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1. Introducéo

As resinas compostas sdo o material odontolégico estético mais
usado nestes tempos. Elas tém evoluido rapidamente e suas propriedades
melhorado. Para os pesquisadores e dentistas em geral, as propriedades
fisico-quimicas das resinas compostas é um importante assunto a ser
estudado. No entanto, ainda ndo existe a resina com propriedades ideais e
por isso € uma area que esta em evolugdo. Existem muitas técnicas para
avaliar as propriedades das resinas, assim como outros materiais
odontolégicos, mas todos sdo complementares, ja que nenhum da o
resultado de todas as caracteristicas.

Os testes mecéanicos podem dar uma boa idéia do comportamento
desse material em fungao na boca do paciente, e os testes bioldgicos podem
nos dizer a biocompatibilidade com os tecidos pulpares, gengivais e
periodontais. Para o clinico sdo importantes todos os fatores que interferem
no sucesso de uma restauracao, ja que o trabalho do cirurgido dentista &
devolver ao paciente a saude, funcionalidade e estética a todo o sistema
oro-maxilo-facial. Sendo assim, ainda tem que ser feita muitas pesquisas
envolvendo materiais odontologicos de restauragdo, para poder ter dados
cientificos que sustentem o uso, melhorem as técnicas e otimizem os
resultados da aplicagdo dos materiais.

Um dos aspectos mais criticos, numa restauragdo com resina
composta € a polimerizagao dela. Ja que a polimerizagao vai dar a maioria

das propriedades mecanicas e estéticas dessa resina. Uma resina com uma
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polimerizagao insuficiente vai produzir uma resina com alta porosidade,
pouca resisténcia ao desgaste, menor dureza, baixo polimento, alta
capacidade para o manchamento, citotoxicidade pulpar, pelos monémeros
livres que irdo inflamar a polpa, etc.

Vendo a importancia da polimerizagcdo, no sucesso de uma
restauragcao com resina composta é importante também avaliar quais sao as
melhores condi¢cdes para uma boa polimerizacdo, embora o sucesso de uma
restauracado seja um conjunto de fatores e procedimentos clinicos. Existem
muitos ensaios mecanicos e laboratoriais que vao nos dar uma visdo clara
do comportamento e propriedades mecéanicas das resinas. Mas, nao vao dar
dados exatos de polimerizacado, pois essa transformacido de mondmeros a
polimeros sao reacdes que estdo envolvidas no processo de endurecimento
da resina composta. Existem alguns testes para a avaliagao deste grau de
conversao, porém ainda ndao sdo muito usados em nosso meio, entre eles
temos a avaliacdo de vibracdo molecular por espectrometria no
infravermelho.

A chamada radiacao infravermelha (IR) corresponde
aproximadamente, a parte do espectro eletromagnético situada entre as
regides do visivel e das microondas.

Da rapida discusséo teorica que se segue, torna-se claro que mesmo
uma molécula muito simples pode dar um espectro muito complexo. O
quimico, aproveita-se desta complexidade quando compara o espectro de
uma substancia desconhecida ao de um composto padrdo. Uma correlagao

pico a pico é uma excelente evidéncia para a identidade das amostras. E
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muito pouco provavel que, duas substancias que ndo sejam enantibmeras e
déem o mesmo espectro de infravermelho.

Embora, o espectro de infravermelho seja caracteristico da molécula
como um todo, certos grupos de atomos dao origem a bandas que ocorrem
mais ou menos na mesma frequéncia, independentemente da estrutura da
molécula. E justamente, a presenca destas bandas e caracteristicas de
grupos que permite ao quimico a obtengao, através do exame do espectro e
consulta a tabelas de informagdes estruturais uteis, e € baseado neste fato
que estado os principios para fazer a identificacdo das estruturas.

Como, por outro lado, ndo dependemos somente do espetro de
infravermelho para a identificacdo dos compostos, a analise detalhada do
espectro ndo sera necessaria, ja que a maioria das vezes s6 vamos precisar
de uma parte dele, para avaliar alguma ligagdo quimica especifica. Desta
forma, com este tipo de teste, podemos identificar que compostos estio
presentes numa resina depois de polimerizada.

Para um melhor entendimento das resinas compostas e suas reacdes
quimicas e composicdes Peutzfeldt®? no ano 1997, fez um resumo sobre
resinas compostas. As resinas compostas foram introduzidas
comercialmente na metade de 1960, para a restauragcdo de dentes
anteriores. Desde seu surgimento as resinas compostas tém evoluido
grandemente para melhorar sua longevidade. Embora as melhoras das
resinas , ainda possui limitagdes quanto a sua indicacdo e uso. Um material
composto esta definido como a combinacao tridimensional de no minimo
dois materiais quimicamente diferentes, com uma interface diferente que

separa os componentes. As resinas compostas sdo uma mistura de
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componentes duros, particulas inorganicas unidas por uma matriz resinosa
leve , que normalmente esta formada por trés partes principais: (1) a matriz
resinosa que contém : um sistema de monémeros, um sistema de iniciagao
para polimerizacdo de radicais livres e estabilizadores para maximizar a
estabilidade de armazenamento da resina composta ndo polimerizada a
estabilidade quimica da resina composta ja polimerizada. (2) A carga
inorganica consistindo em vidro, quartzo, e/ou silica, e (3) agente de enlace,
geralmente um silano organico, que une as particulas inorganicas com a
matriz resinosa. Assim, as caracteristicas e propriedades do material
dependem basicamente desses trés componentes, algumas das
caracteristicas estdo relacionadas com as particulas e o agente de uniao,
entretanto outras caracteristicas dependem da matriz resinosa. O
componente resinoso de uma resina dental curado € a matriz polimérica. Um
polimero € uma cadeia longa construida pela unido repetitiva de unidades
menores chamadas mondmeros. O processo mediante os mondémeros sao
unidos em polimeros € chamada polimerizagdo. Os mondmeros usados em
odontologia geralmente sao liquidos, e durante o processo de polimerizagao
eles se transformam a sodlidos. A quantidade em que um monémero se
transforma em polimero se chama grau de conversao. Os primeiros sistemas
fotoativados usavam uma luz ultravioleta para iniciar a formacgao dos radicais
livres. Atualmente, os compadsitos ativados por luz UV foram substituidos por
um sistema de luz visivel, com o qual se tornou ossivel polimerizar
espécimes mais grossos de até 2mm. Também, os compésitos fotoativados
por luz visiveis sdo muito mais usados dos que o0s quimicamente ativados.

Os compésitos fotoativados sado fornecidos em uma unica pasta contida em



18

uma seringa. Estdo contidos, nesta pasta um sistema iniciador que libera os
radicais livres, consistindo em uma molécula de fotoinibidor, e uma amina
ativadora. Quando estes componentes ndo sdo expostos a luz, eles néo
reagem. Entretanto, a exposicdo de uma luz com um comprimento correto
de onda (aproximadamente 468nm) produz um estado de excitagdo do
fotoinibidor e uma interagdo com a amina para formar os radicais livres, que
iniciam a polimerizagdo por adicdo. O fotoiniciador mais comumente
empregado € a canforoquinona, a qual tem um intervalo de absorgéo entre
400 e 500 nm, que é a zona azul do espectro de luz visivel. Este iniciador
esta presente na pasta em niveis de aproximadamente 0,2% do peso ou
menos. Existem varias aminas aceleradoras que propiciam a interacédo com
a canforoquinona, tal como a dimetilaminoetiimetacrilato a 0,15% em peso,
que também esta presente na pasta. Para suplantar os problemas das
resinas quimicamente ativadas, foram desenvolvidos materiais que nao
precisavam espatulacao.

O principal interesse da nossa pesquisa € determinar o grau de
conversao das resinas compostas, com a mudanga dos fatores que

influenciam na polimerizacao.



2. REVISAO
DA LITERATURA
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2. Revisao da Literatura

Na procura de informag¢des achamos trabalhos de polimerizacdo que
datam desde 19809.

Greener e Duke'” em 1989, foram dois dos pesquisadores que
primeiro utilizaram a espectrometria do infravermelho para testar resinas
compostas. Eles avaliaram o grau de conversdo e propriedades fisicas de
duas resinas temporarias com composicdo de resinas fotopolimerizaveis.
Eles usaram a técnica de transformacédo de Fourier para infravermelho
(FTIR), para determinar o grau de conversédo e a estrutura dos polimeros.
Avaliaram também por métodos convencionais as propriedades fisicas,
profundidade de polimerizacao, resisténcia a tracdo e a compressao, dureza,
expansao térmica e estabilidade de cor.

A maioria das resinas compostas de restauragao requer luz para a
ativacdo de polimerizagdo. As variaveis que afetam a absor¢cdo da energia
da luz pelas resinas tem sido avaliadas por seu efeito na contracdo de
polimerizagdo. Devido a contracdo de polimerizagao esta associada de
maneira complexa ao grau de conversao da restauracédo, este parametro
serve como um indicador empirico para a extensao da polimerizacao.
Sakaguchi et al.** em 1992 , estudaram as variaveis de cor da resina,
distancia entre a fonte de luz e a resina, e a intensidade de luz. Foram
avaliadas trés resinas. A contracdo de polimerizagdo post-gel foi avaliada

usando um método de medidor de forgca . A intensidade de polimerizagao da
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luz diminui rapidamente para distancias maiores que 2mm entre a ponta da
luz e a superficie do material. Foi demonstrada uma relagao linear entre a
contracdo de polimerizacdo e a intensidade de luz. A contracdo de
polimerizacdo de uma resina micro particulada e uma resina posterior,
usando um tempo e intensidade de polimerizagdo iguais, houve uma
diminuicao linear com aumento da espessura da amostra. Mais que uma
6tima producdo de luz da fonte luminosa, a polimerizacdo pode ser
compensada aumentando o tempo de aplicacido da luz dentro de limites
razoaveis.

Rueggeberg et al.®®

realizaram em 1994, um estudo que investigava a
relacdo da duracdo de exposicao e a intensidade da luz na polimerizagao
das resinas compostas a diferentes profundidades dentro de uma
restauracdo de resina composta simulada. Foram confeccionados finos
discos de resina de uma restauracdo simulada cilindrica, de tal forma que o
disco podia ser removido do topo a 1, 2 e 3mm sob a superficie. As resinas,
usadas neste estudo foram de microparticula e hibrida nas cores Universal e
cinza. Os espécimes foram polimerizados com varias intensidades de luz e
por diferentes tempos de exposicao, foi avaliada a conversao da resina de
cada espécime pela técnica de espectroscopia de infravermelho. Dos
resultados obtidos, pode-se recomendar uma exposi¢cao rotineira de 60
segundos usando fontes de luz de intensidades de no minimo 400 mW/cm? ,
e os incrementos ndo devem exceder os 2mm, sendo 1mm o ideal. Fontes

com intensidades menores a 233 mW/cm? ndo devem ser usados devido as

pobres caracteristicas de polimerizacao.
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‘A qualidade dos compositos fotopolimerizados depende da
capacidade da fonte de luz para polimerizar apropriadamente o material
dentro de um determinado tempo de exposi¢ao” foi uma afirmacéao feita por
Tarle et al.*® em 1995. Eles compararam o grau de conversdo de diferentes
materiais compdsitos (microhibridos e micro-particulados) de cores claras e
escuras, apos a exposigdo com o laser pulsado (A=468) e uma unidade
convencional como fonte de polimerizagdo. O grau de conversao foi medido
com FTIR. Observa-se, que a polimerizacdo com o laser pulsado apresenta
um maior grau de conversao em todos os materiais e todas as cores
testadas. Todos os valores para graus de conversao foram menores para
cores escuras em todos os materiais, independente da técnica de
polimerizagao utilizada. Concluiu-se também, que o grau de conversao a 1, 2
e 3mm de profundidade de resina foi maior com o laser pulsado.

Hussey et al."

em 1995, usaram uma técnica de termografia do
infravermelho para monitorar, nao invasivamente, as mudancas na
temperatura durante a polimerizacdo da resina composta pela medi¢cao da
emissao do infravermelho das superficies das restauracbes de resina
composta durante a foto-polimerizagdo. Neste estudo foram registrados os
aumentos de temperatura durante a polimerizagcdo das resinas compostas
com um aparelho de escaneamento de infravermelho, Thermovision 900. Os
resultados demonstraram que a reagao exotérmica é instantanea, ocorrendo
na hora que a luz é ativada e aumentando em um pico de aproximadamente
30 segundos antes da diminuicdo. As medidas sugerem que a temperatura

maxima aumenta em 12°C, embora este aumento seja por menos de 15s.

Os limites do aumento da temperatura medidas neste estudo (5.4+2.5°C)
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podem sugerir que, in vivo, a polpa pode ser danificada por este aumento
térmico.

Em 1995, Imazato et al."® determinaram a relacdo entre o grau de
conversao e a descoloragao interna de resinas experimentais fotoativadas,
com ou sem recozer, as quais contém diferentes quantidades de Bis-GMA e
TEDGMA. O grau de conversao foi determinado por FTIR (transformacéao de
Fourier da espectrometria no infravermelho) e a mudanga na cor foi
determinada depois de 1, 2, 3, e 4 semanas de imersdo em agua a 60°C. Os
compésitos ndo recozidos mostraram um grau mais alto de conversao e
menor descoloracido a medida que aumentava a TEDGMA. Os compdsitos
recozidos mostraram um grau de conversao significativamente mais alto e
menos descoloragao quando comparados com os compdsitos n&o recozidos.
Os resultados indicam que, quanto o maior grau de conversao menos
descoloragao do compdsito, e a relagao entre os dois fatores foi significativa
em compaositos fotopolimerizaveis.

Carvalho et al., em 1996 publicaram uma revisdo de literatura sobre
a contracdo de polimerizacao e a influéncia do stress desenvolvido versus o
stress liberado. Afirmando que, a insercdo de uma resina composta nos
preparos cavitarios gera uma competicdo entre a forga de contragdo de
polimerizagdo e a resisténcia adesiva da estrutura do dente. O grau de
stress produzido pode ser controlado até certo ponto, pelo desenho cavitario
(fator C), o uso de bases cavitarias, o tamanho, a forma, a posi¢cédo, os
incrementos de resina e como sao colocados na cavidade, e se a resina é
foto ou quimicamente ativada. A liberacdo de stress pode ser aumentada

tentando manter o fator C o mais baixo possivel, usando resinas
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quimicamente ativadas, bases com baixo moédulo e, com o tempo na
absor¢cdo de agua. Uma boa compreensao destes principios permite ao
clinico se exercitar melhor no controle destas variaveis, dai melhorara a
qualidade das restauracdes adesivas.

1.’ em 1996, avaliaram a

Num estudo laboratorial, Kakaboura et a
composi¢cdo e o comportamento de trés liners fotopolimerizaveis (Cavlite,
lonoseal e Timeline). Os monémeros foram separados das cargas e foram
analisados por HPLC. As pastas foram analisadas por espectroscopia de
FTIR, forgas diametrais e solubilidade a &agua quando testadas. Os
mondmeros identificados nos liners foram BisGMA/2-HEMA (Cavalite),
BisDMA/BisGMA (lonoseal) e UEDMA (Timeline). Foram achadas
diferencas significativas no conteudo das particulas, mas nao houve
diferenga estatisticamente significativa na resisténcia a tragdo diametral. A
eficiéncia na polimerizagao variou de 24,2- 31,0% nas superficies do topo da
amostra, e de 26,0- 54,0 % nas superficies da base de adesivo C=C
remanescente. Ndo houve correlacao positiva entre as propriedades oticas e
a eficiéncia de polimerizacéo. A forca de adesao dos liners foi muito menor,
comparado com as resinas compostas. Todos os liners apresentaram
formagdo de gaps e descolamento na interface liner-dentina, no teste de
adaptagdo marginal. Houve diferenga na absor¢do e solubilidade de agua
dos produtos. O lonoseal apresentou uma degradacgao hidrolitica comparada
com os outros liners. Nao se observou uma reacao de oxidacao, acido-base
nos produtos analisados.

Park e Lee®* em 1996, fizeram um estudo que determinou as

mudangas no grau de conversao em resinas compostas de varias
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espessuras apo0s a polimerizagdo com calor, avaliando também se as
diferencas na distancia da fonte de luz, na técnica aplicada neste estudo,
influenciam ou nao na polimerizagao. Foram confeccionados 20 corpos de
prova de 5mm de didmetro por 4mm de espessura, polimerizados por 60
segundos. Dez dos vinte corpos foram adicionalmente colocados num forno
para resinas para inlays. Os corpos foram divididos em quatro, colocando
cada parte num grupo. As analises para determinagao do grau de conversao
foram realizadas com FTIR. Observou-se, que o grau de conversao diminuia
a medida que a distancia da fonte de luz a resina aumentava, assim
também, concluiu-se que o calor aumentava o grau de conversdo nas
porgcdes externas do corpo, mais que na parte interna da resina.

Nesse mesmo ano, Venhoven et al.** estudaram a dinamica da
polimerizagao, relacionada com a quantidade de fotoiniciador em resinas
contendo Bis-GMA e TEDGMA. Foram avaliados as medias de conversao e
polimerizagao por contracao linear e FTIR. Os valores de polimerizagao
podem ser significativamente moderados reduzindo as concentragdes tanto
do fotoiniciador como de agente redutor sem afetar a conversao, usando um
tempo de exposigéo a luz de 60 segundos.

Nomoto?® publicou em 1997, o efeito da intensidade de luz na
polimerizagdo. Um compdsito de resina experimental foi submetido a um
feixe estreito de luz a um numero quantico constante, usando um filtro de
feixe estreito de interferéncia. O espectro IR das amostras de resina
polimerizada foram medidas antes e depois de extracdo de mondmeros
residuais. O grau de conversdo (DC) e a conversao de polimerizagao (PC)

foram calculados destes espectros de IR. A luz usada foi de 410-550nm.
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Com uma exposigcao de 5s, DC e PC foram afetados pelo comprimento de
onda. O efeito do comprimento de onda entre 410 e 490nm diminuiu com o
aumento da duracdo da exposicdo. O comprimento de onda mais eficiente
foi de 470nm e o comprimento de onda mais adequado foi de 450 a 490nm.
A absorbancia da canforoquinona afetou fortemente a polimerizacao,
especialmente durante o estagio inicial. A polimerizagdo ndo s6 depende do
comprimento de onda, mas também da energia exposta.

