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O presente estudo tem como objetivo avaliar a influéncia do modo de ativacao
e da fonte de luz no grau de conversado e em propriedades mecéanicas de um cimento
resinoso dual auto-adesivo polimerizado sob uma restauracao simulada de ceramica.
Foram realizadas analise microestrutural do cimento, microscopia eletrénica de
varredura, espectroscopia Raman, ensaios de microdureza Vickers, resisténcia a
flexdo e médulo flexural em amostras com diferentes modos de ativagéo: quimico, dual
com luz halégena com e sem interposicao da restauragéo ceramica, dual com luz LED
com e sem a interposi¢éo da restauragao ceramica. A analise dos resultados indicou
que o modo de ativacdo dual produziu maiores valores de grau de conversdo e
melhores propriedades mecanicas que o modo de ativagao quimico sozinho. O tipo de
aparelho fotoativador nao influenciou nas propriedades do cimento. A presenga da
restauracao simulada de ceramica influenciou negativamente o grau de conversao, a

microdureza e o moédulo de elasticidade do cimento.

Vil



Abstract of Dissertation presented to COPPE/UFRJ as a partial fulfilment of the

requirements for the degree of Master of Science (M.Sc.)

MECHANICAL BEHAVIOR AND MICROSTRUCTURE CHARACTERIZATION OF AN
AUTO-ADHESIVE RESIN CEMENT CURED BY DIFFERENT ACTIVATION

PROTOCOLS

Leticia Esquivel Silva Pimentel

January/2010

Advisor: Fernando Luiz Bastian

Department: Metallurgical and Materials Engineering

The aim of the present study is to investigate the effect of activation protocols
and different light sources, conventional quartz tungsten halogen light (QTH) and light
emitting diodes (LED), on the degree of conversion and mechanical behavior of a resin
cement submitted to direct and indirect irradiation through a ceramic restoration.
Scanning electronic microscopy, Raman spectroscopy (degree of conversion), micro
hardness and flexural strength tests were carried out on composite specimens with
different activations protocols. The results indicated that dual cure mode produced
higher values of degree of conversion and better mechanical properties than chemical
activation mode alone. The light curing units did not influence the evaluated properties.
Moreover, the interposing of a ceramic restoration during irradiation decreased the

degree of conversion, micro hardness and flexural modulus of the resin cement.
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1 — INTRODUGAO

A crescente busca por estética em odontologia tem resultado no aumento do
uso de materiais restauradores que se assemelhem aos dentes naturais. As
restauracdes de ceramica pura, sem um substrato metalico, apresentam além da
exceléncia estética, estabilidade de cor, resisténcia a abrasdo e compatibilidade
biologica que estimulam sua utilizagao (CRAIG & POUSERS, 2004; LEE et al., 2008).
O uso dos cimentos resinosos para cimentagdo destas restauragdes é preconizado,
pois a capacidade adesiva dos destes a superficie ceramica proporciona a formagao
de um corpo Unico entre a ceramica e a estrutura dental remanescente, resultando em
restauracoes protéticas com retencao e resisténcia a fratura superiores (LEE et al.,
2008; BOTTINO, 2001; CONCEICAO et al., 2005).

A utilizacao dos cimentos resinosos é muito difundida devido a sua resisténcia,
insolubilidade no meio bucal, caracteristicas estéticas, a sua capacidade de aderir a
varios substratos como dentina e esmalte e unir-se quimicamente aos materiais
restauradores compdsitos e a porcelana. Os cimentos resinosos sao materiais
compésitos constituidos de uma matriz resinosa com cargas inorganicas unidas por
um silano (ANUSAVICE, 2005). Eles diferem dos compdsitos restauradores, sobretudo
pelo menor conteldo de carga e pela menor viscosidade (BOTTINO, 2001;
CONCEICAO et al., 2007).

Esses cimentos podem ser classificados quanto ao seu modo de cura em
guimicamente ativado, fotoativado e de ativagdo dupla (dual). Os cimentos duais sao
os mais utilizados, pois conciliam as caracteristicas favoraveis dos cimentos
quimicamente ativados e dos fotoativados. Eles oferecem um melhor controle do
procedimento de cimentacdo e também a polimerizagcdo em areas que a luz nao
consegue penetrar (BRAGA et al., 2002; LEE et al., 2008).

O modo de cura é um fator importante nas propriedades mecéanicas do cimento
resinoso dual j& que ele é uma mistura de diferentes propor¢cdes de iniciadores
quimicos e fotoativadores. Estudos comprovam que o0s cimentos resinosos duais
necessitam da fotoativagéo para alcangar um grau de conversao étimo (BRAGA et al.,
2002, ARRAIS et al., 2008), esta dependéncia esta relacionada aos componentes dos
cimentos sendo uns mais afetados que outros. Torna-se importante o fato de que a
intensidade da luz que alcanga o cimento para promover a fotopolimerizagdo diminui
exponencialmente com o aumento da espessura da restauragdo ceramica que esta
sendo cimentada (ARRAIS et al.,, 2008). Dessa forma, o grau de conversdo e as
propriedades mecanicas de cimentos resinosos duais podem ser também alterados



pela presenca de uma restauragcdo ceramica interposta entre o cimento e a fonte
luminosa (LEE & UM, 2001).

A alteracao no tempo de exposicao da luz e o emprego de diferentes fontes de
luz podem ser recomendados para diminuir os efeitos da atenuagdo da luz que
alcanga o cimento resinoso. Aparelhos fotopolimerizadores mais utilizados sao os de
lampada halégena de quartzo-tungsténio e os aparelhos LEDs (diodos emissores de
luz). Uma vez que a fonte de luz utilizada deve apresentar o comprimento de onda
especifico para excitagdo do fotoiniciador presente no cimento torna-se importante
avaliar o emprego dessas duas fontes (BRAGA et al, 2002; SCHATTENBERG et al.,
2008).

Recentemente foi langado no mercado um cimento compoésito dual auto-
adesivo que dispensa a utilizagdo prévia do condicionamento &cido e de adesivo
dentindarios para promover sua adesdo a estrutura dental. Para obtencdo de
propriedades mecénicas oOtimas e de um desempenho clinico satisfatorio é
fundamental uma adequada polimerizagdo com um elevado grau de conversdo do
cimento resinoso (BRAGA et al., 2002).

Com as diversas opgdes de marcas de cimentos resinosos e variaveis que
podem influenciar no grau de conversao e nas propriedades mecénicas dos cimentos,
o presente estudo tem por objetivo avaliar in vitro a influéncia do modo de ativagao e
da fonte de luz no grau de conversao e nas propriedades mecanicas de um cimento
resinoso dual auto-adesivo RelyX™U100 polimerizado sob uma restauragdo ceramica
simulada. Sera realizada analise microestrutural do cimento, assim como ensaios de
dureza e flexao a trés pontos correlacionando-os aos resultados de grau de conversao
obtidos pela espectroscopia Raman.



2 — REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 — Materiais Compdésitos

A necessidade de combinagdes incomuns de propriedades, que ndo podem ser
encontradas nos materiais convencionais, estimula o uso e desenvolvimento continuo
dos materiais compositos. Os compésitos sdo formados pelas mais variadas
combinacdes de dois ou mais materiais diferentes em uma estrutura Unica formada no
nivel macroscépico (GIBSON, 1994). Segundo CALLISTER (2002), o compdsito € um
material multifasico que exibe uma proporcdo das propriedades das suas fases
constituintes. Ele é artificialmente fabricado, com as suas fases constituintes
quimicamente diferentes e separado por uma interface distinta.

CHAWLA (1997) apresenta um conceito mais amplo salientando que os

materiais compdésitos satisfazem as seguintes condicdes:

1. Sao fabricados;

2. Consistem de dois ou mais materiais distintos fisica ou quimicamente,
convenientemente arranjados ou distribuidos em fases, com uma interface de
separacgao;

3. Possuem caracteristicas que ndao podem ser retratadas por nenhum dos

componentes em separado.

O desenvolvimento dos compdsitos possibilita obter uma combinagao Unica de
propriedades num material. Essas propriedades podem variar continuamente de
acordo com seus componentes e com a quantidade individual de cada componente,
resultando algumas vezes em propriedades fisicas com valores que ndo sao
intermediarios aos valores dos componentes isolados (CHOU, 1993).

Muitos compésitos sdo formados por duas fases: uma fase chamada matriz
que é continua e envolve a outra fase chamada dispersa. Além das propriedades das
fases constituintes e de suas quantidades relativas, as propriedades dos compésitos
dependem também da geometria da fase dispersa. Entende-se por geometria da fase
dispersa o formato, o tamanho, a distribuicao e a orientacdo da mesma (CALLISTER,
2002).



Uma forma simples de classificar os materiais compésitos divide-os em trés
categorias principais: os reforcados por particulas; os reforcados com fibras e os
compositos estruturais (Figura 1). A principal diferenca entre estes tipos de compdésito
esta na fase dispersa, sendo que uma é particula e a outra é fibra. A particula tende a
ser equivalente em suas dimensdes, ndo possuindo nenhum eixo predominante. As
fibras possuem uma razdo elevada entre o seu comprimento e o seu didmetro
(CALLISTER, 2002).

COBIPOSITON

BEFORCATHIS POR PARTICULAS  REFORCADOS POR FIBRA F&TRUTURATS
PARTICULAS REFORCADOS CONTINUG  DESCONTINUG LAMINADOS PAINEIS L
GRANDES POR (ALTNHAD ) {CTRTON SANDULCHE
DISFERAAC
|

ALTNHATH ORIENTADO
ALFATORIANFTE

Figura 1 — Esquema de classificagao para os compaésitos (CALLISTER, 2002).

2.1.1 — Matriz

A fase matriz pode ser formada por metais, ceramicas ou polimeros, a
depender da aplicagao a que se destina o compdsito especifico. Ela envolve a fase de
reforco formando uma unidade estrutural, transfere e distribui a carga aplicada as
fiboras e contribui com algumas propriedades essenciais como a ductilidade e
tenacidade (GIBSON, 1994). Além disso, a matriz desempenha fungbes no material
composito como proteger a fase de reforco ou dispersa contra danos externos
superficiais e prevenir a propagacao de trincas frageis entre as fibras ou particulas, ja
gue separa umas das outras em virtude da sua baixa viscosidade e alta flexibilidade
(CALLISTER, 2002).



Para que o composito tenha pleno funcionamento, a matriz e a fase dispersa
devem estar intimamente ligadas pela sua interface, seja quimica ou fisicamente. Uma
interface adesiva forte entre a matriz e a fase dispersa é desejavel para que a
transferéncia de tensdo de uma matriz fraca para o reforco mais forte seja
maximizada. Além disso, deve existir compatibilidade quimica entre estas duas fases
para que nao ocorram reacgdes indesejaveis na interface (GIBSON, 1994).

Apesar de qualquer material poder ser utilizado como matriz, em geral nos
compdésitos modernos, os polimeros sao os mais empregados (GIBSON, 1994). Para
CHAWLA (1997), os polimeros sdo materiais estruturalmente muito mais complexos
que os metais ou as ceramicas e, normalmente, sdo mais baratos e faceis de
processar. No entanto, apresentam baixa resisténcia mecanica e baixo médulo de
elasticidade, além de néo serem indicados para o uso a altas temperaturas.

Os polimeros sao estruturalmente moléculas gigantes em forma de cadeia
(macromoléculas) constituidas por atomos de carbono ligados covalentemente
formando o corpo da cadeia. Como as ligagbes intramoleculares séo
predominantemente covalentes, os polimeros sdo fracos condutores de calor e
eletricidade, porém sdo quimicamente mais resistentes que os metais (CALLISTER,
2002).

2.1.2 — Fase Dispersa

Como ja visto, os materiais compositos podem ser classificados em trés
categorias principais: reforcado por particulas, reforcados por fibras ou compdsitos
estruturais. Os compositos abordados neste estudo sao os reforgados por particulas.

A fase dispersa em forma de particula ndo é usada apenas para melhorar as
propriedades mecanicas dos compdsitos, mas também por uma variedade de razdes
como redugdo do peso, reducao do custo e prevengdo da degradagdo por raios
ultravioleta (GIBSON, 1994).

Os compdsitos reforgados por particulas sao subdivididos em compésitos com
particulas grandes e compositos reforcados por dispersdo. Essas duas classes de
composito diferem no mecanismo de reforco ou aumento da resisténcia (CALLISTER,
2002).



Nos compésitos reforcados por particulas grandes a interagdo matriz/particula
nao pode ser tratada do ponto de vista atbmico ou molecular. As particulas “grandes”
podem ter varias geometrias, porém devem possuir dimensdes similares em todas as
direcoes. Para que corra um reforco eficaz, as particulas devem ser pequenas e
devem estar distribuidas ao longo de toda matriz. Para maioria desses compdésitos a
fase particulada € mais dura e mais rigida, restringindo o movimento da matriz
circunvizinhanga a particula, e sdo responsaveis por suportar uma fracdo da carga
(CALLISTER, 2002).

Nos compositos reforgados por dispersdo, as particulas sdo, em geral, muito
menores com diametros entre 0,01um e 0,1um (10 e 100nm). A interacdo particula-
matriz, que leva ao aumento da resisténcia, ocorre no nivel atbmico ou molecular.
Enquanto a matriz suporta a maior parte da carga que é aplicada, as pequenas
particulas dispersas restringem a deformagao plastica de modo que o limite de
escoamento e o limite de resisténcia a tracdo bem como a dureza sdo melhorados
(CALLISTER, 2002).

2.2 — Compdésitos Odontologicos

Os conceitos estéticos tém particular importdncia na direcdo do
desenvolvimento de materiais dentarios nos ultimos anos. Cada vez mais dentistas e
pacientes buscam materiais restauradores que possam substituir amalgamas e outros
metais enquanto mantém a cor e o brilho tdo proximo quanto possivel dos dentes
naturais. Isso levou ao uso e crescente desenvolvimento dos compdésitos poliméricos
em odontologia (OREFICE et al., 2003).

