interacfes entre as cadeias poliméricas, o que

facilitaria 0 movimento molecular e provocaria uma reducéo na Ty. No entanto, para a resina

119



120

Fill Magic Ortodontico com termociclagem, observamos maiores temperaturas de Tq 0 que

poderia sugerir que esta resina teria uma tendéncia a sofrer pds cura. Ja para esta resina, a
agua poderia ter influenciado na reacdo de pds cura, uma vez que o aumento da mobilidade
molecular decorrente da acdo da agua permitiria a reagdo entre mondmeros ndo reagidos que
permaneceram na cadeia ap0s o processo de polimerizacdo inicial. O efeito da agua como
catalisador da reacdo de pds-cura foi evidenciado por Mesquita et al.'*®. Além disso, na
temperatura de 333K utilizada na termociclagem, o calor também poderia contribuir para a
mobilidade das cadeias, permitindo uma polimerizacdo adicional. Ainda, para esta resina,
possivelmente as cadeias polimericas apds estarem sujeitas ao movimento, se rearranjaram, e

apo6s uma polimerizacdo adicional, houve um aumento na densidade de ligacdes cruzadas, o
que justificaria um aumento no valor da Tg. Na Figura 21, comparando-se os picos de

relaxacdo da resina Fill Magic Ortodontico sem e com termociclagem, podemos observar um
alargamento e menor intensidade do pico de relaxacdo obtido para a resina com
termociclagem, sendo um indicativo de aumento na densidade de ligacbes cruzadas no

material.

1,8
1,6—- ©
1,4-.
1,2-.
10

] Fill Magic (ST)
0,8

Fill Magic (CT)

T T T T T T T T T T T 1
150 200 250 300 350 400 450
Temperatura (K)

Figura 21: Atrito Interno em funcéo da temperatura para as amostras da resina Fill Magic Ortodéntico sem e
com tratamento térmico.
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Quanto a técnica utilizada para a determinagdo da Ty, para a resina Fill Magic
Ortodontico fotoativada com a fonte F2 por 120s sem tratamento térmico, também realizamos
a determinacgdo da Ty utilizando a técnica de DMA, pela qual obtivemos um valor de 359K,
estando de acordo com o resultado obtido na espectroscopia mecéanica. De tal modo, a

espectroscopia mecanica seria uma técnica alternativa no estudo da Ty de materiais resinosos.

6.5 CORRELACAO ENTRE AS PROPRIEDADES AVALIADAS

O comportamento conjunto das propriedades avaliadas com as variaveis (resina,
fonte, tempo de exposicdo e tipo de tratamento) foi medido através do coeficiente de
correlacdo de Pearson (r), ao nivel de significancia de 5%. A Tabela 22 lista os resultados da

andlise de correlacdo para as propriedades avaliadas.

Tabela 22: Correlacéo significativa entre as propriedades avaliadas para as variaveis resina, fonte, tempo de
exposicao e tipo de tratamento.

Combinagio Correlagéo Significativa (p<0,05)
Resina Fonte Tempo Propriedades
Ortho Lite F2 120 Grau de Conversdo Dureza (agua)
Transbond F1 40 Grau de Conversdo Dureza (seco)

A analise de correlacdo das propriedades avaliadas demonstrou uma forte
correlagéo (0,7 <r < 1) somente para as combina¢es relacionadas na Tabela 22. Para a resina
Ortho Lite Cure fotoativada com a fonte F2 por 120s houve uma correlagéo significativa entre
0 grau de conversdo e a dureza com armazenamento em agua. Para a resina Transbond XT
fotoativada com a fonte F1 por 40s, a correlagéo foi significativa para o grau de conversao e a

dureza com armazenamento a seco. Desta forma, podemos observar que maiores valores de
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GC estdo relacionados com maiores valores de dureza. Como observado para as combinagoes

relacionadas, os resultados da pesquisa de Neves et al.*°

apontaram uma forte correlacéo entre
0 grau de conversdo e a dureza das resinas compostas. Conforme foi salientado, as
propriedades fisicas e mecénicas das resinas compostas podem ser influenciadas pelo grau de
conversdo alcancado durante o processo de polimerizagdo. A diminuicdo no grau de
conversdo pode afetar as propriedades mecéanicas, pois uma inadequada polimerizacdo
resultaria em propriedades mecénicas inferiores. Maiores valores de resisténcia mecanica
seriam um indicio de uma maior e eficiente polimerizacdo. No entanto, devemos salientar que
as propriedades fisicas e mecanicas dos materiais resinosos sdo determinadas pelo grau de
conversdo associado com outros fatores, uma vez que tais propriedades sdo também
dependentes da formacdo da cadeia polimérica, o que pode ndo ser equivalente a conversdo do
material‘?*,

De tal modo, ainda com relacdo as propriedades avaliadas neste estudo, algumas
consideracdes sdo pertinentes. A andlise dos resultados obtidos para as propriedades avaliadas
evidenciou que as resinas Ortho Lite Cure e Transbond XT tiveram um melhor desempenho

para as propriedades mecanicas e transi¢do vitrea, porém com menores valores de grau de

conversdo. Enquanto a resina Fill Magic Ortodontico, demonstrou maiores valores de grau de
conversdo com menores valores de resisténcia mecanica e Tg. A interpretacdo destes

resultados pdde ser relacionada as caracteristicas estruturais dos trés materiais no que se refere
ao contetdo inorganico e densidade de ligacdes cruzadas como ja foi discutido. A estrutura
polimérica das resinas Ortho Lite Cure e Transbond XT teriam influenciado positivamente as
propriedades de resisténcia mecéanica e transicdo vitrea, porém com um efeito de diminuicao
no grau de conversdo. Para a resina Fill Magic Ortoddntico, uma cadeia polimérica mais
linear e 0 menor conteido inorganico teria contribuido para melhores niveis de converséo,

mas com menores resultados de resisténcia e transicdo vitrea. As propriedades de resisténcia e
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transicdo vitrea sdo consideravelmente dependentes da densidade de ligacGes cruzadas e da
qualidade da rede polimérica formada durante a polimerizacdo. Segundo Peutzfeldt*’, as
propriedades de resisténcia mecénica ndo séo somente influenciadas pelo grau de converséo,
mas também pela natureza da estrutura polimérica formada, o que explicaria uma possivel
falta de correlacdo entre grau de conversdo e propriedades de resisténcia mecanica, como
também pode ser observado neste estudo. Nos materiais resinosos, uma maior conversdo ndo
ocasionaria necessariamente a formacdo de uma rede rigida e reticulada, uma vez que fatores
relacionados a composicdo e cinética de polimerizacdo, entre outros, sdo determinantes na

estrutura final, fato que pode ser aplicado aos resultados observados para a resina Fill Magic

