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Capitulo 1 — Revisdo sistematica da literatura sobre a influéncia
das particulas de carga inorganica nas propriedades fisicas, quimicas e
mecanicas das resinas compostas, aceito para publicagdo no periddico

Revista de Pés-Graduacgéo, da Universidade de Sao Paulo.

Artigo cientifico decorrente do projeto de pesquisa desenvolvido

durante o curso de Mestrado nesta Instituicéo:

Capitulo 2 — Caracterizagao quimica e morfoloégica das particulas
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Lima JPM. Estudo das particulas inorganicas de resinas compostas —
revisdo sistematica e caracterizacdo quimica e morfoldgica [dissertagcéo
mestrado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 2008.

Resumo

Atualmente, varios novos materiais estéticos s&o langados no mercado
odontologico destinados especificamente a confeccdo de restauragdes
diretas. Embora tais compésitos apresentem bons resultados clinicos, o
que garantem ser indicados nas regides anterior e posterior, ha a
necessidade de comprovagdes adicionais para que se possam ser
utilizados com seguranca. As informacdes disponiveis de cada material
recém introduzido ainda trazem duvidas sobre sua real composicdo e
sobre suas propriedades fisicas e mecanicas, gerando confusédo para o
clinico, que pode estar ciente ou ndo de qual resina melhor atende as
necessidades de cada paciente. O conhecimento dimensional do
conteudo inorganico dos sistemas de resinas compostas ainda € o
responsavel pela classificagdo dos mesmos e parecem estimar sobre
suas propriedades mecanicas. Assim, nos propusemos a (1) estudar
através de ampla e profunda revisao sistematica da literatura, a influéncia
das particulas inorganicas nas propriedades fisicas, quimicas e
mecanicas de resinas compostas e; (2) descrever a morfologia e a
composicao quimica das particulas inorganica das resinas compostas
atuais, como forma de dotar o clinico de um parametro de comparagéo
entre os materiais restauradores resinosos, e de auxilia-lo na indicagao
deste material mediante situacdo clinica. Na primeira etapa de nosso
estudo, foram determinados os critérios de inclusdo e exclusado, e
estabelecida a estratégia de busca — palavras-chave e limites de
assuntos, em varias combinagdes — dos estudos laboratoriais nas
principais bases de dados eletrénicas (ISI — Web of Science, Medline,
Biblioteca Cochrane, SciELo, Lilacs e Biblioteca Digital de Teses — Portal

Capes), e outras fontes de informacdo. Do total de 138 resumos
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localizados, somente 59 foram selecionados (maior parte localizada no
Pubmed) por estarem de acordo com os critérios de inclusdo pré-
estabelecidos. Para o experimento laboratorial, utilizou-se as resinas
compostas Amelogen® Plus, Charisma®, Concept Advanced, Durafill® VS,
Esthet-X™, Fill Magic, Filtek™ Supreme XT, Filtek™ Z-350, Glacier, XRV
Herculite, Master Fill, Opallis, Point 4, Vit-l-escence™ e 4 Seasons®. Os
corpos-de-prova foram confeccionados utilizando matriz metélica (4x1
mm). Em seguida foram encaminhados ao forno de fundigdo, onde
sofreram incineragdo da fase organica a temperatura de 700 °C por 3
horas. O material inorganico resultante permaneceu intacto e em forma de
comprimido. As morfologias foram analisadas por microscépio eletrénico
de varredura (MEV) em diversos aumentos e a analise quimica se deu
através da espectroscopia por energia dispersiva (EDS). As
fotomicrografias permitiram descrever e classificar a morfologia, o
tamanho e distribuicdo das particulas inorgénicas em 5 categorias. Em
diferentes concentragdes, o principal componente de cada resina
composta foi Si, seguido de Ba, Zr e Al. Com base nos resultados obtidos
nesses estudos foi possivel concluir que:

e As caracteristicas das particulas inorganicas nem sempre
coincidem com as apresentadas pelos fabricantes e comprovadas
pela literatura;

e As resinas compostas investigadas podem ser classificadas
através da morfologia de suas particulas inorganicas; porém, as
caracteristicas fisicas e mecanicas devem ser consideradas como
a melhor maneira de classificagdo das mesmas;

e A maior parte das investigacdes laboratoriais de resinas compostas
€ sobre propriedades mecanicas;

e Como amplamente descrito na literatura, particulas de carga
inorganicas exercem fungdo de melhorar propriedades mecanicas,
como: resisténcia a compresséao, resisténcia a tragdo, moédulo de

elasticidade e resisténcia a abrasao, as quais sdo dependentes do
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aumento da fragdo volumétrica, distribuicdo, formato e qualidade
da unido quimica na interface particula/matriz resinosa;

¢ A microanalise (EDS) mostrou uma grande variedade de elementos
quimicos na composi¢cdo dos diferentes tipos de particulas

inorganicas.

Palavras-chave: Resinas compostas; particulas inorganicas; microscopia
eletrébnica de varredura; espectrometria por raios X; revisao [tipo de

publicagao].



Lima JPM. Study of inorganic particles of composite resins — systematic
review and chemical and morphological characterization [dissertagc&o
mestrado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 2008.

Abstract

Currently, dozens of new aesthetic materials are launched on the dentistry
market designed specifically to the confection of direct restorations.
Although such composite show good clinical results, which guarantees be
given in anterior and posterior regions, there is a need for additional
evidence so that it can be used safely. The information available of each
newly introduced material also brings questions about their real
composition and on its physical and mechanical properties, creating
confusion for the clinician, which may be or not aware of resin which best
meets the necessities of each patient. The dimensional knowledge of the
inorganic content of the composed resin systems also is responsible for
the classification of the same ones and seems estimate on its mechanical
properties. Thus, we proposed (1) to study through extensive and
meticulous systematic review of literature, the influence of inorganic
particles in the physical, chemical and mechanical properties of composite
resins and; (2) to describe the morphology and chemical composition of
the inorganic particles of current composite resins, as a way of giving the
clinician with a parameter of comparison among the resinous restorative
materials, and of assisting it in the indication of this material through of
clinical situation. In the first stage of our study, the criteria of inclusion and
exclusion had been determined, and established the strategy of search —
keywords and limits of subjects, in some combinations — of the laboratory
studies in the main electronic databases ((ISI — Web of Science, Medline,
Biblioteca Cochrane, SciELo, Lilacs and Digital Library of Theses — Portal
Capes), and others sources of information. Of the 138 abstracts located,
only 59 were selected (most located on Pubmed) being in accordance with

the pre-established criteria. For the laboratory study, the composite resins
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Amelogen® Plus, Charisma®, Concept Advanced, Durafill® VS, Esthet-X™,
Fill Magic, Filtek™ Supreme XT, Filtek™ Z-350, Glacier, XRV Herculite,
Master Fill, Opallis, Point 4, Vit-l-escence™ and 4 Seasons® were used.
The samples were constructed using metal matrix (4x1 mm). Then were
carried to oven, and the organic phase was eliminated by firing, gradually
increasing the temperature from room temperature to 700 °C, in a period
of 3 hours. The resulting inorganic material was intact and pill shaped. The
morphologies were analyzed by scanning electron microscopy (SEM-
several magnifications) and the chemical analysis by energy dispersive
spectroscopy (EDS). The photomicrographs allowed describe and classify
the morphology, size and distribution of inorganic particles in 5 categories.
At different concentrations, the main component of each composite resin
was Si, followed by Ba, Zr and Al, amongst others. Based on the results
obtained in these studies was possible to conclude that:

e The characteristics of inorganic particles not always coincide with
showed by manufacturers and proven by literature;

e The composite resins investigated can be classified by their
morphology of inorganic particles, but the mechanical and physical
characteristics should be considered as the best way to the same
classification;

e Most of the research laboratory of composite resins is on
mechanical properties;

e As widely reported in the literature, inorganic particles exert function
of improving mechanical properties such as: resistance to
compression, tensile strength, modulus of elasticity and resistance
to abrasion, which are dependent on increasing the volume fraction,
distribution, format and quality of the chemical union at the
particle/matrix resin interface;

e The chemical analysis (EDS) showed a wide range of chemical
elements in the composition of the different types of inorganic

particles.
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Keywords: Composite resins; inorganic particles; scanning electron
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INTRODU(CAO



As exigéncias inerentes ao tratamento restaurador em dentes
anteriores e posteriores, induziram o surgimento de novos materiais que
ainda trazem desafios. Com quase dois séculos de existéncia, o
amalgama tem a sua longevidade atestada clinicamente através de sua
durabilidade, simplicidade da técnica de uso, oOtima relagdo custo-
beneficio, além de excelentes propriedades mecanicas. Apesar de provar
possuir diversas outras vantagens, os conceitos estéticos atuais limitam

muito a escolha deste material em dentes posteriores.

O cimento de silicato, que surgiu ha quase 140 anos, fornecia
caracteristicas anti-cariogénicas, propriedade tao importante mesmo nos
dias de hoje. Contudo, as falhas por alta solubilidade, perda da
translucidez, rachaduras de superficie e baixas propriedades mecanicas,
tornaram contra-indicado o uso deste material em restauragdes extensas

que envolviam areas de maior esforgo.

Seguido pelas resinas acrilicas, os materiais restauradores diretos
evoluiram bastante gracas a insolubilidade no meio oral, facilidade de
manipulagéo, seu baixo custo, e pela técnica do condicionamento acido
dos tecidos dentais®. Todavia, apesar dos esforgos, tal material ainda
apresentava desvantagens, tal como a grande contragdo de
polimeriza¢ao, que mesmo associado a técnica do condicionamento acido
total do esmalte, ainda assim proporcionava altos indices de infiltragdo
marginal. Na tentativa de minimizar esses efeitos adversos, incorporou-se

p6 de quartzo neste material, formando uma estrutura composta.

A composigao estrutural das resinas compostas, baseado na
idealizada por Bowen, 1960, é: (1) matriz organica — constituida por
mondmeros, inibidores de polimerizagdo, modificadores de cor, e sistema
iniciador/ativador; (2) carga de particula inorganica — que se encontram
dispersas na matriz resinosa; (3) agente de unido — o organossilano, que

€ comumente empregado e estabelece a unido entre a matriz resinosa
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(por grupamentos metacrilatos) com as particulas inorganicas (através de

grupos silanicos).

Devido ao bom desempenho nas propriedades mecanicas e da
resisténcia ao desgaste, as resinas compostas atualmente sao utilizadas
em restauragcbes anteriores e posteriores. O conhecimento do conteudo
inorganico (tamanho médio, quantidade e distribuicdo de particulas de
carga inorganicas encontradas dispersas na matriz resinosa) ¢é
responsavel atualmente pela classificacdo dos sistemas de resina
composta, e parecem estimar sobre as propriedades mecanicas das
mesmas™®. Em 1983, Lutz et al.’, em um trabalho que avaliavam e
classificavam os sistemas de resinas compostas, chamam a atencao de
que cada fase do material resinoso € um potencial indicador para sua
classificagdo. Apesar do desenvolvimento da fase orgénica nas ultimas
décadas, as particulas inorganicas sao, por sua técnica de fabricagao,
composicao quimica e, principalmente pelo tamanho médio, o principal
item de classificagdo dos compoésitos. As categorias propostas pelos
autores foram: (1) macroparticulas tradicionais, (2) microparticulas (silica
pirogénica) e, (3) complexos a base de microparticulas, subdivididas em
complexos de lascas microparticuladas pré-polimerizados, complexos
esféricos microparticulados a base de polimeros e, finalmente, complexos
aglomerados microparticulados. Por fim, eles consideraram os compoésitos
hibridos como uma combinacdo de particulas tradicionais com
microparticulados, indicados para regiao anterior com elevada exigéncia

estética.

1.2, em 1992, classificaram os

Da mesma maneira, Willems et a
compésitos de acordo com sua morfologia e caracteristicas mecanicas.
Eles langaram mao do tamanho médio das particulas, distribuicdo na
matriz resinosa, médulo de Young (elasticidade), rugosidade superficial,
resisténcia a compressdao e morfologia das particulas para fazer a

classificacdo. Oitenta e nove compoésitos, de 20 diferentes marcas
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comerciais foram investigados e utilizou-se o0 método de centrifugacao do
incremento de cada resina com acetona, para evidenciar as particulas.
Segundo os autores, compoésitos que apresentam tamanho médio de
particulas acima de 1 ym, mddulo de elasticidade acima de 19,72 MPa,
percentual de carga acima de 62,1% em volume, dureza Vicker's acima
de 106 Kg/mm? sao indicados para restauracbes em cavidades
posteriores, pois sao comparaveis com as mesmas propriedades do

esmalte e dentina.

A morfologia, por sua vez, também & um fator importante a ser
investigado. Kaufman?, em 1994, descreveu a composi¢cado de uma resina
recém-lancada a época (Z-100 3M/ESPE), encontrando particulas
minerais de zircénio/silica sintética. As particulas sdao moidas para
produzir uma larga e continua distribuicdo homogénea com tamanhos na
faixa de 3,5 ym a 0,01 pym, permitindo formular material com alto conteudo
de carga inorganica. Ele observou ainda, que a morfologia esférica das
particulas também contribui para lubrificacdo inerente da pasta
restauradora o que torna possivel aumentar o conteudo de carga sem

sacrificar as caracteristicas de manipulacéo e facilitar o polimento.

Suzuki et al.!

, em 1995, concluiram que o tamanho e a forma das
particulas s&o importantes fatores nas propriedades mecanicas e
resisténcia ao desgaste dos materiais, sendo a distribuicdo de tensao, nas
resinas com particulas esféricas mais uniformes devido a lisura superficial

proporcionada por sua geometria.

Os efeitos do tamanho de particulas de carga, da concentragéo do
iniciador e do tempo de exposicéo a luz sobre as propriedades mecanicas
foram estudados por Kalliyanna, Yamuna®, em 1998. Resinas compostas
com particulas de vidro radiopaco com 0,7 ym, 1 ym e 1,4 ym, em
diferentes concentragcdes de iniciador (0,1% a 0,75%), tempo de

irradiacdo (10, 30 e 50 segundos) e matriz resinosa (bis-GMA e
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TEGDMA), mostraram em testes de dureza Vickers que aumento de
fotoativagcéo e de iniciador melhoram o grau de polimerizagdo. Quanto ao
tamanho das particulas, foi observado que as melhores propriedades
foram encontradas nas resinas formuladas com particulas de carga com

média de 0,7 um e 1,0 ym.

