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Resumo da Dissertacdo apresentada a COPPE/UFRJ como parte dos requisitos

necessarios para a obtencao do grau de Mestre em Ciéncias (M. Sc.)

INVESTIGACAO DAS PROPRIEDADES MECANICAS DE DOIS COMPOSITOS
ODONTOLOGICOS CONTENDO NANOPARTICULAS

Michelle Krishna Davi da Silva
Marco/2009
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Programa: Engenharia Metalurgica e de Materiais

O objetivo do presente estudo foi investigar € comparar o comportamento
mecanico de dois compdsitos odontoldgicos nanoparticulados (TPH3® e Z350%)
monitorando o grau de polimerizacio antes e apds o tratamento térmico
(envelhecimento em saliva artificial por sete dias a 37°C e ciclagem térmica em um
total, de 2500 ciclos). A microestrutura foi caracterizada por Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV) e a andlise quimica por EDS. O teste de microdureza Vickers foi
realizado com trés amostras (5x2mm) para cada tipo de material. No ensaio de
resisténcia por compressao diametral foram confeccionadas seis amostras (6x3mm) para
cada material. O grau de conversao foi avaliado através da espectroscopia por Raman.
Todos os ensaios foram realizados antes e apds o tratamento térmico. Os dados foram
analisados estatisticamente utilizando o método de varidncia ANOVA. Conclui-se que o
compd@sito 7350° possui particulas esféricas e/ou presenca de aglomerados enquanto
que o TPH3® apresenta predominantemente particulas irregulares e /ou presenca de
aglomerados. O Z350® apresentou valores superiores ao TPH3® para os ensaios de
dureza, compressdo diametral e andlise do grau de conversdo. O tratamento térmico

influenciou significativamente todas as propriedades testadas.
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The aim of this study is to investigate the mechanical properties of two dental
composites with nanofiller particles (TPH3® and Z350®) and evaluate the influence of
artificial saliva storage and thermocycling on those properties and in the degree of
conversion. The microstructure was characterized by scanning electron and composition
for EDS analyzes. Microhardness was measured with a Vickers hardness tester with ten
indentations on three samples (5x2mm) of each material. Diametral tensile strenght tests
were made using six samples of each material (6x3mm). The degree of conversion was
evaluted by Raman spectroscopy. All the analyzes had been carried through before and
after the thermal treatment. The data were analyzed statistically using ANOVA. It was
concluded that Z350® presents particles spherical shape and TPH3® presents particles
predominantly irregular shape. The composite Z350® presented higher values of
microhardness, diametral tensile strenght and degree of conversion. The storage in

saliva artificial and thermocycling it influenced all the tested properties.
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1) INTRODUCAO

A odontologia restauradora tem se voltado principalmente para o
desenvolvimento de materiais que recuperem a anatomia e funcdo do tecido dental
remanescente, além de restabelecer a estética. As exigéncias apresentadas pela
sociedade se referem principalmente a cor da restaurac@o, busca por menor desconforto,
irritacao ou dor.

O desenvolvimento dos materiais nas mais diversas dreas € extremamente
importante para obten¢do de produtos com melhores propriedades e conseqiientemente
maior durabilidade e confiabilidade. Durante as ultimas décadas o grande nimero de
pesquisas realizadas com resinas compoésitas em diversos paises, resultou no
aparecimento de novos materiais em substituicdo aos materiais tradicionais devido as
qualidades superiores ou menor custo.

Dentre os materiais restauradores estéticos mais utilizados estdo os compdsitos
odontolégicos fotopolimerizaveis. Atualmente existem varios tipos € marcas comerciais
de resinas compostas, que sdo constantemente introduzidas no mercado odontolégico e
amplamente pesquisadas. Este processo fez com que melhores propriedades fossem
alcancadas, aumentando assim, a durabilidade das restauragdes. Isso se deve ao fato de
modificagdes na composicdo, tipo, formato e quantidade das particulas inorganicas e
também na porcao organica para minimizar problemas clinicos como sensibilidade pds-
operatoria, fratura do material, contragdo de polimerizacao e desenvolvimento de céries
secunddrias.

Com a chegada da nanotecnologia, um novo tipo de compdésito, denominado
nanocomposito, foi recentemente introduzido no mercado odontolégico. Apresentando
um novo tipo de tecnologia, com particulas de carga variando em uma escala de 0,1 a
100nm, esses materiais sdo compostos por dois tipos de particulas: nanométricas e
nanoaglomerados. Suas caracteristicas conferem aos materiais propriedades superiores
as dos compdsitos hibridos, como melhor polimento, mais facil manuseio e capacidade
de manter a anatomia por longos periodos, assim como sua alta quantidade de carga faz
com que esses materiais tenham resisténcia adequada para ser indicada em dentes
posteriores, bem como propriedades Opticas e lisura semelhantes aos compodsitos
fotoativados microparticulados (MITRA, 2003; DEBASTIANTI, 2005).

Devido a reduzida dimensao das particulas e da forma de obtengao da carga dos

compdsitos nanoparticulados, um aumento no conteddo de carga pode ser conseguido
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com a conseqiiente reducdo da contragdo de polimerizacdo e melhora nas propriedades
mecanicas, como resisténcia a tragdo, resisténcia a compressdo e resisténcia a fratura,
que parecem ser equivalentes ou até mesmo maiores que os compdsitos universais e
significativamente maiores que os microparticuladas (BEUN et al., 2006). Por outro
lado, o pequeno tamanho das particulas de carga melhora as propriedades opticas dos
compdsitos porque, sendo seu didmetro, uma fracdo do comprimento de onda da luz
visivel (0,4 — 0,8 mm), torna-se indbil ao olho humano sua deteccao (MITRA, 2003).

As propriedades mecanicas de um material restaurador indicam como o material
ird se comportar quando utilizado em dreas de alto estresse funcional no ambiente oral
(AGUIAR et al., 2005). Na odontologia, restauragdes de Classe I ou II requerem
compdsitos que possuam altos valores de propriedades mecanicas (BEUN et al., 2007).

Os fendmenos de sorcdo e solubilidade podem ser precursores de uma variedade
de processos quimicos e fisicos que acarretam em efeitos deletérios na estrutura do
material polimérico, podendo comprometer seu desempenho clinico. A presenca de
agua produz efeitos deletérios tanto na estabilidade de cor quanto nas propriedades dos
materiais levando inicialmente a um aumento de massa e posteriormente a lixivia¢ao de
seus componentes, como particulas e mondmeros residuais, acarretando uma redugdo de
massa (U.ORTENGREN et al., 2001). A sorcio de dgua e solubilidade dos compésitos
odontolégicos podem ser afetadas por diversos fatores, tais como: variagdes na
composi¢do da matriz resinosa, no tamanho e na distribui¢do das particulas de carga,
assim como o tipo de polimerizacdo empregada (VON FRAUNHOFER, 1989).

Outro fator que tem influéncia direta sobre as propriedades fisicas e mecanicas
dos compésitos odontoldgicos € o grau de conversdo. Um alto grau de conversao €
desejavel clinicamente, pois esta propriedade estd diretamente relacionada as
propriedades mecanicas do material. Porém, um maior grau de conversao significa um
maior nimero de ligacdes intermoleculares na rede polimérica e, como conseqiiéncia, o
moddulo de elasticidade e a contracdo de polimerizacdo do compdsito se tornam maiores

(SAKAGUCHI; BERGE, 1998; SILIKAS; ELIADES; WATTS, 2000).



Diante disso, este trabalho teve como objetivo realizar a caracterizagdo
microestrutural; investigar os compdsitos avaliando as propriedades mecanicas do
material através de ensaios de microdureza, fratura por compressao diametral e
verificando se hd uma correlacdo entre eles e; analisar a influéncia do envelhecimento
em saliva artificial e da ciclagem térmica nas propriedades acima citadas monitorando o
grau de polimerizagdo dos dois compositos comerciais € avaliando a sorcdo e
solubilidade para observar se hd estabilidade dimensional destes (TPH 3®/Dentsply e
Filtek Z350°/3M ESPE).

Nos préximos capitulos serd discutida a revisdo bibliografica dos compdsitos
odontoldgicos, propriedades mecanicas destes compdsitos (TPH 3® e Filtek Z350%),
materiais e metodologias empregadas, resultados e discussdo e as conclusdes obtidas

através destes estudos.



2) REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1-Materiais Compositos

Os materiais compoésitos sdo materiais multifasicos, ou seja, na composi¢do
entram dois ou mais materiais diferentes que exibem uma significativa propor¢ao de
propriedades das fases constituintes de tal maneira que uma melhor combinacdo de
propriedades é realizada. (GIBSON, 1994 e CALLISTER, 2002).

Sendo um material multifdsico, um compdsito exibe além das propriedades
inerentes de cada constituinte, propriedades intermedidrias decorrentes da formacao de
uma regido interfacial. As fases do compoésito sao chamadas de matriz (que pode ser de
trés tipos: ceramica, polimérica e metélica) e a fase dispersa (geralmente fibras ou
particulas que servem como carga). A matriz geralmente é um material continuo que
envolve a fase dispersa. As propriedades dos compdsitos sdo uma funcdo das
propriedades das fases constituintes, das suas propriedades relativas e da geometria da
fase dispersa; que se subentende a forma das particulas, seu tamanho, sua distribui¢cdo e
sua orientacao.

Segundo CALLISTER (2002) os materiais compdsitos sdo classificados em trés
categorias principais: refor¢cados com particulas, refor¢ados com fibras e os compdsitos
estruturais.

Os compdsitos reforcados com particulas possuem duas subclassificagdes:
compositos com particulas grandes e reforcadas por dispersdo. A diferenca entre eles
estd no mecanismo de reforco. Em compdsitos com particulas grandes a interagdo
matriz-particula nao acontece no nivel atdbmico ou molecular.

Em um compésito, a finalidade das particulas € restringir o movimento da
matriz que a circunda. A matriz confere estrutura ao material composito, preenchendo
0s espacos vazios que ficam entre os refor¢os, mantendo-os em suas posicoes relativas e
transfere parte da tensdo aplicada as particulas, as quais suportam uma fracao de carga.
Uma ligagdo forte entre particulas e matriz proporciona em um aumento efetivo da

resisténcia do material.



2.2-Materiais Compoésitos Odontolégicos

2.2.1-Histoérico

Os compositos surgiram como tentativa de se obter um material restaurador
estético que fosse superior aos materiais até entdo existentes. A utilizacdo destes na
Odontologia Restauradora se tornou atualmente uma realidade mundial e sua utiliza¢do
aumenta a cada dia. Suas propriedades fisico-mecanicas foram melhoradas desde entao
e vém sendo utilizados para restauracdes de dentes anteriores e posteriores, permitindo a
reproducdo satisfatdria das caracteristicas Opticas e funcionais da estrutura dentaria.

Em 1934 foram introduzidas as primeiras resinas autopolimerizdveis, mas elas
necessitavam de estabilidade de cor e apresentavam uma elevada contragdo de
polimerizacio. PAFFERNBARGGER (1940) adicionou a essas resinas silicato de
aluminio porém o silicato funcionava como cunha fraturando o material com facilidade
(BARATIERI, 1992).

As resinas compostas odontoldgicas foram desenvolvidas em 1962 por Bowen em
resposta a necessidade de um material restaurador estético. Este desenvolveu um
mondmero denominado de Bisfenol A glicidil metacrilato (Bis-GMA). A adicdo de
particulas de quartzo silanizadas a este novo material diminuiu radicalmente a contra¢do
de polimerizacdo, expansdo térmica e sor¢do de 4gua, a0 mesmo tempo em que
aumentou o modulo de elasticidade e a dureza superficial (BOWEN, 1962).

A partir da descoberta deste compdsito, nenhum outro material recebeu tanta
atencdo em odontologia. A evoluc¢do deste produto resultou no desenvolvimento de
materiais com maior resisténcia ao desgaste e as fraturas, com combinacdes aceitaveis e
manutencao de cores, além do alto polimento e brilho. Este novo sistema, associado ao
condicionamento &4cido e a combinagdo com adesivos, proposto por Buonocore,
modificou os conceitos vigentes da época, pela eliminacdo das retengdes tradicionais,
possibilitando preparos dentdrios menos invasivos. (BOWEN, 1962 E BUONOCORE,
1965).

Nenhum compdsito atingiu ainda a exceléncia de um material restaurador ideal.
Portanto, a necessidade de melhorias nas formulagdes das resinas visando minimizar a
contragcdo de polimerizacdo, responsdvel pela maior parte dos insucessos nos
procedimentos odontoldgicos, € o aumento da resisténcia ao desgaste ocasionado pelas

forcas da mastigacdo, vem sendo estudado ao longo dos anos. (WATTS, DC. 2002)
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2.2.2-Analise dos Constituintes

Os compésitos restauradores odontolégicos atuais ainda sdo baseados na
formulacido de Bowen, com algumas modificagdes. Sdo formadas basicamente por
quatro componentes: Matriz resinosa (mondmeros), iniciadores de polimerizacao,
cargas inorganicas, e agentes de cobertura das particulas de carga (agentes de unido)

(BARATIERI, 1992).

Matriz Resinosa

A matriz resinosa € a parte quimicamente ativa € possui mondmeros que vao
estabelecer ligagdes cruzadas no momento da polimerizagdo conferindo resisténcia ao
material. E comumente constituida pelo Bis-GMA (Bisfenol-A glicidil metacrilato) e o
UDMA (uretano dimetacrilato). As formulacdes, obtidas com estes mondmeros
apresentam como caracteristica a alta viscosidade (GORACCI, 1998).

Existem ainda diluentes como o TEG-DMA (Trietileno glicidil dimetacrilato)
ou EDMA (Etileno glicol dimetacrilato) que reduzem a viscosidade, possibilitando a
incorporagdo de alto conteido de carga além de propiciar um material final com
melhores caracteristicas de manipulag¢do, porém aumenta a contracdo de polimerizagao,
um fator que limita a quantidade de dimetacrilato de baixo peso molecular que pode ser
usado em um compdsito. O mondmero de dimetracrilato permite que uma grande
extensdo de ligacdo cruzada ocorra na reagdo entre as cadeias. Isto resulta em uma
matriz mais resistente a degradacdo por solventes. Ainda hd um inibidor de
polimerizacdo para garantir vida util mais longa, e o mais utilizado € a hidroquinona
(ANUSAVICE, 2005).