Ortodéntico neste estudo.
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7 CONCLUSOES

De acordo com a proposta do trabalho, com base nos resultados analisados e

discutidos, podemos concluir que:

- Com relacdo as resinas avaliadas:
e Houve diferengas significativas no comportamento dos materiais para as
propriedades fisicas e mecanicas avaliadas. As resinas Ortho Lite Cure e Transbond XT

apresentaram melhores resultados de resisténcia ao cisalhamento e dureza, e maiores
temperaturas de Tq, enquanto que a resina Fill Magic Ortoddntico apresentou maiores valores
de grau de converséo;

« Diferencas na estrutura polimérica e no contedo inorganico dos trés materiais

influenciaram nas propriedades avaliadas.

- Dos estudos relacionados a fotopolimerizagdo:

e As varidveis densidade de poténcia, tempo de exposi¢do e densidade de energia
influenciaram nas propriedades avaliadas. O aparelho fotopolimerizador com maior densidade
de poténcia proporcionou melhores resultados de resisténcia ao cisalhamento, dureza e Tj,.

e A variacdo no tempo de exposicdo a luz proporcionou diferencas significativas
nos resultados observados para as propriedades avaliadas. Em geral, 0 aumento no tempo de

fotopolimerizagdo esteve relacionado a melhores propriedades de resisténcia, maiores valores
de grau de conversédo e Tg. De tal modo, a densidade de energia foi fator relevante, indicando

que as densidades de energia de 6,24 J/cm? (Fonte F2 - 120s) e 9,28 J/cm? (Fonte F1 - 40s)

foram capazes de produzir melhores resultados para as propriedades avaliadas.
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- Das variagoes de temperatura e umidade:
e A termociclagem influenciou no comportamento dos materiais avaliados para
as propriedades de resisténcia ao cisalhamento e transi¢do vitrea. Na cavidade oral, a umidade

e de variagdes de temperatura tende a influenciar na estabilidade da colagem ortodéntica.
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8 CONSIDERACOES PARA APLICABILIDADE CLINICA

A escolha do material de colagem ortod6ntica é uma questdo que deve ser
analisada com critério. O material deve atender as necessidades do tratamento e do
profissional, sendo fundamental que o profissional detenha o conhecimento das caracteristicas
fisico-quimicas e limitacbes de uso do material aplicado. Analisando o comportamento

observado para as trés resinas avaliadas, podemos considerar que 0s menores valores de
resisténcia e Ty da resina Fill Magic Ortodontico pode comprometer a qualidade de adesdo da

resina quando aplicada clinicamente. No entanto, a fotopolimerizagdo deste material com
maior densidade de poténcia e aumento no tempo de exposi¢cdo a luz ocasionou melhora em
suas propriedades fisicas, indicando que tal material necessita de uma determinada quantidade
de energia para alcancar um melhor desempenho. Em relacdo a resina Transbond XT, a
observacao de ocorréncia de fratura dental indica a necessidade de um uso criterioso deste
material. O uso de resinas com maior forca de adesdo, como foi demonstrado por este
material, nem sempre é recomendavel em elementos dentais que apresentam linhas de fratura
em sua superficie, que sofreram clareamento ou perderam a vitalidade hd muito tempo, devido
ao maior risco de fratura da superficie. J& a resina Ortho Lite Cure demonstrou ter um
comportamento intermediario entre 0s outros dois materiais.

Independente das diferencas nas caracteristicas das trés resinas, os fatores
relacionados a fotopolimerizacdo foram determinantes no desempenho final dos materiais
avaliados. Diante dos resultados observados, podemos considerar que para aparelhos com
densidade de poténcia menor que 233 mW/cm?, a aplicacdo do tempo de 40 s pode aumentar a
freqiiéncia de descolagem. Além disso, a aplicacdo dos tempos indicados pelos fabricantes
(Fill Magic Ortodontico - 40s, Ortho Lite Cure - 40 a 60s, Transbond XT - 20s) com aparelho

de menor densidade de poténcia pode comprometer a estabilidade clinica dos acessorios.
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Portanto, para aparelhos fotopolimerizadores com menor densidade de poténcia, um aumento
no tempo de exposicdo e indicado. Para a colagem ortodéntica, no entanto, o uso de tempo de
exposicdo prolongado como o de 120s pode ser inconveniente para o profissional por
demandar um maior tempo de procedimento clinico, e desse modo o uso de um aparelho
fotopolimerizador com densidade de poténcia acima de 233 mW/cm® pode prorporcionar
resultados mais satisfatorios sem prolongar a execucdo do procedimento.

