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A sabedoria é para os homens um tesouro inesgotavel;
e 0s que adquirem preparam-se para se tornar amigos de Deus,
recomendados a Ele pela educacédo que ela Ihes da.
E ela uma efuséo da luz eterna,
um espelho sem mancha da atividade de Deus,
e uma imagem de sua bondade.
Embora Unica, tudo pode; imutavel em si mesma,
renova todas as coisas.
Ela se derrama de geracdo em geracdo nas almas santas
e forma os amigos e os intérpretes de Deus,
porque Deus somente ama quem vive com a sabedoria!
Mas, ao lado de vOs, esta a sabedoria que conhece vossas obras;
Ela estava presente quando fizestes o mundo,
Ela sabe o que vos é agradavel, e o que se conforma as vossas ordens.
Fazei-a, pois descer de vosso santo ceu,
e enviai-a do trono de vossa gloria,
para que, junto de mim, tome parte em meus trabalhos,
e para que eu saiba o que vos agrada.
Com efeito, ela sabe e conhece todas as coisas;
Prudentemente guiara meus passos
e me protegera no brilho da sua gléria.
E quem conhece vossas intencdes, se vos ndo lhe dais a sabedoria,

e se do mais alto dos céus, vOs nao lhe enviais vosso Espirito Santo?...

Sabedoria 7:14,26-28;
9:9-11,17.
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INTRODUCAO

Nos ultimos anos, a Odontologia moderna vem se beneficiando com o
desenvolvimento de aparelhos e novas técnicas para o diagnéstico precoce de
algumas patologias, como tumores malignos da mucosa bucal, assim como de
outras menos agressivas, mas nem por iSso menos importantes, como lesbes de
carie incipientes que ndo permitem o acesso Optico direto.

Isto é possivel gracas ao estudo do espectro de fluorescéncia de algumas
substéancias ou corpos que possuem esta propriedade fisica, a qual é conhecida
como a capacidade de re-emissdo da luz que foi incidida sobre ele, na forma de
luminescéncia.

O uso desta técnica ndo tem se limitado somente na area de diagnéstico,
mas tem sido utilizada na dentistica restauradora, para o estudo da distribuicdo e
penetracdo de sistemas adesivos na estrutura dental e alguns compdsitos ***>%,
bem como para a andlise de microinfiltracdo e fendas na interface dente-
restauracdo, com o auxilio de algumas substancias marcadoras ou corantes, que
possuem a propriedade de fluorescéncia.*

Corantes como a Rodamina B, Amarelo Lucifer e Fluorescina entre outras,
tém sido escolhidos para serem incorporados nos componentes de materiais
restauradores, devido a sua facilidade de manipulacdo e boa solubilidade em
substéancias como adesivos, primers e agua.

No caso das resinas compostas, acreditamos que esta combinacéo
(corante/resina composta) pode ser de muito valor quanto a verificacdo da

profundidade de polimerizacdo, ao serem processadas com diferentes tempos e
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fontes de luz, ja que em nossos estudos preliminares, quando amostras de resina
composta foram submetidas a imersdo em solugdo de Rodamina 6G a 0,1% em
etilenoglicol, observamos difusdo do corante exclusivamente nas regibes menos
polimerizadas da resina. Isto nos conduz a pensar que ha uma relacéo direta entre a
penetracdo de corante na resina composta e os fatores que influénciam a
polimerizagdo da mesma.

Por outro lado, o fato de induzir a penetragdo de um corante com
propriedades de fluorescéncia nas amostras, pode facilitar a observagcédo das
mesmas sob microscopia Optica, quando excitadas com comprimentos de onda
corretos. Isto pode permitir uma analise mais objetiva da regido pigmentada, bem
como uma avaliacdo quantitativa da profundidade de penetracdo do rante na
resina através do estudo da fluorescéncia.

Portanto, consideramos que o estudo da difusdo de corantes no interior da
massa de compdsitos, se torna necessario para fornecer subsidios sobre o potencial
de utilizagdo destas substancias, como método cientificamente viavel para a andlise
da profundidade de cura de resinas compostas, bem como da capacidade de

polimerizagdo de diferentes fontes de luz.
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REVISAO DA LITERATURA

Para melhor entendimento do assunto, dividiremos a revisao de literatura em
duas partes, a saber: 1) Utilizacdo de corantes como métodos de avaliagdo em
dentistica restauradora; 2) fatores que influénciam a profundidade de polimerizacéo

de resinas compostas.

1) UTILIZACAO DE CORANTES COMO METODOS DE AVALIACAO EM
DENTISTICA RESTAURADORA.

Em 1966, com o propésito de determinar o uso de alguns corantes para
evidénciar a microinfiltracdio, Christen e Mitchel®, utilizaram incisivos mandibulares
inferiores extraidos, nos quais foram realizados preparos cavitarios de 1,5 mm de
profundidade em dentina. Os 87 preparos cavitarios foram divididos em 4 grupos
experimentais: G1 amalgama; G2 amalgama + verniz cavitario; G3 gutapercha e G4
cimento de 6xido de zinco e eugenol. Apos 24 horas de armazenamento em solucdo
salina a 37°C, foi realizado o polimento dos amalgamas e todos os grupos foram
divididos em 2 subgrupos a fim de imergidos em 2 corantes fluorescentes: solugéo
aquosa de fluorescina a 2% por 5 ou 12 minutos, e rodamina B a 0,1% durante 1
hora. Apos o tempo de imerséo, as amostras foram cortadas longitudinalmente para
se obter fatias de 1 mm de espessura da regido central das amostras para serem
avaliadas sob microscopio de fluorescéncia de alta intensidade. Os resultados
mostraram que a fluorescina foi melhor do que a rodamina B, ja que a fluorescéncia
foi mais brilhante, ndo houve saturacdo e pbdde ser detectada em menores

guantidades. Por outro lado, quando a fluorescina foi misturada com o eugenol ou o
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p6 de 6xido de zinco separadamente, toda a fluorescéncia do corante desapareceu.
A rodamina B perdeu a sua propriedade de fluorescéncia ao ser exposto a estes
materiais, porém, manteve a sua cor vermelha, mostrando a microinfiltragdo como
um corante organico comum.

Gee, et al® em 1984, avaliaram fatores que influénciam o grau de
polimerizagcdo de resinas quimicamente e fotoativadas, através da imerséo das
amostras em solugéo de corante Astra Blue (Bayer). Para isto, com auxilio de uma
matriz metalica, foram confeccionados corpos de prova de 5x5 mm, sendo algumas
com um Unico incremento e outras com 2. As resinas quimicamente ativadas
levaram 10 minutos para sua polimerizacdo e as fotoativadas foram irradiadas com
luz visivel por 20 ou 40 segundos. Posteriormente, as amostras foram fraturadas por
tensdo em direcdo axial, obtendo-se duas metades, as quais foram expostas por
menos de 2 minutos em solucdo de corante Astra Blue em metanol diluido em 20
partes de agua, e imediatamente lavadas em agua corrente. As superficies internas
das amostras foram avaliadas por estereomicroscopia para determinar as regides
polimerizadas de forma incompleta. Os resultados mostraram que a polimerizacao
de resinas de microparticula foi menor que das hibridas. Além disso, houve
penetracdo do corante na interface de particula/matriz de algumas resinas
microparticuladas. Quanto as resinas quimicamente polimerizadas, foi evidente a
presenca de corante nos lugares onde a resina (pasta/pasta) nao foi bem misturada.
Os autores concluiram que a técnica de pigmentacdo com Astra Blue, permite
observar a polimerizacdo incompleta de resinas dentais. Embora a natureza da

unido entre o corante e 0s grupos sem reagir do BIS-GMA e TEGDMA da matriz de
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resina néo foi estudada, os autores acreditam que houve uma forte ligacédo entre as
suas moléculas ja que a presenca do corante persistiu mesmo apds as amostras
terem sido lavadas com agua.

Watson?® em 1989, avaliou a interface de unido entre o sistema adesivo
Scotchbond 2 (3M) e dentina humana, e a sua distribuicdo dentro do dente e sob a
restauracdo de resina composta (P50 / 3M). Para isso, utilizaram terceiros molares
recém extraidos, onde realizaram cavidades de 3 x 4 mm, na unido cemento
esmalte das superficies lisas. Prévio a confeccéo das restauracBes de acordo as
indicacBes do fabricante, coraram dois sistemas adesivos (Scotchbond 2 / 3M); um
com rodamina B e o outro com Fluorescina, para serem utilizados durante o preparo
das amostras. Ap6s 12 horas de armazenamento, os corpos de prova foram
cortados longitudinalmente no centro das restauracfes e avaliados com auxilio do
microscopio de varredura por luz refletida (Tandem Scanning Reflected Ligth
Microscope -TSM), utilizando filtros de 600 nm, a fim de evitar a interferéncia da
reflexdo de luz de outros tecidos e s6 observar a fluorescéncia ds corantes. Os
resultados mostraram claramente a distribuicdo do Scotchbond 2 e a sua

penetracdo na smear layer e dentina a uma profundidade maior de 50 mm.

Em 1991, Watson et. al.*’, avaliaram a interacéo dinamica entre tecidos
dentais e cimento de ionbémero de vidro (OpusFil), incorporando corantes
fluorescentes (Rodamina B ou Fluorescina) nos componentes do cimento. As
restauracdes eram confeccionadas em cavidades de 4 x 3 mm, localizadas na
juncdo cemento-esmalte de dentes extraidos, num tempo maximo de 30 min a 1

hora apds a extracdo. Depois de 2, 24, 48 ou 72 horas de armazenamento, 0S
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dentes eram cortados longitudinalmente no centro da restauracéo e examinados sob
microscopio de varredura por luz refletida (Tandem Scanning Reflected Ligth
Microscope -TSM). A presenca de corante proveniente da restauracdo dentro da
dentina subjacente (especialmente na parede pulpar da cavidade), mostrou que
houve uma movimentagdo de fluidos através da interface dente/restauracao,
durante a maturagdo da matriz de ionbmero, especialmente no tempo pés-
operatério de 24 horas. Segundo os autores, este método € eficiente para a
monitoracdo da interacéo de fluidos na interface de ades&o.

Com o propésito de estudar a interface entre dentina, sistema adesivo
(Scotchbond Multi-purpose/ 3M) e resina composta (Z100/ 3M), Griffiths e Watson®
em 1995, incorporaram corantes nos componentes do sistema adesivo (Primer:
rodamina B; Adesivo: fluorescina), e avaliaram as restauracfes através de
microscopia optica confocal. Os resultados mostraram que a camada de primer
apresentou-se descontinua devido a aplicagdo do adesivo com "microbrush” e, em
algumas regides, o primer foi incorporado dentro do adesivo. Por outro lado, a
aplicacdo de um fino jato de ar aumentou a penetracdo do primer e adesivo dentro
dos tubulos dentinarios, mas também aumentou a espessura da camada de adesivo
dentro das irregularidades da superficie da cavidade e nas linhas de angulo. Os
autores salientam que estes detalhes s6 foram observados gragas a utilizacéo dos
corantes em combinag¢&o com o microscopio confocal.

Zandona et al.¥ em 1997, se propuseram a investigar in vitro o efeito de
alguns corantes utilizados na deteccao de carie, sobre materiais restauradores. Para

isso confeccionaram amostras de resina composta, iondmero de vidro modificado
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por resina, ionémero de vidro convencional e porcelana, e as submeteram a imersao
nos seguintes corantes: 0,01M ou 0,0015M de Pirometano 556 por 30 e 60 seg.
respectivamente, e lavadas posteriormente com etanol a 25%; ou 0,0018M de
Fluorescina de sodio durante 60 seg. e lavadas com agua corrente. Posteriormente,
todas as amostras foram analisadas quanto as mudancas de cor, nos intervalos de
0, 1, 4, 24 e 48 horas apos de armazenamento em agua corrente. Além disso, nos
mesmos intervalos de tempo, imagens foram captadas com auxilio de uma camara
CCD e um filtro de 520 nm, quando os corpos de prova foram excitados com laser
de argbdnio, para serem analisadas por fluorescéncia, utilizando métodos
computadorizados (Calculo da média do nivel cinza e Histogramas). Os resultados
da mudanca de cor mostraram que houve diferenca estatisticamente significante
(ANOVA p < 0,05) em ambos iondmeros de vidro, imediatamente apds a imerséo no
corante. Contudo, esse efeito foi revertido apds 1 hora de armazenamento em agua.
Da mesma forma, a intensidade de fluorescéncia foi inversamente proporcional ao
tempo de armazenamento em &gua. Os autores concluem que a exposi¢do de
materiais restauradores a esses corantes, ndo deixam mudancas prolongadas de
cor visualmente detectaveis.

Pioch et al.?® em 1997, através de microscopia de varredura com laser
confocal, realizaram uma série de analises entre as quais estavam: unido e
penetracdo de resina na dentina e esmalte, medicdo da espessura da camada
hibrida, microinfiltracdo e unido de ceradmicas no esmalte. No caso da avaliacao
interface dente/resina, utilizaram o isotiocianato de rodamina B a 0,1% para a

incorporacdo do corante nos sistemas adesivos utilizados para esta etapa:
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Optibond, Scothcbond MP, Syntac,Gluma CPS, Superbond C&B, Prime & Bond 2.1,
Prisma Universal Bond 3. Para medir a camada hibrida utilizaram os sistemas
Gluma CPS e Syntac, onde somente o primer foi pigmentado com rodamina B, e
variando os tempos de condicionamento acido em 15, 30, 60 e 120 segundos. Por
outro lado para avaliar a microinfiltracdo, 8 dentes que tinham sido preparados com
os sistemas Gluma CPS, Syntac, Optibond e Prime & Bond, onde s6 o adesivo tinha
sido pigmentado, foram imersos por 24 horas em uma das seguintes solugdes: 1)
0,1% de rodamina B em 50% de alcool; 2) 0.1% isotiocianato de fluorescina em
agua destilada; 3) 0.1% de acriflavin em agua destilada. No caso da avaliacdo da
unido de ceramicas ao esmalte (10 Cerec e 6 Empress), realizaram restauracfes
inlay e numa metade das amostras foi corado com rodamina B o silano, e na outra o
adesivo. Em todos os casos, logo apos realizaram as restauracdes em dente
extraidos, incluiram os dentes em blocos de resina e os cortaram em direcao
longitudinal para serem avaliados no microscopio. Os resultados mostraram que a
espessura da camada hibrida aumentou em fungdo do aumento de tempo de
condicionamento acido; houve clara evidéncia de tags de resina em todas as
amostras, exceto quando utilizado os sistema Superbond C&B. A microinfiltracao
com rodamina B foi observada em alguns casos na base da camada hibrida, e na
maioria entre o adesivo e a resina composta, ja no caso da fluorescina, o corante
penetrou na dentina mas ndo na resina, e o acriflavin penetrou na dentina e na
resina composta mas ndo na camada hibrida. Quanto a unido de ceramicas, a zona
de penetracdo foi encontrada de acordo ao padréo de condicionamento respectivo.

Os autores concluem que a utilizacdo desta técnica de andlise (corante+microscopia
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confocal), fornece informacdes valiosas que ndo sdo conseguidas com outros
métodos de avaliagao.