Atualmente ja existem compdsitos com outros tipos de matrizes, devido a
constante busca por parte dos fabricantes por materiais cada vez melhores. Novos
monomeros como Bis-EMA (Bisfenol A polietileno glicol dieter dimetacrilato) vém
sendo incorporados e substituem em grande parte o TEGDMA que, por possuirem
maior peso molecular tem menos ligagdes duplas por unidade de peso e apresenta
consequentemente, uma reducdo da contracdo de polimerizacdo. Além disso, essas
substitui¢des diminuem o envelhecimento do compédsito e conferem ao mesmo tempo

uma matriz mais macia e diminui sua sensibilidade as alteracdes de umidade na
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atmosfera (CHAIN, 2001). A figura 1 mostra os principais mondmeros utilizados na

matriz resinosa de um composito:

G T O

bis-GMA

Figura 1 - Estrutura dos principais mondmeros utilizados (www.3m.com).

Tabela 1 — Correlacdo entre peso molecular e viscosidade dos mondmeros

(MOSZNER & ULRICH, 2001).

- Mondémeros  Peso Viscosidade
Molecular (g/mol) (mPa. s)
Bis-GMA 512 500000 - 800000
UDMA 470 5000 — 10000
TEGDMA 286 100




O tipo de matriz organica pode ainda influenciar as tensOes internas geradas
durante a polimerizacdo. Estas tensdes tendem a se concentrar entre o tecido/compdsito
enfraquecendo a unido e levando a fendas nas margens da restauracdo. Resinas de
diversas formulacdes formam uma expansdao higroscopica durante a polimerizacao.
Apresentaram menores relaxamentos pela expansdao higroscOpica para os materiais a
base de triciclometano dimetacrilato (autopolimerizaveis), devido a sua natureza mais
hidrofébica e saturada. Para os materiais a base de Bis-GMA/TEGDMA e UDMA
fotopolimerizaveis, a tensdo de contragdo de polimerizacdo foi significativamente
diminuida. (FEILZER, 1990)

Infelizmente, problemas como a contragdo de polimerizacdo, resisténcia ao
desgaste e propriedades de manipulacdo limitam o desempenho das resinas compostas.
A necessidade de se obter um melhor equilibrio das propriedades entre estes conflitantes
requisitos tornou dificil o desenvolvimento de uma resina composta “universal” e
resultaram na proliferacdo de vérios produtos restauradores resinosos, cada um

designado para uma aplicagao especifica (ANUSAVICE, 2005).

Particulas de carga (fase dispersa)

A adicdo de particulas de carga tem como objetivo aumentar a estabilidade
dimensional da matriz resinosa e melhorar imensamente as propriedades do material. O
primeiro efeito quando misturados a matriz € a reducdo da contracdo de polimerizacao
(s6 por diminuir a quantidade de matriz resinosa em certo volume). Outros beneficios
sdo: reducdo da expansdo e contragdo térmica, aumento da rigidez ou moddulo de
elasticidade, diminuicdo do desgaste e reducdo de sor¢do de dgua. (ANUSAVICE,
2005)

As particulas de quartzo e vidro sdo as mais utilizadas, sendo fornecidas em
diferentes tamanhos por um processo de moagem. O quartzo € duas vezes mais duro e
menos susceptivel a erosdo do que o vidro, além de propiciar melhor adesdo aos agentes
de cobertura. Além destas, outras particulas de carga também sdo utilizadas, como as
pequenas particulas de silica, com 0,05um em tamanho, obtidas por meio de processos
piroliticos (queima) e de precipitacdo (silica coloidal) (BARATIERI, 1992).

A quantidade de carga que pode ser incorporada em um compdsito e o tamanho
das particulas vem recebendo uma atencdo maior na caracterizagdo dos tipos de

compdsitos odontoldgicos e podem ser altamente influenciado pela drea de superficie
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total das particulas, que é uma fun¢do do tamanho das particulas. Quanto menor forem
as particulas, maior serd a drea de superficie para um mesmo volume de particulas
analisado (JONES, 1998).

Uma distribuic@o de vérios tamanhos de particulas é necessdria para se incorporar
uma quantidade méxima de carga na matriz do compdsito e se conseguir uma grande
proporcdo volumétrica. Os espacos existentes entre a matriz e as particulas maiores
podem ser preenchidos por particulas menores. No total, as particulas de carga
inorganica correspondem a 30% a 70% em volume, ou 50% a 85% em peso de um
composito (ANUSAVICE, 2005).

Nas dltimas décadas o tamanho das particulas de preenchimento em compdsitos
odontolégicos diminuiu consideravelmente, de 8-30 um em compdsitos tradicionais
para 0,7-3,6 um em compdsitos modernos, de particulas pequenas. Uma importante
razdo para a diminuicdo do tamanho das particulas é a dificuldade encontrada no
polimento de particulas grosseiras. Rugosidades ou superficies opacas sao resultados de
resisténcias mecanicas diferentes entre a matriz resinosa e as particulas ceramicas e,
quando o material € desgastado, particulas grandes desprendem-se, um grande vale se
forma na superficie do material (na matriz). Como conseqiiéncia destes problemas,
compdsitos restauradores tradicionais, com particulas grandes, ddo origem do aumento
da retengdo de placa bacteriana e irritacdo gengival, sendo sensiveis a0 manchamento
(VENHOVEN et al., 1996).

A quantidade, o tamanho e a distribuicdo das particulas influenciam
amplamente as propriedades fisicas e mecéanicas dos compdsitos resinosos. Foi
demonstrado que a fragdo volumétrica das particulas se correlaciona diretamente com a
resisténcia mecanica, modulo de elasticidade, assim como a tenacidade a fratura do

material (MANHART et al., 2000).

Agentes de Uniao

A unido entre as particulas de carga e a matriz no compésito € obtida pelo uso
de um agente de unido que pode ser um silicio organico ou silano. A incorporacio de
carga ao polimero melhora consideravelmente as propriedades desta matriz, se as cargas
forem bem unidas a ela, pois uma unido adequada é extremamente importante para a
performance clinica dos compdsitos restauradores. Em geral o agente de unido

proporciona o aumento da estabilidade hidrolitica ja que previne a penetracdo de dgua
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na interface resina/carga. (BARATIERI, 1992 e PHILLIPS, 1985 e ANUSAVICE,
2005).

Estudos de diversos pesquisadores tém demonstrado claramente a importante
funcdo que as particulas que contém agentes de unido (silanos), exercem em
determinados pardmetros como a resisténcia a fratura e resisténcia a abrasdo. Agentes
de unido melhoram a adesdo entre a fase polimérica e inorganica, conduzindo a uma
melhor transferéncia de esforgos (LIM et al., 2002).

O silano € o agente de unido responsdvel pela adesdao na interface resina-
particula. O silano mais usado em compdsitos dentarios é o y-metacriloil-
oxipropiltrimetoxi-silano. A adesdo da superficie da particula inorginica ocorre via
reacoes de condensacdo entre os grupos silanol e as moléculas de silano hidrolizadas

(LIM et al., 2002; SODERHOLM & SHANG, 1993).
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Figura 2 - Estrutura quimica de um organo-silano (g-metacriloxipropiltrimetoxi).

Agentes Iniciadores ou Ativadores

Os iniciadores sdo agentes quimicos que quando excitados dao i
nicio ao processo de polimerizacdo. Em sistemas quimicamente ativados a base de BIS-
GMA o per6xido de benzoila é o principal agente iniciador, e é geralmente ativado por
uma amina aromatica tercidria a qual segmenta o per6xido de benzoila em radicais
livres (LUTZ E PHILLIPS. 1993).

Nos compésitos odontoldgicos fotopolimerizdveis, os iniciadores sdo as

canforoquinonas ou outras diquinonas, que quando excitadas por uma luz visivel de
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comprimento de onda que varia entre 420 e 550 nm, iniciam o processo de cura

(ANUSAVICE, 2005).

2.2.3 - Grau de polimerizacao

A quantidade de mondmero convertida em polimero, denominada grau de
conversdao ou grau de polimerizac¢do, consiste na porcentagem de duplas ligagdes de
carbono que foram convertidas em ligagdes simples de carbono para formar o polimero.
Esta composi¢do depende de uma série de fatores, como a composi¢cdo do compdsito
(cor, tipo e tamanho das particulas), a transmissao de luz através do material, e a
concentracdo de fotoiniciador, inibidor e iniciador (TARLE et al., 2002). Aparelhos que
apresentem maior densidade de poténcia certamente ativardo melhor o compdsito
aumentando o grau de conversdo que estad diretamente relacionado a estabilidade de cor.

A profundidade de polimerizacdo das resinas também foi estudada, contudo a
dependéncia a diversos fatores ndo permitiu um consenso sobre valores e métodos de
avalid-la. Sugere-se ainda, que todos os materiais sejam fotopolimerizados em camadas
com cerca de 2 mm de espessura, e por determinado tempo que pode variar entre 20 a
60 segundos. Estas condi¢des dependem da unidade ativadora, devido as diferengas
existentes, principalmente, quanto a intensidade de luz dos diversos modelos oferecidos
no mercado de compdsitos odontoldgicos fotopolimerizaveis que possuem a vantagem
de conferir boa estética para restauragdes posteriores e sdo capazes de aderir as
estruturas dentdrias. (MANHART et al., 2000 e LUDWITH, A, 1977).

Tanto a porcentagem de carga quanto o tamanho das particulas também interferem
no grau de polimerizacdo em dadas profundidades da superficie, apds a polimerizagao
pela luz. Por esse motivo, os compoésitos de microparticulas com particulas menores e
mais numerosas espalham mais a luz que os compdsitos hibridos com particulas de
vidro maiores menos numerosas (CRAIG e POWERS, 2004).

O grau de polimerizacdo de uma resina composta pode ser estudado usando
métodos indiretos por meio de propriedades mecéanicas como: dureza e resisténcia
flexural MATSUTANI, 1990; VARGAS et al., 1998; KERBY et al., 1999) ou métodos
diretos que possuem maior sensibilidade como: andlise do grau de conversao
monomérica através de Espectroscopia (FT-IR e Raman) (IMAZATO, et al., 2001;
PEUTZFELDT & ASMUSSEN, 2000) e andlise térmica como: calorimetria
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exploratéria diferencial (DSC) e andlise térmica diferencial (DTA), (APPELT, 1983;
APPELT & ABADIE, 1983; ABADIE & APPELT, 1989).

O uso das técnicas diretas de avaliacdo do grau de polimerizacdo estd sendo cada
vez mais utilizado, devido a sua maior sensibilidade. Dentre esses métodos destacam-se
a espectroscopia (FT-IR e Raman), que sdo métodos que se baseiam nas vibracdes
moleculares.

Um dos maiores efeitos adversos que ocorre durante a polimerizagao de materiais
resinosos € a contracdo de polimerizacdo. Os compoésitos a base de Bis-GMA
apresentam contracdo volumétrica em decorréncia da reagdo de polimerizacdo. Esta
contragdo ocorre devido a aproximacao dos mondmeros quando hé o estabelecimento de
ligacGes covalentes entre os grupos metacrilato (MONDELLI, 1984).

Clinicamente quando o compdsito contrai aderido as paredes cavitdrias, ocorre o
desenvolvimento de tensdes na interface dente/compdsito. Se as tensdes geradas forem
maiores do que a resisténcia de unido, ocorrerd o rompimento da interface, o que pode
acarretar o surgimento de micro-infiltragdo, dor pds-operatéria, manchamento da
restauracao e cdries recorrentes (McCABE, 1997).

Virios estudos avaliaram os valores da contra¢do de polimerizacdo. PUCKETT e
SMITH (1992) observaram que um compdsito pode sofrer uma redug¢do volumétrica
entre 1 e 5%, dependendo de sua estrutura interna.

Ja PRICE et al. (2000) observaram valores de contracdo de polimerizacdo
volumétrica em resinas compostas entre 3 e 4%, chegando a 7% em resinas compostas
mais fluidas e 12% em resinas sem carga.

A contragdo de polimerizagdo estd relacionada ao grau de conversao monomeérica,
isto €, ao numero de mondmeros que sdo convertidos em polimero e a densidade de
ligacdes cruzadas, ou seja, ao numero de ligacdes cruzadas existentes por unidade de
volume. (THOMPSON et al., 1979).

Outro fator que influencia a contracdo de polimerizagdio € o volume de
monomeros na matriz resinosa. Segundo CADENARO M et al. (2007), compdsitos
microhibridos e nanohibridos contendo os mesmos mondmeros na matriz polimérica
apresentaram similares valores de contracdo enquanto que um compdsito hibrido de
baixa contracdo apresentou menores valores por possuir uma menor quantidade de

diluentes na sua formulacao e por conseqiiéncia uma menor contragao volumétrica.
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2.2.4-Classificacao dos compésitos

Existem indmeras classificagdes de acordo com vérios critérios e autores. De
acordo com CHAIN er al. (2001) é possivel classificar as resinas quanto a sua
capacidade de escoamento:

a) Resinas de alto escoamento (flow): s@do compdsitos que apresentam baixa
viscosidade.

b) Médio escoamento (microhibrida e microparticulada): s@o compdsitos que
devido a sua viscosidade podem ser inseridos na cavidade com auxilio de uma espétula.

c) Baixo escoamento (condensdvel): sdo compdsitos que apresentam como
principal caracteristica uma alta viscosidade, mesmo quando se utiliza um condensador.
Este tipo de material possibilita a obtencdo de um ponto de contato interproximal sem a
necessidade de uso de outros dipositivos ou técnicas.

CONCEICAO (2002) ainda classifica os compésitos dentdrios quanto i sua forma
de utilizacao:

a) Compdsitos de uso direto

Sdo aqueles que possuem a vantagem de ndo necessitarem de etapas laboratoriais
para conclusdo do trabalho, entretanto, o sucesso clinico depende de, em grande parte,
do material e da técnica restauradora.