Desta forma, o profissional deve estar atento aos fatores relacionados a
fotopolimerizagdo, a fim de obter uma maior eficiéncia na colagem ortodontica.
Frequentemente, os profissionais ndo possuem o habito de aferir a densidade de poténcia de
seus aparelhos fotopolimerizadores e determinar a poténcia efetiva que estd sendo utilizada.
Porém o conhecimento da densidade de poténcia utilizada na prética ortodéntica, assim como
da densidade minima de energia requerida pela resina pode promover melhores propriedades

fisicas deste material e resultados clinicos.
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9 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Considerando os resultados obtidos neste trabalho, sugerimos a necessidade de
novas pesquisas tais como:

o Estudo qualitativo e quantitativo da composicdo das resinas, a fim de
determinar o tipo e quantidade de monémeros e iniciadores presentes, de modo a relaciona-los
com os resultados obtidos para as propriedades avaliadas neste estudo e/ou sintese de uma
resina composta para se determinar os efeitos causados por variacbes na composi¢cdo nas
propriedades fisicas e mecénicas;

« Estudo da cinética de polimerizacdo e do efeito do calor na polimerizagdo dos
materiais;

o Avaliacdo da influéncia do tempo de armazenamento em solventes, como por

exemplo, a saliva artificial, nas propriedades fisicas e mecanicas das resinas ortodonticas;
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ANEXOS

Medidas de Resisténcia ao Cisalhamento, Dureza e Grau de Conversao.

A - Resisténcia ao Cisalhamento
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RESISTENCIA AO CISALHAMENTO (MPa)

GRUPO | GRUPO 11
(Fonte F1 - Tempo 40s - Sem termociclagem) (Fonte F1 - Tempo 40s — Com termociclagem)
Fill Magic Ortho Lite Transbond Fill Magic Ortho Lite Transbond
13,21 21,18 17,71 13,11 15,71 14,71
11,39 15,14 14,06 16,11 16,7 15,64
17,05 13 20,8 16,4 14,38 18,27
8,32 13,86 23,93 18,06 13,05 11,34
8,98 17,2 24,83 17,43 15,91 16,86
11,67 15,82 15,69 23,5 17,25 11,76
13,21 16,2 17,93 17,88 12,83 11,99
14,6 10,24 14,06 13,49 20,12 17,07
14,81 10,02 13,54 13,8 11,32 13,6
16,46 14,38 26,24 12,97 15,95 16,35
12,97°(2,92)" | 14,70°(3,29)" | 18,88" (4,78)" | 16,27" (3,23)" | 15,32" (2,53)" | 14,76" (2,47)"

“Valor médio * Desvio Padrio

RESISTENCIA AO CISALHAMENTO (MPa)

GRUPO 111 GRUPO IV
(Fonte F2 - Tempo 40s - Sem termociclagem) (Fonte F2 - Tempo 40s - Com termociclagem)
Fill Magic Ortho Lite Transbond Fill Magic Ortho Lite Transhond

7,71 10,75 19,81 10,59 12,79 24,1
1,92 16 7,22 8,69 11,29 18,17
11,4 16,81 13,26 13,04 11,34 18,13
6,78 13,82 20,91 17,94 9,69 24,66
2,65 16,11 10,79 7.4 8,94 10,65
8,89 19,29 6,7 13,39 12,04 19,14
9,5 11,46 15,7 16,04 8,04 14,94
3,97 8,143 18,06 8,54 7,47 19,43
6,41 12,73 18,23 16,49 10,99 19,06
2,87 13,74 16,92 7,45 17,94 20,62

6,217 (3,24)" | 13,887 (3,28)" | 14,76" (5,07)" | 11,957 (3,96)" | 11,05  (2,98)" | 18,89" (4,06)"

" Valor médio * Desvio Padrio
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RESISTENCIA AO CISALHAMENTO (MPa)

GRUPO V GRUPO VI
(Fonte F2 - Tempo 60s - Sem termociclagem) (Fonte F2 - Tempo 60s - Com termociclagem)
Fill Magic Ortho Lite Transbond Fill Magic Ortho Lite Transbond
12,59 18,77 6,87 9,03 9,89 13,42
10,8 13,73 13,45 14,99 13,89 21,88
15,42 16,00 8,9 14,34 12,39 19,63
13,93 19,71 8,74 16,24 16,84 18,56
11,54 9,65 12,56 19,93 7,91 12,01
13,9 10,18 13,37 15,64 18,88 20,35
9,86 12,46 17,48 16,29 7,45 15,25
11,57 11,46 12,92 9,03 14,16 10,14
14 19,86 10,79 8,92 9,15 12,4
8,94 13,54 16,78 12,51 7,42 12,56
12,25" (2,07)F | 14,537 (3,85)" | 12,18" (3,42)" | 13,69" (3,73)" | 11,80" (4,08)* | 15,62" (4,14)*

" Valor médio * Desvio Padrdo

RESISTENCIA AO CISALHAMENTO (MPa)

GRUPO VII GRUPO VI
(Fonte F2 - Tempo 90s - Sem termociclagem) (Fonte F2 - Tempo 90s - Com termociclagem)
Fill Magic Ortho Lite Transbond Fill Magic Ortho Lite Transbond

17,06 14,4 11,86 21,83 21,19 19,41
12,85 16,85 13,14 14,04 20,17 18,45
12,46 13,81 11,56 18,34 17,95 27,63
14,17 18,83 21,49 19,19 17,49 24,37
19,77 12,26 18,37 22,89 16,3 27,65
15,72 11,42 16,48 13,79 6,02 18,47
20,57 20,02 24,73 14,14 18,02 22,32
14,85 11,78 13,57 17,79 19,03 23,11
16,1 17,85 24,31 9,63 16,7 20,82
15,62 22,19 14,27 4,88 19,88 22,72

15,92" (2,65)* | 15,947 (3,75)* | 16,98" (5,00)* | 15,65 (5,53)* | 17,27 (4,25)* | 22,49" (3,36)*

" Valor médio * Desvio Padrio
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RESISTENCIA AO CISALHAMENTO (MPa)

GRUPO IX GRUPO X
(Fonte F2 - Tempo 120s - Sem termociclagem) | (Fonte F2 - Tempo 120s - Com termociclagem)

Fill Magic Ortho Lite Transbond Fill Magic Ortho Lite Transbond
6,41 18,82 22,37 9,09 18,5 24,24
14,94 9,23 18,46 10,54 15,89 18,78
15,83 13,48 13,38 18,79 23,67 19,95
6,95 8,18 16,65 20,23 14,04 19,37
14,12 8,63 26,72 13,19 18,42 13,73
10,68 6,61 14,91 17,59 18,7 26,09
451 13,49 17,24 19,04 18,23 18,17
15,86 12,59 16,75 8,94 17,44 25,35
7,32 15,18 15,64 11,34 8,13 24,44
7,08 19,78 22,32 7,81 17,44 26,63