A qualidade das particulas de carga, juntamente com a composi¢ao
da fase organica, influencia a resisténcia a compressdo das resinas

compostas’. Nagem Filho et al.’

, em 1993, revelam que a degradacao
hidrolitica pode ser influenciada pela forma irregular e pela composigéao
das particulas de carga, que favoreceriam a formagéo e a propagacao de
trincas internas ou sofreriam solubilizagdo. A utilizacao destes parametros
ou de um unico outro qualquer de avaliacdo destas desvantagens, é

insuficiente e pode ser equivocada.

Um dos importantes avangos nos ultimos anos, no campo de
aplicacao da nanotecnologia, € o desenvolvimento de compdsitos dentais.
Nanotecnologia € conhecida pela produgdo e manipulacdo de materiais e
estruturas com variagdo média de tamanho de 0,1-1000 nanémetros
enquanto o tamanho médio das particulas de carga mantém-se em torno
de 8-30 pym em compoésitos hibridos e 0,7-3,6 ym em compdsitos
microhibridos; recentemente novas particulas de carga com tamanho
variando em torno de 5-100 nan6metros tém sido desenvolvidas, sendo

considerados os percussores dos compésitos nanoméricos®”.

Portanto, pelos estudos apresentados, verifica-se a necessidade de
se conhecer as pesquisas atuais sobre a influéncia das particulas
inorganicas nas propriedades fisicas, quimicas e mecanicas de resinas
compostas, especialmente frente aos novos materiais nanométricos. Além
de que, as informagdes disponiveis de cada material recém introduzido
ainda trazem duvidas sobre sua real composicdo e sobre suas

propriedades fisicas e mecanicas, gerando confusédo para o clinico, que
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pode estar ciente ou ndo de qual resina melhor atende as necessidades

de cada paciente.



PROPOSICAO



O objetivo geral desta dissertacao é:

a) Descrever a morfologia e distribuicdo das particulas de carga
inorganica de resinas compostas atuais, como forma de classifica-

las;

b) Realizar a microanalise dos componentes quimicos das particulas

de carga inorganica de resinas compostas atuais.

Este trabalho é constituido de dois artigos cientificos, descritos em

capitulos, com os seguintes objetivos especificos:

c) Revisao sistematica da literatura sobre a influéncia das particulas
inorganicas nas propriedades fisicas, quimicas e mecéanicas das

resinas compostas de diferentes classificagdes comerciais;

d) Realizar a caracterizagdo quimica e morfolégica do conteudo
inorgadnico de quinze resinas compostas de diferentes

classificagdes comerciais.



CAPITULO 1

Este capitulo foi submetido a Revista de Pés-Graduagéo da USP
em outubro de 2007 e aceito em janeiro de 2008 (Anexo 3).
Apresentamos aqui o artigo de acordo com as normas da referida revista,

disponivel no site: http://www.fo.usp.br/revistas/rpg/index.html.
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Resumo

O objetivo desta revisdo sistematica foi avaliar trabalhos de pesquisa que
investigaram a influéncia das particulas de carga inorganica nas propriedades
fisicas, quimicas e mecanicas de resinas compostas. Utilizou-se de fontes
eletrobnicas de catalogacdo bibliografica e outras fontes de informagao
(comunicacao pessoal, busca manual), a partir de 2000 até Outubro de 2007.
Como estratégia de busca, empregamos os termos: resina composta and particula
inorganica (descritores de assunto) and (1) opalescéncia or translucidez; (2)
analise quimica; (3) desgaste or resisténcia a tracdo diametral or resisténcia a
compressao or resisténcia a flexao or resisténcia a fadiga or dureza (limites de
assunto). A maior parte dos trabalhos encontrados foi de investigacdes das
propriedades mecanicas; seguidas das propriedades fisicas e quimicas. Como
amplamente descrito na literatura, particulas de carga inorganica exercem fungéo
de melhorar propriedades mecanicas, as quais dependem do aumento da fracao
volumeétrica, distribuicdo, morfologia e qualidade da unido quimica na interface
particula/matriz resinosa. Trabalhos que avaliaram o desempenho de resinas
compostas comerciais ou experimentais com nanoparticulas dao sustentagéo ao
fato de que elas por si s6 ou combinadas com outros tamanhos, resultaram em
melhores propriedades fisicas e mecénicas. De acordo com esta revisdo, estudos
adicionais precisam ser realizados para comparar os efeitos das fragdes de
nanoparticulas na radiopacidade e translucidez das resinas compostas.

Decs: resinas compostas, propriedades fisicas, propriedades quimicas, particulas

inorganicas.
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Abstract

The aim of this systematic review was to evaluate the works of research that had
investigated the influence of inorganic particles in the physical, chemical and
mechanical properties of composites resins. Electronic sources of bibliographical
research and other sources of information (personal communication, search
manual), from 2000 until October of 2007, was developed. As search strategy, we
use the terms — composites resins and filler (descriptors of subject) and (1)
opalescent or translucent; (2) chemical analysis; (3) wear or diametral tensile
strength or compressive strength or flexure strength or fatigue strength or hardness
(limits of subject). Most of the works found were of investigation of the mechanical
properties; followed of the physical and chemical properties. As widely described in
literature, inorganic particles exert function to improve the mechanical properties,
which depend on the increase of the volumetric fraction, distribution, morphology
and the quality of the chemical union in the resinous matrix/inorganic particles
interface. Works that had evaluated the commercial or experimental composites
resins performance with nanofiller give sustentation to the fact that they by itself or
agreed, had resulted in better physical and mechanical properties. In accordance
with this review, more studies need to be made to compare the effect of the
fractions of nanofillers in the radiopacity and translucent of composite resins.

Decs: composite resins, physical properties, chemical properties, inorganic

particles.
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Introdugao

Idealizada por Bowen'® (1963) na década de 1960, a associacio de particulas de
silica tratadas com vinil-silano a matriz resinosa bisfenol A-glicidil metacrilato (Bis-
GMA), passou a vigorar como base das formulagbes das resinas compostas
atuais. Persistem até hoje e sdo de grande valia as pesquisas em busca do
material restaurador que alia: estética, propriedades mecéanicas semelhante as
estruturas dentais, baixa alteracdo dimensional durante a reagao de presa, e alta
resisténcia ao desgaste.

A carga inorgéanica é basicamente constituida por particulas extremamente
pequenas de quartzo, silica coloidal, vidros de bario, estréncio, fluor alumino-
silicato, trifluoreto de itérbio, zircdnia, dentre outros, produzidos por moagem ou
fresagem; cuja principal fungdo é melhorar caracteristicas mecanicas das resinas
compostas. Além disso, reduzir quantidade de matriz organica, minimizando assim
suas principais desvantagens, como: contragdo de polimerizacao, alto coeficiente
de expanséo térmico linear (CETL) e sor¢do de agua; sdo fungbes que se somam
as caracteristicas das particulas. Por isso, o objetivo da industria odontologica €
aumentar proporgcdes desse componente que, além de melhorar aspecto
mecanico da resina composta, como resisténcia a compressdo, resisténcia a
tracdo e moddulo de elasticidade, bem como resisténcia a abrasdo, reduz
consideravelmente varios outros problemas apresentados pelo componente
organico.

Em 1994, Crispin®, em um trabalho discorrendo sobre composi¢do das

resinas compostas, relatou que particulas inorganicas tendem ser duras, inertes e
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apresentam indice de refracéo e translucidez semelhantes a da estrutura dental.
Por esta razéo, entende que é importante conhecer nivel do conteudo de carga,
assim como tamanho e composi¢éo das particulas.

Atualmente, tamanho médio, formato e distribuicdo das particulas de carga
inorganica, encontradas dispersas na matriz resinosa, sdo um dos métodos mais
empregados de classificagdo das resinas compostas*?*®2 Assim, elas podem ser
do tipo: resinas macroparticuladas, com tamanhos médios que variaram de 15 uym
a 30 um e volume em torno de 60 a 65% (estdo em desuso); resinas de particulas
pequenas, de tamanho médio entre 1 e 5 ym, permite maior compactacéo
(percentual de carga 66 - 77%), melhorando desta forma polimento, e diminuindo
manchamento superficial, além de radiopacas; resinas microparticuladas,
constituidas de tamanhos médios entre 0,04 um e 0,4 um (submicrométrico) e
percentual de carga em torno de 30 a 45% em volume; resinas hibridas, aquelas
que oferecem combinagdo das vantagens dos tipos anteriores com particulas de
tamanhos médios entre 0,6 um e 5,0 um (associada com microparticulas, tem
funcado de reforgcar a matriz, aumentando a resisténcia e reduzindo coeficiente de
expansao térmica linear, além de manter a lisura superficial).

Mais recentemente no mercado, com desenvolvimento da nanotecnologia,
que permitiu produzir estruturas e materiais com dimensdes entre 0,1 e 100
nandmetros (1 nandmetro equivale a 1000 pm), as resinas nanoparticuladas
possuem carga inorganica de silica com tamanhos que variam entre 5 e 75 nm. O
tratamento dado a estas particulas pode formar pequenos aglomerados que

permitem inclusdo de percentual de carga semelhante ao das resinas micro
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hibridas (entre 60 e 66% em volume)®. Destarte, ndo tardou para que chegasse
ao mercado resinas nanohibridas, que tem mistura de nanoparticulas com
particulas maiores como aquelas apresentadas nas resinas microhibridas, de
tamanhos que variam entre 400 e 600 nm.

Propriedades mecanicas e O6pticas das resinas compostas sao afetadas
pelas modificacdes no tamanho das particulas, morfologia e outros
componentes*®. Embora o sucesso das restauracdes com resina composta
dependa de fatores clinicos e da técnica de manipulagédo de cada operador, com
passar dos anos resinas podem sofrer falhas adesivas, fraturas de coeséao,
alteragcbes de cor, deterioracao quimica ou mecanica, além de perda superficial e
aquisigao de manchamentos®. O tipo, o tamanho médio e a homogeneidade de
distribuicdo das particulas inorganicas na matriz resinosa sao as principais
caracteristicas que se deve levar em consideracdo na avaliagdo de um material
resinoso, pois exercem um importante papel nas propriedades mecéanicas, tais
como: resisténcia e médulo de flexao, resisténcia a tracdo diametral e resisténcia
a fratura’*®"37> Falha na unido entre particulas inorganicas e matriz resinosa é
um dos principais fatores para que ocorram tais deficiéncias.

Numerosas pesquisas laboratoriais sdo realizadas a fim de se investigar
propriedades fisicas e quimicas e mecanicas das resinas compostas. Com
objetivo de identificar comportamento das particulas de carga inorganica nesses
estudos e, ao mesmo tempo, compreender sua participagdo nos fendébmenos

fisicos que regem desempenho clinico e estético dos materiais restauradores
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(opalescéncia e translucidez), propusemos realizar revisdo sistematica dos
trabalhos pertinentes na literatura a esse respeito, nos ultimos sete anos.

Material e método

O desenvolvimento deste trabalho valeu-se da andlise de resultados de varios
trabalhos de investigacéo, a partir de revisao sistematica de estudos laboratoriais
nos idiomas inglés e portugués. Para tanto, utilizamos as principais bases de
dados eletrénicas (ISI — Web of Science, Medline, Biblioteca Cochrane, SciELo,
Lilacs e Biblioteca digital de Teses — Portal Capes), além de outras fontes de
informag&o (comunicagéo pessoal, busca manual — relatérios cientificos e acervo
da biblioteca local).

Devido ao desenvolvimento de novas técnicas (nanotecnologia) no
tratamento das particulas nos ultimos anos, restringimos o periodo de busca de
2000 a setembro de 2007, no sentido de equipararmos a quantidade de pesquisas
relevantes na literatura abordando todos os tipos de resinas compostas atuais.

A Tabela 1 mostra a estratégia de busca utilizada com as palavras-chave e
limites de assuntos, em varias combinacgdes.

Critérios de inclusdo e exclusao dos trabalhos selecionados

Dois revisores examinaram todos os trabalhos laboratoriais selecionados e
determinaram critérios de inclusdo e exclusdo (Tabelas 2 e 3). Dos estudos
selecionados, foram extraidos e tabelados, individualmente, os dados pertinentes
aos objetivos, materiais e os métodos de investigacdo, além dos resultados e
conclusdes. A avaliagdo desses itens proporcionou um novo conjunto associado

de dados.
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Resultados

Levando-se em consideragdo a estratégia de busca utilizada neste estudo, foi
encontrado o total de 138 resumos (119 eram artigos originais de pesquisa, 11
teses, 08 dissertagcdes e nenhuma revisao sistematica). Localizados em todas
bases de dados utilizadas em nossa estratégia (maioria se deu no PubMed),
somente 59 trabalhos foram selecionados por estarem de acordo com os critérios
pré-estabelecidos.

Dos resumos selecionados, cinqiienta foram publicados na lingua inglesa e
nove na lingua portuguesa. O Quadro 1 apresenta a distribuicdo dos resumos
selecionados quanto ao ano de publicagao.

A Tabela 4 apresenta todos os trabalhos selecionados que investigaram
comportamento das particulas de carga inorganica nas propriedades mecanicas,
fisicas e quimicas de resinas compostas.

Discusséo

Através dessa revisao sistematica, podemos observar varios resultados no que diz
respeito ao desgaste, as resisténcias a flexado, a tracao diametral, a compresséo e
dureza. A estratégia utilizada, buscando trabalhos de pesquisas laboratoriais com
resinas compostas comerciais ou experimentais, revela que sao muitos os autores
que encontraram resultados que concordam ou divergem entre si.

As resinas compostas tém mecanismos de desgaste diferentes que séo
influenciados em sua maioria pelo sistema de particulas de sua composicao, pois
a matriz resinosa na maioria deles nao difere entre si. Desgaste € um processo

natural que ocorre quando duas ou mais superficies movem-se em contato uma
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com a outra®, podendo ser diferenciado em: atrito, causada por particulas
abrasivas; ou eros3o, causada por fluxo de fluidos®®°".