Embora os compdsitos de uso direto tenham evoluido bastante, eles ainda
apresentam limitagdes que podem resultar em falhas quando utilizados em trabalhos
clinicos de maiores proporcdes, como por exemplo, a dificuldade de obtencdo de
contornos satisfatérios e do restabelecimento do ponto de contato com o dente
antagonista e a contragdo de polimerizacao (CHAIN et al., 2001).

b) Compdsitos de uso indireto

Sdo aqueles confeccionados em um modelo de gesso no laboratério protético.
Esse tipo de restaurac@o permite um melhor restabelecimento das convexidades naturais
do dente levando a um melhor contato proximal, melhor estabilidade de cor, maior
resisténcia a fratura e ao desgaste. Entretanto, essas restauragdes indiretas requerem
maior tempo de trabalho e, por conseguinte, maior custo.

Os compdsitos odontoldgicos também podem ser classificados quanto ao método
de polimerizagio (CONCEICAO, 2002):

a) Quimicamente ativados: sdo aqueles que apresentam uma pasta base e outra

catalisadora onde os materiais somente polimerizam apds a mistura de ambas.
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b) Fotopolimerizdveis: apresentam foto-iniciadores e somente polimerizam-se em
presenca de luz.

c¢) Duais: apresentam dois sistemas de ativa¢do, quimico e fisico (luz).

Segundo ANUSAVICE (2005) um sistema de classificacdo muito empregado para
os compodsitos odontoldgicos baseia-se no tamanho médio das particulas de carga e na

sua distribui¢do por tamanho, como mostrado na Tabela 2:

Tabela 2 — Classificagdo dos compositos odontoldgicos

Classe da resina composta Tamanho de particulas (um)

Tradicionais (particula grande) Vidro de 1-50
Hibrida (particula grande) (1) vidro de 1-20
(2) vidro 0,04
Hibrida (particula média) (1) vidro de 0,1-10
(2) silica de 0,04
Hibrida (miniparticulas) (1) vidro de 0,1-2

(2) silica de 0,04

Hibrida Compactavel Particulas médias/miniparticulas,
mas com baixa fracdo volumétrica de

cargas.

Microparticulas heterogéneas (1) silica de 0,04
(2) particulas de silica pré-

polimerizadas contendo silica de 0,04.

a) Resinas Compostas Tradicionais: Sdo também chamadas de convencionais ou
macroparticuladas. Os tipos de carga mais comumente utilizados nesses materiais sao a
silicas amorfas moida e o quartzo. O tamanho médio das particulas varia de 8 a 12 um
podendo chegar até 50 um. Possuem 70 % a 80% em peso ou 60% a 70% em volume de
carga inorganica. Estes compodsitos ndo sdo indicados em dentes posteriores € sdo

poucos utilizados atualmente.
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b) Resinas Compostas de particulas pequenas: possuem um tamanho menor de
carga (0,5 a 3 um), sendo estas compostas por vidro de 6xidos de metais pesados e silica
coloidal. Possuem de 65 a 77% de carga inorganica em volume e de 80 a 90% de carga
inorganica em peso. Devido o aumento da fragdo volumétrica de cargas, as resinas
compdsitas de particulas pequenas sdo indicadas para dreas onde hd maiores tensdes
mastigatérias e maior tendéncia ao desgaste, uma vez que possuem maior resisténcia a
compressao e maior médulo de elasticidade em comparacdo aos compdsitos tradicionais

e os microparticulados.

¢) Resinas Compostas de Microparticulas: Possuem um valor menor em relagdo as
resinas ja citadas devido a utilizacdo de particulas de silica coloidal como carga
inorganica que varia de 0,04 a 0,4 um. O conceito de resinas de microparticulas vincula
o reforco da resina por meio de particulas de carga. As pequenas particulas de silica
coloidal tendem a se aglomerar. A silica ndo € misturada diretamente a matriz, elas sdo
incorporadas sob uma variedade de formas: particulas pré-polimerizadas, aglomeradas e
aglomeradas por sinteriza¢do. Esses materiais possuem propriedades fisicas e mecanicas
inferiores aos compdsitos tradicionais, mas fornece uma superficie menos rugosa dentre

as restauracoes estéticas de resina composita.

d) Resinas Compostas Hibridas: Possuem diferentes tamanhos de particulas.
Contém dois tipos de particulas de carga: carga de silica coloidal e particulas de vidro
contendo metais pesados. As propriedades fisicas e mecénicas desse sistema sdao
superiores as das resinas compoésitas microparticuladas variando entre aquelas das
resinas compositas tradicionais e de particulas pequenas. Algumas das propriedades

destas resinas podem ser vistas na Tabela 3:
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Tabela 3 - Propriedades dos compdsitos dentdrios (ANUSAVICE, 2005).

Caracteristicas / Tradicional

Propriedades

Hibrida  Hibrida
(PTP) (multiuso)

Microparticulada

Esmalte

Tamanho (um) 8-12 0,5-3 0,4-1 0,04-0,4 -
Carga inorganica 60-70 65-77 60-65 20-59 -
(% em vol.)
Carga inorganica 70-80 80-90 75-80 35-67 -
(% em peso)
Resisténcia a 250-300 350-400 | 300-350 250-350 384
compressio
(MPa)
Moédulo de 8-15 15-20 11-15 3-6 84
elasticidade (GPa)
Coeficiente de 25-35 19-26 30-40 50-60 -
Exp. Térmica
(ppm/°C)
Sor¢do de dgua 0,5-0,7 0,5-0,6 0,5-0,7 1,4-1,7 -
(mg/cm?)
Dureza Knoop 55 50-60 50-60 25-35 350-430
(KHN)
Contracao de - 2-3 2-3 2-3 -

polimerizacio (%

em volume)




Os compdsitos resinosos hibridos vém passando por uma evolug¢do onde o
tamanho médio das particulas é reduzido originando compdsitos denominados hibridos
de mini-particulas, submicrométricos ou microhibridos. Estes apresentam uma
combinacdo entre microparticulas (0,04 um) e particulas maiores de no maximo 2 pm
onde o tamanho médio das particulas varia entre 0,6-0,8 um. Sua matriz organica possui
ainda uma alta incorporacdo de microparticulas que sdo adicionadas diretamente ou
através de particulas pré-polimerizadas, sendo este dltimo método o preferencial, uma
vez que permite maior incorporagdo de carga (até 80% em peso) aumentando
significativamente o reforco particular e a forca coesiva da matriz polimérica
(BARATIERI & CHAIN, 1998). Compésitos microhibridos apresentam boas
caracteristicas de superficie, que se traduzem em qualidade de polimento e resisténcia

ao desgaste, como também excelentes propriedades fisico-quimicos.

2.2.5 - Nanocompésitos

A nanotecnologia é considerada por muitos uma nova revolucao na utiliza¢ao
de produtos e equipamentos nas mais diversas dreas e representa a producdo de
materiais funcionais e estruturas na escala de 0,1 a 100 nm. A promessa dos
especialistas no assunto é que com ela os materiais serdo mais eficientes, mais durdveis
e nossas vidas mais praticas. Suas aplicacdes atingem diversos setores industriais,
tecnolégicos e inclusive biomédicos (MITRA 2003; FIDELUS et al., 2005; GOJNY et
al 2005).

Um dos mais importantes avangos nos ultimos anos no campo da
nanotecnologia foi o desenvolvimento de novos materiais dentdrios em especial as
novas geracdes de resinas compdésitas (BEUN et al.). Os compdsitos odontolégicos tém
apresentado mudancas na formulacdo evidenciadas na chegada de microhibridos e agora
com os nanocompdsitos. O intenso interesse no uso de nanomateriais advém da idéia de
que eles possam ser usados para manipular a estrutura de materiais e promover
melhoras significativas nas propriedades elétricas, quimicas, mecanicas e O&ticas
(ALLEN et al .,2003).

A principal vantagem destas formulacdes reforcadas por nanoparticulas seria
aliar propriedades de 6timo polimento e retencdo de polimento dos compdsitos de
microparticulas e propriedades mecanicas desejaveis para situacdo de alto estresse,

comparaveis as dos compdsitos microhibridos (MITRA, WU; HOLMES, 2003).
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Estes compositos nanoparticulados t€m atraido o interesse de muitos
pesquisadores, clinicos e pacientes. Esses materiais oferecem propriedades mecanicas,
elétricas, Oticas unicas. Aumenta a dureza, mdodulo de elasticidade, resisténcia ao
desgaste e compressdo e reducdo da expansdo térmica de polimerizacdo. Tais
caracteristicas sdo induzidas pela presenca fisica de nanoparticulas e pela interacdo da
matriz polimérica com essas particulas e seu estado de dispersdo (BEUN et al. e
SCHMIDT, 2003).

Cargas nanométricas sao obtidas de forma inversa das cargas tradicionais
(macroparticulas, hibridas e microhibridas), que sdo formadas da diminui¢do de
particulas densas e amplas para particulas de tamanhos menores. Entretanto, esse
processo de moagem ndo permite obter particulas de tamanho menor que 100 nm. As
nanoparticulas sao obtidas usando-se processos quimicos para producio de blocos sobre
uma escala molecular. Os materiais sdo transformados progressivamente em estruturas
menores, transformadas em particulas de tamanho nanométrico desejaveis para um
compésito (MITRA, WU; HOLMES, 2003).

A capacidade das particulas em escala nanométricas de aperfeicoar as
propriedades do material pode ser explicada através do grande aumento da area de
superficie especifica. Geralmente, quanto maior for a quantidade de particulas e menor
for seu tamanho, melhores serdo as propriedades fisicas e estéticas, menor o desgaste e a
rugosidade superficial dos compdsitos odontoldgicos. Contudo, a area de superficie das
particulas € uma caracteristica fundamental no processo. Quanto menor for o tamanho
da particula, maior serd sua drea de superficie especifica. Como conseqiiéncia disso,
aumenta-se bastante a drea de interface matriz/particulas e com isso, a transferéncia de
carga recebida pela matriz para fase de reforco € mais efetiva, melhorando suas
propriedades e oferecendo uma nova classe de material. Para que isso ocorra, as
particulas devem ser intimamente unidas a matriz € bem dispersas (WETZEL et al.,
2003).

Alguns autores classificaram os compdsitos reforcados de nanoparticulas em
nanohibridos (possuem particulas nanométricas, mas também em escala micrométrica) e
nanoparticulados ou nanoméricos (propdem-se a apresentar 100% de nanoparticulas)
(BASEREN e YALCIN, 2004; KORKMAZ e BASEREN, 2006; MAYWORM, 2008).

A grande questdo ainda é: de que forma estas nanoparticulas devem ser

inseridas para que possam ser usadas em dreas de grande estresse funcional, e como elas
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alteram as propriedades destes compdsitos (WETZEL et al., 2003; BAUER et al., 2003;
ZHANG et al., 2002).

Segundo WATANABE et al. (2007) tem-se observado um aumento a tenacidade a
fratura em compdsitos de matriz polimérica reforcados por nanoparticulas. Esse
aumento esta diretamente relacionado ao tamanho da escala nanométrica das particulas
de reforco, isto €, quanto menor for o tamanho das particulas e mais bem distribuidas
elas estejam, mais resistente o material serd a fratura. Porém, esse fato nao ocorre
quando se trata de reforcos convencionais para polimeros, através de particulas
micrométricas de vidro, os quais aumentam moderadamente ou nem mesmo
influenciam na tenacidade a fratura.

Para BEUN et al. (2007) as resinas compostas de nanoparticulas podem ser
usadas tanto para restauragdes posteriores quanto para restauracdes anteriores devido a
concentracdo de particulas nanométricas levando a um aumento da fracdo inorganica
que melhoram as propriedades dos materiais tais como: resisténcia flexural, resisténcia a
fratura, modulo de elasticidade, microdureza e diminui¢do da contracdo de

polimerizagao.

2.3 — Saliva

A saliva € uma mistura complexa de fluidos oriundos de secre¢des das glandulas
salivares (saliva pura), do sulco gengival além de bactérias, leucdcitos e células
epiteliais descamadas (JENKINS, 1978; ERICSON & MAKINEN, 1986; EDGAR,
1992; DOWD, 1999). Ela é composta por 99% de 4gua e apenas 1% de componentes
inorganicos e organicos.

Os componentes organicos presentes na saliva apresentam diferentes funcoes:
antimicrobiana, inibicdo de precipitacdo de cdlcio e fosfato, efeitos bactericidas ou
bacteriostaticos, assim como a agregacdo de bactérias o que facilita a remog¢do das
mesmas.

A composicdo salivar varia de acordo com o fluxo, natureza da estimulacio,
duracdo, composi¢do do plasma e periodo do dia no qual é feita a coleta (NEWBRUN,
1989).De acordo com ERICSON & MAKINEM (1986), o principal fator que afeta a
composi¢ao salivar € o fluxo, assim como a duragao do estimulo.As concentragdes de

cada componente sdo muito variadas, tanto no mesmo individuo como entre individuos.
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A saliva natural € um sistema extremamente complexo com numerosos
constituintes que variam quanto a sua concentragdo de acordo com o horério do dia, por
isso € impossivel sua reproducao exata (GAL et al., 2001).

O pH da saliva depende primariamente da concentragdo de CO; livre e
combinado, variando diretamente com o pH do sangue. O bicarbonato, € em menor grau
o fosfato, tamponam a saliva (THELDA er al., 1998). O pH normal da saliva se
encontra entre 6 e 7, ou seja, levemente acido,podendo variar entre 5,3 (fluxo minimo)
ou 7,8 (durante o fluxo maximo).

Tendo em vista a composi¢do variada da saliva humana, vérias fungdes sdo
atribuidas a mesma: contribuicdo no processo digestivo, através da amilase salivar;
protecao dos tecidos duros e moles; lavagem da cavidade oral; neutralizacdo e
tamponamento dos dcidos provenientes dos alimentos assim como do metabolismo
bacteriano e participacdo no processo des-remineralizacdo e formagdo da pelicula
adquirida.Outra funcdo igualmente importante ¢ a manutencdo do pH relativamente
neutro na cavidade oral principalmente através do bicarbonato (EDGAR, 1994;

ANDERSON et al., 2001).

