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RESUMO

As resinas compostas vém sendo estudadas de longa data, sempre na procura de
propiciar aos clinicos um melhor entendimento do seu processo de polimerizagdo e a
obtencdo de melhores resultados nos procedimentos restauradores. A proposta deste
trabalho foi determinar o grau de conversdo, a microdureza e o coeficiente de expansao
térmica das resinas restauradoras TPH Spectrum (Dentsply) e Filtek P60 (3M), em
fun¢do da profundidade. Os materiais foram polimerizados por uma fonte de luz
halégena durante 40 segundos em anéis de aluminio em diferentes espessuras (1, 2, 3 e
4 mm). O grau de conversio foi determinado através da espectroscopia no
infravermelho préximo com transformada de Fourier, utilizando a razao entre bandas de
absorcao correspondentes as ligacdes duplas alifaticas e aromaticas. Para tanto, foram
confeccionadas pastilhas contendo 20mg de resina e 150mg de KBr e os espectros
foram obtidos em um espectrometro Nexus 670 (Nicolet). As medidas de microdureza
Vickers foram obtidas com um aparelho HMV 2000 (Shimadzu), utilizando uma
amostra de cada espessura. A expansao térmica foi estudada através da técnica da
extensometria. Os resultados mostraram que para as duas resinas ocorre uma diminuig@o
no grau de conversao e na microdureza a medida que se aumenta a profundidade, como
esperado. Para as medidas de expansdo térmica, a resina Filtek P60 n3o apresentou
diferencas significativas nas quatro profundidades, enquanto para a resina TPH
Spectrum houve um aumento no coeficiente de expansao térmica com a profundidade.
Nao foi observada uma correlagdo entre o grau de conversiao e a microdureza nas duas
resinas estudadas. A determinagdo do grau de conversdo através de espectros de
absor¢do no infravermelho préoximo mostrou-se mais preciso do que quando

determinado a partir de espectros na regido infravermelho médio.



ABSTRACT

The composite resins have been widely studied allowing a better understanding
of the process of polymerization. As consequence, better results in the clinical
procedures have been obtained. The purpose of this work was to study the degree of
conversion, the hardness and the thermal expansion of the TPH Spectrum (Dentsply)
and Filtek P60 (3M) resins in different depths. Samples were prepared for each resin
using aluminum rings 10 mm in internal diameter and with different thickness (1, 2, 3,
and 4 mm). Resin composites were cured with a halogen light curing unit for 40 s. The
degree of conversion was determined from FTIR spectra by comparison of the aliphatic
=CH, bond at 4743 cm™ with that of the aromatic component at 4623 cm™ for the cured
and uncured states. For that, pellets containing 20 mg of resin powder (cured or
uncured) and 150 mg of KBr powder were made. The near infra-red spectra were
obtained in a FT-IR spectrophotometer (model Nexus 670, Nicolet). The Vickers
hardness was measured with a Micro Hardness Tester (model HMV 2000, Shimadzu).
The thermal expansion was studied through the strain gauge technique. The results
showed a decrease in the value of DC and hardness as increases the depth. For Filtek
P60 resin, it was not observed significant difference in the coefficient of thermal
expansion at different depths. On the other hand, an increase was observed in the
coefficient as it increases the depth for the TPH Spectrum resin. There is not correlation
between the conversion degree and the microhardness for the two studied resins. DC
values more accurate were obtained from near infra-red spectra when compared with

those obtained from medium infra-red spectra.
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1. INTRODUCAO

A busca por um material que reparasse a morfologia, a fungdo e a estética aos dentes
restaurados sempre foi uma preocupacdo da Dentistica Restauradora, especialidade da
Odontologia responsavel por procedimentos preventivos e restauradores. Atualmente, dentre
os materiais restauradores diretos utilizados as resinas compostas sdo as que mais tém se
destacado. A exigéncia estética da sociedade atual, o desenvolvimento de novas técnicas
restauradoras € o aprimoramento das resinas compostas tem levado a um desenvolvimento
crescente no uso destes materiais. Com isso, suas indicagdes foram ampliadas e hoje ¢ cada
vez mais comum o uso das resinas tanto nos dentes anteriores quanto nos posteriores.

Desde a introdugdo dos materiais compostos em 1960, avangos significativos
trouxeram melhorias nas propriedades das resinas, tais como resisténcia ao desgaste, as
fraturas, & infiltragio marginal, menor contragdo térmica e uma melhor estabilidade de cor'.
Uma outra importante evolucdo nas resinas compostas ocorreu em relagdo ao seu sistema de
ativacdo. As primeiras resinas compostas quimicamente ativadas foram substituidas
inicialmente pelas resinas compostas ativadas com luz ultravioleta, e posteriormente ativadas
por luz visivel.

Atualmente, as resinas fotopolimerizdveis tém sido largamente utilizadas na clinica
odontoldgica, por permitir um tempo de trabalho controlado pelo profissional®, facil manuseio
e insercdo na cavidade, boa propriedade mecanica e excelente estética. Apesar de todo o
desenvolvimento alcangado deficiéncias nas restauracdes diretas ainda persistem como uma
inerente contragdo de polimerizagdo®, microinfiltragdo e uma profundidade de polimerizagio
limitada®. Entre varias caracteristicas essenciais para um material restaurador, as resinas
devem possuir uma adequada resisténcia a compressao, resisténcia a tragao, resisténcia ao
desgaste e estabilidade dimensional sob todas as condi¢des de uso, principalmente mudancas
de temperatura. As grandes mudangas térmicas ocorridas na cavidade bucal tornam o
coeficiente de expansdo térmica relevante no uso dos materiais odontoldgicos e estudos tém
sido feitos na tentativa de encontrar materiais que possuam o coeficiente de expansao térmica
proxima ao das estruturas dentarias™®.

A adequada polimerizagdo das resinas compostas ¢ um fator fundamental para a
obtencdo de boas propriedades fisicas e um melhor desempenho clinico das restauragdes.
Uma polimerizagao insuficiente desses materiais pode reduzir a dureza, a estabilidade de cor,
a resisténcia, além de componentes ndo polimerizados poderem se desprender da restauragao

contribuindo para o aparecimento de céries secundarias e causar danos pulpares’®. Diversos
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trabalhos tém demonstrado a importancia do grau de polimerizagao sobre as propriedades
fisicas e mecanicas das resinas compositas’'°.

Para a andlise da profundidade de polimerizacdo das resinas restauradoras métodos
diretos e indiretos tém sido propostos. Como métodos indiretos utilizam-se a microscopia
optica, o método da raspagem e os testes de microdureza. Os métodos diretos, como a
espectroscopia no infravermelho e espectroscopia Raman, determinam o grau de conversao do
monoémero durante o processo de polimerizagdo' "' .

A espectroscopia no infravermelho vem se mostrando como o método mais confiavel
para analisar a profundidade de cura das resinas fotoativadas por determinar diretamente a
quantidade de monémero que é convertido durante o processo de polimerizacdo'. Duas
regides espectrais sdo utilizadas para a obtencdo de espectros de absorc¢do: regides de
infravermelho médio (MIR) e infravermelho proéximo (NIR)". A determinacio do grau de
conversao a partir da analise quantitativa de espectros NIR tem demonstrado ser mais preciso
devido a auséncia de absorcdo de agua. O método indireto de microdureza tem como
vantagens o fato de ser relativamente simples e por apresentar, para alguns materiais, uma
correlagio com o grau de conversio'>'®"7,

Este trabalho teve como proposta estudar o grau de conversdo na polimerizagdo de
duas resinas em funcao da profundidade de cura, e o seu efeito em propriedades fisicas como
dureza e expansdo térmica. Além disso, verificar se ha correlagdo entre a dureza e o grau de
conversdo. Como conseqiiéncia, busca-se conhecer melhor o comportamento das resinas

estudadas visando obter melhores resultados no dia a dia dos clinicos, orientando estes quanto

a otimizacao dos procedimentos restauradores.
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2. FUNDAMENTOS TEORICOS

2.1. RESINAS RESTAURADORAS DIRETAS

As primeiras resinas para restauragdes dentais diretas foram langadas no mercado por
Blumenthal, em 1936 durante a II Guerra Mundial. A composi¢ao deste material era um pé
(metacrilato de glicidila) e um liquido (acido acrilico) que polimerizava pelo processo de
oxido-reducdo. As resinas acrilicas baseadas nos metacrilatos apresentavam boas
caracteristicas estéticas para a época, resisténcia e insolubilidade em fluidos orais, tornando-as
superiores aos cimentos de silicato, materiais até entdo existentes. No entanto, a excessiva
contragdo de polimerizagdo, o elevado coeficiente de expansdo térmica, porosidades e o
manchamento resultavam em fracassos clinicos apés um periodo curto de tempo'®. No intuito
de melhorar as propriedades fisicas das resinas acrilicas, varios pesquisadores iniciaram seus
estudos. Por volta de 1940, Paffenbarger adicionou particulas inorgénicas (particulas de
cargas) a resina acrilica tentando diminuir o coeficiente de dilatacdo e aumentar a sua
resisténcia mecanica. Em 1948, Ward alterou o sistema de polimerizagdo para diminuir os
problemas de oOxido-reducdo e porosidade superficial, introduzindo um sistema de
polimerizagdo com o acido sulfinico e ndo mais o acido acrilico'®. Em 1951, Knok e Glenn,
baseados nas experiéncias de Paffenbarger adicionaram 15% de silicato de aluminio a resina
acrilica, obtendo o que foi considerado na época como resina composta, uma vez que o
produto obtido era formado por outros dois que ndo reagiam entre si. Porém este material nao
obteve sucesso, pois o silicato funcionava como cunha na resina acrilica, fraturando-se com
facilidade.

Um maior avango na historia das resinas ocorreu com os estudos de Raphael Lee
Bowen. Motivado pelas limitagdes das resinas acrilicas, iniciou suas experiéncias
desenvolvendo as resinas epoxidicas, e em 1951, reforcou as resinas epoxidicas com
particulas de carga. As deficiéncias das resinas epoxidicas, como a lenta velocidade de
polimerizacdo e a instabilidade de cor, estimularam este pesquisador em combinar as
vantagens das resinas epoxidicas com as resinas acrilicas'. O produto da reag¢io entre um
Bisfenol 4 e o metacrilato de glicidila (GMA) formou a molécula de dimetacrilato de bisfenol
A-bis-glicidila (Bis-GMA) ou molécula de Bowen, que ainda hoje é matriz organica em
varios materiais de aplicacdes odontologicas.

Em 1963, Bowen™ sugeriu que o aumento da parte inorgénica e o tratamento da

superficie das particulas inorganicas com um vinil silano resultariam no aumento da
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resisténcia mecanica e no modulo de elasticidade e uma relativa redugcdo da contracao de
polimerizacao e do coeficiente de expansao térmica. Este achado fez com que os compositos
ou resinas compostas rapidamente substituissem os cimentos de silicato e as resinas acrilicas,
até entdo utilizados.

O material composito ¢ geralmente formado de dois ou mais constituintes insoluveis
um no outro e, esta combinagdo, possui propriedades superiores ou intermediarias daquelas
dos componentes originais. Compdsito, em odontologia, se refere a estrutura que apresenta
uma combinagdo de fase orgédnica e inorganica em sua composi¢do. As resinas compostas
representam um bom exemplo, uma vez que sdo compostas principalmente por uma matriz
organica, cargas inorgdnicas e um silano (agente de unido entre as duas fases)'. O termo
resinas compostas ¢ mais frequentemente utilizado para denominag¢do dos compositos
restauradores.

As resinas compostas sdo baseadas em sistemas multicomponentes de mondmeros
metacrilatos. Estes monomeros sdo usualmente difuncionais, embora os mondmeros
monofuncionais também sejam usados. A funcionalidade ¢ baseada nos grupos metacrilatos
reativos na polimerizagio’.

O componente organico de um compo6sito dental polimerizado é a matriz polimérica.
O polimero ¢ uma macromolécula formada pela unido de varias unidades estruturais
recorrentes chamadas mondmeros. O processo pelo quais os mondmeros sdo unidos e
convertido em polimero ¢ chamado de polimerizacdo. Os monomeros usados na Odontologia
sdo geralmente liquidos que se convertem em solidos durante o processo de polimerizagdo” .
A polimerizagdo dos mondmeros dimetacrilatos ocorre através de um mecanismo de
poliadi¢do iniciado por radicais livres, que ocorre em trés estagios distintos e concomitantes:
iniciagdo, propagacao e terminagao.