Condon e Ferracane®, em 1997 avaliaram in vitro o desgaste de
resinas compostas. Eles recomendaram que para que o desgaste clinico das
resinas compostas seja diminuido, devem ser otimizados alguns fatores
como grau de conversao de polimerizagao, quantidade de particulas e nivel
de silanizagdo. Para o estudo, foi usada uma maquina de simulacdo de
desgaste para avaliar a influéncia desses fatores no desgaste a atricdo e
abrasdo, assim como o desgaste ao esmalte dental. Os compdsitos foram
feitos de vidro de Sr (1-2um avg) e uma resina 50/50 Bis-GMA/TEGDMA.
Séries | (A-D, E) foram fotopolimerizadas (Triad 1) por 9,12,25 e 40
segundos por lado para produzir um grau de polimerizagéo (DC) , medido
com FTIR, de 56, 60, 61 e 63% respectivamente. E recebeu um calor
adicional de polimerizagao (120°C por 10 minutos) para atingir 66% de DC.
Series Il (D-F, I) foram recheados com 62, 53, 48, 37 e 28% do volume,
respectivamente. Na série Il (D, J-M), a porgdo de carga tratada com
acoplador de silano (MPS) foi 100, 80, 60, 40 e 20% respectivamente. As
amostras sofreram ciclos de 50000 vezes, contra o0 antagonista de esmalte
na maquina de simulacao de desgaste para produzir abrasao (carga= 20N) e

atricdo (carga= 70N) simultaneamente. A profundidade do desgaste (um; n
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=5) foi medido profilometria. As profundidades do desgaste refletiram valores
de polimerizagdo, embora so6 tenha sido significativa a diferenga para E<A.
Um maior desgaste foi relacionado a um menor nivel da quantidade de carga
(= 0.88; p < 0.05), aumentando significativamente com menos de 48 vol%
(G). O desgaste aumentou linearmente com a porcentagem de cargas
silanizadas foram reduzidas (r* = 0.99; p < 0.05). A abraséo e a atricdo néo
foram significativamente diferentes para nenhum dos compdsitos. O
desgaste do esmalte antagonista ndo mudou com a variagao dos fatores. Os
fatores avaliados influenciam no desgaste dos compdsitos quando
submetidos a maquina de desgaste.

Neste mesmo ano, Ferracane et al.®

avaliaram o desgaste e a
desadaptacdo marginal das resinas compostas com varios graus de
polimerizagdo. A perda da forma anatdbmica, devido ao desgaste por uso é
um dos fatores que limitam o uso clinico de resinas posteriores. As
propriedades fisicas e possivelmente a resisténcia ao desgaste estédo
influenciadas pela extenséo da polimerizagdo. Entdo, neste estudo o objetivo
foi comprovar a hipotese que aumentando o grau de conversdo pode ser
melhorada a resisténcia ao desgaste e a desadaptagdo marginal. Foi
manipulada uma resina contendo 50% de Bis-GMA / 50% TEDGMA e 62%
de volumem vidro de estroncio (1 a 2 um) com microparticulas de silica. A
resina foi colocada em orificios em dentes de Cr-Co de dentaduras de 50
pacientes sem dentes, na posicao dos primeiros e segundos molares
inferiores. As resinas foram polimerizadas por varios tempos (9,12,25,40

segundos e 40 segundos+ 10 minutos a 120°C) e depois polida. O grau de

conversao foi medido com FTIR, tendo-se desde 55% até 67%. Os tempos



28

de avaliagdo foram de 6 meses, 1 e 2 anos. Depois das observacdes
resultou uma forte correlagdo negativa entre o grau de conversao e desgaste
abrasivo das resinas hibridas, mostrando assim que, o desgaste pode ser
diminuido com o melhoramento da conversao.

Uma das publicagdes mais importantes de polimerizagcdo e o
comportamento da resina e sua contracdo com respeito a fonte de luz
aplicada, foi o estudo feito por Versluis et al.>®> em 1998. Onde, avaliaram o
comportamento da contragdo de polimerizagdo com diferentes angulag¢des
da luz polimerizadora. Concluindo que, a resina composta nao se contrai
contra a luz, mas a direcdao esta predominantemente determinada pelo
formato da cavidade e a qualidade da adesado. Propriedades marginais
melhoradas deveriam ser procuradas pela otimizacado de outros fatores, tais
como: o processo de polimerizacdo, o procedimento de cura e a qualidade
da adesao. A direcado dos vetores da contragdo como resposta a posicédo da
luz, ndo parece ser um critério apropriado para a otimizacado da qualidade na
adaptagao marginal.

Em 1998, Sakaguchi e Berge*? avaliaram a relacdo entre a
intensidade da luz e a tensao da contragao linear post-gel e o grau de
conversao da resina composta. Foram confeccionadas amostras cilindricas
de resina composta polimerizada a uma distancia de 7mm por 40s, com
quatro intensidades de luz (71%, 49%,e 34% de intensidade controle e para
20s a 71% mais 20s a 100% de intensidade). Um grupo polimerizado com a
intensidade total serviu como controle. Foi medido o grau de conversao (DC)
no topo e na base e foi medida a tensado da contracio linear na base. O DC

das amostras no topo foi significativamente diferente (p<0.05) entre todos os
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grupos, exceto nos grupos com intensidades de 71% e 49%. As amostras na
base o DC resultante das intensidades mais altas (71% e 100%) n&o foram
diferentes uma da outra (p>0.05). Os outros grupos foram significativamente
diferentes um do outro (p<0.05). O DC para as amostras polimerizadas com
duas intensidades de luz ndo foram significativamente diferentes daquelas
polimerizadas com maior ou menor intensidade por 40s (p>0.05). As
amostras polimerizadas com duas intensidades mostraram uma diminui¢cao
de 21.8% da forga de contracdo predeterminada por um calculo feito pela
energia de densidade de luz. A aplicagdo da luz por menos que a
intensidade maxima da luz fotopolimerizadora resulta como uma redugao
significativa na tensdo da contragcdo de polimerizagcdo sem que afete
significativamente o grau de converséao.

Em 1998, Freiberg e Ferracane' avaliaram propriedades, entre elas a
conversao de resinas de restauracdo indireta (Artglass). Foram
confeccionados espécimes e polimerizados com unidades de alta
intensidade por 180 segundos, concluindo-se que o grau de conversao, a
resisténcia a fratura, o médulo de flexdo e a resisténcia a flexdo foram
melhorados em Artglass e o grau de conversao e as resisténcias a fratura
foram melhoradas para a resina composta Charisma, quando foi usada fonte
de luz para resinas indiretas, provavelmente devido a sua alta intensidade. O
grau de conversao foi obtido com o teste de FTIR.

A absorcdo de agua das resinas com conteudo, em varias
proporgdes, de Bis-GMA e TEDGMA, assim como a influéncia do grau de
conversao e a hidrofobicidade destas resinas foi analisada em 1999 por

Imazato et al.' Analisaram também a absorgdo de agua do Bis-
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GMA/TEDGMA. Resinas sem carga e compdsitos com conteudo de Bis-
GMA/TEDGMA, com uma relagdo de 1/1, 2/1, ou 3/1 de peso, foram
preparadas e fotopolimerizadas. Foi determinada a absorg¢ao de agua, assim
como o grau de conversdao de cada espécime e a hidrofobicidade foi
comparada medindo o angulo de contato da 4gua. Tanto a resina sem carga,
quanto os compdsitos com Bis-GMA e TEDGMA na proporgao de 1/1
mostraram significativa maior absor¢do de agua que os outros materiais. O
grau de conversao dos espécimes aumentou em forma proporcional ao
aumento de TEDGMA e nao foi encontrada relagdo entre a absorcdo da
agua e o grau de conversao.

O efeito da quantidade de TEDGMA na polimerizacdo apés a
irradiacdo em compoésitos com bis-GMA como base foi avaliado por Tarumi
et al.®® em 1999. Foram preparadas resinas com proporcdes de bis-
GMA/TEDGMA (peso/peso) de 75/25; 70/30; 67/33 e 50/50. Foi medido o
grau de conversao de cada compésito pela transformagao da espectroscopia
do infravermelho de Fourier, imediatamente apds a polimerizagdo e depois
de 24 horas de armazenamento, foi determinada assim a polimerizacédo apos
a irradiacdo. Posteriormente, a quantidade residual de bis-GMA e TEDGMA
nas amostras polimerizadas apés 24 horas foram obtidas por cromatografia
liguida. Em ambos os tempos da analise (na hora da polimerizagao e 24
horas apds) os compodsitos que continham grandes quantidades de
TEGDMA apresentaram um alto grau de conversdo. A quantidade de
polimerizagao apos a irradiagao diminuiu proporcionalmente, na medida que
diminuia a quantidade de TEDGMA. A quantidade de TEDGMA residual

ap6s a irradiagao diminuia na medida que a propor¢cdo de TEDGMA
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diminuia, mas a quantidade de bis-GMA residual apresentava valores
constantes. O TEDGMA ¢é considerado o principal contribuinte da
polimerizagao apds irradiagao nos compodsitos com base de bis-GMA.

Nomoto e Hirasawa®®, em 1999 estudaram um método para analisar
as caracteristicas de polimerizacdo de resinas a base de UDMA usando
FTIR. Trés tipos de resinas experimentais com base de UDMA foram
preparadas com variagdes das fracbes molares. O espectro de
infravermelho dos filmes das amostras foram medidos com FTIR antes e
depois da extragao dos mondmeros residuais de cada espécime por MeOH.
Foram medidas as mudangas no numero de enlaces duplos, do espectro do
IR, com a absorbancia cume do NH como um parametro interno e também
foram determinados a quantidade de mondémeros residuais (RM). Os
espécimes imersos em MeOH foram analisados por HPLC. Os RM medidos
por HPCL medidos foram mais que os medidos por FTIR. Estes diferencias
podem ser devido aos diferentes locais medidos, este método de estimacgao
com FTIR de mondmeros residuais para resinas fotopolimerizada usando a
absorbancia do cume do NH como um parametro interno pode ser o método
apropriado quando o mondmero de resina nido contém componentes
aromaticos.

Silikas et al.*® no ano 2000 avaliaram os efeitos do grau de converséo
das resinas compostas e a contragdo de polimerizagdo. Os graus de
conversdo da resina Z100 e Tetric Ceram foram medidos com FTIR
imediatamente apds a polimerizacdo e a contragao foi obtida por 30 minutos
ap6s a polimerizagdo com a técnica de disco colado. Todas as amostras

foram polimerizadas a uma temperatura inicial de 23°C com uma luz
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halégena Elipar Highlight a diferentes parametros de tempo e intensidade.
Para os materiais e intensidades de luz estudadas, as correlacdes entre o
grau de conversdo e a contragdo concluem que uma diminuigao
consideravel nos problemas da contragdao poderia ser resolvido, com uma
reducao do grau de conversao. Embora, isto deva ser analisado ja que esta
reducdo poderia afetar o desenvolvimento da resina, alterando
negativamente as outras propriedades.

Um dos maiores aportes nos conceitos e definicdes da espectrometria
no infravermelho foi dado por Silverstein e Webster*’ no ano 2000. Definindo
que a radiacdo do infravermelho em freqiuéncia menor que
aproximadamente 100cm™, converte-se quando absorvida por uma
molécula organica, em energia de rotagcdo molecular. O processo de
absorcdo €& quantizado, em consequéncia, o espetro de rotacdo das
moléculas consiste numa série de linhas. A radiag¢ao infravermelha na faixa
aproximada de 10.000 a 100cm™ converte-se quando absorvida, em energia
vibracional molecular. O processo também é quantizado, porém o espectro
vibracional costuma aparecer como uma série de bandas em vez de linhas,
porque a cada mudanga de nivel de energia vibracional corresponde uma
série de mudancgas de nivel rotacional. As linhas se sobrepdem dando lugar
as bandas observadas. Sado estas as bandas de vibragao-rotacdo que
utilizaremos, particularmente as que ocorrem entre 4.000 e 400 cm™. A
frequéncia ou o comprimento de onda de uma absor¢cdo depende das
massas relativas dos atomos, das constantes de forgas das ligagbes e da
geometria dos atomos. As posicdes das bandas no espectro de

infravermelho serdo apresentadas em numero de ondas (v), cuja unidade € o
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centimetro inverso (cm™). Esta unidade é proporcional a energia de vibragao
e 0s instrumentos modernos sao lineares em numero de ondas. A unidade
de comprimento de onda (A), dada em micrometros (1 pm = 10°m; em outro
tempos chamado pelo termo micron), ja foi muito usado. Os numeros de
ondas s3o inversamente proporcionais aos comprimentos de onda.[ cm™'=
10*/um]. E também comum confundir nimeros de onda com (v em unidades
de cm™) com freqliéncias, o que é incorreto, uma vez que o nimero de
ondas (cm™) é igual a 1x 10*/A em um, e a freqiiéncia (v em Hz) é igual a c/A
em cm, em que ¢ é a velocidade da luz (3x 10" cm/s). O simbolo (v) é
chamado “nubarrado”. Os espectros que utilizaremos s3o lineares em cm™.
Um espectro linear em numero de ondas tem aspecto diferente de um
espectro linear em comprimento de onda. As intensidades das bandas
podem ser expressas como transmitancia (T) ou absorbancia (A) (também
chamada absorbancia). A transmitancia é a relagéo entre a energia radiante
transmitida por uma amostra e a energia radiante que nela incide. A
absorbancia é o logaritmo decimal do inverso da transmitancia. [A= log1o
(1/T)]. Os quimicos organicos normalmente usam termos semiquantitativos
(F = forte, m = médio, f = fraco). As vibragdes moleculares podem ser
classificadas em deformagbes axiais e deformagdes angulares. Uma
vibracdo de deformagao axial € um movimento ritmico ao logo da ligagao
que faz com que a distdncia interatbmica aumente e diminua
alternadamente. As vibragdes ritmadas de ligagdes que tém um atomo em
comum ou o movimento de um grupo de atomos em relagdo ao resto da
molécula sem que as posi¢des relativas dos atomos dos grupos se alterem.

Assim, por exemplo, as vibragdes de deformagdo angular envolvem



alteracbes dos angulos de ligacdo em relacdo a um conjunto de
coordenadas arbitrarias da molécula. Somente as vibragdes que levam a
alteracado ritmica do momento de dipolo da molécula sdo observadas no
infravermelho convencional. O campo elétrico alternado, produzido pela
mudanca de distribuicdo de carga que acompanha a vibragdo, acopla a
vibragdo molecular com o campo magnético oscilante da radiagao
eletromagnética, o que resulta em absor¢cédo de energia radiante. O numero
de graus de liberdade de uma molécula é igual ao numero total de graus de
seus atomos considerados individualmente. Cada atomo tem trés graus de
liberdade, correspondentes as coordenadas do sistema cartesiano (x, y e z),
necessarios para descreverem suas posicdes relativas com os demais
atomos da molécula. Assim, uma molécula com “n” atomos tera 3n graus de
liberdade. No caso das moléculas nao lineares, trés dos graus de liberdade
descrevem a rotacdo das moléculas, e trés a translacdo. Os demais 3n-5
graus de liberdade vibracionais, porque dois graus de liberdade séao
suficientes para descrever a rotacdo molecular. As vibragdes fundamentais
nao envolvem alteragdo na posi¢cao do centro de gravidade da molécula.
Observe as pequenas deformagdes entre as vibragdes de
deformagao axial assimétrica e simétrica que integrarem uma com a outra,
isto é, estdo acopladas em comparacéo com a deformagao angular simétrica
no plano, muito distante. O numero tedrico de vibragdes fundamentais
(freqiéncias de absorgédo) raramente € observado, porque as bandas
correspondentes sdao acompanhadas por vibragées harmdnicas (multiplos de
uma dada frequéncia fundamental). Além disto, outros fendbmenos reduzem

0 numero de bandas, como por exemplo:
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1. FreqUéncias fundamentais que caem fora da regido 4.000-
400cm™.

2. Vibragdes fundamentais muito fracas para serem observadas.

3. Vibragdes fundamentais tdo proximas que sua separagao é
muito dificil.

4, Ocorréncia de bandas degeneradas provenientes de varias

absorcdes de mesma frequéncia em moléculas de alta simetria.
5. A nao observacdao de vibragdes fundamentais que néao

provocam alteragdo no momento de dipolo da molécula.

Pode-se estimar a frequéncia aproximada das deformacdes axiais
pela aplicacdo da lei de Hooke. Nesse caso, os dois atomos e a ligagéao
entre eles sao tratados como um oscilador harmdnico composto por duas
massas ligadas por uma mola.

Espectrédmetro de infravermelho de disperséo: durante muitos anos,
obtinham-se os espectros de infravermelho com o auxilio de um feixe de luz
infravermelha passado através da amostra. A radiagdo transmitida era
varrida por dispersdo em uma rede de difracdo (grade de difracéo). O
espetro era obtido pela rotacdo da rede de difracdo e as areas de absorcao
(picos) eram detectadas e langadas em graficos de freqléncias versus
intensidades. A figura a continuagado descreve um sofisticado instrumento de
dispersao com feixe duplo. A radiacdo € dividida em dois feixes um dos
quais passa através da célula que contém a amostra, enquanto o outro
passa por uma célula de referéncia. O feixe de referéncia e o feixe da

amostra sdo entdo re - combinados em um Unico feixe alternado, através da
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rotacdo do espelho M7, sendo as intensidades das absor¢des balanceadas
através de um atenuador colocado no feixe de referéncia. Desta forma, as
absorcdes do solvente da célula de referéncia e da célula da amostra séo
balanceadas e o espectro registrado contém somente os picos de absorgéo

da amostra.

=oToOMETRC

Espectrometro de infravermelho com transformagbes de Fourier
(Interferdmetro): A espectroscopia com transformagdes de Fourier (FT-IR),
que se desenvolveu muito nos ultimos anos, tem varias vantagens sobre os
instrumentos de dispersdo. Radiacdo contendo todos os comprimentos de
onda de interesse 5.000-400 cm™, por exemplo, é separada em dois feixes.
Um deles percorre uma distancia fixa, e o outro, uma distancia variavel
(espelho movel). Fazendo-se variar as distancias percorridas pelos dois
feixes, obtém-se uma sequéncia de interferéncias construtivas e destrutivas
e, consequentemente, variagbes na intensidade de radiagdo recebida pelo

detector, o chamado interferograma. Uma transformacgao de Fourier converte
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o interferograma assim obtido, que esta no dominio do tempo, para a forma
mais familiar de um interferograma no dominio de frequéncias. A variagao do
comprimento do pistdo ajusta a posi¢cao do espelho B e faz variar a distancia
percorrida pelo feixe B. A transformacgao de Fourier em posicdes sucessivas
do espelho da origem ao espetro completo do infravermelho. A passagem da
radiagdo por uma amostra submete-a a uma faixa larga de energias. Em
principio, a analise desta faixa da origem ao espetro completo de
infravermelho da amostra. Existem vantagens no uso de transformacgdes de
Fourier. Como ndo se usam monocromadores, a totalidade da faixa de
radiagao passa simultaneamente pela amostra com enorme ganho de tempo
(vantagem de Felgett). Isto permite resolugbes extremamente altas (<
0.01cm™). Além disto, como os dados sofrem conversdo analdgico-digital, os
dados sao manipulados facilmente. O resultado de varias varreduras é
combinado para diminuir o ruido, e espectros excelentes podem ser obtidos
com muito pouca amostra. Um instrumento de FT-IR pode ser usado em
sequéncia com HPLC ou GC. Como acontece com outros instrumentos
controlados por computador, o espectro do solvente ou de amostras puro
(guardados na memdéria do computador) podem ser subtraidos do espectro
da mistura. Ha boa flexibilidade na forma de apresentacido do espectro.
Assim, espectros lineares em comprimento de onda ou em numero de
ondas, por exemplo, podem ser obtidos a partir do mesmo conjunto de
dados. Alguns fabricantes oferecem instrumentos GC-FT-IR que permitem a
obtencdo de espectros em fase vapor a partir de monogramas de um
composto eluido de uma coluna capilar de cromatografia com fase gasosa.

