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RESUMO

DEUS, I. S. Efeito do fotopolimerizador e tempo de fotoativacdo no grau de
conversao, dureza e plastificagdo de um compdésito. 2024. Trabalho de Concluséo
de Curso (Graduacgdao) - Faculdade de Odontologia, Universidade Estadual Paulista
(UNESP), Aracatuba, 2024.

O objetivo neste estudo foi avaliar o efeito do fotopolimerizador e do tempo de
fotoativacdo no grau de conversédo (GC), na dureza Knoop (DK) e na plastificacao (P)
na superficie de topo e base de um compdsito odontolégico. Quarenta espécimes (n
= 10) cilindricos (5 mm de diametro e 2 mm de espessura) de uma resina composta
nanoparticulada foram confeccionados. Os espécimes foram fotoativados pelo tempo
de 20 ou 40 s usando um LED (“light-emitting diode”) de 22 geragdo ou um LED de 32
geracdo, ambos com irradiancia de 1200 mW/cm?. O GC foi mensurado em um
espectrometro no infravermelho por transformada de Fourier (FT-IR), a DK foi obtida
usando um indentador Knoop com carga de 50 g por 15 s e a P foi calculada por meio
da reducédo percentual da dureza apds a imersdo em alcool absoluto por 24 h a 37°C.
Os dados de GC, DK e P foram analisados estatisticamente pela ANOVA trés critérios
em parcelas subdivididas e teste de Tukey (a = 0,05). A superficie de topo e o tempo
de fotoativacdo de 40 s apresentaram maior GC e DK comparado a base e ao tempo
de 20 s, respectivamente. Para a superficie de topo, o tempo de fotoativacdo de 20 s
promoveu maior P comparado ao fotoativacdo por 40 s. A superficie de topo
apresentou menor P comparada a base quando fotoativada por 40 s. Conclui-se que
as propriedades fisicas avaliadas foram melhoradas com o maior tempo de
fotoativacdo e na superficie de topo, ndo sendo afetadas pelas geracdes dos LEDs

testados.

Palavras-chave: Dureza. Fenbmenos Fisicos. Polimerizacdo. Resinas Compostas.



ABSTRACT

DEUS, I. S. Effect of the photoactivation device and the light curing time on the
degree of conversion, hardness, and plasticization of a composite. 2024.
Trabalho de Conclusdo de Curso (Graduacdo) - Faculdade de Odontologia,
Universidade Estadual Paulista (UNESP), Aracatuba, 2024.

The aim in this study was to evaluate the effect of the light curing device and light
curing time on the degree of conversion (DC), Knoop hardness (KH), and plasticization
(P) on the top surface and bottom of a dental composite. Forty cylindrical specimens
(n = 10) (5 mm in diameter and 2 mm in thickness) carried out of a nanofilled resin
composite. Specimens were light cured for 20 or 40 s using a 2" generation LED (light-
emitting diode) or a 3™ generation LED, both with an irradiance of 1,200 mW/cm?2. DC
was measured in a Fourier transform infrared spectrometer (FT-IR), KH was obtained
using a Knoop indenter with a load of 50 g for 15 s and P was calculated through the
percentage reduction in hardness after immersion in absolute alcohol for 24 h at 37°C.
DC, KH, and P data were statistically analyzed by three-way split plot ANOVA and
Tukey's test (a = 0.05). The top surface and the light curing time of 40 s showed higher
DC and KH compared to the bottom and the time of 20 s, respectively. For the top
surface, the light curing time of 20 s promoted higher P compared to light curing for 40
s. The top surface showed lower P compared to the bottom when light cured for 40 s.
It is concluded that the physical properties evaluated were improved with longer light
curing time and on the top surface, not being affected by the generations of LEDs

tested.