Os mondmeros dimetacrilatos polimerizam formando cadeias tridimensionais com
grande quantidade de ligagdes cruzadas, as quais conferem grande resisténcia mecanica a
cadeia reticulada®.

A maioria das resinas compostas emprega como matriz organica mondmeros que sao
substancias aromaticas como o Bis-GMA e/ou diacrilatos alifaticos como os uretanos
dimetacrilatos.

A molécula de Bis-GMA, principal mondémero formador da maioria dos compdsitos
disponiveis comercialmente, pode ser descrita como um éster aromatico de um dimetacrilato,
sintetizado a partir de uma resina epoxidica (etilenoglicol de bisfenol A) e metilmetacrilato.

Apresenta alto peso molecular e reduzida flexibilidade, devido a presenca de dois grupos
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aromaticos no centro da cadeia’'. Os mondmeros de alto peso molecular, como o Bis-GMA,
sdo altamente viscosos a temperatura ambiente. O uso de mondmeros diluentes ¢ essencial
para produzir pastas de melhor consisténcia na pratica clinica bem como aumentar a
incorporacdo de particulas de carga. Os mondmeros de baixa viscosidade frequentemente
empregados como diluentes sio o TEGDMA (trietilenoglicol dimetacrilato) e o EGDMA
(etilenoglicol dimetacrilato). A adicdo do TEGDMA ou outra molécula de baixo peso
molecular aumenta o grau de conversdo do compoésito, mas também a contragdo de
polimeriza¢ao, um fator que limita a quantidade de mondmero de baixo peso molecular que
pode ser adicionado em um composto'’.

Entre os produtos que empregam os monOmeros uretanos dimetacrilatos, o
dimetacrilato de isooctil-bis-etilenoglicouretano (UEDMA), mais conhecido por etileno
uretano dimetacrilato, ¢ o mais utilizado. Estes mondmeros também apresentam alto peso
molecular, mas menor viscosidade ¢ uma grande flexibilidade devido a ligagdo uretano®'.
Alguns compositos associam mondmeros de Bis-GMA com UEDMA, além de outras
matrizes organicas, como o Bis-EMA (dimetacrilato de bisfenol A bis-etilenoglicol). O Bis-
EMA ¢ um homoélogo do Bis-GMA, sem a presenga dos grupos hidroxila, o que promove
significativa redu¢do nas pontes de hidrogénio intermoleculares, resultando em maior
mobilidade®'. A Figura 1 mostra os mondmeros mais utilizados.

A incorporacdo das particulas inorganicas a matriz organica melhora
consideravelmente as propriedades fisicas e mecanicas dos materiais. Assim, hd uma
diminui¢do na contragdo de polimerizagdo e no coeficiente de expansdo térmica ¢ um
aumento na resisténcia a abrasdo e a compressﬁolg. Além disso, o volume, tamanho € a
distribuicdo por tamanho das cargas inorgénicas sdo fatores determinantes nas propriedades e
no desempenho clinico do compdsito. As particulas inorganicas mais utilizadas sdo os vidros

de bario, boro, zinco, estroncio, quartzo, zirconia, silica pirolitica e o silicato-litio-aluminio.
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Figura 1: Monomeros mais utilizados como matrizes organicas das resinas odontologicas.

As particulas inorganicas sdo tratadas com agentes de unido como os silanos
organicos, que sdo usados para promover a adesdo entre a carga inorginica € a matriz da
resina, provendo uma estabilidade hidrolitica e prevenindo a penetragdo de 4gua na interface
resina/carga. Pequenas quantidades de outros aditivos como um sistema ativador—iniciador ¢
necessario para a polimerizagdo. Inibidores como a hidroquinona aumentam a estabilidade de
armazenagem e previnem a polimerizagdo prematura do produto. Pigmentos fornecem
tonalidades de cores semelhantes as estruturas dentarias. Os radiopacificadores permitem a
detecgdo das restauragdes num exame radiologico.

As primeiras resinas compostas eram ativadas quimicamente e eram fornecidas em
duas pastas. Os radicais livres gerados pela reagdo quimica entre o peroxido de benzoila
como agente iniciador e a amina terciaria como ativador, iniciavam a polimerizacdo dos

metacrilatos. A desvantagem da incorporagdo de bolhas no interior da massa durante a
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espatulagdo inibindo a polimerizagdo, além do reduzido tempo de trabalho fez com que as
resinas ativadas quimicamente ou autopolimerizaveis fossem substituidas por materiais
ativados fisicamente (luz ou calor).

No inicio na década de 70 surgiram os compositos polimerizados com o uso da luz,
denominados fotopolimerizaveis. Os primeiros sistemas fotoativados usavam luz ultravioleta
(comprimentos de onda de 10 nm a 380 nm), que agia como ativador e excitava o iniciador,
normalmente um éter, que por meio de energizagdo quebrava as duplas ligagdes carbono-
carbono e gerava os radicais livres. Estes por sua vez, também buscavam novas ligacdes para
conseguirem estabilidade formando os polimeros™. Alguns inconvenientes como uma
limitada profundidade de penetracdo, preocupagdes com o efeito da luz ultravioleta sobre a
retina e tecidos orais ndo pigmentados levaram ao desenvolvimento do sistema de ativacao
por luz visivel (comprimentos de onda situados no espectro da cor visivel entre 400 a 700
nm).

Os sistemas de iniciagdo nas resinas ativadas por luz visivel consistem de uma
molécula fotoiniciadora, geralmente a canforquinona e uma amina terciaria ativadora, a
dimetilaminoetilmetacrilato (DMAEMA). A canforquinona tem uma faixa de absor¢do 6ptica
entre 400 e 500 nm, zona azul do espectro visivel, ocorrendo uma maxima absor¢ao em 467
nm**. Quando submetida a radia¢io da luz visivel, as moléculas de canforquinona passam
para um estado triplete excitado e reage com as aminas terciarias (DMAEMA), formando
“exciplexes” (excitagdes complexas), que convertem a canforquinona ¢ o DMAEMA em
radicais livres. Estes, por apresentarem um elétron sem par, ficam muito reativos e excitam as
ligagdes duplas alifaticas existentes entre os atomos de carbono (C=C) do monomero,
formando um par com um dos elétrons da ligacdo dupla, deixando os outros membros do par
livres e igualmente reativos que dardo continuidade a reagdo”™. A Figura 2 ilustra esta reago.

Diferentemente das resinas compostas autopolimerizaveis que se polimerizam
de maneira uniforme, desde que a mistura seja correta, a polimerizagdo das resinas
fotopolimerizaveis somente se efetiva onde houver uma incidéncia de luz capaz de ativar a
canforquinona. A luz visivel ¢ absorvida, dispersada e conseqiientemente atenuada durante a
sua passagem através do material. Portanto, superficies mais préximas a fonte de irradiagdo de
luz podem se apresentar mais eficientemente polimerizadas do que aquelas mais profundas.
Desta forma, a inser¢do da resina em pequenas camadas (incrementos) ¢ indicada e os
fabricantes costumam recomendar um tempo de exposi¢do e uma espessura adequada para a

polimerizacao dos incrementos.
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Figura 2: Mecanismo de formagéo de radicais livres ap6s a ativagdo por luz'’.

Desde o surgimento dos compositos fotoativados por fontes de luz visivel, diferentes
fontes foram introduzidas no mercado. Os equipamentos comumente utilizados atualmente
sdo os aparelhos de luz halégena convencional e a base de LEDs (diodos emissores de luz).
Os fotopolimerizadores baseados em luz halogena, por terem efetividade comprovada e custo

relativamente baixo, sdo os mais utilizados pelos profissionais de Odontologia®. A luz
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halogena ¢ gerada quando a corrente elétrica aquece um filamento de tungsténio, levando a
emissao de um feixe de luz com varios comprimentos de onda. Além da lampada, o aparelho
possui um sistema de refrigera¢do, um contador de tempo, um filtro e um cabo, geralmente de
fibras opticas, que conduz a luz até a area de aplicagdo®’. O filtro é posicionado entre a
lampada e o cabo condutor, tendo como fungao selecionar comprimentos de onda entre 400 e

500 nm>®.

2.1.1. CLASSIFICACAO DAS RESINAS COMPOSTAS

Virios sistemas de classificacdo tém sido propostos para as resinas restauradoras. Uma
. ~ 1 . . , 1. , .
das classificagdes'’ utilizadas considera o tamanho médio das particulas de cargas em maior

propor¢ao na sua composi¢ado, sugerindo uma divisao em:

1- Compositos tradicionais: Também denominados de convencionais ou macroparticulados.
Sua utilizagdo nos ultimos anos tem sido restrita, devido principalmente ao surgimento dos
compositos hibridos. A carga comumente utilizada € o quartzo moido com tamanho médio de
8 a 12 um, na propor¢do de 70 a 80% em peso. A grande quantidade de carga confere boas
propriedades mecanicas. Em relacdo a contragdo de polimerizagdo sdo superiores as resinas
acrilicas e possuem baixo coeficiente de expansdo térmica linear (CETL). Clinicamente

apresentam alta rugosidade superficial e tendéncia a descoloragao.

2- Compositos microparticulados: Atualmente ainda sdo muito utilizados. A silica coloidal
ou pirolitica com um tamanho médio de 0.04 a 0,4 um e 35 a 60 % em peso, representam as
particulas inorganicas destes materiais. A grande quantidade de matriz traz alguns problemas,
tais como: baixa resisténcia mecéanica, maior contracdo de polimeriza¢do e maior CETL em
relacdo as convencionais. Apresentam grande lisura superficial e facilidade de polimento,

sendo indicadas para restauragoes estéticas de faces lisas dos dentes.

3- Compositos de particulas de cargas pequenas: Foram desenvolvidos para alcangar a lisura
semelhante aos de microparticulas e obter as propriedades fisicas e mecanicas dos
tradicionais. O tamanho médio das particulas varia de 1a 5 um e contém 80% em peso de
carga. Alguns compdsitos usam o quartzo como carga, mas a maioria incorpora vidros que

contém metais pesados. A silica coloidal ¢ geralmente adicionada em 55% em peso para
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ajustar a viscosidade da pasta. Houve uma melhora na resisténcia desses compdsitos; a
contragdo e o coeficiente de expansdo térmica sao menores que as resinas convencionais €

apresentam uma razoavel lisura.

4- Compositos hibridos: Surgiram da combinagdo das propriedades mecanicas das resinas
compostas convencionais € a textura superficial das resinas de particulas pequenas. As resinas
mais modernas possuem silica coloidal preenchendo os espagos entre as particulas de vidros
moidos com tamanho médio de 0,6 a 1,0 um, constituindo um contetido de carga de
aproximadamente 75 a 80% em peso (a silica coloidal representa 10 a 20% em peso deste
conteudo). O CETL e contracdo de polimerizacdo sdao relativamente baixos quando
comparados aos macroparticulados. Apresentam uma lisura superficial razoavel. Segundo
Busato'®, ainda existe a possibilidade de fazer uma subdivisdo neste grupo, dependendo do
tamanho das particulas convencionais em macrohibridas e microhibridas. Embora suas
propriedades mecanicas sejam um tanto inferior as dos compositos de particulas pequenas e
ainda apresentem alto grau de desgaste em relacdo ao amdlgama, os hibridos sdo os mais
utilizados atualmente.

A preocupagdo com a toxicidade em potencial do merctrio contido no amalgama e o
maior interesse por restauracoes estéticas nos dentes posteriores direcionaram pesquisas para
a obtencdo de um material mais adequado para estes dentes. Uma maior resisténcia ao
desgaste tem sido alcancada modificando a composi¢do, tamanho, formato e distribui¢do das
particulas de carga ou a propria matriz organica. Estas resinas receberam inicialmente a
denominacao de condensaveis, mas como nao reduzem de volume na sua compactagdo devem
ser denominadas de resinas de alta densidade ou até mesmo compactaveis®’. As resinas
compactaveis apresentam alta viscosidade, melhores propriedades mecéanicas e menor
contracdo de polimerizagdo em relagdo as resinas compostas tradicionais. Devido a sua maior
viscosidade sdo inseridas na cavidade similarmente ao amalgama, diminuindo o tempo de
trabalho para o dentista.