Em 1999, Griffiths et al."® avaliaram a morfologia e micropermeabilidade da
interface dente/adesivo, utilizando os sistemas Optibond, Clearfill Liner Bond 2 e
Pertac Universal Bond. Foram realizadas restauracdes proximais em terceiros
molares recém extraidos, onde o primer dos sistemas era corado com amarelo
lucifer, e o adesivo com rodamina B. Posteriormente, na cavidade pulpar era
injetada com minima pressao, solugdo salina pigmentada com rodamina B (0,5g em
50 ml) por periodo de 3 horas, e posteriormente lavada com agua corrente, a fim de
avaliar a micropermeabilidade do sistema adesivo para os fluidos pulpares. As
amostras foram cortadas em direcao longitudinal e avaliadas sob o microscépio de
laser confocal, com excitacdo de 546 nm e filtro de 600 nm. As imagens revelaram
uma boa penetracao de todos os sistemas adesivos nos tubulos dentinarios, tibulos
laterais e na superficie da dentina intertubular condicionada, exceto quando utilizado
o sistema Pertac Universal Bond. A micropermeabilidade dos fluidos pulpares foi
mais evidente no sistema Pertac Universal Bond mostrando quase 100% de
permeabilidade ao longo da smear layer, sendo o sistema Clearfill Liner Bond 2 o
gue melhor selou as restaura¢des 33%, seguido do sistema Optibond com 6%.

Mannocci et al,'” em 2001, avaliaram através do microscopio confocal, a
microinfiltragdo de pré-molares tratados endodénticamente e restaurados com pinos
de fibra de carbono e resina composta, utilizando 3 sistemas adesivos. Os dentes
foram divididos em 6 grupos de 12 cada, onde 3 grupos foram tratados com

selantes endodénticos contendo 6xido de zinco e eugenol (ZOE) e restaurados com
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material temporario contendo ZOE. Os grupos restantes foram selados com
materiais livres de ZOE. O primeiro grupo dos tratados com materiais com ZOE, foi
restaurado com pinos de fibra cimentados com fosfato de zinco e nucleos de resina
sem adesivo. Nos outros dois grupos os pinos foram cimentados com sistemas
adesivos All Bond 2 e Panavia 21, respectivamente. Os 3 grupos restantes, 0s pinos
foram cimentados com os sistemas All Bond 2, Panavai 21 e Panavia Fluoro
cement, respectivamente. As amostras foram submetidas a 300,000 ciclos de carga
de 125 N, e logo imersos em solucdo de rodamina B ( 2.09x10 ° mmol/L * em agua
deionizada) por 48 horas. As imagens mostraram gue 0S grupos com pinos
cimentados com sistemas adesivos tiveram microinfiltrac&o significantemente menor
do que os cimentados com fosfato de zinco. Por outro lado, ndo houve diferenca
significante entre os dentes tratados com materiais a base de ZOE ou sem ele. Os
autores concluiram que e o sistema All Bond 2 resultou no melhor selador marginal

do que os cimentos auto-condicionantes Panavia 21 e Panavia F.



24

2) FATORES QUE INFLUENCIAM A POLIMERIZACAO DE RESINAS

Ruyter & @ysaed® em 1982, estudaram fatores como: intensidade da fonte
de luz, conteludo e tamanho de particulas na resina composta, translucidez, indices
de refrac@o da matriz e das particulas inorganicas e o grau de converséo de resinas
compostas, em diferentes profundidades, polimerizadas com luz ultravioleta e
visivel. Esta pesquisa revelou que ha uma influéncia direta destes fatores na
profundidade de polimerizacdo, ja que depende da composi¢édo das particulas de
carga da resina composta, da fonte de luz e do tempo de exposicdo a mesma,
sendo que a luz visivel produziu maior profundidade de polimerizacéo do que a luz
ultravioleta. Por outro lado, as resinas com particulas de carga inorganica de
tamanho convencional obtiveram os maiores valores de profundidade de
polimerizagdo quando comparadas as de microparticulas, devido a que estas
tltimas, provocam uma maior disperséo de luz.

Swartz, et al.*

em 1983, avaliaram através da microdureza Knoop, o grau de
polimerizagdo de resinas compostas fotopolimerizaveis, observando a influéncia da
cor, tempo de exposi¢ao a luz, distancia da luz na superficie da resina e a qualidade
de polimerizacdo através do esmalte. Para isso, realizaram amostras de 7 mm de
didmetro e com espessuras de 1, 2 e 3 mm, polimerizadas por 20 e 40 segundos, e
com varias distancias da ponta do aparelho a superficie da resina, com auxilio de
espacadores em forma de anéis. As medicBes foram realizadas apés 24 horas e 7
dias de armazenamento. Na outra parte da pesquisa, foram utilizadas superficies

linguais de incisivos centrais superiores extraidos, somente em esmalte, a fim de

polimerizar a resina através do mesmo. Apés 24 horas de armazenamento, as
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amostras foram cortadas de forma longitudinal e medidas quanto a dureza. Os
resultados mostraram que o grau de polimerizacdo varia com a cor das mesmas,
sendo gue para as cores mais escuras, foi necessario aumentar o tempo de
exposicao de 20 para 40 segundos, para alcancgar valores aceitaveis de dureza.
Além disso, pode-se observar que o grau de polimerizacdo diminui & medida que
aumenta a distancia desde a superficie em direcdo ao interior da resina. Por outro
lado, existe a tendéncia da polimerizacdo diminuir quando a ponta do aparelho ndo
€ colocada diretamente em contato com a resina. Do mesmo modo, existe uma
grande chance de que a polimerizacdo seja incompleta quando a resina €
polimerizada através do esmalte dental.

|.”® avaliaram o coeficiente de transmisséo de luz

Em 1994, Kawaguchi, et al
de 8 resinas compostas ativadas por luz visivel, de diferentes cores e diferentes
tipos de particulas de carga. Além disso, foi analisada também a relagédo entre o
coeficiente de transmissé@o de luz e a profundidade de polimerizacdo das resinas
compostas. Para isto, mediram a profundidade de polimerizagdo de amostras de
4x10 mm, polimerizadas por 30 segundos, através da técnica de raspagem
(eliminacdo com espatula da resina n&o polimerizada). O coeficiente de transmisséo
foi calculado através da equacéo de Beer-Lambert: Log (I/l,)=tc' , onde | e |, s&o as
intensidades da luz incidente e transmitida, e | € a espessura da amostra. Os
resultados mostraram que houve uma correlagéo significante entre o coeficiente de
transmisséo e a profundidade de polimerizacédo das resinas estudadas. Além disso,

0s autores encontraram que o coeficiente de transmisséo (de 0,263 a 0,042) foi

dependente do matiz das resinas compostas. Da mesma maneira, foi evidente que
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as resinas de microparticula tiveram o menor coeficiente de transmissao e a menor
profundidade de polimerizagdo quando comparadas com as de particulas pequenas
e hibridas.

No mesmo ano, Rueggeber, et al.%, avaliaram o efeito da intensidade da luz
e o tempo de exposi¢do na polimerizagdo de resinas compostas. Utilizaram resina
de microparticulas e hibridas nas cores universal e cinza. Confeccionaram amostras
simulando uma restauragdo cilindrica, onde podiam remover fatias finas nas
distancias de 1, 2, e 3 mm abaixo da superficie, para serem analisadas quanto ao
grau de conversdao através de microscopia infravermelha, apés 24 horas de
armazenamento. As amostras foram irradiadas com varias intensidades a partir de
800 mW/cm’® (100% de intensidade) diminuindo para 578 mW/cm? (72.3%); 400
mW/cm? (50,2%) e 233 mW/cm?® (29.2%), nos tempos de 20, 40, 60 e 80 segundos.
Os resultados revelaram que em profundidades maiores de 2 mm houve pouca
polimerizagdo e ela foi muito susceptivel a mudancas na intensidade de luz e tempo
de exposicdo. Os autores recomendam exposicbes de 60 segundos, utilizando
intensidade de no minimo 400 mW/cm?, além disso, indicam que incrementos
maiores de 2 mm n&o devem ser realizados, sendo o ideal 1 mm de espessura, e
intensidades de 233 mW/cm’ ndo devem ser utilizados j& que eles produzem pouca
polimerizagéo.

Fujibayashi, et al.® em 1998, avaliaram as caracteristicas opticas de 2
aparelhos fotopolimerizadores a base de 61 Leds e 1 de lampada haldégena, bem
como a profundidade de polimerizacdo e grau de converséo de resinas compostas

processadas com os mesmos. Utilizando resina composta Silux plus (3M) na cor XL,
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e com auxilio de uma matriz de teflon de 4x8 mm, foram confeccionados 5 corpos
de prova, polimerizados por tempos de 10, 20, 40, 60 e 80 segundos. Os aparelhos
foram ajustados para emitir intensidade de 1000 W/m?®. Apds a exposicdo, a parte
nao polimerizada foi eliminada com uma espatula plastica e bolinhas de algodao, e
medida a profundidade de polimerizacdo com auxilio de um micrometro. Os
resultados mostraram que o0s picos maximos de intensidade dos aparelhos
avaliados tiveram sua localizagdo em diferentes comprimentos de onda: LED 1/ 444
nm; LED 2/ 466 nm e Halégena/ 484 nm. A profundidade de polimerizacado e grau de
conversao das resinas com o aparelho LED 2, foi significantemente maior do que
com a lampada hal6gena ou LED 1. Os autores sugerem que a irradiacdo com
LEDs azuis é efetiva na polimerizacao de resinas compostas, e pode ser utilizada
como fonte de polimerizacéo.

Mills, et al.'®* em 1999, tiveram como objetivo avaliar a profundidade de
polimerizacdo de duas cores (A2 e A4) de resinas compostas (Spectrum TPH),
polimerizadas por 40 segundos, com dois aparelhos: protétipo com 27 LEDs azuis
(350 mW/cm?) e lampada halégena (755 mW/cm?). Para isso, confeccionaram dez
amostras de 4x8 mm para cada situacdo, e avaliaram a profundidade de
polimerizacao através da técnica do penetrometro, sendo que para ambas cores a
lampada halégena teve valores significantemente maiores (p=0,00) quando
comparado com o LED, no entanto, ambos aparelhos excederam a profundidade
requerida para situacdes clinicas de 2 mm. O prot6tipo LED alcancou acima do 80%

da profundidade de polimerizacao da lampada halégena com ambas cores.
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No mesmo ano, Mills, et al.*®

através do método do penetrémetro, avaliaram
a profundidade de polimerizagdo de 3 resinas compostas (Silux Plus, P50 e 2100/
3M) processadas com 2 aparelhos: LAmpada Hal6gena (Coltolux 4) com 300
mW/cm’ e didmetro da ponta de 8 mm; ou |ampada LED com 25 leds, 388 mW/cm?
e didmetro da ponta de 6 mm. Com auxilio de uma matriz metalica de 4 mm de
didmetro e 6 mm de profundidade, foram confeccionados 6 corpos de prova para
cada situacdo, utilizando tempos de 40 e 60 segundos. Para cada resina, a
profundidade de polimerizacéo foi significativamente maior (p<0,05) para o sistema
LED do que a Hal6gena, aproximadamente 0,2 mm. Por outro lado a resina hibrida
Z100, apresentou maiores valores quando comparadas as outras duas (em torno de
1,5 mm). Os autores concluem que o sistema LED com 64% da irradiacdo da
Lampada Halégena, alcancou profundidade de polimerizacao significantemente
maior, o que torna este sistema promissor para uso clinico.

Yap,”® em 2000, avaliou através de dureza Knoop, a efetividade de
polimerizacéo de restauragfes de resina composta (Ariston pHc, Surefill) com varias

profundidades (2-4 mm), apés irradiacdo com lampada halégena (Spectrum curing
ligth / 421,33 + 1,5 mW/cm ?) por tempos de 40 a 120 segundos. Os resultados
mostraram que a efetividade de polimerizacdo diminui significantemente com o
aumento da profundidade da cavidade, independente do tempo de exposicéo.
Contudo, em cavidades de 3 e 4 mm de profundidade, houve um aumento da
polimerizacdo quando irradiadas por 120 segundos. Os autores sugerem que 0S
incrementos de resina ndo devem ultrapassar dos 2 mm, para conseguir uma

polimerizagdo uniforme.
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No mesmo ano, Jandt et al.”?, estudaram a profundidade de polimerizacéo
de resinas compostas (Spectrum TPH, nas cores A2 eA4), polimerizadas com duas
fontes de luz (Halégena 755 mW/cm’ e LED 350 mW/cm? - 27 leds). Para isso,
realizaram 10 corpos de prova de 4 mm de didmetro e 8 mm de profundidade, e
avaliaram através da técnica do penetrometro. Além disso, verificaram a resisténcia
a compressao das resinas apos 6 e 72 horas de armazenamento, confeccionando 6
amostras de 4x6 mm, polimerizadas por 40 segundos com 0s mesmos aparelhos.
Os resultados mostraram que a polimerizacdo com Lampada Halégena (A2/ 6,40
mm; A4/ 5,19 mm) foi significantemente maior (p<0,05) do que as polimerizadas
com o LED (A2/ 5,33 mm; A4/ 4,27 mm), embora ambos resultados estejam dentro
dos parametros exigidos pela norma ISO 4049. Por outro lado, ndo houve diferenca
significante na resisténcia a compresséao entre as amostras armazenadas por 6 e 72
horas e de diferentes cores. Os autores atribuem estes menores resultados com o
LED, devido a menor intensidade de irradiacdo oferecida pelo aparelho, embora o
espectro emitido seja mais estreito do que a Halégena.

Com o objetivo de avaliar a influéncia entre a densidade de energia vrs. 0
tempo de irradiacdo, na efetividade de polimerizacdo de resinas compostas, Yap e
Seneviratne®* em 2001, realizaram amostras de resina de 2x4 mm polimerizadas
com lampada halégena, e as analisaram por meio do teste de microdureza Knoop.
As densidades de energia utilizadas foram: 200, 300, 400, 500 e 600 mW/cny,
variando os tempos de irradiacdo em 10, 20, 30, 40, 60, 80, 100, 120 e 180
segundos. As amostras controle foram irradiadas com 400 mW/cm?, por 40

segundos. Os resultados mostraram uma adequada dureza na superficie de topo



das amostras, quando irradiadas com intensidades de 200 ou 300 mW/cm?, por 20
segundos. J& a superficie de base s alcangou valores aceitaveis apds 120 seg de
irradiacdo com 300 mW/cm’. Contudo, na superficie de base pode-se alcancar uma
melhor polimerizacdo com tempo de 30 e 20 segundos, aumentando a intensidade
para 500 e 600 mW/cn?’, respectivamente.

Leonard, et al.*®

, em 2001, determinaram a densidade de energia e tempo de
irradiacdo minimo necessario, para adequada polimerizacdo de amostras de resina
composta de microparticula (Silux Plus) e hibrida (Z100), com espessura de 2 mm.
Utilizaram um aparelho de luz halégena (Optilux 401), acoplado a um alternador de
poténcia para variar as intensidades de 100 a 700 mW/cm?, em incrementos de 25
mW/cm?, combinando o tempo de iradiacdo de 40 e 60 segundos. Apds 24 horas
de armazenamento, foi medida a dureza Knoop na superficie de topo e na base das
amostras, onde valores até um minimo de 80% eram aceitos para indicar uma
polimerizacao satisfatéria. Os resultados mostraram que para a resina hibrida foram
necessarios 260,1 mW/cm? por 40 segundos ou 185 mW/cm? por 60 segundos, para
alcancar polimerizacédo satisfatoria. No caso da resina de microparticula, foram
necesarios 542,9 mwW/cm’ por 40 segundos ou 449 mW/cm? por 60 segundos,
indicando que para uma adequada polimerizacdo destas resinas, sdo necessérias
maiores densidades de energia pelo mesmo tempo, quando comparadas com as
resinas hibridas.