Portanto, desgaste € um fendmeno que ndo é simplesmente categorizado
pela classificagdo do material ou sistema de carga®®; envolve ainda grau de
polimerizacéo, degradacao hidrolitica e sorcao de agua. Nos estudos laboratoriais
desta revisdo, observamos que ha a influéncia do tipo, tamanho, formato,
distribuicdo e concentragdo (% em peso e em volume) das particulas na matriz
resinosa, que sao fatores importantes no desempenho das resinas compostas

frente a essa propriedade mecanica®>°%%7%78: assim como a qualidade de unigo

da interface particula/matriz resinosa®**"%’.

Alguns autores, contudo, em estudos simulando as condigbes de desgaste
da cavidade oral, ndo encontraram diferencas significantes com relagcdo ao
tamanho, a distribuicdo, a concentragcdo, as pequenas modificagcbes na
composicdo quimica das particulas®®®; ou até mesmo comparando resinas
compostas com mesma classificacd0?>°*%*, Segundo esses autores, o teste de
desgaste depende de diferentes parametros, tais como: preparagdo dos corpos-

de-prova, tipo de antagonista e carga utilizada.

Numerosos estudos tém descrito a correlacao entre conteudo de particulas

e as propriedades dos compositos, incluindo além do
desgaste?034464790.57.58.68,78.81.8288 5 registéncia flexural®*?, resisténcia a
compressdo #2097 resisténcia a tracdo diametral®®®®, resisténcia ao

21,29

cisalhamento®, resisténcia a fratura’™**, dureza®®**’°, tensso de contracgo®*° e

expansao térmica’".
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O ISO (4049) ajustou em 80 MPa a forga flexural minima para que os
compositos poliméricos com carga e materiais restauradores sejam utilizados em
restauracdes que envolvem superficies oclusais. No ensaio de flexdo determina-
se: limite de resisténcia a flexdo, médulo de elasticidade, mddulo de resiliéncia e
variagado da flecha com carga aplicada. Em Engenharia, esse ensaio € indicado
para determinar as propriedades de materiais ceramicos e metais com elevada
dureza®®.

Para resisténcia a flexdo, Manhart et al.>? (2000) sugerem que as particulas
por si sO, o seu percentual em volume e a interagdo com a matriz resinosa tém
maior influéncia nos parametros de fratura das resinas compostas, que a estrutura
da matriz resinosa.

Attar et al.® (2003) num estudo em que avaliaram a resisténcia a flexao,
modulo de elasticidade e radiopacidade de nove compdsitos de baixa viscosidade
comparados a outros dois hibridos convencionais em 24 horas e 30 dias,
concluiram que para a maioria dos materiais, a resisténcia a flexdo foi
significantemente mais baixa ap6s um més que em 24 horas. Para os ensaios
testados, segundo os autores, houve interacao entre material restaurador e tempo.

Debnath et al.?® (2004) estudaram o quanto a efetividade adesiva entre os
componentes da matriz resinosa e as particulas de carga (de vidro) aumentam as
propriedades mecanicas das resinas compostas. Eles concluiram que o aumento
na resisténcia de unido entre a carga e a matriz ndo resulta em melhoras das
propriedades mecanicas de compositos reforcados por particulas, em contraste

aos compositos reforcados por fibras. As variagbes na resisténcia ao cisalhamento
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interfacial de diferentes tratamentos da superficie do vidro ndo se correlaciona
linearmente com modulo, resisténcia a flexdo ou resisténcia a fratura de
compositos preparados com particulas tratadas igualmente.

Para Zandinejad et al.¥” (2006) que investigaram o efeito das particulas
ceramicas (contendo cristais de leucita) e sua porosidade nas propriedades
mecénicas de um novo composito experimental em comparacdo com as
propriedades de um compdsito contendo particulas de vidro convencional, a
resisténcia flexural € uma das mais importantes propriedades dos materiais
restauradores e pode ser conseguida pelas particulas mais fortes e mais porosas.

Assim, concluem esses autores, pesquisas que investigam a influéncia das
particulas nas propriedades dos materiais dentarios poderiam ser benéficas no
desenvolvimento de materiais restauradores.

No mesmo ano, Tanimoto et al.”® (2006) pesquisaram sobre a influéncia do
tamanho da carga nas propriedades flexurais de compdsitos, por testes
laboratoriais validados por analise computacional. Os tamanhos das particulas
variaram de 3,3 a 15,5 um e foram utilizados no indice fixado em 70% em massa.
Simulagdo numérica com elemento finito tri-dimensional foi realizada para
investigar a distribuicdo de tensdo na resina composta durante o teste de
resisténcia a flexdo. Os autores concluiram que a resisténcia a flexdo diminuiu
com o aumento do tamanho das particulas, e que por outro lado, ndo houve
diferenca significante no médulo de Young entre os compdsitos. A analise por

elemento finito indicou que a concentracao de tensao cresceu com o aumento do
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tamanho da particula, de acordo com resultado experimental de resisténcia
flexural.

Walker et al.” (2006) buscaram determinar se a elevada umidade relativa e
temperatura, simulando ambiente intra-oral, afetariam adversamente as
propriedades flexurais de compoésitos indicados para dentes posteriores. Assim,
seguindo a especificagdo n° 27 da ADA, confeccionaram corpos-de-prova
simulando, durante preparo e polimerizagdo dos mesmos, dois ambientes:
laboratorial (47% de umidade relativa a 22° C) e condig&o intra-oral (90% de
umidade relativa a 35° C). Utilizando teste de trés pontos, os resultados indicaram
que houve diferenca significante no modulo e resisténcia a flexdo em fungdo do
material, porém esses resultados ndo foram influenciados negativamente pelas
condi¢cbes de confecgado dos corpos-de-prova. Embora propriedades flexurais ndo
diminuiram com relagdo ao modo de confec¢do dos corpos-de-prova, os modulos
flexurais de alguns dos compdsitos aumentaram quando foram confeccionados na
simulacdo das condigbes intra-orais. Desta forma, os autores concluem que a
simulacao desses fatores pode ser importante nos testes laboratoriais, desde que
as propriedades resultantes possam melhor refletir as propriedades flexurais
associadas com as restauracdes estéticas realizadas clinicamente.

Rodrigues Junior et al.** (2007) buscaram avaliar se o contetido inorganico
exerce influéncia na resisténcia a flexdao e no modulo de elasticidade de
compositos restauradores. O teste de flexdo por trés pontos foi realizado em
resinas nanoparticuladas, universais hibridas e em microparticuladas. A avaliagéo

do peso do conteudo inorganico foi determinada através da incineracao do
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conteudo organico. Os autores concluiram que houve uma baixa, porém
significante, correlacéo entre as propriedades mecanicas avaliadas e o peso do
conteudo inorganico. A resina microparticulada apresentou menor conteudo
inorganico e propriedades mais baixas. Foram observados que a resina
nanoparticulada apresentou valores intermediarios e que os valores de resisténcia
a flexdo e modulo de elasticidade foram estatisticamente diferentes entre os
compositos hibridos; e assim, concluiram que o conteudo inorgéanico interfere
significantemente na resisténcia a flexdo e no médulo de elasticidade das resinas
testadas.

.83 avaliaram resisténcia a flexdo e

Também em 2007, Rodrigues Junior et a
modulo de Weibull de resinas microhibridas e nanoparticuladas através do teste
de curvatura de trés e quatro pontos. Eles concluiram que os dois compdsitos
tiveram resisténcias equivalentes em ambos os métodos de testes. Apesar da
diferenga no tamanho médio das particulas entre os compdsitos, a fragdo do
volume de carga em ambos os materiais € igual, o que provavelmente foi a razédo
para médias iguais de valores de resisténcia a flexdo e comportamento de fratura.

Para que as restauracdes alcancem exceléncia estética, € fundamental que
o profissional conheca caracteristicas fisicas e Opticas tanto dos dentes naturais
como dos materiais restauradores, para que possa reproduzir com detalhes
estruturas dentais perdidas. A cor do dente natural € determinada pela correlagcao
entre esmalte e dentina com a luz durante os processos de refragdo e reflexao.

Assim, a morfologia e composi¢cao das estruturas dentais influenciam esta

relacdo, especialmente no que se refere ao brilho. Relagdo semelhante ocorre
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com os materiais restauradores estéticos, devendo, portanto, o profissional optar
por materiais que tenham propriedades Opticas semelhantes as estruturas dentais.

A técnica restauradora ideal € aquela que associa resina micro-hibrida com
microparticulada’"'?. Enquanto resinas micro-hibridas s&o usadas para reproduzir
dentina, conferindo maior resisténcia flexural a restauragdo, as resinas
microparticuladas sao utilizadas para substituir esmalte e suas caracteristicas de
translucidez, brilho e lisura superficial'**°.

O alto conteudo inorganico do esmalte dental confere qualidade de
translucidez impar, possibilitando maior transmissdo da luz para dentina
subjacente, especialmente em regibes cervicais, onde esmalte € mais delgado.
Encontramos no mercado odontoldgico infinidade de resinas compostas especiais
para a reproducao do esmalte dental com diferentes graus de translucidez e
coloragdo. O comportamento de translucidez desses materiais € tema de muitos
trabalhos que avaliam esta propriedade fisica frente a acdo do tempo®’, fumo®’ e
substancias terapéuticas, como peroxido de hidrogénio9 e clorexidine®.

Em 2002, Jardim et al.*’, avaliaram comparativamente diferentes niveis de
translucidez oferecidos atualmente pelas resinas microparticuladas em relagéo ao
esmalte dental. Foram investigadas as resinas A110, Durafil (na cores A4, Az e A3)
e Vitalescence (TM, TY, TI, TS, TA e TG) e corpos-de-prova de esmalte. Os
autores concluiram que a resina Vitalescence apresentou maior translucidez que
todas as outras e até mesmo que o esmalte dental; e que translucidez do esmalte

foi ligeiramente menor que translucidez dos materiais restauradores estudados.



42

Santos et al.%” (2007) propuseram examinar caracteristicas de transmitancia
da luz de duas resinas compostas (nanoparticulada e hibrida) em seis diferentes
espessuras (0,15, 0,25, 0,30, 0,36, 0,47 e 0,75 mm). Além disso, investigaram a
correlagédo da transmitancia da luz com o conteudo inorgéanico e a profundidade de
penetracao de luz em fungcédo do comprimento de onda. Os autores concluiram que
resina nanoparticulada mostrou maior ganho de transmiténcia para espessura fixa
de amostra do que resina hibrida e que isto esta relacionado ao tamanho da
particula inorganica. A resina hibrida mostrou mais profunda penetragdo na regiéo
do mais baixo comprimento de onda, de 400 a 500 nm, que € préximo ao pico de
absorgao da canforoquinona.

O conceito que carga inorganica com tamanho médio proximo a metade do
comprimento de onda produz alta disperséo da luz € bem compreendido. Segundo
alguns autores®, em comprimento de onda mais curto, resinas microparticuladas
causam maiores dispersao de luz, enquanto resinas macroparticuladas causam
esses efeitos somente nos comprimentos de onda mais longos.

Com o intuito de investigar o efeito do tamanho, forma e conteiudo das
particulas de carga inorganicas nas caracteristicas de transmitancia da luz,
Arikawa et al.® (2007) utilizaram composito experimental com proporcéo de 30%
de Bis-GMA e 70% de TEGDMA. Quatro diferentes tipos de particulas de formas
irregulares e esféricas foram usados nos indices de conteudo que variaram em 20,
30 e 40% em volume. Segundo os autores, compoésitos com particulas menores e
de formato irregular mostraram mais alta transmitancia e distribuicdo do angulo de

difusdo da luz, quando comparados com compdsitos contendo particulas esféricas
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e mais largas. Houve correlacéo entre area de superficie especifica das particulas
e diferencas de cor dos materiais. Portanto, concluem que forma, tamanho e
conteudo em volume de particulas afetam significantemente caracteristicas de
transmitancia da luz — incluindo caracteristicas de difusdo — e cor das resinas
compostas.

Os trabalhos mostram que particulas de carga presentes nos compositos
sao responsaveis por realizar transmissao e dispersao da luz, resultando em
translucidez semelhante ou ndo ao esmalte dental. Mesmo quando particulas
inorganicas apresentam transparéncia prépria, a opacidade pode ser produzida
por luz dispersa que alcanga valores maximos quando tamanho das particulas tem
mesma dimensao que comprimento de onda da luz visivel, que é em torno de 0,4
a 0,7 mm.

Kim et al.*’, também em 2007, avaliaram efeito das nanoparticulas em
composito experimental na opacidade. Vidro de bario miniparticulados (1 ym; 69-
76% em peso), microparticulas de silica (0,04 um; 0-6% em peso) e
nanoparticulas de silica (7 ym; 0-7%em peso) foram utilizadas em treze corpos-
de-prova diferentes. A opacidade foi medida em fung¢ao do envelhecimento (1, 7,
14, 21, 28, 56 e 84 dias) com espectrometro. Segundo os autores, compdsitos que
continham mais que 3% de nanoparticulas tiveram significantemente mais baixas
opacidades. Dos resultados do estudo, compédsitos devem ter fracdo mais elevada
de nanoparticulas que de micro, a fim de se conseguir propriedades estéticas

excelentes (elevada translucidez). Para manter propriedades apropriadas
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(radiopacidade e translucidez) no composito, fragdo de miniparticulas e de
nanoparticulas deve ser controlada.

Resinas de microparticulas possuem cerca de 30 a 50% em peso de carga
inorganica, assim apresentam maior indice de translucidez pela maior quantidade
de matriz resinosa comparados a outros materiais. Portanto, a diferenca de
translucidez encontrada nos trabalhos selecionados nesta revisdo pode estar
relacionada com a composi¢céo de cada compdésito.

No ultimo aspecto verificado em nosso estudo, observamos que sé&o
escassos trabalhos existentes na literatura a respeito das propriedades quimicas
de resinas compostas em que as particulas de carga exercem influéncia. A maior
parte deles investiga processo de tratamento das particulas, a silanizagédo —
mecanismo de unido da matriz resinosa/particulas — que ndo somente melhora
propriedades fisicas dos compdsitos, como também sua resisténcia a degradacgéo
hidrolitica (propriedade crucial para a longevidade de restaura¢gdes com resina
composta)®.