Cada tipo de resina, porém, tem sua indica¢do, dependendo do tipo de restauragdo e
das caracteristicas determinadas pelas particulas de carga. Os resultados clinicos serao
melhores a medida que o profissional considerar a correta indicagdo, o aprimoramento técnico

exigido para o procedimento restaurador e a higieniza¢do do paciente.
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2.2.  ESPECTROSCOPIA NO INFRAVERMELHO

A radiacao no infravermelho foi descoberta por Herschel em 1800 e, por volta de
1900, Colblentz obteve os espectros de absor¢dao no infravermelho de grande ntimero de
compostos  organicos’’. Disponivel comercialmente desde 1940, os espectrometros
infravermelho obtiveram um grande avangco na década de 60 com a introdugdo de
instrumentos interferométricos e dos computadores para realizar a transformada de Fourier. A
técnica apresenta varias vantagens, tais como uma melhor razdo sinal-ruido, menor tempo
para obtencio dos espectros, além de maior ganho de energia ao detector’'. O
desenvolvimento dos computadores também permitiu que moléculas complexas pudessem ser
estudadas com grande rapidez e refinamento. Na odontologia, a técnica da espectroscopia no
infravermelho vem sendo aplicada no monitoramento em tempo real das cinéticas de

o A 32,33
polimerizagdo dos mondmeros

15,16

e na determinacdo do grau de conversao na polimerizacao
das resinas

A radiagdo infravermelha corresponde a parte do espectro eletromagnético situada
entre as regides do visivel e das microondas. O espectro infravermelho pode ser dividido em
trés regides: o infravermelho distante (400 - 25 cm™), o infravermelho médio (4000 - 400 cm’
" e o infravermelho proximo (14285 - 4000 cm™). A Figura 3 ilustra o espectro

eletromagnético enfatizando as regides do infravermelho.
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10" 10’ 107 10° & " 10° 10" 10°
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Figura 3: Espectro Eletromagnético™.

J4

A radiagdo eletromagnética ¢ composta por dois campos que oscilam em planos
perpendiculares entre si, o campo elétrico ¢ o campo magnético, ambos propagando em
direcao perpendicular ao seu plano de oscilagdo. Uma radiagdo eletromagnética se propaga
com a velocidade da luz, portanto, constante para todas as regides do espectro. A absor¢dao no
infravermelho ocorre quando a freqiiéncia da radiacdo, multiplicada pela constante de Planck,
tem o mesmo valor da diferenga de energia entre dois estados vibracionais, ou seja, 0 processo
envolve uma ressonancia entre a diferenca de niveis de energia vibracional da molécula e a

A s e L. 30
freqliéncia da radiacdo eletromagnética
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AE=hv (1)

34 A s
sendo 4 a constante de Planck (4 = 6,626x10""Js ) e v a freqiiéncia.

Um espectro infravermelho é obtido pela passagem da radiacdo através amostra,
determinando a fracao da radiagdo incidente que ¢ absorvida pela amostra. A intensidade das
bandas pode ser expressa em transmitancia ou absorbancia. A transmitancia ¢ a razao entre a

. . . . . . .435
energia radiante transmitida por uma amostra e a energia radiante que nela incide™. A

absorbancia ¢ o logaritmo decimal do reciproco da transmitancia:

1 I,
A=log,, (;) =log,, (7) 2

A freqiiéncia ou o comprimento de onda de uma absor¢cdo depende das massas
relativas dos atomos, das constantes de for¢a das ligagdes e da geometria das moléculas.

As posigoes das bandas no espectro de infravermelho podem ser apresentadas em
comprimento de onda ou nimero de ondas. Os espectroscopistas costumam utilizar a unidade

namero de ondas (cm™) por ser a mesma diretamente proporcional & energia e a freqiiéncia

E:hv:%:hcv 3)

sendo c¢ a velocidade da luz (3x10° m/s) e ¥ o numero de ondas.

Para que ocorra a absorcdo, além do acoplamento entre a freqiiéncia da radiacao
incidente com a freqiiéncia vibracional molecular, ¢ necessario que haja uma variacdo no
momento de dipolo elétrico total (;) durante esta vibragdo. O momento de dipolo elétrico ¢
uma medida da assimetria de carga de uma molécula. A magnitude do momento dipolo pode
ser escrita pela equagao:

B=qF @4
sendo |;| a magnitude do momento dipolo, ¢ a carga e |77| a distancia entre as cargas, que
formam o dipolo.

A absor¢do da radiacdo por um sistema ¢ devida a variacdo periddica de seu momento
de dipolo elétrico, sendo a freqii€ncia absorvida idéntica a da oscilagdo do dipolo. Assim,
desde que o momento de dipolo ||, ou uma de suas trés componentes, possa oscilar com a

mesma freqiiéncia da radia¢do incidente, a molécula absorvera esta radiacdo. Quanto maior
for a mudanca no dipolo mais intensa serd a banda de absor¢do. As oscilagdes normais que

ndo geram variagdes no momento de dipolo elétrico ndo contribuem para a absor¢do no
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infravermelho. As freqiiéncias que as moléculas vibram correspondem as freqii€ncias normais
de vibracao que, por sua vez, correspondem as freqliéncias que as moléculas absorvem.

Os dois principais tipos de vibragdes moleculares sdo as deformagdes axiais
(stretching) e as deformacgdes angulares (bending). Uma vibragdo de deformacdo axial ¢ um
movimento ritmico ao longo do eixo da ligagdo, de forma que a distancia interatomica
aumente e diminua alternadamente. As vibragdes de deformagdo angular correspondem as

variagOes do angulo de ligacao.

Utilizando a molécula de CO, como exemplo, duas vibragdes com deformacgdes axiais

sdo possiveis, uma simétrica e outra assimétrica, como mostram as Figura 4A e 4B.

©

1 .

(A) (B) ©)
Figura 4: (A) e (B) Modos de deformag@o axial simétrica e assimétrica na molécula de CO,, respectivamente;

(C) Modo de deformacgao angular.

A resultante do momento de dipolo da molécula CO,, para a vibragdo com deformagao
axial simétrica ¢ nula, conseqiientemente, este modo ndo ¢ ativo no infravermelho. Ja na
deformacgdo axial assimétrica, ocorre uma variagdo do momento de dipolo elétrico da
molécula, fazendo com que este modo vibracional seja ativo no infravermelho. A figura 4C
mostra a vibracdo de deformagdo angular, que ¢ ativa no infravermelho, uma vez que ha

variagdo do momento de dipolo elétrico.

2.2.1. ESPECTROMETRO INFRAVERMELHO

Os espectrometros mais modernos baseiam-se na interferometria para a obtengao do
espectro, ¢ a técnica ¢ chamada de espectroscopia no infravermelho com transformada de
Fourier (FTIR). Estes equipamentos consistem em cinco partes principais: a fonte de radiagao,

o compartimento de amostras, o banco optico, o detector e o computador.
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O banco optico dos instrumentos FTIR ¢ constituido basicamente de um
interferometro de Michelson ¢ um conjunto de espelhos responsaveis pela divisao e
recombinacdo dos feixes produzidos pela fonte que serdo analisados antes e depois de terem
passado pela amostra®®. O interferdmetro de Michelson ¢é o dispositivo fundamental no
espectrofotometro. A radiagdo infravermelha produzida pela fonte ¢ dividida em dois feixes,
perpendiculares entre si, por um separador de feixes (“beamspliter”’). Um dos feixes incidira
em um espelho fixo e o outro em um espelho movel. Ambos os feixes retornam para o
“beamspliter” se recombinando, e uma diferenga de fase entre eles ¢ introduzida devido a
diferenga de caminho 6tico percorrido pelos dois feixes, gerando interferéncia construtiva ou
destrutiva. Apds atravessar a amostra o feixe resultante ¢ coletado por um detector, que
produz um sinal elétrico em resposta a intensidade de cada comprimento de onda que chega
nele. Como resultado, um interferograma ¢ gerado e enviado para o computador que faz a
transformada de Fourier. Através da transformada de Fourier, o computador transforma o
sinal do interferograma em um espectro de absor¢do, caracterizando a amostra estudada

quanto a intensidade em fun¢do do comprimento de onda.

2.3. GRAU DE CONVERSAO (GC)

Propriedades fisicas e mecénicas das resinas s3o influenciadas pelos niveis de
conversao alcancados durante a polimerizagao. O grau de conversao corresponde a medida da
porcentagem de ligacdes duplas entre carbonos do mondmero que se convertem em ligagdes
simples decorrente do processo de polimerizagdo. No caso dos mondmeros de alto peso
molecular como o Bis-GMA ou UEDMA, hd sempre uma incompleta e significante
concentracdo de ligacdes duplas remanescentes no interior das resinas quando curados com
luz visivel'”*°. A limitada conversio encontrada em muitas cadeias poliméricas deve-se a
mobilidade restrita das cadeias terminais dos radicais, dos metacrilatos pendentes e a
ordenagdo dos mondmeros em altas densidades de ligacdes cruzadas®’. Nas reacdes de
ligagdes cruzadas, os mondmeros residuais podem prender as cadeias e limitar a reagdo
adicional dos grupos funcionais pendentes de carbonos insaturados. A reacdo de
polimerizacdo ndo apresenta uma terminacdo efetiva imediatamente apds a irradiacdo ter
cessado e uma conversdo adicional é possivel apos o tempo de exposicao a luz, se houver
radicais livres que persistem na cadeia ap6s a irradiagdo e a possibilidade de movimentagao

A . 9 ~
do mondmero dentro da massa reacional”. Durante a armazenagem no escuro, a conversao
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pode aumentar de 5 a 10%, mesmo que o polimero formado seja muito vitreo; a natureza
heterogénea da cadeia polimérica permite uma conversio adicional. Stansbury e Dickens'
ndo encontraram diferencas significativas no grau de conversao entre 24 horas e 7 dias.

Devido as limitagcdes impostas durante a polimerizagdo, o grau de conversdo em
compdsitos a base de Bis-GMA, analisado por diversos pesquisadores com a espectroscopia
no infravermelho, estd em torno de 43 a 73%™%'"“. Isto ndo implica que o restante das
moléculas do monomero ndo tenham sido incorporadas na resina, pois um grupo metacrilato
da molécula de Bis-GMA pode ter reagido e estar unido covalentemente a estrutura do
polimero'®. Independente disto, ainda existird Bis-GMA néo reagido (mondémero residual).
Peutzfeldt” relatou que entre 25 a 50% dos grupos metacrilatos que aparecem como nio
reagidos, aproximadamente um décimo esta presente como monomero residual.

Diversos trabalhos t€ém demonstrado que muitas das propriedades fisicas e quimicas
das resinas compostas, como dureza, desgaste, resisténcia compressiva e de tensdes,
resisténcia a flexdo, estabilidade dimensional, solubilidade, reacdes de descoloracdo e
degradagio, dependem do grau de polimerizagio dos seus componentes”''>!". As reacdes de
degradacdo além da reducdo na estabilidade de cor e na resisténcia ao desgaste podem levar a
liberagdo de subprodutos como formaldeido e o acido metacrilico, comprometendo a
biocompatibilidade das resinas®'. Apesar de melhores propriedades fisicas e mecnicas
através de maiores niveis de conversdo sejam desejaveis, o elevado grau de conversdo pode
acarretar uma alta contragdo de polimeriza¢do®. Portanto, é imprescindivel que se leve em
consideracdo este efeito a fim de se minimizar as tensdes de contragdo de polimerizagdo e
preservar a integridade da interface dente-restauragao.

Diversos fatores interferem no grau de conversdo, como a matriz resinosa,
concentragdo de diluentes, concentracao de fotoiniciador e amina, tonalidade e translucidez do
material, formato e quantidade das particulas inorgénicas, indices refrativos da matriz e das

38,39,40

particulas inorganicas E ainda relacionados a fotoativagdo, podemos citar o

comprimento de onda e a intensidade da fonte de luz, o tempo de irradiacdo e a distancia entre
a fonte de luz e a superficie da resina®**'*%,

A espectroscopia no infravermelho oferece uma aproximacao direta na avaliacdo da
profundidade de cura dos compésitos fotoativados'>. A técnica determina o grau de conversdo
baseada na absor¢do da radiacdo no intervalo de freqiiéncia infravermelho, devido as
vibragdes moleculares dos grupos funcionais contidos nas cadeias poliméricas'’.

Alguns métodos tém sido propostos para a analise do grau de conversdo com a

espectroscopia de infravermelho nas resinas odontoldgicas. Técnicas na preparagao das
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amostras introduzidas por Ruyter, consistem num método de transmissao de um filme fino
desenvolvido inicialmente para selantes. Outros pesquisadores propuseram modificagdes nas
técnicas de preparagdo das amostras incluindo a medicdo da conversdo dos polimeros em
blocos de resinas ("bulks™) ou ainda analisando espécimes de compdsito utilizando pastilhas
com KBr prensadas, pelo método de transmissio FTIR®.