No mesmo ano, Kurachi, et al.**

, realizaram uma comparacao da eficiéncia
de polimerizacdo de duas fontes de luz: halégena e protétipo LEDs, avaliando

resinas compostas através de microdureza Vickers. Para isso, confeccionaram 5
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amostras para cada situacdo, com resina hibrida Z100 (3M) na cor A3, com
espessuras de 0,35, 1,25 e 1,8 mm e polimerizadas com o LEDs por tempos de 20,
40, 60, 120 e 180 segundos, e com haldégena por 40 segundos. A densidade de
energia utilizada para a lampada halégena foi de 475 mW/cm? e para o LEDs houve
variacdo da densidade e da quantidade de LEDs: 25 mW/cm? (2 LEDs), 34 mW/cm?
(3 LEDs), 46 mW/cm? (4 LEDs), 68 mW/cm? (5 LEDs) e 79 mW/cm?® (6 LEDs). Os
resultados mostraram valores inferiores de microdureza para as amostras
polimerizadas com LED do que com halégena, independente ao nimero de LEDs
ou densidade de energia. Contudo, para o sistema com 6 LEDs, foi necessaria uma
exposicao de tempo maior (100 segundos), ou menor espessura das mostras para
alcancar valores razoaveis de microdureza, devido a sua intensidade reduzida
guando comparado com a lampada halégena.

Em 2002, Dunn e Bush,’ compararam a polimerizacdo de resinas compostas
hibridas (Z250) e microparticulas (Renamel), polimerizadas com 4 fontes de luz: 2 a
base de lampada halégena Optiluz 400 (900 mW/cm?®) e Optilux 501 (1030
mW/cm?); e 2 a base de 7 LEDs: Luma Cure (150 mW/cm?®) e Versalux (150
mW/cm?). Para isso, confeccionaram amostras de 2,1 mm + 0,1 mm de espessura,
polimerizadas por 40 segundos. Apds 24 horas de armazenamento, as amostras
foram submetidas a avaliacdo da microdureza Knoop, nas superficies de topo e
base a fim de verificar a porcentagem de polimerizacdo (KH base/ KH topo x 100).
Os resultados mostraram que independente da fonte de luz, os valores de dureza da
resina hibrida eram significantemente maiores do que os da microparticula

(p<0.0001). Por outro lado, o efeito das duas lampadas halégena foi
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significantemente maior do que com os aparelhos LEDs, independente do tipo de

resina.



PROPOSICAO



PROPOSICAO

Neste trabalho nos propomos a avaliar, por meio de Espectroscopia de
Fluorescéncia, a difusdo de um corante organico em resinas compostas, em funcéo
dos seguintes fatores: 1) Tipo de resina, 2) Fonte de Luz, 3) Tempo de
polimerizagcdo e 4) Tempo de imersdo no corante; a fim de testar a hipotese
segundo a qual estes fatores influénciam diretamente no coeficiente de difusdo do

corante na massa de resina composta.



MATERIAL E METODO



MATERIAL E METODO

MATERIAIS E APARELHOS

Para o desenvolvimento deste trabalho, utilizamos trés tipos de resinas
compostas fotopolimerizaveis de uso frequente no consultério:

1) Resina de Microparticula FilteK A110 (BMO), cuja matriz organica é
formada por BIS-GMA e TEGDMA, possui 40% em volume de carga de particulas
de silica de tamanho aproximado de 0,04mm, (Lot: 2BP 2005-03);

2) Resina Hibrida 2100 (3MO) com matriz organica a base de BIS-GMA e

TEGDMA, com volume de carga de 71% de particulas de zirconio/silica, (LOT: 2CR
2005-11) e

3) Resina Compactéavel FilteK P60 (3M0) com matriz orgéanica de BIS-EMA,
BIS-GMA e UDMA, com volume de carga de 61% de particulas de zirconio/silica,
(LOT: 3PW 2006-02); todas de cor A3.

Para o procedimento de polimerizacdo das resinas compostas foram
utilizadas duas fontes de luz:

Hal6gena - Aparelho Optilight Digital -Gnatus (Figura 1), o qual apresenta
uma ponta com didmetro de 1,0 cm, poténcia de 444 mW, intensidade de luz de 565
mW/cm? e comprimento de onda de 377 a 561 nm, com pico maximo de emiss&o
nos 499 nm.

Sistema LEDs - Aparelho LEC 470 Il -M & M Optics, S&o Carlos (Figura 2),
o qual apresenta ponta com diametro de 0,8 cm, poténcia de 88 mW, intensidade de
luz de 175 mW/cm* e comprimento de onda entre 414 e 532 nm, com pico maximo

de emissdo nos 468 nm.
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FIGURA 1. Hal6gena - Aparelho Optilight Digital (Gnatus).

FIGURA 2. Sistema LEDs -Aparelho LEC 470 Il (M & M Optics, Sao Carlos).



Foram realizados 2 grupos experimentais de acordo com a fonte de luz:
grupo "H" -Haldégena e grupo 'L" - Sistema LEDs. Cada grupo foi dividido em 3
subgrupos de acordo a resina composta utilizada: 1 (microparticula); 2 (hibrida) e 3
(compactavel), onde cada subgrupo por sua vez teve dois tempos de polimerizacéo:
40 e 60 segundos; e trés tempos de imersdo em solucdo de Rodamina 6G a 0,1%
em etilenoglicol: O (controle), 24 e 48 horas, como descrito no quadro 1.

Em funcdo dos resultados do experimento piloto, determinou-se que seriam
necessarias 5 repeticbes para cada condicao estudada, com excecéo do tempo de
imerséo de 0 horas (controle), o qual possui somente 1 corpo de prova, totalizando

um ndmero de 132 amostras.

CONFECCAQO DAS AMOSTRAS

Com auxilio de uma matriz metalica bipartida, foram confeccionados os
corpos de prova de 4 mm de diametro e 4 mm de espessura. Esta era preenchida
com resina composta em um Unico incremento, condensando-a com ajuda de uma
espatula metalica (Hu-Friedyo CIGFT1BR) e com volume suficiente para permitir um
ligeiro excesso do material. A seguir, foi colocada uma tira de poliéster e uma lamina
de vidro de 1 mm sobre a superficie de topo do corpo de prova, exercendo uma leve

pressdo, com o intuito de deixar uma superficie lisa apds a polimerizacdo da mesma

(Figura 3).



QUADRO 1. Grupos e subgrupos experimentais utilizados.

Fonte de Luz
(grupos)

Tipos de resina
(subgrupos)

Tempo de
polimerizacdo

Tempo de imersao
(horas)

39

H

(Hal6gena)

1

(Resina Microparticula)

40 segundos

0

24

48

60 segundos

0

24

48

2
(Resina Hibrida)

40 segundos

0

24

48

60 segundos

0

24

48

3

(Resina Compactavel)

40 segundos

0

24

48

60 segundos

0

24

48

L

(Sistema

LEDs)

1

(Resina Microparticula)

40 segundos

0

24

48

60 segundos

0

24

48

2
(Resina Hibrida)

40 segundos

0

24

48

60 segundos

0

24

48

3

(Resina Compactavel)

40 segundos

0

24

48

60 segundos

0

24

48

&)




FIGURA 3. Matriz metdlica bipartida utilizada para confec¢éo dos corpos de

prova de resina composta.

Durante a fotopolimerizagcdo das amostras, a ponta dos aparelhos esteve em
contato direto com a lamina de vidro, para menor perda de intensidade de luz.

Imediatamente ap6s a confeccdo dos corpos de prova, foi realizada a
imersao dos mesmos de forma individual em 1,5 ml de solucdo de rodamina 6G a
0,1% em etilenoglicol, em tubos de ependorf (Figura 4), protegidos da luz e a

temperatura ambiente, pelos tempos estabelecidos.
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FIGURA 4. Tubos de ependorf para imersdo das amostras em 1,5 ml de

soluc do de rodamina 6G a 0,1% em etilenoglicol.

Apdbs completar os tempos de imersao, cada amostra foi lavada por 1 minuto
em agua corrente e seca com jato de ar (seringa triplice) pelo mesmo periodo de
tempo.

Em seguida, com ajuda de godiva de baixa fusdo, cada corpo de prova foi
preso individualmente em blocos de madeira, e com auxilio de uma maquina de
corte ISOMET® 1000 e disco diamantado de 0,3 mm de espessura, a 300 rotacdes
por minuto, foram cortadas de forma longitudinal, a fim de obter uma fatia de 1,5 mm
de espessura (Figura 5), a qual seria utilizada para analisar o coeficiente de difuséo

do corante na resina composta.
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FIGURA 5. Obtencdo de uma fatia de cada corpo de prova para andlise da

difusé@o do corante na resina composta.



ANALISE DAS AMOSTRAS

Quando se fala de fluorescéncia, é necessario ressaltar que segundo
analises fisicas, o olho humano consegue perceber aproximadamente 30% (+10%)
da fluorescéncia real das substancias ou corpos com esta propriedade.

Levando em consideracdo que neste trabalho seria estudada a difuséo do
corante no interior de resinas compostas, por meio de uma analise 6ptica do perfil
espacial de fluorescéncia das amostras, consideramos apropriado realizar o calculo
da porcentagem da percepcéo visual de fluorescéncia do operador, para que com
esse resultado, pudéssemos obter uma férmula matematica adequada para a

obtencéo do coeficiente de difusdo de rodamina 6G em resina composta.

CALCULO DA PORCENTAGEM DE PERCEPCAQ VISUAL A FLUORESCENCIA

Para isso, foi necessaria a obtengdo de imagens das amostras, para serem
avaliadas posteriormente quanto a fluorescéncia.

Primeiramente, cada fatia de resina composta era levada de forma individual,
numa lupa optica monocular MM-L1 (MM Optics LTDA, Séo Carlos) com aumento
de 30x, sob iluminacdo de 1 LED de 470 + 10 nm (Figura 6), a qual se colocou um
filtro de 600 nm, a fim de evitar a interferéncia da reflexdo de luz de outros lugares e
s0 observar a fluorescéncia do corante.

A esta lupa estava acoplada uma camara de video digital CCD (modelo GC-
405N-G, LG- Honeywell) e esta por sua vez a um computador (programa Matrox
PC-VCR), a fim de captar uma imagem da amostra e analisar o perfil de

fluorescéncia do corante no interior da resina (Figura 6).



FIGURA 6. Sistema para observacéo da fluorescéncia nas amostras: camara

de video acoplada a uma lupa Optica com aumento de 30x, sob iluminagdo de 1

LED de 470 + 10 nm e por sua vez acoplada a um computador.

Esta andlise foi realizada com auxilio do programa de computador Image
Tools 3.0 (The University of Texas Health Science Center in San Antonio, EUA)),
tracando a area de fluorescéncia de uma amostra a partir da regido inicial de
penetracdo de corante até aproximadamente a base do corpo de prova, como

mostra a Figura 7.



FIGURA 7. Delimitacdo do perfil de fluorescéncia na imagem da amostra de

resina composta

Posteriormente, foi selecionado um ponto qualquer ao longo da éarea
delimitada onde ocorre o fim da saturacéo lateral de fluorescéncia no interior da
resina (Figura 8), a fim de descobrir qual é o valor da percepcao de fluorescéncia do

nosso olho nesse ponto.

FIGURA 8. Imagem da resina composta, onde foram delimitados o perfil de

fluorescéncia do corante e o ponto escolhido a ser analisado.

No processamento dessa imagem utilizamos primeiramente o programa
Image Tool 3.0, para obter a coordenada ou localizagédo do ponto selecionado,

estando esse ponto no eixo Y em 441 pixels.



Levando em consideracdo que a amostra foi confeccionada com 4 mm de
largura por 4 mm de altura, o que corresponde a 509 pixels no programa de
imagens, realizamos a transformacao dos pixels para milimetros, fazendo uso de
regra de trés, para ser utilizado no préximo processamento da imagem:

509 pixels - 4 mm

441 pixels - X =3,46mm

Esta medida nos serviu de referéncia para que com auxilio de um programa
de andlise linear de fluorescéncia (Liner Grabber -desenvolvido no instituto de fisica
de Sao Carlos/USP), pudéssemos realizar um grafico de intensidade
aproximadamente na mesma linha do ponto escolhido na amostra, ou seja no

milimetro 3,46. (Gréfico 1).
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GRAFICO 1. Gréfico de intensidade de fluorescéncia da linha, onde o ponto

foi selecionado.
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Por outro lado, ao analisar a imagem do ponto escolhido (Figura 8) e medir
em sentido horizontal a distancia de saturacdo dessa regido, medimos um valor de
33 pixels, que ao transforma-lo por regra de trés em mm, obtivemos a medida de

0.26 mm:

509 pixels - 4 mm

33 pixels - X =0,26 mm

Este valor foi localizado posteriormente no grafico de intensidade de
fluorescéncia (Grafico 1).

Neste grafico, a distancia de 458 pixels corresponde a 4 mm que € a largura
total de nossa amostra de resina. Sabendo que o ponto esta localizado a 0,26 mm
do inicio da amostra nos foi possivel localizar esse ponto no grafico de intensidade

de fluorescéncia realizando regra de trés:

458 pixels - 4 mm

X - 0,26 mm = 29,77 pixels.

Com este dado localizamos no eixo X o ponto 29,77 pixels e verificamos o
valor de Intensidade de Fluorescéncia (I.LF.) no eixo Y que € de 49 unidades

arbitrarias (u.a.), representado pelo ponto vermelho no grafico 2.
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GRAFICO 2. Localizagio do ponto escolhido no grafico de intensidade de

fluorescéncia.

Analisando esse grafico 2, podemos observar que o maior valor de
intensidade de fluorescéncia é 102 (u.a.), e o0 menor valor é 33 (u.a.). Com esses
dados calculamos dentro dessa variacdo o 100% de intensidade de fluorescéncia da

amostra, quando subtraimos o menor do maior valor:

102 - 33=69

ou seja 69 (u.a.) é 100% de intensidade de fluorescéncia.

Para calcular a porcentagem de percepcéo de fluorescéncia do olho humano

nessa amostra, subtraimos o valor de intensidade do nosso ponto escolhido, que é
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Y=49 (u.a.), pelo menor valor da fluorescéncia da amostra que é 33 (u.a.), obtendo
um valor de 16 (u.a.).

Com estes dados podemos entdo realizar o seguinte calculo:

69 (u.a.) - 100%

16 (ua) - X =23.18%

Este dado nos confirma que a percepc¢ao do nosso olho a fluorescéncia, gira

também em torno de 30% + 10, como é conhecido na area de fisica.

Com este resultado e com a ajuda de profissionais em Fisica, pode-se

deduzir uma féormula matematica adequada para a obtencdo da dfuséo de corante
no interior de resina composta, através da andlise do perfil espacial de

fluorescéncia.

DETERMINACAO DO PERFIL DE DIFUSAQ

Ao fazermos um experimento de difusdo de moléculas através de uma matriz
sélida temos que lembrar que a penetracdo das moléculas de corante ocorre
semelhantemente ao processo de difusdo de um soluto contra seu perfil de
concentracdo. Em outras palavras, através dos movimentos microscopicos das
moléculas ocorre uma ocupacao dos intersticios da matriz, fazendo com que as
regides pobres em moléculas de soluto, aumentem sua concentragdo com o passar

do tempo.