Keywords: Composite Resins. Hardness. Physical Phenomena. Polymerization.
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1 INTRODUCAO

A resina composta tem sido extensivamente usada em procedimentos
restauradores diretos, devido a sua capacidade adesiva associada ao sistema
adesivo, pela estética favoravel por ser muito semelhante aos tecidos dentais,*? por
apresentar similar médulo de elasticidade e adequada capacidade de distribuicdo de
forcas, que consequentemente reduzem o risco a fratura dos dentes restaurados com
este material.}® Além disso, permite facilmente a realizacdo de reparos sem
necessidade de completa remocéo da restauragdo deficiente, proporcionando um
menor tempo clinico, mais conforto ao paciente e menor custo do procedimento.®

Entretanto, o sucesso das restauracdes adesivas esta intimamente ligado a
unido entre 0os materiais restauradores e 0s substratos dentais devido as ligacfes
micromecanicas e/ou quimicas que ocorrem entre eles,”® o que propicia maior
durabilidade dessas restauracdes e menor chance de falhas perante os esforcos
mastigatoérios.”® Para isso, 0S materiais restauradores precisam apresentar
adequadas propriedades mecanicas apés a processo de fotoativagdo.1%1

Com a evolucdo dos polimeros presentes nos compdsitos resinosos foi
necessario o desenvolvimento de fontes de luz com diferentes comprimentos de onda
para que diferentes fotoiniciadores fossem atingidos dependendo do espectro de
luz.*>14 Os aparelhos LED ("light-emitting diode", diodo emissor de luz) de segunda
geragao atuam em uma faixa de onda de 400 a 500 nm com uma intensidade de 500
a 1400 mW/cm?, sendo muito eficazes na polimerizacdo de materiais resinosos cujo
fotoiniciador é a canforquinona. Ja os LEDs "polywave" ou de terceira geragdo séo
capazes de alcangar irradiancia de 3200 mW/cm?, além de um espectro mais amplo
(380 a 520 nm), o que propicia a ativacédo de diversos fotoiniciadores alternativos.t>1’

A reacdo de polimerizacdo das resinas compostas ocorre quando as duplas
ligacbes de carbono (C=C) do mondmero da matriz resinosa sado convertidas em
ligagbes simples (C-C) por meio das forgas de Van der Waals formando uma rede
reticulada, o polimero.’®2° Desse modo as propriedades mecanicas das resinas
compostas estdo diretamente relacionados a composicdo monomérica, ao grau de
conversdo (GC) dos mondémeros em polimeros e a densidade das cadeias cruzadas

formadas, fornecendo dureza ao material para resistir as forcas mastigatérias.?1-23
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A densidade destas cadeias de ligagcGes cruzadas proposta inicialmente por
Asmussen & Peutzfeldt (2001)** pode ser estimada pela reducdo da dureza
ocasionada pelo amolecimento do compadsito apds 0 armazenamento em alcool. Uma
vez que, este solvente causa a plastificacdo (P) de materiais a base de resina pela
lixiviagdo dos mondémeros que ndo foram convertidos apés a fotoativagdo e dos
polimeros lineares pelo processo de eluicdo, permitindo a quantificacdo indireta da
densidade das ligacdes cruzadas que estdo presentes na resina composta apos a
imerséo em etanol.?>26

Sendo assim, a avaliacdo do GC de monémeros em polimeros, da dureza
Knoop (DK) e da P do polimero s&o importantes para melhor entendimento do efeito
das diferentes geracfes de LEDs disponiveis no mercado odontolégico, na superficie
de topo e base de uma resina composta nanoparticulada que tem como fotoiniciador
a canforquinona, uma vez que que a irradiancia ndo € uniforme nas ponteiras dos

LEDs atuais, o que poderia impactar na qualidade da rede polimérica formada.?®
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2 OBJETIVO

O objetivo neste estudo foi avaliar o efeito do fotopolimerizador (LEDs de 22 e
32 geracgOes) e tempo de fotoativacao (20 e 40 s) na superficie de topo e base no GC,
na DK e na P de uma resina composta nanoparticulada.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Delineamento experimental

Unidades experimentais: 40 espécimes cilindricos de compdsito (n = 10).

Fatores em estudo:
Fotopolimerizador em em dois niveis:
- LED de 22 geracéo;

- LED de 32 geracéo.