Para ser efetivo, quantidade de silano absorvido pelas particulas precisa ser
6tima. Cobertura incompleta leva a inadequada unido das particulas com a matriz
de resina, contribuindo para dispersdo nao uniforme das particulas, o que gera
aumento na viscosidade e diminuicdo das propriedades mecéanicas dos
compositos. O silano em excesso, por sua vez, pode levar também a deterioragéo
das propriedades mecanicas>®.

Wilson et al.?° (2005) investigaram o efeito da variagdo quimica da interface

matriz/particulas em relagdo as propriedades criticas de nanocompoésitos. As
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nanoparticulas de silica foram silanizadas em trés partes com dois tipos de silanos
(y-MPS e OTMS), enquanto mantinham quantidade total de silano constante na
ordem de 10% em massa do total de massa das particulas (60% em massa)
utilizadas na resina experimental. Os autores concluiram que a dupla sinalizagéo
se comportou como excelente co-carga na resina hibrida confeccionada e que a
quimica da superficie conseguida com os silanos permitiram fracbes mais
elevadas da fase inorganica o que, consequentemente, pdde reduzir contracéo de
polimerizagcdo comparada as resinas hibridas contendo somente particulas
silanizadas com y-MPS. Também, a dupla silanizagéo teve o potencial de alterar
propriedades interfaciais, como por exemplo: redugcéo da sor¢do de agua, devido
ao aumento da hidrofobicidade derivada do hidrocarbono octil silano; e a
possibilidade de reducao da tensido de polimerizacao devido a maior flexibilidade
do OTMS comparada ao y-MPS.

Karmaker et al.® (2007) estudaram o efeito do tratamento silano das
particulas de resina composta experimental. Em geral, segundo os autores, o
tratamento aumentou a resisténcia flexural dos compoésitos em relagcdo as
particulas ndo silanizadas. Entretanto, grau de resisténcia foi independente da
concentragao do silano.

Andlise da composi¢cao quimica das particulas inorganicas também foi alvo
de investigacao. Juntamente com tipo, tamanho e formato, composi¢do quimica
das particulas tem sido proposta como um dos métodos de classificacdo das

resinas compostas.
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Em 2004, Asaka et al.”, propuseram avaliar a composigéo das particulas de
oito resinas compostas. Usando o método de EDX, os autores encontraram que
silicio foi principal componente das particulas, seguido pelo aluminio, bario,
estréncio, zinco e potassio. Embora esses elementos quimicos tenham sido
encontrados em maior prevaléncia, suas concentracées mudaram de acordo com
o tipo de resina composta. Ao todo foram identificados 20 elementos quimicos
diferentes (silicio, estroncio, bario, zircénio, aluminio, potassio, itérbio, fosforo,
titanio, rhédio, iodo, cério, rubidio, tungsténio, niquel, ouro, itrio, calcio, zinco e
ferro) nas resinas compostas investigadas (Beautifil, Esthet-X, Point 4, Clearfil ST,
Solare Solare P, InTen-S Filtek Supreme).

Conclusao

1. Grande parte dos trabalhos encontrados nesta revisédo foi de investigagdes das
propriedades mecanicas; seguidas das propriedades fisicas e quimicas;

2. Particulas de carga inorganicas exercem funcado de melhorar propriedades
mecanicas, como: resisténcia a compresséo, resisténcia a tracdo, mdédulo de
elasticidade e resisténcia a abrasao; as quais sao dependentes do aumento da
fracdo volumétrica, distribuigcao, formato e qualidade da unido quimica na interface
particula/matriz resinosa,;

3. Trabalhos que avaliaram desempenho de resinas compostas comerciais ou
experimentais com nanoparticulas ddo sustentacdo ao fato que elas por si sé ou
combinadas, resultaram em melhores propriedades fisicas e mecanicas;

4. Com relagao aos testes de desgaste, observou-se que diferentes resultados

encontrados nos trabalhos estdo diretamente relacionados aos preparos dos
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corpos-de-prova e muitos sdo os experimentos que utilizaram resinas compostas
experimentais;

5. Métodos de tratamento das particulas, seja descontaminag&o, ou processo de
silanizagdo simples ou duplo, melhoraram propriedades O&pticas, mecanicas e
resisténcia a hidrolise de resinas compostas comerciais ou experimentais;

6. A translucidez esta intimamente relacionada as particulas inorganicas. Elas
devem apresentar o indice de refragdo proximo aquele das resinas, e também boa
distribuicdo morfologica (formato e dispersao) na matriz resinosa,;

7. Estudos adicionais precisam ser realizados para comparar os efeitos das

fracbes de nanoparticulas na radiopacidade e translucidez das resinas compostas.
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Tabela 1. Descritores e limites de assunto para as propriedades fisicas, quimicas e mecanicas
investigadas (respectivamente

Descritores de Assunto Limites de Assunto
1. Opalescéncia or translucidez;
2. Analise quimica;
3. Desgaste or resisténcia a tragao diametral
or resisténcia a compressado or resisténcia a
flexdo or resisténcia a fadiga or dureza.

Resinas compostas and particulas
inorganicas and

Tabela 2. Critérios de inclusdo dos estudos selecionados
Artigos originais de pesquisa, revisdes sistematicas, teses e dissertagcbes que
apresentem®:

1. Pelo menos um ensaio mecanico (desgaste, resisténcia a compressao, resisténcia a
fadiga, resisténcia a flexao, resisténcia a tracao diametral e teste de dureza) e/ou quimico
(analise quimica, silanizagdo/descontamina¢&o das particulas de carga inorganica) e/ou
fisico (opacidade e translucidez)

2. Numero de amostras superior a 5 (n=5) para propriedades mecanicas e fisicas

3. Mais de um tipo de resina composta (hibrida, microhibrida, microparticulada,
nanoparticulada e ‘compactavel’)

4. Particulas inorganicas experimentais (desenvolvimento de novos materiais)

5. Andlise quimica por EDS

*A selecao se deu por: (1) palavras-chave presentes no DeCS; (2) titulo do trabalho; (3) resumo.

Tabela 3. Critérios de exclus&o dos estudos selecionados

1. Sdo resumos em anais de eventos cientificos (congressos, jornadas, simpdsios,
reunides, etc)

2. Foram realizados apenas com 01 (uma) marca comercial de resina composta

3. Envolveram somente avaliacdo clinica e/ou teste de resisténcia de unido
(adesividade)
4. Envolveram propriedades reoldgicas (viscosidade, plasticidade e elasticidade)

5. Investigaram a eficacia de novos tipos de particulas inorganicas de fungdes
especificas

Quadro 1. Artigos selecionados por ano de publicagdo
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Tabela 4. Estudos comparativos de investigacdo do comportamento das particulas de carga
inorganica nas propriedades mecénicas, fisicas e quimicas das resinas compostas

1. Manhart, Kunzelmann, Chen,
Hickel® (2000)

21. Bonilla, Yashar, Caputo™
(2003)

41. Lee, Lu, Oguri, Powers™®
(2005)

2. Séderholm, Yang, Garcea’
(2000)

22. Ikejima, Nomoto, McCabe™
(2003)

42. Branddo, Adabo, Vaz,
Saad'® (2005)

3. Cobb, MacGregor, Vargas,
Denehy?' (2000)

23. Adabo, Cruz, Fonseca, Vaz’
(2003)

43. Suzuki, Ori, Saimi™ (2005)

4. Adabo’ (2000)

24. Attar, Tam, McComb® (2003)

44, Turssi, Ferracane,
Ferracane’® (2006)

5. Yoshida, Tanagawa, Atsuta™
(2001)

25. Mitra, Wu, Holmes™ (2003)

45. Zandinejad, Atai,
Pahlevan®’ (2006)

6. Cruz”> (2001)

26. Hu, Marquis, Shortall**
(2003)

46. Tanimoto, Kitagawa, Aida,
Nishiyama’® (2006)

7. Cordeiro, Antoniazzi, Machado,
Nagem Filho®® (2001)

27. Say, Civelek, Nobecourt,
Ersoy, Guleryuz® (2003)

47. Walker, Haj-Ali, Wang,
Hunziker, Williams’® (2006)

8. Kim, Shim* (2001)

28. Tanimoto, Nishiwaki,
Nemoto, Ben’’ (2004)

48. Lohbauer, Frankenberger,
Kramer, Petschelt*® (2006)

9. Carvalho Junior™ (2002)

29. Asaka, Miyazaki, Aboshi,
Yoshida, Takamizawa,
Kurokawa, Rikuta’ (2004)

49. Musan{j)e, Ferracane,
Ferracane®’ (2006)

10. Yoshida, Shirai, Nakayama,
Itoh, Okazaki, Shintani et al®®
(2002)

30. Nagaraé'an, Jahanmir,
Thompson 8 (2004)

50. Lu, Lee, Oguri, Powers™
(2006)

11. Gohring, Besek, Schimidlin®
(2002)

31. Zantner, Kielbassa, Martus,
Kunzelmann®® (2004)

51. Rosa® (2006)

12. Neves, Discacciati, Oréfice,
Jansen®® (2002)

32. Debnath, Ranade, Wunder,
McCool, Boberick, Baran?®
(2004)

52. Balbinot™ (2006)

13. Lim, Ferracane, Condon,
Adey"’ (2002)

33. Xu, Quinn, Giuseppetti®’
(2004)

53. Rodrigues Junior, Zanchi,
Carvalho, Demarco® (2007)

14. Jardim, Miranda, Candido,
Lima®*’ (2002)

34. Sabbach, Ryelandt,
Bachérius, Biebuyck, Vreven,
Lambrechts, Leloup66 (2004)

54. Beun, Glorieux, Devaux,
Vreven, LeIoup13 (2007)

15. Yoshida, Shirai, Shintani,
Okazaki, Suzuki, Van Meerbeek®®
(2002)

35. Yap, Tan, Chung® (2004)

55. Karmaker, Prasad,
Sarkar®® (2007)

16. Anzai, Ishikawa, Yoshihashi,
Hirose, Nishiyama5 (2002)

36. Schwartz, Séderholm™
(2004)

56. Kim, Moon, Lim, Lee,
Rhee, Yang40 (2007)

17. Kim, Ong, Okuno™ (2002)

37. Frankenberger, Garcia-
Godoy, Lohbauer, Petschelt,
Kramer®' (2005)

57. Santos, Monte Alto,
Sampaio Filho® (2007)

18. Kim, Okuno*" (2002)

38. Clelland, Pagnotto, Kerby,
Seghi®® (2005)

58. Rodrigues Junior,
Ferracane, Bona> (2007)

19. Knoblock, Kerby, Seghi,
Berlin, Clelland** (2002)

39. Wilson, Zhang, Antonucci®™
(2005)

59. Arikawa, Kanie, Fuijii,
Takahashi, Ban® (2007)

20. Bianchi, Aguiar, Poggi,
Salgado, Freitas, Bianchi' (2003)

40. Emami, Sjédahl,
Séderholm?® (2005)




CAPITULO 2

Este capitulo sera submetido ao periédico British Dental Journal. O
artigo sera traduzido para lingua inglesa e enviado via internet.
Apresentamos aqui formatado com as normas da Biblioteca da Faculdade de
Odontologia de Araraquara (FOAr-UNESP). As Figuras encontram-se na

seccdo Anexo 1 (folha 77) e os resultados do EDS, no Anexo 2.
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Resumo

Objetivo: O objetivo deste estudo foi analisar a morfologia e a
composicao quimica das particulas de carga inorganica de diferentes
resinas compostas. Material e método: Foram utilizadas 15 resinas
compostas fotopolimerizaveis (Amelogen® Plus, Charisma® Concept
Advanced, Durafill® VS, Esthet-X™, Fill Magic, Filtek™ Supreme XT,
Filtek™ Z-350, Glacier, XRV Herculite, Master Fill, Opallis, Point 4, Vit-I-
escence™ e 4 Seasons®). Incremento Unico de cada compésito foi
inserido em uma matriz metalica (4x1 mm) e fotoativado por aparelho de
luz halégena (40 s). Os corpos-de-prova foram encaminhados ao forno de
fundicdo, onde a temperatura foi aumentando gradualmente até 700 °C
por periodo de 3 h, permitindo completa eliminagédo da fase organica por
incineracdo. Apods este procedimento, o forno foi desligado e os corpos-
de-prova resfriaram lentamente por 90 min. O material inorganico
resultante permaneceu intacto e em forma de comprimido. A morfologia
foi analizada por microscépio eletrénico de varredura (MEV) em diversos
aumentos e a analise quimica se deu através da espectroscopia por
energia dispersiva (EDS). Resultados: As imagens permitiram classificar
3 corpos-de-prova de cada uma das 15 resinas compostas em 5 grupos
de acordo com a morfologia e o tamanho das particulas inorgénicas. Em
diferentes concentragdes, o principal componente de cada resina
composta foi Si, enquanto outros elementos detectados foram Ba, Zr e Al,
dentre outros. Conclusdo: As resinas compostas investigadas podem ser
classificadas pela morfologia de suas particulas inorganicas. As
caracteristicas das particulas inorganicas nem sempre coincidem com as
apresentadas pelos fabricantes e comprovadas pela literatura. A
microanalise (EDS) mostrou uma grande variedade de elementos
quimicos na composi¢do dos diferentes tipos de particulas inorgéanicas.
Provavelmente a melhor classificacdo para resinas compostas seja

através das caracteristicas mecanicas e fisicas apresentadas pelos
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materiais € ndo somente pelo tamanho de suas particulas, como € usada

atualmente.