A determinagdo do grau de conversdao dos metacrilatos utilizando o infravermelho
médio (MIR) baseia-se na diminui¢@o da intensidade do modo stretching C=C do metacrilato,
em 1638 cm™, durante o processo de polimerizagio. Este procedimento espectroscopico
necessita da presenga de uma banda de absorcao estavel que ndo muda em conseqiiéncia da
polimerizacdo. Em resinas com composi¢ao baseadas no Bis-GMA (ou aquelas relacionadas
com mondmeros aromaticos), bandas de absor¢io C=C aromaticas em 1608 ou 1583 cm™
podem servir como padrdo interno de normalizagdo, eliminando assim a necessidade de se
considerar a espessura da amostra. Nas resinas baseadas em uretanos-dimetacrilatos, as

absor¢des N-H e C=0O podem ser usadas como parametros internos. O percentual das

liga¢des duplas de carbono que nao reagiram durante a polimerizacao ¢ obtido pela equagao:

[4bs(alifatica C = C)/ Abs(aromdtica C = C|
[Abs(alifdtica C =C)/ Abs(aromaticaC = C]

(% C — C) — ipolimero % 100 (5)

monomero

GC =100 %—(%C=C) (6)

O grau de conversdo (equacdo 6) ¢ determinado pela subtracdo do percentual de
ligacdes duplas nao convertidas (%C=C) de 100%.

A regido espectral MIR, embora seja rotineiramente utilizada na andlise do grau de
conversao das resinas, coincide com a regido em que a molécula de dgua apresenta absorcao.
Previamente a coleta dos espectros das amostras em estudo, um espectro sem amostra ¢ obtido
(denominado de fundo ou “"background™), com a finalidade de zerar as condigdes do meio. A
Figura 5 mostra um “background™” da regido do infravermelho médio, onde se observa fortes
absorcdes de agua.

Qualquer variacao na umidade do ar dentro do espectrdmetro, durante a obtengdo dos
espectros do “background” e da amostra pode causar diferengas na intensidade das linhas de
absorcdo da 4gua, gerando deformacdes principalmente na banda centrada em 1638 cm’,
associada a C=C alifatica.

A Figura 6 mostra o espectro do “background” (linha tracejada) e um espectro de uma

resina composta, no caso, a resina TPH (linha continua), onde se observa uma absor¢ao da
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agua coincidindo com a banda de absor¢ao alifatica C=C, causando visivel deformac¢do na

mesma.
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Figura 5: Espectro do "background” na regido do infravermelho médio.
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Figura 6: Coincidéncia entre linha de absor¢ao da agua (linha tracejada) presente no ar e banda de absorgao

(linha continua) *°.

O uso da regido no infravermelho proximo (NIR) ainda tem sido pouco utilizado na

determina¢@o do grau de conversdo de mondmeros odontoldgicos. Espectros no infravermelho
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proximo sdo compostos principalmente de absor¢gdes baseadas em ligacdes contendo atomos
de hidrogénio (C-H, O-H, N-H). Bandas overtones da maioria das absor¢des fundamentais
fortes no MIR s3o muito fracas para o registro no NIR. Uma comparag¢do de espectros NIR de
monodémeros de Bis-GMA/TEGDMA e o seu polimero revelaram que bandas de absorcao
nesta regiio podem ser uteis na determinagdo da conversio de mondmeros metacrilatos'®.
Estes apresentam a primeira banda overtone em 6165 cm™, uma combinagio de bandas =C-H
localizadas em 4743 cm™ e uma absor¢io aromatica C-H em 4623 cm’.

O grande interesse no estudo do grau de conversdo utilizando a espectroscopia NIR ¢
atribuido a regido utilizada para o estudo. No intervalo espectral em que estdo localizadas as
bandas de absorcio utilizadas para o calculo do grau de conversdo (6165 cm™, 4743 cm™ e
4623 cm™) ndo ha absor¢do de agua. Isto é ilustrado pela Figura 7, onde se observa o

“background” na regido NIR.

Absorbancia (%)
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Figura 7: Espectro do "background™ na regido do infravermelho proximo.

A técnica da espectroscopia no NIR para medi¢do da conversao das resinas dentarias
foi avaliada por Stansbury e Dickens'*. O grau de conversdo entre as regides NIR e MIR
foram comparados. A andlise revelou que a regido NIR apresentou vantagens, como precisao,
em relagdo a regido MIR. Os autores sugeriram que resultados de conversdo obtidos usando
um pico aromatico como referéncia interna geralmente tem boa concordancia com valores de

conversdo determinados pela intensidade em 6165 cm™. Entretanto, para algumas resinas
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foram encontrados valores de conversdao andmalos com o uso de referéncia interna, devendo o
pico aromético em 4623 cm™ ser usado com cuidado.

Estudos realizados por Conti et al.* compararam o grau de conversdo determinado
pela espectroscopia NIR utilizando as bandas em 6165 cm™ (=CH overtone) e em 4623 cm’
(C-H como referéncia interna) da resina composta comercial Esteht-X, baseada em Bis-
GMA, obtendo éxito na determinagao do grau de conversao usando espectros nesta regiao.

A proposta do presente trabalho ¢ um estudo com base na variacdo da intensidade da
banda alifatica =CH,, em 4743 cm'l, utilizando como padrdo interno a absor¢do aromatica
C-H, em 4623 cm™. A Figura 8 apresenta espectros caracteristicos de absor¢do de uma resina

odontoldgica na regido entre 4500 a 4800 cm’.
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Figura 8: Espectros de absor¢do de uma resina composta. A linha continua representa o espectro da resina ndo

polimerizada ¢ a linha tracejada da resina polimerizada.

O grau de conversao ¢ obtido pela razdo da intensidade de absorcao entre os picos do
grupamento CH, alifaticos localizados em 4743 cm™ e os picos aromaticos localizados em

4623 cm™ antes e ap6s a polimerizagio, utilizando as equagdes 5 ¢ 6.
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24. ENSAIO DE DUREZA

A dureza ¢ definida como a resisténcia de um material a penetragdo em sua superficie.
Os ensaios de dureza sdo amplamente utilizados na caracterizagdo de materiais e no estudo de
propriedades mecanicas. Conforme sdo conduzidos, os ensaios de dureza podem ser divididos
em trés principais grupos: dureza por choque, por risco e por penetragao.

Os ensaios de dureza por risco foram os primeiros a serem realizados e sao baseados
em minerais naturais, com uma escala construida unicamente em fun¢ao da habilidade de um
material em riscar um outro. Um sistema qualitativo e arbitrario de indexagdo da dureza
surgiu em 1822, conhecido por escala de Mohs®. Esta escala consiste em uma tabela de 10
minerais padrdes arranjados em ordem crescente quanto a possibilidade de ser riscado pelo
mineral seguinte. A escala se apresenta da seguinte forma: talco, gipsita, calcita, fluorita,
apatita, ortoclasio, quartzo, safira e diamante. A dureza por risco ¢ mais utilizada no ramo da
mineralogia ou em certos estudos de pesquisa mais especializados.

O ensaio de dureza por choque consiste de um ensaio dindmico cuja impressao na
superficie do material ¢ causada pela queda livre de um émbolo com uma ponta padronizada
de diamante. Nos ensaios de dureza dinamica, o valor da dureza ¢ proporcional a energia de
deformacdo consumida para formar a marca no corpo de prova e representada pela altura
alcangada no rebote do émbolo. Nessas condi¢cdes, um material ductil consome mais energia
na deformag¢dao do corpo de prova e o €émbolo alcancard uma altura menor no retorno,
indicando, consequentemente, uma dureza menor. Desses métodos destaca-se a dureza Shore.
O equipamento de dureza Shore ¢ leve e portatil, sendo adequado para ensaios em campo e
determinagdo de dureza de pecas grandes e de alta dureza.

Os ensaios de dureza por penetragdo ou indentagdo sao os mais utilizados no ramo da
Metalurgia e da Mecanica e citados nas especificacdes técnicas. Nestes ensaios, um
penetrador ou indentor ¢ forcado contra a superficie do material testado, sob condigdes
controladas de carga e taxa de aplicacdo. A 4area da marca superficial formada ou a sua
profundidade sdo medidas e correlacionadas com um valor numérico que representa a dureza
do material. Esta correlacao ¢ baseada na tensdao de que o penetrador necessita para vencer a
resisténcia da superficie do material e depende diretamente das forcas de ligagcdes entre os
atomos, fons ou moléculas, assim como da resisténcia mecanica®®. Quanto mais macio o
material, maior e mais profunda ¢ a impressao e menor € o valor de dureza.

A dureza ¢ definida como a razdo entre a carga aplicada (P) e a area superficial da

impressao (A) provocada na superficie do material.
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P
Dureza = — 7
y (7

A carga e a forma do penetrador variam para cada tipo de ensaio. Cada teste apresenta
uma equacdo para o calculo da dureza que leva em consideracdo a carga aplicada e
parametros da figura impressa pelo penetrador na superficie da amostra. Os testes de dureza
mais utilizados sdo os de dureza Brinell (HB), Rockwell (HR), Knoop (HK) e o Vickers
(HV). Os dois ultimos testes s@o conhecidos como testes de microdureza por causar uma
impressao microscopica no material testado. Sdo ideais para medir a dureza de materiais
frageis, de pecas pequenas ou extremamente finas.

O ensaio de dureza Brinell, inicialmente proposto em 1900, foi o primeiro ensaio de
penetracdo padronizado e reconhecido industrialmente. Consiste em comprimir uma esfera de
aco temperado ou de carboneto de tungsténio, na superficie do material a ser testado com
carga de 500 a 3000 kgf e tempo de 10 a 15 segundos, formando uma calota esférica. O
diametro da impressao ¢ medido por meio de microscépio.

O ensaio de dureza Rockwell foi introduzido em 1922 e é o método mais utilizado
internacionalmente. O penetrador pode ser um diamante esferoconico com angulo de 120° e
ponta ligeiramente arredondada ou uma esfera de aco endurecida de diametros variados. A
carga pode variar entre 3 a 150 kgf.

A dureza Vickers, introduzida em 1925, usa como penetrador uma pirdmide de
diamante de base quadrada e com um angulo de 136° entre faces opostas. Durante os ensaios
de microdureza a carga pode variar de 0,01 a lkgf e ¢ mantida constante por um tempo
especifico entre 10 a 30 s. O penetrador de Vickers, como mostra a Figura 9, ¢ pressionado na
amostra deixando uma piramide de base quadrada em sua superficie. O numero da dureza
Vickers ¢ uma fun¢do da carga aplicada (P) e da diagonal (d) da base quadrada da impressao

na superficie do material, conforme a equagao abaixo:

_1854P

HV FE

(8)

Como a carga ¢ dada em kgf ou N e a diagonal em mm, a dimensdo da dureza Vickers

¢ geralmente expressa em N/mm” ou kgf/mm’.
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O teste de microdureza Knoop ¢ semelhante a microdureza Vickers, permitindo
aplicacdo de cargas entre 0,01 e 1 kgf, diferenciando basicamente pela forma piramidal
alongada do penetrador.

Os ensaios de microdureza requerem uma preparacao cuidadosa dos corpos de prova
(lixamento e polimento) para que a impressao seja nitida. Quando o corpo-de-prova é muito
pequeno ¢ recomendavel embuti-lo em baquelite, para uma maior fixagdo e tornar a sua

- - 47
superficie perpendicular ao penetrador *'.

Figura 9 : Penetrador de Vickers e a impressao na superficie do material testado.

Os ensaios de microdureza Knoop e Vickers sdo muito utilizados para a analise dos
materiais odontologicos. A profundidade de cura das resinas compostas tém sido
frequentemente avaliadas por testes de microdureza. Estes testes apresentam as vantagens de
serem relativamente baratos, ndo destrutivos, rapidos e de ter boa correlagdo com o método de

15,16,38,48 . 44 )
P Conti et al.™ avaliaram a

grau de conversao de espectroscopia infravermelha
microdureza Vickers e o grau de conversdao com a espectroscopia NIR da resina composta

Esthet X e mostraram que os dois parametros estio relacionados.
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2.5. COEFICIENTE DE EXPANSAO TERMICA E EXTENSOMETRIA

Uma boa adaptacdo marginal entre o material restaurador e a estrutura dental ¢ um
fator importante para o sucesso do tratamento clinico. As condi¢des clinicas a que sdo
submetidos os materiais restauradores, relacionadas as mudangas térmicas intra-orais, podem
produzir alteracdes volumétricas e comprometer a integridade da interface dente-restauracao.
A cavidade bucal ¢ um meio que estd constantemente sofrendo variacdes de temperatura.
Spierings et al.*’ relataram uma temperatura minima de 14°C e méaxima de 56 °C no meio
bucal. Palmer et al.”® sugeriram valores de 0 °C a 67 °C para as variacdes de temperatura no
meio bucal, associadas a dieta alimentar. Mediante as variacdes de temperatura na cavidade
bucal, uma importante propriedade dos materiais de uso odontologico ¢ o coeficiente de
expansdo térmica, definido como a razdo entre a variagdo percentual de uma de suas
dimensdes € a variagcdo de temperatura.