Tempo de fotoativacdo em dois niveis:
-20s;
- 40 s.

Superficie avaliada em dois niveis:
- Topo;

- Base.

Variaveis de resposta: GC, DK e P.

Forma de designacao: processo aleatorio por meio de sorteio.

3.2 Confeccéo dos espécimes

Para a confeccao dos espécimes (n = 10) uma matriz de politetrafluoretileno
(Teflon) foi usada, com 5 mm de diametro interno e 2 mm de espessura. Sobre uma
placa de vidro foi colocada uma tira de poliéster e sobre esta foi posicionada a matriz
de teflon, entdo a resina composta (Filtek Z350, cor A2B; 3M/ESPE, St. Paul, MN,
EUA) foi inserida em um uanico incremento e uma nova tira de poliéster foi colocada
sobre a matriz. Para planificar a superficie, remover o excesso de material e prevenir
a formacao de bolhas, o conjunto foi pressionado com um peso de 500 g e mantido

por 1 min.
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A ponteira dos fotopolimerizadores foi posicionada encostada a tira de poliéster
da superficie de topo e a fotoativacao foi realizada durante 20 s ou 40 s usando um
LED de segunda geracao Bluephase 16i (lvoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) ou
terceira geracdo Bluephase N (lvoclar Vivadent), ambos com 1200 mW/cm? de
irradiancia, monitorada com um radidmetro (modelo 100; Kerr Demetron, Danbury,
CT, EUA).

Em seguida, os espécimes foram removidos da matriz e armazenados durante
24 h secos em um frasco a prova de luz em temperatura de 37°C. Decorrido esse
periodo, a superficie de topo e base dos espécimes foram polidos com lixa abrasiva
de carbeto de silicio (SiC) com granulometria #1200 (CarbiMet 2 Discos Abrasivos;
Buehler, Lake BIluff, IL, EUA), durante 30 s usando uma politriz rotativa (Aropol E;
Arotec S/A Ind. e Com., Cotia, SP, Brasil).

3.3 Grau de Conversao

Para a mensuracdo do GC em porcentagem nesta metodologia, € necessaria
a obtencdo do espectro de absorcdo do material ndo polimerizado e polimerizado.
Inicialmente, a resina composta nao polimerizada foi colocada sobre o dispositivo de
ATR ("Attenuated Total Reflectance”, Reflectancia Total Atenuada), o qual possui um
cristal horizontal de Seleneto de Zinco (PIKE Technologies, Madison, WI, EUA). Os
espectros de absor¢cdo do material ndo polimerizado foram obtidos por meio de um
espectrometro no infravermelho por transformada de Fourier (FT-IR; Spectrum 100
Optica, PerkinElmer, Waltham, MA, EUA) pelo método de absorbancia, com 16
varreduras e 4 cm de resolucédo, na regido do infravermelho préximo (NIR, "Near-
Infrared Region") do espectro eletromagnético. Para analise do espectro foi
considerado o intervalo de 1590 a 1660 cm™, para observacdes em 1610 e 1640 cm-
!, sinalizando, respectivamente, as ligacdes vinilicas arométicas do bisfenol e
alifaticas do grupamento funcional metacrilato.?® Entéo foram obtidos os espectros da
superficie de topo e base dos espécimes polimerizados, utilizando-se 0s mesmos
critérios para o material ndo polimerizado. O GC (%) foi calculado a partir da seguinte
equagdo: GC (%) = [1- (Rpolimerizado/Rnzo polimerizado)] X 100, na qual R representa a razao

entre o pico de absorbancia em 1640 cm™ e em 1610 cm™.26



18

3.4 Dureza Knoop

A leitura de DK inicial foi obtida em um microdurémetro digital (HMV-2T,
Shimadzu, Toquio, Japédo), usando um indentador Knoop com carga de 50 g aplicado
durante 15 s.2° Cinco indentacdes foram realizadas em cada superficie (topo e base),
a primeira no centro da amostra e mais quatro a 100 ym de distancia desta. A média
dos 5 valores obtidos foi considerada o DK de cada espécime de acordo com cada