Os espectros em fase gasosa assemelham-se aos obtidos em alta diluigao
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em solventes apolares, isto €&, o0s picos cuja posicdo depende da
concentracado deslocam-se para freqiéncias mais altas em comparagao com

os obtidos em solugdes concentradas, em filmes liquidos ou em fase sdlida.
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Manuseio da amostra: E possivel obter espectros de gases, liquidos e
solidos no infravermelho. As solugbes sdao manuseadas em células de
espessura constante variam de 0.1 a Tmm de passo 6tico. S&o necessarios
volumes de 0.1 a 1ml de solugdes a 0,05-10% para as células atualmente
disponiveis no mercado. Uma célula de compensacao contendo o solvente
puro costuma ser colocada no feixe de referéncia. O espectro assim obtido &
0 espectro do soluto, exceto nas regides espectrais em que o solvente

absorve fortemente. Quando s&o disponiveis pequenas quantidades de
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amostra, pode-se utilizar células com ultramicrocavidades em conjungao
com um condensador de feixe. Pode-se obter com esta técnica espectros
razoaveis com até alguns poucos microgramas de amostra em solugao.
Quando a volatilidade permite, pode-se recuperar o soluto para exame por
outras técnicas espectrométricas. Examinam-se geralmente, os solidos na
forma de pé em suspensao, de disco prensado ou de filme vitreo depositado
sobre uma placa transparente. As suspensdes sao separadas por moagem
completa de 2 a 5 mg de um sdlido em um gral de agata liso. A moagem é
continuada apd6s a adigdo de uma ou duas gotas de 6leo de moagem. As
particulas suspensas devem ter menos que 2um de didmetro para evitar o
espalhamento excessivo da radiacdo. O pulverizado € examinado, entdo,
como um filme fino entre placas planas de sal. Costuma-se usar Nujol (um
Oleo de petrdleo de alto ponto de ebulicdo) como 6leo de moagem. Quando
as bandas de hidrocarboneto interferem no espetro desejado, utiliza-se
Fluorolube (um polimero per-halogenado contendo F e CIl) ou hexacloro-
butadieno. O uso destes 6leos de moagem torna possivel a varredura sem
interferéncias de bandas dos 6leos na regido entre 4.000 e 250 cm™.
Aproveitando o fato de o brometo de potassio seco e pulverizado (ou outro
halogeneto de metal alcalino) pode ser prensado a vacuo para formar discos
transparentes, criou-se a técnica de disco prensado. A amostra (0,5 a
1,0mg) é misturada intimamente com cerca de 100mg de brometo de
potassio seco pulverizado. Faz-se a mistura por moagem em um gral de
agata liso ou, mais eficientemente, com o auxilio de um pequeno moinho de
bolas vibrantes ou, ainda, por liofilizacdo. A mistura é prensada em moldes

especiais, sob pressdao de 10.000-15.000 psi, até formar um disco
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transparente. Para que o espectro obtido seja de boa qualidade, a mistura
deve ser bem feita, e as particulas ndo devem ultrapassar 2 um de didmetro.
Microdiscos de 0.5 a 1.5 mm de didmetro podem ser utilizados em conjunto
com condensadores de feixe. A técnica de microdiscos permite o exame de
amostras de até 1 ug. Observa-se, por outro lado, bandas de 3.448 e 1.639
cm™ devido & umidade do ar quando a técnica do disco prensado ¢ utilizada.
A técnica de disco prensado de KBr tem sido evitada devido a necessidade
de se obterem bons discos. A utilizagdo da miniprensa, que requer um
procedimento simples, veio facilitar um pouco as coisas. A mistura KBr-
amostra é colocada na porgao oca do conjunto, com um dos parafusos no
seu lugar. O segundo parafuso é colocado, e aplica-se pressao apertando os
parafusos. A remocgao dos parafusos deixa o disco no interior do corpo da
prensa, o qual é entdo utilizado como célula. A técnica de depdsito de um
filme sodlido é limitada aos casos em que o material pode ser depdsito por
evaporacao do solvente a partir de uma solugao ou por resfriamento de uma
massa fundida com formacdo de microcristais ou de um filme vitreo. Os
filmes cristalinos provocam, geralmente, perda de intensidade da radiagao
por espalhamento excessivo de luz. A orientacdo especifica dos cristais
pode levar a espectros diferentes dos observados quando a orientacdo é
aleatodria, como no caso de emulsdes ou de discos transparentes. A técnica
de depdsito de filme é especialmente util quando se deseja obter espectros
de resinas e plasticos. Deve-se neste caso, tomar o cuidado de eliminar o
solvente por tratamento a vacuo ou por aquecimento brando. A técnica
conhecida como reflexdo total atenuada ou espectroscopia de reflexao

interna permite a obtencdo de espectros qualitativos de sdlidos,
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independentemente da espessura. Esta técnica baseia-se no fato de um
feixe de luz refletido internamente pela superficie de um meio transmissor
penetrar uma pequena distancia além da superficie refletora e retornar ao
meio transmissor durante o processo de reflexdao. Se um material (isto €, a
amostra) com indice de refragdo menor do que aquele do meio transmissor é
posto em contato com a superficie refletora, a luz atravessa o material até a
profundidade de alguns micrometros, produzindo-se, assim, um espectro de
absorcdo. Uma modificagcdo dessa técnica permite a ocorréncia de muitas
reflexdes ao longo da superficie da amostra. Esta modificagdo, conhecida
como espectroscopia de reflexao interna multipla, resulta em um espectro de
intensidade comparavel a um espectro de transmissdo. Em geral, uma
solugdo diluida em um solvente apolar fornece o melhor espetro (isto €, o
menos distorcido). Os compostos apolares produzem, geralmente o0 mesmo
espectro em fase condensada (isto €, liquido puro, disco de KBr, emulséo ou
filme liquido) e em solventes apolares. O mesmo nao ocorre, entretanto, com
os compostos polares, que freqientemente mostram, em fase condensada,
efeitos de ligagao hidrogénio e outras interagdes. Infelizmente, os compostos
polares sdao habitualmente insoluveis em solventes apolares, e o espectro
tem de ser obtido em fase condensada ou em solventes polares. Observa-se
muito frequentemente, neste ultimo caso, interagdo de ligagao hidrogénio
entre moléculas do soluto e do solvente. Muito cuidado deve ser empregado
no manuseio das células e das placas de sal. Deve-se usar amostras livres
de umidade e nunca tocar com os dedos as superficies oOticas. A
contaminagdo com silicones deve ser evitada, ja que estes compostos séo

de dificil eliminagao e tém espectros intensos.
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Interpretacdo dos espectros: Nao existem regras rigidas para
interpretacdo de um espectro de infravermelho. Deve-se, todavia, levar em
conta certos requisitos para que a interpretagcao possa ser confiavel.

e O espectro deve ter resolugcdo adequada e ser de intensidade razoavel.

e O composto utilizado deve ser razoavelmente puro.

e O espectrometro deve ser calibrado contra padrdes, de forma que as
bandas sejam observadas nas frequéncias ou comprimentos de onda
corretos. Calibragdes bastante confiaveis podem ser feitas com um
padrao como o poliestireno.

e O método de manipulagdo da amostra deve ser identificado. Se em
solugado, é preciso indicar o solvente, a concentracdo da solugao e o
passo da célula utilizada.

Com o tratamento rigoroso das vibragdes de moléculas complexas &
pouco pratico, costuma-se levar a cabo a interpretacdo do espectro a partir
de comparagdes empiricas com outros espectros e de extrapolacdo de
resultados obtidos com moléculas mais simples. Muitas das questbes
levantadas pela interpretagcdo de espectros de infravermelho encontram
resposta nos dados fornecidos pelos espectros de massas e RMN. (47)

No ano 2001, Stansbury e Dikens*® determinaram a validade e pratica
da espectroscopia curta de infravermelho (NIR) como técnica de medig&o da
conversao das resinas dentais. As medidas de conversao por infravermelho
curto e infravermelho médio foram comparadas usando duas técnicas: (1) a
determinagcdo da conversdo de amostras de 3mm de espessura de Bis-
GMA/TEGDMA por transmissdo da espectroscopia curta do infravermelho.

As amostras foram moidas e re-analisados em pastilhas de KBr com o
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infravermelho médio. E (2) para uma melhor verificagdo foram polimerizadas
finas camadas e analisadas por espectroscopia de infravermelho média.
Depois varias destas amostras finas foram comprimidas numa pastilha mais
grossa para serem examinadas pelo infravermelho curto (NIR). Conclui-se
do presente estudo, que a analise de conversao de resinas dental mediante
o teste de infravermelho curto (NIR) apresenta vantagens de conveniéncia.
Devido a que o vidro é virtualmente transparente no NIR espectro, esta
técnica tem excelente potencial a ser usada com resinas dentais com
particulas.

As propriedades fisicas e mecanicas associadas as resinas para
restauracao estao influenciadas pelo nivel de conversao, sabendo-se que o

415 Muitos fatores

nivel de conversao destes materiais € de 55-75%
influenciam esta conversao tais como: composi¢céo da resina, geometria do
espécime, concentracao do foto-iniciador, intensidade e tempo da irradiacéao,
temperatura da polimerizagao e exposi¢cao de oxigénio. Também sao fatores

2052 Existem muitos

que influenciam no processo de pds-polimerizagao
outros métodos analiticos para medir a conversao dos polimeros dentais.
Por exemplo, a calorimetria por scaneamento proporciona a medida para a
conversdao de metacrilatos baseados na entalpia dos processos de

1,27,51

polimerizagao exotérmicos . A extensdo da contracdo de polimerizacao

também tem sido um método utilizado para medir a conversdo®®°*?3. Um
método que ainda esta em evolugcédo € a associacdo da fluorescéncia e as
mudangas na micro-viscosidade para determinar a conversido dos

metacrilatos?'. A maioria das analises feitas para determinar a convers&o de

resinas dentais e compdsitos tem sido baseadas em espectroscopia do



infravermelho, dando uma medida direta dos grupos metacrilatos sem reagir.
Os métodos introduzidos por Ruyter® consistem na transmissdo de uma fina
camada de resina, inicialmente desenvolvida para a avaliagado de selantes e
numa reflexdo interna multipla (MIR) utilizada para analisar a conversao da
superficie de materiais resinosos*'. A transmissao da fina camada aplicada a
analise de selantes ou resinas sem carga limita o espécime a 25 ym, devido
a forte absorbancia dos pardmetros de frequéncia do mid-IR. Ambas as
técnicas da fina camada e do MIR estdo baseados nas medidas da
diminuicdo da intensidade dos metacrilatos C=C do modo de absorcio
estirado a 1637cm-1 como mondémero de metacrilato convertido em
polimero. Estes procedimentos de espectroscopia se baseiem na presencga
de uma banda de absorg¢ao estavel que ndao muda como consequéncia da
polimerizagdo. Nas resinas com base de Bis-GMA (ou aqueles com cadeia
monomérica aromatica similar), tanto para absorcdes de 1608cm™ *° ou
1583cm™ *® podem servir para padronizar os espectros de mondémeros e
polimeros. Em resinas com bases em uretanos-dimetacrilatos, as absorcoes
do uretane N-H e C=0 tem sido usadas como parametros internos (13).
Outros tém modificado as técnicas de confecgao das amostras para incluir a
medi¢cao da conversdo dos polimeros em blocos de resinas sem carga ou
espécimes de compdsito usando o modo de FT-IR usando pastilhas com
KBr ° Foram usadas FR-IR para analisar fatias de 20-30um de espessura
tiradas de diferentes regides dos blocos de polimeros®. Também tem sido
relatado um método para a determinagdo da conversdo das resinas com

mondmeros livres com absorgdes satisfatorias aromaticas®.
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Existem métodos espectroscopicos alternativos ao uso da regiao
espectral mid-IR para a medi¢cao direta da conversao dos metacrilatos. A
espectroscopia de Raman tem sido utilizada para analisar a conversao de
resinas compostas e compdsitos*?¢?*. A espectroscopia de Raman inclui
dispersdes mais que absorcdes e dai que os dados sdo predominantemente
de conversao da superficie. As medi¢gdes de Raman podem ser complicadas
com a fluorescéncia das resinas. A regido espectral NIR encontra-se entre
(12500-4000cm™) que fica entre a luz visivel e as regides de mid-IR do
espectro do eletromagnético. As frequéncias do NIR sao representadas em
MM, mas para que figue mais claro alguns pesquisadores dao para
frequéncias de vibracdo, quando compram com mid-IR valores de numero
de onda (1 numero de onda (cm™) = 10000/A (um)). O espetro do NIR esta
formado especialmente por absor¢coes baseadas em cadeias contendo
atomos de hidrogénio (C-H-, O-H, N-H). As bandas de conotagao da maioria
das absorgbes fundamentais na regido do mid-IR sdo muito fracas para
serem registradas na regidao do NIR. A absorgéo dos feixes no NIR consiste
na combinacdo de feixes que é uma media de vibragdes de duas
movimentagdes moleculares adjacentes, e o primeiro feixe de conotagéo
associado com a regidao fundamental do espectro mid-IR. Devido as baixas
absorbancias sobre os limites das frequéncias do NIR, sdo necessarios
espécimes relativamente grossos (1-10mm) para obter um adequado modo
de transmissao do espectro. Estes limites da espessura dos espécimes sio
compativeis com as espessuras usadas clinicamente para as restauracdes

dentarias. O NIR é uma analise nao destrutiva utilizada especialmente na
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industria dos polimeros para o controle de qualidade e menos usado na
analise da conversdo dos metacrilatos e acrilatos*®.

Imazato et al.'"® em 2001, compararam os resultados do analises
térmico diferencial (DTA) e a transformagéo da espectroscopia infravermelha
de Fourier (FTIR), na avaliagdo do fator de conversao, assim como avaliar a
utilidade do método de DTA. O método de DTA usando uma fibra 6tica com
fonte de luz tem sido relatado como um método util para medir o fator de
conversao (DC) de resinas fotopolimerizadas. Foram preparadas resinas
experimentais com 2,2-bis [4-(3-metacriloiloxi -2- hidroxipropoxi) fenil]
propano de base contendo SiO, como carga e quantidades variadas de
trietilenglicol dimetacrilato (TEDGMA), e o fator de conversao (DC) para
cada resina foi determinado com DTA ou FTIR com uma irradiagao de 60s.
Em ambos os testes observam-se que o fator de conversao aumentava com
o0 aumento da proporcdo de TEDGMA, apesar de que o DTA mostrou de 3-
10% de valores maiores (p< 0.05) que o FTIR com 20s de exposig¢ao. Para
resinas compostas de marcas comerciais, que contém particulas hibridas, os
valores de DTA né&o foram significativamente diferentes aos valores obtidos
com FTIR. Quanto maior tempo de irradiagéo resulta em um maior DC (p<
0.05) para ambos os métodos, e o DTA mostrou 5-7% de valores maiores
que FTIR. O grau de conversao da resina que continha particulas pré-
polimerizada foi 30% menos com FTIR que com DTA, possivelmente devido
a influéncia dos espécimes sem polimerizar nas particulas. Os valores do
fator de conversdo (DC) determinados por DTA e FTIR mostraram

concordancia para a maioria dos materiais incluindo o modelo dos
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compositos. O DTA pode ser mais util que o FTIR para medir DC para
compdésitos que tenham particulas de carga pré-polimerizadas.

No seguinte ano, em 2002, Sakaguchi et al.** verificaram o potencial
do uso de analises mecanicos dindmicos de geometria tubular de trés pontos
de insercdo para o monitoramento do médulo de armazenamento de um
composito com uma matriz de polimero ativado por luz. Foram feitas
amostras de resina composta inserindo-as em tubos de PTFE e testando-as
em trés pontos fixos de dobramento, num analisador dinamico mecanico
(DMA) a 200 Hz com 20 ym de amplitude. As amostras foram ativadas pela
luz por 60s. (385mW/cm? na superficie do compdsito) e foi observado
continuamente o médulo de armazenamento (E') para as sete resinas
compostas fotopolimerizadas estudadas (uma micro particulada, quatro
micro hibridas, e duas resinas sem particulas). Foram removidos carogos de
resina do tubo PTFE, depois de 13,5 minutos e avaliados com os mesmos
parametros no DMA. Foi criado um modelo numérico de elementos finitos da
configuracdo do teste e foi usado para calculos o limite operativo para o
DMA. O grau de conversao (DC) foi medido usando a espectroscopia de
transformagao do infravermelho de micro-Fourier (FTIR) para as amostras
de resina micro-particuladas e uma hibrida a 13.5 e 60 minutos depois da
ativacdo da luz. O E' para uma resina genérica hibrida e micro-particulada,
foi de 13,400t 1100 e 5900+200 MPa, respectivamente, quando
polimerizadas dentro do tubo e depois removidas e testadas em o DMA. O
DC foi de 54.6% para a resina hibrida e 60.6% para a resina micro
particulada. Este método analisa o crescimento do moddulo de

armazenamento durante a polimerizagdo com luz de dimetacrilatos com alto
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conteudo de particulas. Embora, a aproximacado € fenomenoldgica nessas
medidas quantitativas de E' ndo sdo feitas diretamente do DMA, as
estimativas da cinética de polimerizacao inicial aparece ser validado pelas
trés diferentes aproximacoes.