A criagcado de compdsitos, com a incorporagao de particulas de carga, inertes,
as resinas acrilicas a base de polimetacrilato de metila (PMMA), reduziu o problema
da contracdo de polimerizagado, da expansao térmica e da resisténcia ao desgaste das
primeiras resinas restauradoras utilizadas em odontologia. Porém, estes compdésitos
nao foram bem sucedidos devido, em parte, a auséncia de uniao entre as particulas de
carga e o polimero formado. O desenvolvimento de um novo tipo de compdsito
odontolégico por L. Bowen (1962), com o uso de bisfenol A-glicidil metacrilato (bis-
GMA) e um agente de ligagdo composto por um silano organico para unir as particulas
de carga a matriz resinosa, gerou um avanco significativo na utilizacdo de compdésitos
em odontologia (BOWEN, 1962; BARATIERI, 1992).



A evolugéo desse composito resultou em materiais com maior resisténcia ao
desgaste e a fratura, com combinacgbes aceitaveis de cor, além de alto polimento e
brilho. Associado a isso, a utilizacdo do condicionamento acido proposto por
Buonocore e de adesivos possibilitou a eliminagdo das retencbes tradicionais,
favorecendo preparos dentarios menos invasivos (BARATIERI, 1992).

Os compositos odontolégicos poliméricos atuais ainda sado baseados na
formulacdo de Bowen, com algumas modificacoes. Eles sdo formados por trés
componentes estruturais: a matriz resinosa plastica que forma uma fase continua e se
une as particulas de carga; a carga em forma de particulas e/ou fibras que se
encontram dispersas na matriz; um agente de unido que promove a adesao entre a
carga e a matriz resinosa (ASMESSEN & PEUTZFELDT, 1998; ANUSAVICE, 2005).

2.2.1 — Analise dos Constituintes

Matriz Resinosa

Em geral, a matriz resinosa dos compdésitos poliméricos odontoloégicos é uma
mistura de mon6meros dimetacrilatos aromaticos e/ou alifaticos como o bisfenol A-
glicidil metacrilato (bis-GMA), o trietilenoglicol dimetacrilato (TEG-DMA) e o uretano
dimetacrilato (UDMA) que vao estabelecer ligagbes cruzadas no momento da
polimerizagao, conferindo resisténcia ao material (PALIN, 2003). Os monémeros sao
compostos quimicos susceptiveis de reagir para formar polimeros (Figura 2).
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Figura 2: Monémeros utilizados em compésitos odontolégicos (3M ESPE,
2008)

A resina bis-GMA foi um dos primeiros metacrilatos multifuncionais utilizados
em odontologia. Ela € um éster aromatico de um dimetacrilato, sintetizado a partir de
uma resina epoxi (etileno glicol do bis-fenol A) e metacrilato de metila. Em virtude do
bis-GMA possuir dois grupos hidroxila (~OH) que formam liga¢des de hidrogénio entre
os monbémeros, este material é extremamente viscoso e de dificil mistura e
manipulacdo. Além disso, o nucleo rigido de grupamentos aromaticos restringe a
capacidade rotacional da molécula durante a polimerizagdo, dificultando sua
participagao eficientemente no processo de polimerizagdo (ANUSAVICE, 2005).

O trietilenoglicol dimetacrilato (TEGDMA) € um dimetacrilato, de baixa
viscosidade, utilizado como diluente do Bis-GMA. No entanto, seu baixo peso
molecular provoca maior contracdo de polimerizacdo no material, devido ao aumento
do numero de duplas ligagbes carbono (C=C) e, além disso, um aumento no grau de
conversao (ASMUSSEN & PEUTZFELDT, 1998; PALIN et al., 2003).



O uretano dimetacrilato (UDMA) é comumente utilizado para substituir o Bis-
GMA ou para complementar a composi¢cdo da matriz polimérica. O UDMA pode ser
descrito como qualquer cadeia de monémeros que contenha um ou mais grupos
uretano e dois grupos metacrilato finais. A estrutura da espinha dorsal flexivel do
UDMA reduz a viscosidade e aumenta o grau de conversao em varias combinagdes de
resina de dimetacrilato que tém sido pesquisadas (ANUSAVICE, 2005).

Atualmente, uma variedade de monémeros multifuncionais vem sendo
incorporada nas matrizes dos compésitos como o hidroxietil metacrilato (HEMA),
metacriloxietilfenil ou 4-metacriloxietil-trimetilico anidro (4-META) e organofosfatos,
como o acido fosférico 10-metacriloiloxidecametileno (MDP). O Bis-EMA (Bisfenol A
polietileno glicol dieter dimetacrilato) vem substituindo em grande parte o TEGDMA por
possuir maior peso molecular e reduzir a contracao de polimerizagao (CHAIN, 2001;
CRAIG & POWERS, 2004; ANUSAVICE, 2005). Diferentes monémeros podem ser
combinados a fim de produzir uma matriz resinosa com propriedades mecanicas que
atendam as necessidades especificas ao qual o compoésito sera aplicado (ASMUSSEN
& PEUTZFELDT, 1998).

Particulas de Carga

A incorporagdo de particulas de carga na matriz resinosa tem como objetivo
principal fortalecer o compdésito e reduzir a quantidade de matriz resinosa. De modo
geral, propriedades como resisténcia flexural ou resisténcia compressiva, resisténcia
ao desgaste, dureza e modulo de elasticidade melhoram com o aumento do contetido
volumétrico de particulas. Além disso, a incorporagdo de particulas inorganicas reduz
a contragdo de polimerizagdo, a expansao e contragado térmicas. Essas melhorias
somente sdo alcangadas quando as particulas de carga encontram-se fortemente
unidas a matriz. (ANUSAVICE, 2005; BAROUDI, 2007)

A carga de reforgo, normalmente de vidro ou silica coloidal, contribui para o
aumento da resisténcia marginal, entretanto também aumenta a viscosidade do
compésito, reduzindo o escoamento e elevando a espessura da pelicula (BOTTINO,
2001). As particulas de carga sao geralmente produzidas por moagem do quartzo ou
vidro gerando particulas com tamanhos de 0,1 a 100um (MASOURAS, 2008;
ANUSAVICE, 2005).



Nos compositos restauradores poliméricos cada vez mais sdo incorporadas
nanoparticulas (5-100nm). Essas particulas submicrométricas de tamanho coloidal
(~0,04um) sao obtidas por processo pirolitico ou de precipitagéo (silica coloidal). Como
resultado obtém-se materiais com propriedades mecénicas, elétricas, 6ticas e térmicas
Unicas que sao induzidas pela presenga fisica das nanoparticulas, pela interagao
dessas particulas com a matriz polimérica e pelo seu estado de dispersdo. Essas
melhorias podem ser alcancadas mesmo com uma concentragéo relativamente baixa
da fase dispersa, beneficiando tanto as propriedades mecéanicas quanto a
processabilidade e a aparéncia do produto final. No entanto, particulas muito
pequenas tendem a se aglomerar e formar agregados de aproximadamente 0,04-
0,4um (SHI et al., 2004).

Atualmente, os compoésitos odontolégicos mais utilizados sao os chamados
microhibridos e nanohibridos, que possuem, geralmente, distribuicido bimodal de
particulas, variando entre 5 a 100nm e 1 a 2,5um respectivamente, somando por volta
de 70% em peso do total do compédsito. No total, as particulas de carga inorganica
respondem por 30-70% em volume ou 50-85% em peso de um compdsito. A fragcao de
compactagéo tedrica maxima para estruturas altamente compactadas € de 74% em
volume (ANUSAVICE, 2005).

Para a caracterizagdo dos compositos, um dado importante é a proporgao das
duas fases matriz/particula. A maioria dos fabricantes de compésitos odontolégicos
fornece a porcentagem em peso das particulas. Este dado nédo é tao preciso, pois
existem particulas de diversas composicdes, que apresentam densidades distintas, as
quais variam de material para material. Por esta razdo, a informagéo ideal é a
porcentagem volumétrica dos componentes do composito (JONES, 1998).

A fracdo volumétrica das fases é apenas um dos fatores que afetam as
propriedades do compoésito. O tipo, forma, distribuicdo dos tamanhos, indice de
refracdo, radiopacidade e dureza das particulas de carga, assim como a adesao
eficiente da particula a matriz resinosa determinam as propriedades e as aplicacdes
clinicas desses compésitos (MASOURAS, 2008).

A classificacdo mais usada para os compoésitos odontolégicos é baseada no
tamanho médio das particulas de carga encontradas em maior niumero (Tabela 1)
(MANHART et al., 2000; CONCEICAQ et al., 2002; ANUSAVICE, 2005).
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Tabela 1: Classificacao dos compésitos odontoldgicos (ANUSAVICE, 2005).

Categoria Média do Tamanho das Particulas (um)
Compdésito tradicional 8,0 — 12 podendo chegar a 50
Particulas de cargas pequenas (finas) 0.5-1.0
Microparticulas 0.04-0.4
Compésito Hibrido 0.06e0.6-1.0

Agente de Uniao

A utilizagdo de um agente de unido é essencial para que as particulas de carga
sejam ligadas a matriz resinosa. Isso permite que a matriz polimérica mais flexivel
transfira as tensdes para as particulas de carga de maior médulo de elasticidade (mais
resistente). Organosilanos como o y-metacriloxipropil trimetoxisilano sdo os materiais
mais comumente utilizados como agentes de unido. A molécula do silano é formada
por um atomo de silicio no centro contendo um grupo funcional orgéanico (ex: vinil
amino, cloro, etc.) e um segundo grupo funcional (metoxi, etoxi, etc.). Em presenca de
agua os grupamentos metoxi (OCH;) sao hidrolisados e se unem as particulas de
carga; estas particulas tornam-se reativas e podem ligar as particulas de carga a
matriz resinosa por copolimerizagao (Figura 3) (ANUSAVICE, 2005).
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Figura 3: Esquema de ligacdo da molécula do silano (POWER CHEMICAL
CORPORATION, 2008).
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Além dos componentes estruturais, varias substancias sao incorporadas aos
compositos odontoldégicos para melhorar sua eficacia e durabilidade. Pequenas
quantidades de aditivos melhoram a estabilidade de cor, inibidores como a
hidroquinona previnem a polimerizagdo prematura do material e pigmentos conferem
as diversas matizes de cor dos dentes. Tem-se também um sistema iniciador/ativador
para promover a polimeriza¢ao do polimero (CHAIN, 2001; ANUSAVICE, 1998).

2.2.2 — Processo de Polimerizacao

A formacao da matriz polimérica, com moléculas de alto peso molecular, ocorre
pelo processo de polimerizagdo. Essa é uma reacao intermolecular repetitiva na qual
unidades de um composto quimico de baixo peso molecular (monémero) sao ligadas
covalentemente e convertidas em cadeias de polimeros (CHAWLA, 1997;
ANUSAVICE, 1998; MANO, 1999).

Durante a polimerizagcdo, as duplas ligacoes alifaticas (C=C) existentes nos
mondmeros sao convertidas para ligacdes simples (C—C) resultando na formacéao das
cadeias poliméricas. Nos compoésitos odontolégicos esse processo ocorre através de
uma reacgao de adicao iniciada por radicais livres, ou seja, 0s monémeros necessitam
de um agente iniciador (radical livre ou ion) para que seja criado um centro ativo que
vai adicionando, rapida e sucessivamente, outras moléculas de monémero.

O radical livre com seu elétron ndo emparelhado, ao encontrar 0 monémero
com uma dupla ligagéo de alta densidade de elétrons, extrai um elétron e liga-se ao
elétron Re para formar uma ligacao entre o radical e a molécula do monbémero,
deixando o outro elétron da ligacdo dupla livre desemparelhado para o surgimento de
uma cadeia em crescimento com o centro ativo em uma de suas extremidades. Esse
tipo de reagédo se inicia em varios locais da matriz organica, havendo numerosas
cadeias poliméricas se formando simultaneamente. A presenga de no minimo uma
dupla ligacdo no monémero e uma boa fonte de radicais livres é essencial para que a
polimerizagao por adi¢cdo ocorra (ANUSAVICE, 1998; MANO, 1999; CANEVAROLO Jr.
2002).
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Com a propagacao da polimerizagdo, ocorre um empacotamento das
moléculas, as cadeias moleculares tornam-se maiores, as liga¢des cruzadas comegam
a predominar e o material atinge o ponto de gel, a partir do qual a mobilidade das
cadeias é bastante reduzida. Por fim, alguns monémeros permanecem nao reagidos
ou com algumas ligacdes ndo reagidas, a viscosidade da mistura aumenta e a reacao
entra no estagio final quando alcanga seu maior modulo de elasticidade e o material
torna-se rigido (PALIN et al. 2003, POSKUS, 2003).

E importante ressaltar que a estrutura molecular da matriz polimérica formada é
capaz de apresentar configuragbes e conformagbes diversas. O comprimento, a
extensdo das ramificagbes e das ligagées cruzadas, bem como a organizagdo das
cadeias sao caracteristicas fundamentais que determinam suas propriedades (MANO,
1999; ANUSAVICE, 2005). A formacao de polimeros com uma alta densidade de
ligagdes cruzadas resulta numa matriz com um numero suficiente de pontes entre as
diversas cadeias formando uma rede tridimensional que aumenta a rigidez, a
resisténcia a deformagédo, ao amolecimento e a degradagao por calor ou solventes,
além de diminuir a sorcdo de agua e a solubilidade (ANUSAVICE, 2005; LI et al.,
2009).

Para a formagdo dos radicais livres, os compoésitos odontolégicos sao
comumente ativados por fontes de energia quimica ou pela luz. A ativacdo quimica
consiste em pelo menos dois componentes, uma pasta base e uma pasta catalisadora,
que quando misturados reagem e geram radicais livres. Esses componentes devem
ser mantidos separados uns dos outros sendo o sistema ativador-iniciador mais
utilizado constituido por uma amina terciaria aromatica e o peroxido de benzoila,
respectivamente. As aminas formam um complexo com o peroxido de benzoila, que
reduz a energia térmica necessaria para quebrar o iniciador em radicais livres na
temperatura ambiente (ANUSAVICE, 2005).