superficie.?®

3.5 Plastificacéao

A P foi obtida por meio da reducdo percentual de dureza Knoop (%DKRred)
sofrida na superficie da em decorréncia de sua exposicdo ao alcool.?®> Apds as leituras
iniciais de dureza (DKinicial), 0S espécimes foram imersos por 24 h em etanol absoluto
P.A. (Labsynth, Diadema, SP, Brasil) e uma nova leitura de dureza (DKFina) foi
realizada na superficie de topo e na base dos mesmos. Cinco indentac6es foram
novamente procedidas, com a carga e o tempo (50 g por 15 s) previamente
empregados.?® As leituras iniciais e finais foram realizadas pelo mesmo operador, as
quais foram tabuladas e, entdo, calculou-se a reducéo percentual no valor de dureza
de acordo com a formula seguinte: %DKRred = 100 - [(DKFinai X 100) / DKinicial], na qual
DKrinal representa a dureza final apos imersdo em etanol e DKinicia 0 valor de dureza

inicial antes da imers&do em etanol.26

3.6 Andlise Estatistica

Inicialmente, a normalidade e a homogeneidade dos dados de grau de
conversao, dureza Knoop e plastificacdo foram verificadas. Entdo, os dados foram
analisados estatisticamente pela Analise de Varidncia (ANOVA) trés critérios em
parcelas subdivididas para a superficie avaliada (topo e base), seguido pelo teste de
Tukey para as comparagfes multiplas. Para todos os testes o nivel de significancia

usado foi 5% (Assistat 7.7, Campina Grande, PB, Brasil).
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4 RESULTADOS

Para o GC, a ANOVA mostrou diferenca significante apenas para os fatores
“tempo de fotoativagdo" (p < 0,0001) e "superficie avaliada" (p < 0,0001). O fator
"fotopolimerizador” (p = 0,0542) e as interacdes dos fatores ndo mostraram diferenca
significativa (p > 0,05). O tempo de fotoativacdo de 40 s e a superficie de topo
apresentaram maior GC comparado ao tempo de 20 s e a base, respectivamente
(Tabela 1).

Tabela 1 - Média (desvio padrao) do grau de converséao (%) de acordo com a superficie
avaliada, o fotopolimerizador e o tempo de fotoativagéo.

Tempo de fotoativacao

Superficie  Fotopolimerizador Dados
agrupados
20s 40 s

22 geracdo” 57,66 (2,98) 60,35 (1,54)

Topo 59,22 (2,39) a
32 geracéo 57,96 (1,35) 60,90 (1,64)
22 geracdo” 53,66 (2,25) 57,01 (0,92)

Base 55,91 (2,20) b
32 geracéao 55,70 (1,82) 57,25 (1,65)

Dados agrupados 56,24 (2,73) B 58,88 (2,27) A

*Letras distintas mailsculas comparam os tempos de fotoativacdo e letras mindsculas
distintas comparam as superficies avaliadas, indicando diferenca significante (p < 0,05). “N&o
houve diferenca significativa entre os LEDs (p = 0,0542).

Fonte: elaborado pela autora (2024)

Para a DK, a ANOVA também mostrou diferenca significante apenas para os
fatores "tempo de fotoativacdo" (p < 0,0001) e "superficie avaliada" (p < 0,0001). O
fator "fotopolimerizador” (p = 0,2609) e as interacdes dos fatores ndo mostraram
diferenca significativa (p > 0,05). O tempo de fotoativagéo de 40 s e a superficie de
topo apresentaram maior DK comparado ao tempo de 20 s e a base, respectivamente
(Tabela 2).
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Tabela 2 - Média (desvio padrdo) da dureza Knoop (Kgf/mm?) de acordo com a superficie

avaliada, o fotopolimerizador e o tempo de fotoativagéo.