Grandes diferencas entre o coeficiente de expansdo térmica das estruturas dentarias e
dos materiais restauradores podem levar as diferentes mudangas dimensionais e causar
fraturas, microinfiltragdes, sensibilidade, caries secundarias e exposigdes pulpares. Bullard et
al.’!, demonstraram uma correlagio entre microinfiltracio e o coeficiente de expansao
térmica, sugerindo que com o uso de materiais restauradores de baixo coeficiente de expansao
térmica controla-se melhor a microinfiltracdo. Assim, um importante critério a ser
considerado para a sele¢do de um material restaurador em sua aplicagdo clinica ¢ um
coeficiente de expansao térmica com valores proximos as estruturas dentais. O coeficiente de
expansao térmica dos compositos dentais tem sido estudado por diversos pesquisadores e esta

oC 32333 13 o coeficiente de dilatacdo térmica de dentes humanos foi

entre 20 e 80 ustrain/
estudado por Henchang apresentando os seguintes valores: 17 pstrain /°C (ou 17x10° /°C)
para o esmalte, 11 pstrain / °C para dentina e 9 pstrain /°C para a raiz.
O coeficiente de expansdo térmica linear ¢ uma propriedade fisica inerente a cada
material. A dilatacdo térmica ¢ dada pela equacao:
AL=L,aAT (9)
sendo AL a variacdo do comprimento do material, Ly o seu comprimento inicial e o o

coeficiente de dilata¢do (ou expansdo) linear.

Para se determinar o coeficiente de expansdo térmica, técnicas como dilatometria™,

52,53,56 6,57,58

analise termomecanica (TMA) e a extensometria tém sido utilizadas.
A extensometria tem sido empregada com certa freqiiéncia no estudo de expansao

, . .. , . . 57 e . .
térmica de materiais odontologicos. Versluis et al.”" utilizaram a extensometria para avaliar o
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coeficiente de expansao térmica de resinas compostas, fazendo uma variagdo de temperatura
entre 26°C ¢ 75°C. Para os autores, a técnica demonstrou facilidade de uso e eficiéncia,
devido a alta sensibilidade dos extensometros, capazes de medir qualquer variacdo na

expansao ou contracdo das resinas. Sakagushi et 1

utilizaram a extensometria para medir
a contragdo de polimerizagdo das resinas, verificando que a técnica também ¢ eficiente para
estudar o processo de cura dos materiais e, consequentemente, estudar a cinética de
polimerizagdo. Santos® utilizou a extensometria para avaliar a expansdo térmica do cimento
endodéntico MTA e de um cimento endodéntico experimental (intitulado de CER). Seixas™®
através da técnica determinou o coeficiente de expansdo térmica de compositos utilizados na
colagem ortodontica.

Na técnica de extensometria, sdo utilizados dispositivos conhecidos com
extensdmetros ou “strain gauge”, que consistem em elementos resistivos sensiveis, capazes de
transformar pequenas variagdes de dimensdes em variagdes equivalentes de sua resisténcia
elétrica®’.

O surgimento da extensometria ocorreu em 1856, quando William Thompson
percebeu a variacdo da resisténcia elétrica de um condutor quando submetido a forca de
tracdo. Na década de 1930 a 1940, Roy Carlson aplicou este principio na constru¢ao do
extensometro de fio livre. Em 1937, Edward Simmons e Arthur Ruge, trabalhando
independentemente, utilizaram pela primeira vez, fios metalicos colados a superficie de um
corpo de prova para a medida de deformagdes, o que levou ao desenvolvimento dos
extensometros atualmente utilizados.

A técnica da extensometria possui grande aceitagdo e aplicacdes em diversas areas
apresentando grande confiabilidade nos resultados. Algumas das vantagens em relagdo a
dilatometria sdo: alta precisdo de medida, baixo custo, facilidade de uso, possibilidade de se
efetuar medidas a distancia, em meio aquoso ou gasoso, além de permitir variagdo do formato
da amostra e no tipo de material. Uma desvantagem ¢ o ndo reaproveitamento do
extensometro.

O extensOmetro ¢ basicamente formado por uma base, grade com um elemento

resistivo e terminais (Figura 10).
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Base

Terminal

Figura 10: Esquema de um extensdmetro com indicativo das principais partes.

O principio de funcionamento desta técnica baseia-se num circuito elétrico do tipo
Ponte de Wheatstone (Figura 11) e no fato da resisténcia elétrica de um material ser
diretamente proporcional ao seu comprimento e inversamente proporcional a drea transversal,

ou seja,

R=plt) o)

sendo L o comprimento da resisténcia do extensdmetro, A ¢ a area da seccdo transversal do
fio da resisténcia que compde o extensdmetro e p a resistividade do material com que ¢ feito
0 extensometro.

A ponte de Wheatstone foi descrita pela primeira vez por Christie em 1833, a qual ¢

oA . ~ A 61
formada por quatro resisténcias, uma fonte de alimentacdo e um galvanémetro” .

R1 R2

Figura 11: Ponte de Wheatstone.
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A caracteristica principal deste circuito € que quando esta ponte estd em equilibrio, ou
seja, quando o produto das resisténcias opostas for igual (RjRs = RyR3), a diferenga de
potencial (V) entre os pontos A e B ¢ igual a zero. Se por algum motivo, o valor da
resisténcia de um dos elementos que faz parte desta ponte ¢ modificado, aparecera uma
diferenca de potencial V, diferente de zero. A medida de expansdo térmica por extensometria
baseia-se exatamente neste fato.

Na técnica, o extensdmetro € colado na amostra da qual se deseja estudar a expansado
térmica e o conjunto formado serd um dos bracos da ponte de Wheatstone. Quando ocorrer
qualquer variac¢ao na resisténcia do extensémetro devido a variagdo térmica da amostra, uma

tensdo V, serd registrada. A tensdo Vg, neste caso pode ser descrita como:

E AR
4 R

sendo £ a tensdo de alimenta¢do do circuito, K o fator do extensometro, & (AL/Ly) a

deformacdo, AR a variagdo da resisténcia e R a resisténcia inicial do extensdmetro.
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As resinas utilizadas (ambas na cor A3) sdo apresentadas na Figura 12 e informacdes

das mesmas sdo apresentadas na Tabela 1.

Figura 12: Resinas compostas utilizadas.

Tabela 1: Informacdes dos compdsitos estudados.

Composicao
Particulas Inorgénicas
Material . As
Matriz Organica . Peso Volume Tam,ar.nho
Tipo (%) (%) Médio
(um)

Boro Silicato de

TPH Bis-GMA Uretano Aluminio, Bario 79* 57" 0.8"

Spectrum | Modificado Silanizado e ’
Silica Pirolitica

Filtek P60 | DI"OMAUDMA e 70 5nia/ Silica | 83™ 61 | 019233

Bis-EMA

*Dados obtidos em contato com o fabricante: www.dentsply.com.br

** Dados obtidos em contato com o fabricante: www.3m.com.br

A resina TPH Spectrum ¢ um material micro-hibrido, indicado para dentes anteriores e

posteriores.

Sua recomendagdo técnica ¢ de incremento maximo de 2 mm com ciclos de

polimerizagdo de no minimo 20 segundos.
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A resina Filtek™ P60 ¢ um material indicado para dentes posteriores. Sua
recomendacdo técnica ¢ de incrementos em espessura inferior a 2,5 mm com
fotopolimerizagao de 20 segundos por incremento.

Como fonte de luz fotopolimerizadora foi utilizada o aparelho de luz haldgena
convencional (CL-K50 da Kondortech), com comprimento de onda de 400 a 500 nm, ponteira

com didmetro de 9,5 mm e densidade de poténcia de 233 mW/cm? (Figura 13).

Figura 13: Fotopolimerizador CL-K50 (Kondortech).

3.2. METODO

3.2.1. CONFECCAO DAS AMOSTRAS

Para a obten¢@o das amostras, anéis de aluminio de 1, 2, 3 e 4 mm de espessura e 9,5
mm de didmetro foram preenchidos com a resina ndo polimerizada. Uma placa de vidro foi
revestida por um plastico preto sobre o qual foi posicionada uma laminula de vidro e em
seguida o anel (Figura 14). Com o auxilio de uma presilha o anel foi preso a placa de vidro

impedindo a movimentac¢do deste durante a inser¢ao da resina.
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Figura 14: Arranjo experimental utilizado na confec¢ao das amostras.

Apo6s o preenchimento dos anéis com o composito, outra lamina e placa de vidro
foram posicionadas sobre o anel para regularizagdo das superficies. Apds esta regularizagdo, a
placa de vidro foi removida e a resina polimerizada com tempo de exposicao de 40 segundos.
A fonte de luz foi mantida o mais préximo possivel do material a ser polimerizado. Apds a
fotoativagdo, as amostras foram armazenadas em ambiente escuro durante 24 horas.
Decorrido este periodo, os discos de resina foram removidos dos anéis e submetidos as

analises de grau de conversdo, ao ensaio de microdureza e medidas de expansao térmica.

3.2.2. ANALISE DE GRAU DE CONVERSAO (GC)

Para facilitar a compreensdo, as medidas de grau de conversao foram divididas em 3

etapas.

1* Etapa: Desgaste das amostras

Nesta etapa, o objetivo € retirar material das superficies (irradiada e nao irradiada) de
cada amostra, controlando a profundidade de extragdo. Para tanto, os discos de resina foram
colados em um dispositivo, confeccionado no préprio laboratorio, acoplado a um micrémetro
Mitutoyo de precisdo de 0,01mm. Tal dispositivo foi preso a uma furadeira fresadora com
coordenada XY, marca Cardoso modelo FFPC-35 (Figura 15A) e com uma fresa de topo da
OSG modelo EMS D844 de 3,0 mm de didmetro (Figura 15B) realizou-se o desgaste

uniforme das amostras em dois décimos de milimetro a uma rotacao de 500 rpm.
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Figura 15: (A) Sistema utilizado no desgaste da resina acoplado na morsa da maquina fresadora; (B) visualizagao

da amostra sendo desgastada.

2% Etapa: Confecc¢ido das pastilhas

Para a preparacdo das pastilhas, misturou-se 20 mg do composito ndo polimerizado
com 150 mg de brometo de potéssio (KBr), utilizando um almofariz e pistilo de dgata durante
50 minutos. O po resultante foi colocado em um pastilhador e prensado em um anel de
aluminio com uma pressao de 10MPa, obtendo-se, desta forma, pastilhas com espessuras
variando entre 0,5 e 0,6 mm. Para pastilhas do compdsito polimerizado foi realizado o mesmo
procedimento, porém utilizando-se 20 mg do p6 da resina extraido das superficies dos discos

de resina.

3% Etapa: Obtencio e analise dos espectros

Os espectros de absor¢@o no infravermelho foram obtidos num espectrometro FTIR da
Nicolet, modelo Nexus 670 (Figura 16), na regido espectral entre 5.000 e 4.500 cm™, com
resolucio de 4 cm™ e 64 varreduras, utilizando o método de transmisso.

A andlise dos espectros foi feita em um programa do proprio espectrdmetro
denominado Omnic, no qual se obteve as intensidades das bandas de absor¢do. Para a
determinagdo percentual do grau de conversao (GC) dos monomeros em polimero, foram

utilizadas as equagdes 5 e 6.
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Figura 16: Espectrometro Nexus 670 ( Nicolet).

Para medidas de grau de conversdo foram feitas trés amostras de cada espessura. Para
cada amostra foram coletadas 15 corridas, obtendo-se uma média destas 15 repeti¢cdes para

cada amostra.

3.3.  ENSAIO DE MICRODUREZA

Para a andlise de microdureza foi preparada uma amostra para cada espessura. Os
testes foram realizados no aparelho HMV 2000, da Shimadzu (Figura 17), utilizando o
método de Vickers, com carga de 50 gramas por 15 segundos.