2.3.1 — Saliva artificial

A saliva artificial utilizada para reagir com um material odontolégico deve ter
uma composi¢do similar a saliva natural. Com isso, sabe-se que ndo € possivel obter-se
uma duplicagdo exata das propriedades da saliva humana, devido a sua natureza
inconsistente e instdvel. Diferentes formulas examinadas detalhadamente em um estudo
realizado por GAL et al. (2000) revelaram que todas sdo uma reunido arbitraria de
substancias, a qual possui maior ou menor similaridade a composi¢do da saliva humana
(GAL et al., 2000, LEUNG et al., 1997).

SOUDER et al., em 1931, produziu a primeira saliva artificial através de um
estudo sobre envenenamento por mercurio devido a restauragdes de amalgama.Para
GAL et al. (2000), existe um grande nimero de formulagdes que tem sido utilizadas na
tentativa de simular as condi¢des quimicas presentes na boca. O mais importante é que
essa saliva artificial possa substituir a saliva natural em casos de comprometimento
sist€émico ou xerostomia (pacientes que usam medicamentos que levem a diminuicao do
fluxo salivar como os bloqueadores de cdlcio e pacientes imunodeprimidos que foram

submetidos, por exemplo, a quimioterapia).
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2.4 - Interacdes da agua com os compositos odontolégicos

A presenca de dgua é um fator importante para a deteriorizacdo de compositos
odontolégicos. Quando o compdsito é imerso em dgua, dois diferentes mecanismos
ocorrem: o primeiro € a sor¢ao de dgua produzindo um aumento de massa, € o segundo
€ a lixiviagc@o de seus componentes, como particulas e mondmeros residuais, levando a
uma reducdo de massa. Assim, a sorcdo de dgua € um processo de difusdo controlada
que ocorre principalmente na matriz resinosa e pode levar a uma degradacdo na
interacdo matriz com a particula e alterar as propriedades dos materiais
(U.ORTENGREN et al., 2001).

Segundo THYLMAN e PEYTON (1946), a propriedade de sorcdo de &dgua
representa pela a captacdo de dgua para o interior do material, assim como aquela retida
na superficie, apds a amostra ter sido seca.

A absor¢do de dgua pelos compdsitos deve ser baixa porque quando em excesso,
produz efeitos deletérios tanto na estabilidade da cor quanto nas propriedades dos
materiais. Se o compdsito pode absorver dgua também serd capaz de absorver outros
fluidos da cavidade oral, o que resultard na sua descoloracio e na degradacao hidrolitica
da interface carga/composito. A absor¢cdo de dgua ocorre principalmente as custas da
absor¢do direta do compdsito. A carga de vidro ndo absorve dgua para dentro do
material, mas pode absorver d4gua na superficie. Entao, a quantidade de dgua absorvida
depende do contetddo de carga do composito e da qualidade de adesd@ao do compdsito e a
carga. O método mais simples de avaliar a sor¢do de dgua e a fragdo solivel de um
polimero é monitorar a mudanga de peso quando imersa em agua. Para essa finalidade,
as amostras devem ser armazenadas em um dessecador até que o peso obtido seja
constante (NOORT, 2004).

Os fendmenos de sorcdo e solubilidade podem ser precursores de uma variedade
de processos quimicos e fisicos que acarretam em efeitos deletérios na estrutura do
material polimérico, podendo comprometer seu desempenho clinico.

A incompleta polimerizacdo e baixa conversao de mondmeros podem resultar em
maior solubilidade dos compdsitos odontologicos (PEARSON E LONGMAN, 1989).
Estudos t€ém demonstrado que monOmeros residuais sdo os principais componentes
liberados dos compdsitos dentais, ocorrendo principalmente nos primeiros dias. O
monomero trietileno glicol dimetacrilato (TEGDMA) tem sido identificado como a

principal substancia liberada pelos compdésitos odontoldgicos, porém, pequenas
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quantidades de outros mondmeros, tais como, bisfenol A glicidil metacrilato (Bis-
GMA) e uretano dimetacrilato (UDMA) podem também ser liberados na 4gua.A
lixiviacdo desses componentes pode influenciar a alteracdo dimensional inicial, o
desempenho clinico, o aspecto estético das restauragdes e a biocompatibilidade do
material (FERRACANE, 1986; ORTENGREN et al., 2001; LYGRE et al., 1999).

A sorcdo de dgua e solubilidade dos compdsitos odontolégicos podem ser afetadas
por diversos fatores, tais como: variagdes na composi¢do da matriz resinosa, no
tamanho e na distribui¢do das particulas de carga, assim como o tipo de polimeriza¢ao
empregada (VON FRAUNHOFER, 1989).

Quando o material testado é submetido ao ensaio de sor¢do e solubilidade
conforme a especificagdo n°. 4049:2000 da ISO, algumas condicdes sao requeridas. Para
o teste de sor¢do: se quatro ou cinco dos valores obtidos forem menores ou iguais a 40
u g/mm3 o material estd dentro da especificacdo, se dois ou menos valores obtidos forem
menores ou iguais a 40 pg/mm™ o material é passivel de ter falhas e se trés dos valores
obtidos forem menores ou iguais a 40 pg/mm’ repete-se os testes. J4 para a analise de
solubilidade estd determinado que: se quatro ou cinco dos valores obtidos forem
menores ou iguais a 7,5 pg/rnrn3 o material estd dentro da norma, se dois ou mais
valores obtidos forem menores ou iguais a 7,5 pg/mm3’ o material é passivel de ter
falhas e se trés dos valores obtidos forem menores ou iguais a 7,5 pg/mm?’ repete-se os
testes.

A solubilidade dos materiais na boca e a sor¢do de fluidos bucais pelo material
sdo critérios importantes a serem considerados pelo clinico, para sua selecdo. Para a
maioria dos polimeros, a quantidade de sorcdo é de aproximadamente 30 a 50 ug/mm’.
Para os compdsitos dentérios, o valor serd mais baixo devido a presenca de cargas de
vidro. NOORT, em 2004 menciona alguns valores referentes a absorcao de dgua de
algumas marcas comerciais de compodsito para restauracdes diretas. Os valores de
absor¢do de dgua foram P-10 ® (3M) = 16 pg/mmS’ P30 ®(3M) = 36,9 pg/mmS,
Heliomolar® (Vivadent) = 20,6 pg/mm’ e Estilux® (Kulzer) = 23,1 pg/mm’. Valores
maiores para sorcdo de dgua de alguns compdsitos podem estar associados a presenca
de porosidades, espacgo livre formado devido a remocao da fragdo soluvel, degradacdo

hidrolitica da interface carga/compdsito ou dissolu¢do de particulas de vidro.
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3) PROPRIEDADES DOS MATERIAIS

As propriedades mecanicas dos compdsitos odontoldgicos estdo diretamente
relacionadas com a performance clinica dos materiais dentarios. Segundo ANUSAVICE
(2005), uma importante caracteristica para o material odontoldgico € a resisténcia,
propriedade mecanica que assegura que a restauracdo devolverd as funcdes para quais
foi executada, de maneira adequada, segura e duradoura. Afirma que, para a indicagao
dos compositos, € importante a andlise de todas as suas propriedades, tais como
resisténcia a abrasdo, a resisténcia flexural, o mdédulo de elasticidade, a resisténcia a
fratura e dureza, entre outras.

A dureza é uma das propriedades mais importantes para os compositos
odontolégicos e pode ser definida como uma resisténcia a endentacdo ou penetragao
permanente na superficie. Com isso, € um indicativo da facilidade de acabamento da
estrutura e seu uso, no que se refere aos riscos. O acabamento e o polimento de uma
estrutura sdo importantes por motivos estéticos e os riscos podem comprometer a
resisténcia a fadiga e levar a falha prematura (CALLISTER, 2002, DIETER, 1981 E
CRAIG E POWERS, 2004).

De acordo com SKINNER, os testes de dureza Vickers e Knoop sdo considerados
de microdureza e amplamente utilizados para mensuracao de dureza de pequenas areas e
de materiais relativamente duros como os compédsitos odontolégicos. O teste de
microdureza Vickers € recomendado pela ADA (American Dental Association ) para
avaliar a dureza dos materiais compdsitos.

Segundo POSKUS et al .(2004) e ZACHARIASEN (1982), a dureza dos
materiais compdsitos depende de alguns fatores: o grau de conversio do mondmero, a
espessura dos incrementos, a cor utilizada para restauragao e a quantidade e o tamanho
das particulas, (quanto maior a quantidade e menor o tamanho das particulas, maior sera
a dureza dos compdsitos).

WILLEMS et al. (1992) realizaram testes comparativos de microdureza entre
varios compositos, o esmalte e a dentina usando microdureza Vickers. O valor médio
encontrado para o esmalte dentério foi de 408 e para a dentina de 60. Esses resultados
foram comparados com os valores obtidos para os compdsitos, que foram: compodsitos
de particulas microfinas (25 a 63) compodsitos de particulas hibridas (65 a 97) e

compositos de microparticulas (100 a 186).
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MAYWORM (2008) avaliou a microdureza Vickers de dois compdsitos
nanoparticulados. Foi realizado um tratamento térmico onde as amostras foram
envelhecidas em saliva artificial por 62 dias a uma temperatura de 37° C. Os resultados
do ensaio de dureza encontram-se na Tabela 4. Como pode ser observado nessa tabela, o
envelhecimento em saliva artificial causou diminuicdo nos valores de dureza
estatisticamente significativa.

O que pode ser observado com base na andlise desse estudo é que o
envelhecimento do material em saliva artificial pode ter modificado a microestrutura do
compdsito. Segundo MAYWORM (2005), uma explicag@o para isso seria a degradacdo
do agente de unido silano que ocasionaria na perda de particulas e conseqiiente

amolecimento do material pela maior absor¢ao de fluido.

Tabela 4 — Resultados de ensaio de dureza de MAYWORM (2008)

Material Variavel Média (HV)
Esthet X® Tratamento:
Grupo A* 64,3
Grupo B** 52,2 0*
Filtek Supreme® Tratamento:
Grupo A* 60,8
Grupo B** 53,1 0*

Grupo A*= sem envelhecimento em saliva artificial

Grupo B**= com envelhecimento em saliva artificial

KIM et al. (2002) mostraram a relacio que existe entre a morfologia das
particulas e a microdureza Vickers, afirmando que compdsitos constituidos por
particulas esféricas apresentam os melhores resultados, e que os constituidos por
particulas irregulares e/ou pré-polimerizadas apresentam resultados inferiores como

visto na Tabela 5.
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Tabela 5 — Resultados do ensaio de dureza de KIM et al. (2002)

Material Morfologia Dureza (HV)

TPH® Particulas 60
Charisma® irregulares 79
Z100° Particulas 117
Palfique Toughwell® esféricas 101

Isso se deve ao fato que a dureza dos materiais compoésitos depende dentre outros
fatores da quantidade e do tamanho das particulas. Quanto menor o tamanho das
particulas e maior a quantidade das mesmas, maiores serdo os valores de dureza
(POSKUS et al. (2004) e GREGORY et al. (1992)).

Segundo JOHNSON (1993) e BRAEM (1989) alguns estudos in vitro confirmam
que a quantidade, o tipo e a distribuicdo das particulas na matriz polimérica também
influenciam outras propriedades mecanicas, como por exemplo, resisténcia flexural,
tenacidade a fratura e compressao diametral.

Os testes para avaliar a resisténcia a compressao € a compressao diametral para
tracdo dos materiais dentdrios sdo importantes porque analisam a capacidade do
material de suportar as vdrias forcas multidirecionais durante a mastigacdo (CRAIG E
POWERS, 2004).

A resisténcia a compressao diametral serve como indicador da capacidade de o
material fridvel de resistir as forcas laterais geradas durante a funcdo mastigatéria
contribuindo para a correta indicacdo clinica do respectivo material ( COBB, 1996).

Segundo a especificacdo n°27 da ADA ( American Dental Association) para
compositos restauradores diretos os valores exigidos para resisténcia a compressao
diametral sao de 24 MPa para compdsitos Tipo I e 34 MPa para compositos do Tipo II,
onde os materiais do Tipo II sdo recomendados para uso em dreas de maior estresse
funcional, ou seja, dreas que exijam um maior esfor¢o mastigatorio.

CHO et al. (1999) compararam a resisténcia a compressdo diametral e a
compressao de nove materiais para confec¢ao de nicleo. Foram testados diferentes tipos
de materiais restauradores, incluindo-se duas resinas compostas microhibridas,
Herculite XRV® e Prodigy®.Dentre os materiais testados, os compdsitos fotoativados,
exibiram os valores mais altos de resisténcia para ambas as propriedades testadas, sendo

que para o teste de resisténcia a compressao os compositos exibiram valores médios que
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variaram de 225 MPa para a resina Herculite XRV® e 250 MPa para a resina Prodigy®;
e, para o teste de resisténcia a compressao diametral os valores médios variaram de 51
MPa para a resina Herculite XRV® e 55 MPa para a resina Prodigy®, em concordncia 2
resultados de estudos prévios (IGLESIAS, 1984; NETTI, 1988; MIYAMOTO, 1989;
MITRA, 1991; ELDIWANY, 1993; CHUNG, 1993; LEVARTOVSKY, 199%;
DHUMMARUNGRONG, 1994). Os autores ainda destacam a importancia da
resisténcia de um material para nucleo, j4 que materiais mais resistentes apresentam
melhor resisténcia a deformacgao e a fratura, promove melhor equilibrio na distribui¢do
de estresses, reduz a possibilidade de falha compressiva ou por tracdo, promove maior
estabilidade e melhor probabilidade de sucesso clinico.