Na ativagdo por luz, fétons de uma fonte de luz produzem um estado de
excitagdo no fotoiniciador que produz uma concentracao critica de radicais livres que,
por sua vez, desencadeiam o processo de polimerizagao por adi¢ao. A canforoquinona
(CQ) é o fotoiniciador comumente utilizado nos compdésitos odontoldgicos e € ativada
na presenca da luz com comprimento de onda em torno de 470nm, sendo levada a um
estado de excitagao triplet. Neste estado, a CQ interage com duas moléculas da amina
terciaria, formando um complexo foto-excitado que, em seguida, remove um préton de
cada molécula de amina e se quebra em radicais livres (POSKUS, 2003; ANUSAVICE,
2005; NEUMANN et al., 2005).
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Diferentes tipos de fotoiniciadores tém sido acrescentados a matriz orgéanica
dos compdsitos poliméricos odontolégicos para aturem sozinhos ou em sinergismo
com a CQ. Dentre eles estao os derivados de 6xido de acilfosfino (MAPO ou éxido de
monoacilfosfina e BAPO ou 6xido de bis-acilfosfina) e de o-diquetona (PPD ou
fenilpropanediona). Diferentemente da CQ o pico de absor¢éao desses componentes
esta proximo da regido ultravioleta (UVA) e se estende ligeiramente para a regido da
luz visivel.

Um aumento no grau de conversdao € observado com a associagao de
diferentes fotoiniciadores a canforoquinona do que quando utilizados isoladamente,
sendo esse aumento atribuido a maior faixa espectral de absor¢ao da luz conseguida
(NEUMANN et al, 2005; PRICE & FELIX, 2009).

Para produzir a quantidade radicais livres necessaria para uma polimerizagao
adequada além de fornecer suficiente densidade de energia (Joules) é importante que
essa energia esteja num comprimento de onda adequado para excitar o fotoiniciador
(PRICE & FELIX, 2009). O namero e a reatividade dos radicais iniciadores modulam a
cinética da polimerizagdo e o grau de conversao final dos polimeros. Se um numero
suficiente de moléculas de fotoiniciador nao for levado ao estado “triplet’, a resina nao
sera adequadamente polimerizada. Portanto, a densidade de energia utilizada para a
polimerizagdo pode afetar a extensdo e velocidade da reagdo de polimerizagéo,
estando a criagdo dos radicais livres diretamente relacionada com o comprimento de
onda, poténcia e o tempo de exposi¢ao a luz, o angulo de iluminacéo e a distancia da
fonte de luz (POSKUS, 2003; ANUSAVICE, 2005).

Para quantificar a eficiéncia da polimerizacdo pode-se utilizar o grau de
conversao ou grau de polimerizacdo que estima, de forma porcentual, o0 quanto de
mondmero € convertido em polimero, através da determinacdo de grupos metacrilato
nao reagidos antes e depois da polimerizagdo. O grau de conversao polimérica € um
fator importante que influencia as propriedades fisicas dos compdsitos odontolégicos,
como desgaste, dureza, resisténcia a flexdo, compressdo e outras. Geralmente,
quanto maior o grau de polimerizacdo melhores sdo as propriedades do material
(ANUSAVICE, 2005; TEIXEIRA et al. 2008, LI et al., 2009).

O grau de conversao tipico para as resinas compdsitas a base de Bis-GMA é
de 50 a 70% e depende de varios fatores como a composicao da matriz resinosa; tipo,
tamanho e quantidade de particula de reforgo; transmissao de luz através do material;
a concentracdo de iniciadores e inibidores; intensidade e tipo da lampada
fotopolimerizadora, assim como pela interposicdo de qualquer estrutura entre a
lampada e o dente e a p6s-cura (PALIN et al., 2003, CRAIG & POWERS, 2004; OBICI
et al. 2006; MENG, 2008).
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O grau de polimerizacdo de um compdsito polimérico odontoldégico pode ser
estudado por métodos indiretos através de propriedades mecéanicas como dureza e
resisténcia a flexao ou através de métodos diretos que sdo mais sensiveis como a
espectroscopia infravermelho (FT-IR) e o Raman que se baseiam nas vibracdes
moleculares (TEIXEIRA et al., 2008, ARRAIS et al., 2009).

2.3 — Cimentos Resinosos

Os compésitos poliméricos odontolégicos também s&o utilizados como
cimentos para fixagao de restauragdes indiretas em metal, compdésito ou ceramica. Os
cimentos resinosos tém composicdo semelhante a das resinas compositas
restauradoras, ou seja, uma matriz resinosa com particulas de carga inorganica
tratadas com silano. Eles diferem dos compositos restauradores, sobretudo pelo
menor contetdo de carga e pela menor viscosidade. A principal fungéo da cimentacao
€ promover retencao, selamento do espaco entre a restauragéo e o dente e favorecer
adequadas propriedades Oticas especialmente para restauragbes ceramicas e
compoésitas (ANUSAVICE, 2005; EDELHOFF & OZCAN, 2007).

Os cimentos resinosos sao largamente empregados em fungdo da
possibilidade de serem aderidos a varios substratos como dentina e esmalte, através
da associacdo com os sistemas adesivos, e unir-se quimicamente aos materiais
restauradores compositos € a porcelana silanizada (BOTTINO, 2001; ANUSAVICE,
2005; CONCEICAO et al., 2007). Outras vantagens de sua utilizacdo é que eles sao
praticamente insoluveis nos fluidos bucais, possuem adequada radiopacidade, boa
resisténcia flexural e apresentam diferentes opgdes de cores que maximizam a
obtengdo de um resultado estético mais favoravel (ATTAR et al., 2003; CONCEICAO
et al., 2007).
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A fim de acompanhar os diversos cimentos produzidos e a sua aplicabilidade,

varias classificagbes tém sido propostas. Segundo CONCEICAO et al. (2007), os

cimentos resinosos podem ser classificados de acordo com o tamanho das particulas

inorganicas em cimento resinosos microparticulado ou em cimento resinosos micro-

hibridos.

Cimentos resinosos  microparticulados: apresentam  particulas
inorganicas com tamanho médio de 0,04um e percentual inorganico de

aproximadamente 46-48% em volume.

Cimentos resinosos micro-hibridos: constituidos por particulas com
tamanho médio de 0,04um e por particulas inorganicas maiores. O
tamanho da carga inorgéanica varia de 0,6 a 2,4um e percentual em

torno de 52-60% em volume.

Os cimentos resinosos podem ser classificados ainda em convencionais ou em

cimentos resinosos auto-adesivos ou auto-condicionantes (CONCEICAQ et al., 2007).

Cimentos resinosos convencionais: representam a maioria dos cimentos
resinosos que requerem o condicionamento &cido da dentina e uso de

um sistema adesivo para promover a adesao a estrutura dentaria;

Cimentos resinosos auto-adesivos ou auto-condicionantes: combinam,
na sua formulagdo, componentes do cimento de iondémero de vidro e do
cimento resinoso convencional para obter unido quimica ao substrato
dentario, eliminando a necessidade do tratamento prévio da dentina e

do uso de um sistema adesivo.

O emprego dos cimentos auto-adesivos simplifica o procedimento de

cimentagao, tornando a técnica menos sensivel do que quando os sistemas de trés

passos sao utilizados (CANTORO et al., 2008). Algumas limitagbes quanto ao

potencial de adesdo desses materiais ao esmalte e a dentina tem surgido. Em

avaliagdo morfoldgica realizada por MUNCK et al. (2004) foi constatado que o RelyX

Unicem interage apenas superficialmente com o esmalte e com a dentina. Além disso,

deve sempre ser aplicada alguma pressao para assegurar que o cimento, que possuli

uma viscosidade relativamente alta, se adapte intimamente as paredes da cavidade.
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Em estudo realizado por CANTORO et al. (2008) foi observado um
enfraquecimento no potencial adesivo dos cimentos auto-adesivo RelyX Unicem e no
cimento auto-condicionante PanaviaF 2.0 quando sua temperatura antes da
polimerizagéo era de 4°C. Isto foi atribuido & maior viscosidade e baixa conversédo do
mondémero que pode limitar sua profundidade de penetracdo na dentina resultando
numa interagdo apenas superficial. Aléem disso, a diminuicdo da viscosidade pela
redugéo do conteudo de carga do cimento pode afetar suas propriedades mecanicas.

Uma das classificacbes mais difundidas é a utilizada pela ISO 4049 que

classifica os cimentos resinosos em:

e C(Classe | ou quimicamente ativados;
e C(Classe Il ou fotopolimerizados;

e C(Classe lll ou de ativagao dupla (dual).

Os cimentos resinosos quimicamente ativados sao utilizados para cimentacao
de restauracbées que impedem parcial ou totalmente a passagem da luz, ja que nao
necessitam da mesma para desencadear a sua polimerizagéo. Eles sao tipicamente
sistemas de duas pastas que quando misturadas, reagem formando os radicais livres
e iniciando a reagao de polimerizagcao (ANUSAVICE, 2005). Esses cimentos tém longo
periodo de cura e um tempo de trabalho de dificil controle para o profissional assentar
e remover os excessos do cimento (CRAIG & POWERS, 2004; CONCEICAO et al.,
2007). A grande desvantagem desse sistema é a incorporacdo de bolhas de ar
durante a manipulacdo das pastas, que enfraquece a estrutura e apreende oxigénio
que inibe a polimerizagdo e podem deteriorar suas propriedades (HOFMANN et al.,
2001; LEE et al., 2008).

Os cimentos fotopolimerizados sao apresentados sob a forma de uma pasta
Unica com o sistema de iniciagdo composto por um fotoiniciador (canforoquinona) e
uma amina iniciadora. Os sistemas fotoativados possibilitam uma facil manipulagao e
possuem um tempo de trabalho bastante longo, pois a polimerizacdo que s6 se inicia
com a exposicao do material a luz azul comprimento de onda em torno de 470nm.
Porém, a estrutura do material restaurador pode atenuar a passagem da luz, nao
ocorrendo a polimerizagdo completa do cimento (HOFMANN et al, 2001;
CONCEICAO et al., 2007). O tempo necessario de exposi¢ao & luz para polimerizar o
cimento resinoso depende da intensidade da luz transmitida através da restauragéo e
da camada de cimento, porém o tempo de exposi¢cdo nunca deve ser menor que 40s
(ANUSAVICE, 2005).
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Os cimentos resinosos de presa dual sdo sistemas de dois componentes que
conciliam as caracteristicas favoraveis dos cimentos quimicamente ativados e dos
fotoativados. Eles oferecem um melhor controle do procedimento de cimentagédo e
também a polimerizacdo em areas em que a luz ndo consegue penetrar (BRAGA et
al., 2002; LEE et al., 2008). A reacao de polimerizacédo deste tipo de cimento resinoso
inicia-se imediatamente com a mistura das pastas base e catalisadora; com a
fotoativacdo ha uma conversdo maior dos monémeros em polimero (CONCEICAOQ et
al., 2007). A estabilidade de cor dos cimentos é um fator que deve ser considerado ja
que a amina presente nos cimentos duais pode levar a modificagdo cromatica ao longo
do tempo, o0 que ja ndo acontece com os cimentos fotoativados.

De acordo com TANOUE et al. (2003), o0 modo de polimerizagdo dos cimentos
duais pode afetar suas propriedades como a absor¢cao de agua, a solubilidade e a
estabilidade de cor; esse efeito pode ser variavel de um material para outro. Os
cimentos polimerizados sem a exposi¢ao a luz mostraram uma mudanga na coloragao
mais severa que os cimentos polimerizados no modo dual; nenhuma relagcdo entre
modo de cura e absor¢ao de agua foi evidente; os resultados de solubilidade foram
claramente relacionados ao modo de cura, sendo que os cimentos polimerizados no
modo dual apresentaram valores mais baixos de solubilidade que quando apenas
guimicamente ativados. O efeito da fotopolimerizacdo na estabilidade de cor dos
cimentos duais ficou evidente apds 24 semanas, ndo sendo a alteragéo de cor visivel
em periodos curtos como 1 semana.

A adequada polimerizagdo do cimento resinoso, com um elevado grau de
conversao, é um fator fundamental para obtencao de propriedades mecéanicas étimas
e de um desempenho clinico satisfatério (FERRANCE et al., 1997; BRAGA et al.,
2002). Nos cimentos duais é esperado que a polimerizagdo em areas profundas ou
onde a luz ndo consegue penetrar, devido a maior espessura do material restaurador,
seja promovida pela por¢do quimicamente ativada do cimento (HOFMANN et al., 2001;
MENG et al., 2008).

No entanto, como a quantidade dos componentes auto- e foto-polimerizavel
dos seus cimentos duais é determinada pelo fabricante do produto, diferengas na
cinética de polimerizacdo dos cimentos duais (grau de conversdao e razao de
polimerizagdo maxima) tém sido encontradas ao utilizar a autopolimerizacdo em
diferentes produtos (ARRAIS et al., 2009). Estudos mostraram (EL-BADRAWY & EL-
MOWAFY, 1995, BRAGA et al., 2002; ARRAIS et al., 2008 LEE et al. 2008; MENG et
al., 2008; ARRAIS et al.,, 2009) que a porgcédo quimica sozinha néo é suficiente para
garantir elevado grau de conversdo do cimento resinoso dual, sendo necessaria a

fotoativagéo de cimentos duais para obter melhor grau de conversao.
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Adicionalmente, o material restaurador a ser cimentado provoca atenuagéao da
intensidade da luz fotopolimerizadora, podendo levar a um menor grau de conversao
do cimento compésito (LEE & UM, 2001; LEE et al., 2008; MENG et al., 2008).

A dureza de cimentos duais ativados quimicamente ou com ativacao dupla
(quimica e foto) pode variar largamente, dependendo de como esses cimentos foram
formulados. Se o componente quimico for suficiente, a polimerizagdo sera efetiva
mesmo em areas onde a luz ndo consegue alcangar (EL-BADRAWY & EL-MOWAFY,
1995; HOFMANN et al., 2001). ARRAIS et al. (2008) afirmaram que apesar da
atenuacao da luz de 92% produzida por discos de compésito pré-polimerizados néo foi
constatada diferenga no grau de conversao para a maioria dos cimentos de quarta
geragdo combinados com seus agentes adesivos quando comparados com os valores
dos grupos de irradiacao direta.