10,37 (4,43)* | 12,60" (4,48)% | 18,44 (4,11)* | 13,65 (4,79)* | 17,04" (3,97)* | 21,67  (4,27)*
" Valor médio * Desvio Padrdo
B - Dureza
DUREZA (N/mm?)
GRUPO 1 GRUPO 2
(Fonte F1 - Tempo 40s — Meio seco) (Fonte F1 - Tempo 40s — Meio aquoso)

Fill Magic Ortho Lite Transbond Fill Magic Ortho Lite Transbond
31,65 57,64 45,89 31,27 53,1 50,75
27,43 54,14 55,88 32,26 57,53 50,17
29,82 57,06 56,02 28,98 54,17 53,78
34,14 53,17 58,48 30,22 55,14 53,08
33,66 54,6 57,64 31,78 57,4 51,09

31,347 (2,78)* | 55,32" (1,53)* | 54,78" (5,09)* | 30,90" (1,31)* | 55,47" (1,96)* | 51,77 (1,56)*
" Valor médio * Desvio Padrdo
DUREZA (N/mm?)
GRUPO 3 GRUPO 4
(Fonte F2 - Tempo 40s — Meio Seco) (Fonte F2 - Tempo 40s — Meio Aquoso)

Fill Magic Ortho Lite Transbond Fill Magic Ortho Lite Transbond
24,64 49,11 47,21 31,99 53,54 53,47
30,37 47,22 47,64 35,61 55,79 50,36
28,25 49,89 45,74 27,82 56,29 48,4
28,16 47,21 45,1 27,6 52,85 51,47
31,1 51,61 50,22 30,46 58,18 52,63

28,50 (2,52)* | 49,00" (1,87)* | 47,18" (2,00)* | 30,69 (3,30) | 55,33"(2,15)* | 51,26 (1,99)*

*Valor médio * Desvio Padrio
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DUREZA (N/mm?)
GRUPO 5 GRUPO 6
(Fonte F2 -Tempo 120s - Meio Seco) (Fonte F2 - Tempo 60s — Meio aquoso)
Fill Magic Ortho Lite Transhbond Fill Magic Ortho Lite Transbond
29,39 57,04 58,1 30,49 56,63 50,33
31,94 54,56 59 31,15 55,21 51,33
31,62 52,9 55,56 32,71 52,04 55,18
32,77 53,03 55,62 26,62 57,92 57,1
27,38 55,59 55,85 28,78 51,44 57,95
30,62 (2,20)* | 54,62" (1,75)* | 56,82 (1,61)* | 29,95  (2,33)* | 54,65 (2,83)* | 54,37 (3,41)*
" Valor médio * Desvio Padrdo
C - Grau de Conversao
GRAU DE CONVERSAO (%)
FONTE F1 - Tempo 40s
FILMES (1a5) FILMES (6)
Fill Magic Ortho Lite Transbond Fill Magic Ortho Lite Transbond
61 49 45 59 47 43
61 50 49 59 48 46
60 49 49 60 48 48
61 51 50 57 42 47
60 53 49 51 43 48
60,60 (0,55)* | 50,40" (1,67)* | 48,40" (1,95)* | 57,20" (3,63)* | 45,60" (2,88)* | 46,40 (2,07)*
“ Valor médio * Desvio Padrdo
GRAU DE CONVERSAO (%)
(Fonte F2 — Tempo 40s)
FILMES (1a5) FILMES (6)
Fill Magic Ortho Lite Transbond Fill Magic Ortho Lite Transbond
64 48 41 42 33 34
66 50 46 30 42 41
62 51 48 52 43 43
58 49 47 53 24 37
58 49 50 40 31 34
61,60 (3,58) % | 49,40" (1,14)* | 46,40" (3,36)* | 43,40" (9,47)% | 34,60" (7,95)* | 37,80" (4,08)*

" Valor médio * Desvio Padrio



GRAU DE CONVERSAO (%)

(Fonte F2 — Tempo 120s)

FILMES (1a5) FILMES (6)
Fill Magic Ortho Lite Transbond Fill Magic Ortho Lite Transbond
70 57 45 59 44 38
66 53 52 54 48 41
68 50 50 54 43 45
60 57 51 52 46 45
58 50 53 51 30 44
64,40° (5,17)* | 53,40" (3,51)* | 50,20" (3,11)* | 54,00" (3,08) | 42,20" (7,08)* | 42,60" (3,05)*

* Valor médio * Desvio Padrio
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RESUMO

Este trabalho teve por objetivo avaliar a temperatura de transicdo vitrea de trés
resinas ortodénticas fotopolimerizaveis e uma resina quimicamente ativada, por meio
de espectroscopia mecanica. As amostras das resinas fotopolimerizaveis Fill Magic
Ortodontico, Transbond XT e Ortho Lite Cure foram expostas a luz por 40, 90 e 120
s. As medidas de espectroscopia mecanica (atrito interno) foram realizadas em um
péndulo de torcdo. Os resultados demonstram que a resina Fill Magic apresentou 0s
menores valores de temperatura de transicdo vitrea. A resina Ortho Lite Cure
apresentou o maior valor de temperatura de transicdo vitrea, no tempo de exposi¢ao
de 120s. Para a resina Transbond XT, n&o houve variacdo nos valores de
temperatura de transicdo vitrea em funcdo do tempo de exposicdo a luz. A resina
guimicamente ativada apresentou o maior valor de Tg, demonstrando que o

processo de ativagao poderia influenciar na Tg do material.
Palavras-chave: resinas, ortodontia, espectroscopia, transicéo vitrea.