Para a realizacdo das indenta¢des nos corpos-de-prova, as superficies foram limpas
com papel toalha. As medidas de microdureza Vickers foram realizadas nas superficies
irradiadas (faces voltadas a fonte de luz) e nas superficies ndo irradiadas (faces opostas a fonte
de luz) correspondentes as profundidades entre 1 e 4 mm, em cinco diferentes pontos (Figura
18). Apos cada indentacdo, foram mensuradas as diagonais da base da pirdmide impressa no
material, sendo transformadas em valores de microdureza Vickers (HV) diretamente pelo
aparelho. Em seguida, obteve-se a média das cinco leituras realizadas em cada superficie

analisada.
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Figura 17: (A) Microdurdémetro; (B) detalhe da indentacdo do disco de resina.
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Figura 18: Representagdo das localizagdes das indentagdes na face irradiada e nao-irradiada dos corpos-de-

prova.

3.4. EXPANSAO TERMICA

Para o estudo de expansdo térmica foi preparada uma amostra para cada espessura de
resina (1, 2, 3 e 4 mm). Decorrido o periodo de 24 horas, extensometros (KFG-02-120-C1-11,
KYOWA) foram colados na base das amostras (superficie ndo irradiada diretamente)
seguindo recomendacdes do fabricante. Inicialmente as amostras foram lixadas, no intuito de
obter uma superficie plana com ranhuras transversais para melhorar adesdo do extensometro;
em seguida as amostras foram limpas com gaze e clorethene VG para remog¢ao de qualquer

residuo que possa ter permanecido na sua superficie. Para a colagem foi usada uma cola
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apropriada (M Bond AE 10, da Measurements Group, INC), que suporta temperaturas entre -
195°C e 95°C. A base do extensdmetro foi posicionada no centro de cada amostra. Tanto a
amostra como a base do extensdmetro recebeu uma camada de cola. O conjunto foi colocado
entre duas barras de silicone, as quais foram mantidas prensadas por uma pinga por um
periodo de 12h. Para finalizar o preparo das amostras, os cabos do extensometro foram
soldados a terminais proprios e estes, por sua vez, a fios com medidas padronizadas (didmetro
de 0,62 mm). A Figura 19 mostra o extensometro colado na superficie da amostra de resina e

soldado nos terminais.

b o
L

A e

Figura 19: Amostra com extensometro colado em sua superficie.

Para determinacao do coeficiente de expansdao térmica, estudou-se a variagao de
deformagdo térmica do material em fung¢do da temperatura, mais especificamente no intervalo
de temperatura de 30 a 66°C. No entanto, neste caso, faz-se necessario eliminar a expansao
térmica do proprio extensdmetro. Para tanto, utilizou-se uma amostra de quartzo como
referéncia, fixando em sua superficie um extensdometro do mesmo tipo e resisténcia. O quartzo
possui um coeficiente de expansao térmica muito baixo (0,55 pstrain/°C) quando comparado
ao da amostra em estudo. Consequentemente, um circuito meia ponte de Wheatstone foi
utilizado (Figura 20), onde duas resisténcias eram externas, ou seja, extensometros colados na
amostra ¢ no quartzo, ¢ outras duas sdo fixas e contidas internamente ao equipamento

indicador.
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Figura 20: Circuito meia ponte de Wheatstone utilizado para o estudo de expansao térmica.

Neste caso, como duas resisténcias do circuito sdo submetidas a variagdo de

temperatura, a equagao da tensao Vg passa a ser:

v, =§K(ga -&,) (12)
sendo ¢, e g4 sdo o coeficiente de expansdo térmica da amostra mais do extensometro e do
quartzo mais do extensdmetro, respectivamente. Como o coeficiente de expansdo térmica do
quartzo ¢ conhecido, o coeficiente de expansdo térmica da amostra ¢ determinado a partir de
V.

O indicador de deformag¢ao usado para realizar tais medidas foi um TRANSDUTEC,
modelo TMDA. O sistema amostra e quartzo, ambos com extensometro, foi posicionado no
interior de uma estufa odontologica (Figura 21) e as leituras no indicador de deformagdo
foram feitas a cada 3°C, no intervalo de 30 a 66°C. A temperatura foi monitorada por um
termopar de cromel-alumel (tipo K) ligado a um multimetro digital Icel, modelo 5770A com
precisdao de 1°C. Para cada amostra foram realizados cinco ciclos de medidas, procurando
sempre partir das mesmas condi¢des de temperatura. Para uma melhor acomodagdo das
tensdes, geralmente existentes no material referéncia, na amostra, na pelicula de cola entre
extensometro e material, ¢ na solda dos ﬁos62, os dois primeiros ciclos ndo foram
considerados. Além disso, mudancgas no coeficiente de expansdo térmica entre o primeiro € o
segundo ciclo térmico pode ser resultado de uma polimeriza¢ao adicional durante o primeiro

. . 63
ciclo de aquecimento™”.
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Figura 21: (A) Sistema utilizado para medidas de expansdo térmica; (B) detalhe da amostra na estufa.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. GRAUDE CONVERSAO

Os resultados de grau de conversdao obtidos sdo apresentados na Tabela 2 e
representados graficamente na figura 22. Estas medidas foram realizadas nas profundidades
de 1, 2, 3 e 4 mm. Os valores da tabela sdo as médias entre os valores de DC de 3 amostras de
cada espessura. O valor de DC de cada amostra ¢ a média entre valores obtidos de 15
espectros. O anexo 1 apresenta a razdo das alturas das bandas de absorcao utilizadas na

determinagdo do grau de conversao.

Tabela 2: Grau de conversdo (%) das resinas Filtek P60 e TPH Spectrum. A espessura 0 mm corresponde a face
da amostra irradiada.

Espessuras (mm) 0 1 2 3 4
Resina
Filtek P60 63,6 £0,3 62,9+0,2 61,9+0,1 60,4 +0,1 57,4+0,1
TPH Spectrum 58,8 +£0,2 57,1+£0,6 56,5+0,5 542+0,5 52,0+£0,2
T T T T T
64 O P60 T
{ o O TPH
62 - o -
60 - © 4
g 58 - % -
o °
a
5 i |
54 - % -
52 — [
T T T T T T T
1 2 3 4

Profundidade (mm)

Figura 22: Representagdo grafica do grau de conversdo e profundidade das resinas Filtek P60 e TPH Spectrum.

Nota-se uma diminui¢do no grau de conversao em profundidade para as duas resinas.
A resina Filtek P60 apresentou diferencas significativas entre as profundidades, demonstrando

uma maior diminui¢do no grau de conversdo a partir da profundidade de 3 mm. Para a resina
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TPH Spectrum, houve também uma redu¢do no grau de conversdo nas profundidades
estudadas e diferenca significativa s6 foi observada a partir da profundidade 2 mm. A
diminuicdo do grau de conversdo em profundidade das resinas fotoativadas ja era esperada,
tendo em vista que a intensidade da radiacdo decai exponencialmente com a espessura do
material. Desta forma, as moléculas de canforquinona localizadas em regides mais profundas
receberao menor intensidade de radiacao. Consequentemente, menos radicais livres serao

38,64
formados acarretando menor grau de conversao’ .

A polimerizagdo em diferentes
profundidades utilizando fontes de luz com diferentes densidades de poténcia foi estudada por
Rueggeberg et al.*'. A variagio de DC com a profundidade aqui reportada concorda com os
resultados de Rueggeberg et al. quando utilizaram fonte de luz de mesma densidade de
poténcia do presente trabalho.

A técnica da espectroscopia no infravermelho médio (MIR) foi utilizada por Bala et
al.® no estudo do grau de conversdo de algumas resinas restauradoras usando amostras na
forma de “bulk” de 2 mm de espessura. As resinas foram polimerizadas por 40 segundos com
uma fonte de luz halégena com uma ponteira de didmetro de 8 mm e intensidade de
600mW/cm®. Dentre as resinas estudadas a Filtek P60 apresentou um valor médio de grau de
conversao de (55,6+0,7)%, portanto ndo concordando com os nossos resultados. Esperar-se-ia
que com uma densidade maior de energia a média obtida no “bulk” fosse maior que na
profundidade de 2 mm.

Alguns fatores relacionados a composi¢cdo da resina podem interferir no grau de
conversdo. A resina Filtek P60 apresentou valores de grau de conversdo superiores aqueles
obtidos com a TPH Spectrum em todas as profundidades. O maior grau de conversao, neste
caso, pode ser atribuido a presenga do mondémero Bis-EMA na composi¢do da resina Filtek
P60. Sideridou et al.®® analisaram a influéncia da estrutura quimica sobre o grau de conversdo
dos mondomeros dimetacrilatos usados na preparagdo das resinas dentais. Em seu estudo,
afirmaram que os mondmeros a base de Bis-EMA, apresentam uma maior mobilidade. O Bis-
EMA ¢ estruturalmente andlogo ao Bis-GMA com um anel central rigido, sem dois grupos
hidroxila pendentes, que sdo responsaveis pela sor¢do de 4gua e alta viscosidade do Bis-
GMA, devido as fortes ligacdes de hidrogénio. A menor viscosidade do Bis-EMA promove
um aumento na mobilidade das moléculas dos monomeros e na flexibilidade da cadeia
polimérica e, consequentemente na freqiiéncia e probabilidade de reacdo entre os mondmeros,
condi¢do que contribuiria para um maior grau de conversdo. As particulas de cargas também
exercem um importante papel na atenuacdo da luz e consequentemente sobre a profundidade

de cura. Quanto maior a propor¢do das particulas inorganicas, maior a dificuldade de
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*. Ruyter e Oyased” relataram que o maximo espalhamento da luz ocorre

penetracio da luz®
quando o tamanho das particulas inorganicas corresponde a metade do comprimento de onda
da luz ativadora. O pico de comprimento de onda da luz incidente ¢ de aproximadamente 0,47
pm, portanto o mdaximo espalhamento ocorreria para particulas com tamanho de
aproximadamente 0,24 um. Este espalhamento pode reduzir a quantidade de luz que ¢
transmitida através da resina. O tamanho de particulas inorganicas da Filtek P60 esta no
intervalo entre 0,19 e 3,3 um e a resina TPH Spectrum contem particulas com tamanho médio
de 0,8 um. Apesar da distribuicdo de tamanho de particulas ser desconhecida, tudo indica que
a resina Filtek P60 contém um maior numero de particulas com dimensdes mais distantes de
0,24 pm. Consequentemente, as particulas espalhariam menos luz o que contribui para um
maior grau de conversao.

O grau de conversdo utilizando espectros na regido do infravermelho médio (MIR) foi
determinado por Moraes®. Nio foi possivel comparar os valores de grau de conversio aqui
apresentados com aqueles obtidos por Moraes®. Apesar de ter sido utilizada a mesma fonte,
observamos que a mesma nado fornecia a mesma poténcia que antes. Mesmo se este fato nao
ocorresse, a comparacao sé seria possivel para a resina Filtek P60, ja4 que a composicdo de
TPH Spectrum foi alterada entre um trabalho e outro. De qualquer maneira, ¢ importante
ressaltar a diferenga na precisdo dos valores obtidos. Os erros do grau de conversao das
medidas de Moraes™ sdo da ordem de + 3%. Acreditamos que este maior erro ¢ devido a
presenca de transicdes de absorgdo da 4gua na regiio MIR. Moraes” mediu um nimero
elevado de espectros de uma mesma amostra até obter uma quantidade de espectros que
permitissem determinar o grau de conversao. N6s nao tivemos a mesma dificuldade devido a
baixa dispersdo dos resultados (ver os dados no anexo 1).

Os resultados de grau de conversdo utilizando a espectroscopia no infravermelho
préoximo apresentaram um erro de décimo de per cento, mostrando que a regido NIR € melhor
para a determinacao do grau de conversdo. A ndo existéncia da absor¢do de dgua permitiu a

obtencdo de espectros com bandas bem definidas (sem deformagdes) e a reprodutibilidade dos

resultados.

4.2. ENSAIO DE MICRODUREZA

Os resultados obtidos da microdureza Vickers das resinas Filtek P60 e TPH Spectrum
na superficie irradiada e nas profundidades de 1 a 4 mm estdo resumidos na Tabela 3 e

representados graficamente na Figura 23. Os valores correspondem ao valor médio das 5
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leituras realizadas para cada amostra. O anexo 2 apresenta todas as medidas realizadas para

cada face (irradiada e ndo irradiada) das amostras.