Halvorson et al.™

em 2002, avaliaram a relagao entre a extensio de
polimerizagdo e a energia (dose) aplicada durante a fotopolimerizagéo de
compositos com base em resina. Foi usado FTIR para medir a conversao de
5 minutos e 24 horas de quatro resinas compostas preparadas num filme
fino e polimerizado sob condi¢cdes de intensidade decrescente e tempo de
exposi¢ao constante (30 segundos) usando uma luz halégena de tungsténio.
A conversao medida foi obtida numa ampla gama de energia aplicada.
Adicionalmente, amostras de dois materiais foram polimerizadas com varias
intensidades e tempos de exposigao tal que a dose permaneceu constante.
Este processo foi feito para quatro niveis de dose representando
aproximadamente 75% da gama de conversao. Os perfis de polimerizagéao
(porcentagem de conversdo versus energia radiante aplicada) descrevem
uma diminuigdo gradual na conversdo com uma diminuicdo da energia
seguida de uma rapida descida. Embora, existam diferenciais na conversao
maxima atingida entre os materiais, quando a conversao é representada
como uma conversao fracionaria relativa ao valor maximo em 24h, os perfis
de polimerizagao aos 5 min. e 24 horas aparecem parecidos. Foi observada
uma conversdo similar quando as fatias foram expostas a doses

equivalentes de energia, demonstrando a relagdo reciproca entre a

irradiagcao (densidade da fonte) e tempo de exposicao.
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A influéncia na melhora das propriedades mecanicas foi estudada por
Arcis et al.> em 2002 num estudo que tinha como objetivo medir e analisar
estas propriedades em diversos materiais compdsitos desenhados para
restauracdo dental. Os materiais estavam compostos por mondmeros
fotopolimerizaveis (tanto Bis-GMA + TEGMA ou Bis-GMA + HEMA) como
matriz, e hidroxiapatita (tanto particulas microscopicas como nanoscépicas)
como particulas de reforgo. As superficies das particulas de hidroxiapatita
foram modificadas usando um agente de unido (acido citrico, maléico,
acrilico ou metacrilico). Cinco espécimes de 14 compdsitos diferentes foram
preparados para cada teste mecanico, resisténcia flexural, médulo de Young
e dureza Vickers. Como resultados obteve-se que os aumentos de 50-60%
em peso da hidroxiapatita aumentavam a dureza Vickers das resinas, assim
como o moddulo de Young, mas diminuia a resisténcia flexural. E foram
gerais com a adicdo de particulas microscopicas, em lugar das
nanoscopicas, ocorrem melhoras nas propriedades mecanicas. As
propriedades mecanicas também melhoram com a adicdo do agente de
unido (acido citrico, acrilico ou metacrilico). Com isto poderemos concluir
que a composicao das particulas da resina composta influéncia diretamente
nas propriedades mecanicas da resina composta.

O estudo do grau de polimerizagao usando diferentes fontes de luz foi
estudado por Yoon et al.’®, também em 2002, determinaram a efetividade
para a polimerizagdo de luz LED e o arco de plasma, comparando-as com a
luz halégena. Varias combinagcbes de tempos de irradiagdo com
intensidades de luz foram irradiadas para produzir a mesma energia total. O

grau de conversao do C=C de trés resinas foram medidas com FTIR a varias
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profundidades da superficie. Imediatamente apds a exposi¢cao da luz, 100um
de espessura de resina composta foi seccionada aos 1, 2, 3 e 4mm do topo
da superficie. Foram obtidos os espectros da resina sem polimerizar. Os
resultados mostraram que o grau de conversao esteve significativamente
influenciada pelas variaveis de materiais, profundidade da superficie, fonte
de luz e nivel de energia. Quando foi irradiada a mesma energia de luz, o
grau de conversao pelo arco de plasma e LED nao foram significativamente
diferentes da luz halégena (p > 0,05). Quando a energia de luz foi
aumentada ao dobro, ndo foi observada diferencia significativa ate os 2mm
da superficie (p> 0,05), mas o grau de conversdo aumenta
significativamente a partir dos 3mm (p< 0,05).

Em 2003 Enami et al.’, queriam testar a hipoteses que baixas
intensidades e tempos prolongados de polimerizagdo podiam produzir
contragdes volumétricas, graus de conversado, e médulo Young (E-modulus)
iguais as resinas polimerizadas com altas intensidades de luz. Para este
estudo foram polimerizadas resinas tais como Z100 e Z250 (3M ESPE) com
intensidades de luz de 200, 450 e 800 mW/cm? por 140, 60 e 35 segundos a
uma distancia de 7mm. Foi medida a forca de contracdo e usando
espectrometria de FT-Raman foi medida a porcentagem do grau de
conversao. No topo e na base de corpos de 4mm de espessura. A contracéo
volumétrica foi medida usando uma metodologia por deslocagao de volumes.
Os resultados do estudo indicaram que o stress de polimerizagao diminuia
significativamente quando se polimerizava com 200 mW/cm? . A diminuigao
na intensidade da luz ndo diminuia em valores de % do grau de conversao

no topo da resina. A diferenga mais notéria estava entre a conversao do topo
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e na base do corpo de resina e nao na variagao da intensidade da fonte de
luz. A diminuicdo na intensidade de luz diminuia a forca de contracdo e

também na reacio exotérmica da resina.
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3. Proposicao

Avaliar por meio da espectrometria de infravermelho, a influéncia
das fontes de luz (halégena e LEDs), tempos de exposigdo, variagédo de
profundidade e tempos diferentes de observacdo, na conversao de

mondémeros em polimeros apoés a fotopolimerizagédo da resina composta.
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4. Material e método

Foi avaliada a conversao de uma resina composta, considerando quatro
variaveis a serem analisadas.

e Tipo de luz para a fotopolimerizacao.

e Tempo de exposicéo a luz.

¢ Profundidade da resina desde a superficie.

e Tempo de observagao.

O objetivo deste estudo foi analisar a influéncia dos fatores antes
mencionados na polimerizacdo. Para este objetivo foram confeccionados corpos
de prova em resina com a ajuda de uma matriz metalica especialmente

confeccionada para este fim.

4 1. Material:

Nesta pesquisa foi utilizada resina composta Filtek Supreme (3M-ESPE) na
cor A3E, lote 3AH; cdéd. 3910A3E. Em sua composi¢ado possui particulas

nanomeétricas e nanoaglomerados. (Figura 1)

FIGURA 1. Resina composta
Filtek Supreme (3M-ESPE)
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4.2 . Método:

Para facilitar a compreens&o, a metodologia foi dividida em 3 etapas:

12 Etapa: Confecgao dos corpos de prova
22 Etapa: Obtencao dos Espectros.

32 Etapa: Analise dos Espectros.

12 Etapa: CONFECCAO DOS CORPOS DE PROVA

Foram realizados 64 corpos de prova com resina composta
fotopolimerizavel Filtek Supreme (3M) na cor A3E. Para este propdsito foi utilizada
uma matriz metalica.

A matriz constava de uma parte interna bipartida, com um orificio no centro
de 4mm de didmetro por 4mm de espessura, um anel de fixagdo do conjunto e

uma célula que servia de base (Figura 2).

FIGURA 2: Matriz
metdlica

‘- Matriz bipartida
Anel de fixagao

e Orificio para a resina
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A resina composta foi preenchida no orificio com ajuda de uma espatula
Thompson em um unico incremento e foi colocada uma fita de acetato no topo do
orificio, para ajudar na compactagao da resina. Foi colocado um peso de 500mg
por 1 minuto, sobre a fita de acetato, para a compactacdo e a eliminacdo de
bolhas do corpo de prova de resina (Figura 3).

A resina foi polimerizada pela fonte de luz e tempo segundo os grupos
experimentais correspondentes, para a metade dos grupos foi a luz halégena
Curing Light (3M) XL 3000 (3M Dental Products) (Figura 4) e para a outra metade
dos grupos a fonte de luz utilizada foi o LED (light emitting Diode) Ultraled (Dabi
Atlante). (Figura 5)

500mg por
1 minuto

FIGURA 3:
Colocagéo da
resina e do peso




FIGURA 4: Luz Hal6égena XL
3000 (3M)

FIGURA 5: Ultraled
Dabi Atlante
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Os tempos de exposicdo a fonte de luz foram de 20 e 40 segundos. A
forma de polimerizagdo foi com a ponta da lampada encostada na matriz de
acetato.

Os corpos foram colocados em um recipiente escuro e seco, até seu corte
e analise.

Foi utilizada uma maquina de corte Isomet 1000 (Figura 6), a uma
velocidade de 400 rpm, para obter as fatias do corpo de prova (Figura 7). Os
cortes se realizaram de 1,15 em 1,15 mm (Figura 8) para a obtencgao de fatias de
0,5mm de espessura (descontando a espessura da lamina de corte que era de
+0,65mm).

FIGURA 6: Maguinade
corte Isomet 1000
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FIGURA 7: Corte do corpo deresina
com o disco diamantado

FIGURA 8: Corpo de prova
cortado em fatias de 0,5mm

Cada fatia foi nomeada e armazenada para posterior analise de

espectrometria de infravermelho.

22 Etapa: OBTENCAO DOS ESPECTROS.

Apos a obtencéo das fatias, cada uma foi processada para a obtengao de

uma pastilha que foi analisada no espectrbmetro. Na hora da analise do
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infravermelho cada fatia do corpo de prova foi triturado num graal e pistilo de
agata (Figura 9) conseguindo um pé6 de resina.(Figura 10). Este p6 foi misturado
com KBr (um composto ndo reativo a luz do infravermelho ) (Figura 11). A
propor¢gao foi de 5mg de KBr com 50ug de p6 de resina. Os dois pos foram

misturados (Figura 12), novamente com o graal e pistilo, até obter uma mistura

homogénea.
FIGURA 9: Fatiade FIGURA _10: PG de
resina sendo triturada. resina
FIGURA 11: KBR em FIGURA 12: Misturade
ambiente po de resina com KBr
seco com silica
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A mistura de p6 de resina e o KBr foram colocados num pastilhador para
conseguir fazer uma pastilha com a espessura e dimensdes apropriadas para

analisa-las no espectrémetro. (Figuras 13, 14, 15 e 16).

FIGURA 13: Pastilhador
desmontado

FIGURA 14: Colocando
amisturade po




FIGURA 15:

na<tilhadnr

Colocando atampado

FIGURA 16:

Pastilhador montado
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O pastilhador foi colocado em uma maquina a vacuo para exercer pressao

e vacuo sobre a mistura de p6 e compactar as particulas formando uma pastilha

solida, homogénea e quase transparente.(Figura 17).

|| —

FIGURA 17:

Mé&quina de presséo




Depois a pastilha foi colocada num dispositivo plastico (Figura 18) do
aparelho de espectrometria, que encaixara na maquina (Figura 19) para poder ser

feita a leitura das bandas de absorbancia da pastilha.

FIGURA 18: Colocando a
pastilha no dispositivo

plastico
FIGURA 19: Encaixe do FIGURA 20: Espectrometro
dispositivo plastico na Perkin Elmer Spectrum 2000
maquina (FTIR Spectrometer)

Para realizar a espectrometria foi usado um espectrémetro Perkin Elmer
Spectrum 2000 (FTIR Spectrometer) (Figura 20). O aparelho foi formatado para
obter o tipo de bandas de nosso interesse, para isto os parametros dos espectros
das bandas foram a partir de 370 ate 7800 cm™, o nimero de scans por espectro

foi de 32, a resolugao foi de 4 cm™, o intervalo foi de 1,0cm™ e as unidades foram
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de %T (transmitancia); depois foi calibrado, primeiro sem nenhuma pastilha para
zerar as condi¢gdes do meio. Depois foram coladas uma por uma as pastilhas de
acordo com o tempo de observacdo. As leituras das bandas (Figura 21) foram

gravadas num formato ASC, para depois serem analisadas.

Lyle
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4000 3000 2000 1500 1000
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FIGURA 21: Espectro obtido no
FTIR

32 Etapa: ANALISE DOS ESPECTROS.

A analise dos espectros foi feita em um programa de analise de dados
Microcal Origin 6.0. Os dados do espectro eram seqiéncias numéricas nos eixos
“X” e “Y”. Teve primeiro que se fazer um calculo matematico para transformar os
valores de transmitadncia em absorbancia. Para isto, os valores do eixo “Y” tiveram
que ser submetidos a seguinte equagao: -log(col(b)), a coluna b correspondia
aos valores do eixo “Y”. Depois de ter transformado a transmitancia em

absorbancia, analisamos as areas das curvas com os picos dentro das bandas de



Absorvancia
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nosso interesse localizadas entre 1600 e 1750 (Figura 22) que correspondem aos
enlaces quimicos C=C e C=0. O valor da area que esta debaixo da curva com
picos em £1720 corresponde a quantidade de enlaces C=0 que estdo presentes
no polimero, e o valor da area que esta debaixo da curva com picos em 1637
corresponde a quantidade de enlaces C=C dos monbémeros livres que estido
presentes no polimero. Para determinar a conversdo de mondmeros em
polimeros foi feita uma relagdo de C=0 (presente no polimero) / C=C (que séo os
mondmeros residuais)*’. O valor resultante seria a conversdo da resina. Entdo
com esta proporcéo temos que a maior quantidade de monémeros residuais C=C,
menor sera o valor de conversao da resina. E a maior seja a quantidade de C=C,
maior sera o valor de conversao. Ndo se pode falar de grau de converséo, ja que
0 grau de conversdo e uma porcentagem de:

DC%-=( [area C=C/ area C-C] do polimero/[area C=C/ area C-C] do mondmero)
Sendo as areas as integrais da curva de absorbancia. Mas neste estudo a banda
para C-C foi muito fraca, e em alguns casos nao estava presente. Isto se deve ao
tipo de composto quimico neste caso, a resina Filtek Supreme. Uma vez obtidos
os valores de conversao foram analisados estatisticamente para cada um dos

grupos experimentais.

T T T T T
1600 1700 1800
Numero de onda (cm-1)

FIGURA 22: Gréfico dos
espectros gerado no
Origin 6.0
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Grupos Experimentais:

Os grupos foram aleatoriamente escolhidos. Sendo divididos segundo o
tempo de exposi¢cao a luz, tipo de fonte de luz, (halégena e LEDs), tempo de
observacao apos a polimerizacdo e a profundidade do corpo de prova, em 64
grupos com cinco repetigcdes cada um, dando um total de 320 espectros.

As fontes de luz utilizadas para a polimerizagdo foram: Curing Light (3M)
XL 3000 (3M Dental Products) e o Ultraled (Dabi Atlante). As poténcias de cada
aparelho foram medidas com um radidmetro da GG Dent. Comércio e Servigo de
Equipamentos Odontoldgicos. Sendo a poténcia registrada para a luz halégena de
445mW/cm? e para o LED de 100mW/cm? (138mW/cm? segundo o fabricante).

Os grupos polimerizados com luz halégena Curing Light (3M) XL 3000 (3M
Dental Products) foram: 1-8, 17-24, 33-40, 49-56; e os grupos polimerizados pelo
Ultraled (Dabi Atlante) foram: 9-16, 25-32, 41-48, 57-64.

Os tempos de exposi¢cao a luz foram de 20 segundos para os grupos: 1-
4,9-12,17-20,25-28,33-36,41-44,49-52,57-60; e o0os grupos que foram
polimerizados por 40 segundos foram: 5-8, 13-16, 21-24, 29-32, 37-40, 45-48, 53-
56, 61-64.

Os tempos de avaliagdo da conversao foram de zero para os grupos 1-16,
nos quais a analise da conversdo foi realizado imediatamente apds a
polimerizagao, de 24 horas para os grupos 16-32, de 48 horas para os grupos de
33-48 e de 7 dias para os grupos 49-64, sendo a analise da conversao realizada 7
dias apds a polimerizacao.

As profundidades que foram analisadas foram de 1mm, localizada no
primeiro milimetro do topo que esteve em contato mais préximo com a luz, de
2mm para as fatias localizadas no segundo milimetro desde o topo do corpo, de
3mm para as fatias localizadas no terceiro milimetro desde o topo do corpo e de
4mm para as fatias localizadas no quarto milimetro desde o topo do corpo de
prova. Cada fatia tinha 0,5mm de espessura por 4mmde didmetro.

As especificagdes de cada grupo estdo indicadas na Tabela 1.
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Tabela 1 Grupos experimentais

Grupo Fontede | Tempode | Tempoda | Profundidade Corpos do grupo
Experimental Luz exposicdo | observacdo
aluz
1 Luz 20 T=0 1mm 1,2,345
Hal6gena | segundos
2. Luz 20 T=0 2mm 6,7,8,9,10
Hal6gena | segundos
3. Luz 20 T=0 3mm 11,12,13,14,15
Hal6gena | segundos
4. Luz 20 T=0 4mm 16,17,18,19,20
Hal6gena | segundos
5. Luz 40 T=0 1mm 21,22,23,24,25
Hal6gena | segundos
6. Luz 40 T=0 2mm 26,27,28,29,30
Hal6gena | segundos
7. Luz 40 T=0 3mm 31,32,33,34,35
Hal6gena | segundos
8. Luz 40 T=0 4mm 36,37,38,39,40
Hal6gena | segundos
9. LED 20 T=0 1mm 41,42,43,44,45
segundos
10. LED 20 T=0 2mm 46,47,48,49,50
segundos
11. LED 20 T=0 3mm 51,52,53,54,55
segundos
12. LED 20 T=0 4mm 56,57,58,59,60
segundos
13. LED 40 T=0 1mm 61,62,63,64,65
segundos
14. LED 40 T=0 2mm 66,67,68,69,70
segundos
15. LED 40 T=0 3mm 71,72,73,74,75
segundos
16. LED 40 T=0 4mm 76,77,78,79,80
segundos
17. Luz 20 T=24horas 1mm 81,82,83,84,85
Haldgena | segundos
18. Luz 20 T=24horas 2mm 86,87,88,89,90
Hal6gena | segundos
19. Luz 20 T=24horas 3mm 91,92,93,94,95
Hal6gena | segundos
20. Luz 20 T=24horas 4mm 96,97,98,99,100
Halégena | segundos
21. Luz 40 T=24horas 1mm 101,102,103,104,105
Hal6gena | segundos
22. Luz 40 T=24horas 2mm 106,107,108,109,110
Halégena | segundos
23. Luz 40 T=24horas 3mm 111,112,113,114,115
Haldgena | segundos
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24, Luz 40 T=24horas 4mm 116,117,118,119,120
Hal6gena | segundos