Em 1995, EL-BADRAWY e EL-MOWAFY avaliaram a dureza de sete cimentos
resinosos comerciais, ativados no modo quimico ou no modo dual, sendo a medida
feita em intervalos de t1hora, 1 dia e 1 semana. Avaliaram também o efeito da
espessura da inlay ceramica ou de compdsito de 1 até 6 mm na dureza de cimentos
polimerizados no modo dual. Os resultados indicaram que quando os cimentos eram
polimerizados apenas quimicamente apresentavam valores de dureza mais baixos que
quando polimerizados no modo dual. Foram observados dois padrdes distintos para os
cimentos estudados: no primeiro, um relativo alto grau de dureza foi alcancado pelas
amostras polimerizadas quimicamente com reducédo da dureza em uma semana, que
alcangou 2-6% comparada as amostras polimerizadas no modo dual; no segundo,
observou-se uma relativamente baixa dureza das amostras polimerizadas
quimicamente, equivalente a 25% ou menos da dureza das amostras polimerizadas no
modo dual no intervalo de 1 semana. Essa diferenca foi atribuida as diferencas na
composicao dos cimentos e a proporgao de ativadores quimicos. Em relacdo a
interposicdo da inlay, os mesmos padrées de dureza foram observados, sendo
constatada também diminuicdo da dureza com o aumento da espessura da
restauragao.

HOFMANN et al. (2001) investigaram a eficiéncia da ativagdo quimica de
cimentos resinosos duais comparando-a com a ativagdo dual e com a fotoativagdo. A
polimerizagdo foi avaliada indiretamente atraves da resisténcia flexural e médulo de
elasticidade (seguindo as normas da ISO 4049) e pela dureza superficial Vickers. Os
cimentos avaliados foram: Variolink Il, Cerec Vita DuoCement, SonoCem e Nexus,
com polimerizagdo dual, e o Panavia 21 autopolimerizavel. Os cimentos duais foram
polimerizados nos seguintes modos: ativacdo quimica; ativagdo quimica mais

irradiacao direta da luz; ativacao quimica mais irradiagdo da luz através de 2,5mm de
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vitroceramica; fotopolimerizacdo direta, fotopolimerizacdo através de 2,5mm de
vitroceramica. Os resultados mostram que para todos os materiais e parametros a
polimerizacdo dual produziu melhores propriedades mecéanicas que a
fotopolimerizacdo sozinha. A presenga da vitroceramica entre a fonte de luz e o
cimento resultou na reducdo dos valores para maioria dos parametros e materiais
estudados. Com a auto-polimerizagédo a resisténcia flexural foi de 68,9-85.9%, o
modulo de 59,2-945% e a dureza Vickers de 86,1-101,4% dos valores
correspondentes obtidos pelo modo de polimerizagdo dual com irradiagéo direta.

LEE & UM (2001) usando andlise térmica, andlise termogravimétrica e
calorimetria diferencial de varredura (DSC) mostraram que a velocidade de cura pela
exposicao a luz foi 5 a 20 vezes mais rapida que a cura quimica em cimentos
resinosos duais. A espessura dos discos ceramicos interpostos entre o cimento
resinoso e a fonte de luz reduziu a taxa de polimerizagdo. Além de que, os cimentos
resinosos diferiram na sua sensibilidade para a cura quimica ou foto.

BRAGA et al (2002) avaliaram a dureza, a resisténcia flexural e o médulo
flexural de quatro cimentos resinosos: um autopolimerizavel (C&B), um no modo dual
e autopolimerizavel (RelyX ARC), e dois cimentos nos modos dual, auto e
fotopolimerizavel (Enforce e Variolink 1l). Foram confeccionados corpos de prova e
com as dimensbdes de 10mm x 2mm x 1mm, que foi preenchido com o cimento e
recoberto por um espacador em compésito na cor A3. As amostras foram
polimerizadas na face superior com um fotopolimerizador de luz halégena por 60s e
armazenada em recipientes opacos a 37°C por 24h até realizagcdo do teste. Os
resultados mostraram que o RelyX ARC em modo dual apresentou maior valor de
resisténcia flexural que os outros grupos. RelyX ARC e Variolink Il dependem da foto-
ativagdo para alcancarem altos valores de dureza. Enforce mostrou dureza similar
para o modo de polimerizacdo dual e foto. Ndo foi encontrada correlagdo entre a
resisténcia flexural e a dureza, indicando que outros fatores além do grau de
conversao afetam a resisténcia flexural dos compoésitos. Nao foi encontrada diferenga

estatistica na resisténcia flexural dos diferentes grupos.
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LU et al. (2005) analisaram o influéncia de diferentes modos de polimerizagéo
nas propriedades flexurais de dez cimentos resinoso. Appeal, Calibra, lllusion, Lutec-It
e Variolik-Il foram testados no modo dual, auto e fotopolimerizavel; os cimentos Bistite-
[I-DC, Cement-1t-C&B, Clearfil-DC-Cement, Linkmax e Nexus2-Dual-Syring foram
testados no modo dual e autopolimerizavel. Foram confeccionados cinco corpos de
prova (2mmx2mmx25mm), para cada modo de polimerizagdo de cada cimento
estudado, que foram submetidos a ensaio de resisténcia a flexao a trés pontos, numa
velocidade de 0,5mm/min. O mais alto valor de resisténcia a flexao foi obtido pelo
cimento Nexus2-Dual-Syringue no modo de polimerizagdo dual (155MPa) e o mais
baixo valor foi do Bistite-ll-DC autopolimerizavel (56MPa) e do Appeal
fotopolimerizavel (63MPa). Os resultados mostraram que o modo de polimerizacao
influencia significativamente a resisténcia a flexdao e o médulo flexural, sendo esta
influéncia especifica para cada agente cimentante. Os cimentos compoésitos
polimerizados na forma dual tiveram resisténcia a flexao mais alta ou igual quando
comparada ao modo autopolimerizavel.

Utilizando teste de nanoindentacdo CEBALLOS et al. (2007) analisaram o
comportamento mecanico de cimentos resinosos para cimentacao de nucleos de fibra.
A influéncia do modo de polimerizacao (auto, foto e dual) foi estudado indicando que
cimentos quando fotopolimerizados exibiram alta dureza com marcante tendéncia a
falhas frageis. Os cimentos que foram quimicamente polimerizados apresentaram alta
capacidade de suportar deformacao apesar da dureza e mddulo de elasticidade
significantemente baixos. Os cimentos polimerizados na forma dual foram os que
apresentaram melhor combinacao de propriedades.

TANGO et al. (2007) avaliaram a dureza Knoop de cimentos resinosos
polimerizados de forma dual ou apenas fotopolimerizados diretamente ou através de
material restaurador ceramico ou compodsito com a utilizagdo de duas fontes de luz
polimerizadora (LED ou halégena). Foram observados diferentes comportamentos dos
cimentos para os diferentes materiais restauradores com as diferentes unidades de
fotoativagdo. Em geral, maiores valores de dureza foram alcangados para os cimentos
fotopolimerizados com o LED que para os cimentos fotopolimeridas com luz halégena.

Em estudo feito por ARRAIS et al. (2008) para avaliar o efeito do modo de
polimerizagdo nas caracteristicas de cimentos resinosos duais, foi constatado que o
modo de polimerizagdo interfere no grau de conversao, a depender do produto e do
periodo de avaliagdo. Todos 0s grupos exibiram maior grau de conversdo para
andlises feitas ap6s 10 min do que nas obtidas apdés 5mim da polimerizagdo. A
utilizagédo da fotopolimerizagéo direta de um dado sistema de cimentagdo resinoso

dual promove um maior grau de conversdao de que quando 0 mesmo sistema é
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deixado polimerizar apenas pelo modo quimico, sem a aplicagcdo da luz. O baixo
conteudo de material autopolimerizavel nos materiais de quinta geragéo ndo foi capaz
de compensar a diminuicdo na intensidade da luz provocada pelos discos de
composito.

LEE et al. (2008) investigaram o efeito da espessura de discos ceramicos (IPS
Empress Il) na contragéo de polimerizagdo e na velocidade de cura de seis cimentos
resinosos duais comerciais (RelyX ARC, Bistite Il, Duolink, Panavia F, Variolinkll e
Choice) em condicbes de polimerizagdo foto ou quimica. Os resultados obtidos
demonstraram que a intensidade da luz polimerizadora que atravessava os discos
ceramicos decresceu exponencialmente com o0 aumento da espessura dos mesmos. A
polimerizagdo quimica resultou em 0,07-0,66% a menos na contragdo de
polimerizagdo que o fotopolimerizavel. A velocidade de cura foi dependente do modo
de cura, da espessura da ceramica e da composigao do cimento resinoso. Os autores
concluiram que certos cimentos ndo polimerizam adequadamente na auséncia de luz
sendo, portanto a polimerizagdo adequada dos cimentos resinosos duais é dificilmente
alcancada pela polimerizagdo quimica sozinha. Neste estudo os cimentos resinosos
duais apresentam diferentes cinéticas de polimerizacdo dependendo das condi¢des de
polimerizacdo. Quando a espessura da ceramica € maior que 2 mm, a exposicao a luz
deve ser aumentada além da recomendada pelo fabricante.

MENG et al (2008) avaliaram a influéncia do aumento da espessura da
ceramica nas propriedades mecanicas (resisténcia flexural, médulo de elasticidade e
dureza Knoop) de trés cimentos resinosos duais. Amostras foram polimerizadas com
uma unidade de luz halégena, em cinco diferentes condi¢des de irradiagcdo e em trés
tempos de exposicdo de 40 segundos (irradiacdo direta; irradiagdo através da
cobertura com blocos de ceramica nas espessuras 1, 2 ou 3mm; sem irradiagao). Os
resultados mostraram que a resisténcia a flexdo decresceu com o aumento da
espessura da ceramica para os trés cimentos analisados. Para todos os cimentos
duais, os corpos de prova diretamente irradiados mostraram modulo de elasticidade
mais alto e os sem irradiacdo mostraram modulo de elasticidade mais baixo. A
atenuacado da luz provocada pelo aumento da espessura da ceramica resulta numa
continua diminuigdo da dureza do cimento resinoso dual fotopolimerizado, ndo sendo
o componente quimico do cimento resinoso dual capaz de produzir uma compensacao
significativa nesta dureza. A dureza do cimento armazenado em etanol por 24h
(associada a densidade de ligagcbes cruzadas) tem uma relacdo linear positiva com a
dureza dos cimentos armazenados em agua por 24h (associada ao grau de
conversao) indicando uma correlagao entre densidade de ligagdes cruzadas e grau de
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conversdo. As propriedades mecanicas e a estrutura dos polimeros dos cimentos
resinosos duais sao dependentes da intensidade da irradiacédo da luz.

De acordo com LI et al. (2009), ao estudarem um compoésito experimental em
diferentes condic6es de fotopolimerizacao, encontraram correlagao linear entre valores
de microdureza Knoop, médulo de elasticidade e viscosidade. Os autores afirmaram
que tal correlacdo pode ser aplicavel a outros materiais como resinas sem reforco e
materiais compdsitos.

Como visto, o tempo de fotoativagao, tipo de aparelho gerador da fonte de luz e
0 modo de ativagdo podem influenciar no grau de conversao dos compdsitos e suas
propriedades mecanicas. Além disso, a presenca de material restaurador a ser
cimentado provoca a atenuagéo da luz polimerizadora, podendo influenciar nos fatores

acima relacionados.

2.4 — Fontes de Luz Polimerizadora

A maioria dos aparelhos fotopolimerizadores sao dispositivos manuais que
contém uma fonte de luz e sdo equipados com um guia rigido para a luz, feito de fibras
Oticas fundidas. Estes aparelhos geralmente emitem luz apenas na regidao do
comprimento de onda entre 400 e 500nm, que combina com a faixa de fotoabsorcéao
da canforoquinona (460nm) que é o fotoiniciador mais utilizado nos compdsitos
poliméricos odontolégicos (ANUSAVICE, 2005). Alguns compdsitos poliméricos
odontologicos apresentam outros fotoiniciadores, os quais requerem energia em
comprimentos de onda menores (<430nm) para a ativagdo (CONCEICAO, 2007).
Atualmente, as fontes de luz mais utilizadas sdo a lampada halégena de quartzo-
tungsténio (QTH) e os diodos emissores de luz (LED). Outras fontes como os
polimerizadores de arco de plasma (PAC) e laser, também estdo disponiveis e
apresentam vantagens e desvantagens em relagéao a luz halégena e ao LED.

As lampadas hal6genas de quartzo-tungsténio tém um bulbo de quartzo com
um filamento de tungsténio, em um ambiente halégeno, que irradia tanto luz UV
guanto luz branca e deve ser filtrada para remover o calor e todos os comprimentos de
onda, exceto os da faixa do azul-violeta (400 a 500nm). Seu largo espectro de
emissao possibilita que esses aparelhos sejam utilizados na ativagéo de produtos com
diferentes tipos de iniciadores. Os fotopolimerizadores QTH geralmente emitem uma
densidade de poténcia de aproximadamente 400 a 1.200 miliwatts/cm?® (ANUSAVICE,
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2005; CONCEICAO, 2007). Uma grande desvantagem desse sistema é que a
intensidade da luz diminui com o uso, devido a deterioragao do bulbo da ldampada, do
refletor ou do filtro, sendo necessario um radibmetro para medir a intensidade da luz
produzida (CRAIG & POWERS, 2004; ANUSAVICE, 2005).

As lampadas de LED emitem radiagdo apenas no comprimento de onda azul
do espectro de luz visivel entre 440 e 480nm, utilizando um processo eletrénico de
estado soélido, e ndo necessita de filtros. Por possuirem uma faixa espectral mais
estreita, que concentra toda energia liberada préxima ao pico de absorcdo da
canforoquinona (470nm), podem ser mais eficientes na polimerizagdo de compositos
que possuem a canforoquinona como fotoiniciador. Entretanto, sua utilizagdo com
outros fotoiniciadores como o Lucrin, Irgacure 640 e PPD que absorvem luz num
comprimento de onda mais curto que 450nm pode ser ineficiente. Os LEDs
necessitam de baixa voltagem, sendo seu gasto de energia menor que das outras
fontes de luz; eles ndo produzem calor, s&o mais leves e silenciosos e podem ser
operados por baterias (JUNG, 2006).

Outra vantagem do LED em relagéo as lampadas halégenas € sua vida util que
pode alcancar milhares de horas de funcionamento enquanto que as lampadas QTH
duram de 30 a 100 horas. Seu grande problema é menor intensidade de radiacdo que
produzem. No entanto, os aparelhos de ultima geragéo utilizam LEDs de 3 a 5 watts
de poténcia, equiparando a energia emitida aquela dos aparelhos halégenos
(ANUSAVICE, 2005; CONCEICAO, 2007).