Nesta situacdo, podemos aplicar as leis basicas da difusdo em sdélidos.

Durante o processo de difusédo existe uma propriedade do material chamado
coeficiente de difusdo (D) que quantifica a penetrabilidade do soluto na matriz.

Pelos mecanismos de movimentacdo molecular, D depende do tipo e
condi¢des do material, mas também da temperatura. O parametro que varia durante
o tempo de difusdo é o perfil de concentragéo para cada instante.

Chamando de C(x, t) a concentracdo de moléculas difundindo como fungéo
da posicdo e tempo, a equacdo mestre é a chamada segundo a lei de Fick que

relaciona o material com o perfil de concentracéo:

2
dc _ D dc

dt dx?

Ela é expressa através das derivadas da concentracdo e sua solucdo
fornece, C(x,t), o perfil de concentracdo em cada instante.

Conhecendo-se a solucdo e fazendo uma medida no laboratorio, podemos
extrair o valor de D que conjuga nele inimeras propriedades do material.

Para o0 ensaio que realizamos, onde uma solucdo de rodamina 6G a 0,1%
em etilenoglicol com concentragédo constante e colocada em contato com a resina
composta processada, podemos considerar a concentracdo de moléculas de
corante na superficie como constantes, e nossa divida consistia em verificar como
a C(x,t) progride no interior do material. A situacdo esta resumida no diagrama da

Figura 9.
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C(x,b)

Co

Fig. 9a

C(x,b)

t>0

Fig. 9b

FIGURA 9. A posicdo x=0 corresponde a superficie do corpo de prova no
gual estudamos a difusdo. No instante de tempo t=0, as moléculas do corante estdo
apenas na solugéo (x<0) (fig. 9a), e a partir deste instante elas difundem para dentro

da resina estabelecendo um perfil C(x,t) (fig. 9b).

A solucéo da equacao de Fick para esta situagdo tem a forma:

X
C(xt) = Co {1-erf {—J }
2 ODt

Onde erf (y) representa a chamada funcdo de erro, cujos valores sé&o

tabelados.
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Ao esperarmos um certo tempo t, podemos obter o valor de D simplesmente
tomando o ponto onde C(x,t) = 0,3 Co ou seja, 0 ponto X = X onde o valor caiu a
30% do valor da superficie.

Neste caso:
XBO
0,7Co = Coerf

2C Dt
Ou segja:

X
erf % = 0,7

2C Dt

Através dos valores tabelados para a funcao erro, obtemos:

X
© = 068
2C Dt
Ou seja, medindo-se Xz obtemos:
1 Xao 2
D = Difusdo = mm?/ horas
2t 0,68

Conhecendo-se o tempo de imersédo no corante (t) em horas (que em nosso
caso pode ser 24 ou 48 horas), e medindo Xz que corresponde ao valor da
distancia horizontal de saturacdo de fluorescéncia expressado em milimetros, em
cada posicdo analisada ca amostra (ou seja a cada milimetro de profundidade),
obtemos a difusdo em milimetros quadrados por hora.

Para realizarmos esse calculo da distancia horizontal de saturacdo de

fluorescéncia nas amostras de resina composta (Xso), foi necessério a obtengéo de

imagens padronizadas de todos os corpos de prova. Para tal como explicado

anteriormente, primeiramente cada fatia de resina composta era levada de forma



individual numa lupa 6ptica monocular MM-L1 (MM Optics LTDA, Séo Carlos) com

aumento de 30x, sob iluminacdo de 1 LED de 470 + 10 nm. No interior da lupa, foi

colocado um filtro de 600 nm, a fim de evitar a interferéncia da reflexdo de luz de
outros lugares e s6 observar a fluorescéncia do corante no interior da fatia de resina
composta.

A esta lupa estava acoplada uma camara de video digital CCD (modelo GC-
405N-G, LG- Honeywell) e esta por sua vez a um computador (programa Matrox
PC-VCR), a fim de captar uma imagem da amostra e analisar o perfil de
fluorescéncia do corante no interior da resina.

Para individualizar este perfil, tracamos a &rea de fluorescéncia de cada

amostra a partir da regido inicial de penetracdo de corante até aproximadamente a

base do corpo de prova (Figura 10), com auxilio do programa de computador Image

Tools 3.0 (The University of Texas Health Science Center in San Antonio, EUA.).

FIGURA 10. Delimitacdo do perfil espacial de fluorescéncia na amostra de

resina composta, tracado com o programa de computador Image Tools 3.0.



O calculo em milimetros da distancia de saturacdo no perfil espacial de
fluorescéncia (valor que chamamos de Xa), foi realizado em sentido horizontal, a
partir da parte lateral externa do corpo de prova até onde termina a saturacdo de

corante em direcdo ao interior da amostra (Figura 11).

FIGURA 11. A linha branca representa a distancia de saturacdo da
fluorescéncia, a partir da parte externa ao interior da resina (mm). O valor dessa

distancia é chamado de Xs.

Esta distancia de saturacao foi calculada de 1 em 1 milimetro em todas as
amostras de resina, a partir da superficie de topo (milimetro 0) até o milimetro 3,8,
uma vez que, invariavelmente, o milimetro 4 (base do corpo de prova) se
encontrava completamente saturado de corante, impossibilitando o calculo da
distancia.

Outra razdo pela qual é descartado o milimetro 4, é porque nesta regiao
houve difusdo de corante tanto em dire¢&o horizontal como vertical para o interior da

massa de resina composta, o que poderia influénciar os resultados.



Para melhor compreenséo da sistematica adotada, apresentamos a seguir
um exemplo utilizando o corpo de prova L2/60s/48h/3 (que seria do grupo Sistema
LEDs, subgrupo da resina hibrida, com tempo de polimerizagdo de 60 segundos e
tempo de imersdo no corante de 48 horas, repeticdo #3), onde vamos determinar
gual é o valor de X3o no milimetro 3 de profundidade desta amostra.

Levando em consideragdo que a amostra tem 4 mm de largura por 4 mm de
altura, o que corresponde a 509 pixels no programa de imagens, e queremos
calcular a distancia de saturacdo no 3 milimetro de profundidade, necessitamos
conhecer primeiro o equivalente em pixels na localizacdo do 3 mm. Para isso
realizaremos a transformacédo dos milimetros para pixels, fazendo uso de regra de
trés:

509 pixels - 4 mm

X pixels - 3mm =382 pixels

Esse valor de 382 pixels serd subtraido do valor em pixels da altura da
amostra que € de 509, para sabermos a localizagdo do 3 mm de profundidade
dentro do corpo de prova: 509 - 382 = 127 pixels.

Considerando que todas as imagens obtidas das amostras possuem uma
area remanescente que ndo corresponde ao corpo de prova de resina composta
(representadas pelas linhas verdes na Figura 12), devera ser levada em conta a
distancia da area inferior & amostra, para calcularmos de forma correta a localizacéo

do 3 mm.



FIGURA 12. Linhas verdes representam a distdncia das areas nao
correspondentes ao corpo de prova; linhas brancas ndo continuas, representam os

limites da amostra de resina composta.

Sendo que a altura dessa area inferior corresponde a 32 pixels, somamos
esse dado com o valor de 127 pixels obtido anteriormente; 127 + 32 = 159 pixels, e
a continuacao, este valor obtido sera subtraido da altura total da imagem, que
corresponde em todas as amostras a 598 pixels, a fim de obtermos a localizacéo
real do milimetro 3 na imagem: 598 - 159 = 439 pixels.

Isto quer dizer que na posicdo de 439 pixels no eixo Y estara localizado o
milimetro 3 de profundidade na imagem do corpo de prova de resina composta.

Tendo a localiza¢do do milimetro que nos interessa, passaremos a calcular a

distancia horizontal de saturagéo da fluorescéncia (Xs5), nesse ponto.
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Para isso, utilizaremos o eixo X, subtraindo o valor em pixels do ponto onde
termina a saturacdo da fluorescéncia no interior da resina, pelo valor onde inicia a

fluorescéncia do corpo de prova: 142 - 123 = 19 pixels (Figura 13).

FIGURA 13. A linha branca representa a distancia de saturagdo da
fluorescéncia no milimetro 3 de profundidade, a partir da parte externa ao interior da

resina (distancia em pixels).

Isto significa que a distancia de saturacéo de fluorescéncia no milimetro 3 de
profundidade desta amostra corresponde a 19 pixels, mas para aplicar a férmula de
difusdo, precisamos transformar o valor de pixels para milimetros com auxilio de

regra de trés:

509 pixels - 4 mm

19 pixels - Xmm =0,15 mm



Sabendo que 0,15 mm é o valor de X%, no milimetro 3 desta amostra,
aplicamos a férmula matematica a fim de conhecer quantos milimetros quadrados
por hora difunde a rodamina 6G no interior da amostra de resina composta a esta

profundidade:

1 0,15mm ) 2
D = = 0,00050 mm?/ hora

2 (48h) 0.68 )
Difusdo = 0,50 10° mm?% hora
Desta maneira foram obtidos os valores do coeficiente de difusao de
rodamina 6G a cada milimetro de profundidade, em todos os corpos de prova do

Nosso experimento.

A seguir, mostramos algumas imagens mais representativas de cada

situacdo de acordo aos grupos estudados (Figura 14 e 15).
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H1/40s/24h H1/40s/48h H1/60s/24h H1/60s/48h

H2/40s/24h H2/40s/48h H2/60s/24h H2/60s/48h

H3/40s/24h H3/40s/48h H3/60s/24h H3/60s/48h

FIGURA 14. Imagens obtidas do grupo H (lampada haldgena;
1/microparticula, 2/hibrida, 3/compactavel; 40s/60s polimerizacéo; 24h/48h imersao

no corante).



L1/40s/24h L1/40s/48h L1/60s/24h L1/60s/48h
L2/40s/24h L2/40s/48h L2/60s/24h L2/60s/48h
L3/40s/24h L3/40s/48n L3/60s/24h L3/60s/48h

FIGURA 15. Imagens obtidas do grupo L (sistema LEDs; 1/microparticula,

2/hibrida, 3/compactavel; 40s/60s polimerizacdo; 24h/48h imersédo no corante).
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METODOLOGIA ESTATISTICA

Devido ao nimero de fatores a serem estudados, se fez necessario o
desenvolvimento de um modelo estatistico que nos permitisse realizar uma analise
e comparacdo dos resultados em todas as situacbes de uma forma simples e
objetiva. Por tanto, descrevemos a seguir a metodologia estatistica desenvolvida
para este experimento.

Para estudar a variagdo da difusdo (D) com a profundidade (x) nos
resultados obtidos com os corpos de prova submetidos a polimerizacdo com luz
halégena, utilizou-se 0 modelo exponencial D+1=a.exp(k.x), onde exp indica a base
dos logaritmos neperianos. Considerou-se associado a cada resposta D, um erro
aleatério multiplicativo, porque quanto maior a profundidade, maior foi a variacao
das medidas de difusdo em torno de um valor médio de difusdo. A taxa de variacao
da difusdo em cada profundidade, é determinada pela derivada de D em relacéo a X,
a qual é igual a: a.k. exp(k.x). Para estimar os parametros a e k, empregou-se a
transformacao logaritmica do modelo exponencial acima, Ln(D+1)=Ln(a)+k.x, que &
uma reta no sistema de coordenadas (x; Ln(D+1)). Agora, foi considerado um erro
aleatorio aditivo, com a variagdo de Ln(D) em torno do valor médio
aproximadamente equivalente na faixa de profundidades em que foi realizada a
regresséo.

Analogamente, para o0s resultados obtidos com os corpos de prova
submetidos a polimerizacdo com o Sistema LEDs, utilizou-se o modelo exponencial
D+1=a.exp(k.exp(x)), considerando-se associado a cada resposta D um erro

aleatério multiplicativo. Neste caso, a taxa de variacdo da difusdo em cada
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profundidade x é igual a: a.k.exp(x).exp(k.exp(x)). A transformacdo logaritmica
fornece o0 modelo Ln(D+1)=Ln(a)+k.exp(x) com erro aditivo, que é linear no sistema
de coordenadas (exp(x);Ln(D+1)).

Foi empregado o teste F da analise de variancia para avaliar se a regresséo
da difusdo sobre a profundidade é significativa em um nivel de significancia menor
ou igual a 5%. Como havia cinco medidas de difusdo em cada profundidade
avaliada, foi possivel determinar uma estimativa da variancia do erro puro e com ela
avaliar, também pelo teste F, a falta de ajuste do modelo de regressao linear, em
um nivel de significAncia menor ou igual a 5%. Outro indice empregado foi o
coeficiente de determinacdo que estima a porcentagem da variacdo total que é
explicada pela regresséo.

A comparacdo entre os diversos resultados obtidos em uma mesma
profundidade, foi realizada pelos intervalos de 95% de confian¢a para o valor real,
construidos em torno do valor médio previsto. Esses intervalos fornecem uma faixa
dentro da qual, com 95% de confianga, pode-se prever o valor médio de difusdo em
uma determinada profundidade. As profundidades consideradas foram 2,0 mm, 3,0
mm e 3,8 mm.

A metodologia da regresséo linear utilizada permitiu o calculo de intervalos
de confianca para os coeficientes de regressdo k e Ln(a). Considerando esses
intervalos e aqueles do valor previsto de difusdo, construiram-se intervalos de 95%

de confianca para a taxa de variacdo de difusdo em cada profundidade.



RESULTADOS



RESULTADOS

1) Luz Hal6gena

Nas tabelas Al, A2 e A3 do apéndice Asédo mostrados alguns resultados do
ajuste de retas de regressdo linear aos valores de logaritmo de difusdo (107°
mm?/hora) em funcdo da profundidade de medicdo (em mm) nos corpos de prova
polimerizados com luz Hal6gena, respectivamente para as resinas microparticula,
hibrida e compactavel. Sdo apresentadas estimativas do coeficiente angular (k) e do
coeficiente linear (In(a)) da reta de regressédo, com 0s respectivos erros padrao,
limite inferior (L.1.) e limite superior (L.S.) dos intervalos de 95% de confianca para
os valores reais. Sdo dadas também as estatisticas dos testes F para avaliar a
significAncia da regressdo e a falta de ajuste do modelo linear (com os
correspondentes valores de probabilidade p) e os coeficientes de determinacao (r).

Nas figuras 16 a 18, onde em cada figura ha quatro gréficos de acordo com o
tempo de polimerizacdo e o tempo de imersdo em corante, sdo mostradas,
respectivamente para as resinas: microparticula, hibrida e compactavel
polimerizadas com luz halégena, a linha de regressdo linear que descreve o
comportamento do logaritmo da difusdo em funcdo da profundidade de medicéo,
junto com os pontos experimentais, com a difusdo transformada para logaritmo. E
possivel visualizar nesses gréaficos os casos onde a variacdo do logaritmo da
difusdo por unidade de profundidade é mais rapida ou menos rapida.