Palavras-chave: Resinas compostas; particulas inorganicas; microscopia

eletrénica de varredura; espectrometria por raios-X.
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Abstract

Objective: The purpose of this study was to analyze the morphology and
the chemical composition of inorganic particles of different composite
resins. Methods: Fifteen light-cured composite resins (Amelogen® Plus,
Charisma®, Concept Advanced, Durafill® VS, Esthet-X™, Fill Magic,
Filtek™ Supreme XT, Filtek™ Z-350, Glacier, XRV Herculite, Master Fill,
Opallis, Point 4, Vit-l-escence™ and 4 Seasons®) were used. Only one
increment of each composite was inserted in a metallic mold (4x1 mm)
and light-cured by halogen LCU (40 s). The samples were carried to oven,
and the organic phase was eliminated by firing, gradually increasing the
temperature from room temperature to 700 °C, in a period of 3 h. After this
procedure, the oven was turned off and the sample was slowly cooled for
90 min. The resulting inorganic material was intact and pill shaped. The
morphologies were analyzed by scanning electron microscopy (SEM-
several magnifications) and the chemical analysis by energy dispersive
spectroscopy (EDS). Results: The images had allowed classifying 3
specimens from each of 15 composite resins into 5 groups according to
filler morphology and size, independent of the composite resin. At different
concentrations, the main component of each composite resin was Si, while
the other elements detected were Ba, Zr and Al, amongst others.
Conclusions: The composite resins used may be classified by their filler
morphology. The characteristics of inorganic particles not always coincide
with showed by manufacturers and proven by literature. ED spectroscopy
analysis showed a great variety in the composition of different types of
particles. Probably the better classification for composite resins is realized
from physical and mechanical characteristics showed by materials and not
only from the size of its particles, as still it is used currently.

Keywords: Composite resins; inorganic particles; scanning electron

microscopy; X-ray emission spectrometry.
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INTRODUCAO

O avango tecnolégico observado na industria odontoldgica
proporciona o surgimento de materiais resinosos com modificagbes em
sua formulagdo, os quais objetivam melhoras nas propriedades fisicas,
quimicas e mecanicas.

Desde a concepcgéo das resinas compostas por Bowen, em 1962,
0s maiores avan¢os encontrados nas resinas compostas nos ultimos anos
se deram pelas melhorias da fase inorganica. Os maiores investimentos
e resultados ocorreram em tal fase, os quais geraram aumento da sua
quantidade nas resinas compostas, ao mesmo tempo em que se
desenvolveu maior qualidade, com as altera¢gées no formato e tamanho
Nenhuma modificacdo fundamental ocorreu na matriz orgénica,
permanecendo praticamente inalterada’?.

Embora sejam observadas algumas pesquisas no desenvolvimento

das matrizes organicas'*?'

, 0S principais fabricantes dos materiais
resinosos ainda se concentram no uso dos tradicionais sistemas
organicos, a maioria adicionando monémeros de Bis-GMA/TEGDMA ou
combinagées de Bis-GMA/UEDMA/TEGDMA na matriz organica’.
Modificagdes na propria matriz organica, como o acréscimo de Bis-EMA,
Bis-DMA, MMA e UDMA, que sao considerados controladores da
viscosidade, foram alcancgadas.

O componente inorganico das resinas compostas é basicamente
constituido de particulas de varios materiais, como o vidro ou quartzo e
silica coloidal, produzidos por moagem ou fresagem. O conhecimento
morfologico e dimensional desse componente € responsavel pela principal
classificacdo dos sistemas de resinas compostas e parecem estimar
sobre suas propriedades mecanicas®’*.

Varios sdo os efeitos gerados a partir das variagdes dos formatos,
das quantidades incorporadas a matriz resinosa, dos indices de
concentragdo em massa e em volume, dos tamanhos e composi¢cdes

quimicas das particulas de carga inorganica nas propriedades inerentes
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das resinas compostas, os quais estdo correlacionados com: grau de
polimerizagdo, estabilidade de cor, dureza, resisténcia a compresséo,
além da radiopacidade e translucidez'®.

Os compdésitos utilizados atualmente apresentam diferentes tipos
de particulas e face as exigéncias estéticas e mecanicas observadas
diariamente nos procedimentos clinicos, o conhecimento das
caracteristicas morfologicas e quimicas s&o informagdes importantes
como forma de dotar o clinico de um parametro de comparacgéo entre os
materiais restauradores resinosos e de auxilia-lo na indicagdo deste
material, mediante situagc&do clinica. Diante disso, os objetivos deste
estudo foram: 1) determinar a composicdo quimica e descrever a
morfologia das particulas inorganicas das resinas compostas testadas, e
2) classifica-las como forma de se obter melhor compreensao para uma

apropriada selecao clinica.

MATERIAL E METODO

Foram selecionadas 15 diferentes resinas compostas ativadas por luz e
indicadas para restauragdes diretas, listadas na Tabela 1 com:
classificagdo comercial, composi¢cdo inorganica, percentual de carga e

numero de lote.

Obtencéo dos corpos-de-prova
Incremento Unico de cada resina composta foi inserido em matriz metalica
medindo 4x1 mm (sem lisura da superficie de topo), e em seguida
fotoativado com luz halégena (Optilight 600 — Gnatus) com tempo de
exposicao de 40 segundos, a fim de se conseguir corpos-de-prova mais
homogéneos e em forma de comprimido.

ApOs esta etapa, os corpos-de-prova sofreram processo de queima
da porgao organica em forno convencional para fundicao (PC 850L — Euro
Control), com controle digital, lentamente, a partir da temperatura

ambiente até atingir 700 °C, e assim permanecendo por 3 horas, com
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finalidade de se evidenciar as particulas de carga inorganica com a total
pulverizagdo do componente orgéanico. Apos esta etapa, os corpos-de-
prova permaneceram por 90 minutos resfriando para que, em seqléncia,
pudessem ser transferidos ao dessecador por 1 hora, até o completo
resfriamento.

O residuo inorganico obtido de cada um dos corpos-de-prova foi
acondicionado em recipientes plasticos, previamente identificados, e
armazenados em estufa a 37 °C £ 1 °C por 24 horas, até ser realizada a
metalizacao — fina cobertura de ouro na superficie da amostra — antes de
ser enviados ao microscépio eletrbnico de varredura (MEV), modelo
Philips XL 30 FEG (Figura A1).

Fotomicrografias

Foram tomadas imagens digitalizadas da superficie de cada um dos
corpos-de-prova com aumentos que variaram entre 40.000 e 120.000
vezes. O processamento das imagens foi realizado pelo software do
microcomputador servidor do aparelho de microscopia, operado com
voltagem de 20 kV.

Anaélise quimica (EDS)
A analise quimica foi realizada através de microandlise por energia
dispersiva (EDS) de cada uma das resinas compostas pela detecgéo dos
raios-X emitidos pelos corpos-de-prova no momento da varredura. O
resultado obtido foi processado pelo microcomputador servidor do MEV.
As analises do espectrometro foram executadas no centro dos
corpos-de-prova por uma janela de 1,0 mm, 150 segundos de scans e
40% de dead time. As informagbes do conteudo quimico foram
automaticamente corrigidas pelo numero atémico (Z), absorbancia (A) e
efeito da fluorescente (F) utilizando o método quantitativo de correcéo (de

trés a seis interagdes), para cada elemento quimico encontrado.
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RESULTADO

Fotomicrografias

As imagens fotomicrograficas representativas das resinas compostas
investigadas sao mostradas nas Figuras A2-A16. As imagens obtidas das
particulas inorganicas, para sua descri¢cao, foram agrupadas observando
caracteristicas morfologicas semelhantes entre si (distribuicdo, tamanho e
formato), sem se vincular a classificacdo apresentada pelos respectivos
fabricantes.

O primeiro grupo de resinas (Figuras A2-A5) caracteriza-se por
apresentar particulas inorganicas esféricas regulares com distribuicéo
bastante homogénea. Amelogen® Plus parece ser formado por
agrupamento de particulas esferoidais, enquanto Durafill® VS apresenta-
se com leve variagdo de forma e tamanho de suas particulas. Filtek™
Supreme XT e Filtek™ Z350, por sua vez, apresentam-se com
aglomerados nanométricos, evidenciando particulas bem tratadas e
uniformes.

Diferentes tamanhos, distribuicdo n&o uniforme e formatos
irregulares e salientes, caracterizam as particulas inorganicas das resinas
do segundo grupo (Figuras A6-A9), formado por Esthet-X™, Charisma®,
Vit-l-escence™ e Master Fill. E possivel observar particulas esferoidas de
menor didmetro preenchendo os espagos vazios deixados pelas
particulas maiores nas resinas Charisma® e Vit-l-escence™. O mesmo é
observado na resina Esthet-X™, porém com mais regularidade e com
aglomerados nanométricos. Na resina Master Fill observa-se particulas
melhor tratadas (uniformes).

Nas Figuras A10 e A11 observam-se particulas distribuidas de
maneira uniforme, ainda que com tamanhos variados e formatos
irregulares. Muitas delas, contudo, tem extremidades arredondadas com
poucos espagos entre as mesmas. Nota-se que a resina Concept
Advanced apresenta particulas menores de melhor tratamento,

aparentemente aglomerados nanométricos. Apesar de serem dos



63

mesmos fabricantes e apresentarem particulas com caracteristicas
bastante semelhantes, a classificagdo comercial nao € a mesma.

No quarto grupo reuniram-se resinas compostas com formatos
irregulares diversos, em forma de “escamas”, com distribuigdo pouco
uniforme (Figuras A12 e A13). Embora apresentem tamanhos variados,
notam-se aglomerados de particulas menores rodeando as maiores. Na
resina Glacier ainda se observa o melhor tratamento dos tais
aglomerados, que na resina XRV Herculite.

Por fim, o quinto grupo (Figuras A14-A16) apresenta-se com
particulas em formatos irregulares dispersos ainda que maneira
homogénea (por nao apresentarem grandes espagos vazios entre
particulas), mas com tamanho ligeiramente variado. E possivel verificar
que o tratamento (extremidades arredondadas) e poucos espagos vazios
entre as particulas caracterizam este grupo formado pelas resinas Point 4,

Opallis e 4 Seasons®.

Composigao quimica das particulas inorganicas

Os elementos quimicos detectados nas resinas compostas investigadas
sdo apresentados em suas concentracdes, isoladas do ouro (Au) e do
oxigénio (O), na Tabela 2. Silicio (Si), encontrado em todas as resinas
investigadas, foi o principal elemento quimico identificado nas particulas.
Bario (Ba) e aluminio (Al) foram encontradas na maioria das resinas, com
excecao da Durafill® VS, Filtek™ Supreme XT e Filtek™ Z350.

DISCUSSAO

A microanalise € um dos mais importantes instrumentos para a
analise quimica de materiais organicos e inorganicos. Através da
identificacéo dos raios-X emitidos pela amostra, quando da interagdo com
o feixe eletrdnico, é possivel determinar a composicéo de regides com até
1 um de didmetro. A absorgéo de raios-X é o fator mais importante a ser

considerado na quantificagdo da composi¢cdo quimica de um sdélido,
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liquido ou po, usando a microanalise. E esta é, assim, uma técnica nao
destrutiva que pode determinar quantidades de até 1-2% dos elementos
presentes nas amostras’>.

Normalmente os elementos em maior quantidade na amostra sao
identificados com elevada precisdo. Porém, quando os mesmos estdo
presentes em quantidades pequenas ou apresentam somente tragos,
erros de interpretacdo podem ocorrer em conseqlUéncia das
interferéncias, artefatos e multiplicidade das raias espectrais para cada
elemento. Na microandlise quimica por energia dispersiva (EDS),
considera-se que acima de 10% em peso um elemento esta presente em
grande quantidade; entre 1% e 10%, em pequena quantidade e, menor
que 1%, apenas tracos'.

Hosoda et al.®, em 1990, em um dos primeiros trabalhos que
propdem a mais utilizada classificacdo de resinas compostas até hoje —
baseada no tamanho médio e distribuicdo das particulas inorganicas —
revelaram também a composicdo quimica das particulas inorganicas
através de EDS. Foram investigados 66 compoésitos (auto e
fotopolimerizados) por MEV e, baseado nas caracteristicas de cada tipo
de particula, descreveram sua micro morfologia e as agruparam em cinco
categorias: tradicional, microparticulada, submicroparticulada, hibrida e
semi-hibrida. Junto com essas informacdes e indicagbes clinicas,
propuseram um guia de sele¢do dos respectivos compdsitos para o uso
clinico. Desde entdo, observa-se que as particulas inorganicas das
resinas compostas sdo constituidas, principalmente, de didxido de silicio
(SiO2). Nossos resultados confirmam que até hoje, Si é o principal
elemento quimico constituinte das particulas inorgéanicas.

A adicdo de novos tipos de particulas, modificagbes em seu
tamanho e morfologia, tratamento superficial quimico e fisico para receber
0 agente de uniao silano e a melhor qualidade de fabricagcéo, séo alguns
dos principais itens estudados no desenvolvimento dos novos materiais

resinosos”.
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Uma das caracteristicas das resinas compostas, que pode auxiliar
o clinico a distinguir uma restauragcdo da dentina e esmalte, avalia
espacos vazios subjacentes, melhora contornos e saliéncias das
restauracbes e permite diagnostico de carie secundaria adjacente, € a
radiopacidade. Por se constituirem de ampla variedade de tamanho e
composi¢cdo quimica de particulas inorganicas, as resinas compostas
apresentam diferencas significantes de componentes radiopacos de uma
marca para outra®.

Os resultados por EDS das particulas inorganicas das resinas
investigadas revelaram grande variedade na composi¢cédo dos diferentes
tipos de particulas. Vidro de Ba € o radiopacificador mais comumente
utilizado nas resinas compostas (pela capacidade de se tornar bem
pequeno), mas outros componentes como SrO, ZrO,, Yb, sao adicionados
com este propésito1; embora o0s agentes radiopacos mais marcantes
tenham Ba e Sr em sua composigcdo. Além dessa caracteristica, segundo

Kim et al.'

, silica amorfa é adicionada para melhorar o manejo das
resinas compostas, e itérbio, para melhorar o efeito estético. Das quinze
resinas compostas investigadas (Tabela 2), somente Durafill® VS e Vit-I-
escence'™ foram as que ndo apresentaram ou apresentaram pequena
quantidade de Ba, ou outro elemento quimico radiopacificador. As resinas
Fill Magic Condensavel e XRV Herculite foram as que apresentaram
maiores indices de Ba, salientando ainda mais a indicagdo destes
materiais para o segmento posterior, onde a radiopacidade € mais
desejada no acompanhamento clinico de restauragcdes nessa regido.
Duas outras resinas, Filtek™ Supreme XT e Filtek™ Z350, no entanto,
apresentaram alto indice de zircénio, que, segundo Khan et al.®,
compositos com éxido de zinco podem possuir limitada radiopacidade.
Apesar das vantagens dos compdsitos apresentarem componentes
radiopacificadores, como 6xidos de bario e estrdncio, a incorporacao de
altas percentagens leva a degradag¢do quimica causada pela hidrolise.