INTRODUCAO

O uso de resinas compostas difundiu-se na clinica ortodéntica possibilitando a
colagem direta dos braquetes no esmalte dental, sendo a qualidade da adeséo e a
estabilidade clinica dos acessorios primordiais na aplicacdo destes materiais. Desde

sua introducdo, tais materiais passaram por desenvolvimento significante visando
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melhora na sua aplicabilidade e desempenho clinico. Inicialmente, as resinas
guimicamente ativadas foram utilizadas na fixagcdo dos acessoérios e posteriormente
as resinas fotopolimerizaveis foram empregadas com tal finalidade.

Atualmente, as resinas fotopolimerizaveis sdo comumente utilizadas devido a
vantagens, como: facilidade de uso, maior tempo e precisdo para 0 posicionamento
dos acessoérios, menor tempo de procedimento clinico; e encontramos uma
diversidade de materiais resinosos com indicagcdo de uso ortodéntico disponiveis no
mercado.

O material resinoso desempenha sua fungcdo num ambiente peculiar, 0 meio
bucal, caracterizado pelas variacbes de pH, pela umidade e particularmente pelas
variacbes de temperatura D Neste aspecto, a transicdo vitrea é um importante
fendmeno exibido pelos materiais poliméricos, determinando seu estado fisico e
influenciando em propriedades, como as caracteristicas reoldgicas, rigidez mecanica
e dureza @.

A temperatura de transicao vitrea (Tg) tem interesse particular no que se refere
em entender melhor sua relagdo com a estrutura polimérica e com as propriedades
mecanicas do material, considerando que tais propriedades sao altamente sensiveis
a mudancas de temperatura. Deste modo, através da determinacédo da temperatura
de transicao vitrea podemos compreender melhor, por exemplo, a influéncia do fluxo
de calor sobre as propriedades do material ®. Para as resinas aplicadas na cavidade
oral, o conhecimento da Tg € importante, uma vez que a Tg do material polimerizado
deve ser maior que as temperaturas maximas encontradas no meio oral.

Desta forma, este trabalho tem por objetivo avaliar a temperatura de transicao
vitrea (Tg) de trés resinas ortodonticas fotopolimerizaveis e uma resina
guimicamente ativada, por meio de espectroscopia mecanica de péndulo de tor¢cao

invertido.
MATERIAIS E METODOS

As amostras da resina quimicamente ativada Concise e das resinas
fotopolimerizaveis Fill Magic Ortodontico, Transbond XT e Ortho Lite Cure foram
preparadas utilizando-se um molde de latdo, confeccionado em nosso laboratério, de
dimensdes 40x4x4mm. ApoOs preenchimento do molde, uma tira de poliéster e uma

placa de vidro foram utilizadas para uniformizacdo da amostra, comprimindo



147

manualmente a placa de vidro.

Para o preparo das amostras das resinas fotopolimerizaveis, as mesmas
foram obtidas utilizando diferentes tempos de polimerizacdo. Foram aplicados os
tempos de exposicdo a luz de 40, 90 e 120 s, usando uma fonte de luz LDIII-
GNATUS de 52 mW/cm?,

Para a determinacdo de temperatura de transicdo vitrea, utilizamos a
espectroscopia mecanica. As medidas de espectroscopia mecanica foram realizadas
em um péndulo de tor¢do, por meio de medidas de atrito interno; operando na faixa
de temperatura entre 100K e 500K, com uma frequiéncia de oscilacao variando entre
1,4 e 9,4 Hz. A taxa de aquecimento foi de aproximadamente 1,0 K/min, em um
vacuo proximo de 10° mBar. Para a obtencdo de medidas de atrito interno, apés um
torque inicial (vibragdo forgcada), a amostra é colocada a vibrar em seu estado
fundamental (vibragOes livres), ocorrendo a dissipacédo de energia sob a forma de
calor. No caso do péndulo de torcdo, a dissipacdo de energia por ciclo é medida
através do decremento logaritmico que é, a menos de uma constante, o proprio
atrito interno da amostra. Os dados relativos ao amortecimento da amplitude de
oscilacéo foram coletados automaticamente, utilizando-se um feixe de laser refletido
por um espelho colocado sobre o eixo do péndulo; que atingia dois fotodiodos
conectados através de uma interface a um microcomputador. Todas as amostras
foram submetidas a este processo.

O atrito interno, em fungéo da temperatura é dado pela equacao:

Q_lztanéziln 4
TN Ay

(A)

onde Q™ é o atrito interno da amostra; & 0 decremento logaritmico; A; e A, sdo duas

oscilacdes; N o periodo de separacao de A; e A,.

O pico, ou estrutura de relaxacdo, observado na curva de tandé em funcdo da

temperatura, é relacionado com a temperatura de transicdo vitrea do material .

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados obtidos no estudo de transicdo vitrea para as resinas



148

fotopolimerizaveis e quimicamente ativada estdo resumidos na Tabela 1. A preciséo

dos valores de Tg é de 1 K.

Tabela 1: Temperaturas de transi¢cao vitrea das resinas fotopolimerizaveis e da quimicamente

ativada.
0
Resina Tg (°C)

40s 90s 120s
Ortho Lite Cure 97 95 110
Transbond XT 105 105 105
Fill Magic 35 50 84
Concise 135

Dos resultados podemos observar que a resina quimicamente ativada
Concise apresentou o maior valor de temperatura de transicédo vitrea. Com relacao
as resinas fotopolimerizaveis, a resina Ortho Lite Cure apresentou o maior valor de

Tg quando fotopolimerizada por 120s.

Em relacdo ao tempo de exposicéo a luz, para a resina Fill Magic Ortodontico,
0 aumento no tempo de 40 para 120s ocasionou um aumento de 49°C na transicéo
vitrea da resina Fill Magic Ortoddéntico. Para a resina Transbond XT, ndo houve
variacdo nos valores de Tg, variando-se o tempo de exposicdo a luz. J4 a resina
Ortho Lite Cure demonstrou um aumento de aproximadamente 14% no valor de Tg,
variando-se a exposicao a luz de 40 para 120s.