A partir dos resultados anteriores foram determinados o valor médio previsto
de difusdo, a taxa de variacdo da difusdo em funcdo da profundidade e os

respectivos limites inferiores (L.1.) e limites superiores (L.S.) de intervalos de 95% de



confianca para os valores reais de difusdo e da taxa de variacdo. Esses resultados
sdo mostrados nas tabelas 1 a 3, respectivamente para as resinas: microparticula,
hibrida e compactavel polimerizadas com luz halégena, de acordo com o tempo de
polimerizacéo e de imersdo. Esses intervalos de 95% de confianca para a média
real de difusdo foram reunidos de acordo com a profundidade de medicdo e estdo

representados graficamente nas figuras 19 a 21.
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FIGURA 16- Representagdo grafica do logaritmo da difusdo em funcdo da
profundidade de medicdo, em corpos de prova de resina microparticula
polimerizados com luz halégena (H1) durante 40s ou 60s imersos por 24h
ou 48h em corante. Linhas de regresséo linear.
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FIGURA 17- Representacdo grafica do logaritmo da difusdo em funcdo da
profundidade de medicdo, em corpos de prova de resina hibrida
polimerizados com luz hal6égena (H2) durante 40s ou 60s imersos por 24h
ou 48h em corante. Linhas de regresséo linear.
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FIGURA 18- Representacdo grafica do logaritmo da difusdo em funcdo da

profundidade de medicdo, em corpos de prova de resina compactavel
polimerizados com luz halégena (H3) durante 40s ou 60s imersos por 24h
ou 48h em corante. Linhas de regresséo linear.
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TABELA 1- Valor médio previsto de difusdo, taxa de variacédo da difusdo em funcao
da profundidade e respectivos limites inferiores (L.l.) e limites superiores
(L.S.) dos intervalos de 95% de confianga para os valores reais, relativos
a resina microparticula polimerizada com luz halégena (H1), de acordo
com o tempo de polimerizagéo e de imersao.

Tempo Profundidade Previséo Variagdo
(mm) Estim. LI. LS. Estim. L. L.S.
H1-40s-24h 2,0 0,00 - - 0,47 0,36 0,58
3,0 0,59 047 0,72 0,75 0,53 0,99
3,8 1,31 105 161 1,09 0,74 1,51
H1-40s-48h 2,0 0,00 - - 0,33 0,23 0,44
3,0 0,40 0,30 0,51 0,47 0,30 0,66
3,8 0,83 0,63 1,06 0,61 0,38 0,90
H1-60s-24h 2,0 0,00 - - 0,39 0,23 0,55
3,0 0,40 0,24 0,57 0,55 0,29 0,87
3,8 0,92 060 1,30 0,76 0,38 1,28
H1-60s-48h 2,0 0,00 - - 0,24 0,19 0,30
3,0 0,27 021 0,32 0,31 0,23 0,40
3,8 0,54 0,44 0,64 0,38 0,27 0,50

TABELA 2- Valor médio previsto de difusdo, taxa de variacédo da difusdo em funcao
da profundidade e respectivos limites inferiores (L.l.) e limites superiores
(L.S.) dos intervalos de 95% de confianca para os valores reais, relativos
a resina hibrida polimerizada com luz halégena (H2), de acordo com o
tempo de polimerizacéo e de imersao.

Material Profundidade Previsdo Variacao
(mm) Estim. LI. LS. Estim. L. L.S.
H2-40s-24h 2,0 0,14 -0,01 0,31 0,22 0,08 041
3,0 0,39 0,27 0,52 0,27 0,10 0,48
3,8 0,63 042 0,86 0,32 0,11 0,58
H2-40s-48h 2,0 0,10 0,05 0,15 0,14 0,09 0,20
3,0 0,25 022 0,29 0,16 0,11 0,22
3,8 0,39 0,33 0,46 0,18 0,12 0,25
H2-60s-24h 2,0 0,17 0,07 0,27 0,21 0,12 0,32
3,0 0,40 0,33 0,47 0,25 0,15 0,37
3,8 0,62 049 0,75 0,29 0,17 0,45
H2-60s-48h 2,0 0,16 0,08 0,23 0,17 0,10 0,25
3,0 0,34 029 0,40 0,20 0,12 0,28
3,8 0,51 042 0,61 0,23 0,14 0,33
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TABELA 3 Valor médio previsto de difusdo, taxa de variacao da difusdo em funcéo
da profundidade e respectivos limites inferiores (L.l.) e limites superiores (L.S.) dos
intervalos de 95% de confianga para os valores reais, relativos a resina compactavel
polimerizada com luz halégena (H3), de acordo com o tempo de polimerizacéo e de

imersdo
Material Profundidade Previsdo Variacao
(mm) Estim. LI. LS. Estim. L. L.S.
H3-40s-24h 2,0 0,19 -0,20 0,76 0,82 0,29 1,79
3,0 1,37 086 2,03 1,64 0,67 3,09
3,8 3,13 1,84 5,00 2,85 1,03 6,12
H3-40s-48h 2,0 0,18 -0,08 0,53 0,37 0,09 0,81
3,0 0,62 0,39 0,90 0,51 0,14 1,00
3,8 1,09 064 1,66 0,66 0,17 1,41
H3-60s-24h 2,0 0,00 - - 0,41 0,21 0,60
3,0 0,49 029 0,72 0,60 0,27 1,04
3,8 1,06 0,65 1,57 0,84 0,35 1,55
H3-60s-48h 2,0 0,33 -0,01 0,80 0,32 -0,01 0,90
3,0 0,70 041 1,05 0,41 -0,01 1,02
3,8 1,07 055 1,76 0,50 -0,01 1,37
A H3-60s-48h
A H3-60s-24h
A A H3{40s-48h
A H3-40s-24h
&——— H2-60s-48h
&————® H2-60s{24h
&——=o H2-40s-48h
® H2-40s-24h
¢ H1-60s-48h
¢ H1-60s-24h
¢ H1-40s-48h
¢ H1-40s-24h
-0,2 0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0

Difuséo (10 *mm?/hora): profundidade 2mm

FIGURA 19- Representacdo grafica dos intervalos de 95% de confianca para a
média real de difus&o na profundidade de medicao 2 mm, para as resinas:
microparticula (1), hibrida (2) e compactavel (3) polimerizadas com luz
halégena, de acordo com o tempo de polimerizagdo e de imersao.
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0,0 0,5 1,0 15 2,0 2,5 3.0

Difuszo (10~ *mn’/hora): profundidade 3mm

FIGURA 20- Representacdo grafica dos intervalos de 95% de confianca para a
média real de difusédo na profundidade de medicdo 3 mm, para as resinas:
microparticula (1), hibrida (2) e compactavel (3) polimerizadas com luz
halégena, de acordo com o tempo de polimerizacao e de imersao.

A A HB-60s-48h
A—— A H3-6Ds-24h

A H3-40s-48h

®—¢ H2-60s-48h

®—* H2-60s-24h
®-® H2-403-48h

—9 K{2-40s-24h

4— H1-60s-48h
¢———* H1-60s-2¢h

¢—* H1-40s-48h
&—¢ H1-40s-24h

0 1 2 3 4 5

Difus3o (10 mnt/hora): profundidade 3,8mm

FIGURA 21- Representacdo gréfica dos ntervalos de 95% de confianca para a
média real de difusdo na profundidade de medicdo 3,8 mm, para as
resinas: microparticula (1), hibrida (2) e compactavel (3) polimerizadas
com luz halégena, de acordo com o tempo de polimerizacao e de imerséo.
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2) Sistema LEDs

Resultados andlogos, correspondentes a polimerizagdo com LEDs, sao
mostrados a seguir. Nas tabelas B1, B2 e B3 do apéndice B estdo resultados do
ajuste de retas de regressdo linear aos valores de logaritmo de difusdo (em 107
mm?’/hora) em funcdo da exponencial da profundidade (em mm) de medicao,
respectivamente para as resinas microparticula, hibrida e compactavel.

Analogamente a luz halégena, nas figuras 22 a 24, onde em cada figura ha
quatro gréficos de acordo com o tempo de polimerizagdo e o tempo de imersdo em
corante, é possivel visualizar os casos onde a varia¢éo do logaritmo da difusao por
unidade de exponencial de profundidade é mais rapida ou menos rapida.

Nas tabelas 4 a 6 séo dados, para o LEDs, o valor médio previsto de difuséo,
a taxa e variacdo da difusdo em fungéo da profundidade e os respectivos limites
inferiores (L.1.) e limites superiores (L.S.) de intervalos de 95% de confian¢a para os
valores reais de difusdo e da taxa de variagdo. O nivel de significAncia deve ser
considerado aproximado, pois a transformacdo adotada n&o conseguiu
homogeneizar adequadamente a variancia do logaritmo da difusdo. Na profundidade
mais baixa, a confianca pode ser até maior que 95% e na profundidade mais alta,
deve ser menor. Esses intervalos de 95% de confianca para a média real de difuséo
foram reunidos de acordo com a profundidade de medicdo e estdo representados

graficamente nas figuras 25 a 27.
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FIGURA 22- Representagdo grafica do logaritmo da difusdo em funcdo da
exponencial da profundidade de medicdo, em corpos de prova de resina
microparticula polimerizados com LEDs (L1) durante 40s ou 60s imersos
por 24h ou 48h em corante. Linhas de regresséo linear.
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FIGURA 23- Representacdo grafica do logaritmo da difusdo em funcdo da
exponencial da profundidade de medicdo, em corpos de prova de resina
hibrida polimerizados com LEDs (L2) durante 40s ou 60s imersos por 24h
ou 48h em corante. Linhas de regresséo linear.
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FIGURA 24- Representacdo grafica do logaritmo da difusdo em funcdo da
exponencial da profundidade de medicdo, em corpos de prova de resina
compactavel polimerizados com LEDs (L3) durante 40s ou 60s imersos
por 24h ou 48h em corante. Linhas de regressao linear.
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TABELA 4 Valor médio previsto de difusdo, taxa de variacédo da difusdo em funcao
da profundidade e respectivos limites inferiores (L.l.) e limites superiores
(L.S.) dos intervalos de 95% de confianca para os valores reais, relativos
a resina microparticula polimerizada com LEDs (L1), de acordo com o
tempo de polimerizacdo e de imerséo.

Material Profundidade Previsdo Variacao
Estim
(mm) . LI. L.S. Estim. L. L.S.
L1-40s-24h 2,0 0,53 0,21 0,92 0,92 0,64 1,29
3,0 3,28 2,65 4,03 6,99 522 9,23
3,8 30,68 23,44 40,06 115,12 77,82 167,68
L1-40s-48h 2,0 0,28 0,06 0,54 0,60 0,44 0,82
3,0 1,88 1,53 2,28 3,70 284 4,75
3,8 12,91 10,28 16,17 39,80 28,16 55,36
L1-60s-24h 2,0 0,07 0,22 0,45 0,54 0,32 0,88
3,0 1,56 1,06 2,17 3,53 229 525
3,8 12,91 8,81 18,72 42,77 24,25 72,54
L1-60s-48h 2,0 0,02 0,24 0,37 0,57 0,35 0,89
3,0 1,65 1,16 2,25 3,98 269 572
3,8 15,72 11,01 22,27 55,96 33,32 91,23

TABELA 5 Valor médio previsto de difuséo, taxa de variacdo da difusdo em funcao
da profundidade e respectivos limites inferiores (L.l.) e limites superiores
(L.S.) dos intervalos de 95% de confiangca para os valores reais, relativos
a resina hibrida polimerizada com LEDs (L2), de acordo com o tempo de
polimerizacéo e de imerséo.

Material Profundidade Previsédo Variacao
Estim

(mm) . LI. L.S. Estim. L.l L.S.
L2-40s-24h 2,0 0,18 0,02 0,36 0,19 0,12 0,29
3,0 0,56 0,42 0,73 0,70 0,45 0,99
3,8 1,70 1,30 2,17 2,67 1,64 4,02
L2-40s-48h 2,0 0,04 0,07 0,17 0,15 0,10 0,22
3,0 0,34 0,24 0,46 0,54 0,37 0,74
3,8 1,20 092 151 1,96 1,27 2,82
L2-60s-24h 2,0 0,10 0,03 0,18 0,12 0,08 0,15
3,0 0,32 0,26 0,39 0,38 0,28 0,49
3,8 0,88 0,73 1,04 1,20 0,87 1,59
L2-60s-48h 2,0 -0,04 0,33 0,37 0,32 0,15 0,62
3,0 0,71 0,33 1,20 1,56 0,79 2,70

3,8 4,23 2,49 6,83 10,60 4,62 21,37
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TABELA 6 Valor médio previsto de difusdo, taxa de variacédo da difusdo em funcao
da profundidade e respectivos limites inferiores (L.l.) e limites superiores
(L.S.) dos intervalos de 95% de confianga para os valores reais, relativos
a resina compactavel polimerizada com LEDs (L3), de acordo com o
tempo de polimerizacédo e de imersao.

Material Profundidade Previsdo Variacao
Estim
(mm) . LI. L.S. Estim. L. L.S.
L3-40s-24h 2,0 0,20 0,15 0,68 0,35 0,15 0,67
3,0 0,97 0,55 149 1,54 0,75 2,70
3,8 4,15 2,51 6,56 9,00 3,80 18,24
L3-40s-48h 2,0 0,10 0,11 0,37 0,17 0,07 0,30
3,0 0,43 0,23 0,66 0,59 0,27 1,00
3,8 1,37 0,86 2,02 2,16 0,92 4,03
L3-60s-24h 2,0 0,06 0,15 0,31 0,20 0,10 0,33
3,0 0,45 0,25 0,69 0,73 0,39 1,17
3,8 1,68 1,10 2,43 2,99 1,46 5,27
L3-60s-48h 2,0 0,09 0,01 0,20 0,09 0,05 0,14
3,0 0,26 0,18 0,35 0,29 0,17 0,42
3,8 0,67 0,49 0,86 0,84 0,47 1,30
&—aA | 3-60s-48h
A——A [L13-60s-24h
A——4A [ 3-40s-48h
A A | 3-40s-24h
o ® | 2-60s-48h
L2-60s-24h
L 2-40s-48h
L2-40s-24h
—— 1 ¢/ L1-60s-48h
* ¢ |1-60s-24h
&———¢ | 1-40s-48h
¢ ¢ |1-405-24h
-04 0 0,4 0,8 1,2 1,6 2 24

Difus3o (10" *mm?hora): profundidade 2mm

FIGURA 25- Representacdo grafica dos intervalos de 95% de confianca para a
média real de difusdo na profundidade de medicdo 2,0 mm, para as
resinas: microparticula (1), hibrida (2) e compactavel (3) polimerizadas

com LEDs, de acordo com o tempo de polimerizagcéo e de imerséo.
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FIGURA 26- Representacdo grafica dos intervalos de 95% de confiangca para a
média real de difusdo na profundidade de medicdo 3,0 mm, para as
resinas: microparticula (1), hibrida (2) e compactavel (3) polimerizadas
com LEDs, de acordo com o tempo de polimerizac&o e de imerséo.
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FIGURA 27- Representacdo grafica dos intervalos de 95% de confianga para a
média real de difusdo na profundidade de medicdo 3,8 mm, para as
resinas: microparticula (1), hibrida (2) e compactavel (3) polimerizadas
com LEDs, de acordo com o tempo de polimerizacédo e de imerséo.
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DISCUSSAO



DISCUSSAO

Pelo observado na literatura, a utilizacdo de corantes na area de dentistica
restauradora tem sido bem aceita pelos cientistas, devido as vantagens que
oferecem 0s mesmos quanto a seu facil manuseio, bem como as baixas
concentragbes ou pequenas quantidades de material necessarias para obter
imagens com contrastes adequados; resultados que tém sido cientificamente
consistentes e respaldados por trabalhos independentes.

A incorporacdo de determinados corantes na composicdo de alguns
materiais restauradores e a excitagdo dos mesmos com comprimentos de onda
especificos, favorecem a visualizacdo de areas de dificil andlise, devido as
caracteristicas de fluorescéncia de tais substancias.