COBB et al. (2000) avaliaram trés compdsitos compactaveis (Alert®, SureFil® e
Solitaire®), um compésito hibrido convencional (TPH Spectrum®) e um compésito
microparticulado (Heliomolar Radiopaque®), indicados para a restauracdo de dentes
posteriores quanto a resisténcia a compressao diametral. Os resultados, em MPa, para o
teste de resisténcia a tracdo diametral foram: TPH 68,4 (7,2), Alert 60,1 (6,0), SureFil
58,7 (5,4), Heliomolar 45,4 (4,2) e Solitaire 34,4 (5,5). O compésito hibrido TPH
Spectrum® apresentou resisténcia a tragdo diametral significativamente maior que os
compdsitos compactdveis e o microparticulado confirmando assim sua indica¢do para
dentes posteriores em dreas com maior esfor¢co mastigatorio.

MITRA et al. (2003) comparou diversas propriedades mecanicas incluindo
resisténcia a compressdao diametral de dois compdsitos com particulas nanométricas
(Filtek Supreme Standard® e Filtek Supreme Translucent®) com os compdsitos Al 10°,
Z—250®, TPH Spectrum®, Esthet-X® e Point 4%, Para o teste de resisténcia a tragcao
diametral, os compésitos testados apresentaram os seguintes valores, em MPa (DP): Z-
250% 96,6 (5,6), TPH® 80,7 (5,3), Point 4° 76,6 (6,8), Esthet-X® 66,7 (4,1), A 110°
52,3 (2,9), Supreme Standard® 80,7 (3,2) e Supreme Translucent® 87,6 (9,0), sendo que
a andlise estatistica mostrou que os valores para os compoésitos nanoparticulados
Supreme Standard® e Supreme Translucent® foram equivalentes ou maiores que os
demais compdsitos testados. Os autores concluiram que os compdsitos nanoparticulados
podem ser considerados materiais restauradores universais, haja vista os resultados
apresentados em todos os testes realizados, alertando que estudos clinicos sdo
necessarios para confirmar os achados laboratoriais.

Segundo AGUIAR et al. (2005) a imersdao em diferentes tipos de meios também

pode influenciar as propriedades dos materiais entre elas, a dureza e a resisténcia a
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tracdo diametral. Foi utilizado um compdsito microhibrido (ZZSO®) e este armazenado
em dois diferentes meios (dgua destilada ou etanol absoluto). As médias relatadas pelos
autores, para o teste de resisténcia a tracao diametral dos grupos armazenados em agua
destilada, variavam entre 67,5 MPa e 72,2 MPa, sendo que para o grupo armazenado em
etanol, a média foi de 52.2 MPa. Este fato pode ser explicado pela provavel degradacao
da superficie do polimero diminuindo a resisténcia a tracdo diametral e aumentando o
desgaste do material.

Outro fator que esta diretamente relacionado com as propriedades do material é o
grau de polimerizacdo ou grau de conversdo. O estudo do grau de polimerizagdo se
fundamenta na demonstracdo de dados que podem se correlacionar com as propriedades
fisicas e mecanicas. Os materiais compoésitos restauradores, no ambiente adverso a
cavidade bucal necessita de excelentes propriedades, que estdo relacionadas com sua
composi¢do e grau de polimerizacdo, visando um comportamento clinico satisfatorio.

O grau de conversdo também interfere na contragdo volumétrica € no médulo de
elasticidade dos compdsitos. Um alto grau de conversdo é desejavel clinicamente, pois
esta propriedade estd diretamente relacionada as propriedades mecanicas do material.
Porém, um maior grau de conversdao significa um maior nimero de ligacdes
intermoleculares na rede polimérica e, como conseqiiéncia, o médulo de elasticidade e a
contragdo de polimeriza¢do do compdsito se tornam maiores (SAKAGUCHI; BERGE,
1998; SILIKAS; ELIADES; WATTS, 2000). Portanto, graus de conversio muito
elevados estariam associados ao aumento da tensdo de contragao.

BRAGA e FERRACANE (2002) estudaram a relacdo entre o grau de conversao e
a tensdo de contragdo de um compdsito microparticulado experimental com propor¢ao
de 1:1 de Bis-GMA/TEGDMA e 40% em peso de carga. Utilizaram para este estudo
diferentes tempos de ativacdo, produzindo diferentes niveis de densidade de energia:
2,8;5,5; 11,0 e 22,1 J/ecm2. Os autores verificaram que nos niveis mais altos de energia
o compdsito obteve maior grau de conversido, maior contragdo volumétrica e também
maiores valores de tensdo de contracdo. Observaram ainda existir um limite no grau de
conversdo a partir do qual aumentos ndo significantes do mesmo produziram grandes
aumentos na tensdo desenvolvida pelo material. A hipdtese mais provavel para explicar
este achado seria que para graus de conversdo elevados, o escoamento do compdsito
passa a ser muito pequeno e a possibilidade das tensdes serem aliviadas através do
escoamento diminui. Portanto, qualquer aumento do moédulo de elasticidade e da

contracdo que venha a ocorrer se traduziria no desenvolvimento de tensoes.
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Segundo alguns autores, existem uma correlagdo direta entre o grau de conversao
e as propriedades mecanicas do material como: médulo de elasticidade e resisténcia
flexural (FERRACANE & GREENER, 1986), resisténcia a fratura (FERRACANE &
CONDOR, 1992; COOK & JOHANNSON, 1987) e dureza (FERRACANE &
GREENER, 1986; ASMUSSEN, 1992; TSAI et al., 2004; CORRER et al., 2006). Por
isso os métodos indiretos t€m sido utilizados na avaliacdo do grau de polimerizacao,
porém, em materiais resinosos diferentes, onde exista diferengca na composicao da resina
(tipo, concentragdo de carga, estrutura da matriz), as propriedades mecanicas nao se
correlacionaram com o grau de conversdo, pois, pode ocorrer uma interferéncia dessas
diferencas da composi¢do do material nos resultados destes testes.

BEUN et al. (2007) comparou o grau de conversdao de quatro compdsitos, sendo

dois microparticulados e dois hibridos observados na Tabela 6.

Tabela 6 — Grau de conversdo segundo BEUN et al. (2003).

Compésito Grau de Conversao (GC)

A110 (Microparticulada) 36%
Durafill VS (Microparticulada) 38%
7100 (Hibrida) 48%
Tetric Ceram (Hibrida) 50%

Os compositos microparticulados apresentaram grau de conversdo menor que 0s
hibridos.Isso era de se esperar ja que as particulas de silica coloidal produzem uma
maior dispersdo da luz, diminuindo a profundidade de polimeriza¢ao desse material. Os
compdsitos microparticulados apresentaram grau de conversdo menor que os hibridos

(DEWALD E FERRACANE, 1987).
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4) MATERIAIS E METODOS

4.1 — Materiais

Para esse estudo serdo utilizados dois compdsitos odontolégicos com a presenca

de particulas nanométricas e ambos na cor A2.

4.1.1 — Compésito TPH3®

De acordo com o fabricante, o Dentsply TPH3® é um compésito fotopolimerizavel
desenvolvido para uso em restauracoes em dentes posteriores e anteriores. Na sua
composi¢do possui Bis-GMA, Bis-EMA e TEGDMA. As particulas inorganicas sdo
uma combinagdo de vidro de bario aluminio borosilicato silanizado e vidro de bario
fluoraluminio borosilicato silanizado com tamanho médio das particulas abaixo de 1pum
e silica nanométrica com tamanho entre 10 e 20 nm resultando em um compdsito
nanohibrido que apresenta alta resisténcia ao desgaste, requerida para restauragcdes
posteriores e grandes restauragdes anteriores, combinada com a facilidade de se alcangar
uma superficie lisa e de alto brilho. A quantidade de particulas inorganicas é de cerca de
75,3% em peso. Sua composi¢do prové ao compdsito caracteristicas unicas de
esculpibilidade para a obtencdo dos mais finos detalhes anatdmicos e uma superficie

com brilho natural.

Indicacoes:

1. Restauracdes anteriores e posteriores diretas;

2.Confeccdo direta de facetas estéticas e para recontornos cosméticos (fechamento
de diastemas, reconstrucdes de bordas incisais);

3. Fabricacao indireta de inlays, onlays.
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4.1.2 — Compésito Z350°

Segundo 3M ESPE Filtek ™ Z350® é um material restaurador fotopolimerizdvel,
desenvolvido para uso em restauracdes de dentes anteriores e posteriores. As particulas
inorgadnicas sao umas combinagdes de cargas de nanoparticulas de silica ndo-
aglomerada/ndo-agregada de 20nm e nanoaglomerados de zircOnia/silica com cargas de
tamanho entre 5-20nm. O tamanho da particula aglomerada varia entre 0,6 a 1,4
microns. A quantidade de particulas é de cerca de 78,5% em peso, o que corresponde a
59,5% em volume. Como matriz, esse compdsito contém resinas Bis- GMA, UDMA,

TEGDMA e Bis-EMA.

O 3M ESPE Filtek ™ Z 350 ¢ indicado para utilizagdo em:

1. Restauracdes anteriores e posteriores diretas (incluindo superficies oclusais);
2. Confeccdo de nucleo de preenchimento;

3. Ancoragem de dentes (“Splinting”);

4. Restauracoes indiretas incluindo a confec¢do de onlays, inlays e veneers.

A Tabela 7 apresenta resumidamente a composi¢cdo de ambos 0s compdsitos
TPH3® e 7350°.

30



Tabela 7 — Composi¢do dos compdsitos TPH3® e Z350°

TPH3 7350

Matriz composta por Bis-GMA, Bis-Matriz composta por Bis-GMA,
EMA e TEGDMA, UDMA, TEGDMA e Bis-EMA.

Nanoparticulas de silica entre 10 efNanoparticulas de silica de 20nm e
20 nm [nanoaglomerados de zircOnia/silical

entre 5-20nm.

Vidro de bario aluminio borosilicatofParticula aglomerada varia entre 0,6
silanizado a 1,4 microns.
Vidro de bério fluoraluminio

borosilicato silanizado (1um)

Canforoquinona Canforoquinona
Pigmentos [Pigmentos
75,3% em peso 78,5% em peso

(A
&)
2
'§ h
z
=
5

Figura 3 — Apresentacdo comercial dos compdsitos TPH3® e Z350® ambos nas

cores A2.
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4.2-Metodologia para confeccio de amostras

4.2.1-Confeccao das amostras de Microdureza e Grau de conversao

Para realizacdo dos ensaios de Microdureza e Grau de conversdo com
dimensdes de 5 mm de didmetro e 2 mm de espessura para cada formulagdo. As
amostras cilindricas de cada compdsito foram confeccionadas a partir de moldes de

acrilico transparentes, respeitando suas dimensoes.

Figura 4 — Molde de acrilico para confeccio de amostras de microdureza e

grau de conversao.

As amostras foram fotopolimerizadas durante 20 segundos conforme
instrugdes do fabricante, a fim de se obter uma polimerizagdo homogénea ao longo de
toda amostra. O molde foi apoiado em uma placa de vidro e durante a polimerizacio

foram utilizadas tiras de poliéster sobre a amostra para evitar que forme uma camada
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superficial cuja polimerizacdo € inibida pela presenca de oxigénio. A ponta ativa do
aparelho fotopolimerizador foi mantida em contato com a tira de poliéster, numa

angulacdo de 90°C.

4.2.2 Confeccao das amostras de Resisténcia a Compressao Diametral

Para o ensaio de resisténcia a compressdo foram utilizadas amostras cilindricas
com dimensdes de 3 mm de didmetro e 6 mm de altura segundo a norma ANSI/ADA
especificacdo n°27/1993. As amostras cilindricas também foram confeccionadas a partir
de moldes de acrilico, respeitando as dimensdes exigidas pela norma. Esses moldes
apresentam borboletas laterais que ao serem afrouxadas, permitem abrir o dispositivo a

fim de que a retirada da amostra seja facilitada e ndo altere a forma da mesma (Figura
5).

Figura 5 — Molde de acrilico para confec¢do das amostras de compressao

diametral
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O molde foi preenchido pela técnica incremental mantendo 2 mm de espessura
para cada fotoativacdo. O molde também foi apoiado em uma placa de vidro no
momento da polimerizacdo e polimerizado por ambos os lados (superior e inferior).

Os corpos de prova de cada compdsito foram estocados durante 24 horas a 37°C.

segundo recomendacao da especificacdao n°27/1993 da ANSI/ADA.

4.2.3 — Confeccio das amostras para sorcao de agua e solubilidade

Para a andlise da sor¢do e solubilidade também foram utilizados moldes de
acrilico de 5 mm de diametro e 2 mm de espessura (figura 4). Essas amostras foram
retiradas dos moldes de acrilico para serem submetidos tratamento térmico e posterior
pesagem das amostras para que esses moldes ndo interferissem nos valores de sorcdo e

solubilidade.
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4.3 — Metodologias para os ensaios
4.3.1 — Tratamento térmico

Com o objetivo de analisar in vitro a influéncia do meio oral e as oscilagdes de
temperatura que ocorrem nos compdsitos estudados, os ensaios de microdureza,
compressdo diametral e andlise do grau de conversdo foram realizados antes e apds
tratamento térmico.

Esse tratamento consiste em um armazenamento (envelhecimento) em saliva
artificial por 7 dias a 37 ° C e posteriormente submetido a ciclagem térmica variando a
temperatura entre 5°C - 55°C - 5°C com um total de 2500 ciclos aproximadamente. A
maquina utilizada foi a Nova Etica modelo/ 521-6D alocada no Laboratério de

Compésitos (figura 6).

Figura 6 — Mdquina utilizada para fazer a termociclagem.
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A saliva artificial utilizada foi obtida na farmacia do CCS (Centro de Ciéncias da
Saude) e apresenta a seguinte composi¢ao:
¢ Cloreto de potéssio - 0,96g
¢ Cloreto de sédio - 0,674¢g
¢ Cloreto de magnésio - 0,0408¢g
¢Cloreto de célcio - 0,1168g
e Bifosfato de potassio - 0,274¢g
¢ Carboximetilcelulose sddica "grade" 70 D - 8¢
¢ Sorbitol solucdo a 70% - 24g
eNipagim - 1g
e Agua destilada q.s.p - 1000ml

*PH neutro (entre 7 e 8)

Vinte e uma amostras foram utilizadas para esse tratamento térmico sendo que 9
amostras para o ensaio de dureza, 6 para compressdo diametral e 6 para grau de

conversao de cada material utilizado.