Este fato chama a atencéo, principalmente pelo desgate superficial do
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composito que, segundo alguns trabalhos'”', & provocado pela

instabilidade das ligagbes quimicas que geram perdas de particulas
inorganicas; embora ndo haja nenhuma evidéncia conclusiva provando
que a degradacgao hidrolitica das particulas inorganicas seja fator chave
no processo de desgaste clinico dos compositos'®.

Quanto menor o tamanho da particula, maior a area disponivel
para lixiviagdo dos liquidos (sob mesmo indice de concentragédo) e maior
€ a perda ibnica de elementos como bario, silica e estroncio. Os
compositos nanoparticulados possuem a vantagem de preencher os
espacos vazios entre as particulas maiores, diminuindo a quantidade de
matriz orgénica. Porém, com maior area superficial disponivel, pode haver
a tendéncia de maior perda (lixivia, dissolugdo). Em nossa investigacéao,
verificamos que todas as resinas compostas do grupo 2, além da Glacier
e XRV Herculite possuem particulas nanométricas ou ndo rodeando as
maiores. Ha outros fatores, contudo, envolvidos na dissolucdo das
particulas, como: temperatura do meio de imerséo, tipo de agente
aquoso, tempo total de imersdo. Segundo Drummond et al®, o
mecanismo deste fracasso € atribuido a absorcdo de agua pela matriz
polimérica, seguido pela hidrolise do agente silano e lixiviagdo das
particulas. Nas formulagdes dos compdsitos atuais, sugere-se incorporar
mais Oxido de estrdncio que de bario nas particulas®, devido
especialmente o 6xido de bario ser toxico pela dissolucéo de ions Bat™'",

E importante balancear as propriedades opticas e mecanicas das
resinas compostas com a incorporagdo de particulas inorganicas.
Segundo Larson'!, o grau de translucidez das resinas compostas
depende da composicdo quimica de cada resina e da quantidade e
qualidade das particulas inorganicas. Para Bowen®, a translucidez da
resina composta varia em funcao da capacidade de transmitancia da luz
pelos seus componentes, do numero e tamanho de bolhas internas, do
indice de refracdo dos componentes da matriz organica e, finalmente, do

tamanho das particulas. Mesmo quando as particulas possuem
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transparéncia propria, a opacidade, fenbmeno que faz ressaltar os
componentes de onda curta do espectro de luz, pode ser produzida por
dispersédo da luz, que alcanga valores maximos quando o tamanho das
particulas tem a mesma dimensao que o comprimento de onda da luz
visivel (aproximadamente de 0,4 a 0,7 mm)*.

Em 2007, Santos et al.16, investigaram as caracteristicas de
transmitancia da luz de resinas compostas (nanoparticulada e hibrida) em
diferentes espessuras e verificaram se havia correlacao da transmitancia
luminosa entre resina composta e o conteudo de particulas. Utilizando
materiais com a mesma matriz polimérica (BisGMA, BisEMA, UDMA e
TEGDMA) e o mesmo tipo de particula inorganica, a discussdo dos
resultados foi baseado somente na influéncia do tamanho das particulas.
Eles puderem concluir que o nanocompdsito mostrou elevado ganho na
transmitancia de luz para uma espessura fixa de amostra que a hibrida.
Segundo os autores, os achados estdo correlacionados com o tamanho
das particulas inorganicas dos nanocompoésitos. Em nossa investigagao,
as caracteristicas morfologicas e de tamanho puderam agrupar as resinas
compostas em 5 categorias. As resinas nanoparticuladas Filtek ™
Supreme XT, Esthet-X™ e Concept Advanced, porém, ndo fizeram parte
do mesmo grupo.

E grande a atencdo dos pesquisadores no que diz respeito as
propriedades de dureza, resisténcia ao desgaste e a compressao, além
da estabilidade de cor e outras caracteristicas importantes para a
exceléncia estética e funcional das restauragcbes em dentes posteriores e
anteriores. Segundo Sabbagh et al.”®, o comportamento dos materiais
depende fortemente do seu conteudo inorganico: percentual de carga,
composicéo, dimensdes e formas, bem como do grau de polimerizagéo da

2202225 gyaliaram a influéncia do

matriz resinosa. Diversos estudos
conteudo inorgénico nas propriedades mecanicas de resinas compostas.
Destes trabalhos, observa-se que compoésitos com particulas pequenas

foram mais resistentes ao desgaste simulado ou mostraram os mais altos
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modulos de elasticidade; que a resisténcia a flexdo diminuiu com o
aumento do tamanho das particulas; ou que modificagdes da composigcéo
das cargas melhoraram propriedades mecanicas.

A inclusao de nanoparticulas ou particulas de formato esférico nas
resinas compostas permite que o material tenha maior indice de carga e,
entso, melhores propriedades fisicas e mecanicas?®. As imagens da MEV
sugerem que cinco das quinze resinas investigadas (Opallis, Point 4,
Durafill® VS, Filtek™ Supreme XT e Z350) apresentam particulas
inorganicas com tamanhos médios abaixo de 0,5 um; desta forma, o
tamanho médio parece estimar melhores propriedades mecanicas e
Opticas das mesmas. Porém, é controversa a indicagao de qualquer um
desses materias para uma determinada situagao clinica.

Podemos verificamos, entédo, que se torna imprescindivel uma nova
classificagdo para resinas compostas que melhor faga estimar sobre a
indicagcdo de cada sistema mediante situagao clinica, que ndo considere

apenas o tamanho médio das particulas como parametro.

CONCLUSAO
Dentro das limitagbes desse estudo, os compdsitos puderam ser
classificados pela morfologia das particulas inorgénicas. As
caracteristicas descritas aqui, que permitiram agrupar as resinas
compostas em 5 categorias nem sempre coincidiram com a classificacéo
comercial apresentada pelos fabricantes.

O principal componente de cada resina composta foi Si, seguidos
pelos elementos Ba, Al, Nb, Zr, Yb, Rb, Ca, S, Na, Sr. O resultado deste
estudo caracteriza as resinas compostas comercialmente disponiveis pela

morfologia e elementos quimicos de suas particulas inorganicas.
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Tabela 1 — Especificacbes gerais das resinas compostas utilizadas. Informagdes

fornecidas pelos fabricantes

Marca
Comercial/

Fabricantg

Classificagdo

Composi¢céao Inorgénica

Percentual de

Carga

Amelogen~ Plus/  Microhibrida Vidro de boro-alumino- 61% em volume
Ultradent silicato de bario. e 76% em B2N2D
Products, Inc. massa.
Charisma®/ Microhibrida Vidro de bario-aluminio Nao consta.
Heraeus Kulzer. fluoretado, dioxido de 010073
silicio.
Concept Nanoparticulada  Silicato de bario e 77,6% em
Advanced/ aluminio. massa. 121/07
Vigodent.
Durafill® VS/ Microparticulada Dioxido de silicio e 43% em volume
Heraeus Kulzer. particulas pré- e 54% em 010143
polimerizadas. massa.
Esthet — X"/ Microhibrida ou  Combinagéo de vidro de 83% em volume
Dentsply. nanohibrida borosilicato de fluor e77% em
aluminio e bario massa. 0410065
silanizados, silica coloidal
e silica nanométrica.
Fill Magic “Compactavel” Vidro de fltor, vidro de 81% em massa.
Condensavel/ bario e silica coloidal. 003 06
Vigodent.
Filtek'” Supreme  Nanoparticulada Matriz de zirconia/silica, e  59,5% em
XT/ 3M-ESPE. incorporaggo de silicio volume e 72,5% 7EA
n&o aglomerado/ ndo em massa.
agregado.
Filtek'" 2350/ Microhibrida Agregados de matrizde  84,5% em
3M-ESPE. zircbnio/silica, com volume e 78,5% 7FF
particulas nanométricas em massa.
de silica.
Glacier/ SDI. Hibrida Vidro de estrébncio e silica 62% em volume
“condensavel” amorfa. e 77% em 040947
massa.
XRV Herculite/ Microhibrida Vidro de borossilicato de 59% em volume
Kerr Corporation. aluminio, silica coloidal. e 79% em 422534
massa.
Master Fill/ Microhibrida Vidro de bario, boro e 79% em
Biodinamica. aluminio, silicato de silicio volume.
e e 15707
e dioxido de silicio e de
titanio e oxido de ferro.
Opallis/ FGM. Microhibrida ou  Vidro de bario-aluminio 57% em volume
nanohibrida silicato silanizados e e 78% em
nanoparticulas de dioxido massa para 071106
de silicio. cores de
esmalte.
Point 4/ Kerr Microhibrida Sal sddico, buzoato, 57% em volume
Corporation. dioxido de silica, 6xido de e 76% em 451842
zinco. massa.
Vit-l-escence'"/ Microhibrida ou  Vidro de estréncio-boro- 58% em volume
Ultradent nanohibrida alumino-silicato. e 75% em B2JFW
Products, Inc. massa.



4 Seasons®/
Ivoclar Vivadent
Ltda.

Microhibrida ou
nanohibrida

Vidro de batrio, trifluoreto
de itérbio, vidro de
fluorsilicato de Ba-Al,
diéxido de silicio disperso
e oxidos mistos

esferoidais.

55-58% em
volume e 75-
77% em massa.
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Tabela 2 - Composi¢ao quimica da fase inorganica das resinas compostas investigadas

isolados Au e O. Valores nos parénteses indicam a % em massa da composi¢do das

particulas

Resina composta |

Amelogen® Plus

Charisma®

>50%

Si (51,27)

Concept Advanced -

Durafill® VS
Esthet-X™

Fill Magic
Condensavel

Filtek™ Supreme

XT
Filtek™ Z350

Glacier

XRV Herculite
Master Fill
Opallis

Point 4
Vit-l-escence™

4 Seasons®

Si (93,04)

Si (51,96)

Si (52,50)
Si (55,16)
Si (56,05)

Si (54,45)
Si (53,34)
Si (50,43)

Si (70,20)

20-50%
Si (38,82), Ba
(36,76)
Ba (38,13)
Si (48,83), Ba
(33,73)

Ba (44,05), Si
(41,11)
Ba (39,17)

Zr (39,73)
Zr (38,31)
Sr (22,71)

Ba (45,55)
Ba (34,32)
Ba (35,55)

Si (48,50), Ba

(33,74)

Si (46,61), Ba
(38,80)

5-20% 5%>
Al (19,28), Nb
(5,14) -
Al (7,36) Nb (3,24)
Yb (9,75), Al
(7,69) -
Rb* (5,73) Ca (1,23)
Nb (4,75), S
AL (1,56), Na (1,42)
Al (8,88) —
- Rb (7,77)
= Rb* (6,53)
Al (7,97), Nb Zr* (3,96), Ca
(7,59) (1,72)
Al (8,31) Nb (4,03)
Al (9,20) Nb (4,82)
Al (7,58), Nb
(5.79) Zr (4,39)
Nb (13,76), Al
(11.34) Ba (4,70)
Nb (6,21), Al
(8,37) B

* Elementos quimicos que se encontram dentro da faixa de erro do EDS.
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A NEXO 1

As Figuras e legendas abaixo estdo listadas em sequéncia, de

acordo como aparecem no Capitulo 2. A seguir encontram-se o0s

resultados das analises quimicas por EDS.
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#y ;

o F 4 . [ &
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20.0 kV;3:0z 40000x " SEH 0114 UFSCar—DﬁMa—,LCE—FEG: a0

(. o B . e ’ o gl =

T

<

2

Figura A1 — Microscopio eletrénico
de varredura modelo Philips XL 30
FEG com EDS.

Figura A2 — Resina composta
Amelogen® Plus em 120.000x de

aumento (escala de 200 nm).

Figura A3 — Resina composta
Durafill® VS em 40.000x de

aumento (escala de 500 nm).
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Figura A4 — Resina composta
Filtek™ Supreme XT em 100.000x

AccV  SpotMagn Det WD Exp F=————1 200nm
20.0°kv 2.0  100000x SE 9.9 1 UFSCar - DEMa- LCE - FEG

de aumento (escala de 200 nm).

Figura A5 — Resina composta
Filtek™ 7350 em 100.000x de
oo, BPut MMaL Dbt WOPEY ————— 200

20.0kv. 2.0 VL(EV)()“QOX.‘SJE €108 1. © UFSCar- DEMa - LOE - ?EG aumento (escala de 200 nm).

Figura A6 — Resina composta

Charisma® em  40.000x de

11 g ]
_p;'Acé,V Spof Ma Det” WD “Exps ———— 500:m”
Q -.293.0 kv ?.ﬂ;gﬂ@x SE 298 1 --*QJFSCar—DEMa—‘L(?F—FEG : aumento (escala de 500 nm).
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Figura A7 — Resina composta Vit-I-

escence™ em 40.000x de aumento

AccY SpotMagn Det WD Bxp 1 500nm
20.0kV 3.0 40000x SE 98 1 UFSCar - DEMa - LCE - FEG (escala de 500 nm)

Figura A8 — Resina composta
S %\ Esthet-X"™ em 40.000x de aumento
ACCVH.SPUT Magn  Det WD Exp |ﬁ—| 500 nm

20.0kV 3.0 40000x SE 10.0 0 UFSCar - DEMa - LCE - FEG
S A . (escala de 500 nm).

£

Figura A9 — Resina composta
Master Fill em 100.000x de

AccY . Spot Magn (iDet WD Exp. F————— 200
200KV 2.0 W00000x SE 10041 UFSCar- DEMa- LCEEFES
b

aumento (escala de 200 nm).
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Figura A10 — Resina composta

1 o ® R - " Concept Advanced em 40.000x de
ﬁActh Spot Magn  Det WD Exp ———— 500nm

- DUERCCIESRI XS CRRCE S )0/ (escala de 500 nm).