Alguns deles como amarelo lucifer, fluorescina de sédio, pirometano 556 e
rodamina B e 6G, possuem esta caracteristica de fluorescéncia: propriedade que
tem uma substancia de absorver luz num comprimento de onda e emiti-la em forma
de luminescéncia em outro comprimento de onda.

Dentre as metodologias odontolégicas que tem sido beneficiadas com o uso
destes corantes organicos se encontram: a medicdo da espessura da camada

7

hibrida,®*%*****% microinfiltracéo,>"’ avaliacdo da penetracdo de adesivos na

dentina e esmalte,” micropermeabilidade dos adesivos aos fluidos pulpares,*

731 e profundidade de polimerizacdo de resinas compostas®,

deteccdo de caries
entre outros.
No caso dos sistemas adesivos, a avaliagdo através do microscépio

eletrénico de varredura fornece dados importantes para o0 estudo da camada
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hibrida. J& o uso de corantes, permite a caracterizacdo da penetracao individual
tanto do primer como do préprio adesivo no interior de tecido dentario, o que ndo é

1021 Basicamente, estes trabalhos®* fundamentam -

permitido pela técnica do MEV.
se na incorporacdo de diferentes corantes no primer (rodamina B) e/ou no adesivo
(fluorescina), e posterior avaliacdo sob microscopia de laser confocal, que produz
imagens especificas para cada componente, revelando de forma clara a formacao

de tags de resina™®?*

, e a falta de continuidade da camada de primer em dentina.’
Embora, esses achados ndo interferiram com as propriedades de adeséo, esses
dados interessantes s6 foram observados através da analise por fluorescéncia.

O uso de corantes na deteccdo de carie, tem sido um aliado forte para
facilitar a eliminacdo de tecido infectado durante os procedimentos clinicos.
Cientificamente, este método é considerado ferramenta Util para a avaliacao in vitro
de lesBes de carie, quando corantes fluorescentes como a rodamina penetram na
porosidade de lesdes cariosas de esmalte, permitindo uma facil avaliagdo
histolégica, situagdo dificil de ser realizada por métodos baseados na avaliagdo
através de luz polarizada, uma vez que os cortes necessarios para tal avaliagao séo
extremamente finos,”® resultando em um ndmero excessivo de amostras perdidas.

Por outro lado, para avaliar as propriedades de resinas compostas auto e
fotopolimerizaveis, alguns pesquisadores® tem utilizado corantes para evidénciar
dentre outras coisas, a regido nao polimerizada das mesmas. Embora ndo tenham
testado estas propriedades através da fluorescéncia, esta técnica mostrou
resultados aceitaveis. De acordo com estes autores, ndo foi possivel analisar a

relacdo entre a intensidade do corante e a eficiéncia de polimeriza¢éo, o que talvez
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poderia ter sido alcancado através do estudo do espectro de fluorescéncia. Mesmo
assim, puderam perceber que o corante (Astra Blue) se depositou somente nos
lugares onde o grau de polimerizacdo foi menor, sugerindo que houve algum tipo de
reacao entre os mondmeros da matriz organica e as moléculas do corante. Muito
embora o tipo de unido entre o corante e as fases da resina composta ndo tenha
sido objeto de avaliacdo desse estudo, os autores acreditam que houve uma forte
ligacdo entre a fase organica e o corante, uma vez que 0 mesmo persistiu apos a
lavagem das amostras com agua corrente.

A partir destas considerag@es, deduzimos que poderia existir relacdo direta
entre os fatores que influénciam a polimerizacdo de resinas compostas e a
penetracdo de corantes nas mesmas, uma vez que estes fatores determinam a
guantidade de mondmeros disponiveis e o arranjo molecular do material avaliado.
Testes com a utilizacdo de corantes especificos permitiiam a avaliagdo de tais
caracteristicas através de fluorescéncia, o que poderia fornecer dados consistentes
€ precisos, uma vez que em regides com maior intensidade de fluorescéncia poderia
indicar menor grau ce conversdo de monémeros, 0 que ndo é evidénciado pela
simples presenca ou auséncia de corante.

E indispensavel dizer que, para garantir este tipo de avaliagdo, existe a
necessidade de realizar estudos prévios para conhecer o tipo de ligagdo entre
corantefresina, bem como a selecdo de corantes de acordo a seu espectro de
emissdo, quantidade ou concentracdo a ser utilizada, tipo de solvente, tempo de

imersao e coeficiente de difusdo do corante na resina, entre outros.



Neste trabalho, primeiramente realizamos alguns testes preliminares para a
escolha do corante que melhor desempenho tivesse junto a resinas compostas.
Para isso, trabalhamos com corantes bastante utilizados na area cientifica, como
Rodamina B e Rodamina 6G, dos quais, o ultimo teve melhor fluorescéncia quando
excitado tanto com comprimentos de onda na faixa do verde (518+ 10 nm) ou do
azul (470 + 10 nm). J& no caso da selecdo do solvente, testamos varios tipos de

alcool dos quais o etilenoglicol foi o que provocou menor degradacdo da resina
composta menos polimerizada. Quanto a concentragdo da solugdo de rodamina 6G
em etilenoglicol, a mais adequada foi de 0,1%, ja que acima disso, ocorria uma
super saturacdo de corante na amostra quando excitado, dificultando a leitura da
intensidade de fluorescéncia. Da mesma forma, testamos vérios tempos de imerséo
no corante, 1, 2, 4, 10, 20 dias dos quais, observamaos que com mais do que 2 dias
de imersdo ocorria também uma saturacao que impedia a leitura da intensidade de
fluorescéncia.

Além disso, durante o teste piloto, quando foi evidente que o corante ficava
depositado exclusivamente nas regifes mais profundas dos corpos de prova (nos
milimetros 3 e 4), realizamos a tentativa de analisar o tipo de ligacdo que ocorria
entre a rodamina 6G e a resina composta menos polimerizada, utilizando o teste de
ressonancia magnética. Para nossa surpresa, no momento de dissolver o corpo de
prova na acetona dentro do aparelho de ultra-som, depois de 5 minutos todo o
corante tinha saido do interior da amostra sem dar tempo de dissolver a resina
composta. Esse fato nos levou a abandonar o teste e a sugerir que, ndo aconteceu

uma forte ligagdo entre a matriz organica da resina composta e as moléculas de



rodamina 6G, e s6 talvez a difusdo do corante no interior da regido menos
polimerizada dos corpos de prova.

Devido ao numero reduzido de trabalhos especificos, ficava evidente a
necessidade de analisar mais a fundo os fatores que influénciam a difusdo deste
corante no interior de resinas compostas. Acreditamos na hipétese de que além do
tempo de imersdo no corante, os mesmos fatores que influénciam na profundidade
de polimerizacdo de resinas compostas podem influénciar na difusdo da Rodamina
6G no interior das mesmas, uma vez que, quanto menos polimerizada esteja uma
resina, menor contracdo volumétrica havera pelo ndmero reduzido de ligacdes
monoméricas e 0 material sera menos denso, o que poderia permitir a difusdo de
substancias nessas regides.

Se estas hipéteses forem confirmadas, poderiamos estar frente a uma
metodologia alternativa de avaliacdo da profundidade de polimerizacdo de resinas
compostas, bem como de andlise da vulnerabilidade das mesmas a corantes
organicos.

Sendo assim, consideramos de grande importancia realizar esta discussao
confrontando nossos resultados com os fatores que influénciam a profundidade de
polimerizagé@o de resinas compostas.

Para isso, sentimos a necessidade de tentar facilitar ao maximo a andlise
dos resultados através de modelos estatisticos especificos, que nos permitissem

comparar os resultados em todas as situagfes, ja que de outra forma seria quase

impossivel, devido ao nimero de fatores a serem estudados.



Primeiramente, foi realizada a andlise de regressao com o intuito de avaliar
se a difusédo do corante variava em fungéo da profundidade do corpo de prova, e
como pode ser confirmado nos resultados, independente do tipo de fonte de luz e da
resina utilizada, a difusdo sempre foi maior a medida que a profundidade de analise
no corpo de prova aumentava. Isto pode ser confirmado ao analisarmos o0s
resultados do teste F da analise de varidncia em todas as tabelas do Apéndice A e
B, onde se observa claramente que houve diferenca significativa a nivel de 5%,
indicando assim que ha evidéncia de regressao linear em todas as situacoes.

De igual forma, pbde-se observar nas mesma tabelas, através dos
resultados do Teste F, que ndo houve evidéncia de falta de ajuste na regressao
linear, indicando que o modelo estatistico utilizado neste trabalho foi adequado.

Por outro lado, se consideramos que os mesmos fatores que influénciam a
profundidade de polimerizacdo de resinas compostas podem influénciar o
coeficiente de difusdo do corante no interior das mesmas, devemos citar que, de

acordo com a literatura aqui referida, esses fatores podem ser: composi¢cdo do

23,31 13,24
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material,** tamanho e quantidade de particulas de carga, cor coeficiente de

transmissdo de luz da matriz e particulas* grau de disperséo da luz,** profundidade

4,5,12,14,15,16,22,30,31

da cavidade** fonte e tempo de exposicdo & luz, intensidade e

242931 antre outros.

distancia da ponta do aparelho a superficie da restauracao,
No caso do tipo de fonte de luz, nos dltimos anos tem tomado especial
atencao o desenvolvimento dos sistemas a base de LED (emisséo de luz por diodo).

Estes compensaram algumas desvantagens das lampadas halégenas, devido a

eliminacao de bulbos e filtros, aumentando o tempo de vida Util para mais de 10,000



horas com pouca degradacdo (Halégena 50 horas/ JISC 752), oferecendo maior
resisténcia a choques e vibracdo, menor geragéo de calor e consumo de energia,
entre outras.”

O sistema LED produz luz por eletroluminescéncia, pela combinacdo
radioativa do elétron e o "buraco” na unido p-n de um semicondutor para produzir
um foton. O LED produz fétons de alta energia direto na regido azul do espectro
visivel.

Diferentemente, a lampada hal6gena produz luz por incandescéncia, quando
o filamento do bulbo é aquecido e causa a excitacdo de atomos sobre uma ampla
disténcia de niveis de energia, produzindo um espectro muito longo, necessitando
assim, de um filtro para limitar a emiss&o de luz na regido azul do espectro visivel.*®
Por outro lado, segundo Fujibayashi et al.’, a temperatura perto do bulbo aumenta
para aproximadamente 400°C, o que produz uma perda de poténcia do aparelho em
torno de 70% e consequentemente, s6 10% da energia elétrica é utilizada para a

emissdo de luz visivel.*

Além disso, a intensidade da lampada halégena diminui
para 10%, devido & utilizagdo do filtro.?

Segundo alguns autores***° devido ao estreito espectro de emisséo de luz
gue apresenta o sistema LED e a coincidéncia do pico maximo de emissdo com o
pico maximo de absorcdo da canforoquinona (468-470 nm), este sistema pode
provocar uma maior profundidade de polimerizacdo, mesmo com uma menor
intensidade quando comparado com a lampada halégena.

Neste ponto, discordamos com 0s autores, porque se em nossos resultados

foi evidente que a difusdo do corante foi maior nas regiées menos polimerizadas (3



87

e 4 mm), foi também evidente que o grau de difuséo foi maior também nas amostras
polimerizadas com o sistema LEDs do que com a Haldégena. Isto nos leva ao
entendimento que o sistema LEDs utilizado neste trabalho, produziu uma menor
polimerizagdo das resinas devido a pouca intensidade emitida pelo aparelho (175
mW/cm?), quando comparado com a halégena (565 mW/cm?), demonstrando que
ndo sé a pureza da luz azul é importante para o processo de polimerizacdo de
resinas, mas também a intensidade produzida pelo aparelho.

Vé.l‘iOS autores 4,5,12,14,15,16,22,30,31

concordam com que o grau de polimerizagédo
das resinas compostas é dependente da intensidade de irradiagdo e do tempo de
exposicao a luz.

A intensidade de luz, representa a quantidade de fotons fornecidos a resina
por unidades de tempo, referente a area iluminada. J4 o tempo de exposicao, nao
representa o periodo que a luz precisa para penetrar e polimerizar, mas sim, o
tempo que a luz precisa para chegar ao seu pico maximo de intensidade e assim
promover a reacdo de polimerizagdo.™

Normalmente o aumento do tempo de irradiagdo aumenta também a
profundidade de polimerizacdo, contudo, isto ndo tem uma relagéo linear direta, ja
gue uma vez que o nivel maximo de polimerizagéo tenha sido alcangado na camada
mais superficial de resina, € dificil que a polimerizacdo se estenda a niveis mais
profundos quando se aumenta o tempo, ja que simplesmente a luz ndo consegue

alcancar esses locais.®" Isto é coerente com o exposto por Ruyter & @yseed,”

quando relatam que durante a polimerizacdo aumenta a densidade do material, 0



gue por sua vez aumenta o indice de refracdo da fase organica da resina,
diminuindo assim a profundidade de polimerizacao.

Este fato também concorda com os resultados encontrados por Rueggeber
et al.??, onde observaram que na camada superficial das amostras de compésitos,
uma baixa intensidade de luz pode polimerizar a matriz de resina da mesma forma
gue altas intensidades de energia. No entanto, durante a passagem da luz através
do volume de resina ha uma diminuicdo dessa intensidade, diminuindo também o
grau de polimerizacdo. Segundo o0s autores, para a camada superficial s6 o tempo
de exposicdo foi fator significante na conversdo de mondémeros; ja quando a
polimerizacdo ocorria até 1 mm de profundidade, os fatores tempo de exposi¢éo e
intensidade, foram significantes. Nos niveis de 2 e 3 mm de profundidade, ambos
fatores e suas combinacdes contribuiram a polimerizacdo das resinas.

Quando utilizadas intensidades de energia de 200 e 300 mW/cm? por 20
segundos, as amostras de 2 e 4 mm realizadas por Yap e Seneviratne®, mostraram
adequados valores de dureza na superficie de topo, mas para alcancar valores
aceitaveis na superficie de base, foi necessario aumentar o tempo para 120
segundos, ou aumentar a intensidades para 500 e 600 mW/cm’ por tempos de 30 e
20 segundos respectivamente, tudo com lampada halégena.

O trabalho de Davidson e Gee*, demonstra que a absorcéo de energia pela
camada mais superficial da resina influi na reducdo da profundidade de
polimerizacdo, ja que a uma profundidade de 0,2 mm houve uma reducdo da
intensidade da luz de 25%, em 0,5 mm de profundidade a reducéo foi de 50% e a 1

mm a reducéo foi de 75%.
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Da mesma forma, Burguess, et al.?, mostraram gue a transmissao de luz é
diminuida exponencialmente quando esta atravessa a massa de resina composta,
sendo que numa profundidade de 2 mm, somente 9 al7% da luz é transmitida, e a 3
mm diminui para 2 a 8%.

Ao mesmo tempo, Kurachi et al.**

, demonstraram que irradiagbes com
baixas intensidades de energia (6 LEDs / 79 mW/cn’), precisam de um tempo maior
de irradiacdo (100 segundos) para alcancar valores adequados de polimerizacéo a
uma profundidade de 1,8 mm, o que em condi¢cdes clinicas poderia ser uma
situacdo inviavel.