Tabela 3: Medida de microdureza Vickers (Kgf/mm?) das resinas estudadas. A espessura 0 mm corresponde a

face por onde a amostra foi irradiada.

Espessuras (mm) 0 1 2 3 4
Resina
Filtek P60 89+1 88+2 87+3 77+2 62+ 4
TPH Spectrum 58+2 56+2 54+1 54+2 42+2
100 T T T T T T T
%1 v P60 ]
%04 - T O TPH T
5] Y .
80 . .
N’E\ 75 Y _
£ 704 .
[}
< 654 T
©
§  60- T -
3 554 7 a 5 -
50 -
45 4 -
40 4 v
35 T T T T T T T
1 2 3 4

Profundidade (mm)

Figura 23:Representacdo grafica da dureza e profundidade das resinas Filtek P60 e TPH Spectrum.

A resina Filtek P60 apresentou maiores valores de microdureza quando comparada
com a resina TPH Spectrum. Tal fato poderia ser explicado pelo maior contedo de particulas
inorganicas da resina Filtek P60, 61% em volume contra 57% na resina TPH Spectrum.
Alguns autores'™" encontraram uma correlagio positiva entre a fragio em volume de
particulas inorganicas ¢ a microdureza Knoop. Além disso, a resina Filtek P60 apresenta
como particulas inorganicas a zirconia que possui dureza superior as particulas de vidro
contidas na resina TPH Spectrum. A zirconia na escala Mohs apresenta dureza entre 7 e 8§,
enquanto os vidros apresentam dureza entre 4,5 e 6,5 na mesma escala®’. Outro provavel fator
que contribuiu para o aumento da dureza ¢ o maior grau de conversdo encontrado para Filtek

P60.
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Os valores de microdureza da resina Filtek P60 até a profundidade de 2 mm nao
apresentaram diferengas significativas em relacao a superficie irradiada. Por outro lado, para a
resina TPH Spectrum diferenca significativa s foi observada para a profundidade acima de 3
mm. Estes resultados sio discordantes com os estudos de Rueggeberg e Craig'®, onde a
dureza Knoop iniciou a discriminag¢do na profundidade de polimeriza¢do de 1 mm, enquanto
as diferengas no grau de conversao ocorreram acima de 2 mm.

Estudos utilizando a técnica de espectroscopia no infravermelho (FTIR) foram
realizados por Yoon et al.** que comprovaram que a técnica se apresentou mais eficiente em
verificar o grau de polimerizacdo em relacdo aos testes de dureza superficial que, medem
apenas indiretamente o processo. Dewald e Ferracane'® compararam a técnica de dureza com
a de FTIR e concluiram que a melhor técnica para avaliar o grau de conversado ¢ a FTIR, visto
que este método ¢ mais sensivel do que a técnica da dureza para avaliar as mudancas
ocorridas nos primeiros estdgios da polimeriza¢io. Além disso, Ferracane' relatou que um
numero absoluto de dureza ndo pode ser utilizado para prever um valor de grau de conversao,
pois as propriedades mecénicas das resinas sdo também dependentes da formagdo da cadeia
polimérica, o que pode ndo ser equivalente a conversao do material.

Para uma correta indicacdo das resinas ¢ importante uma andlise de todas as
propriedades, tais como resisténcia flexural, abrasdo, fratura, dureza, entre outras. Varios
autores procuram relacionar a dureza com outras propriedades mecanicas das resinas. Embora
a dureza seja um tipico parametro para se indicar o grau de polimerizacdo das resinas
compostas, uma elevada dureza superficial ndo assegura a adequada polimerizagdo em todo
corpo da restauracdo. Assim, faz-se necessdria uma avaliagdo da dureza nas camadas
profundas da restauragio. Estudos realizados por Yap®™ comprovaram a eficiéncia da
polimeriza¢ao em profundidade por meio da razdo entre a dureza na profundidade e a dureza
na superficie irradiada, considerando uma polimeriza¢do adequada em profundidade quando
essa razao alcancasse valores de no minimo 80% em relacdo a dureza superficial. No presente
estudo, quando se avalia a relacdo dureza profundidade/superficie pdde se observar que as

resinas alcangariam uma dureza adequada até a profundidade de 3 mm.

Tabela 4: Relagdo entre a dureza da superficie irradiada e néo irradiada (%).

Espessuras 0 1 2 3 4
Resina

Filtek P60 100,0 99,2 98,1 86,8 69,9
TPH Spectrum 100,0 96,6 93,1 93,1 72,4




53

A dureza Knoop da resina Filtek P60 com diferentes métodos de fotoativagcdo foi
avaliada por Obici et al.”’, que independente do método utilizado, relataram ndo haver
decréscimo na dureza até a profundidade de 2 mm, confirmando o resultado aqui obtido.

No estudo de dureza Knoop com a resina Filtek P60 com fonte de 620mW/cm® de

1. obtiveram uma razio entre a microdureza na

densidade de poténcia, Herrero et a
profundidade a 2 mm e a superficie irradiada de 91,9%, diferindo do resultado encontrado
em nosso estudo (98,1%), valor inferior mesmo utilizando fonte de luz com densidade de
poténcia trés vezes maior.

Os resultados aqui reportados ndo permitiram estabelecer uma correlagdo entre o grau

de conversao e a microdureza.

43. EXPANSAO TERMICA

As curvas de expansdo térmica em funcdo da temperatura mostraram claramente
mudanca de inclinacdo entre 40 - 45°C (Figura 24). Este mesmo comportamento foi
observado por Sideridou et al.”', que associaram este fato a temperatura de cristalizagdo vitrea
do material (Tg). Assumindo que as resinas TPH e P60 possuem uma Tg em torno desta
temperatura, os coeficientes de expansdo térmica foram determinados antes e apos a Tg. O
valor de Tg foi determinado igualando-se as fung¢des lineares de expansdo térmica obtidas
antes ¢ ap6s a mudanca de inclinagdo. Para confirmar que a mudanga observada ¢ devido a
transicdo vitrea faz-se necessario realizar medidas térmicas através de técnicas como TMA

(analise termomecanica) e relaxagdes anelasticas.

Os coeficientes de expansdo térmica e as Tg obtidas sdo apresentadas nas Tabelas 5 e
6. Os valores correspondem ao valor médio de trés ciclos realizados para cada material nas
quatro diferentes profundidades. O anexo 3 apresenta todas as medidas realizadas para cada

amostra.
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Figura 24: Mudanca do coeficiente de deformagdo em funcdo da temperatura.
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Tabela 5: Coeficiente de expansao térmica da resina Filtek P60, em pstrain /°C, e temperatura de transigdo vitrea

(Tg).
Filtek P60
Espessura oC _ (o o
(mm) 30°C-Tg Tg - 66°C Tg (°C)
1 42,4+0,3 54,9 £0,7 41,4+0,8
2 42,0+ 1,0 54,3+0,9 41,0+ 3,0
3 46,0+ 1,0 55,4+0,4 47,0+2,0
4 41,0 + 0,6 55,1 £0,4 44,5+ 0,4

Tabela 6: Coeficiente de expansdo térmica da resina TPH Spectrum, em pstrain /°C, e temperatura de transi¢do

vitrea (Tg).
TPH Spectrum
Espessura o _ (o o
(mm) 30°C -Tg Tg - 66°C Tg (°C)
1 30,2 +£0,7 45,6 £ 0,4 44,8 £ 0,6
2 43,0+ 1,0 52,0+ 1,0 43,0 £3,0
3 41,0+ 1,0 53,0+ 1,0 43,6 £ 0,6
4 48,7 +0,8 68,3 +£ 0,4 42,77 £ 0,4
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Como a maioria dos valores obtidos apresenta erro maior que 0,5 pstrain /°C, o valor
do coeficiente da referéncia (quartzo) nao foi levado em consideragdo na determinagdo dos
coeficientes das resinas.

Ambas as resinas apresentaram um valor médio de Tg por volta de 43°C. Acima da Tg
foi encontrado um maior coeficiente de expansdo térmica. Isto ocorre devido a mudanga no
volume livre da resina apds a Tg. O volume livre abaixo da Tg ¢ menor permitindo somente
vibragdes das ligagdes, enquanto que acima da Tg (estado borrachoso) o volume livre ¢ maior
e varios tipos de movimentos dos segmentos das cadeias podem ocorrer’'. Sideridou et al.”’,
estudando o coeficiente de expansdo térmica de algumas resinas comerciais com a analise
termomecanica, também encontraram uma Tg entre 40 ¢ 45°C e maiores valores na expansao
térmica apos a Tg.

A resina Filtek P60 apresentou um coeficiente de expansdo térmica semelhante nas
quatro diferentes profundidades apds a Tg. O mesmo foi observado antes da Tg, exce¢do para
a amostra de 3 mm que apresentou um coeficiente maior. Para a resina TPH Spectrum,
observa-se um aumento no coeficiente de expansdo térmica com o aumento da profundidade
antes e apds a Tg, apesar de ndo haver diferenca significativa nos coeficientes para as
profundidades de 2 e 3 mm.

O grau de conversao nado afetou o coeficiente de expansao térmica para a resina Filtek
P60, pois com o decréscimo no grau de conversdo o coeficiente de expansdo térmica
permaneceu constante. A resina TPH Spectrum ndo apresentou um decréscimo nas medidas
de grau de conversdao nas mesmas propor¢des em que houve um aumento no coeficiente de
expansao térmica. Tal resultado poderia ser justificado pelo fato do aumento no grau de
conversdo diminuir a mobilidade de algumas cadeias poliméricas durante o aquecimento e
reduzir a expansdo térmica da matriz polimérica®.

Virios fatores relacionados a composicao das resinas podem influenciar a expansao
térmica nas resinas. Sideridou et al.”', demonstraram que a estrutura quimica da matriz
organica influencia o coeficiente de expansao térmica. As duas resinas estudadas apresentam
em sua composi¢do os mesmos mondmeros, sendo que a resina Filtek P60 possui
adicionalmente o mondmero Bis-EMA. Este mondmero, embora apresente tamanho similar
ao Bis-GMA, nao apresenta os dois grupos pendentes hidroxila presente no Bis-GMA, os
quais podem formar fortes ligacdes intermoleculares de hidrogénio. A ndo existéncia destas
ligagdes de hidrogénio e uma estrutura relativamente mais flexivel do Bis-EMA seria
provavelmente responsavel pelo maior coeficiente de expansdo térmica da resina Filtek P60.

Além disso, os diferentes tipos de particulas inorganicas, sua diferente aglomeragao e a
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distribuicao destas nas resinas seria uma possivel explicacdao para as diferengas encontradas
nos coeficientes de expansio térmica®. Yamaguchi et al.” ndo encontraram correlago entre a
expansdo térmica e quantidade de particulas inorganicas, e sugeriram que a expansao térmica
¢ também afetada por outros fatores em potencial. Dentre estes fatores, as caracteristicas
térmicas das particulas inorganicas, as condi¢des de silanizacdo entre as particulas inorganicas
€ a matriz organica, € a composi¢ao quimica da matriz resinosa.

As duas resinas apresentaram um coeficiente de expansdo muito maior do que o
observado por Hengchang et al.>® para o esmalte dental (17 pstrain/°C) e a dentina (11
ustrain/°C). Em condi¢des de variacdes de temperatura, comuns ao meio bucal, tais diferencas
podem contribuir para formagdo de fendas entre o dente e restauracdo, comprometendo o
selamento marginal das restauragdes.

Os resultados obtidos de expansdo térmica para a resina TPH Spectrum sdo
apresentados graficamente na Figura 25. Observou-se que com o aumento da profundidade ha

uma maior inclinacdo da reta, o que implica no aumento do coeficiente de expansao térmica.
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Figura 25: Expansao em fungdo da temperatura da resina TPH Spectrum em quatro diferentes profundidades.
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5. CONCLUSAO

Como conseqiiéncia da investigagdo do grau de conversdo, dureza e expansdo

térmica nas resinas Filtek P60 e TPH Spectrum podemos concluir:

A resina Filtek P60 apresenta um grau de conversdao aproximadamente 10% maior do
que a TPH Spectrum. Hé4 diferenca significativa no valor de DC a partir da

profundidade 1 mm e 2 mm para as resinas P60 e TPH, respectivamente.

Para a resina Filtek P60, a propriedade mais afetada pela variagdo de DC com a
profundidade foi a dureza. Nao foi observado variagdo no coeficiente de expansdo
térmica nas espessuras de 1 a 4 mm. Por outro lado, para a resina TPH Spectrum, a
variagdo de DC afetou mais a expansdo térmica. Apesar de nao haver diferenga
significativa nas profundidades 2 e 3 mm, o coeficiente de expansdo térmica aumentou

com a profundidade.