25. LED 20 T=24horas 1mm 121,122,123,124,125
segundos

26. LED 20 T=24horas 2mm 126,127,128,129,130
segundos

27. LED 20 T=24horas 3mm 131,132,133,134,135
segundos

28. LED 20 T=24horas 4mm 136,137,138,139,140
segundos

29. LED 40 T=24horas 1mm 141,142,143,144,145
segundos

30. LED 40 T=24horas 2mm 146,147,148,149,150
segundos

31 LED 40 T=24horas 3mm 151,152,153,154,155
segundos

32. LED 40 T=24horas 4mm 156,157,158,159,160
segundos

33. Luz 20 T=48horas 1mm 161,162,163,164,165
Hal6gena | segundos

34. Luz 20 T=48horas 2mm 166,167,168,169,170
Hal6gena | segundos

35. Luz 20 T=48horas 3mm 171,172,173,174,175
Hal6gena | segundos

36. Luz 20 T=48horas 4mm 176,177,178,179,180
Hal6gena | segundos

37. Luz 40 T=48horas 1mm 181,182,183,184,185
Hal6gena | segundos

38. Luz 40 T=48horas 2mm 186,187,188,189,190
Hal6gena | segundos

39. Luz 40 T=48horas 3mm 191,192,193,194,195
Hal6gena | segundos

40. Luz 40 T=48horas 4mm 196,197,198,199,200
Halbgena | segundos

41. LED 20 T=48horas 1mm 201,202,203,204,205
segundos

42. LED 20 T=48horas 2mm 206,207,208,209,210
segundos

43. LED 20 T=48horas 3mm 211,212,213,214,215
segundos

44, LED 20 T=48horas 4mm 216,217,218,219,220
segundos

45, LED 40 T=48horas 1mm 221,222,223,224,225
segundos

46. LED 40 T=48horas 2mm 226,227,228,229,230
segundos

47. LED 40 T=48horas 3mm 231,232,233,234,235
segundos

48. LED 40 T=48horas 4mm 236,237,238,239,240
segundos

49, Luz 20 T=7dias 1mm 241,242,243,244,245
Haldgena | segundos

50. Luz 20 T=7dias 2mm 246,247,248,249,250
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Hal6gena | segundos

51. Luz 20 T=7dias 3mm 251,252,253,254,255
Hal6gena | segundos

52. Luz 20 T=7dias 4mm 256,257,258,259,260
Hal6gena | segundos

53. Luz 40 T=7dias 1mm 261,262,263,264,265
Hal6gena | segundos

54, Luz 40 T=7dias 2mm 266,267,268,269,270
Hal6gena | segundos

55. Luz 40 T=7dias 3mm 271,272,273,274,275
Halégena | segundos

56. Luz 40 T=7dias 4mm 276,277,278,279,280
Hal6gena | segundos

57. LED 20 T=7dias 1mm 281,282,283,284,285
segundos

58. LED 20 T=7dias 2mm 286,287,288,289,290
segundos

59. LED 20 T=7dias 3mm 291,292,293,294,295
segundos

60. LED 20 T=7dias 4mm 296,297,298,299,300
segundos

61. LED 40 T=7dias 1mm 301,302,303,304,305
segundos

62. LED 40 T=7dias 2mm 306,307,308,309,310
segundos

63. LED 40 T=7dias 3mm 311,312,313,314,315
segundos

64. LED 40 T=7dias 4mm 316,317,318,319,320

segundos




5. RESULTADO
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5. Resultado

Os resultados de conversao obtidos apds a analise das areas das bandas
dos espectros analisados com o programa origin, estdo no Anexo 1.

A andlise estatistica para este estudo foi realizada utilizando, primeiro a
analise de varianga (ANOVA) para determinar se havia diferenga entre os grupos.
E depois foi aplicada a analise de Tukey, para determinar a diferenca entre os
grupos.

O primeiro que foi feito foi tratar os 64 grupos como tratamentos, com 5
repeticdes cada um, embora alguns dados nao puderam ser obtidos.

Nota: cada grupo é em realidade uma fonte de luz, em um tempo de exposigcéo a

luz, em um tempo de observagao a uma profundidade.

Source DF Sum of Squares Mean Square F Value Pr > F
(fonte) (Soma de quadrados)
Tra 63 7203.78301856 114.34576220 68.75 0.0001
Error 228 379.20896500 1.66319721
Corrected Total 291 7582.99198356
R-Square C.V. Root MSE CONV Mean
0.949992 9.976311 1.28965004 12.92712329

O valor grifado em amarelo significa que a possibilidade que os valores de
conversao sejam iguais € muito pequena. Concluindo, que existem diferencas
estatisticas entres os 64 tratamentos. Para ver as médias dos valores de
conversao de cada um dois 64 tratamentos estdo no Anexo 2 (médias de 4 ou 5
repeticoes).

Analisando melhor o trabalho se tem usado quatro fatores:

Quatro tempos de observacao (TO) : 0,24,48 e 168 horas
Duas fontes de luz (LUZ) : 1 (luz halégena) e 2 (LED)

Dois tempos de exposigao (EXL) : 20 e 40 segundos
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Quatro profundidades (PRF): 1,2,3 e 4 mm

Multiplicando 4X2X2X4 = 64 (os 64 tratamentos)

Isto significa que podemos realizar uma analise de varianza de todas as

combinacdes possiveis dos fatores.

Tabela 2 Analise de variangca ANOVA:

Source DF Type III SS Mean Square F Value Pr > F
TO 3 79.21118407 26.40372802 15.88 0.0001
LUZ 1 4064.60702678 4064.60702678 2443 .85 0.0001
EXL 1 1590.37514129 1590.37514129 956.22 0.0001
PRF 3 616.56077468 205.52025823 123.57 0.0001
TO*LUZ 3 21.15796297 7.05265432 4.24 0.0061
TO*EXL 3 22.73800166 7.57933389 4.56 0.0040
LUZ*EXL 1 10.33358326 10.33358326 6.21 0.0134
TO*LUZ*EXL 3 42.43161784 14.14387261 8.50 0.0001
TO*PRF 9 42.03052711 4.67005857 2.81 0.0038
LUZ*PRF 3 19.78837359 6.59612453 3.97 0.0088
EXL*PRF 3 29.98328417 9.99442806 6.01 0.0006
TO*LUZ*PRF 9 38.31936888 4.25770765 2.56 0.0080
TO*EXL*PRF 9 51.02746476 5.66971831 3.41 0.0006
LUZ*EXL*PRF 3 116.70254563 38.90084854 23.39 0.0001
TO*LUZ*EXL*PRF 9 38.05939727 4.22882192 2.54 0.0085
Error 228 379.20896500 1.66319721
Corrected Total 291 7582.99198356

R-Square C.V. Root MSE CONV Mean

0.949992 9.976311 1.28965004 12.92712329

Nesta Tabela observamos a analise de varianga, que nos informa se os valores
de CONVERSAO so iguais:

Para os 4 tempos de observagao TO ( o valor amarelo diz que n&o sao
iguais)

Para as duas fontes de LUZ (o valor amarelo diz que ndo s&o iguais)

Para os dois tempos de exposi¢éo a luz EXL (o valor amarelo diz que n&o

s&o iguais).
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Para as quatro profundidades PRF (o valor amarelo diz que n&o sao iguais)

Para as oito combinagdes de tempo de observacao e fontes de luz TO*LUZ
(O-luz halégena, 24-luz halégena, 48-luz halégena, 168-luz halégena, 0-LED, 24-
LED, 48-LED, 168-LED) (o valor amarelo diz que nao sao iguais)

Para as oito combinagdes de tempo de observagao e tempo de exposicao
a luz TO*EXL (0-20, 24-20, 48-20, 168-20, 0-40, 24-40, 48-40, 168-40) (o valor
amarelo diz que ndo sao iguais)

Para as quatro combinagdes de fontes de luz e tempo de exposicéo
LUZ*EXL (luz halégena-20, luz halégena-40, LED-20, LED-40) (o valor amarelo
diz que néo sao iguais).

E todas as outras combinag¢des possiveis (na Tabela aparecem até para
TO*LUZ*EXL*PRF, que dara 64 combinagdes) (o valor amarelo diz que nao séo
iguais).

No Anexo 3 estdo todas as médias para todas as combinacgdes.
No Anexo 4 estdo como se arranjaram os dados.
No Anexo 5 aparecem as médias de LUZ e TEMPO DE EXPOSICAO A LUZ, em
combinacdes, para cada combinacdo de PROFUNDIDADE e TEMPO DE
OBSERVACAO. Desta Tabela podemos chegar aos seguintes resultados:
1. Para a profundidade de 1mm e tempo de observacdo de Ohoras as
polimerizagdes tem diferencas estatisticamente significativas:
a. Com luz halégena a maior conversao (19.323546) se da com 40
segundos de exposigao a luz.
b. Com LED a maior conversado (12.136540) se da com 40 segundos

de exposicao.
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. Para profundidade de 1mm e tempo de observagao de 24 horas: a melhor
polimerizagao se da com 40 segundos de exposi¢cao de luz halégena, e a
menor para o LED exposto por 20 segundos; ndo existindo diferengas entre
20 segundos de luz halégena e 40 segundos de LED.
. Para a profundidade de 1Tmm e tempo de observacdo de 48 horas as
polimerizagdes tem diferencas estatisticamente significativas:
a. Com luz halégena a maior conversao (22.407178) se da com 40
segundos de exposigao a luz.
b. Com LED a maior conversao (9.016302) se da com 40 segundos de
exposicao.
. Para profundidade de 1Tmm e tempo de observagao de 168 horas: a melhor
polimerizagao se da com 40 segundos de exposi¢cao de luz halégena, e a
menor para o LED exposto por 20 segundos; ndo existindo diferengas entre
20 segundos de luz halégena e 40 segundos de LED.
. Para profundidade de 2mm e tempo de observacao de 0 horas: a melhor
polimerizagao se da com 40 segundos de exposi¢cao de luz halégena, e a
menor para o LED exposto por 20 segundos; nao existindo diferengas entre
20 segundos de luz halégena e 40 segundos de LED.
. Para a profundidade de 2mm e tempo de observacdo de 24 horas as
polimeriza¢des tem diferencas estatisticamente significativas:
a. Com luz halégena a maior conversao (19.781800) se da com 40
segundos de exposigao a luz.
b. Com LED a maior conversao (8.317126) se da com 40 segundos de

exposicao.
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7. Para a profundidade de 2mm e tempo de observacao de 48 horas as
polimerizagdes tem diferencas estatisticamente significativas:

a. Com luz halégena a maior conversao (23.053090) se da com 40
segundos de exposicao a luz.

b. Com LED a maior conversao (8.637956) se da com 40 segundos de
exposicao.

8. Para profundidade de 2mm e tempo de observagao de 168 horas: a melhor
polimerizagao se da com 40 segundos de exposic¢ao de luz halégena, e a
menor para o LED exposto por 20 segundos; ndo existindo diferencgas entre
20 segundos de luz halégena e 40 segundos de LED.

9. Para profundidade de 3mm e tempo de observagao de Ohoras: a melhor
polimerizagao se da com 40 segundos de exposic¢ao de luz halégena, e a
menor para o LED exposto por 20 segundos; ndo existindo diferencas entre
20 segundos de luz halégena e 40 segundos de LED.

10.Para a profundidade de 3mm e tempo de observacao de 24 horas as
polimeriza¢des tem diferencas estatisticamente significativas:

a. Com luz halégena a maior conversao (17.501551) se da com 40
segundos de exposigao a luz.

b. Com LED a maior conversao (6.396689) se da com 40 segundos de
exposicao.

11.Para profundidade de 3mm e tempo de observacao de 48 horas: a melhor
polimerizagao se da com 40 segundos de exposi¢ao de luz halégena, e a
menor para o LED exposto por 20 segundos; ndo existindo diferencgas entre

20 segundos de luz halégena e 40 segundos de LED.
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12.Para profundidade de 3mm e tempo de observagao de 168 horas: a melhor
polimerizagao se da com 40 segundos de exposic¢ao de luz halégena, e a
menor para o LED exposto por 20 segundos; nédo existindo diferencas entre
20 segundos de luz halégena e 40 segundos de LED.
13.Para a profundidade de 4mm e tempo de observacao de Ohoras as
polimerizagdes tem diferencas estatisticamente significativas:
a. Com luz halégena a maior conversao (15.927865) se da com 40
segundos de exposigao a luz.
b. Com LED a maior conversao (6.059491) se da com 40 segundos de
exposicao.
14.Para a profundidade de 4mm e tempo de observacao de 24 horas as
polimerizagdes tem diferencas estatisticamente significativas:
a. Com luz halégena a maior conversao (16.178983) se da com 40
segundos de exposigao a luz.
b. Com LED a maior conversao (3.775364) se da com 40 segundos de
exposicao.
15.Para profundidade de 4mm e tempo de exposi¢cao de 48 horas nao existem
diferencgas estatisticamente significativas entre a polimerizagéo da luz
halégena exposta por 40 e 20 segundos, sendo a menor polimerizagao
obtida com LED exposto por 20 segundos.
16.Para a profundidade de 4mm e tempo de observacao de 168 horas as
polimerizagdes tem diferencas estatisticamente significativas:
a. Com luz halégena a maior conversao (16.968288) se da com 40

segundos de exposigao a luz.
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tratamentos sao iguais:
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b. Com LED a maior conversao (5.454168) se da com 40 segundos de

exposicao.

Tabela 3 Médias de conversao

TO |LUZ |EXL |PRF|TRA| MCONV

168 | 1 40 2 54 | 26,93600
168 | 1 40 1 53 | 24,11400
48 1 40 2 38 | 23,05250
48 1 40 1 37 | 22,40800
24 1 40 1 21 | 21,73000
24 1 40 2 22 | 19,78250
0 1 40 1 5 19,32400
168 | 1 40 3 55 | 17,89500
0 1 40 2 6 17,75250
48 1 40 3 39 | 17,70750
24 1 40 3 23 | 17,50000
0 1 40 3 7 17,06000
168 | 1 40 4 56 | 16,96500
24 1 40 4 24 | 16,18000
48 1 40 4 40 | 15,96000
0 1 40 4 8 15,92800
168 | 1 20 1 49 | 15,76250
48 1 20 1 33 | 15,72750
24 1 20 1 17 | 15,19750
0 1 20 1 1 15,07250
48 1 20 2 34 | 14,74500
24 1 20 2 18 | 14,67750
168 | 1 20 2 50 | 14,58400
0 1 20 2 2 14,20400
48 1 20 3 35 | 14,03250
24 1 20 3 19 | 13,83800
168 | 1 20 3 51 | 13,82250
0 1 20 3 3 13,72750
48 1 20 4 36 | 13,56750
24 1 20 4 20 | 13,47600
168 | 1 20 4 52 | 13,44750
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0 1 20 4 4 13,21750
168 | 2 40 1 61 | 13,13000
48 2 40 1 45 | 12,95250
24 2 40 1 29 | 12,88250
168 | 2 40 2 62 | 12,32750
0 2 40 1 13 | 12,13800
0 2 40 2 14 | 11,96000
168 | 2 40 3 63 | 11,94000
48 2 40 2 46 | 11,88000
48 2 40 3 47 | 11,73000
24 2 40 2 30 | 11,25200
0 2 40 3 15 | 11,17000
24 2 40 3 31 | 10,88000
24 2 40 4 32 | 10,70000
48 2 40 4 48 | 10,36000
168 | 2 20 1 57 | 10,25600
24 2 20 1 25 9,75200
0 2 40 4 16 9,70750
168 | 2 40 4 64 9,10600
48 2 20 1 41 9,01600
0 2 20 1 9 8,94400
48 2 20 2 42 8,63800
24 2 20 2 26 8,31600
168 | 2 20 2 58 7,80400
168 | 2 20 3 59 7,21600
0 2 20 2 10 7,01000
24 2 20 3 27 6,39800
48 2 20 3 43 6,39800
0 2 20 4 12 6,06000
168 | 2 20 4 60 5,45600
48 2 20 4 44 5,11000
0 2 20 3 11 4,88600
24 2 20 4 28 3,77400

Pode se observar desta Tabela que a luz halégena produz melhor
conversdo, 40 segundos de exposigdo produzem maior conversdo que 20

segundos.
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Resumindo, os seguintes Graficos ilustram de forma esquematica os
resultados obtidos da analise estatistica.

O seguinte grafico mostra a relagdo das variaveis tempo de observagao e
médias de conversdao. Onde pode se observar que nado ha diferenca entre os
tempos de 24 e 48 horas, mas existe uma diferenca estatisticamente significativa

entre as médias dos tempos de observacio de Ohoras e 168 horas.

TO MEDIAS DE

CONVERSAO

168 13,70

48 13,07

24 12,71

0 12,23
14,00
13,50+

MEDIAS DE 13,001 | ;
CONVERSAO 12,501 :
12,00
11,50
168 48 24 0
Tempo de Observagéo (hrs)

GRAFICO 1: Médias de conversao e. tempo de observacéo.
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O seguinte grafico mostra a relacdo das variaveis: tipo de luz e médias de
conversao. Onde pode se observar que ha diferenca entre os tipos de fonte de

luz, halégena e LED, sendo melhor a conversédo quando foi usada a luz halégena.

LUz | mebias DE
CONVERSAO
Halégena 16,99
LED 9,24

20,00-

16,00

MEDIAS DE 12,001
CONVERSAO g |

4,00

0,00-

Halogena LED

Tipo de Luz

GRAFICO 2: Médias de conversao e. tipo de luz.

O seguinte grafico mostra a relagdo das variaveis: tempo de exposigao a
luz e as médias de conversdo. Onde pode se observar que ha diferenga entre os
tempos de exposi¢cdo a luz de 20 e 40 segundos, sendo melhor a conversao

quando a resina foi polimerizada por 40 segundos.



EXL MEDIAS DE
CONVERSAO
40 15,47
20 10,46
20,00+
15,00+
MEDIAS DE
CONVERSAO 10,001
5,00+
0,00-
40 20
Tempo de exposi¢cao(seq)

GRAFICO 3: Médias de conversdo e. tempo de exposicéo a luz
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O seguinte grafico mostra a relagdo das variaveis: profundidade da

superficie do corpo e as médias de conversdao. Onde pode se observar que ha

diferenca entre as profundidades, sendo a melhor conversdao em profundidades

de 1Tmm e diminuindo a medida que aumenta a profundidade.

PRF

MEDIAS DE
CONVERSAO

14,92

13,84

12,00

AW IN (=

10,90
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16,00
14,00
12,00+
0,00
8,00

MEDIAS DE
CONVERSAO

4,00
2,00+
0,00

1 2 3 4

Profundidade (mm)

GRAFICO 4: Médias de conversao e. profundidade.

O seguinte grafico mostra a relagao das variaveis tempo de exposigao a luz
e tipo de luz versus profundidade. Onde pode se observar que ha diferenga entre
os grupos, sendo melhor a conversao quando a resina foi polimerizada por 40
segundos e com luz halégena, seguida por a resina polimerizada por 20 segundos
por luz halégena, depois o seguinte valor de conversao € da resina polimerizada
por 40 segundos por LED e a resina com menor valor de conversao foi aquela
polimerizada por 20 segundos com LED. Em todos os casos independentes da

profundidade da resina.