As lampadas de arco de plasma utilizam o gas xendnio para produzir um
plasma. Quando uma corrente elétrica passa através do gas, este é ionizado e produz
um plasma com um numero igual de particulas carregadas positivamente e
negativamente (OZTURK & USUMEZ, 2004). A luz branca de alta intensidade
produzida deve ser filtrada para remover o calor e permitir que apenas a luz azul (400
a 500nm) seja emitida. A luz gerada é de alta intensidade, sendo o tempo de
exposicao necessario para polimerizagdo muito menor. Com a alta poténcia, altos
niveis de ozbnio podem ser gerados além de muita radiagdo infravermelha e
ultravioleta que exigem muito cuidado em relacdo a filtragem e manutengéo, que
elevam seu custo (CRAIG & POWERS, 2004; OZTURK & USUMEZ, 2004;
ANUSAVICE, 2005).
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As lampadas de laser de argbnio possuem maior intensidade e emitem um
comprimento de onda Unico, geralmente 490nm, ndo sendo necessaria sua filtragem.
Apesar de o laser de argbnio emitir radiacao colimada e energia coerente, ao atingir a
superficie do compdsito, o espalhamento e refletdncia que ocorre nas particulas de
carga fazem com que a sua colimagao e coeréncia sejam perdidas. As lampadas de
arco de plasma e de laser argdnio tém seu uso limitado devido ao seu alto custo e
dificuldade de manutencao do aparelho (CONCEIGAO, 2007).

A dose de energia ou densidade de energia emitida pelo fotopolimerizador
(poténcia x tempo de exposigdo) tem papel fundamental na polimerizagdo do
compésito. O tempo de exposigao de 40s tem sido considerado o tempo padrao para
polimerizagdo de um incremento de 2mm de um composito restaurador, devendo as
unidades de fotoativagdo emitir luz com intensidade minima de 400mW/cm?
(SCHATTENBERG et al., 2008). Para que uma camada de 2mm de compdsito alcance
polimerizagdo maxima, ou seja, 50-60% de conversdo de mondmeros, é necessaria
uma quantidade de energia radiante de aproximadamente 16 J/cm?. Esta energia pode
ser fornecida por 40s de exposicdo a uma fonte de luz emitindo 400mW/cm? (40s x
400mW/cm? = 16J/cm?). Dessa forma, profundidades de polimerizacéo equivalentes as
alcangadas com uma lampada halégena de quartzo-tungsténio com 500mW/cm? (2mm
em 40s) tém sido obtidas com um tempo de exposicdo de 10s com certas lampadas
de arco de plasma e 5s com laser de argénio (CRAIG & POWERS, 2004;
ANUSAVICE, 2005; PEUTZFELDT & ASMUSSEN, 2005).

Existem grandes diferencas na faixa de comprimento de onda e na poténcia da
luz produzida entre os varios modelos e tipos de lampadas existentes no mercado. E
importante estar atento ao fato de que o aumento da densidade da energia, aumenta a
velocidade e o grau de polimerizagdo do compdsito. Dessa forma, o aumento na
poténcia da luz ird permitir ou a reducdo do tempo de polimerizagdo para uma
determinada profundidade de polimerizagdo ou uma maior profundidade de
polimerizagdo para um determinado tempo de exposi¢cao. Para maximizar o grau de
polimerizagdo e a durabilidade clinica deve-se ajustar o tempo de exposigao e a
técnica de polimerizagdo de acordo com a poténcia da fonte de luz empregada
(ANUSAVICE, 2005).

Apesar de em estudo realizado por SCHATTENBERG et al. (2008) nao ter sido
encontrada uma correlagao linear entre poténcia e potencial de polimerizagdo dos
aparelhos fotopolimerizadores avaliados, os autores alertam que diferentes
compdsitos necessitam de diferentes tempos de exposicdo para polimerizar
suficientemente e este tempo de exposicdo minimo pode ser reduzido para 20 ou 10
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segundos a depender da combinagcdo entre um compdsito especifico e o aparelho
fotopolimerizador utilizado.

A intensidade da luz e a profundidade de polimerizagcdo estdo também
relacionadas com a distancia da fonte de luz a superficie do compaésito. Quanto maior
a distancia menor a intensidade de luz que chega ao compdésito e conseqliientemente
menor a profundidade de polimerizacao. Porém, a proporcao de decréscimo vai
depender do aparelho fotopolimerizador (ARAVAMUDHAN, 2006).

O monitoramento peridédico da densidade de poténcia da luz dos aparelhos
fotopolimerizadores pode ser feito com o auxilio de radibmetros manuais,
equipamentos que captam a tensao proporcional a poténcia da luz incidente num
determinado intervalo de comprimento de onda. Atualmente, muitos aparelhos
fotopolimerizadores ja apresentam radidmetros incorporados a sua estrutura, além
disso, existem radidmetros para luz LED e para luz halégena especificamente
(CONCEICAOQ, 2007).

PEREIRA et al. (2009) analisaram o desempenho de radibmetros manuais
comerciais RD-7 (ECEL) na opcéo halégena e na opcao LED, Radibmetro LED
(Kondortech) e Gnatus LED e Gnatus Halégena (Gnatus), Curing Radiometer
(Demetron) em aferir aparelhos fotopolimerizadores de lampada LEDs, e halégena. Os
resultados das médias de intensidade de Iluz obtidas com os aparelhos
fotopolimerizadores revelaram diferencas significativas entre todos os radibmetros
manuais, inclusive os radidmetros com o0 mesmo sistema de Iluz dos
fotopolimerizadores registraram valores diferentes entre si. Ao comparar o
desempenho dos radidmetros para lampada halégena e LED, os resultados indicaram
nao haver relacao entre os intervalos de sensibilidade dos radibmetros manuais e dos
aparelhos fotopolimerizadores. Os autores concluiram que radidmetros manuais nao
devem ser utilizados como parédmetro de comparagado entre diferentes aparelhos
fotopolimerizadores, mas sim como forma de monitorar o equipamento.

Os aparelhos QTH tém grande aceitagdo clinica apesar da possibilidade da
polimerizagao insatisfatéria por flutuagdes na voltagem, deterioracdo do bulbo da
ldmpada, do refletor ou do filtro. Os aparelhos LED tém se tornado a escolha de
muitos dentistas devido ao seu menor custo e a sua maior vida atil. E importante
ressaltar que os aparelhos LEDs possuem uma faixa espectral mais estreita que os
QTH podendo isso também influenciar na fotopolimerizagdo a depender de qual o
fotoiniciador é utilizado no compésito.
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2.5 — Ceramicas em Odontologia

As ceramicas odontoldgicas sao estruturas nao-metdlicas e inorganicas que
contém, principalmente, compostos de oxigénio com um ou mais elementos metélicos
ou nao-metalicos. Elas se destacam entre os materiais restauradores pela sua
exceléncia estética, aliado a isso sua biocompatibilidade, resisténcia a compressao,
resisténcia a abrasdo, condutibilidade térmica similar a dos tecidos dentais e
estabilidade quimica e de cor, as tornam a principal alternativa restauradora. Embora
as ceramicas sejam resistentes mecanicamente, elas sao frageis e podem sofrer
fratura quando flexionadas ou expostas seguidamente ao calor e ao frio (ANUSAVICE,
2005; CONCEIGAO et al., 2005).

As diversas ceramicas odontolégicas diferem uma das outras pelo tipo e
quantidade de fase de refor¢co, modo de processamento, propriedades mecanicas e
translucidez. A quantidade de fase cristalina presentes nas ceramicas pode resultar no
aumento da sua opacidade, ja que a quantidade de luz refletida e transmitida depende
da quantidade de cristais presentes na matriz vitrea das ceramicas, da natureza
qguimica dos cristais e do tamanho da particula comparado ao comprimento de luz
incidente (CRAIG & POUSERS, 2004; CONCEICAO et al., 2005).

HEFFERNAN et al. (2002), em estudo com espectrofotometria, ordenou as
ceramicas de infra-estrutura das mais translicidas para as mais opacas na seguinte
forma: IPS Empress, In-Ceram Spinell, IPS Empress 2, Procera e In-Ceram Alumina e
In-Ceram Zircénia. O profissional deve selecionar o melhor material para determinada
situacao clinica.

Na classificagao proposta por ANUSAVICE (2005), as ceramicas podem ser
agrupadas em: ceramicas de silicato, ceramicas de éxidos, ceramicas sem 6xidos (n&o
indicadas para uso em odontologia) e vidros ceramizados.

As ceramicas de silicato sao caracterizadas por uma fase vitrea amorfa com
uma estrutura porosa que apresentam particulas cristalinas dispersas numa grande
proporcao de matriz. A porcelana odontoldgica tradicional se encaixa nessa categoria
que é composta basicamente por dois minerais: feldspato e quartzo. O quartzo é a
base das porcelanas (fase cristalina) e quando misturado com varios 6xidos metalicos
e fundidos a altas temperaturas forma-se a fase vitrea da porcelana. Seus
componentes principais sdo o SiO, com uma pequena adicao de Al,O3, MgO, ZrO, e
outros 6xidos (BOTTINO, 2001).
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As ceramicas de 6xidos contém principalmente uma fase cristalina (Al.Og,
MgO, ThO, ou ZrO,) com pequena fragdo de fase vitrea. As fases cristalinas destas
ceramicas atuam como agentes de reforgo e representam até 90% do seu volume. A
natureza, quantidade e distribuicdo de tamanhos de particulas da fase cristalina
influenciam diretamente nas propriedades mecanicas e Opticas deste material (CRAIG
& POUSERS, 2004; CONCEICAO, 2005).

O surgimento da odontologia adesiva associado as ceramicas reforgadas, com
fases cristalinas contendo particulas de leucita, alumina, zircébnia ou magnésio que
aumentam a resisténcia a propagacao de fratura, possibilitou a confecgdo de
restauracdes em ceramicas livres de metal (CONCEICAO et al., 2005). A ceramica
para nucleo de alumina é um exemplo tipico do aumento de resisténcia pela dispersao
de fase cristalina (ceramica de 6xidos). Essas porcelanas de alumina para nucleo séo
sinterizadas diretamente num troquel refratario e possuem resisténcia flexural de
aproximadamente 145 MPa (CRAIG & POUSERS, 2004). A zircbnia é de grande
importancia odontologica em virtude da sua alta tenacidade a fratura, podendo uma
mistura de multicomponentes ou mistura de O&xidos também ser utilizada na
odontologia. Ex: MgO.AI203 (spinell) Al203.TiO2.

A ceramica de vidro ceramizado € outro material muito utilizado para confeccéao
de restauragdes livres de metal como inlays, onlays, facetas e préteses parciais fixas.
Este material é feito no formato desejado como vidro e submetido a um tratamento
térmico para induzir nucleagdo e crescimento de cristais na fase vitrea da matriz. As
particulas cristalinas formadas durante o processo servem para interromper a
propagacao de trincas no material, aumentando assim sua resisténcia (ANUSAVICE,
2005). A resisténcia flexural dessas ceramicas vai de 120MPa (refor¢cadas por leucita)
até 350 MPa (reforcadas por dissilicato de litio) (CRAIG & POUSERS, 2004).

O processamento da vitroceramica pode ser realizado através da prensagem a
quente, a qual utiliza a aplicagao de uma pressao externa para conformar a ceramica a
alta temperatura no interior do molde, onde a pega esfria e endurece no formato
desejado. Essa técnica promove boa dispersdo da fase cristalina dentro da matriz
vitrea € minimiza a criagdo de grandes poros. As propriedades mecanicas desses
sistemas sdo maximizadas com os cristais de alta densidade e de tamanho pequeno
(CRAIG & POUSERS, 2004).

As vitroceramicas apresentam vantagens como auséncia de metal, translucidez
do nucleo ceramico, excelente adaptacdo e excelente estética. Com este material
pode-se produzir coroas, inlays, onlays, facetas e préteses parciais fixas. A sua
desvantagem é que sua resisténcia a flexdo e tenacidade a fratura sao de baixas até

moderadamente altas.
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A IPS Empress e a IPS Empress 2 sdo os produtos representativos dos vidros
ceramizados reforcados por leucita e por dissilicato de litio, respectivamente
(ANUSAVICE, 2005). A IPS Empress contém cerca de 35% em volume de cristais de
leucita (KAISi,Og). A cerédmica vitrea IPS Empress 2 consiste de 60% de cristais de
dissilicato (Li»Si,Os) alongados, como fase cristalina principal, dispersos numa matriz
de vidro, resultando em um material com maior resisténcia flexural e maior tenacidade
apos prensagem, sendo ampliadas sua aplicabilidade. Uma ceramica de cobertura
com cristais de leucita ou cristais de apatita matriz vitrea sao utilizadas sobre o nucleo
ceramico do IPS Empress e do IPS Empress 2 respectivamente (BOTTINO, 2001;
CRAIG & POWERS, 2004; ANUSAVICE, 2005).

Para a cimentacao dos vidros ceramizados é recomendado o uso de sistemas
de cimentagdo resinosos, acompanhados pela microretencdo mecanica, através do
condicionamento da superficie interna com acido fluoridrico e silanizagdo, devendo a
infra-estrutura ter espessura minima de 0,8mm (BOTTINO, 2001; ANUSAVICE, 2005).
Além do aumento na retencdo da restauracao, a escolha do cimento pode influenciar
na carga necessaria para a fratura das restauracdes ceramicas. A cimentacéo adesiva
pode limitar a propagagao de microtrincas através da matriz vitrea, que levam a falha
das restauracOes totalmente ceramicas, por meio da unido das trincas pelo agente
resinoso na interface de unido com a porcelana (BOTTINO, 2001; FLEMING et al.,
2006). De acordo com DEJAK & MLOTKOWSKI (2008), a cimentagdo adesiva de
inlays com cimento resinoso reforca a estrutura do dente preparado aumentando sua
resisténcia a fratura.

Segundo CONCEICAO et al. (2007), o aumento da resisténcia a fratura das
restauracdes ceramicas ocorre pois a cimentagdo adesiva proporciona a formagao de
um corpo Unico entre a cerdmica e a estrutura dental remanescente, evitando a
concentracdo das forgas mastigatérias no corpo da ceramica e permitindo a
transmissdo de tais forgas para a estrutura do dente subjacente, reduzindo a
possibilidade de fratura da restauracao.