Em nosso trabalho, quando observamos as figuras 19 a 21 e 25 a 27, onde
estdo representados de forma grafica os intervalos de 95% de confianca para as
médias reais de difusdo a cada milimetro de profundidade, para todos os tipos de
resina, observamos claramente as diferencas entre o coeficiente de difusdo para
cada fonte de luz através da escala grafica, sendo o sistema LEDs o que
apresentou maiores valores de difuséo.

Podemos pensar também que, além da menor intensidade produzida pelo
LEDs, a menor producdo de calor pelo sistema poderia ter influénciado no menor
grau de polimerizacé@o das resinas compaostas, sem esquecer que essa diminuicdo
térmica é considerada como uma vantagem clinica.

Ainda nessas figuras e nas tabelas de 1 a 6, quando comparamos as
amostras nos mesmos tempos de imersdo em corante, se observa na maioria dos
casos a tendéncia de diminuir a difusdo quando se utilizou o tempo de

polimerizacdo de 60 segundos, sugerindo que com este tempo de irradiacdo se



alcancaram melhores niveis de polimerizacéo das resinas, a excecao dos grupos
H2, H3 e L2 nos tempos de 48 horas de imersao.

Quanto ao tipo de material, Leonard et al.'®, mostraram que para
incrementos de 2 mm de resina composta polimerizadas com lampada hal6gena,
foram necessarios 260,1 mW/cm® por 40 segundos ou 185 mW/cm® por 60
segundos para alcancar uma polimerizacdo satisfatéria na resina hibrida (Z100). No
caso da resina de microparticula (Silux Plus) foi necessario utilizar intensidades de
542,9 mW/cm’ por 40 segundos ou 449 mW/cm’ por 60 segundos, confirmando que
por causa da dispersdo da luz das resinas de microparticulas, é necessario
aumentar a intensidade de energia para alcancar valores adequados de
polimerizacao, quando comparados com as hibridas, no mesmo tempo.

Segundo Yearn,*" é esperado que a composicéo quimica prépria das resinas
seja fator importante na determinagdo do grau de polimerizacao, ja que nao é s6 o
tipo de matriz utilizado que difere entre algumas resinas, mas também diferentes
combinacdes de iniciadores e catalisadores.

A principal varidvel na composicdo de resinas, que determina a
polimerizacdo alcancada, sé&o as propriedades opticas da matriz e particulas de
carga.”

Kawaguchi et al.** acreditam que o coeficiente de transmiss&o da luz de uma
resina, pode ser controlado pelo tipo e contelido de pigmentos na mesma. Isso foi

|24

confirmado no trabalho de Swartz et al.”", quando o grau de polimerizacdo das

resinas variou com a cor das mesmas, sendo que para as mais escuras foi
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necessario aumentar o tempo de exposicao a luz para alcancar niveis aceitaveis de
dureza.

Em nosso trabalho, apesar dos diferentes tipos de resina que foram
escolhidos (microparticula, hibrida e compactavel), para evitar a influéncia da cor no
processo de polimerizagdo das mesmas, foi escolhida uma Unica cor, para todas
elas: A3.

Quanto ao tipo de resinas utilizadas em nosso experimento, existem
diferencas que devem ser salientadas, as quais podem ser responsaveis no grau de
polimerizacdo das mesmas e, por conseguinte, no coeficiente de difuséo de corante.

No caso das resinas Filtek A110 (3M?*) e 2100 (3M') segundo o fabricante, a

s

matriz organica de ambas é formada por BIS-GMA (Bisfenol-A diglicidil éter

dimetacrilato) e TEGDMA (Trietileno glicol dimetacrilato), com a diferenca entre elas
no contetido e tamanho de particulas, sendo que a Filtek A110 possui 40% em
volume de carga de particulas de silica de tamanho aproximado de 0,04mm, razéo
pela qual é chamada de resina de microparticulas, e para a Z100, possui volume de
carga de 71% de particulas de zirconio/silica, com varios tamanhos até o maximo de
4,5mm, pelo qual é chamada de resina hibrida.

Ja aresina Filtek P60 (3M'), contém diferente tipo de matriz organica do que
as outras resinas: BIS-GMA (Bisfenol-A diglicidil éter dimetacrilato), UDMA (uretano
dimetacrilato) e BIS-EMA (Bisfenol Apolietileno glicol dieter dimetacrilato), que sao
mondmeros de alto peso molecular que alteram a viscosidade do material, sendo a
razdo do nome de resina compactavel, por permitir uma compactagao vigorosa nas

cavidades. Ela possui um volume de carga de 61% com um tamanho médio de
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particulas de zirconio/silica na faixa de 0,19 e 3,3nmm, podendo ser classificada
também como resina hibrida.

Estas desigualdades entre as matrizes resinosas e o tamanho e contetdo de
particulas das resinas utilizadas, podem ser também responsaveis pelos diversos
valores no coeficiente de difusdo obtidos no nosso trabalho, em decorréncia das
diferentes profundidades de polimerizacdo produzidas para cada tipo de resina
composta.

Segundo alguns autores™, utilizando a mesma combinacéo de particulas e
resina, pode ocorrer diferencas na transmissao da luz se o tamanho das particulas
de carga é diferente, ja que isto pode influénciar na dispersdao da luz. Ruyter &

@ysaed” sugerem que a dispersdo da luz é maximizada quando o tamanho das

particulas é metade do comprimento de onda da luz incidente. A maioria das
lampadas disponiveis no mercado tem seu pico maximo de emissdo no
comprimento de onda entre 450 a 500 nm, portanto, o tamanho de particulas que
corresponde a metade do comprimento de onda é ao redor de 0,25mm.

Para o caso das resinas utilizadas em nosso experimento, nenhuma delas
possui este tamanho de particulas, ao contrario, elas variam entre 0,04 a 4,5nm,
podendo esperar entdo maior dificuldade de polimerizacdo por uma maior disperséo
de luz.

Por outro lado, analisando mais uma vez as figuras 19 a 21, que € o caso
das resinas polimerizadas com lampada hal6gena, observamos que a resina
microparticula (Filtek A110) teve maior difusdo de corante quando comparada com a

resina hibrida (Z100) em todas as situacdes, nas profundidades de 3 e 3,8 mm. Isto
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€ coerente com os dados da literatura ao referir-se que em profundidades maiores
do que 2 mm, hd uma menor profundidade de polimerizagcao deste tipo de resinas,
devido a disperséo da luz pelo tamanho pequeno das particulas, mesmo que com
intensidades de energia aceitaveis. Ja na profundidade de 2 mm, ndo houve
evidéncia de difusdo de corante, indicando que a esta profundidade houve uma boa
polimerizacédo da resina microparticula com a lampada Hal6gena.

No caso da polimerizacdo com sistema LEDs, nas figuras 25 a 27,
observamos que a resina microparticula (A110) também teve maior difusdo de
corante em todas as profundidades analisadas, quando comparada com a hibrida
(Z100), em escala muito maior quando comparada com as polimerizadas com
halégena. Além da dispersdo da luz que pode ter ocorrido no caso da resina
microparticula, também a menor intensidade produzida pelo LEDs pode ter
influénciado para obter esses resultados tao diferentes com a mesma resina.

No trabalho de Kawaguchi et al."*, observou-se uma significante correlacéo
entre o coeficiente de transmissdo e a profundidade de polimerizagdo, j4 que a
resina de microparticula utilizada (Silux Plus), teve o menor coeficiente de
transmisséo e a menor profundidade de polimerizagdo quando comparada com as
resinas de particulas pequenas e hibridas. No entanto, salientaram que a ampla
distribuicdo de tamanho de particula nas resinas hibridas, pode causar uma
complexa dispersdo da luz na resina composta, resultando numa diminuicdo no
coeficiente de transmissédo. Da mesma maneira, a composicdo das resinas hibridas,
pode provocar diferenca no indice de refracdo entre a matriz resinosa e as

particulas. Normalmente, a matriz das resinas é BIS-GMA, contudo, a composi¢ao



das particulas consiste em varios tipos de silicatos de vidro que contém Al, Ba, Ti e
Zr, e além disso, o conteudo varia de 66,7 a 85,9% em peso.

Em nosso experimento, no caso da resina compactavel polimerizada com
lampada haldégena (figuras 19 a 21), podemos observar que foi a que apresentou
pior comportamento quanto a difusdo, jA que obteve os maiores valores,
independente da profundidade e tempos de polimerizacéo, quando comparada com
as resinas de microparticula e hibrida.

Este resultado pode sugerir que, apesar da resina P60 também ser uma
resina hibrida, mas apresentar menor volume de particulas do que a Z100, o fato
dela possuir uma matriz organica diferente e mais viscosa, pode ter influénciado na
profundidade de polimerizacdo, embora esta hipétese ainda ndo tenha sido
confirmada pela literatura. Além disso, como exposto anteriormente pelos autores',
uma ampla distribuicdo de tamanho de particula nas resinas hibridas (no caso da
compactavel vai de 0,01 a 3,50nm), pode causar uma complexa dispersao da luz na
resina composta, resultando numa diminuicdo no coeficiente de transmisséo, e
portanto, uma menor profundidade de polimerizacdo da resina.

J& quando a resina compactavel foi polimerizada com sistema LEDs (figuras
25 a 27), ela obteve melhor comportamento quando comparada com a resina
microparticula, porque apresentou menores valores de difusdo, mas se manteve
com resultados inferiores em comparacdo com a hibrida, seguindo a tendéncia do
ocorrido com a lampada hal6gena, sem esquecer que existe uma diferenca muito

grande entre as escala.
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Por outro kdo, segundo Ruyter & @ysaed,” o indice de refracdo do meio
organico aumenta durante a polimerizacdo j4 que € dependente da densidade do
material. Durante a unido dos radicais livres na polimerizagdo, a densidade do
material aumenta devido a contra¢do de wlume resultante, portanto, este aumento
no indice de refracdo da fase organica pode também influénciar a profundidade de
polimerizagéo.

Apesar de em nosso trabalho ndo ter sido avaliado o coeficiente de
transmissdo das resinas utilizadas nem o indice de efracdo do meio orgéanico,
podemos observar alguma coeréncia com o exposto anteriormente pelos autores, ja
gue em todas a situacBes, independente do tipo de resinas e da fonte de luz, a
medida que aumentava a profundidade, aumentava também a difusdo do corante,
indicando que em regides mais profundas houve um menor grau de polimerizacao.
Isto foi evidente na maioria das resinas no momento da confeccédo dos corpos de
prova, ja que as amostras ficavam um pouco "pegajosas” na sua base (4 mm),
indicando a falta d@ uma completa polimerizacdo. Provavelmente porgue, como
citado pelos autores, a medida que a resina vai polimerizando em suas camadas
mais superficiais, a densidade do material aumenta devido a contragdo de volume
resultante das ligagbes monomeéricas, dificultando a passagem de luz até lugares
mais profundos.

A escolha de confeccionar corpos de prova maiores do que 2 mm de
espessura, foi precisamente para tentar confirmar a nossa hip6tese inicial, de que

em regides menos polimerizadas (3 e 4 mm) ocorreria uma maior difusdo de



corante, e como observado pelos resultados obtidos neste estudo, esta teoria se
confirma.

Por outro lado, quando analisamos o tempo de imersao no corante, podemos
verificar que a tendéncia na maioria dos casos, independente do tipo de esina,
tempo de polimerizacdo ou fonte de luz, sempre foi a haver uma maior difusédo nas
primeiras 24 horas de imersdo, exceto no caso das resinas hibrida (Z100) e
microparticula (A110) polimerizadas com sistema LEDs e na compactavel (P60)
polimerizada por halégena, todas no tempo de 60 segundos, onde em qualquer
profundidade houve uma maior difusdo de corante nas 48 horas de imerséo.

Isto nos sugere que, na maioria das resinas, ndo sdo necessarios tempos de
imersdo em corante maiores do que 24 horas, podendo partir desde dado para
avaliar menores tempos de imerséo.

No caso dos grupos L1, L2 e H3 polimerizadas por 60 segundos,
recomendamos a realizacéo de mais testes para sugerir razdes para essa diferenca
e o tempo adequado de imersdo para avaliagdo.

Até aqui temos avaliado o coeficiente de difusdo nas resinas, mas neste
experimento através do modelo estatistico desenvolvido para este trabalho, foi
possivel também calcular a estimativa da taxa de variacdo da difusdo a cada
milimetro de profundidade, em outras palavras, a velocidade com que o corante
difunde em cada milimetro do corpo de prova. Este fato pode ser melhor observado
nas tabelas de 1 a 6, onde estéo descritos os valores médios previstos da difuséo, a
taxa de variacdo da difusdo em cada profundidade e os respectivos limites inferiores

e superiores dos intervalos de confianca de 95% para os valores reais relativos a
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todas as resinas, de acordo com os tempos de polimerizacdo e imersdo, e as
respectivas fontes de luz.

Analisando as tabelas citadas, podemos comprovar que a taxa de variacdo
da difusdo é mais rapida nas regides mais profundas, independente do tipo de
material, tempo de polimerizacdo e fonte de luz, indicando que quanto menos
polimerizada esteja a resina, a difuséo sera mais rapida nessas regides.

No que se refere ao tempo de imersdo em corante nas amostras
polimerizadas com lampada halégena, a taxa de variacdo também é maior nas
primeiras 24 horas de imersdo, o que nos indica que ha uma difusdo mais rapida
nesse periodo de tempo do que durante 48 horas, também independente do
material, tempo de polimerizacdo e profundidade avaliada.

Ja no caso das resinas polimerizadas por sistema LEDs, a taxa de variacao
da difusdo segue a mesma tendéncia observada nos corpos de prova polimerizados
por luz halégena quanto ao tempo de imersado, exceto quando utilizadas as resinas
hibrida (Z100) e microparticula (A110) no tempo de polimerizagao de 60 segundos,
onde a velocidade é maior nas 48 horas de imersao.

Estes resultados podem ser analisados de uma forma mais clara, através da
observacdo da inclinacdo da reta, nas figuras 16 a 18 que correspondem aos
graficos do logaritmo da difusdo em funcéo da profundidade de medicéo, para cada
resina composta polimerizada com lampada halégena, e nas figuras 22 a 24 que
correspondem aos graficos do logaritmo da difusdo em fung¢édo da exponencial da

profundidade de medicéo, para cada resina composta polimerizada com sistema
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LED. A inclinacdo das linhas de regressao indicam que, guanto maior a inclinacédo

da reta, maior velocidade de difusdo nas resinas.

Com estes resultados da analise do coeficiente de difusdo de corante no
interior de resinas compostas polimerizadas com duas fontes de luz, podemos
sugerir que essa difusdo de solucdo de rodamina 6G a 0,1% em etilenoglicol, esta
relacionada de forma direta com os fatores que interferem na polimerizacdo de
resinas compostas, bem como, que o método de avaliacdo de espectroscopia de
fluorescéncia utilizado neste trabalho, pode ser um procedimento bastante
promissor na dentistica restauradora. Isto, devido a sua facilidade de utilizacéo e, o
mais importante, pelos dados que séo fornecidos quando explorado o espectro de
fluorescéncia de substancias especificas, podem contribuir para a realizacdo de
analises de profundidade de polimerizacdo de resinas compostas, bem como, para

a quantificac@o da vulnerabilidade fisico-quimica das mesmas a corantes organicos.



CONCLUSAO



100

CONCLUSAO

De acordo com os resultados obtidos neste trabalho, podemos concluir que:

1. A espectroscopia de fluorescéncia € um método eficiente para avaliar a
difusdo de corante no interior de resinas compostas.