LUZ + PRF
EXL
1 2 3 4
(Hal,20) 15,44 14,55 13,85 13,43
(Hal,40) 21,89 21,88 17,54 16,26
(LED,20) 9,49 7,94 6,22 5,10
(LED,40) 12,78 11,85 11,43 9,97




25,00 @ (Hal,20)
\/ = (Hal 40)
89 20,00 O (LED,20)
O (
15,00

MEDIAS DE
CONVERSAO

Profundida
de
(mm)

—_
<)
N
©
I
=

Tipo Luz , Tempo de
exposicao

GRAFICO 5: Tempo de exposicéo a luz e tipo de luz versus profundidade.

O seguinte grafico mostra a relagao das variaveis tempo de exposigao a luz
e tipo de luz versus tempo de observacdo. Onde pode se observar que ha
diferenca entre os grupos, sendo melhor a conversao quando a resina foi
polimerizada por 40 segundos e com luz halégena, seguida por a resina
polimerizada por 20 segundos por luz halégena, depois o seguinte valor de
conversao € da resina polimerizada por 40 segundos por LED e a resina com
menor valor de conversao foi aquela polimerizada por 20 segundos com LED. Em

todos os casos independentes do tempo de observagao.
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LUZ,EXL TO
168 48 24 0

(Hal,20) 14,40 14,52 14,30 14,06

(Hal,40) 21,48 19,78 18,80 17,52

(LED,20) 7,68 7,29 7,06 6,73

(LED,40) 11,63 11,73 11,43 11,24

@ (Hal,20)
®m (Hal,40)
o (LED,20)
O (LED,40)

Medias de converséao

Tempo de
Observagao

~ & 9
5) I <
= @
£ @ =
= =

Tipo de Luz, Tempo de
Exposicao

(Hal,20)

GRAFICO 6: Tempo de exposicdo a luz e tipo de luz versus tempo de

observacéo.
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6. Discussao

A conversdo das resinas compostas € um dos fatores mais
relacionados com as propriedades mecanicas das mesmas, assim como do
seu sucesso clinico. Entéo, o estudo desta medida de conversao torna-se de
grande interesse para o clinico e o pesquisador.

Existem alguns métodos que ajudam a determinar esta transformacao

de mondmeros a polimeros, entre 0os quais temos meios quimicos como a
determinacdo de mondmeros residuais e meios fisicos como a
espectrometria, entre as mais importantes estdo a de Raman (R-IR) e a de
Fourier (FTIR) e a NIR. Um dos primeiros artigos publicados em que
usaram a espectrometria de infravermelho para avaliar grau de conversao
de resinas fotopolimerizaveis foi escrito por Greener e Duke'? em 1989.
Eles avaliaram resinas para provisorios de facetas. Sao varios os autores
que usaram a espectrometria no infravermelho com transformacdo de
Fourier, para determinar o grau de conversao na polimerizagado da resina
composta®®49:12:59.18.19:4214,17.48,5029.1644 " 5 método utilizado neste estudo é
igual na metodologia a maioria deles, mas este foi realizado avaliando uma
resina de diferente composicao. As resinas usadas pelas outras pesquisas
eram compostos criados laboratorialmente para avaliar os fatores que
interferem na polimerizagdo. Entdo a formulacdo dessas resinas era

conhecida pelos pesquisadores. Mas na hora de avaliar resinas comerciais
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a composicdo nao é divulgada pelos fabricantes, sendo assim que o
desenho do estudo pode estar direcionado para analisar determinadas
bandas do espectro, mas na hora de fazer a analise, pode ser que na
composicdo dessa resina ndo estejam evidentes os enlaces procurados. E
por este motivo que tivemos que escolher outro enlace quimico para obter
o valor de conversao, ja que o enlace com pico nos 1605, era muito fraco e
quase ausente no composto sem polimerizar e polimerizado. Os motivos
mais comuns pelos quais ndo se acha um enlace quimico dentro do
espectro sao as seguintes e qualquer delas poderia ser aplicada no caso
de nosso estudo. Quando existem frequéncias fundamentais que caem fora
da regiao 4.000-400cm™"; vibracdes fundamentais muito fracas para serem
observadas; vibragdes fundamentais tdo préximas que sua separagao €&
muito dificil; ocorréncia de bandas degeneradas provenientes de varias
absorcbes de mesma frequéncia em moléculas de alta simetria;a nao
observacao de vibragcdes fundamentais que nao provocam alteragdo no
momento de dipolo da molécula®’.

Diferentes intensidades de luz podem ser obtidas variando a distancia
entre a fonte de luz e a resina a ser polimerizada. Quando a quantidade total
da exposicao, representada pelo produto da intensidade de luz e o tempo de
radiacdo, € mantida constante, as profundidades de polimerizacdo e as
distribuicdes do DC, PC e PDB sao as mesmas para materiais diferentes,
independentes da intensidade de luz e o tempo de radiagdo. Segundo
Nomoto®, a profundidade de polimerizagdo pode ser expressada como uma
funcdo logaritmica da quantidade total de exposicdo e o coeficiente de

atenuacido e a quantidade total critica de exposi¢ao, a qual pode iniciar a
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polimerizagdo de cada resina composta com a fonte de luz utilizada, isto
pode ser expressado pela equacao de regressao. Ele afirma também, que
diferentes intensidades de luz foram obtidas variando a distancia entre a
ponta da luz e a superficie da resina® . Entdo, a distancia da ponta de luz é
outro fator que influéncia na polimerizagao. Os resultados obtidos no nosso
estudo foram eliminando este fator, ja que se tivéssemos variado a distancia
da ponta até a superficie da resina os valores de conversio tivessem sido
outros , mantendo as outras variaveis iguais. No estudo realizado por Park e
Lee®' em 1996, também se observa que a medida que a distancia da ponta
da fonte de luz e a resina aumentam a conversdo diminui, neste estudo
também foi utilizado o FTIR para a analise da polimerizacao.

As caracteristicas da polimerizacdo em resinas quimicamente
ativadas estdo influenciadas pela concentragcao e tipo de fotoiniciadores.
Tem sido reportado que, o peroxido de benzoilo (BPO) amino e formulagdes
de inibicdo influenciam o DC (grau de conversdo) e as propriedades
mecanicas das restauragdes com estes materiais. Peutzfeldt e Asmussen®?
reportaram a influéncia do conteudo de CQ, amino e inibidor na mistura do
mondémero com base de Bis-GMA/TEGDMA. Yoshida e Greener™
concordam com estes resultados ja que, o estudo que eles realizaram
indicou que o DC da resina fotopolimerizavel com base em TEGDMA-UDMA
dependia das concentragdes de CQ e DMAEMA. Este estudo realizado em
1994 também usou o FTIR para a andlise do DC. Venhoven et al.®
demonstraram que a contragdo poderia ser regulada significativamente,
reduzindo as concentragdes tanto do fotoiniciador como do agente redutor

sem afetar a conversdo, aumentando a exposicdo a fonte de luz por 60
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segundos®. A quantidade do fotoativador também é um fator que influéncia
na polimerizagdo. A sugestdo seria que poderia ser feito um trabalho com
FTIR avaliando a conversdo das resinas com relacdo a quantidade de
fotoiniciadores e agentes redutores, mas avaliando resinas comerciais.

O tempo de exposicdo da fonte de luz a resina foi estudada por
Rueggeberg et al.®®, demonstrando que, para uma polimerizagdo uniforme
sao recomendados sessenta segundos de exposigao a luz, os incrementos
de resina ndo devem exceder os 2mm, sendo 1mm o ideal. Eles sugerem
como intensidade ideal de luz 400mW/cm?.

A cor da resina também é um fator que influéncia na polimerizacao,

1.4° onde

isto foi comprovado num estudo realizado por Tarle et a
observaram que todos os valores para graus de conversao foram menores
para cores escuras de resina , comparados com cores claras e que, variando
a fonte de luz, também varia a polimerizagdo da matéria. Um fator
importante para o dente na hora da polimerizagdo € o aumento de

temperatura, isto foi avaliado por Hussey et al."

, onde eles observaram que
a temperatura aumenta entre 5.41+2.5°C durante a polimerizagado. Eles
utilizaram a termografia do infravermelho para registrar o aumento de
temperatura in vivo. O LED é um tipo de luz fria, que ndo produz
aquecimento da resina e este aumento de temperatura produzido pela luz
halégena convencional ndo ocorre com LED, pode ser esta uma explicagéao
para avaliar nossos resultados, nos quais o LED teve valores baixos de
conversao em comparagdo com a halégena em todos as situagdes

estudadas. No estudo realizado por Park e Lee®!, concluiu-se que quando é

adicionado um calor externo a resina na polimerizagao, como uma panela a
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vacuo, aumenta a conversdao melhorando a polimerizagao da resina na parte
mais externa dela. Demonstrando-se assim, a importancia da temperatura
no processo de polimerizacdo. No estudo realizado por Lim et al.? a
combinagdo de energia inicial baixa seguida por um periodo de pausa antes
de um periodo final de forte intensidade de luz, isto diminui a contragao de
polimerizagcdo. A diminuicdo no stress de polimerizacdo ndo pode ser
atribuida a redugcbes no grau de conversdo ou a grandes contragdes

volumétricas. Halvorson et al.™

, acharam uma relacdo reciproca entre o
tempo de exposicao e a intensidade de luz na conversao como uma funcao
de dose total. Esta relacdo estabelece o perfil de polimerizagdo como uma
correlacado universal entre o tempo de exposicao e a intensidade. Enami et

al.b

avaliaram o efeito da intensidade da luz nas propriedades da
polimerizagao,concluindo que a diminuicdo na intensidade da luz nao
diminuia em valores de % do grau de conversdo no topo da resina. A
diferenca mais notdria estava entre a conversido do topo e na base do corpo
de resina e nao na variacado da intensidade da fonte de luz. As diminui¢des
na intensidade de luz diminuiam a forga de contragcao e também na reagao

exotérmica da resina. Yoon et al.®®

avaliaram o grau de polimerizagao com
diferentes fontes de luz, determinando que, o grau de conversao esteve
significativamente influenciado pelas variaveis de material, profundidade da
superficie, fonte de luz e nivel de energia. Quando foi irradiada a mesma
energia de luz, o grau de conversao pelo arco de plasma e LED nao foram

significativamente diferentes da luz halégena. Quando a energia de luz foi

aumentada ao dobro, ndo foi observada diferenca significativa até os 2mm
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da superficie, mas o grau de conversao diminui significativamente a partir
dos 3mm.

No ano 1995, Imazato et al.'®

observaram que, resinas compostas
com grandes quantidades de TEGDMA apresentaram graus de conversao
altos, os corpos de prova que foram recozidos (100°C por 15 min.) depois da
polimerizagdo aumentaram seu grau de conversao, no entanto os corpos
que nao foram recozidos diminuiram a descoloragdo a medida que
aumentava a quantidade de TEGDMA. A relagao entre descoloragao e grau
de conversao é inversamente proporcional. Este estudo também utilizou o
FTIR como método para a avaliagdo do grau de conversdo. As mesmas
observacdes sobre a polimerizacdo de resinas recozidas foram feitas por
Tarumi et al.>® em 1999. Lovell et al.®®, investigaram o efeito da quantidade
de conversdo nas propriedades mecanicas de um dimetacrialato dental
comum (75/25 peso% bis-GMA/TEGDMA). Este estudo demonstra que,
tanto as resinas com bis-GMA e TEDGMA apresentam um comportamento
de conversdo similar, independente do meétodo ou a quantidade de
polimerizagdo. Ajudando a entender que o comportamento da conversao de
um mondémero para polimero em resinas compostas € similar de uma resina
a outra, independente de sua composicao.

Um dos fatores envolvidos na polimerizagao das resinas compostas &
a contracdo de polimerizagao e o stress produzido. Isto tem uma relevancia
clinica importante, devido a que estes valores de stress de contracédo,
reportados em algumas pesquisas, podem superar as forcas de adesao da

resina com a dentina®. No ano 1998 Versluis et al.>®, definiram alguns

conceitos de polimerizagao e contracao, por exemplo: fluxo é o transporte da
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massa dentro de um meio viscoso; deformacao é a distorcao de um sélido
sob carga; contracgao, € a densificagao dentro de um sistema polimérico sem
perda apreciavel da massa. A direcionalidade é inerente ao fluxo e a
deformagdo (exemplo, vetores). A contracdo de polimerizagcdo nao tem
direcao (exemplo, escalar). Porém, a contragao causa fluxo ou deformagao,
a qual tem uma direcao de rede, dependendo da distribuicdo da contragao,
as propriedades mecanicas e as condicdes de limite®.

Os mondmeros residuais encontrados em liners resinosos sdo 0s
comumente achados em resinas compostas, € por isto que desde o ponto de
vista de conversao eles devem ser classificados como resinas mais que
como iondmeros, ja que nao foi achado nenhum residuo da reagao acido-
base. Nao houve relacdo positiva entre a eficiéncia da polimerizagao dos
liners e as propriedades oticas. A forca de adesao dos liners com a dentina
foi deficiente quando comparados com as resinas. Eles tém uma absorgcao
de agua e uma solubilidade maior que as resinas compostas. Neste estudo,
observou-se que a conversao foi melhor no topo da resina que na base do
corpo de prova'®. Isto mesmo foi observado no nosso estudo, ja que aresina
do topo esta exposta mais a luz que a resina da base, entdo ela recebe

maior intensidade de resina. Sakaguchi et al.*®

, estudaram o papel
desempenhado pela fonte de luz na polimerizacdo das resinas, concluindo
que a intensidade diminuia rapidamente com distancias maiores de 2mm
entre a ponta da fonte de luz e a resina. A contracdao de polimerizacdo de
uma resina micro-particulada e uma resina posterior (microhibrida), usando

um tempo e intensidades constantes, diminuia linearmente com o aumento

da espessura da amostra. A deficiéncia na intensidade da fonte de luz pode
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ser compensada com um aumento no tempo de exposig¢ao, dentro de limites
razoaveis**. Concordando assim, com os nossos resultados, onde a
polimerizagdo melhora com o aumento no tempo de exposi¢cdo, para
qualquer das duas fontes de luz. Silikas et al.*® também estudaram o grau
de conversao em relagdo a contracido de polimerizacdo. Eles observaram
que para os materiais e intensidades de luz estudadas, as correlacdes entre
0 grau de conversao e a contragdo que uma diminuicdo consideravel nos
problemas da contragao poderiam resolver-se com uma redug¢ao do grau de
conversao. Embora, isto deva ser analisado ja que esta redugdo poderia
afetar o desenvolvimento da resina, alterando negativamente as outras
propriedades.

O desgaste da resina composta € um fator que é influenciado pela
polimerizagao, tanto quanto pela composicdo da resina. A abrasdo € um
fenbmeno que ocorre devido a remogao gradual da matriz resinosa,
deixando as particulas sem suporte e susceptiveis a esfoliacdo. Nesta
situacdo, a forca mecanica da fase resinosa seria o fator controlador do
desgaste. E I6gico supor que o grau de conversdo da matriz é quem faz a
diferengca no desgaste das resinas. Embora, no estudo feito in vitro, por
Condon e Ferracane® em 1997, foi encontrada uma dependéncia pequena
entre estes dois fatores, podendo-se explicar com a diferenca entre um
estudo in vitro (com resinas que nao foram envelhecidas) e o

envelhecimento que a resina sofre na boca. Para Sakaguchi et al.*

, 0 grau
de conversao entre resinas de diferentes composicdes tém diferencas. Eles
comparam resinas microhibridas, as quais tiveram menor (54,6%) grau de

conversao que as resinas micro-particuladas (60,6%), observaram também
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que ha diferenca na polimerizagdo entre 0 momento da polimerizacéo e 1
hora depois, sendo a conversdo maior uma hora depois da polimerizagdo*®.
Isto indica que, existe uma polimerizacdo pods irradiagdo da luz, o mesmo
que nos concluimos no nosso estudo, sendo que esta polimerizagao € pouca
mas, que em intervalos grandes a diferenga é significativa; como 0 e 168
depois da exposicdo a luz. Arcis et al.? avaliaram as propriedades
mecanicas das resinas com particulas de reforco. De forma geral com a
adicdo de particulas microscépicas, em lugar das nanoscopicas, ocorrem
melhoras nas propriedades mecanicas. As propriedades mecanicas também
melhoram com a adicdo do agente de unido (acido citrico, acrilico ou
metacrilico) . Com isto poderemos concluir que a composigcao das particulas
da resina composta, influencia diretamente nas propriedades mecéanicas da
resina composta. A resina utilizada em nosso estudo foi a Filtek Supreme,
que possui nanoparticulas. Teria que ser tema de analise a vantagem deste
tipo de resina nas propriedades da mesma. Ou ver se o tamanho das
particulas € mais importante que o tipo de particulas. Para determinar quais
resinas podem nos oferecer melhores propriedades mecanicas sem afetar a
polimerizagao e a contracao de polimerizacao.

Sakaguchi e Berge*? concluiram que o grau de conversdo da resina
composta na superficie do topo da restauracido, nao foi tdo sensivel as
mudancgas na intensidade da luz quando comparado com a base. A
aplicacdo de duas intensidades de luz resultou em valores do grau de
conversao similares aqueles obtidos quando a resina foi polimerizada por
uma luz de alta intensidade ou de baixa intensidade por 40s. A tensao de

contracdo foi similar nos casos que a resina foi polimerizada por duas
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intensidades e quando a resina foi polimerizada por uma intensidade baixa.
Em nosso estudo, as diferengas no tipo de luz e tempo de exposigcado deram
diferencas na conversdao da resina. Isto pode ser atribuido a que as
intensidades entre a luz halégena e o LED sédo muito diferentes e os tempos
foram um o dobro do outro. Este comportamento e relacido de converséo,
mantiveram-se constante para as quatro profundidades avaliadas.

Estudos feitos por Imazato et al."” concluem que o grau de conversao
da resina aumenta em forma proporcional ao aumento de TEDGMA e nao ha
relagdo entre a absorcdo da agua e o grau de conversdo. Tarumi et al.*
chegaram a conclusédo que o aumento no conteudo de TEGDMA em resinas
compostas com base em Bis-Gma induzem menos polimerizacdo pos
radiacdo embora, as resinas com base em uretano tenham comportamento
diferente daquelas com base em Bis-GMA. Para a avaliagcdo de mondmeros
residuais da polimerizacdo, Nomoto e Hirasawa?®, concluiram que o exame
com FTIR usando os picos de absorbancia de NH € um método apropriado
quando os mondmeros resinosos nao contém compostos aromaticos. Este
seria outro método que poderia ter sido usado no nosso estudo. Para a
analise de um composto depois de uma reagao quimica é importante estudar
0 espectro obtido para determinar que compostos estao presentes e assim
fazer o analise usando os enlaces mais relevantes. Stansbury e Dickens*®
afirmaram que a analise de conversao de resinas dental mediante o teste de
infravermelho curto (NIR) apresenta vantagens de conveniéncia. Devido ao
vidro ser virtualmente transparente no NIR espectro, esta técnica tem
excelente potencial para ser usada com resinas dentais com particulas.