4.3.2 - Ensaio de Microdureza Vickers

Para a realiza¢do dos ensaios de microdureza foram utilizados 3 corpos de prova
para cada tipo de material (TPH3® e Z350®), antes e apos o tratamento térmico. Para a
preparacdo das amostras, as mesmas foram submetidas a lixamento e polimento com a
finalidade de deixar as superficies (superior e inferior) planas. Foram utilizadas as lixas
d’4gua de granulacio 600 e 1200 da empresa 3M, nessa ordem. Apds isso, as
superficies superior e inferior de cada amostra sofreram polimento com o auxilio de um
pano de polimento utilizando suspensio de alumina 1 e 2 pm (Blue Alumina®,
concentracao de 120 g/1) a fim de se obter uma superficie plana e isenta de riscos.

O ensaio foi realizado em um microdurimetro do modelo Micromet 2003, marca
Buehler, localizado no CEPEL — Centro de Pesquisa da Eletrobréds. Utilizou-se para
indentacdo pesos de 10, 50 e 100g durante 30 segundos. Cada impressdo foi observada
em microscopio e o valor da dureza dos materiais foi calculado por meio das medidas

do comprimento das suas diagonais (figura 7).
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Figura 7 — Microdurimetro utilizado para o ensaio de microdureza Vickers.

O valor de Microdureza Vickers (DPH) registrado foi pela seguinte equagao:

_ 2Psen(8/2) Equacdo 1

L2

DPH

Onde: P = carga aplicada (N)
L = comprimento médio das diagonais (mm)

0 = angulo entre as faces opostas do diamante = 136° (DIETER, 1981).

O valor médio de microdureza foi obtido a partir de um nimero minimo de 10

indentagdes nas superficies polidas dos corpos de prova.
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4.3.3-Ensaio de resisténcia por compressao diametral

Para o ensaio de resisténcia a compressdo foram utilizadas 6 amostras cilindricas
(dimensdes: 3mm de didmetro e 6mm de altura — norma segundo a ANSI/ADA
especificacdo n°27/1993) de cada material a ser estudado (TPH3® e Z350®). As
superficies superiores e inferiores das amostras passaram por um processo de lixamento
manual com lixa d’dgua de granulacao 1200 da marca 3M com o objetivo de deixé-las
planas. Todas as amostras, apds a confec¢do, foram armazenadas por 24 h a 37°C em
uma estufa aguardando a conversao de mondmeros residuais (RUYTER e SVENDSEN,
1978).

O ensaio de resisténcia a tracdo diametral foi realizado em uma madaquina de
ensaio Universal EMIC DL 2000. O equipamento foi ajustado utilizando uma carga
maxima de 500 Kgf com velocidade de carregamento de 1 mm/min, até que ocorresse a

fratura da amostra. A tensdo maxima de fratura foi obtida segundo a férmula abaixo:

T= 2F Equagao 2
7tDe
Onde:

T=resisténcia a tracdo diametral (MPa)
F=carga aplicada (N)
D=diametro do disco (6 mm)

e=espessura (3 mm)
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4.3.4 — Ensaio para analise do Grau de polimerizacio (grau de conversao)

O grau de conversdao nos compdsitos foi obtido por meio do espectrometro
RAMAN DIVISION (modelo LabRaman da marca Horiba ), com resolucdo de 4 cm Te

com poténcia do laser de 100mW e comprimento de onda de 1064nm (Figura 8).

Figura 8 — Espectrometro RAMAN utilizado para analisar o grau de conversao
das amostras.

O corpo de prova € colocado sobre o compartimento da amostra do espectrdmetro,
ajustando-o através do microscopio O6tico embutido no espectrometro, a fim de
centralizar o feixe do laser sobre a amostra. Apds focalizar a amostra iniciava-se a
coleta do espectro.

Para calcular o grau de conversdo, € necessdrio realizar uma andlise da amostra
ndo polimerizada, que servia como controle, e uma da polimerizada para cada tipo de
material. Desta maneira, também foi realizada a andlise do compdsito ndo polimerizado,
que serviu como padrao no calculo do percentual do grau de conversao. Neste caso, uma
quantidade de aproximadamente 2 mg de compdsito ndo polimerizado (a quantidade

usada referente a uma concavidade de um cilindro, com 5Smm de didmetro e 2mm de
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altura) foi adicionada a um porta amostra e o conjunto foi inserido no aparelho para
coleta de espectros.

Os dados da espectroscopia Raman foram coletados, armazenados e
transformados em espectro com a ajuda do software LabRaman. No caso do compdsito
ndo polimerizado, em seu espectro, calcula-se a razdo entre a intensidade da banda de
estiramento da ligagdo alifdtica de carbono, que correspondem as bandas de 1610 cm-',
caracteristica das ligacdes vinilicas do anel aromdtico do bisfenol-A e 1640 cm™
caracteristica da banda de estiramento da liga¢do dupla vinilica.

Através da comparagdo entre as razdes obtidas no compdsito polimerizado e ndo
polimerizado pode-se calcular o grau de conversdo, onde a ligacio C=C alifitica se
transforma em ligacdo simples C-C. Foram realizados experimentos para 6 corpos de
prova polimerizados de cada material antes e apds tratamento térmico, totalizando 24
amostras, todas realizados pelo mesmo operador.

O grau de conversdo (GC) de cada compdsito foi calculado pela razdo da

intensidade relativa (altura) da banda em 1640 cm’! e da banda de 1610 cm™.

O grau de conversao foi obtido pela férmula:

GC (%) =100 [1- (R polimerizado / R ndo polimerizado)] Equagido 3

R = razdo entre a intensidade da banda em 1640 cm™' e da intensidade da banda

em 1610 cm™ (FERRACANE; GRENEER, 1986; FREIBERG; FERRACANE, 1997).
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4.3.5 — Ensaio de Sorcao de agua e solubilidade

Para o ensaio de sorc¢do e solubilidade foram utilizados 6 corpos de prova para
cada compésito estudado. As amostras foram armazenadas a 370C, em um dessecador
contendo silica gel previamente seca (figura 9). Apés 24 horas as amostras foram
pesadas em uma balanca analitica com resolugdo de 0,0001g (figura 10). Este ciclo foi

repetido até a obtenc@o de uma massa constante, denominada m;.

Figura 9 — Corpos de prova no dessecador contendo silica gel seca.
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Figura 10 - Balanga analitica de precisdo.

Antes do tratamento térmico, o volume (V) das amostras foi determinado
medindo-se o didmetro e a altura em quatro pontos eqiiidistantes do espécime.

Ap6s o tratamento térmico, as amostras foram removidas, lavadas em &4gua
destilada e secadas em temperatura ambiente por 15 minutos. Uma nova pesagem foi
realizada para obtencdo de m,. Depois disso, os corpos-de-prova foram recondicionados
usando o mesmo protocolo que m;, até a obtenc@o de uma massa constante denominada
ms.

As propriedades de sor¢do de dgua (W) e solubilidade em dgua (W) foram
calculadas de acordo com as férmulas propostas pela ISO 4049.

Célculo dos valores de sor¢do de 4gua em u g/mm3:

W = mp— ms/V Equacao 4

Calculo dos valores de solubilidade em + pg/ mm’:

Wa=m;—ms/V Equacao 5
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4.3.6 — Analises Estatisticas

Uma anélise estatistica foi desenvolvida com o objetivo de calcular a média, o
desvio padrdo e o valor-p para os resultados de todos os testes realizados. O programa
utilizado para a andlise foi Statistica 6.0. Foi realizada a andlise de varidncia ANOVA e
o valor-p utilizado como parametro para comparagdo entre as médias, foi com nivel de
confianga de 95%.

Cada ensaio foi analisado em separado; detalhes da andlise estatistica podem ser

compreendidos nos Apéndices I, I, Il e IV.
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5 - RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 — Caracterizacao Microestrutural Qualitativa

As amostras foram analisadas qualitativamente pelas técnicas de Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV) e por Espectroscopia de Energia Dispersiva por raios-X

(EDS).

5.1.1 - Microscopia Eletronica de Varredura (MEYV)

A microscopia eletronica de varredura foi realizada para melhor caracteriza¢do do
tamanho e da dispersdo das particulas em meio a matriz, porém as nanoparticulas nao
foram observadas com os recursos desse equipamento.

As andlises em MEV foram feitas antes e apds o tratamento térmico. As amostras
produziram imagens adequadas para visualiza¢do. A figura 12 mostra um exemplo das

imagens obtidas.
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Figura 11 — Imagens em MEV dos compésitos TPH3® (a) e (b), e Z350° (c) e (d)
com aumento de 1500X e 5000X.

Através da andlise das amostras produzidas € possivel distinguir a distribuicao das
particulas em meio a matriz. Consegue-se observar também o formato e o tamanho das
particulas.

Na figura 11 percebe-se que as particulas do compdsito 7350% sdo mais
arredondadas e/ou com a presenca de aglomerados e as do compdsito TPH3® sio
predominantemente irregulares.

Consegue-se perceber, principalmente nas imagens de maior aumento, que tanto
as particulas do material 7350 quanto as do compdsito TPH3 formaram aglomerados,
com certeza devido ao seu pequenissimo tamanho o qual confere alta energia de
superficie as mesmas. O compdsito TPH3® apresentou particulas dispersas de forma
mais homogénea. Em ambos os compdsitos encontraram-se particulas e/ou aglomerados
com até 4um de tamanho e particulas menores do que 1um. Particulas ainda menores

podem ser observadas.
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(b)
Figura 12 — Imagens em MEV do compésito TPH3® com aumento de 3000X.

antes do tratamento térmico (a) e apos o tratamento térmico (b).

COFRE

Figura 13 — Imagens em MEV do compésito Z350® com aumento de 3000X antes

do tratamento térmico (a) e apds o tratamento térmico (b).

As fotomicrografias das figuras 12 e 13 foram feitas a partir de amostras antes e
apds o tratamento térmico. Através destas imagens pode-se observar que nao houve
diferencas morfolégicas e microestruturais nos compositos TPH3® e Z350° apos o

tratamento térmico.
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5.1.2 - Espectrometria de Energia Dispersiva por Raio —-X (EDS)

A andlise fornece os elementos quimicos presentes na superficie da amostra,
porém em uma profundidade de até 2 um. As andlises em EDS foram feitas antes e apos

0 tratamento térmico.

TPH3 ™
2000 - Si
=
E 1500 0
E: 1000
0 I | | I |
M- 1. H 2 4 6 8 10
Energia de ligacio (KeV)
(a)
|E|
TFH3
2000 - Si

i

2 1500

= 0

= 1000 -

=

= sopcl| Al Ba

Ha Lw Mmoo
0 | ] ] ]
n 2 4 6 8
Kim-1-H Energia de higacio (KeV)

Figura 14 — Grafico com os picos dos elementos quimicos presentes nas particulas

do compdsito TPH3® antes (a) e ap6s (b) o tratamento.
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De acordo com o fabricante do material TPH3®, suas particulas possuem a
seguinte composi¢do: combinacdo de vidro de borosilicato de flior aluminio e bdrio,
silica coloidal e silica nanométrica. Da composi¢do quimica informada pelo fabricante,
podemos observar na figura 14 que o elemento boro nio apareceu na anélise em EDS, ja
que a técnica ndo € capaz de detectar elementos quimicos com nimero atdbmico menor
ou igual a cinco.

Ap6s o tratamento térmico podemos observar na figura 14(b) a presenca do
elemento sddio na superficie do compdsito. Isso demonstra que houve uma absor¢do do
elemento existente na composi¢cdo da saliva artificial usada neste estudo na superficie
deste material.

Essa absor¢do pode levar a uma alteragdo na microestrutura do compdsito
causando degradacdo do agente de unido que ocasionaria perda de particulas e
conseqiiente amolecimento do material pela maior absor¢do de fluido. Com isso, a
absor¢do de dgua quando em excesso, pode afetar as propriedades dos materiais tais
como: dureza, resisténcia a fratura, médulo de elasticidade e compressdao diametral

(U.ORTENGREN et al., 2001; MAYWORM, 2005).
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Figura 15 - Gréfico com os picos dos elementos quimicos presentes nas particulas

do compdsito 7350® antes (a) e ap6s (b) o tratamento térmico.
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Segundo o fabricante do material Z350° a composi¢do das particulas de seu
composito é uma combinacido de agregados de zirconia/silica. Todos os elementos da
composi¢cao quimica indicada pelo fabricante estdo presentes.

Ap6s o tratamento térmico também podemos observar na figura 15(b) a presenca
do elemento sédio na superficie do compdsito. Isso demonstra que houve uma absor¢do
do elemento existente na composi¢do da saliva artificial usada neste estudo na superficie
deste material podendo levar a uma modificacio na microestrutura do compodsito e
degradacdo na interacdo matriz/particula e alterar as propriedades dos materiais
(NOORT, 2004).

SILVA et al. (2007) acreditam que compdsitos com particulas esféricas e/ou
presenca de aglomerados de silica/zircOnia apresentam uma maior absor¢do de dgua
devido ao acumulo em sitios existentes entre as particulas de carga e a matriz polimérica
e a presen¢a de microporos nestes aglomerados que levariam dgua para dentro da matriz

polimerica.
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5.2 — Propriedades dos materiais

5.2.1 - Sorc¢ao e Solubilidade

Quando um compésito € imerso em dgua dois diferentes mecanismos podem
ocorrer: o primeiro € a sor¢do de dgua produzindo um aumento de massa e o segundo é
a lixiviagdo de componentes, como particulas ou mondmeros residuais, levando a uma
reducdo de massa. Os fendmenos de sorcdo e solubilidade podem ser precursores de
uma variedade de processos quimicos e fisicos que acarretam em efeitos deletérios na
estrutura do material polimérico, podendo comprometer seu desempenho clinico
(PEARSON, 1989; YAP, 2002; SODERHOLM, 1984).