Tempo de fotoativacao

Superficie Fotopolimerizador” Dados
agrupados
20s 40 s

23 geracao” 55,25 (1,58) 58,55 (1,83)

Topo 57,32 (2,55) a
32 geracao 55,85 (2,07) 59,61 (1,85)
22 geracao” 47,57 (2,02) 50,48 (1,82)

Base 49,22 (2,35) b
32 geracao 47,92 (1,92) 50,93 (1,70)

Dados agrupados 51,65 (4,37) B 54,89 (4,60) A

*Letras distintas mailsculas comparam os tempos de fotoativacdo e letras minusculas
distintas comparam as superficies avaliadas, indicando diferenca significante (p < 0,05). “N&o
houve diferenca significativa entre os LEDs (p = 0,2609).

Fonte: elaborado pela autora (2024)

Para a P, a ANOVA mostrou diferenca significante para os fatores "tempo de
fotoativacdo" (p = 0,0061) e "superficie avaliada" (p < 0,0001), bem como para
interacdo destes fatores (p = 0,0238). O fator "fotopolimerizador” (p = 0,1643) e as
interacbes dos fatores ndo mostraram diferenca significativa (p > 0,05). Para a
superficie de topo, o tempo de fotoativacédo de 20 s promoveu maior P comparado ao
fotoativacdo por 40 s. A superficie de topo apresentou menor P comparada a base

guando fotoativada por 40 s (Tabela 3).
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Tabela 3 - Média (desvio padrao) da P (%DKgeq) de acordo com o tempo de fotoativacéo

e a superficie avaliada.

Superficie
Tempo de
L Dados agrupados
fotoativacao
Topo Base
20 s 38,49 (2,84) aA 40,35 (3,30) aA 39,42 (3,18) a
40 s 34,67 (3,70) bB 39,42 (3,67) aA 37,04 (4,36) b

Dados agrupados

36,58 (3,79) B 39,88 (3,48) A

*Letras distintas mailsculas comparam as superficies avaliadas e letras mindsculas distintas

comparam os tempos de fotoativagéo, indicando diferenca significante (p < 0,05).

Fonte: elaborado pela autora (2024)
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5 DISCUSSAO

As resinas compostas tém sido rotineiramente e amplamente usadas para
restaurar dentes anteriores e posteriores pela técnica direta, uma vez que as
restauracfes em resina composta tém demonstrado alta taxa de sucesso clinico em
longo prazo.?”?8 Este estudo "in vitro" avaliou o efeito da geracdo do LED e do tempo
de fotoativacdo no GC, na DK e na P na superficie de topo e base de um compdsito
nanoparticulado. Para polimerizagdo adequada de incrementos de resina composta
com 2 mm de espessura, uma densidade de energia de 21 - 24 J/cm? é
recomendada,?® sendo este um importante parametro, que considera a irradiancia
fornecida pelo fotopolimerizador multiplicada pelo tempo de fotoativacdo.?®3° Desta
forma, como ambos os aparelhos de fotoativacdo LED testados possuem a mesma
irradiancia (1200 mW/cm?), a densidade de energia recebida pelo compdsito foi de 24
e 48 J/cm? quando fotoativado por 20 e 40 s, respectivamente.

Apesar da fotoativacdo com ambos os LEDs por 20 s ja fornecer 24 J/cm? de
densidade de energia, ou seja, dentro da faixa recomendada para polimerizagao
adequada de incrementos de 2 mm de compdsito,2® o dobro do tempo de exposicédo
(40 s) recomendado pelo fabricante aumentou de forma significativa os valores de GC
e DK, além de reduzir a P ap6s a imersdo em etanol. E reportado que o GC esta
relacionado ao desempenho clinico de materiais resinosos e as propriedades
mecanicas, como a dureza;3%3! sendo afetado pela composicdo quimica da matriz
organica, tipo de carga, quantidade, tamanho, distribuicdo, fotoiniciadores usados,
tonalidade da resina composta, tempo de fotoativacéo, intensidade de luz, modo de
polimerizacdo, tamanho da ponta de luz, entre outros.°