Rueggeberg et al.*” estudaram os fatores que influenciam a polimerizacéo a
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diferentes profundidades concluindo que, no topo da resina, os fatores que
influenciaram mais foram: tipo de particulas, duracdo da exposicdo e
intensidade da luz. A 1mm os fatores de mais influéncia em ordem de
importancia foram: duracdo da exposicdo da luz, tipo de particula e
intensidade da fonte de luz. Nas profundidades de 2 e mais milimetros, as
influéncias na polimerizagao estavam associadas a intensidade de luz, e
duragao de exposigao da luz. A cor da resina e o tipo de particula exerceram
minima influéncia na polimerizacédo a estas profundidades. Este estudo é de
grande relevancia clinica , ja que da uma boa idéia de como as
caracteristicas das resinas influenciam na polimerizagdo. Imazato et al.’®,
observaram que os valores do fator de conversao (DC) determinados por
DTA (analise térmico diferencial) e FTIR mostraram concordancia para a
maioria dos materiais incluindo os compdésitos. O DTA pode ser mais util que
o FTIR para medir DC para compdésitos que tenham particulas de carga pré-
polimerizadas, segundo estes autores.

O perfil de polimerizagao (porcentagem de conversao versus energia
radiante aplicada) descreve uma diminui¢do gradual na conversdo com uma
diminuicdo da energia seguida de uma rapida descida. Sakaguchi et al.*?,
demonstraram a relagao reciproca entre a irradiagao (densidade da fonte) e
tempo de exposicao.

Ferracane et al.®

analisaram a relagdo do grau de conversao da
resina com o desgaste clinico desta. Concluindo que existia uma correlagéao
negativa entre o grau de conversdo e o desgaste abrasivo. Sendo assim,

poderiamos dizer que em nosso estudo aquelas situacbes onde se

obtiveram valores de polimerizacdo menores, o comportamento clinico
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esperado seria inferior aqueles que obtiveram valores de conversdao mais

altos.
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7. Conclusao

. Existem diferencas na polimerizacdo das resinas, entre as diferentes
condicdes propostas.

. A luz halégena produz melhor polimerizagdo que o LED em todas as
condicbes testadas.

. Independentemente do tipo de luz, o tempo de exposigdo de 40 segundos
produz melhor polimerizagdo que 20 segundos.

. Usando um mesmo tipo de luz e um mesmo tempo de exposicdo, menores
profundidades produzem melhores resultados de polimerizagdo que
profundidades maiores.

. A polimerizagdo aumenta com o tempo significativamente desde o

momento da polimerizagéo até as 168 horas (7 dias).
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ANEXO 1 :Resultados de conversédo obtidos apds o analise das areas das

bandas dos espectros analisadas com o programa origin

espectro conversion grupo
1 15,12 Grupo 1
2 14,67 Grupo 1
3 15,49 Grupo 1
4 #DIV/0! Grupo 1
5 15,01 Grupo 1
6 14,70 Grupo 2
7 14,55 Grupo 2
8 14,36 Grupo 2
9 14,57 Grupo 2
10 12,84 Grupo 2
11 #DIV/0! Grupo 3
12 13,69 Grupo 3
13 13,99 Grupo 3
14 13,76 Grupo 3
15 13,47 Grupo 3
16 #DIV/0! Grupo 4
17 13,24 Grupo 4
18 13,33 Grupo 4
19 13,12 Grupo 4
20 13,18 Grupo 4
21 20,13 Grupo 5
22 19,25 Grupo 5
23 19,70 Grupo 5
24 18,73 Grupo 5
25 18,81 Grupo 5
26 #DIV/0! Grupo 6
27 16,22 Grupo 6
28 18,54 Grupo 6
29 18,22 Grupo 6
30 18,03 Grupo 6
31 #DIV/0! Grupo 7
32 16,98 Grupo 7
33 17,72 Grupo 7
34 16,90 Grupo 7
35 16,64 Grupo 7
36 16,43 Grupo 8
37 15,22 Grupo 8
38 16,14 Grupo 8
39 16,03 Grupo 8
40 15,82 Grupo 8
41 9,70 Grupo 9
42 9,54 Grupo 9
43 6,52 Grupo 9

44 9,02 Grupo 9
45 9,94 Grupo 9
46 3,68 Grupo 10
47 7,93 Grupo 10
48 8,33 Grupo 10
49 7,50 Grupo 10
50 7,61 Grupo 10
51 3,16 Grupo 11
52 6,00 Grupo 11
53 4,79 Grupo 11
54 4,96 Grupo 11
55 5,52 Grupo 11
56 12,13 Grupo 12
57 2,03 Grupo 12
58 4,28 Grupo 12
59 6,21 Grupo 12
60 5,65 Grupo 12
61 10,11 Grupo 13
62 12,99 Grupo 13
63 12,78 Grupo 13
64 12,51 Grupo 13
65 12,30 Grupo 13
66 12,20 Grupo 14
67 11,97 Grupo 14
68 12,43 Grupo 14
69 11,61 Grupo 14
70 11,59 Grupo 14
71 11,46 Grupo 15
72 #DIV/0! Grupo 15
73 11,29 Grupo 15
74 10,73 Grupo 15
75 11,20 Grupo 15
76 #DIV/0! Grupo 16
77 10,69 Grupo 16
78 6,54 Grupo 16
79 10,69 Grupo 16
80 10,91 Grupo 16
81 15,57 Grupo 17
82 15,51 Grupo 17
83 15,27 Grupo 17
84 14,44 Grupo 17
85 #DIV/0! Grupo 17
86 14,93 Grupo 18
87 14,54 Grupo 18
88 14,45 Grupo 18




89 #DIV/0! Grupo 18
90 14,79 Grupo 18
91 14,25 Grupo 19
92 14,03 Grupo 19
93 13,45 Grupo 19
94 13,70 Grupo 19
95 13,76 Grupo 19
96 13,69 Grupo 20
97 13,40 Grupo 20
98 13,36 Grupo 20
99 13,25 Grupo 20
100 13,68 Grupo 20
101 22,05 Grupo 21
102 23,22 Grupo 21
103 21,83 Grupo 21
104 20,89 Grupo 21
105 20,66 Grupo 21
106 #DIV/0! Grupo 22
107 20,23 Grupo 22
108 19,11 Grupo 22
109 20,12 Grupo 22
110 19,67 Grupo 22
111 17,46 Grupo 23
112 17,00 Grupo 23
113 18,03 Grupo 23
114 17,17 Grupo 23
115 17,84 Grupo 23
116 16,43 Grupo 24
117 16,21 Grupo 24
118 16,38 Grupo 24
119 #DIV/0! Grupo 24
120 15,70 Grupo 24
121 10,29 Grupo 25
122 9,76 Grupo 25
123 9,17 Grupo 25
124 9,59 Grupo 25
125 9,95 Grupo 25
126 8,55 Grupo 26
127 8,96 Grupo 26
128 7,18 Grupo 26
129 8,01 Grupo 26
130 8,88 Grupo 26
131 7,21 Grupo 27
132 7,45 Grupo 27
133 6,25 Grupo 27
134 5,46 Grupo 27
135 5,62 Grupo 27
136 4,91 Grupo 28
137 3,85 Grupo 28
138 1,86 Grupo 28
139 3,71 Grupo 28

140 4,54 Grupo 28
141 13,10 Grupo 29
142 12,93 Grupo 29
143 12,80 Grupo 29
144 #DIV/0! Grupo 29
145 12,70 Grupo 29
146 11,70 Grupo 30
147 11,52 Grupo 30
148 11,33 Grupo 30
149 9,84 Grupo 30
150 11,87 Grupo 30
151 11,26 Grupo 31
152 10,70 Grupo 31
153 10,05 Grupo 31
154 11,01 Grupo 31
155 11,38 Grupo 31
156 10,83 Grupo 32
157 11,18 Grupo 32
158 10,42 Grupo 32
159 10,84 Grupo 32
160 10,23 Grupo 32
161 16,09 Grupo 33
162 #DIV/0! Grupo 33
163 15,25 Grupo 33
164 15,90 Grupo 33
165 15,67 Grupo 33
166 #DIV/0! Grupo 34
167 14,79 Grupo 34
168 14,67 Grupo 34
169 14,53 Grupo 34
170 14,99 Grupo 34
171 13,91 Grupo 35
172 14,13 Grupo 35
173 13,83 Grupo 35
174 14,26 Grupo 35
175 #DIV/0! Grupo 35
176 13,40 Grupo 36
177 13,67 Grupo 36
178 13,54 Grupo 36
179 #DIV/0! Grupo 36
180 13,66 Grupo 36
181 22,70 Grupo 37
182 23,80 Grupo 37
183 21,30 Grupo 37
184 23,40 Grupo 37
185 20,84 Grupo 37
186 #DIV/0! Grupo 38
187 27,67 Grupo 38
188 24,62 Grupo 38
189 19,43 Grupo 38
190 20,49 Grupo 38




191 17,51 Grupo 39
192 17,21 Grupo 39
193 17,81 Grupo 39
194 18,30 Grupo 39
195 #DIV/0! Grupo 39
196 16,44 Grupo 40
197 #DIV/0! Grupo 40
198 14,72 Grupo 40
199 16,42 Grupo 40
200 16,26 Grupo 40
201 5,13 Grupo 41
202 9,96 Grupo 41
203 10,62 Grupo 41
204 9,76 Grupo 41
205 9,61 Grupo 41
206 8,32 Grupo 42
207 8,49 Grupo 42
208 8,78 Grupo 42
209 8,59 Grupo 42
210 9,01 Grupo 42
211 7,61 Grupo 43
212 3,84 Grupo 43
213 7,02 Grupo 43
214 7,26 Grupo 43
215 6,26 Grupo 43
216 5,46 Grupo 44
217 4,94 Grupo 44
218 3,36 Grupo 44
219 5,75 Grupo 44
220 6,04 Grupo 44
221 #DIV/0! Grupo 45
222 13,19 Grupo 45
223 12,86 Grupo 45
224 12,60 Grupo 45
225 13,16 Grupo 45
226 12,90 Grupo 46
227 12,44 Grupo 46
228 12,02 Grupo 46
229 #DIV/0! Grupo 46
230 10,16 Grupo 46
231 12,08 Grupo 47
232 11,69 Grupo 47
233 11,42 Grupo 47
234 #DIV/0! Grupo 47
235 11,73 Grupo 47
236 10,00 Grupo 48
237 10,68 Grupo 48
238 10,40 Grupo 48
239 10,14 Grupo 48
240 10,58 Grupo 48
241 15,87 Grupo 49

242 16,11 Grupo 49
243 15,55 Grupo 49
244 #DIV/0! Grupo 49
245 15,52 Grupo 49
246 15,40 Grupo 50
247 13,04 Grupo 50
248 15,09 Grupo 50
249 14,72 Grupo 50
250 14,67 Grupo 50
251 #DIV/0! Grupo 51
252 14,32 Grupo 51
253 14,16 Grupo 51
254 13,83 Grupo 51
255 12,98 Grupo 51
256 13,75 Grupo 52
257 14,17 Grupo 52
258 #DIV/0! Grupo 52
259 13,43 Grupo 52
260 12,44 Grupo 52
261 25,63 Grupo 53
262 29,09 Grupo 53
263 20,71 Grupo 53
264 23,25 Grupo 53
265 21,89 Grupo 53
266 24,43 Grupo 54
267 28,49 Grupo 54
268 27,23 Grupo 54
269 21,98 Grupo 54
270 32,55 Grupo 54
271 #DIV/0! Grupo 55
272 17,96 Grupo 55
273 17,72 Grupo 55
274 18,37 Grupo 55
275 17,53 Grupo 55
276 17,67 Grupo 56
277 16,75 Grupo 56
278 16,47 Grupo 56
279 16,97 Grupo 56
280 #REF! Grupo 56
281 10,59 Grupo 57
282 10,28 Grupo 57
283 9,81 Grupo 57
284 10,62 Grupo 57
285 9,98 Grupo 57
286 2,90 Grupo 58
287 9,42 Grupo 58
288 8,89 Grupo 58
289 8,72 Grupo 58
290 9,09 Grupo 58
291 6,82 Grupo 59
292 7,50 Grupo 59
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293 7,60 Grupo 59
294 6,51 Grupo 59
295 7,65 Grupo 59
296 6,08 Grupo 60
297 5,12 Grupo 60
298 4,55 Grupo 60
299 5,78 Grupo 60
300 5,75 Grupo 60
301 13,16 Grupo 61
302 13,38 Grupo 61
303 13,04 Grupo 61
304 12,82 Grupo 61
305 13,25 Grupo 61
306 12,54 Grupo 62

307 12,46 Grupo 62
308 12,31 Grupo 62
309 12,00 Grupo 62
310 #DIV/0! Grupo 62
311 12,39 Grupo 63
312 11,90 Grupo 63
313 11,60 Grupo 63
314 11,53 Grupo 63
315 12,28 Grupo 63
316 9,58 Grupo 64
317 8,95 Grupo 64
318 9,34 Grupo 64
319 9,06 Grupo 64
320 8,60 Grupo 64
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ANEXO 2: Média dos valores de conversao de cada um dos 64

grupos/tratamentos (medias de 4 ou 5 repeticdes)

The SAS System

General Linear Models Procedure

Level of

TRA

OCoOoO~NOOOPRWN-=-

AR OMOAPOOORRMAMOOOOOTORPORBROR

------------- CONV----mmmeee-
Mean SD
15.0725000 0.33787325
14.2040000 0.77209455
13.7275000 0.21422340
13.2175000 0.08958236
19.3240000 0.59445774
17.7525000 1.04311632
17.0600000 0.46332134
15.9280000 0.45284655
8.9440000 1.39645265
7.0100000 1.88929881
4.8860000 1.07665222
6.0600000 3.75648772
12.1380000 1.16355919
11.9600000 0.36674242
11.1700000 0.31251667
9.7075000 2.11421183
15.1975000 0.52136839
14.6775000 0.22141590
13.8380000 0.30914398
13.4760000 0.19856989
21.7300000 1.02261919
19.7825000 0.50959952
17.5000000 0.43502873
16.1800000 0.33356659
9.7520000 0.41643727
8.3160000 0.73683784
6.3980000 0.90458278
3.7740000 1.17797708
12.8825000 0.17289207
11.2520000 0.81459806
10.8800000 0.53211841
10.7000000 0.37623131
15.7275000 0.36169739
14.7450000 0.19485037
14.0325000 0.19771613
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36
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64

agoorocooooococooooabrrbooabrbrbobr,roaobrbdbbooooccoocoabbbdbdhob

13.5675000
22.4080000
23.0525000
17.7075000
15.9600000
9.0160000
8.6380000
6.3980000
5.1100000
12.9525000
11.8800000
11.7300000
10.3600000
15.7625000
14.5840000
13.8225000
13.4475000
24.1140000
26.9360000
17.8950000
16.9650000
10.2560000
7.8040000
7.2160000
5.4560000
13.1300000
12.3275000
11.9400000
9.1060000

0.12632630
1.29356871
3.80645395
0.46478490
0.83058213
2.20631593
0.26640195
1.51338032
1.05929222
0.27825348
1.20166551
0.27092434
0.28740216
0.28063915
0.91264999
0.59757147
0.73685706
3.32936631
4.02679525
0.36226142
0.51260771
0.36045804
2.75376651
0.51761955
0.61532918
0.21330729
0.23824007
0.38839413
0.37480662
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ANEXO 3: Médias paratodas as combinacdes
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Level of = ------------- CONV------------

TO N Mean SD

0 73 12.2342466 4.39764265

24 75 12.7061333 4.69247353

48 70 13.0724286 5.19149121

168 74 13.6971622 5.98790093

el @E == 00 cecosossssoso CONVEEEEEEEEEE

LUZ N Mean SD

1 139 16.9900719 3.76247731

2 153 9.2359477 2.86803032

Level of = ------------- CONV------------

EXL N Mean SD

20 148 10.4572297 3.98800648

40 144 15.4656250 4.88631967

Level of = =  ------------- CONV------------

PRF N Mean SD

1 74 14.9248649 4.98282591

2 73 13.8409589 5.72649427

3 72 11.9980556 4.27371878

4 73 10.9045205 4.40258700
Level of Level of = @ ------------- CONV------------
TO LUZ N Mean SD
0 1 35 15.8457143 2.11050076
0 2 38 8.9078947 3.13667767
24 1 36 16.5575000 2.89795926
24 2 39 9.1510256 2.84970524
48 1 33 17.3093939 3.78587997
48 2 37 9.2935135 2.78999922
168 1 35 18.2782857 5.24547732
168 2 39 9.5858974 2.75379711
Level of Level of = ------------- CONV------------
TO EXL N Mean SD
0 20 37 10.0970270 4.19203800
0 40 36 14.4308333 3.45206884
24 20 38 10.4544737 4.05420416
24 40 37 15.0186486 4.18579221
48 20 36 10.5027778 4.00269453
48 40 34 15.7932353 4.95280069
168 20 37 10.7759459 3.82876645
168 40 37 16.6183784 6.36438070
Level of Level of = ------------- CONV------------
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LUZ EXL N Mean SD

1 20 68 14.3014706 0.88241403

1 40 71 19.5650704 3.66269529

2 20 80 7.1896250 2.32392861

2 40 73 11.4784932 1.29918422
Level of Level of VAl G == eocccscssooos CONVEEEEEEEELELE
TO LUZ EXL N Mean SD
0 1 20 17 14.0641176 0.80522558
0 1 40 18 17.5283333 1.45819893
0 2 20 20 6.7250000 2.58849987
0 2 40 18 11.3333333 1.44582970
24 1 20 18 14.2261111 0.75375249
24 1 40 18 18.8888889 2.28298022
24 2 20 20 7.0600000 2.42781253
24 2 40 19 11.3521053 0.97473403
48 1 20 16 14.5181250 0.86740393
48 1 40 17 19.9364706 3.58278513
48 2 20 20 7.2905000 2.11667683
48 2 40 17 11.6500000 1.13077960
168 1 20 17 14.4147059 1.08462043
168 1 40 18 21.9272222 4.98975516
168 2 20 20 7.6830000 2.20647158
168 2 40 19 11.5889474 1.61615076