Em estudo realizado por GOOD et al. (2008) nao foi encontrada diferenga
significativa na carga de fratura de coroas totais ceramicas (Empress Il) cimentadas
com cimento fotopolimerizavel ou com cimento dual, com 1 ou 30 dias de
armazenamento. Porém, uma vez que a opacidade do material ceramico pode
influenciar na transmissao da luz necessaria para polimerizagdo do cimento resinoso
compésito (LEE et al., 2008; LEE & UM, 2001; MENG et al., 2008), este é um dos
fatores que deve ser considerado quando a cimentacado adesiva for adotada. Muitos
estudos ja mostram que a espessura do material ceramico também influencia na

polimerizacdo. Deve-se atentar para espessura minima que o material deve possuir
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para manter uma resisténcia adequada, sem prejudicar a polimerizacao do cimento
resinoso empregado. Para a ceramica de vidro ceramizado, a subestrutura do IPS
Empress 2 dever ser de no minimo 0,8mm, sendo aplicada uma ceramica de cobertura

com 1,2mm para uma exceléncia estética.

2.6 — Propriedades Mecanicas

Os compositos odontolégicos podem se diferenciar em tipo de matriz,
polimerizacdo e preenchimento. A estrutura molecular e quantidade dos diferentes
mondmeros, bem como a quantidade e tipo de fase dispersa usada, afetam as
propriedades destes materiais. Alguns podem ser mais resistentes mecanicamente,
outros podem permitir que sua superficie seja mais bem polida, ou até possuir baixos
coeficientes de expansao térmica. Todas essas nuances fazem com que se tenha no
mercado uma imensa gama de produtos, deixando ao profissional a escolha e
julgamento do melhor material para seu uso, baseado em suas performances
laboratoriais (LAMBRECHTS et al., 1987; ASMUSSEN & PEUTZFELDT, 1998;).

As propriedades mecanicas sdao medidas de resisténcia do material a
deformacéo ou fratura sob uma forca aplicada. Os cimentos odontolégicos diferem
consideravelmente com relacdo as propriedades mecanicas e essas podem ser
influenciadas pelo tipo e composicdo da matriz resinosa, diferencas na qualidade e
quantidade da fase inorganica, bem como da eficiéncia do seu mecanismo de
polimerizagdo (LI & WHITE, 1999; HOFMANN et al, 2001, LI et al, 2009). Os
compdésitos que alcancam alto grau de conversdo geralmente apresentam também

boas propriedades mecénicas (BRAGA et al., 2002).
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2.6.1 — Resisténcia a Flexao

O ensaio de resisténcia a flexdo € um teste de resisténcia mecanica de um
corpo de prova em forma de barra, com secgdo reta ou circular, apoiada em suas
extremidades. Quando a carga € aplicada, utilizando uma técnica de carregamento de
trés ou quatro pontos, o corpo de prova flete até sua fratura, (Figura 4).

A0 Il
D « Retangular
— LL — T F

T,
Suporte /N O Circular

. l L JRL

Figura 4: Esquema do ensaio de resisténcia a flexao em trés pontos (CALISTER,
2002).

P | P

No local de carregamento, a superficie superior da barra é colocada em um
estado de compressao e a superficie inferior em tragéo. A tenséo é calculada a partir
da espessura do corpo de prova, do momento fletor e do momento de inércia da
seccao reta (CALISTER, 2002).

A tensdo de tragdo maxima ocorre na superficie inferior do corpo de prova
levando a uma fratura neste local. A tensdo no momento da fratura € conhecida como
resisténcia a flexdo ou tensao de fratura.

A resisténcia a flexao (oyexzo) pode ser calculada pelas equagdes 1 e 2. A
expressao para o calculo da resisténcia a flexao para corpos de prova de secgao reta
€ apresentada abaixo:
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Equacéo 1

~_3FL
exao 2bh2

Onde:

F — carga no momento da fratura (N);

L — distancia entre os pontos de suporte (mm);
b — base (mm);

h — altura (mm).

A expressao para o calculo da resisténcia a flexdao para os corpos de prova de
secgao circular € a seguinte:

Equacéo 2

s = FL
7R3

Onde:

F — carga no momento da fratura (N);

L — distancia entre os pontos de suporte (mm);
R — raio do corpo de prova (mm).

O ensaio de resisténcia a flexdo € um importante parametro mecéanico para
materiais frageis como o0s cimentos compdsitos. Os cimentos com componente
resinoso exibem um comportamento marcadamente fragil em testes de flexdo quando
comparados a outros tipos de cimento (LI & WHITE, 1999). De acordo com a norma
ISO 4049 a resisténcia a flexdao minima requerida para os cimentos compdsitos
odontol6gicos € de 50MPa.

Em estudo realizado por ATTAR et al. (2003) os resultados mostraram que os
cimentos resinosos apresentavam valores de resisténcia a flexdo mais elevados que
dos cimentos a base de fosfato de zinco e de ionbmero de vidro. Outros estudos
mostram fatores que podem alterar a resisténcia flexural dos cimentos resinosos como
o envelhecimento em ambiente aquoso por 60 dias ou a nao fotopolimerizagdo de
cimentos duais (WALKER et al., 2003).
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2.6.2 — Modulo de Elasticidade

O médulo de elasticidade descreve a rigidez relativa de um material, medida
pela inclinacao da reta da regido elastica do diagrama tensdo — deformacéo. O méodulo
de elasticidade de um material é constante e ndo é afetado pela intensidade da tensao
aplicada.

Nos cimentos odontolégicos, o mddulo de elasticidade esta relacionado a
transmissdo da tensdo entre a restauracao cimentada e a estrutura dentaria. Ele indica
a habilidade do cimento resistir elasticamente as deformacdes que podem afetar a
integridade da interface adesiva dente/restauragéo e criar falhas marginais que podem
permitir microinfiltragdo de bactérias (LI & WHITE, 1999; BRAGA, 2002; ATTAR et al.,
2003).

E desejado que o cimento possua moédulo de elasticidade de valor
intermediario entre o da estrutura dentaria e o do material restaurador, uma vez que
isso pode reduzir a concentracao de tensao interfacial. Alto limite de proporcionalidade
e alta resiliéncia também sao desejados, pois podem estar diretamente relacionados a
formacgao de micro fendas e consequente infiltracdo bacteriana (LI & WHITE, 1999).

O médulo de elasticidade em flexao (Erexso) pode ser calculado pela equacao 3

abaixo:
Equagéo 3
AFL
Eﬂexdo = T 1134
Abh’Ay
Onde:

AF — variagéo em forga (N)

AY - variacao de deflexdo do centro da amostra (mm);
L — distancia entre os suportes (mm);

b — base da barra (mm);

h — altura da barra (mm).
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2.6.3 — Dureza

A dureza, em geral, implica na resisténcia a deformacdo plastica ou
permanente localizada. Os ensaios de dureza sao realizados com mais frequéncia do
gue qualquer outro ensaio mecanico, pois além de serem ensaios simples e baratos
também sao testes ndo-destrutivos (CALLISTER, 2002).

Existem trés tipos gerais de medidas de dureza: a dureza ao risco, a dureza a
penetracéo e a dureza dindmica ou de rebote. A dureza ao risco é medida de acordo
com a escala de Mohs que consiste na padronizagdo de 10 minerais ordenados de
acordo com sua capacidade de serem riscados (DIETER, 1981; CALISTER, 2002).
Nas medidas de dureza dindmica, uma bilha é langada na superficie e a dureza é
expressa como a energia de impacto. O escleroscopio de Shore, aparelho mais
comum para medir a dureza dindmica, mede a dureza em termos da altura do rebote
da bilha (DIETER, 1981).

Nos testes de dureza a penetracdo um pequeno penetrador é forcado contra a
superficie do material a ser testado, sob condigcdes controladas de carga e taxa de
aplicagédo. Faz-se a medida da profundidade ou do tamanho da impresséo resultante,
que é relacionada com o numero “indice de dureza” (CALISTER, 2002).

Existem diversos testes para determinagéo da dureza a penetracdo e os mais
utilizados s&o a dureza Rockwell, a dureza Brinel e a microdureza Vickers e Knoop.
Estes testes ndo sdo baseados no mesmo tipo de medida e, portanto seus valores
devem ser avaliados dentro das suas escalas especificas (DIETER, 1981).

Os testes de microdureza Vickers e Knoop sdo amplamente utilizados para a
medida da dureza de pequenas areas e de materiais relativamente duros, como os
compésitos odontolégicos. O teste de dureza Vickers usa como penetrador um
diamante de forma piramidal de base quadrada, com angulo interno entre as faces
opostas da piramide de 136° (Figura 5). O numero de dureza Vickers é definido como
a carga dividida pela area superficial de penetragao. Essa area é calculada a partir de
medidas microscopicas do comprimento das diagonais da impressdo. Este teste é
amplamente aceito em trabalhos cientificos, pois fornece uma escala de dureza
continua para uma dada carga. Uma vez que as impressoes feitas com um penetrador
piramidal sdo geometricamente similares, ndo importando qual o seu tamanho, o
numero de dureza Vickers independe da carga aplicada. As cargas normalmente
usadas estdo na faixa de 1 a 120 kg (DIETER, 1981).
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Figura 5: Esquema do indentador da Microdureza Vickers (CALLISTER, 2002).

No ensaio de microdureza Vickers o niumero de dureza é calculado a partir da

equacéao 4:
Equacéao 4
HY = 2Psen(6/2) _ 1,854P
L? L?
Onde:

P — carga aplicada (kgf);
L — comprimento médio das diagonais (mm)

6 — angulo entre as faces opostas do diamante (136°)

A microdureza € um parametro versatil que € um bom indicador do grau de
conversao do material (FERRACANE, 1985; HOFMANN et al., 2001; BRAGA et al.,
2002; TEIXEIRA et al., 2008), podendo ser relacionado ao médulo de elasticidade e a
resisténcia a fratura do material. A densidade de liga¢des cruzadas também pode ser
indiretamente estimada pela medida de dureza do polimero apdés amolecimento em
etanol (BRAGA et al., 2002; MENG et al., 2008). Porém, o grau de conversao nao € o
Unico fator que influencia nas propriedades mecanicas do material, o contetdo de
particulas e o tipo de monémero também influenciam (BRAGA et al., 2002; LI et al.,
2009).
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3 — MATERIAIS E METODOS

3.1 — Preparacao dos Materiais

3.1.1 — Cimento Resinoso

O cimento compésito resinoso escolhido para este estudo foi o RelyX™U100
na cor A2 (Figura 6). O RelyX™U100 é um cimento resinoso dual auto-adesivo
designado para cimentagao adesiva de restauracdes indiretas em ceramica, compdésito
ou metal e para fixagdo de pinos intra-radiculares. Segundo o fabricante (3M ESPE),
este cimento promove a adesdo entre a restauragéo e o dente sem a necessidade do
uso de acido, primer ou adesivo. Ele é apresentado em um dispensador forma de
Clicker para dosagem das pastas base e catalisadora, sendo a propor¢cdo de mistura

em volume de 1:1.

Figura 6: Apresentacdo comercial do RelyX™U100 (3M ESPE, 2008).
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A composicao qualitativa do produto fornecida pelo fabricante esta apresentada
na Tabela 2 (3M ESPE).

Tabela 2: Composicao qualitativa do RelyX™U100 (3M ESPE, 2008)

MATERIAL

COMPOSICAO

FABRICANTE

LOTE

VALIDADE

RelyX™U100

Pasta Base: fibra de vidro,
ésteres  4cidos  fosforico
metacrilato, dimetacrilato de
trietilenoglicol, silica tratada
com silano e persulfato de
sodio.

Pasta Catalizadora: fibra de
vidro, silica tratada com
silano, p-toluenosulfonato de
sodio, hidroxido de calcio, e
dimetacrilato substituido.

3M ESPE
Dental Products

360575

10/2010

A matriz polimérica do RelyX™U100 é composta por monémeros metacrilatos

multifuncionais modificados por grupamentos fosfatados (Figura 7). Estes monémeros

possibilitam um alto grau de conversao e ligagbes cruzadas que geram resisténcia

mecéanica e estabilidade dimensional. Os grupos fosfatados interagem com a

superficie do dente e promovendo a penetracdo do cimento que, depois de

polimerizado, resulta na retengdo micro mecanica (3M ESPE, 2008).

Figura 7: Representacdo do monémero do RelyX™U100 (3M ESPE, 2008).
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Segundo o fabricante o contetdo de particulas inorganicas é de 70% em peso
e o tamanho das particulas (em 90% do conteudo de particulas) € menor que 12,5um.
Uma porcado das particulas de carga € silanizada para uni-la quimicamente aos
mondmeros metacrilato; a outra porcao é alcalina e neutraliza os grupos fosfatados
acidos dos monbémeros metacrilatos. O esquema do processo de adesdo do
RelyX™U100 est4 representado na Figura 8 (3M ESPE, 2008).

Bt |

Liberagio de Fluor

e
far

e
=

“"--II Neutralizagiio s
-._-- |I
T - !
L:_:-ﬂ I;aﬁ .D '._" "’rb:.ﬂ
1 HO, Y0
B @ I Neutralizagio &  ».
0= 0 Ty
co=Jea" HO ¢ N\ § A A
Estrutura F-0—p—0 T I
Dentatia | Complexagio s i { Video ™
_- L] ) I| Reativo
. 3.—' i - Fi

1. . |

58 “ .0 .~ J
|

]

]

Polimerizacio

Figura 8: Esquema do processo de adesao do RelyX™U100 (3M ESPE, 2008)

3.1.2 — Material Ceramico

Para simular a restauracéo ceramica, foi confeccionada uma placa de ceramica
vitrea reforgada por dissilicato de litio, IPS Empress Esthetic, na cor A2 (ETC1) da
Ivoclar Vivadent, Lote L31146, com as dimensdes 2mm de espessura x 4mm de
largura x 29mm de comprimento. Esta placa ceramica foi fabricada de acordo com as

instrugdes do fabricante.
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3.1.3 — Aparelhos Fotoativadores

Na presente pesquisa foram utilizados para a fotopolimerizacdo dos corpos de
prova um aparelho de lampada halégena de quartzo-tungsténio (QTH) e outro de
diodo emissor de luz (LED) (Figura 9). A intensidade de luz emitida por cada aparelho
fotoativador foi aferida com radidmetro portatil previamente a fotoativagao do cimento.
Utilizou-se o tempo de exposi¢cdo recomendado pelo fabricante e a quantidade de
energia a ser fornecida ao composito durante a fotopolimerizagdo para cada aparelho
foi calculada (Tabela 3).