Os valores obtidos de sor¢ao e solubilidade estdo apresentados na Tabela abaixo:

Tabela 8 — Valores de sorcao e solubilidade dos compdsitos TPH3® e Z350®. Os

valores do desvio padrdo estdo representados entre parénteses.

Material Sorcao Solubilidade

(ng/mm’) (ng/mm’)
TPH3® 8,28 (0,5) 0,36 (0,04)

7350° 9,89 (0,2) 0,46 (0,02)

Quando comparados os valores de sor¢do dos compdsitos estudados observou-se
diferenca estatisticamente significativa entre eles sendo que o composito 7350
apresentou maiores valores de sor¢do de saliva (ver Apéndice I).

Segundo SIDEROU et al. (2003) os diferentes resultados encontrados para as
propriedades de sor¢do e solubilidade de d4gua nos compdsitos odontolégicos depende
principalmente da composicdo e da estabilidade hidrolitica existente nas matrizes
poliméricas. A quimica dos mondmeros presentes na matriz € a chave para a
hidrofilicidade natural dos polimeros. Esses autores estudaram os mondmeros existentes
nas matrizes poliméricas e mostraram que 0 TEGDMA absorve a maior quantidade de
dgua e libera maior quantidade de mondomeros ndo reagidos. UDMA e Bis-GMA
absorvem menos dgua que o TEGDMA. O Bis-EMA tem sido empregado muito
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empregado nos compositos atuais por ser menos hidréfilo, apresentando uma estrutura
molecular semelhante ao Bis-GMA, porém com dois grupamentos hidroxila a menos. O
compdsito 7350 possui uma matriz polimérica formada por Bis-EMA, Bis-GMA,
UDMA e TEGDMA o que pode contribuir para seus maiores valores de sorcdo de
saliva. Sugere-se que ndo s6 a composi¢do da matriz seja considerada, mas também a
quantidade de cada mondmero utilizado.

SILVA et al. (2007) acreditam que um outro fator que pode levar ao aumento na
sorcdo de saliva seria o acimulo de dgua em sitios localizados entre as particulas de
carga e a matriz polimérica. Eles compararam a sor¢d@o e solubilidade de um compdsito
nanohibrido (Filtek Supreme®) com um compésito hibrido (Filtek P60®) e observaram
maior sor¢do de saliva nos compodsitos com particulas esféricas e presenca de
nanoaglomerados de zircOnia/silica. Esses resultados foram compativeis com esse
estudo ja que o 7350 apresentou maiores valores de sorcdo. Outra provdvel explicagdao
seria a presenca de microporos que levariam 4gua para dentro desses aglomerados
aumentando a sor¢do de dgua pela matriz polimérica.

TOLEDANO et al. (2003) verificou que, adicionalmente, os componentes
inorganicos dos compdsitos odontolégicos também podem contribuir para diferentes
graus de sor¢do. Apesar de ndo existir uma absor¢do considerdvel de 4gua nas particulas
de carga, pode haver acomodacdo de dgua na interface entre as particulas e a matriz, o
que provocaria um efeito deletério desta unido com o decorrer do tempo.

MOHSEN et al. (1995) mostram que diferencas na absorcdo de dgua podem ser
atribuidas a natureza das particulas e a efetividade de sua silanizacdo. Eles estudaram
trés compdsitos odontoldgicos e observaram que os compdsitos que basicamente
possuem particulas vitreas na sua composi¢do (Herculite XRV® e Tetric Ceram®)
apresentaram menores valores de sorcdo enquanto que o compdsito que possui
particulas de silica/zirconia (Z250®) apresentou maior valor de sor¢do, o qual pode ser
responsavel por uma silanizacdo menos efetiva.

Para os valores de solubilidade dos compdésitos estudados ndo houve diferenga
estatisticamente significativa entre eles (ver Apéndice I) apesar do 7350 apresentar um
valor maior que o TPH3®.

Segundo SILVA et al. (2007) isso pode ser explicado pela similar percentagem de
carga apresentado pelos compositos TPH3® (75,3% em peso) e 7350% (78,5% em
peso). Porém, diferencas sdo encontradas entre os tipos de particulas € mondmeros das

matrizes organicas.
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Para FERRACANE (2005) um dos fatores que levam a maiores valores de
solubilidade seria uma grande quantidade de ions liberados das superficies das
particulas de carga. A lixiviagdo desses componentes pode influenciar a alteracdo
dimensional inicial, o desempenho clinico, o aspecto estético das restauracdes e a
biocompatibilidade do material.

De acordo com as exigéncias da especificacdao da ISO n” 4049 todos os valores de
sorcdo e solubilidade se apresentaram dentro do padrdo. Para sor¢do ambos os valores
foram menores que 40 pm/mm3 e para solubilidade ambos os valores foram menores

que 7,5 pm/mmS.

5.2.2 — Grau de conversao

O grau de conversdo tem direta influéncia sobre as propriedades fisicas e
mecanicas dos compdsitos (BIRD er al., 1998; FERRACANE, 1995; GREGORY et al.,
1992). Ele € obtido através da comparacdo entre as razoes obtidas no compdsito ndo
polimerizado e polimerizado, concluindo-se quantas ligagdes C=C alifdticas se
transformaram em ligacdes simples C-C, o que caracteriza a polimerizagdo (PHILLIPS,
2003).

Esse ensaio teve como objetivo medir e comparar o grau de conversdo dos dois
compositos odontologicos e avaliar se o tratamento térmico influenciou nessa
propriedade.

O método escolhido para avaliar o grau de conversao dos compdsitos foi o Raman
que se baseia através de vibragdes moleculares. Os dados de espectroscopia de Raman
foram coletados, armazenados e transformados em espectros com o auxilio do software
LabRaman e posteriormente do Origin para obtencdo dos graficos.

Nas figuras 16 e 17 observam-se os espectros dos compoésitos polimerizados e nao
polimerizados dos respectivos materiais. No espectro do compdsito ndo polimerizado,
calcula-se a razdo entre a intensidade da banda de estiramento da ligacdo alifatica de
carbono, que correspondem as bandas de 1610 cm™, caracteristicas das ligacdes
vinilicas do anel aromatico do bisfenol-A e 1640 cm'l, caracteristicas da banda de
estiramento da ligacdo dupla vinilica, que no compdsito polimerizado € convertido em

ligacdo simples.
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Figura 16 — Espectros do compésito TPH3® polimerizado (a) e ndo polimerizado

(b).
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Figura 17 - Espectros do compdsito 7350 polimerizado (a) e ndo polimerizado

(b).
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Os resultados obtidos por esse método estdo relacionados na tabela abaixo:

Tabela 9 — Resultados de grau de conversdao dos compositos TPH3® e Z350® antes
do tratamento térmico (Grupo A) e apds o tratamento térmico (Grupo B).

Material Variavel Média Desvio Padrio

TPH3® Tratamento Grupo A 61% 0,04
Grupo B 70% 0,02
7350° Tratamento Grupo A 67% 0,01
Grupo B 72% 0,03

Quando se compara os materiais, em separado, quanto ao grau de conversdo antes
(Grupo A) e depois do tratamento térmico (Grupo B) observa-se que houve diferenca
estatisticamente significativa entre eles, sendo que o 7350 apresentou um grau de
conversdo um pouco maior do que o TPH3® nos dois casos (ver Apéndice II). Segundo
JUNIOR et al. (2008) compdsitos que apresentam na sua composi¢do a associacdo de
particulas pequenas e a presenca de aglomerados vdo apresentar uma maior drea de
superficie e melhor distribui¢do das particulas na matriz levando a um maior grau de
conversao.

Analisando os compdsitos apds o tratamento térmico pode-se afirmar que houve
um aumento no grau de conversao, sendo que os valores se tornaram bem préximos nao
havendo diferenca estatisticamente significativa entre eles como visto na figura 18.
Observa-se que o composito TPH3® foi mais sensivel ao tratamento térmico do que o
7350° provavelmente por apresentar uma maior quantidade de mondmeros convertidos
em polimero apds esse tratamento.

REINHARDT (1991) estudou o efeito do tratamento térmico no grau de
conversao de um compdsito dentdrio. Os resultados indicaram que houve diferenca
significativa para os valores de grau de conversdo antes e depois do tratamento térmico
(54% e 72%, respectivamente). Isso indica que o tratamento térmico afetou o grau de
conversao do composito.

Segundo MAYWORM (2008) esse aumento foi ocasionado pelo efeito do tempo
e da temperatura na matriz do compdsito levando a pds-cura do material.

LI et al. (1996) avaliaram a influéncia da temperatura apds termociclagem no grau
de conversdo de trés compositos odontoldgicos nas temperaturas de 20°C, 37°C e 60°C e
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foi observado maiores valores de grau de conversdo nas temperaturas mais altas. Isso
sugere que temperaturas mais altas possam otimizar a reagdo de polimerizagdo,
atingindo-se assim um maior grau de conversdao e, consequentemente, melhores
propriedades mecanicas dos compdsitos.

BAGIS e RUEGGEBERG (1997) tentaram verificar a relacio entre temperatura e
o tempo de tratamento térmico no grau de conversdo no comp@dsito Herculite®. Os
autores afirmaram que a temperatura de tratamento térmico € cerca de 12 vezes mais
influente do que o tempo de tratamento. Eles complementam indicando que, a
temperatura deve influenciar a polimerizagdo adicional, ja que quando se aplica calor,
ocorre dilatacdo do material permitindo que os radicais livres presentes na cadeia logo

apos a fotoativacdo se movimentem e se liguem a sitios ativos.
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Figura 18 - Relagdo entre o grau de conversdo da TPH3® e Z350°.
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5.2.3 — Microdureza Vickers

Esse ensaio teve como objetivos medir e comparar a dureza dos dois compdsitos
pesquisados, avaliar se o tratamento térmico tem influéncia significativa nessa
propriedade dos materiais através da utilizagc@o de trés tipos de cargas diferentes (10, 50
e 100g).

A microdureza é uma das propriedades mais importantes para os compositos
odontolégicos, pois determina a resisténcia dos materiais as forcas oclusais. Segundo
POSKUS et al .(2004) e ZACHARIASEN (1982), a dureza dos materiais compdsitos
depende de alguns fatores: o grau de conversdo do mondmero, a espessura dos
incrementos, a cor utilizada para restauracao e a quantidade e o tamanho das particulas,
(quanto maior a quantidade e menor o tamanho das particulas, maior serd a dureza dos
compd@sitos).

A dureza Vickers média de cada material (Grupo A — sem tratamento térmico /
Grupo B — com tratamento térmico) estd representada na Tabela 10. O valor-p para cada

material estd detalhado no Apéndice III.

Tabela 10 - Resultados das medidas de dureza Vickers para cada tipo de material,
em cada situacdo (Grupo A- ndo tratado e Grupo B — tratado termicamente) e para as

trés diferentes cargas utilizadas no ensaio.

‘Tratamento Materiais  DUREZA HV (média) |
10g 50g 100g Média
Grupo A TPH3® | 85,2(1,0) | 85,6(2,6) | 86,5(1,9) 85,8
7350 109,8(1,1) | 110,6(1,9) | 111,8(1,4) 110,7
Grupo B TPH3® 76,2(0,7) | 76,6(0,9) | 77,4(1,0) 76,7
7350° 95,4 (1,5) | 96,4(1,4) | 96,9(1,3) 96,2

Quando se compara os dois materiais estudados quanto a sua dureza, pode-se
afirmar que tanto no grupo A (com tratamento térmico) quanto no grupo B (sem
tratamento térmico) existe diferenca estaticamente significativa entre os mesmos, tendo
0 Z350® uma dureza maior que o compdosito TPH3®. Segundo os autores KIM, ONG e

OKUNO (2002) isso pode ser explicado devido os compdsitos com a morfologia das
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particulas de carga arredondada permitem um maior conteddo de carga inorganica e,
conseqiientemente, maiores médias de microdureza.

NEVES et al. (2002) concluiram que o contetido de particulas inorganicas em
peso afetou diretamente os valores de microdureza de compdsitos odontolégicos. XU
(1999) concluiu, de forma semelhante que a dureza aumenta uniformemente com o
nivel de particulas de carga.

Através dos dados da tabela 9 pode-se concluir também que o tratamento térmico
causou uma diminui¢do nos valores de dureza estaticamente significativa, ao se analisar
cada compdsito em separado. Os dois compdsitos se mostraram sensiveis a0 meio ao
qual foi submetido tendo a dureza estatisticamente menor apds o tratamento térmico. A
figura 19 mostra esta relacio entre estes dois compodsitos. Nela pode-se reparar como a

diferenca entre os valores de dureza se torna menor na situagdo apds o tratamento

térmico.
120
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Figura 19 - O gréfico mostra os valores de dureza dos respectivos materiais.

Com isso, observamos, que o tratamento térmico (envelhecimento em saliva
artificial e ciclagem térmica) influéncia os dois materiais de maneiras diferentes pois o
compd@sito 7350 apresentou uma redu¢do um pouco mais pronunciada, estatisticamente
significativa que o compdsito TPH3®. Pode-se afirmar, entio, que o material 7350% é
um pouco mais sensivel ao tratamento térmico (em se tratando da propriedade de
dureza) ao qual foi submetido e teve uma queda maior em seu valor de dureza do que o

TPH3®.

59



Segundo MAYWORM (2007) uma provével explicagdo para esse fato seria a
modificagdo na microestrutura do compdsito. Acredita-se que haja uma degradac¢do no
agente de unido silano que ocasionaria perda de particulas e conseqiiente amolecimento
do material pela maior absor¢do de fluido. Com isso, o que pode ter acontecido foi que
a matriz do compdsito 7350 absorveu uma quantidade maior de liquido e teria perdido
mais particulas, justificando o maior ganho de peso (como visto anteriormente no ensaio
de sor¢do) e o maior efeito (diminui¢do) na dureza do material. No entanto, ndo foi
possivel observar isso no MEV.