A temperatura de transicdo vitrea (Tg) corresponde a temperatura na qual
ocorre a mudanca do estado com caracteristica borrachdide para o estado rigido, e
tal transformacgédo também ocorre no sentido inverso, sob aquecimento ®) A Tg esta
relacionada as regibes amorfas dos polimeros, e a nivel molecular, pode ser
interpretada em termos de viabilidade de movimento molecular, sendo resultado do
rearranjo conformacional em larga escala dos segmentos de cadeias poliméricas ©.

Portanto, a nivel molecular, abaixo da temperatura de transicdo vitrea as
cadeias poliméricas ndo possuem energia interna suficiente para se deslocarem
umas em relacdo as outras. Com o aumento da temperatura, 0 espaco que nao é
ocupado pelas moléculas do polimero, chamado de volume livre, se torna maior. Tal
fato possibilita 0 movimento molecular, ocasionando mudancas conformacionais do

polimero, que ocorre na temperatura de transi¢ao vitrea.
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Considerando a estrutura do polimero, fatores como a presenca de ligaches
cruzadas, as particulas de carga, a natureza e tamanho dos grupos presentes na
cadeia podem ocasionar uma restricdo na mobilidade da cadeia polimérica e,
consequentemente influenciar na temperatura de transicdo vitrea do material. Por
exemplo, a presenca de uma menor quantidade de ligacbes cruzadas na cadeia
polimérica implicaria em maiores segmentos de cadeia e, portanto, em maior
mobilidade segmental em uma baixa temperatura de transicdo vitrea, ocorrendo o
inverso para uma grande densidade de ligacdes cruzadas ®. Do mesmo modo, as
particulas de carga na cadeia do polimero tendem a reduzir a mobilidade e enrijecer
a cadeia molecular principal, influenciando na Tg do material. Além disso, estudos
demonstram que na curva de tand em funcdo da temperatura obtida, uma maior
guantidade de particulas de carga estaria relacionada com um alargamento e menor
intensidade do pico ou estrutura de relaxacdo © (),

Em se tratando das resinas aqui avaliadas, as diferencas nas caracteristicas
estruturais e o sistema de polimerizacdo poderiam ser relacionados aos valores de
temperatura de transicdo observados. A resina Concise Ortodbntico caracteriza-se
por apresentar uma grande quantidade de ligacdes cruzadas e um alto teor de
conteudo inorgéanico (77,4% em massa), 0 que resultaria na maior rigidez da cadeia
polimérica, com restricbes de movimento dos segmentos de cadeia, e que poderia
ser associado ao maior valor de temperatura de transicdo obtido. Do mesmo modo,
os valores de Tg obtidos para as resinas Transbond XT e Ortho Lite Cure poderiam
estar associados ao percentual de conteudo inorganico observado para estes
materiais, respectivamente 74% e 70% em massa. Para o Fill Magic, seu menor
conteudo inorganico (35% em massa) seria responsavel pela maior flexibilidade das
cadeias poliméricas e, por conseguinte, pelos menores valores de temperatura de
transicdo vitrea. Também podemos observar um alargamento e menor intensidade
nos picos obtidos para a resina quimicamente ativada Concise e para as resinas
fotopolimerizaveis Transbond XT e Ortho Lite Cure e um estreitamento e maior
intensidade do pico obtido para a Fill Magic, como apresentado na Figura 1. Desse
modo, a diferenca na proporcdo entre conteudo organico/ inorganico de cada

material explicaria a diferenca nos valores de Tg obtidos.
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Figura 1: Atrito interno em funcdo da temperatura para as resinas avaliadas.

Também podemos sugerir que o processo de polimerizagdo (quimica ou
fotoativada) tem influéncia na temperatura de transicdo vitrea, e, portanto, na
propriedade de resisténcia do material. As resinas fotopolimerizaveis apresentaram
menores valores de transicao vitrea comparado ao da resina quimicamente ativada.

Além disso, para a resina Fill Magic a variacdo no tempo de exposicao a luz
de 40 para 120s ocasionou uma melhora nos valores de temperatura de transicéo
vitrea. Para a resina Ortho Lite Cure, a mesma variacdo também proporcionou um
discreto aumento no valor de Tg. De tal forma, a densidade de energia seria um fator

relevante para a polimerizagao do material.

CONCLUSOES

Os resultados obtidos neste estudo demonstram que a resina Concise
apresentou uma maior temperatura de transi¢do vitrea comparada aquelas obtidas
para as resinas fotopolimerizaveis.

A resina Fill Magic apresentou menores valores de temperatura de transicédo
vitrea. Para a resina Fill Magic fotopolimerizada por 40 e 90s, os valores de Tg estéo
situados dentro da faixa de temperaturas intraorais, 0 que poderia comprometer a
gualidade de adeséo da resina quando aplicada clinicamente.

O tempo de exposicédo de 120 segundos apresentou uma maior temperatura de
transicdo para as resinas Fill Magic e Ortho Lite Cure. Tal fato indica que melhor

desempenho na colagem de braquetes seria obtido com densidade de energia de
6,2 J/s.
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RESUMO

Este estudo teve como objetivo avaliar o grau de conversao das resinas ortodonticas
fotopolimerizaveis Fill Magic Ortodéntico, Transbond XT, Ortho Lite Cure, por meio
de espectroscopia no infravermelho. Para cada resina, foram confeccionados filmes
de aproximadamente 0,4mm, num total de seis filmes para cada amostra, totalizando
trés amostras de cada resina. A polimerizacao foi feita com os tempos de exposicéo
a luz de 40 e 120s. Os espectros de absorcao foram obtidos em um espectrémetro
Nexus, na regido do infravermelho préximo, logo apés a polimerizacédo, apés 24h,
48h, e sete dias. Os resultados demonstram que a resina Fill Magic apresentou
maiores valores de grau de conversao, independente do tempo de exposicdo a luz.
Observou-se que o grau de conversdo aumenta em funcdo do tempo pos-cura do
material e diminui com a profundidade. De modo geral, houve uma queda acentuada

no valor de DC para profundidade acima de 2 mm.
Palavras-chave: resinas, ortodontia, grau de conversédo, espectroscopia no infravermelho.