Level of Level of = @ ------------- CONV------------

TO PRF N Mean SD

0 1 19 13.8063158 4.12132558

0 2 19 12.4673684 4.06527277

0 3 17 11.3094118 4.79424065

0 4 18 11.2022222 4.47054485

24 1 18 14.9850000 4.77765048

24 2 18 13.0933333 4.37800250

24 3 20 12.1540000 4.20773648

24 4 19 10.7615789 4.74362761

48 1 18 15.1022222 5.41740610

48 2 17 14.2294118 5.80434263

48 3 17 12.1100000 4.42980812

48 4 18 10.8588889 4.24860515

168 1 19 15.8184211 5.67750460

168 2 19 15.5752632 7.79278325

168 3 18 12.3694444 3.96621537

168 4 18 10.8033333 4.48329711

Level of Level of = @ —------------ CONV-=-=--=-=-=-=-~~-~

LUZ PRF N Mean SD

1 1 36 19.0255556 3.73905293

1 2 35 18.2474286 4.99252579

1 3 34 15.6961765 1.91692622

1 4 34 14.8344118 1.51873590

2 1 38 11.0400000 1.97484040

2 2 38 9.7823684 2.37145346

2 3 38 8.6892105 2.82125655

2 4 39 7.4784615 2.97608144
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Level of VAl G === eocccossoooos CONVAEEEEEEEEE L
EXL PRF N Mean SD

20 1 36 12.1355556 3.17202994
20 2 38 11.0650000 3.57627146
20 3 37 9.7300000 3.97609105
20 4 37 8.9272973 4.47767961
40 1 38 17.5673684 4.97259010
40 2 35 16.8548571 6.12877992
40 3 35 14.3957143 3.14417883
40 4 36 12.9366667 3.29700730




119

Level of Level of Level of = ------------- CONV-=--=--=-=--=~

LUZ EXL PRF N Mean SD

1 20 1 16 15.4400000 0.46966655

1 20 2 18 14.5350000 0.63220669

1 20 3 17 13.8541176 0.34507352

1 20 4 17 13.4300000 0.36457167

1 40 1 20 21.8940000 2.46822416

1 40 2 17 22.1782353 4.54090194

1 40 3 17 17.5382353 0.49928994

1 40 4 17 16.2388235 0.65808322

2 20 1 20 9.4920000 1.34508697

2 20 2 20 7.9420000 1.69559988

2 20 3 20 6.2245000 1.30418547

2 20 4 20 5.1000000 2.07785061

2 40 1 18 12.7600000 0.71729065

2 40 2 18 11.8272222 0.78400784

2 40 3 18 11.4277778 0.57866536

2 40 4 19 9.9821053 1.11301682
Level of Level of Level of Level N off == o CONVAEEEEEEE L
TO LUZ EXL PRF N Mean SD
0 1 20 1 4 15.0725000 0.33787325
0 1 20 2 5 14.2040000 0.77209455
0 1 20 3 4 13.7275000 0.21422340
0 1 20 4 4 13.2175000 0.08958236
0 1 40 1 5 19.3240000 0.59445774
0 1 40 2 4 17.7525000 1.04311632
0 1 40 3 4 17.0600000 0.46332134
0 1 40 4 5 15.9280000 0.45284655
0 2 20 1 5 8.9440000 1.39645265
0 2 20 2 5 7.0100000 1.88929881
0 2 20 3 5 4.8860000 1.07665222
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0 2 20 4 5 6.0600000 3.75648772
0 2 40 1 5 12.1380000 1.16355919
0 2 40 2 5 11.9600000 0.36674242
0 2 40 3 4 11.1700000 0.31251667
0 2 40 4 4 9.7075000 2.11421183
24 1 20 1 4 15.1975000 0.52136839
24 1 20 2 4 14.6775000 0.22141590
24 1 20 3 5 13.8380000 0.30914398
24 1 20 4 5 13.4760000 0.19856989
24 1 40 1 5 21.7300000 1.02261919
24 1 40 2 4 19.7825000 0.50959952
24 1 40 3 5 17.5000000 0.43502873
24 1 40 4 4 16.1800000 0.33356659
24 2 20 1 5 9.7520000 0.41643727
24 2 20 2 5 8.3160000 0.73683784
24 2 20 3 5 6.3980000 0.90458278
24 2 20 4 5 3.7740000 1.17797708
24 2 40 1 4 12.8825000 0.17289207
24 2 40 2 5 11.2520000 0.81459806
24 2 40 3 5 10.8800000 0.53211841
24 2 40 4 5 10.7000000 0.37623131
48 1 20 1 4 15.7275000 0.36169739
48 1 20 2 4 14.7450000 0.19485037
48 1 20 3 4 14.0325000 0.19771613
48 1 20 4 4 13.5675000 0.12632630
48 1 40 1 5 22.4080000 1.29356871
48 1 40 2 4 23.0525000 3.80645395
48 1 40 3 4 17.7075000 0.46478490
48 1 40 4 4 15.9600000 0.83058213
48 2 20 1 5 9.0160000 2.20631593
48 2 20 2 5 8.6380000 0.26640195
48 2 20 3 5 6.3980000 1.51338032
48 2 20 4 5 5.1100000 1.05929222
48 2 40 1 4 12.9525000 0.27825348
48 2 40 2 4 11.8800000 1.20166551
48 2 40 3 4 11.7300000 0.27092434
48 2 40 4 5 10.3600000 0.28740216
168 1 20 1 4 15.7625000 0.28063915
168 1 20 2 5 14.5840000 0.91264999
168 1 20 3 4 13.8225000 0.59757147
168 1 20 4 4 13.4475000 0.73685706
168 1 40 1 5 24.1140000 3.32936631
168 1 40 2 5 26.9360000 4.02679525
168 1 40 3 4 17.8950000 0.36226142
168 1 40 4 4 16.9650000 0.51260771
168 2 20 1 5 10.2560000 0.36045804
168 2 20 2 5 7.8040000 2.75376651
168 2 20 3 5 7.2160000 0.51761955
168 2 20 4 5 5.4560000 0.61532918
168 2 40 1 5 13.1300000 0.21330729
168 2 40 2 4 12.3275000 0.23824007
168 2 40 3 5 11.9400000 0.38839413
168 2 40 4 5 9.1060000 0.37480662




ANEXO 4: Arranjo dos dados dos tratamentos
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NUMERO | PROMEDIO
TO | LUZ | EXL | PRF | TRA | MCONV | MERITO DE DE LOS
1 2 3 4 5 CASOS CASOS
0 1 20 1 1 15,07250 20 15,12 14,67 15,49 . 15,01 4 15,073094
0 1 20 2 2 14,20400 24 14,70 14,55 14,36 14,57 12,84 5) 14,206804
0 1 20 3 3 13,72750 28 13,69 13,99 13,76 13,47 4 13,728151
0 1 20 4 4 13,21750 32 0 13,24 13,33 13,12 13,18 4 13,216551
0 1 1 5 19,32400 20,13 19,25 19,70 18,73 18,81 5) 19,323546
0 1 2 6 17,75250 16,22 18,54 18,22 18,03 4 17,749917
0 1 3 7 17,06000 12 g 16,98 17,72 16,90 16,64 4 17,059975
0 1 4 8 15,92800 16 16,43 15,22 16,14 16,03 15,82 5 15,927865
0 2 20 1 9 8,94400 52 9,70 9,54 6,52 9,02 9,94 5) 8,944786
0 2 20 2 10 7,01000 57 3,68 7,93 8,33 7,50 7,61 5) 7,011633
0 2 20 3 11 4,88600 63 3,16 6,00 4,79 4,96 5,62 5) 4,886308
0 2 20 4 12 6,06000 60 12,13 2,03 4,28 6,21 5,65 5) 6,059491
0 2 1 13 12,13800 37 10,11 -1,94 12,78 12,51 12,30 5 12,136540
0 2 2 14 11,96000 38 12,20 11,97 12,43 11,61 11,59 5) 11,957406
0 2 3 15 11,17000 43 11,46 : 11,29 10,73 11,20 4 11,169739
0 2 4 16 9,70750 49 . 10,69 6,54 10,69 10,91 4 9,709558
24 1 20 1 17 15,19750 19 15,57 15,51 15,27 14,44 . 4 15197743
24 1 20 2 18 14,67750 22 14,93 14,54 14,45 . 14,79 4 14,680272
24 1 20 3 19 13,83800 26 14,25 14,03 13,45 13,70 13,76 5) 13,835299
24 1 20 4 20 13,47600 30 13,69 13,40 13,36 13,25 13,68 5) 13,476889
24 1 1 21 21,73000 22,05 23,22 21,83 20,89 20,66 5) 21,729921
24 1 2 22 19,78250 . 20,23 19,11 20,12 19,67 4 19,781800
24 1 3 23 17,50000 11 17,46 17,00 18,03 17,17 17,84 ) 17,501551
24 1 4 24 16,18000 14 16,43 16,21 16,38 . 15,70 4 16,178983
24 2 20 1 25 9,75200 48 10,29 9,76 9,17 9,59 9,95 5) 9,751617
24 2 20 2 26 8,31600 54 8,55 8,96 7,18 8,01 8,88 5) 8,317126
24 2 20 3 27 6,39800 58 7,21 7,45 6,25 5,46 5,62 5 6,396689
24 2 20 4 28 3,77400 64 491 3,85 1,86 3,71 4,54 ) 3,775364
24 2 1 29 12,88250 35 13,10 12,93 12,80 . 12,70 4 12,883032
24 2 2 30 11,25200 42 11,70 11,52 11,33 9,84 11,87 5) 11,251411
24 2 3 31 10,88000 44 11,26 10,70 10,05 11,01 11,38 5) 10,881794
24 2 4 32 10,70000 45 10,83 11,18 10,42 10,84 10,23 5 10,699563
48 1 20 1 33 15,72750 18 16,09 . 15,25 15,90 15,67 4 15,727325
48 1 20 2 34 14,74500 21 5 14,79 14,67 14,53 14,99 4 14,745656
48 1 20 3 35 14,03250 25 13,91 14,13 13,83 14,26 . 4 14,034071
48 1 20 4 36 13,56750 29 13,40 13,67 13,54 . 13,66 4 13,564495
48 1 1 37 22,40800 22,70 23,80 21,30 23,40 20,84 5 22,407178
48 1 2 38 23,05250 3 5 217,67 24,62 19,43 20,49 4 23,053090
48 1 3 39 17,70750 10 17,51 17,21 17,81 18,30 . 4 17,708000
48 1 4 40 15,96000 15 16,44 : 14,72 16,42 16,26 4 15,961164
48 2 20 1 41 9,01600 51 5,13 9,96 10,62 9,76 9,61 5) 9,016302
48 2 20 2 42 8,63800 53 8,32 8,49 8,78 8,59 9,01 5 8,637956
48 2 20 3 43 6,39800 59 7,61 3,84 7,02 7,26 6,26 5 6,397963
48 2 20 4 44 5,11000 62 5,46 4,94 3,36 5,75 6,04 5) 5,109973
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1 45 12,95250
2 46 11,88000
3 47 11,73000
4 48 10,36000
1 49 15,76250
2 50 14,58400
3 51 13,82250
4 52 13,44750
1 53 24,11400
2 54 26,93600
3 55 17,89500
4 56 16,96500
1 57 10,25600
2 58 7,80400
3 59 7,21600
4 60 5,45600
1 61 13,13000
2 62 12,32750
3 63 11,94000
2 4 64 9,10600
suma 292
13,102258 promedio 4,56250000 13,102329
prom. Armonico 4,50704225
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Anexo 5: Médias de LUZ e TEMPO DE EXPOSICAO A LUZ, em combinacgdes,
para cada combinacdo de PROFUNDIDADE e TEMPO DE OBSERVACAO

] (0, 24, 48, 168
TO | TEMPO DE OBSERVACAO HORAS)
LUZ | TIPO DE LUZ | (HALOGENA, LED)

| [BXL | TEMPO DE EXPOSICAO

(20, 40 SEGUNDOS)

PRF | PROFUNDIDADE (1,2, 3, 4mm)
10 | LUz |EXL|PRF TRA MCONV | MERITO | MEDIAS
(TRATAMENTO) GERAL

0 1 1 5 1032400 7 19,323546
0 1 1 1 1507250] 20 15,073094
0 2 1 13 1213800 37 12,136540
0 2 |20 1 9 8o400| 52 8,044786
24 | 1 1 21 2173000] 5 21,729921
24 | 1 1 17 1519750] 19 15,197743
24 | 2 1 29 1288250 35 12,883032
24 | 2 |20 1 25 9,75200| 48 9,751617
48 | 1 1 37 2240800 4 22,407178
48 | 1 1 33 1572750 18 15,727325
8 | 2 1 45 1295250 34 12,949778
8 | 2 |20 1 41 9,01600| 51 9,016302
1 1 53 2411400 2 24,114817

1 1 49 1576250 17 15,761052

2 1 61 1313000 33 13,133120

2 |20 1 57 1025600 47 10,254983

0 1 2 6 1775250 9 17,749917
0 1 2 2 1420400| 24 14,206804
0 2 2 14 1196000 38 11,957406
0 2 |20 ] 2 10 701000| 57 7,011633
24 | 1 2 22 1978250 6 19,781800
24 | 1 2 18 1467750 22 14,680272
24 | 2 2 30 1125200 42 11251411
24 | 2 [20] 2 26 831600| 54 8,317126
48 | 1 2 38 2305250 3 23,053090
48 1 2 34 1474500| 21 14,745656
8 | 2 2 46 1188000 40 11,878746
8 | 2 |20 2 42 8,63800| 53 8,637956
1 2 54 2693600 1 26,936638

1 [20] 2 50 1458400 23 14,583706




- 2 [w] > 62 1232750] 36 12,326384
2 |20 ] 2 58 780400 55 7,804967
0 1 3 7 17,00000] 12 17,059975
0 1 3 3 1372750| 28 13,728151
0 2 3 15 1117000 43 11,169739
0 2 |20 3 1 488600 63 4,886308
24 | 1 3 23 1750000 11 17,501551
24 | 1 3 19 1383800| 26 13,835299
24 | 2 3 31 1088000 44 10,881794
24 | 2 |20 3 27 6,9800| 58 6,396689
8 | 1 3 39 17,70750| 10 17,708000
48 | 1 3 35 1403250 25 14,034071
48 | 2 3 47 1173000 41 11,729594
48 | 2 |20 3 43 639800 59 6,397963
1 3 55 1789500 8 17,894860

1 3 51 1382250 27 13,822384

2 3 63 1194000] 39 11,940523

2 |20 3 59 7,21600| 56 7,218711

0 1 4 8 1592800 16 15,927865
0 1 4 4 1321750 32 13,216551
0 2 4 16 9,70750| 49 9,709558
0 2 |20 4 12 6,06000| 60 6,059491
24 | 1 4 24 1618000 14 16,178983
24 | 1 4 20 1347600| 30 13,476889
24 | 2 4 2 1070000 45 10,699563
24 | 2 |20 4 28 3,77400| 64 3,775364
8 | 1 [T 4 40 1596000 15 15,961164
8 | 1 4 36 1356750| 29 13,564495
8 | 2 4 48 1036000 46 10,361786
8 | 2 [20] 4 44 511000| 62 5,100973
1 40 4 56 1696500 13 16,968288

1 4 52 1344750 31 13,444288

2 4 64 9,10600| 50 9,106676

2 |20 4 60 545600 61 5,454168
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Resumo

SARABIA QUIROZ, A. M. Avaliagdo da conversdo da resina composta
polimerizada com luz halégena e LED com espectrometria do infravermelho.
2004. 127 f.. Dissertacdo (Mestrado em Dentistica Restauradora) Faculdade de
Odontologia, Universidade Estadual Paulista, Araraquara, 2004.

O presente estudo avaliou a conversao da polimerizacdo de resinas
compostas expostas a luz halégena e LED. Foram realizados corpos de prova e
divididos em 64 grupos experimentais, onde variaram o tipo de luz (halégena e
LED) utilizada, tempo de exposi¢ao a luz (20 e 40 segundos), profundidade do
corpo de prova (1,2,3,e 4mm) e tempo de avaliagdo apds a irradiagao (0, 24,48 e
168 horas ap6s a irradiacao), cada grupo tinha cinco repeticdes. Os corpos de
resina foram cortados e armazenados em ambiente seco e escuro. Foram
confeccionadas pastilhas com 5mg de KBr e 50ug de p6 de resina e os picos de
absorbancia foram registrados com o espectrébmetro de infravermelho (FTIR). Os
valores de conversao foram determinados na proporgao das areas obtidas com
Microcal Origin 6.0 de C=0 (pico em 1720) / C=C (pico em 1638). Os resultados
da conversdo foram analisados estatisticamente com os testes de ANOVA e
Tukey. Obtendo-se, os seguintes resultados: A luz Halégena da melhores
resultados de polimerizacdo que o LED, 40 segundos de exposi¢ao a luz da
melhores resultados de conversdo, independente do tipo de luz, a menor
profundidade o valor de conversao é melhor as 168 horas, que as observadas as
24 e 0 horas. Concluindo-se, que a conversao de polimerizagao das resinas
compostas esta influenciada pela fonte de luz, tempo de exposicao a luz,
profundidade do corpo de prova e tempo de avaliagao.

Palavras Chave: polimerizagao, resinas compostas, Espectroscopia,
Infravermelho transformada de Fourier.
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Abstract

SARABIA QUIROZ, A. M. Degree of conversion of resin composite
polymerized with halogen light and LED measured with FTIR spectroscopy.
127 f.. Dissertacdo (Mestrado em Dentistica Restauradora) Faculdade de
Odontologia, Universidade Estadual Paulista, Araraquara, 2004.

The purpose of this study was to determine the polymerization conversion
of the resin-composites exposed to halogen light and LED. Five specimens were
made for each of the 64 groups, varying type of light (halogen and LED), time of
exposure (40 and 20 seconds) deepness of the specimen (1, 2, 3 and 4mm) and
time of the evaluation (0, 24, 48 and 168 hours after light irradiation) .The
specimens were stored in a dry and dark area and were pulverized into a fine
powder with a mortar and a pestle. Fifty ug of powder were mixed with
approximately 5mg of potassium bromide, and the absorbance peaks were
recorded by FTIR. The value of conversion was determined from the ratio of areas
obtained with Microcal Origin 6.0 of C=0 (peak at 1720) /C=C (peak at 1638). The
results were statistically analyzed with ANOVA and Tukey tests. The results
observed were the following: i) halogen light gives better polymerization results
than LED light, ii) 40 seconds to light exposure give s better results of conversion,
iii) as less deepness , more is the conversion (with both types of light) , iv) With
168 hours of observation, the polymerization is better than with 0 or 24 hours of
observation. Conclusion: polymerization conversion of the resin composites is

influenced by the type of light, time of exposure to light, deepness of the specimen

and time of observation.

Key Words: composite resins, polymerization, Spectroscopy, Fourier transform
infrared.
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