Quando se analisa os resultados com o aumento da carga, pode-se constatar que
dentro do mesmo grupo (com ou sem tratamento térmico) os valores de dureza apesar
de estarem bem préximos, apresentaram diferencas estatisticamente significativas. Para
MAYWORM (2005) tal fato pode ser atribuido pela presenca de particulas maiores
(encontradas tanto na TPH3® quanto na Z350®) que proporcionaria um material mais
denso, facilitando assim, a acdo do indentador. Sendo maior o peso aplicado, acredita-se
que a resposta do material se torne mais pronunciada.

Nas amostras que sofreram tratamento térmico, os dois materiais também
apresentaram diferencas estatisticamente significativas com o aumento da carga. O fato
pode ser explicado pela provdvel degradacdo da microestrutura do composito levando a
uma diminui¢do nos valores de dureza na superficie e com o aumento da carga as
identagdes atingiriam uma por¢cdo mais profunda onde n@o houve a modificacdo
microestrutural.

AGUIAR et al (2005) avaliou a dureza na porc¢do superficial e mais profunda nas
amostras de um compdsito microhibrido armazenado em 4gua destilada e em etanol, e
observou um maior decréscimo nos valores de dureza ap6s submetidos nesses meios na
parte superficial. Segundo os autores a possivel explicacdo para isso seria a degradacdo
superficial da matriz devido a absor¢do de dgua e outros fluidos e a desagregacdo entre
as particulas e a matriz através da decomposicdo do agente de unido silano também
ocorrida na superficie da matriz do respectivo compdsito. Na parte mais profunda, a
dureza seria maior, pois teria ocorrido o processo de pds-cura.

YAP et al (2004) avaliou a influéncia da termociclagem na dureza de seis tipos
de compdsitos odontolégicos. Esses autores encontraram uma pequena diminui¢do na
dureza de um compdsito nanohibrido ( Esthet-X®) que passou de 65,65 para 64,42 HV.
Enquanto que alguns investigadores ndo encontraram efeito na performance do material

ap6s ciclagem térmica (MAIR e VOWLES, 1989, YAP er al, 2001), outros relatam

60



diminui¢do nas propriedades mecanicas ( JANDA et al., 2006; T.N.GOHRING et al.,
2005). A discrepancia nesses resultados pode ser explicada pela diferenca de métodos
utilizados na ciclagem térmica, materiais e outras propriedades mecanicas investigadas.

BEUN er al. (2007) estudaram vdrios compdsitos odontoldgicos, inclusive o
nanohibrido Grandio® ( com 84,1 % de peso de particulas) e o Durafil vs® (com 51,3%
em peso). Encontraram dureza de 18,9 HV para Durafil VS® e aproximadamente 98 HV
para a Grandio®. Isso demonstra que a quantidade de particulas afetou
significativamente os valores de dureza.

SILIKAS et al. (2005) relataram em seus estudos que um maior valor médio de
grau de conversdo implicaria diretamente na microdureza dos compdsitos
odontoldgicos. Esta afirmacgao estd de acordo com o presente estudo ja que o compdsito
7350 apresentou maiores valores de grau de conversido e conseqiientemente, maiores
valores de dureza.

MOTA et al. (2005) correlacionaram a microdureza Vickers (VHN) e o contetido
de carga de seis compdsitos e observaram que os compdsitos com maior conteido de
carga (wt%) obtiveram maiores valores estatisticamente significativos de dureza
(compdsito microhibrido 7250® VHN=87,88 ¢ wt%=78,72 ; compdsito microhibrido
Tetric Ceram® VHN=80,61 wt%=79,56).
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5.2.4 — Resisténcia a compressao diametral

A resisténcia a compressao diametral serve como indicador da capacidade de um
material de resistir as forcgas laterais geradas durante a fun¢do mastigatéria contribuindo
para a correta indicagao clinica do respectivo material (COBB, 1996).

Esse ensaio teve como objetivo medir e comparar a compressdo diametral dos
dois compositos odontoldgicos e avaliar se o tratamento térmico influenciou nessa
propriedade.

Analisando os grificos do comportamento de fratura dos materiais (figuras 23 e
24) observa-se que a curva carga/deformagdo exibe uma aparéncia linear até a fratura,
confirmando o comportamento fragil desses materiais. Essa caracteristica estd presente
tanto nas amostras submetidas a tratamento térmico quanto para aquelas que ndo
sofreram tratamento. Pode-se perceber inclusive que a deformacao é bem pequena.

De acordo com os dados levantados consta que a Z350° suportou maior carga
que a TPH3®, nas duas situacdes (amostras tratadas ou ndo). Quando se considera cada
composito em separado, percebe-se que a carga suportada pelas amostras antes do
tratamento térmico é um pouco maior que a suportada depois do tratamento.

Os valores de resisténcia a compressao diametral média de cada material (Grupo
A — sem tratamento térmico / Grupo B — com tratamento térmico) estdo representados

na Tabela 11.

Tabela 11 - Resultados das medidas de compressdo diametral para cada tipo de

material, em cada situa¢io (Grupo A- ndo tratado e Grupo B — tratado termicamente).

Material Variavel Média Desvio Padrao
(MPa)
TPH3® Tratamento Grupo A 38,8 1,6
Grupo B 34,2 2,0
7350° Tratamento Grupo A 42,8 2,5
Grupo B 36,6 1,7
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Figura 20 — Graficos do ensaio de compressdao diametral onde estdo relacionados
os valores de carga/deslocamento das amostras antes do tratamento térmico. Em (a)

TPH3® e (b) Z350°.
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Figura 21 — Gréficos do ensaio de compressdo diametral onde estdo relacionados

os valores de carga/deslocamento das amostras apds o tratamento térmico. Em (a)

TPH3® e (b) Z350°.
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Figura 22 — Ensaio mecanico de compressao diametral.

Quando se compara os dois materiais estudados quanto a resisténcia a compressao
diametral, observa-se que tanto no grupo A quanto no grupo B existe diferenca
estatisticamente significativa (Apéndice 1V), sendo que o Z350° apresentou valores de
compressio diametral maiores que o TPH3®. Segundo MITRA, WU e HOLMES (2003)
isso pode ser explicado devido a compdsitos com particulas esféricas e/ ou presenca de
aglomerados (particulas maiores) permitem obter um maior conteido de carga e
apresentam melhores caracteristicas de manipulacdo e melhores propriedades mecanicas
como resisténcia a compressdo diametral. Outra provdvel explicagdo seria que
compdsitos com cargas irregulares sdo concentradores de tensdo, facilitando ao
aparecimento de trincas e levando o material a fraturar com mais facilidade.

Segundo MOTA et al. (2006), LOPES et al. (2004) e LU et al. (2006) estudaram
dois compésitos nanohibridos (Esthet X® e Filtek Supreme®) e encontraram valores
maiores de compressdo diametral para o compdsito de particulas esféricas (Filtek
Supreme®) estando de acordo com os resultados encontrados no presente estudo.

Ao se analisar os compdsitos tratados termicamente pode-se observar que houve
uma diminui¢do nos valores de compressdo diametral, porém ndo ha diferenca
significativa entre eles. Pode-se afirmar com isso, que o compdsito Z350® é mais
sensivel ao meio ao qual foi submetido que o TPH3®, pois a sua resisténcia a
compressdo diametral era maior que a da TPH3® antes do tratamento e tornou-se

praticamente a mesma, estatisticamente, apds o tratamento térmico. A figura 23 mostra
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que a diferenca entre os valores dos compoésitos se torna menor apds o tratamento

térmico.
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Figura 23 — O gréfico mostra a influéncia do tratamento térmico nos valores de

resisténcia por compressao diametral.

Como a alteracdo da microestrutura do compd@sito ocorre apenas superficialmente,
uma provdvel explicag@o para essa diminuicdo de valores seria que a variacdo brusca da
temperatura levaria a diferentes coeficientes de expansao térmica existentes na matriz e
na particula, o que proporcionaria um tensionamento na interface matriz/particula e
levaria a uma maior propagacdo de trincas e uma maior degradacdo do agente de unido
e amolecimento da matriz.

AGUIAR et al. (2005) submeteu um compodsito microhibrido (ZZSO®) a imersao
em 4gua destilada e etanol e demonstrou uma diminui¢cao nos valores de compressao
diametral sendo mais acentuada na presenca de etanol. Ele explica que isso pode ser
ocasionado pela intensidade de polimerizagdo e pela modificagdo ocorrida na estrutura

do polimero.
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MOTA et al., em 2006, relataram valores médios para resisténcia a compressao
diametral para 7250° e Tetric Ceram® que variavam entre 36,08 MPa e 49,24 MPa,
respectivamente, de acordo com o presente estudo.

Alguns autores encontraram valores de resisténcia a compressdao diametral de
compdsitos nanohibridos maiores dos que encontrados nesse estudo (MITRA, WU e
HOMES, 2003; PEUTZFELDT et al., 2000). A discrepancia nos resultados pode ser
explicada pelas diferentes metodologias encontradas no tipo de polimerizacdo, tamanho
das amostras e velocidade de carregamento.

Os resultados de SANTOS et al. (2004) para resisténcia a tracdo diametral foram
superiores aos resultados obtidos no presente estudo, a despeito dos autores terem
utilizados um tempo de fotoativagdo maior, obtendo valor médio para o composito
Tetric Ceram® de 49,64 MPa; assim como os resultados encontrados por ST-GEORGES
et al. (2003), com média de 46,4 MPa; CHO et al. (1999) relataram valores médios para
a resina Herculite XRV® ¢ Prodigy®, de 51 MPa e 55 MPa, respectivamente; KELSEY
et al. (2000) relataram médias entre 40,1 MPa e 45,3 MPa e CHUNG et al. (1990), que
apresentaram valores médios entre 39,8 MPa e 60,6 MPa.

Todos os compositos testados apresentaram valores médios para compressao
diametral maiores do que os exigidos pela especificagdo n.27 da ADA para compdsitos
restauradores diretos, que sdo de 24 MPa para compésitos do Tipo I e 34 MPa para
compositos do Tipo II sdo recomendados para uso em area de maior estresse funcional,

ou seja, de maior esfor¢co mastigatdrio.
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6 ) CONCLUSOES

Por meio da andlise microestrutural concluimos ambos os compdsitos
Z . ®
apresentaram aglomerados sendo que compdsito Z350° apresenta

particulas com formato mais arredondado enquanto que a TPH3® &

predominantemente de particulas irregulares.

O comp6sito 7350 apresentou maiores valores de sor¢ao e solubilidade
do que o compdsito TPH3®, ou seja, apresentou maior absor¢do de dgua e

maior aumento de peso.

Quando realizado o tratamento térmico, 0s compdsitos TPH3® e 7350°
tiveram um aumento no grau de conversdo, demonstrando que o tempo e a
temperatura a que foram expostos influenciaram na microestrutura desses

compositos sugerindo ter ocorrido pds-cura.

Esse tratamento provocou uma diminui¢cdo nos valores de dureza dos dois
compésitos. Porém, esse efeito foi mais acentuado na Z350% do que na
TPH3® apesar da primeira se apresentar significativamente maior mesmo
apos o tratamento. Com isso, conclui-se que a absorcdo de saliva artificial
na superficie da amostra afetou os valores de microdureza apds o

tratamento.

Os compdsitos TPH3® e 2350®, apods o tratamento térmico, apresentaram
uma diminuicdo na resisténcia a compressdo diametral. Porém, o
compdsito 7350° se apresentou mais sensivel, tornando a resisténcia a
compressdo diametral equivalente a TPH3®, a qual era significativamente

superior antes do tratamento.

O material Z350® apresentou maiores valores em todas as propriedades
testadas antes e apds o tratamento térmico (microdureza € compressao
diametral). Apesar disso, foi mais sensivel ao meio ao qual foi exposto do
que o TPH3®, se mostrando equivalente ou um pouco superior ao TPH3®

apods o tratamento.
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e O compdsito TPH3® apesar de apresentar menores valores nas
propriedades testadas se mostrou mais estdvel ao meio a qual foi exposto

do que o Z350°.

® Quando comparados com os compdsitos hibridos e microhibridos
existentes no mercado, os compdsitos estudados ndo apresentaram
propriedades mecanicas superiores. Esse fato pode ser explicado,
principalmente, pela presenca de aglomerados nas particulas e a presenga

de particulas maiores existentes nos dois materiais.
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7) SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS
Avaliar separadamente a armazenagem em saliva artificial e posteriormente a
ciclagem térmica para verificar se alteram de formas diferentes as propriedades

dos compositos.

Realizar testes com maior tempo de envelhecimento para observar se a absor¢ao

de 4gua em fun¢do do tempo.

Avaliar resisténcia ao desgaste destes compdsitos (TPH3® e Z350°).
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Apéndice I
Tabela LSD Fischer — nessa tabela podem ser encontrados todos os valores-p
possiveis para cada combinacdo das varidveis material/tratamento para sor¢do e

solubilidade dos materiais estudados.

Sorcao

Interacdo dos materiais 0,00*

*diferenca significativa (a=0,05)

Solubilidade

Solubilidade

Interacdao dos materiais 0,20 *

*diferenca significativa (a=0,05)
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Apéndice 11

Tabela LSD Fisher — nessa tabela podem ser encontrados os valores-p possiveis

para cada combina¢ao material/tratamento grau de conversao dos materiais estudados.

Grau de conversao

Grupos Material Tratamento {1} {2} R) {4}
1 TPH3 Antes 0,00 0,00 0,00
2 TPH3 Ap6s 0,00 0,12 0,25
3 7350 Antes 0,00 0,12 0,01
4 7350 Ap6s 0,00 0,25 0,01
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Apéndice IV

Tabela LSD Fischer — nessa tabela podem ser encontrados todos os valores-p
possiveis para cada combinac¢do das varidveis material/tratamento para resisténcia a

compressao diametral dos materiais estudados.

Compressao Diametral

Grupos Material Tratamento {1} {2} {3} {4}
1 TPH3 Antes 0,00 0,00 0,04
2 TPH3 Apés 0,00 0,00 0,07
3 7350 Antes 0,00 0,00 0,00
4 7350 Apés 0,04 0,07 0,00
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