INTRODUCAO

As resinas compostas fotopolimerizaveis sdo comumente utilizadas na colagem
dos braquetes ortoddnticos. Estes materiais sdo constituidos basicamente por um
mondmero multifuncional de cadeia longa que quando se polimeriza resulta em uma

rede tridimensional de liga¢cdes cruzadas. O monémero Dimetacrilato de Bisfenol A-
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Bis-Glicidila (BisGMA) é o monémero mais usado em odontologia e caracteriza-se
por uma molécula longa e rigida com duplas ligagbes de carbono reativas em ambas
as extremidades .

O processo de polimerizacdo é uma particularidade a ser considerada, pois no
caso das resinas fotopolimerizaveis, que sdo ativadas pela luz, tal procedimento
poderia influenciar na propriedade de resisténcia ®. Para desencadear a reacdo de
polimerizacdo é necessaria a exposicao suficiente do material a luz, e o
comprometimento de tal processo pode afetar significantemente o numero de
radicais livres formados e conseqiientemente a cura do material *¥. Sendo assim,
uma sub-polimerizacédo pode reduzir a resisténcia e a dureza do material, bem como
afetar a biocompatibilidade do material resinoso com os tecidos orais. Neste
contexto, a avaliagdo do grau de conversao (DC) € primordial, pois permite
estabelecer uma correlacdo entre o DC e a estrutura quimica final do material
polimérico ©.

O grau de conversao é a medida da porcentagem de ligacdes duplas entre os
carbonos que se convertem em ligacdes simples decorrente do processo de
polimerizacdo, e o0s niveis de conversdo alcancados durante a polimerizacédo
influenciam diretamente nas propriedades fisicas e mecanicas do material .

No caso das resinas fotopolimerizaveis, embora o grau de converséo possa ser
influenciado pela composicdo quimica, ndo depende somente deste fator, mas
especialmente de uma quantidade de luz apropriada que ative o iniciador. As resinas
fotopolimerizaveis sdo polimerizadas somente com a irradiacéo de luz de frequéncia
apropriada. A extensdo na qual a luz atinge o material € de grande importancia, pois
a luz é absorvida, dispersa, e consequentemente atenuada durante a passagem
pelo material, de tal forma que as superficies mais proximas a fonte de irradiagédo de
luz tendem a atingir um processo de polimerizagdo mais eficiente quando
comparadas a regides mais distantes. Sendo assim, fatores como a banda de
emissao de luz, a intensidade da fonte de luz, o tempo de irradiacdo e distancia
entre a fonte de luz e a superficie da resina, tendem a influenciar na polimerizacao
da resina e, conseqiientemente, no grau de converséo © ©.

A Espectroscopia no Infravermelho (IR) permite a obtencdo de informacdes
sobre a estrutura molecular, niveis de energia, e ligacbes quimicas do material
avaliado. A espectroscopia no infravermelho estuda a interacdo da radiacao

eletromagnética com a matéria, e permite determinar diretamente o grau de
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conversdo, bem como avaliar a profundidade de cura das resinas compostas
fotopolimerizaveis. Dessa forma, este estudo tem como objetivo avaliar o grau de
conversdo de resinas ortodonticas fotopolimerizaveis através da espectroscopia no

infravermelho na regido do infravermelho préximo.
MATERIAIS E METODOS

Para as medidas de grau de conversao foram preparadas trés amostras para
cada resina avaliada, segundo os tempos de exposi¢cdo de 40 e 120s usando uma
fonte de luz LDIII-GNATUS de 52 mW/cm?.

Cada amostra foi constituida por seis filmes de resina de aproximadamente 0,4
mm de espessura. Cada filme foi confeccionado utilizando-se uma lamina de vidro,
forrada com uma tira de celofane, sobre a qual foi colocado um espacador onde a
resina foi dispensada, e sobre ela outra fita de celofane e uma lamina de vidro. Seis
conjuntos destes foram dispostos um sobre o outro entre duas placas de vidro; o
conjunto formado foi submetido a um peso de 5 Kg durante 10 segundos. Em
seguida, foram removidas as laminas de vidro internas, permanecendo somente a
lamina dos extremos do conjunto, sendo entdo realizada a fotopolimerizacao.

As amostras confeccionadas desta forma permitiram estudar o grau de
conversdo em profundidade de até 2 mm. As medidas de grau de converséo foram
realizadas imediatamente apds a polimerizacdo e apds 24h, 48h e sete dias. Todas
as amostras confeccionadas para medidas de DC foram armazenadas em local
escuro a temperatura ambiente.

Os espectros de absorcao no infravermelho foram obtidos num espectrémetro
Nexus 670 FTIR pelo método de transmisséo, no intervalo de freqiéncia entre 4.500
cm™ e 5.000 cm™, usando uma resolucdo de 4 cm™ e 128 varreduras para cada
espectro. Para a determinagao do grau de conversao foram utilizadas as bandas de
absorcdo =CH, alifatica localizada em 4743 cm™, e a banda =CH, aromatica,
localizada em 4623 cm™,

Desse modo, o percentual das ligac6es duplas de carbono que néo reagiram

durante a polimerizacdo é obtido através da equacao:

[Abs(alifdticaC = C) [/ Abs(aromdticaC = C ]
[Abs(alifdticaC = C) | Abs(aromdticaC = C ]

polimero X 100 (A)

mondmero

(%C=C)=
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O grau de conversdo (DC) é determinado pela subtracdo do percentual
residual, ou seja, DC % =1 — (%C=C).

RESULTADOS

A Tabela 1 apresenta os valores médios de grau de conversdo obtidos numa
espessura de aproximadamente 2mm, correspondendo aos cinco filmes de cada
resina avaliada, em funcdo do tempo apdés a polimerizacdo para as resinas

fotopolimerizadas por 40 e 120s.