¥

b,

gy -

Figura A1l — Resina composta Fill
Magic Condensavel em 40.000x de

ShccV SpotMagn Det WD Exp ——— '500 nm- ]
§(20.0 kv 3.0 40000x SE_10.0 0 UFSCar-DEMa-LCE-FEG aumento (escala de 500 nm)
5 o i, | SEET h {4 s % g

Figura A12 — Resina composta

? Glacier em 40.000x de aumento

A’n‘\ SpotMdgn.  Det WD Exp “H———"1..500 nm .
20,0 kY. 3.0. 40000x. SE 98 1 UFSCar - DEMa -.LCE - FEG (escala de 500 nm).
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Figura A13 — Resina composta
o XRV Herculite em 40.000x de

‘»‘_.;A‘C:V_. Spot Magn Det WD E)gp l——” . 5_90 Am
20.0°kY 20 ft.()-O‘OOX SE-‘ 10.2:1 . UFSEar-D,EME-l-LCE-FEGE “ ; aumento (escala de 500 nm)

[

Figura Al4 — Resina composta
Opallis em 40.000x de aumento

Pl e <l (escala de 500 nm).

Figura Al5 — Resina composta
Point 4 em 40.000x de aumento
(escala de 500 nm).

&

- & o ¥ €0 2
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Phose e, (i, e
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\\ Figura A16 — Resina composta 4

Seasons® em 40.000x de aumento

(escala de 500 nm).



ANEXO 2

Amelogen® Plus
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SEMQuant results. Listed at 09:01:08 PM on 12/11/2007
Operator: dsm

Client: All ISIS Users

Job: Demonstration data SilLi detector (Linescanning)
Spectrum label:

Calibration data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.3 133.77 33797
Calib. element: 7464.5 190.96 11568
Gain factor = 50.002
Livetime = 100.0 seconds

Sample data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.5 136.13 33350
Total spectrum counts = 26462
Livetime = 100.0 seconds

System resolution = 141 eV

Geometry (degrees):

Tilt = 0.00

ED geometry (degrees):
Elevation = 35.00
Azimuth = 0.00
Entry angle = 0.00

Accelerating voltage = 20.00 kV

Quantitative method: ZAF ( 3 iterations).
Analysed all elements and normalised results.
2 peaks possibly omitted: 0.00, 0.52 keVv

Standards
Al K A1203 23/11/93
Si K Quartz 01/12/93
Nb L Nb 01/12/93
Ba L BaF2 01/12/93
Elmt Spect. Apparent Stat. k Ratio k Ratio
Type Conc. Sigma Sigma
Al K ED 9.474 0.418 0.17896 0.00790
Si K ED 17.522 0.509 0.37481 0.01088
Nb L ED 1.743 0.523 0.01743 0.00523
Ba L ED 19.656 1.061 0.25094 0.01355
Elmt Spect. Inten. Std Element Sigma Atomic
Type Corrn. Corrn. % % %
Al K ED 0.758 0.94 19.28 0.87 29.52
Si K ED 0.696 1.01 38.82 1.24 57.13
Nb L ED 0.523 0.99 5.14 1.47 2.29
Ba L ED 0.824 0.99 36.76 1.47 11.06
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma



Charisma®
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SEMQuant results. Listed at 08:56:32 PM on 12/11/2007

Operator: dsm
Client: All ISIS Users

Job: Demonstration data SilLi detector (Linescanning)

Spectrum label:

Calibration data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.3 133.77 33797
Calib. element: 7464.5 190.96 11568
Gain factor = 50.002
Livetime = 100.0 seconds

Sample data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.3 133.60 33528
Total spectrum counts = 32905
Livetime = 100.0 seconds

System resolution = 138 eV

Geometry (degrees):

Tilt = 0.00

ED geometry (degrees):
Elevation = 35.00
Azimuth = 0.00

Entry angle 0.00
Accelerating voltage = 20.00 kV

Quantitative method: ZAF ( 3 iterations).

Analysed all elements and normalised results.

2 peaks possibly omitted: 0.00, 0.52 kev

Standards
Al K A1203 23/11/93
Si K Quartz 01/12/93
Nb L Nb 01/12/93
Ba L BaF2 01/12/93
Elmt Spect. Apparent Stat. k Ratio
Type Conc. Sigma
Al K ED 4.189 0.356 0.07912
Si K ED 30.057 0.610 0.64294
Nb L ED 1.258 0.473 0.01258
Ba L ED 23.845 1.147 0.30441
Elmt Spect. 1Inten. Std Element Sigma
Type Corrn. Corrn. % %
Al K ED 0.747 0.94 7.36 0.61
Si K ED 0.770 1.01 51.27 1.28
Nb L ED 0.510 0.99 3.24 1.18
Ba L ED 0.821 0.99 38.13 1.31
Total 100.00

* = <2 Sigma

k Ratio
Sigma
0.00672
0.01304
0.00473
0.01464

Atomic

o

°

11.31
75.73
1.45
11.52
100.00



Concept Advanced

85

SEMQuant results.
Operator: dsm
Client: All ISIS Users

Listed at 09:32:24 PM on 12/11/2007

Job: Demonstration data SilLi detector (Linescanning)

Spectrum label:

Calibration data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.3 133.77 33797
Calib. element: 7464.5 190.96 11568
Gain factor = 50.002
Livetime = 100.0 seconds

Sample data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.6 135.03 34462
Total spectrum counts = 22745
Livetime = 100.0 seconds

System resolution = 140 eV

Geometry (degrees):

Tilt = 0.00

ED geometry (degrees):

Elevation 35.00

Azimuth 0.00

Entry angle = 0.00
Accelerating voltage = 20.00 kV
Quantitative method: ZAF ( 3 iterations).

Analysed all elements and normalised results.

2 peaks po
Standards
Al K
Si K
Ba L
Yb L
Elmt Spec
Typ
Al K ED
Si K ED
Ba L ED
Yb L ED
Elmt Spec
Typ
Al K ED
Si K ED
Ba L ED
Yb L ED
Total

* = <2 Sigm

ssibly omitted: 0.00, 0.52 keVv
A1203 23/11/93
Quartz 01/12/93
BaF2 01/12/93
YbF3 01/12/93
t. Apparent Stat. k Ratio
e Conc. Sigma
3.363 0.468 0.06352
19.421 0.590 0.41542
15.408 0.953 0.19671
4.4606 1.232 0.05937
t. Inten. Std Element Sigma
e Corrn. Corrn. % %
0.789 0.94 7.69 1.03
0.718 1.01 48.83 1.90
0.824 0.99 33.73 1.77
0.827 1.00 9.75 2.44
100.00

a

k Ratio
Sigma
0.00883
0.01262
0.01217
0.01637

Atomic

o

°

12.26
74.76
10.56
2.42
100.00



Durafill® VS
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SEMQuant results. Listed at 09:07:12 PM on 12/11/2007

Operator: dsm
Client: All ISIS Users

Job: Demonstration data SilLi detector (Linescanning)

Spectrum label:

Calibration data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.3 133.77 33797
Calib. element: 7464.5 190.96 11568
Gain factor = 50.002
Livetime = 100.0 seconds

Sample data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.2 134.30 33853
Total spectrum counts = 34301
Livetime = 100.0 seconds

System resolution = 139 eV

Geometry (degrees):

Tilt = 0.00

ED geometry (degrees):
Elevation 35.00
Azimuth 0.00
Entry angle = 0.00

Accelerating voltage = 20.00 kV

Quantitative method: ZAF ( 2 iterations).
Analysed all elements and normalised results.

2 peaks possibly omitted: 0.00, 0.52 kev

Standards
Si K Quartz 01/12/93
Ca K Wollas 23/11/93
Rb L Not defined
Elmt Spect. Apparent Stat.
Type Conc. Sigma
Si K ED 61.925 1.592
Ca K ED 0.579 0.218
Rb L ED 2.991~* 2.371
Elmt Spect. Inten. Std Element
Type Corrn. Corrn. %
Si K ED 1.188 1.01 93.04
Ca K ED 0.838 0.99 1.23
Rb L ED 0.932 0.99 5.73%
Total 100.00

* = <2 Sigma

(@]

Ratio k Ratio
Sigma
.32460 0.03405
.01688 0.00635
.02991~ 0.02371
Sigma Atomic
4.25 97.13
0.46 0.90
4.28 1.96%
100.00



Esthet - X
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SEMQuant results. Listed at 10:39:54 PM on 12/11/2007

Operator: dsm
Client: All ISIS Users

Job: Demonstration data SilLi detector (Linescanning)

Spectrum label:

Calibration data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.3 133.77 33797
Calib. element: 7464.5 190.96 11568
Gain factor = 50.002
Livetime = 100.0 seconds

Sample data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.3 134.35 34561
Total spectrum counts = 28724
Livetime = 100.0 seconds

System resolution = 139 eV

Geometry (degrees):

Tilt = 0.00

ED geometry (degrees):
Elevation = 35.00
Azimuth = 0.00

Entry angle 0.00
Accelerating voltage = 20.00 kV
Quantitative method: ZAF ( 3 iterations).

Analysed all elements and normalised results.

2 peaks possibly omitted: 0.00, 0.52 keVv
Standards
Na K Albite 02/12/93

Al K A1203 23/11/93
Si K Quartz 01/12/93
S K FeS2 01/12/93
Nb L Nb 01/12/93
Ba L BaF2 01/12/93
Elmt Spect. Apparent Stat. k Ratio
Type Conc. Sigma
Na K ED 0.842 0.290 0.09904
Al K ED 3.562 0.325 0.06728
Si K ED 21.717 0.536 0.46453
S K ED 0.780 0.282 0.01460
Nb L ED 1.827 0.576 0.01827
Ba L ED 26.444 1.174 0.33759
Elmt Spect. Inten. Std Element Sigma
Type Corrn. Corrn. % %
Na K ED 0.833 0.89 1.42 0.48
Al K ED 0.703 0.94 7.11 0.63
Si K ED 0.742 1.01 41.11 1.24
S K ED 0.702 1.00 1.56 0.56
Nb L ED 0.540 0.99 4.75 1.43
Ba L ED 0.842 0.99 44.05 1.42
Total 100.00

k Ratio
Sigma
.03406
.00614
.01146
.00528
.00576
.01499

O O O O oo

Atomic

%

2.79
11.93
66.24

2.20

2.31
14.52

100.00
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Fill Magic Condensavel

SEMQuant results. Listed at 09:25:56 PM on 12/11/2007
Operator: dsm

Client: All ISIS Users

Job: Demonstration data SilLi detector (Linescanning)
Spectrum label:

Calibration data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.3 133.77 33797
Calib. element: 7464.5 190.96 11568
Gain factor = 50.002
Livetime = 100.0 seconds

Sample data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.6 135.50 33684
Total spectrum counts = 30800
Livetime = 100.0 seconds

System resolution = 140 eV

Geometry (degrees):

Tilt = 0.00
ED geometry (degrees):
Elevation = 35.00
Azimuth = 0.00
Entry angle = 0.00

Accelerating voltage = 20.00 kV

Quantitative method: ZAF ( 3 iterations).
Analysed all elements and normalised results.

2 peaks possibly omitted: 0.00, 0.52 keVv

Standards
Al K Al1203 23/11/93
Si K Quartz 01/12/93
Ba L BaF2 01/12/93
Elmt Spect. Apparent Stat. k Ratio k Ratio
Type Conc. Sigma Sigma
Al K ED 4.847 0.358 0.09155 0.00676
Si K ED 28.780 0.596 0.61562 0.01276
Ba L ED 23.690 1.146 0.30243 0.01463
Elmt Spect. Inten. Std Element Sigma Atomic
Type Corrn. Corrn. % % %
Al K ED 0.742 0.94 8.88 0.63 13.35
Si K ED 0.753 1.01 51.96 1.16 75.08
Ba L ED 0.822 0.99 39.17 1.25 11.57
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma
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Filtek™ Supreme XT

SEMQuant results. Listed at 09:57:56 PM on 12/11/2007
Operator: dsm

Client: All ISIS Users

Job: Demonstration data SilLi detector (Linescanning)
Spectrum label:

Calibration data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.3 133.77 33797
Calib. element: 7464.5 190.96 11568
Gain factor = 50.002
Livetime = 100.0 seconds

Sample data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.3 135.77 34517
Total spectrum counts = 26522
Livetime = 100.0 seconds

System resolution = 140 eV

Geometry (degrees):

Tilt = 0.00
ED geometry (degrees):
Elevation = 35.00
Azimuth = 0.00
Entry angle = 0.00

Accelerating voltage = 20.00 kV

Quantitative method: ZAF ( 3 iterations).
Analysed all elements and normalised results.

2 peaks possibly omitted: 0.00, 0.52 keVv

Standards
Si K Quartz 01/12/93
Rb L Not defined
Zr L zZzr 01/12/93
Elmt Spect. Apparent Stat. k Ratio k Ratio
Type Conc. Sigma Sigma
Si K ED 36.009 1.335 0.77024 0.02855
Rb L ED 4.147 1.963 0.04147 0.01963
Zr L ED 12.753 0.797 0.12753 0.00797
Elmt Spect. Inten. Std Element Sigma Atomic
Type Corrn. Corrn. % % %
Si K ED 1.1406 1.01 52.50 2.51 78.02
Rb L ED 0.892 0.99 7.77 3.40 3.80
Zr L ED 0.536 0.99 39.73 2.23 18.18
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma
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Filtek™ 2350

SEMQuant results. Listed at 09:51:29 PM on 12/11/2007
Operator: dsm

Client: All ISIS Users

Job: Demonstration data SilLi detector (Linescanning)
Spectrum label:

Calibration data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.3 133.77 33797
Calib. element: 7464.5 190.96 11568
Gain factor = 50.002
Livetime = 100.0 seconds

Sample data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.4 133.82 34537
Total spectrum counts = 25055
Livetime = 100.0 seconds

System resolution = 138 eV

Geometry (degrees):
Tilt = 0.00

ED geometry (degrees):

Elevation = 35.00
Azimuth = 0.00
Entry angle = 0.00

Accelerating voltage = 20.00 kV

Quantitative method: ZAF ( 3 iterations).
Analysed all elements and normalised results.