=

(b)
Figura 9: Aparelhos fotoativadores utilizados (a) Optilux 501, (b) Radi Call.
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Tabela 3: Aparelhos fotoativadores, radibmetros utilizados, intensidade da luz aferida e
dose de energia fornecida por 20s de fotopolimerizagéo.

LAMPADA HALOGENA DIODO EMISSOR DE LUZ
QUARTZO-TUNGSTENIO (LED)
(QTH)
APARELHO Optilux 501 Radi Call (SDI)
FOTOATIVADOR (Demetron-Kerr)
RADIOMETRO Gnatus Radiémetro Hiluz LEDMAX Curing Light
Meter SDI
DENSIDADE DE 800 (mW/cm2) 1200 (mW/cm?)
POTENCIA
DENSIDADE DE 16(J/cm?) 24(J/cm?)
ENERGIA
INTERVALO DE 390-500nm 440-480nm
COMPRIMENTO
DE ONDA

A dose de energia emitida pelo fotopolimerizador é um fator importante na
polimerizacdo do compdsito. O tempo de exposi¢cao recomendado pelo fabricante do
RelyX™U100 é de 20s por face a ser polimerizada, ndo sendo indicada qual a
intensidade de luz que o aparelho fotopolimerizador deva possuir para que esse tempo

seja considerado suficiente.
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Figura 10: Esquema da distribuicdo da faixa espectral do fotopolimerizador fornecidas
pelos fabricantes (a) Radi Call (SDI) e (b) Optilux 501 (Kerr Dental)
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3.2 — Metodologia para Confeccao das Amostras

As amostras foram produzidas nas quantidades e dimensdes indicadas na

Tabela 4.

Tabela 4: Quantidade e dimensao das amostras para os testes realizados.

Testes Quantidade de Corpos de | Dimensao das Amostras
Prova
MEV Mesmas amostras de flexao -

Analise microestrutural | Mesmas amostras de dureza (25mm X 2mm X 2mm)

quantitativa
Resisténcia a Flexao 5 (25mm X 2mm X 2mm)
Grau de cura (RAMAN) 3 (25mm X 2mm X 2mm)
Microdureza 3 (25mm X 2mm X 2mm)

Os corpos de prova foram confeccionados pela inser¢éo do cimento compdsito
em uma matriz metalica de ago inox com 25mm de comprimento, 2mm de altura e
2mm de espessura (IS0 4049) posicionado sobre uma placa de vidro opaca recoberta

por uma tira de poliéster (Figura 11).

[

Figura 11: Molde para confecgéao dos corpos de prova.
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O proporcionamento das pastas base e catalisadora foi obtido com o auxilio do
sistema clicker e a quantidade exata das pastas pesada em uma balanca digital de
precisdo. As trés doses de pastas base e catalisadora utilizadas para confeccao de
cada amostra tinham peso médio de 0,424g +0,005 (Figura 12a). Durante a pesagem,
as pastas foram protegidas da luz por um recipiente opaco. As pastas foram
espatuladas em bloco de papel descartavel durante 20 segundos (recomendacao do

fabricante) e entao inseridas na matriz metalica (Figura 12b).

[ 3M ESPE 3|

X

SMESPE ~ SMESPE
i

—

(b)

Figura 12: (a) Trés doses das pastas base e catalizadora do cimento RelyX™U100 e

(b) manipulagao do cimento.

A polimerizagdo dos corpos de prova foi realizada de acordo com as
combinagdes de aparelho fotoativador (LED ou QTH), modo de ativagdo (quimico ou
dual) e presencga ou nao de cobertura ceramica apresentadas na Tabela 5.

Tabela 5: Grupos experimentais com as combinagcbes de aparelho fotoativador,
cobertura cerdmica e modo de ativagao.

Grupo Modo Aparelho Cobertura ceramica
de ativacao Fotoativador
1 Quimico - Presente
2 Dual (foto + quimico) LED Presente
3 Dual (foto + quimico) LED Ausente
4 Dual (foto + quimico) Hal6gena Presente
5 Dual (foto + quimico) Hal6gena Ausente
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No grupo 1, apenas com ativacao quimica, apds a insercdo do material na
matriz (Figura 13a), uma tira de poliéster (K-Dent Lote 043-0108, 10x120x0,05mm) foi
posicionada sobre o cimento e sobre esta uma placa de cerdmica (2x4x29mm) para
simular uma restauracao (Figura 13b). Foi empregada pressdo até que a superficie
inferior da placa ceramica estivesse totalmente apoiada na superficie superior do
molde metélico, eliminando-se todo o excesso de cimento. Apds trés minutos do inicio
da manipulagao o conjunto molde cimento foi colocado em banho em agua a (37+1°C)
durante 60 minutos protegido da luz (ISO 4049).

(b)

Figura 13: (a) Inser¢do do cimento na matriz metdlica; (b) Posicionamento da

restauracdo ceramica na matriz metdlica.

Nos grupos 2 e 4, com presa dual e recobrimento cerdmico, apds a
centralizagdo da placa ceramica sobre o molde preenchido e remog¢do dos excessos
de cimento foi realizada a fotopolimerizacdo. O cimento foi fotoativado por 20
segundos (conforme orientagdo do fabricante) com a ponta do aparelho especifico
para o grupo apoiada sobre a placa ceramica, com a luz incidindo perpendicularmente
ao composito. A fotopolimerizagéo foi realizada em trés pontos da superficie: nas duas
extremidades e ao centro do molde. Esse procedimento de fotopolimerizagcao foi
repetido no lado oposto do molde com a superficie também recoberta pela placa
ceramica. Apés a fotopolimerizagdo das duas faces o conjunto molde/corpo de prova
foi mantido por 15min em banho d’agua a 37+1C.
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Para os grupos 3 e 5 a metodologia seguida foi a mesma sendo que a placa de
ceramica foi substituida pela laminula de vidro (Glasscyto) com 0,13-0,16mm de
espessura. O cimento foi entdo fotoativado por 20 segundos, com a ponta do aparelho
especifico para o grupo apoiada sobre a laminula de vidro, em trés pontos da
superficie: nas duas extremidades e ao centro do molde, com a luz incidindo
perpendicularmente ao compdsito. As duas faces do corpo de prova foram
fotopolimerizadas e o conjunto molde/ corpo de prova mantido por 15min em banho
d’agua a 37x1°C.

Apobs o periodo do banho d’agua a 37°C (60min polimerizagdo quimica e 15min
polimerizagado dual) conforme estabelecido pela norma ISO4049, os corpos de prova
foram cuidadosamente removidos do molde e os excessos de cimento eliminados por
polimento suave com lixa d’agua n® 320 (ISO 4049). As dimensdes foram verificadas e
os corpos de prova armazenados em agua destilada a 37 (x1)°C por 24h em uma
caixa opaca, até a realizacdo dos testes. Apds 24h de armazenamento, as amostras
passaram por um processo de lixamento com lixas d’agua com granulagdes de 600 e
1200 (3M), com o objetivo de remover as rebarbas e aplaina-las, além de retirar a
camada superficial cuja polimerizacao é inibida pela presenca de oxigénio ( Figura 14).
As mesmas foram polidas em politriz industrial Prazis APL-4 com o auxilio de um pano
de polimento e pastas de diamante, para reduzir possiveis pontos de concentracédo de
tensbes e obter uma superficie isenta de riscos. Todas as amostras tiveram suas

dimensodes aferidas com o auxilio de um paquimetro digital.

Figura 14: Corpo de prova apos polimento.
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3.3 — Metodologia do Ensaio

3.3.1 — Caracterizacao Microestrutural

A caracterizagdo microestrutural objetivou analisar quantitativamente o material
por meio da determinagao das fragcdes volumétricas e em peso de particulas e matriz,
bem como a densidade do material. Qualitativamente o material foi caracterizado
através do tamanho médio, distribuicdo e forma das particulas analisadas através de
microscoépio eletrénico de varredura e obtencdo de dados sobre a composicao quimica
do composito por meio de EDS.

3.3.1.1 — Analise Microestrutural Quantitativa

Para esta andlise foram utilizadas 3 amostras do ensaio de dureza do grupo .
As porcentagens em peso e em volume das particulas e polimeros foram
determinadas através da utilizacdo de uma metodologia padrdo de queima ou
calcinacdo de amostras. Esse processo permite a retirada da parte polimérica do
material compdsito em estudo através de sua calcinagdo. Com isso, consegue-se
quantificar o peso e o volume das particulas em separado.

Para obter a densidade e as fragbes volumétricas dos materiais foi utilizado um
picndmetro, que € uma peca de vidraria de precisdao na forma de um pequeno frasco
com tampa (Figura 15). O picnémetro tem como principal caracteristica a garantia da
manutengcdo do volume de material de preenchimento (liquido ou sélido e liquido)
inalteravel, isto é, o volume de material utilizado para preenché-lo completamente é
sempre 0 mesmo. Ele é usado tanto para medir densidade de liquidos, como
densidade de soélidos.
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Figura 15 — Picndmetro sendo pesado na balanga analitica de precisdao METTLER

TOLEDO

Partindo deste principio e com a ajuda de uma balanga analitica de alta precisao

Mettler Toledo modelo AB 204-S, com 10*g de precisdo (Figura 15), foram obtidos os

dados de densidade e fragdo volumétrica das amostras (compésito e particulas do

respectivo compaosito) utilizando os seguintes passos:

1.

4.

As amostras foram expostas ao ultra-som por 3 minutos a fim de remover
quaisquer residuos superficiais, secos sobre folhas de papel absorvente e
finalmente levados a uma balanga analitica para obtengdo de seus pesos

iniciais (Po).

O picnémetro foi limpo com alcool e determinou-se a massa do picnémetro
vazio.

Adicionou-se agua, em temperatura ambiente conhecida (23+1°C), até

preencher o picndémetro totalmente. Isto se torna necessario, para que, ao
tampar o frasco, o excesso de agua escorra pelo capilar e ndo haja formacao
de bolhas. A fim de garantir a temperatura ambiente da agua (equilibrio
térmico), houve uma espera de aproximadamente 15 minutos com o
picnémetro mergulhado parcialmente num béquer com agua destilada a
temperatura ambiente. Em seguida, devidamente seco externamente, o
conjunto picnémetro mais agua foi pesado.

A amostra foi colocada dentro do picnédmetro e este foi preenchido novamente
com agua destilada até completar a sua capacidade, seguindo os mesmos
passos da etapa 3. O conjunto picnémetro, amostra e agua, foi entdo pesado.

47



5. Finda esta etapa, as amostras foram alojadas em cadinho e conduzidas ao
forno de resisténcia a fim de receber tratamento térmico para a eliminacédo de
toda a matriz orgéanica. O ensaio teve inicio a uma temperatura ambiente de
21°C, o forno foi aquecido gradativamente e apdés 51 minutos de ensaio foi
atingida a temperatura de 600°C. Esta temperatura foi mantida constante por 3
horas e entdo o forno foi desligado, permitindo que o conjunto resfriasse
lentamente até atingir a temperatura ambiente. O material inorganico resultante
dessa queima foi analisado quanto a massa e ao volume de forma idéntica aos
passos anteriores para coleta de dados e célculo da densidade das particulas.

Os dados foram obtidos de acordo com a Tabela 6:

Tabela 6: Dados coletados para o célculo da fragao volumétrica e de densidade do

compdsito.

GRANDEZA REPRESENTACAO
Massa da amostra Ma
Massa picnémetro + agua MpH20
Massa picndmetro + amostra + agua Miotal
Massa da agua deslocada Mz0deslocada = (MpHz0) + (Ma) = (Miotar)
Volume de 4gua deslocada VH20deslocada = MH20 desiocada

dHZOdesIocada
Volume da amostra Vamostra = VHz0deslocada
Densidade do material Pa = Ma
Vamostra

Para determinar o volume, torna-se necessario o conhecimento da densidade
da agua destilada. Esta, por sua vez, sofre influéncia da temperatura, de acordo com a
Tabela 7.
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Tabela 7: Valores de densidade da agua destilada de acordo com a sua temperatura.

T/°C d/(g cm™) T/°C d/(g cm™)
16 0,998943 23 0,997538
17 0,998774 24 0,997296
18 0,998595 25 0,997044
19 0,998405 26 0,996783
20 0,998203 27 0,996512
21 0,997992 28 0,996232
22 0,99777 29 0,995944

Conhecendo a massa das fases do material, a densidade do compdésito e das
particulas, através da pesagem com picnémetro, e as fragdes em peso e volumétricas
das particulas e da matriz pelas Equacdes 5 e 6, obteve-se a densidade da matriz
através da lei das misturas direta de acordo com a Equacéao 7.

Equagéo 5

v =— vm:1—vp

Onde:

vp - fragdo volumeétrica das particulas;
vm - fragéo volumétrica da matriz;

Vp- volume das particulas;

Vc - volume do composito;
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Equacéo 6:

_mp

Onde:

mp- massa das particulas;

mc - massa do composito;

Wp -fragdo em peso das particulas;
Wm - fragdo em peso da matriz;

Equacéo 7:
pc =(ppxVp)+ (pmxVm)

Onde:

v, - fragdo volumétrica das particulas;

V- fracdo volumétrica da matriz;

P.- densidade do compdésito;

pp- densidade das particulas presentes no compdsito;
Pm- densidade da matriz do compésito.
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3.3.1.2 — Analise Microestrutural Qualitativa

Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

No microscépio eletrénico de varredura um feixe de elétrons € gerado a partir
de um filamento termidnico de tungsténio e acelerados por uma diferenca de potencial.
Este feixe interage com a regido de incidéncia da amostra até uma profundidade que
vai de 1Tum até 6um, dependendo da natureza da amostra. O feixe incidente gera trés
fontes diferentes responsaveis pela formagado de dois tipos de imagem (fonte de
elétrons secundarios e de elétrons retro espalhados) e pela informacao de elementos
quimicos presentes na amostra (fonte de raio-x caracteristico).