2. A difuséo de corante ¢ influenciada diretamente pelo tipo de resina, sendo
a resina hibrida (Z100) a que mostrou melhor comportamento quando comparada
com resina de microparticula (Filtek A110) ou condensavel (P60).

3. A lampada halégena determinou difusdo significantemente menor nos
corpos de prova testados, do que os polimerizados pelo sistema LEDs,
independente do tipo de resina utilizada.

4. Ha uma tendéncia do coeficiente de difusdo ser inversamente proporcional
ao tempo de polimerizacao, independente do aparelho ou resina utilizada.

5. Na maioria dos casos, o tempo de 24 horas de imersao foi suficiente para
avaliar a difusdo de corante pelo método de espectroscopia de fluorescéncia.

6. A difusdo de corante organico aumenta progressivamente em direcdo as

regibes menos polimerizadas da resina.
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Apéndice A: Resultado do ajuste de retas de regressao aos valores de logaritmo de

difusdo em funcdo da profundidade nos corpos-de-prova polimerizados

com luz Haldgena.

TABELA Al- Estimativas, erro padréo, limite inferior (L.1.) e limite superior (L.S.) dos

intervalos de 95% de confianca para o Coeficiente angular (k) e

coeficiente linear (In(a)) da reta de regressao do logaritmo da difuséo

contra a profundidade no corpo de prova, em mm; estatisticas dos

testes F para a regressdao e falta de ajuste (com os respectivos valores

de probabilidade p) e coeficiente de determinacéo (r’), considerando a

polimerizacdo com luz Halégena (H) e a resina microparticula (1) nas

combinacdes de tempos de polimerizacdo (40s e 60s) e de imerséo

(24h e 40h).
Material Coeficiente Estimativa p Erro I.C. (95%)
Padrao L.l L.S.
H1-40s-24h Kk 0,469 0,050 0,362 0,577
Ln(a) -0,946 0,151 -1,272 -0,620
F(regresséo) 88,706 <0,001
F(Falta de aj.) 0,088 0,772
r 0,872
H1-40s-48h k 0,334 0,103 0,231 0,438
Ln(a) -0,666 0,313 -0,978 -0,353
F(regresséao) 48,829 <0,001
F(Falta de aj.) 0,016 0,902
r 0,790
H1-60s-24h k 0,395 0,160 0,235 0,555
Ln(a) -0,849 0,484 -1,334 -0,365
F(regresséao) 28,387 <0,001
F(Falta de aj.) 3,672 0,079
r 0,686
H1-60s-48h k 0,244 0,058 0,186 0,303
Ln(a) -0,498 0,177 -0,675 -0,321
F(regressao) 81,475 <0,001
0,524 0,483

F(Falta de aj.)
r2

0,862
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TABELA A2- Estimativas, erro padrao, limite inferior (L.1.) e limite superior (L.S.) dos
intervalos de 95% de confianga para o Coeficiente angular (k) e
coeficiente linear (In(a)) da reta de regressao do logaritmo da difuséo
contra a profundidade no corpo de prova, em mm; estatisticas dos
testes F para a regresséo e falta de ajuste (com os respectivos valores
de probabilidade p) e coeficiente de determinac&o (), considerando a
polimerizacdo com luz Halégena (H) e a resina hibrida (2) nas

combinacdes de tempos de polimerizacdo (40s e 60s) e de imersao

(24h e 40h).
Material Coeficiente Estimativa p Erro I.C. (95%)
Padréo L.I. L.S.
H2-40s-24h k 0,197 0,054 0,080 0,314
Ln(a) -0,261 0,164 -0,615 0,092
F(regresséao) 13,232 0,003
F(Falta de aj.) 0,637 0,440
r 0,504
H2-40s-48h k 0,131 0,019 0,090 0,172
Ln(a) -0,168 0,058 -0,292 -0,043
F(regresséao) 47,556 <0,001
F(Falta de aj.) 3,091 0,104
r 0,785
H2-60s-24h k 0,182 0,033 0,111 0,254
Ln(a) -0,212 0,100 -0,428 0,004
F(regressao) 30,435 <0,001
F(Falta de aj.) 3,893 0,072
r 0,701
H2-60s-48h k 0,150 0,025 0,096 0,203
Ln(a) -0,155 0,075 -0,317 0,007
F(regresséo) 36,381 <0,001

F(Falta de aj.) 1,017 0,333
r? 0,737
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TABELA A3- Estimativas, erro padrao, limite inferior (L.1.) e limite superior (L.S.) dos
intervalos de 95% de confianga para o Coeficiente angular (k) e
coeficiente linear (In(a)) da reta de regressao do logaritmo da difuséo
contra a profundidade no corpo de prova, em mm; estatisticas dos
testes F para a regresséo e falta de ajuste (com os respectivos valores
de probabilidade p) e coeficiente de determinacéo (), considerando a
polimerizacdo com luz Halégena (H) e a resina compactavel (2) nas

combinacdes de tempos de polimerizacdo (40s e 60s) e de imersao

(24h e 40h).
Material Coeficiente Estimativa p Erro I.C. (95%)
Padrao L.l L.S.
H3-40s-24h k 0,691 0,152 0,362 1,020
Ln(a) -1,209 0,461 -2,204 -0,214
F(regresséo) 20,578 0,001
F(Falta de aj.) 0,271 0,612
r? 0,613
H3-40s-48h k 0,315 0,099 0,101 0,528
Ln(a) -0,460 0,299 -1,107 0,187
F(regresséo) 10,113 0,007
F(Falta de aj.) 0,004 0,950
r? 0,438
H3-60s-24h k 0,406 0,091 0,210 0,602
Ln(a) -0,820 0,275 -1,413 -0,226
F(regresséo) 19,969 0,001
F(Falta de aj.) 0,035 0,854
r’ 0,606
H3-60s-48h k 0,244 0,117 -0,010 0,497
Ln(a) -0,201 0,355 -0,968 0,566
F(regresséo) 4,319 0,058
F(Falta de aj.) 0,010 0,921
2

r 0,249
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Apéndice B: Resultado do ajuste de retas de regressao aos valores de logaritmo de

difusdo em funcéo da profundidade nos corpos-de-prova polimerizados

com LEDs.

TABELA B1- Estimativas, erro padrao, limite inferior (L.l.) e limite superior (L.S.) dos

intervalos de 95% de confianga para o Coeficiente angular (k) e

coeficiente linear (In(a)) da reta de regressado do logaritmo da difuséo

contra a profundidade no corpo de prova, em mm; estatisticas dos

testes F para a regresséo e falta de ajuste (com os respectivos valores

de probabilidade p) e coeficiente de determinacéo (r’), considerando a

polimerizacdo com LEDs (L) e a resina microparticula (1) nas

combinacdes de tempos de polimerizacdo (40s e 60s) e de imerséo

(24h e 40h).
Material Coeficiente Estimativa p Erro I.C. (95%)
Padrao L.l L.S.
L1-40s-24h k 0,081 0,005 0,072 0,091
Ln(a) -0,178 0,133 -0,466 0,109
F(regressao) 305,070 <0,001
F(Falta de aj.) 3,214 0,098
r? 0,959
L1-40s-48h k 0,064 0,008 0,056 0,072
Ln(a) -0,228 0,233 -0,461 0,005
F(regressao) 288,337 <0,001
F(Falta de aj.) 0,293 0,598
r’ 0,957
L1-60s-24h k 0,069 0,014 0,055 0,082
Ln(a) -0,443 0,387 -0,830 -0,056
F(regressao) 120,877 <0,001
F(Falta de aj.) 0,069 0,797
r’ 0,903
L1-60s-48h k 0,075 0,013 0,062 0,088
Ln(a) -0,531 0,367 -0,897 -0,164
F(regressao) 159,343 <0,001
1,760 0,209

F(Falta de aj.)
2
r

0,925
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TABELA B2- Estimativas, erro padrdo, limite inferior (L.1.) e limite superior (L.S.) dos

intervalos de 95% de confianga para o Coeficiente angular (k) e

coeficiente linear (In(a)) da reta de regressado do logaritmo da difuséo

contra a profundidade no corpo de prova, em mm; estatisticas dos

testes F para a regresséo e falta de ajuste (com os respectivos valores

de probabilidade p) e coeficiente de determinac&o (), considerando a

polimerizagdo com LEDs (L) e a resina hibrida (2) nas combinagdes de

tempos de polimerizacéo (40s e 60s) e de imerséo (24h e 40h).

Material Coeficiente Estimativa p Erro I.C. (95%)
Padréao L.l L.S.
L2-40s-24h k 0,022 0,003 0,016 0,028
Ln(a) 0,002 0,083 -0,177 0,180
F(regressao) 59,070 <0,001
F(Falta de aj.) 0,026 0,874
r’ 0,820
L2-40s-48h k 0,020 0,002 0,015 0,025
Ln(a) -0,107 0,068 -0,255 0,041
F(regressao) 69,797 <0,001
F(Falta de aj.) 0,682 0,425
r? 0,843
L2-60s-24h k 0,014 0,001 0,011 0,017
Ln(a) -0,008 0,041 -0,097 0,082
F(regressao) 98,061 <0,001
F(Falta de aj.) 0,426 0,526
r’ 0,883
L2-60s-48h k 0,045 0,007 0,030 0,061
Ln(a) -0,374 0,208 -0,822 0,075
F(regressao) 39,024 <0,001
1,815 0,203

F(Falta de aj.)
r2

0,750
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TABELA B3- Estimativas, erro padrao, limite inferior (L.I.) e limite superior (L.S.) dos

intervalos de 95% de confianga para o Coeficiente angular (k) e

coeficiente linear (In(a)) da reta de regressado do logaritmo da difuséo

contra a profundidade no corpo de prova, em mm; estatisticas dos

testes F para a regresséo e falta de ajuste (com os respectivos valores

de probabilidade p) e coeficiente de determinac&o (), considerando a

polimerizagdo com LEDs (L) e a resina compactavel (2) nas

combinacdes de tempos de polimerizacdo (40s e 60s) e de imersédo

(24h e 40h).
Material Coeficiente Estimativa p Erro I.C. (95%)
Padréao L.l L.S.
L3-40s-24h k 0,039 0,007 0,024 0,054
Ln(a) -0,109 0,197 -0,535 0,316
F(regressao) 32,268 <0,001
F(Falta de aj.) 1,298 0,277
r? 0,713
L3-40s-48h k 0,020 0,004 0,011 0,030
Ln(a) -0,052 0,125 -0,321 0,218
F(regressao) 21,991 <0,001
F(Falta de aj.) 1,083 0,319
r? 0,628
L3-60s-24h k 0,025 0,004 0,015 0,034
Ln(a) -0,128 0,125 -0,399 0,143
F(regressao) 32,467 <0,001
F(Falta de aj.) 0,001 0,973
r? 0,714
L3-60s-48h k 0,011 0,002 0,007 0,016
Ln(a) 0,004 0,057 -0,119 0,126
F(regressao) 32,672 <0,001
0,064 0,805

F(Falta de aj.)
2
r

0,715
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ANDRADE, L. E. H. Estudo da difusdo de um corante organico em resinas
compostas polimerizadas com duas fontes de luz. Avaliacdo através de
espectroscopia de fluorescéncia. Araraquara 2004, 116 p. Tese (Doutorado em
Dentistica Restauradora) Faculdade de Odontologia, Universidade Estadual

Paulista.

RESUMO

A utilizacdo de corantes fluorescentes tem ajudado ao estudo da penetracao
de sistemas adesivos na estrutura dental e alguns compdsitos, bem como na
avaliacdo da microinfiltracdo e fendas na interface dente restauracdo. No caso das
resinas compostas, esta técnica pode ser Util na verificacdo da profundidade de
polimerizacdo e vulnerabilidade fisico-quimica das mesmas a corantes organicos.
Neste intuito, nos propusemos a avaliar por meio de espectroscopia de
fluorescéncia, a difusdo de um corante organico em resinas compostas em fungéo
dos fatores: 1. Tipo de resina, 2. Fonte de luz, 3. Tempo de polimerizacdo e 4.
Tempo de imersdo no corante. Para isso, foram realizados 2 grupos experimentais
de acordo com a fonte de luz: lampada hal6gena- Grupo H e sistema LEDs - Grupo
L. Cada grupo foi subdividido de acordo com a resina utilizada: 1. Microparticula
(Filtek A110/ 3M), 2. Hibrida (Z100/ 3M) e 3. Compactavel (P60/ 3M), onde cada
subgrupo teve 2 tempos de polimerizacdo: 40 e 60 segundos, e 3 tempos de
imersdo em solu¢do de Rodamina 6G a 0,1% em etilenoglicol: 0, 24 e 48 horas.
Cada subgrupo possuia 5 amostras de 4 mm de didmetro e 4 mm de espessura.

Completados os tempos de imerséo, foi obtida 1 fatia de 1,5 mm de espessura de
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cada amostra, para tracar o perfil espacial de fluorescéncia e calcular o coeficiente
de difusdo. Os resultados mostraram que a resina hibrida obteve os menores
valores de difusdo quando comparada com as outras. Além disso houve uma
tendéncia da difusdo diminuir com o aumento do tempo de imerséo de 24 para 48
horas, bem como com o aumento do tempo de polimerizacdo de 40 para 60
segundos. A lampada halégena determinou difusdo significantemente menor nos
corpos de prova quando comparado com o sistema LEDs, independente do tipo de
resina utilizada. Com isto, podemos concluir que a difusdo de corante para o interior
da massa de resinas compostas é influenciada pelos fatores que interferem na
polimerizacdo das mesmas, e que, quanto menos polimerizada, mais rapida sera a

difusdo do corante estudado.

Palavras Chave

Difusdo- Fluorescéncia- Resinas compostas.
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ANDRADE, L. E. H. Difussion study of an organic dye on composites resins
polimerized with two light sources. A fluorescence spectroscopy assessmet.
Araraquara 2004, 116 p. Tese (Doutorado em Dentistica Restauradora) Faculdade

de Odontologia, Universidade Estadual Paulista.

ABSTRACT

The fluorescent markers have been used to assess the teeth and composites
bonding systems penetration, microleakeage and teeth-restoration interface gaps.
This markers also can be used to verify the resin deep polimenization and organic
dyes susceptibility. In this work, the fluorescence spectroscopy was used to assess
an organic dye difussion on composite resins, considering: 1- resin type, 2- light
source, 3- polimerization time and 4- dye immersion time. The experimental groups
of Halogen lamp (group H) and LEDs system (group L) were sub-divided according
to resin type: 1- microfilled (FilteK A110/3M), 2- hybrid (Z100/3M) and 3- packable
(P60/3M) with 40 and 60 seconds of polimerization time, three immersion times on
ethylene glycol rhodamine 6G 0.1% solution: 0, 24 and 48 hours, with 5 specimens
for each sub-group (4 mm of diameter and thickness). Once completed the
immersion times, one 1.5 mm slice was obtained br each specimen and spatial
fluorescence profile was traced to calculate a difussion coeficient. The results shown
that, compared to other resins, an hybrid resin has the lowest difussion values.
When the immersion time was increased of 24 to 48 hours and polimerization time of
40 to 60 seconds, a difussion decrease tendency was observed. The specimens

cured by halogen lamp shown significantly lower difussion than that cured by LEDs
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system, independent of resin type. We can conclude that dye difussion into resin
mass was influencied by the same factors that affect the polimerization, and when

lower polimerization was present, more quickly will be the dye difussion.

Key words

Difussion, Fluorescence, Resin composite.
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