O maior tempo de ativagéo pela luz do fotopolimerizador propicia 0 aumento da
conversdo de mondmeros em polimeros, devido a maior densidade de energia
fornecida para que a reacéo de polimerizacédo ocorra.®! Além disso, a alta irradiancia
obtida pelos LEDs testados, propicia mais centros de crescimento e tendéncia de
formar um polimero mais ramificado.?* Entretanto, o GC sozinho ndo permite a
caracterizacdo da estrutura tridimensional do compdésito a base de resina, uma vez
que no mesmo polimero areas com diferentes concentracdes de ligacdes duplas de
carbono, mondmeros residuais e grupos pendentes coexistem.3? Valores similares de

conversdo de monémeros em polimeros pode resultar em diferentes quantidades de
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polimeros lineares, que sdo mais suscetiveis ao amolecimento do que um polimero
mais reticulado, com maior densidade de ligagées cruzadas.?®

O ambiente aguoso pode causar amolecimento da resina composta pelo
inchaco da rede polimérica e reducéo das forcas de atrito entre as cadeias poliméricas,
resultando em menores valores de dureza.®? Além disso, o polimero com menor
densidade de ligagBes cruzadas € mais suscetivel ao efeito da P por substancias
quimicas durante a alimentacgdo e a ingestédo de bebidas.3? O tempo de fotoativagéo
estendido na superficie de topo do espécime possivelmente aumentou a reticulacéo
na superficie do material, o que resultou em menor reducdo da dureza apés o
armazenamento em alcool absoluto por 24 h.

A base do espécime apresentou menor GC, DK e maior P do que a superficie
de topo. A intensidade de luz que atinge a superficie do material diminui ao passar
através do compdsito, pois parte da mesma € absorvida pelos fotoiniciadores e
pigmentos.?® Aliado a isto, o tamanho e a geometria das particulas de carga também
podem impactar na dispersao e refracdo da luz na interface matriz resinosa-carga,
impactando negativamente na polimerizacdo da por¢cdo mais profunda do espécime.?®
Ademais, o tamanho, o tipo e a distribuicdo das particulas de carga podem impactar
na mobilidade dos monémeros, pois podem restringir a difusdo de radicais livres,?* e
consequentemente diminuir as propriedades fisicas.

O tipo de fotopolimerizador ndo afetou as propriedades fisicas avaliadas,
apesar do aparelho de fotoativacdo de terceira geracao apresentar uma maior
abrangéncia no comprimento de onda e por isso ser considerado um LED
"polywave",1>17 este espectro de luz mais amplo ndo impactou de forma significativa
na conversdao dos monémeros em polimeros e consequente nas propriedades
mecanicas. E importante salientar que a resina composta testada possui como
fotoiniciador a canforquinona, uma alfa-dicetona que possui reacao Norrish tipo Il e
necessita de um co-iniciador, como uma amina terciaria para que a reacao de
polimerizagao ocorra. A canforquinona possui faixa de absorcao na faixa da luz azul
emitida pelos chips do LED "monowave" de segunda gera¢éo,?® com pico de absorcédo
maximo em 468 nm.?° Desta forma, os chips adicionais do LED "polywave" na faixa
do violeta 380 - 420 nm?% ndo alteraram os valores de GC, KH e P.

Apesar de ser reportado que pode haver uma distribuicdo ndo uniforme da
irradiancia pela ponta emissora de luz do aparelho de fotoativacéo,?® possivelmente a

colimacao eficiente dos fotopolimerizadores usados neste estudo permitiu uma
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polimerizagdo adequada e relativamente uniforme, em parte pela irradiancia ser
similar de ambos os aparelhos; pois a distribuicdo n&o uniforme da irradiancia pode
resultar em discrepancias localizadas na ativacdo do fotoiniciador, na producdo de

radicais livres e nas taxas da reagdo de cura.?®
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6 CONCLUSAO

A partir dos resultados obtidos, pode-se concluir que os valores de grau de
conversdo dos mondmeros em polimeros e a dureza de superficie foram aumentados
e a plastificacdo da resina composta apds a imersao em etanol foi reduzida com o
maior tempo de fotoativacdo e na superficie de topo, ndo sendo afetadas pelas

geracdes dos LEDs testados.
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