O uso de espectros na regido NIR permitiu obter valores de DC com erros dez vezes
menores do que aqueles obtidos de espectros na regido MIR. Para eliminar o principal
fator que causa os altos erros de DC no uso de espectros na regido MIR ¢ necessario

purgar o equipamento com gas inerte.

Nao foi possivel estabelecer uma correlagdo entre o grau de conversao e a dureza para

as duas resinas investigadas.
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ANEXO 1: DADOS DE GRAU DE CONVERSAO

Resina nao polimerizada

FILTEK P60 TPH SPECTRUM
REPETICAO AMOISTRA AMOZSTRA AMO3STRA REPETICAO AMOISTRA AMOZSTRA AMO?’STRA
1 1,420 1,447 1,448 1 1,106 1,099 1,092
2 1,475 1,444 1,448 2 1,129 1,099 1,082
3 1,491 1,454 1,450 3 1,118 1,088 1,087
4 1,407 1,458 1,449 4 1,107 1,100 1,083
5 1,448 1,451 1,448 5 1,096 1,089 1,083
6 1,458 1,460 1,436 6 1,136 1,089 1,094
7 1,419 1,454 1,442 7 1,115 1,077 1,102
8 1,424 1,444 1,464 8 1,105 1,101 1,097
9 1,441 1,451 1,446 9 1,136 1,101 1,086
10 1,441 1,448 1,445 10 1,123 1,090 1,103
11 1,415 1,439 1,454 11 1,126 1,079 1,115
12 1,452 1,442 1,446 12 1,091 1,089 1,094
13 1,492 1,443 1,458 13 1,105 1,101 1,089
14 1,484 1,451 1,454 14 1,096 1,101 1,103
15 1,467 1,448 1,446 15 1,107 1,112 1,106
Média 1,449 1,449 1,449 Média 1,113 1,094 1,094
Resina polimerizada
FILTEK P60 — SUPERFICIE IRRRADIADA FILTEK P60 - 1 mm
REPETICAO AMOISTRA AMOZSTRA AMO3STRA REPETICAO AMOISTRA AMOZSTRA AMO?’STRA
1 0,534 0,533 0,525 1 0,546 0,549 0,532
2 0,535 0,541 0,535 2 0,542 0,535 0,527
3 0,534 0,530 0,517 3 0,545 0,532 0,536
4 0,529 0,538 0,538 4 0,540 0,535 0,534
5 0,517 0,541 0,532 5 0,538 0,534 0,544
6 0,536 0,534 0,523 6 0,544 0,535 0,557
7 0,515 0,532 0,526 7 0,541 0,543 0,528
8 0,525 0,533 0,520 8 0,541 0,535 0,549
9 0,523 0,530 0,525 9 0,547 0,537 0,522
10 0,520 0,532 0,523 10 0,548 0,544 0,542
11 0,520 0,520 0,519 11 0,541 0,542 0,540
12 0,522 0,540 0,525 12 0,532 0,544 0,524
13 0,522 0,518 0,520 13 0,539 0,543 0,535
14 0,514 0,534 0,515 14 0,528 0,532 0,525
15 0,532 0,530 0,517 15 0,532 0,546 0,529

Meédia 0,525 0,532 0,524 Meédia 0,540 0,539 0,535
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FILTEK P60 - 2 mm FILTEK P60 - 3 mm
REPETIC A0 AMOISTRA AMOZSTRA AMO:’STRA REPETIC A0 AMOISTRA AMOZSTRA AMO3STRA
1 0,555 0,545 0,550 1 0,575 0,574 0,575
2 0,561 0,546 0,547 2 0,573 0,563 0,566
3 0,536 0,553 0,555 3 0,580 0,569 0,576
4 0,550 0,570 0,562 4 0,575 0,570 0,571
5 0,556 0,550 0,546 5 0,575 0,572 0,582
6 0,571 0,552 0,552 6 0,579 0,573 0,565
7 0,549 0,566 0,556 7 0,579 0,572 0,573
8 0,538 0,546 0,562 8 0,569 0,577 0,565
9 0,551 0,541 0551 9 0,576 0,567 0,580
10 0,549 0,550 0,556 10 0,569 0,571 0,571
11 0,552 0,554 0,562 11 0,572 0,575 0,568
12 0,539 0,544 0,556 12 0,576 0,577 0,567
13 0,546 0,561 0,540 13 0,573 0,580 0,570
14 0,552 0,552 0,550 14 0,575 0,578 0,571
15 0,550 0,556 0,552 15 0,575 0,586 0,575
Média 0,550 0,552 0,553 Média 0,575 0,574 0,572
FILTEK P60 - 4 mm TPH SPECTRUM - SUPERFICIE IRRADIADA
REPETIC A0 AMO]STRA AMOZSTRA AMOSSTRA REPETIC A0 AMO]STRA AMOZSTRA AMO3STRA

0,636 0,618 0,625
0,632 0,624 0,620
0,630 0,630 0,626
0,619 0,630 0,618
0,612 0,618 0,617
0,609 0,624 0,622
0,620 0,623 0,625
0,615 0,610 0,615
0,613 0,606 0,617
0,605 0,623 0,613
0,613 0,623 0,614
0,613 0,624 0,612
0,610 0,613 0,613
0,612 0,619 0,611
0,604 0,618 0,612

0,458 0,453 0,451
0,458 0,453 0,455
0,455 0,452 0,451
0,456 0,455 0,455
0,460 0,456 0,447
0,463 0,451 0,448
0,456 0,452 0,455
0,455 0,454 0,448
0,458 0,452 0,452
0,460 0,452 0,447
0,453 0,454 0,449
0,455 0,454 0,449
0,451 0,453 0,452
0,449 0,455 0,453
0,447 0,455 0,452

e e e N e N e N
TSR SR =NIN-J-CREN Jo RV R VTR SR
N E Do >0 A WN —

Média 0,616 0,620 0,617 Média 0,456 0,453 0,451
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TPH SPECTRUM - | mm TPH SPECTRUM - 2 mm

REPETIC A0 AMOISTRA AMOZSTRA AMO:’STRA REPETIC A0 AMOISTRA AMOZSTRA AMO3STRA
1 0,472 0,483 0,474 1 0,480 0,482 0,472
2 0,467 0,48 0,474 2 0,482 0,481 0,471
3 0,471 0,475 0,472 3 0,485 0,479 0,477
4 0,472 0,481 0,477 4 0,481 0,482 0,491
5 0,465 0,481 0,471 5 0,485 0,477 0,464
6 0,466 0,479 0,481 6 0,486 0,480 0,467
7 0,467 0,476 0,478 7 0,482 0,482 0,470
8 0,468 0,481 0,474 8 0,482 0,480 0,480
9 0,468 0,476 0,471 9 0,477 0,477 0,473
10 0,466 0,482 0,474 10 0,483 0,480 0,458
11 0,465 0,482 0,478 11 0,484 0,481 0,480
12 0,466 0,477 0,471 12 0,485 0,478 0,479
13 0,466 0,479 0,479 13 0,489 0,477 0,475
14 0,463 0,483 0,475 14 0,487 0,479 0,480
15 0,466 0,482 0,475 15 0,480 0,479 0,474
Média 0,467 0,480 0,475 Média 0,483 0,480 0,474

TPH SPECTRUM - 3 mm TPH SPECTRUM -4 mm

REPETIC A0 AMOISTRA AMOZSTRA AMO3$TRA REPETIC A0 AMOISTRA AMOZSTRA AMO3STRA
1 0,484 0,501 0,500 1 0,532 0,533 0,525
2 0,488 0,501 0,509 2 0,535 0,532 0,530
3 0,486 0,495 0,498 3 0,531 0,532 0,520
4 0,483 0,496 0,501 4 0,533 0,53 0,529
5 0,485 0,502 0,500 5 0,524 0,525 0,519
6 0,484 0,499 0,499 6 0,527 0,532 0,525
7 0,482 0,501 0,494 7 0,528 0,534 0,529
8 0,485 0,491 0,498 8 0,529 0,532 0,53
9 0,480 0,496 0,494 9 0,533 0,519 0,526
10 0,482 0,499 0,506 10 0,53 0,531 0,526
11 0,481 0,490 0,509 11 0,527 0,520 0,530
12 0,482 0,491 0,498 12 0,529 0,517 0,521
13 0,480 0,496 0,501 13 0,536 0,527 0,528
14 0,483 0,503 0,500 14 0,532 0,531 0,522
15 0,478 0,505 0,499 15 0,535 0,532 0,532

Média 0,483 0,498 0,500 Média 0,531 0,528 0,526




ANEXO 2: DADOS DE MICRODUREZA

FILTEK P60

Posicao Espessuras
indentac¢iao 0 1 2 3 4
centro 88 90 89 78 68
frente 88 88 89 79 59
fundo 89 89 85 77 59
direita 89 86 84 74 66
esquerda 90 86 90 78 59

TPH SPECTRUM

Posicao Espessuras
indentacao 0 1 2 3 4
centro 61 56 56 53 45
frente 58 57 53 53 41
fundo 57 54 54 53 41
direita 56 58 54 56 43
esquerda 57 57 55 56 40




ANEXO 3: DADOS DE EXPANSAO TERMICA

FILTEK P60 1 mm

TEMPERATURA (° C) 1 CICZLOS -
30 174 158 194
33 20 280 30
36 412 406 452
39 556 538 578
2 730 690 736
45 874 836 914
48 1038 088 1036
51 1196 1166 1202
54 1354 1314 1372
57 1534 1476 1510
60 1704 1630 1694
63 1876 1804 1864
66 2030 1976 2020

FILTEK P60 2 mm

TEMPERATURA (° C) 1 CICZLOS -
30 208 220 184
33 328 344 318
36 460 460 442
39 602 592 558
2 746 722 728
45 910 872 884
43 1064 1016 1040
51 1244 1174 1212
54 1410 1324 1372
57 1578 1494 1536
60 1750 1664 1714
63 1880 1318 1834
66 2024 1992 2024

70



FILTEK P60 3 mm

TEMPERATURA (°C) - CICZLOS -
30 62 96 112
33 200 216 234
36 326 366 360
39 470 512 498
42 604 644 646
45 762 792 788
48 904 936 946
51 1064 1090 1094
54 1222 1258 1256
57 1380 1414 1420
60 1574 1566 1574
63 1720 1758 1758
66 1892 1950 1940

FILTEK P60 4 mm

TEMPERATURA (°C) - (Héfos -
30 258 286 266
33 376 406 386
36 486 532 510
39 624 658 638
42 758 794 766
45 882 946 920
48 1036 1092 1064
51 1198 1250 1210
54 1350 1420 1366
57 1518 1566 1544
60 1704 1742 1704
63 1858 1922 1870
66 2026 2088 2042

71



TPH SPECTRUM 1 mm

TEMPERATURA (°C) - CICZLOS 3
30 108 144 106
33 186 226 190
36 280 312 290
39 386 410 376
42 436 528 436
45 600 634 600
48 710 750 710
51 824 870 828
54 964 988 972
57 1100 1144 1104
60 1244 1270 1228
63 1388 1426 1382
66 1526 1570 1520

TPH SPECTRUM 2 mm

TEMPERATURA (° C) - (Héfos -
30 216 398 178
33 336 518 300
36 474 656 432
39 592 794 564
42 752 930 696
45 886 1086 832
48 1050 1240 976
51 1190 1384 1114
54 1356 1526 1274
57 1508 1678 1420
60 1666 1836 1584
63 1822 1998 1760
66 1966 2156 1926

72



TPH SPECTRUM 3 mm

TEMPERATURA (° C) - CICZL 05 >
30 240 226 158
33 360 336 252
36 484 456 384
39 624 592 514
42 764 732 636
45 904 866 778
48 1046 1012 928
51 1212 1160 1070
54 1370 1326 1232
57 1520 1464 1402
60 1692 1624 1542
63 1854 1792 1704
66 2016 1944 1874

TPH SPECTRUM 4 mm

TEMPERATURA (° C) - CICZL 05 >
30 174 158 194
33 292 280 322
36 412 406 452
39 556 538 578
42 730 690 736
45 874 836 914
48 1038 988 1036
51 1196 1166 1202
54 1354 1314 1372
57 1534 1476 1510
60 1704 1630 1694
63 1876 1804 1864
66 2030 1976 2020

73
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