Tabela 1: Valores médios de grau de conversédo (DC) obtidos para as resinas avaliadas em funcao do
tempo apo6s a fotopolimerizagédo.

. Tempo de DC (%)
Resina . o - -

fotopolimerizacéo Omin 24H 48H 7dias
Fill Magic 40s 57+4 63+3 64+3 64+3
Fill Magic 120 s 57+4 6614 6714 68+4
Transbond 40s 4043 4544 4544 4544
Transbond 120s 45+3 48+3 48+3 49+3
Ortho Lite Cure 40s 46+3 50+4 50+4 4945
Ortho Lite Cure 120s 48+4 52+3 52+3 5345

Mediante os resultados, a resina Fill Magic Ortoddntico apresentou os maiores
valores de grau de converséao, independente do tempo de exposicéo a luz. Para a
resina Ortho Lite Cure, os valores de grau de conversao foram superiores aos
obtidos para o Transbond XT, segundo o tempo de exposicao a luz e o tempo apés
a polimerizacéo.

Ainda, podemos observar que houve um aumento no grau de conversao nas
primeiras 24 horas e, apos este periodo, ndo se observou mudanca significativa nos
valores de conversdo, para as trés resinas. Como observado na literatura, tal
constatacao poderia estar relacionada ao fato de que apés a estocagem no escuro,
a conversao pode aumentar de 5 a 10%, devido a presenca de radicais livres que
persistem na cadeia apds a irradiacéo ter cessado (.

As diferencas nos valores de conversdo obtidos para diferentes resinas
compostas, tém sido atribuidas as variagcdes de composi¢cdo, no que se refere aos

sistemas monomeéricos, concentracdo de diluentes, tipo e quantidade de particulas
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de carga, e concentracdo de iniciadores. Para os materiais utilizados neste estudo a
guantidade de iniciadores e de monémeros assim como o0 tamanho das particulas
inorganicas presentes na composi¢cado das resinas ndao sao fornecidas o que limita
relacionarmos aos resultados obtidos.

Com relacdo ao conteudo inorganico presente na matriz resinosa, alguns
autores demonstraram ndo haver correlacdo entre a quantidade de particulas
inorganicas e o grau de conversédo, ao contrario do observado para as propriedades
mecanicas dos materiais resinosos. Entretanto, segundo a literatura, o tamanho das
particulas de carga poderia influenciar no grau de conversdo, de modo que uma
maxima dispersdo da luz ocorreria para um tamanho de particulas inorganicas
correspondente & metade do comprimento de onda da luz ativadora ®. Ainda, uma
maior quantidade de particulas de carga poderia dificultar a transferéncia do centro
ativo de mondmero a monémero durante o processo de polimerizagao, influenciando
no grau de conversao do material. A resina Fill Magic apresenta um menor conteudo
inorganico (38,1% em massa) comparado aos da resina Transbond XT (74% em
massa) e Ortho Lite Cure (70% em massa), o que poderia estar influenciando nos
valores de DC obtidos.

A Tabela 2 apresenta os valores de grau de conversdo obtidos para o sexto

filme, o qual corresponde a uma profundidade maior que 2mm.

Tabela 2: Valores médios de grau de conversao (DC) obtidos para os filmes correspondentes a profundidade
maior que 2mm em funcdo do tempo apos a fotopolimerizacgao.

Resina Tempo (_je DC (%)

fotopolimerizacéo Omin 24H 48H Tdias
Fill Magic 40s 418 44+10 41+12 39+12
Fill Magic 120 s 49+2 574 5814 5914
Transbond 40 s 373 406 405 404
Transbond 120 s 3944 4212 42+3 42+3
Ortho Lite Cure 40 s 3915 397 3916 40+6
Ortho Lite Cure 120 s 4512 4512 453 463

Podemos observar que para estes filmes houve uma redugcdo no grau de
conversdo para todas as resinas, quando comparados ao DC obtido para os
primeiros cinco filmes. A profundidade de cura é um fator relevante na qualidade de
polimerizacdo do material, e, o grau de conversdo diminui com a profundidade,
principalmente para maiores espessuras. A profundidade no maximo de 2 mm tém

sido recomendada em pesquisas e pela maioria dos fabricantes por ndo sofrerem
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diminuicdo nos valores de DC. Para os resultados obtidos com os filmes mais
distantes podemos constatar que para uma profundidade maior que 2 mm ocorreu

uma sensivel diminuicdo no DC das resinas.

Com relacdo a profundidade de polimerizacdo, durante a fotoativacdo, a luz
incidente no material € parcialmente absorvida, e parcialmente refletida pelas
particulas de carga presentes na matriz, o poderia também explicar a diminuicdo do
grau de conversao em profundidade, uma vez que tal fato atenuaria a passagem da
luz para as camadas mais profundas, proporcionando uma reducdo na eficiéncia da

polimerizagao.

Ainda, no processo de polimerizacdo da resina, a intensidade de luz e tempo
de exposicao devem ser suficiente para promover a excitagdo da canforoquinona,
levando a formacao dos radicais livres, essenciais para a formacdo das ligactes
guimicas entre 0os mondmeros resinosos. Assim, o grau de conversdo de
mondmeros em polimeros esta diretamente relacionado a quantidade de energia a
gual a resina composta € submetida. Desta forma, em nosso estudo, os filmes
posicionados a uma maior distancia da ponta do fotopolimerizador,
aproximadamente 2mm, teriam sofrido uma maior influéncia na profundidade de

cura, levando a menores valores de grau de conversao, como foi observado.

CONCLUSOES

Os resultados obtidos neste estudo demonstram que a resina Fill Magic
apresentou maiores valores de grau de conversdao para uma espessura de
aproximadamente 2mm.

De um modo geral, a variagdo no tempo de exposi¢cdo a luz ocasionou
maiores valores de grau de conversdo para as trés resinas avaliadas e a maior
conversao ocorreu nas primeiras 24h.

A profundidade maior que 2 mm levou a uma sensivel diminuicdo no DC das

resinas.
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