2 peaks possibly omitted: 0.00, 0.52 keVv

Standards
Si K Quartz 01/12/93
Rb L Not defined
Zr L zZzr 01/12/93
Elmt Spect. Apparent Stat. k Ratio k Ratio
Type Conc. Sigma Sigma
Si K ED 33.979 1.272 0.72682 0.02721
Rb L ED 3.129* 1.872 0.03129* 0.01872
Zr L ED 10.883 0.771 0.10883 0.00771
Elmt Spect. Inten. Std Element Sigma Atomic
Type Corrn. Corrn. % % %
Si K ED 1.1406 1.01 55.16 2.78 79.83
Rb L ED 0.892 0.99 6.53%* 3.66 3.10%
Zr L ED 0.528 0.99 38.31 2.38 17.07
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma
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Glacier

SEMQuant results. Listed at 10:44:39 PM on 12/11/2007
Operator: dsm

Client: All ISIS Users

Job: Demonstration data SilLi detector (Linescanning)
Spectrum label:

Calibration data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.3 133.77 33797
Calib. element: 7464.5 190.96 11568
Gain factor = 50.002
Livetime = 100.0 seconds

Sample data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.5 134.48 34321
Total spectrum counts = 30596
Livetime = 100.0 seconds

System resolution = 139 eV

Geometry (degrees):

Tilt = 0.00

ED geometry (degrees):

Elevation = 35.00

Azimuth = 0.00

Entry angle = 0.00
Accelerating voltage = 20.00 kV
Quantitative method: ZAF ( 3 iterations).

Analysed all elements and normalised results.
2 peaks possibly omitted: 0.00, 0.52 keVv

Standards

Al K A1203 23/11/93

Si K Quartz 01/12/93

Ca K Wollas 23/11/93

Sr L SrF2 01/12/93

Zr L Zzr 01/12/93

Nb L Nb 01/12/93
Elmt Spect. Apparent Stat. k Ratio k Ratio

Type Conc. Sigma Sigma
Al K ED 5.481 0.395 0.10354 0.00746
Si K ED 34.674 0.745 0.74169 0.01594
Ca K ED 0.876 0.253 0.02554 0.00738
Sr L ED 13.165 1.273 0.18874 0.01824
Zr L ED 1.009% 0.676 0.01009* 0.00676
Nb L ED 2.114 0.595 0.02114 0.00595
Elmt Spect. Inten. Std Element Sigma Atomic
Type Corrn. Corrn. % % %

Al K ED 1.156 0.94 7.97 0.63 10.87

Si K ED 1.041 1.01 56.05 2.37 73.41
Ca K ED 0.857 0.99 1.72 0.49 1.58

Sr L ED 0.975 0.99 22.71 1.89 9.54

Zr L ED 0.429 0.99 3.96% 2.55 1.60%
Nb L ED 0.469 0.99 7.59 1.99 3.01
Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma



XRV Herculite
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SEMQuant results. Listed at 09:12:38 PM on 12/11/2007
Operator: dsm

Client: All ISIS Users

Job: Demonstration data SilLi detector (Linescanning)
Spectrum label:

Calibration data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.3 133.77 33797
Calib. element: 7464.5 190.96 11568
Gain factor = 50.002
Livetime = 100.0 seconds

Sample data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.5 135.34 33732
Total spectrum counts = 32648
Livetime = 100.0 seconds

System resolution = 140 eV

Geometry (degrees):
Tilt = 0.00

ED geometry (degrees):

Elevation = 35.00
Azimuth = 0.00
Entry angle = 0.00

Accelerating voltage = 20.00 kV

Quantitative method: ZAF ( 3 iterations).
Analysed all elements and normalised results.

3 peaks possibly omitted: 0.00, 0.52, 9.66 keV

Standards
Si K Quartz 01/12/93

Ba L BaF2 01/12/93

Elmt Spect. Apparent Stat. k Ratio k Ratio
Type Conc. Sigma Sigma

Si K ED 29.237 0.609 0.62539 0.01302

Ba L ED 25.962 1.193 0.33145 0.01522

Elmt Spect. Inten. Std Element Sigma Atomic
Type Corrn. Corrn. % % %

Si K ED 0.789 1.01 54.45 1.25 85.39

Ba L ED 0.838 0.99 45.55 1.25 14.61

Total 100.00 100.00

* = <2 Sigma
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SEMQuant results. Listed at 10:05:32 PM on 12/11/2007

Operator: dsm
Client: All ISIS Users

Job: Demonstration data SilLi detector (Linescanning)

Spectrum label:

Calibration data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.3 133.77 33797
Calib. element: 7464.5 190.96 11568
Gain factor = 50.002
Livetime = 100.0 seconds

Sample data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.4 135.76 34556
Total spectrum counts = 28268
Livetime = 100.0 seconds

System resolution = 140 eV

Geometry (degrees):

Tilt = 0.00

ED geometry (degrees):
Elevation = 35.00
Azimuth = 0.00

Entry angle 0.00
Accelerating voltage = 20.00 kV

Quantitative method: ZAF ( 3 iterations).

Analysed all elements and normalised results.

3 peaks possibly omitted: 0.00, 0.52, 11.04 keV

Standards
Al K A1203 23/11/93
Si K Quartz 01/12/93
Nb L Nb 01/12/93
Ba L BaF2 01/12/93
Elmt Spect. Apparent Stat. k Ratio
Type Conc. Sigma
Al K ED 4.410 0.349 0.08330
Si K ED 28.581 0.599 0.61135
Nb L ED 1.395 0.442 0.01395
Ba L ED 19.097 1.045 0.24380
Elmt Spect. 1Inten. Std Element Sigma
Type Corrn. Corrn. % %
Al K ED 0.774 0.94 8.31 0.64
Si K ED 0.781 1.01 53.34 1.37
Nb L ED 0.504 0.99 4.03 1.23
Ba L ED 0.811 0.99 34.32 1.38
Total 100.00

* = <2 Sigma

k Ratio
Sigma
0.00659
0.01282
0.00442
0.01334

Atomic

o

°

12.31
75.96
1.74
9.99
100.00



Opallis
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SEMQuant results. Listed at 09:49:13 PM on 12/11/2007

Operator: dsm
Client: All ISIS Users

Job: Demonstration data SilLi detector (Linescanning)

Spectrum label:

Calibration data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.3 133.77 33797
Calib. element: 7464.5 190.96 11568
Gain factor = 50.002
Livetime = 100.0 seconds

Sample data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.6 134.65 34413
Total spectrum counts = 26278
Livetime = 100.0 seconds

System resolution = 139 eV

Geometry (degrees):

Tilt = 0.00

ED geometry (degrees):
Elevation = 35.00
Azimuth = 0.00

Entry angle 0.00
Accelerating voltage = 20.00 kV

Quantitative method: ZAF ( 3 iterations).

Analysed all elements and normalised results.

2 peaks possibly omitted: 0.00, 0.52 kev

Standards
Al K A1203 23/11/93
Si K Quartz 01/12/93
Nb L Nb 01/12/93
Ba L BaF2 01/12/93
Elmt Spect. Apparent Stat. k Ratio
Type Conc. Sigma
Al K ED 4.553 0.337 0.08600
Si K ED 25.093 0.562 0.53675
Nb L ED 1.595 0.474 0.01595
Ba L ED 18.772 1.018 0.23966
Elmt Spect. 1Inten. Std Element Sigma
Type Corrn. Corrn. % %
Al K ED 0.764 0.94 9.20 0.66
Si K ED 0.769 1.01 50.43 1.38
Nb L ED 0.511 0.99 4.82 1.37
Ba L ED 0.816 0.99 35.55 1.42
Total 100.00

* = <2 Sigma

k Ratio
Sigma
0.00636
0.01202
0.00474
0.01299

Atomic

o

°

13.93
73.37
2.12
10.58
100.00
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SEMQuant results.
Operator: dsm

Client: All ISIS Users
Job:
Spectrum label:

Calibration data:
Strobe:

Calib. element:

Gain factor = 50.002

Demonstration data

Livetime

Sample data
Strobe:
Total spec
Livetime

System reso

Geometry (d
Tilt

ED geometry
Elevation
Azimuth
Entry angl

Acceleratin
Quantitativ

lution = 139 eV
egrees) :
= 0.00
(degrees) :
35.00
= 0.00
e = 0.00
g voltage = 20.00 kV
e method: ZAF ( 3 iterations).
Analysed all elements and normalised results.
2 peaks possibly omitted: 0.00, 0.52 keVv
Standards
Al K A1203 23/11/93
Si K Quartz 01/12/93
Zr L Zzr 01/12/93
Nb L Nb 01/12/93
Ba L BaF2 01/12/93
Elmt Spect. Apparent Stat. k Ratio
Type Conc. Sigma
Al K ED 4.998 0.367 0.09440
Si K ED 32.664 0.637 0.69870
Zr L ED 1.817 0.552 0.01817
Nb L ED 2.598 0.532 0.02598
Ba L ED 23.376 1.119 0.29843
Elmt Spect. Inten. Std Element Sigma
Type Corrn. Corrn. % %
Al K ED 0.776 0.94 7.58 0.55
Si K ED 0.793 1.01 48.50 1.29
Zr L ED 0.487 0.99 4.39 1.28
Nb L ED 0.529 0.99 5.79 1.13
Ba L ED 0.815 0.99 33.74 1.28
Total 100.00

* = <2 Sigm

= 100.0 seconds

Energy Resn.
-8.3 133.77
7464.5 190.96

: Energy Resn.

-8.3 134.38
33160

trum counts =

SiLi detector

Listed at 10:50:26 PM on 12/11/2007

(Linescanning)

Area
33797
11568

Area
34488

= 100.0 seconds

a

k Ratio
Sigma
.00694
.01362
.00552
.00532
.01429

O O O O o

Atomic

11.89
73.05
2.04
2.63
10.39
100.00
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SEMQuant results. Listed at 10:33:40 PM on 12/11/2007

Operator: dsm
Client: All ISIS Users

Job: Demonstration data SilLi detector (Linescanning)

Spectrum label:

Calibration data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.3 133.77 33797
Calib. element: 7464.5 190.96 11568
Gain factor = 50.002
Livetime = 100.0 seconds

Sample data: Energy Resn. Area
Strobe: -8.6 133.77 34585
Total spectrum counts = 28789
Livetime = 100.0 seconds

System resolution = 138 eV

Geometry (degrees):

Tilt = 0.00

ED geometry (degrees):
Elevation = 35.00
Azimuth = 0.00

Entry angle 0.00
Accelerating voltage = 20.00 kV

Quantitative method: ZAF ( 3 iterations).

Analysed all elements and normalised results.

2 peaks possibly omitted: 0.00, 0.52 kev

Standards

Al K A1203 23/11/93

Si K Quartz 01/12/93

Nb L Nb 01/12/93

Ba L BaF2 01/12/93

Elmt Spect. Apparent Stat. k Ratio
Type Conc. Sigma

Al K ED 6.471 0.391 0.12224

Si K ED 34.680 0.708 0.74181

Nb L ED 3.399 0.468 0.03399

Ba L ED 1.811 0.533 0.02312

Elmt Spect. Inten. Std Element Sigma
Type Corrn. Corrn. % %

Al K ED 1.097 0.94 11.34 0.68

Si K ED 0.950 1.01 70.20 1.77

Nb L ED 0.475 0.99 13.76 1.66

Ba L ED 0.740 0.99 4.70 1.32

Total 100.00

* = <2 Sigma

k Ratio
Sigma
0.00738
0.01515
0.00468
0.00680

Atomic

o

°

13.55
80.57
4.77
1.10
100.00



4 Seasons®
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SEMQuant results. Listed at 09:21:15 PM on 12/11/2007

Operator: dsm
Client: All ISIS Users

Job: Demonstration data SiLi detector

Spectrum label:
Calibration data:
Calib. element:

Gain factor = 50.002
Livetime = 100.0 seconds

Sample data:

Total spectrum counts = 20201
Livetime

System resolution = 139 eV
Geometry (degrees):

Tilt = 0.00
ED geometry (degrees):
Elevation = 35.00
Azimuth = 0.00

Entry angle 0.00

Energy Resn.
Strobe: -8.3 133.77
7464.5 190.96

Energy Resn.
Strobe: -8.4 134.62

Accelerating voltage = 20.00 kV

(Linescanning)

Area
33797
11568

Area
33452

= 100.0 seconds

Quantitative method: ZAF ( 3 iterations).

Analysed all elements and normalised results.

2 peaks possibly omitted: 0.0

Standards
Al K A1203 23/11/93
Si K Quartz 01/12/93
Nb L Nb 01/12/93
Ba L BaF2 01/12/93
Elmt Spect. Apparent Stat.
Type Conc. Sigma
Al K ED 2.935 0.278
Si K ED 16.756 0.465
Nb L ED 1.541 0.464
Ba L ED 15.156 0.928
Elmt Spect. 1Inten. Std Element
Type Corrn. Corrn. %
Al K ED 0.742 0.94 8.37
Si K ED 0.761 1.01 46.61
Nb L ED 0.525 0.99 6.21
Ba L ED 0.827 0.99 38.80
Total 100.00

* = <2 Sigma

0, 0.52 keVv

o O O o

Ratio

.05543
.35842
.01541
.19348

Sigma

.78
.61
.76
.73

N e)

k Ratio
Sigma
0.00524
0.00995
0.00464
0.01185

Atomic

o

°

13.37
71.56
2.88
12.18
100.00
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ANEXO 3

Correio eletronico confirmando a aceitagdo do artigo “Influéncia das
Particulas de Carga Inorganica nas Propriedades Fisicas, Quimicas e
Mecanicas de Resinas Compostas — Revisdo Sistematica” na Revista de
Pés-Graduagdo — RPG, da Faculdade de Odontologia da Universidade de
Sao Paulo.



	FOLHA DE ROSTO
	FICHA CATALOGRÁFICA
	COMISSÃO EXAMINADORA
	DADOS CURRICULARES
	DEDICATÓRIA
	EPÍGRAFE
	AGRADECIMENTOS
	PREFÁCIO
	SUMÁRIO
	LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS
	RESUMO
	ABSTRACT
	INTRODUÇÃO
	PROPOSIÇÃO
	CAPÍTULO 1
	CAPÍTULO 2
	BIBLIOGRAFIA
	ANEXOS