Na analise microestrutural em Microscopio Eletronico de Varredura (MEV —
Jeol JSM-6460LV) foram utilizadas as 4 amostras confeccionadas para o ensaio de
resisténcia a flexdo grupo 1 (polimerizagdo quimica) e 2 amostras do ensaio de dureza
do grupo 5, a fim de identificar a dispersao e o tamanho das particulas presentes no
composito, assim como a superficie de fratura. Foram realizados trés tipos de
preparacao das amostras para observacao na MEV:

1. A superficie de dois corpos de prova do ensaio de dureza foi polida com lixas
d’agua 1200 e 2000 e com a ajuda de um pano de polimento e suspenséo de
Alumina QM n®1 (granulometria de 1um) com &agua destilada na concentracao
de 1:4 utilizando uma politriz Prazis APL-4 e entdo metalizadas.

2. Dois corpos de prova utilizados no teste de resisténcia a flexdao do grupo 1
passaram por tratamento térmico, onde toda a fase polimérica foi eliminada
através da queima para otimizar a visualizagdo de suas particulas, seguindo a
metodologia adotada por Mayworm (2005). O produto resultante deste
tratamento térmico, ou seja, as particulas inorganicas levemente sinterizadas
foram levadas ao porta-amostra, metalizadas e analisadas em MEV através da
emissao de elétrons secundarios, técnica esta que evidencia o contorno das
particulas.

3. Visualizagdo em MEV das superficies de fratura de dois corpos de prova
submetidos aos ensaios de resisténcia a flexdo. A superficie de fratura da
amostra foi metalizada e em seguida submetida a andlise.
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Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS)

A Espectroscopia de Energia Dispersiva de Raios-X € uma microanalise em
conjunto com o Microscépio Eletrénico de Varredura. Ela utiliza os raios-x que sao
emitidos pelas amostras durante o bombardeamento pelo feixe de elétrons para
caracterizar a composigao quimica do campo que esta sendo estudado. Elementos ou
fases de até 100 nm, em uma concentragao maior que 1%, podem ser detectados.

Foram feitas analises por Espectrometria de Energia Dispersiva por Raios-X
(EDS — EDX Noran System SIX Modelo 200) com o objetivo de registrar os elementos
quimicos que compdem as amostras, utilizando as amostras do MEV polidas e as

amostras apds o tratamento térmico.

3.3.2 — Grau de Conversao

O grau de conversao polimérica foi determinado por Espectroscopia Raman
(RAMAN DIVISION — modelo LabRaman da marca Horiba Jobin Yvan HR800 UV),
com poténcia do laser de 100mW e comprimento de onda de 1064nm. Os parametros
definidos para analise foram: 100% de intensidade do feixe de raio laser, 3 medidas e
intervalo espectral entre 1500 e 1700cm™.

As leituras foram feitas a partir de amostras polimerizadas e nao polimerizadas.
Para analise do material ndo polimerizado, que serve como padrdao no calculo do
percentual do grau de conversdo, uma por¢gdo das pastas base e catalisador foi
manipulada e imediatamente posicionada no aparelho para coleta dos espectros.
Foram realizadas analises de trés por¢des ndo polimerizadas.

Para as amostras polimerizadas, apds o periodo de armazenamento em agua
destilada os corpos de prova tiveram suas faces laterais (voltadas para matriz metalica
durante polimerizagao) polidas com lixa d’agua 1200 e uma dessas faces escolhida
para incidéncia do laser. Foram realizadas 3 leituras em cada uma das trés amostras.

A porcentagem de duplas ligagdes carbono-cabono (C=C) nao reagidas foi
obtida através dos valores de absorbancia dos grupos alifaticos C=C (pico por volta de
1640cm™) em comparagéo com os grupos aromaticos C=C (pico por volta de 1608cm
"). O grau de conversdo (GC) foi calculado utilizando a Equacdo 8 (FERRACANE,
1985; PALIN et al., 2003; OBICI, 2006).
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Equacéo 8

(C = Califdticas | C = Caromdticas)Polimerizado

GC% =100% — -
(C = Califdticas | C = Caromdticas )ndo — Polimerizado

xlOOj

Onde:

GC% grau de conversao polimérica;

C=Califaticas pico de absorbancia das duplas liga¢cdes C=C alifaticas;
C=Caromaticas pico de absorbancia das duplas ligagbes C=C aromaticas.

3.3.3 — Ensaio de Dureza

A microdureza Vickers foi o método escolhido. O mesmo utiliza como
penetrador um diamante piramidal de base quadrada com angulo entre as faces
opostas dessa piramide de 136°. O numero HV é definido através da divisao entre a
carga utilizada para provocar a endentagéao (variando entre 1 e 1000g) e a area de
superficie da mesma. Na pratica, essa area € calculada a partir das medidas do
comprimento das diagonais da impressao analisada em um microscépio.

Os ensaios das trés amostras de cada grupo foram realizados no
microdurimetro da marca Ernest Leitz Wetzlar — Germany (Figura 16), com carga
estatica de 509 e tempo de carregamento de 30segundos. Foram feitas cinco
endentacdes na face lateral a superficie de aplicacdo da luz de cada corpo de prova,
com as endentagdes centralizadas e separadas entre si por intervalos de 0,5mm.
Cada impressao foi observada no microscépio 6tico e o valor de microdureza
calculado por meio das medidas dos comprimentos das diagonais com a equagéao 4,

fornecendo um valor médio para cada amostra.
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Figura 16: Microdurometro Ernest Leitz Wetzlar — Germany.

Equacéao 4

_ 2Psen(6/2) _1854P
B L2 2

HV

Onde:
P — carga aplicada (kgf);
L — comprimento médio das diagonais (mm)

6 — angulo entre as faces opostas do diamante (136 °)

3.3.4 — Flexao em Trés Pontos

Para o teste de flexdo os ensaios foram realizados em maquina de ensaios
mecanicos universais EMIC DL 10000 (Figura 17), com célula de carga de 200kgf e
com uma distancia entre os suportes de 20mm. Os cinco corpos de prova foram
carregados centralmente usando uma ponteira, com velocidade constante de 0,75
+0,25 mm/min (Figura 18). A tenséo flexural foi calculada a partir da equagéo 2:
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Equacéao 2
3FL

exdo —

2bh?

Onde:

Ofiexzo — tenséo flexural (MPa);

F — carga no momento da fratura (N);
L — distancia entre os suportes (mm);
b —base da barra (mm);

h — altura da barra (mm).

Figura 17: Maquina de ensaios mecanicos universais EMIC DL 10000
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(b)

Figura 18: Corpo de prova em ensaio de flexdo(a) e apos a fratura (b).

3.3.4 — Médulo de Elasticidade

O médulo de elasticidade foi determinado a partir dos dados de tenséao e
deformagédo gerados durante o teste de flexdo em trés pontos. O modulo de
elasticidade em flexao (Eexs0) foi calculado pela equagéao 3:

Equagéo 3:
AFL
Eﬂexdo = 3
4bh’Ay

Onde:

AF —forga na fratura (N);

AY — variagéo de deflecgao do centro da amostra (mm);
L — distancia entre os suportes (mm);

b — base da barra (mm);

h — altura da barra (mm).
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4 — ANALISE ESTATISTICA

Para a realizacao da andlise estatistica, foi utilizado o programa Statistica
6.0. Foram calculados a média, o desvio padrao, o valor-p e o coeficiente de variacao
para os resultados de todos os testes realizados. Para isso, foi utilizada andlise de
variancia ANOVA, com nivel de confianga de 95%. O valor-p abaixo de 0,05, para
cada comparagao entre médias, indica haver diferenca estatistica significativa entre os
parametros testados.

Detalhes da analise estatistica podem ser visualizados no Apéndice I.
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5 - RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 — Caracterizacao Microestrutural Qualitativa

5.1.1 — Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A andlise em microscopia eletrénica de varredura das amostras apenas polidas
(Figura 19) permite a visualizagdo do recobrimento das particulas pela matriz e a
visualizacdo da seg¢do do material e sua microestrutura, com a caracterizacdo do
tamanho e da dispersdo das particulas em meio & matriz. E possivel observar a ampla
distribuicdo do tamanho das particulas, estando as particulas menores posicionadas
de forma a preencher os espagos existentes entre as particulas maiores.

(b)
Figura 19: Micrografias do RelyX™U100 polido com aumento de 5000 (a) e 10000x (b)

A andlise das amostras ap6s a remocao da fase matriz pelo tratamento térmico
(Figura 20) permite uma visualizagdo tridimensional das particulas inorganicas,
observando-se o arranjo espacial da fase dispersa do material. Dessa forma, é
possivel observar mais facilmente o formato e o tamanho das particulas. As particulas
possuem formato predominantemente irregular, existindo particulas arredondadas,
ovais e até cilindricas. As particulas menores na maioria das vezes sdo equiaxiais
enquanto que as maiores sdo irregulares e em forma de placas, havendo a

prevaléncia de um eixo sobre o outro.
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Nas imagens com aumento de 10.000x € possivel observar a ampla
distribuicdo de tamanho de particulas, chegando as maiores a alcangar valores
superiores a 5um. Utilizando-se o programa Guimp fez-se uma medida aproximada
das menores e maiores particulas. Observam-se também particulas até menores que

0,4um e a formacgao de aglomerados das particulas menores.

-
COFPE |

COPFE

Figuras 20: Imagens em MEV do compésito RelyX™U100 apés a queima da matriz
polimérica em aumentos de 3.000 (a), 5.000(b) e 10.000X (c) e (d).

A combinacao de relativamente pequenos e variados tamanhos de particulas
promove um empacotamento mais denso, que possibilita a incorporacdo de uma
guantidade maxima de carga na matriz resinosa e o consequente aumento da fracao
volumétrica de particulas do composito. Além disso, a mistura de diferentes tamanhos
de particulas aumenta o reforgo proporcionado por elas, pois 0s espagos existentes
entre as particulas maiores podem ser preenchidos por particulas menores, facilitando
a transferéncia de esforcos na interface matriz/particula devido a maior area de
superficie das particulas menores (ANUSAVICE, 2005; MASOURAS, 2008).
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5.1.2 — Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS)

A andlise EDS possibilita a identificagcdo dos elementos quimicos presentes na
amostra em uma profundidade de até 2um e em concentragdes superiores a 1%. Esta
metodologia foi utilizada a fim de demonstrar presenca e/ou auséncia de
elementos descritos pelo fabricante. A Figura 21 e 22 apresentam os graficos com os
resultados da analise em EDS da superficie de fratura de amostras submetidas a

ensaio de flexdo e amostras ap6s a eliminacdo da matriz orgénica, respectivamente.

1200 4
1000 - S
800 -
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Al

Au
400

200~ Na

Intensidade

| T T | |
2 4 b 8 10

kim-1-H Energia de ligagao (KeV)

Figura 21: Graficos com os picos dos elementos quimicos presentes na superficie de
fratura do compésito RelyX™U100 apds ensaio de flexao.

De acordo com o fabricante, a matriz resinosa do RelyX™U100 & formada por
mondémeros metacrilatos multifuncionais modificados por grupamentos fosfatados
(dimetacrilato de trietilenoglicol, dimetacrilato substituido, ésteres acidos fosférico
metacrilato). No entanto, ndo foi possivel detectar o elemento fésforo (P) na analise
por EDS (Figura 21), possivelmente por sua concentragdo ser menor que 1%. O
elemento carbono que aparece na andlise por EDS é proveniente da matriz polimérica.
O oxigénio nao é apenas resultante dos grupamentos fosfato da matriz polimérica,
mas também das particulas de reforgo, pois 0 oxigénio combinado com o silicio forma

os silicatos e a silica presentes no material.
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O elemento Fluor (F) que é detectado € componente do vidro reativo e,
segundo o fabricante, € liberado durante a reagdo de polimerizacdo na matriz
polimérica para neutralizar os grupamentos fosfato, entretanto nem sempre este
elemento é detectado nas anélises. O sodio pode ser explicado pelo persulfato de
sédio (iniciador) presente na pasta base e pelo p-toluenosulfonato de sédio na pasta
catalisadora. (3M ESPE).
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Figura 22: Gréafico com os picos dos elementos quimicos presentes na amostra do

compoésito RelyX™U100 apés eliminacdo da matriz organica.

O pico correspondente ao ouro (Au) € devido ao material que recobriu a
amostra para condugao dos elétrons durante a andlise de MEV. Na analise da amostra
apés a eliminagdo da matriz organica (Figura 22), os picos com maior intensidade sao
os do silicio e do aluminio que séo os elementos formadores das particulas de reforgo
(fibra de vidro, silica tratada com silano e vidro reativo).

E importante salientar que esta verificagdo fornecida pelo equipamento é

aproximada e sé pode ser levada em consideracdo em andlises comparativas.
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5.2 — Caracterizacao Microestrutural Quantitativa

A fragdo volumétrica e em peso do conteudo de particulas foram calculadas
através da utilizacdo de metodologia padrdao de calcinacdo das amostras. Esse
processo permite a retirada da parte polimérica do material compdésito através de sua
queima, conseguindo-se quantificar o peso e o volume das particulas em separado.
Os valores obtidos das fragbes em peso e volumétrica das particulas juntamente com
os valores informados pelo fabricante estdo especificados na Tabela 8. Na mesma
tabela também sao apresentados os dados calculados de densidade do cimento
composito RelyX™U100, assim como de suas particulas e de sua matriz.

Tabela 8: Valores médios percentuais em peso e em volume de particulas do
composito RelyX™U100 e respectivos desvios padrdo obtidos experimentalmente e
dados fornecidos pelo fabricante

Fracdo em | Fragcéao Densidade Densidade | Densidade
peso de | volumétrica do composito | da particula | da  matriz
particulas de particulas | (g/ml) (g/ml) (g/ml)

Dado 65,50+ 0,30 | 55,75+0,25 | 1,75+0,093 | 2,06 + 0,29 1,38

Experimental

Dado do 70,0

Fabricante

Ao analisar a Tabela 8, constata-se que o cimento compésito RelyX™U100
possui quantidade de particulas, tanto em peso quanto em volume, que excede a
quantidade de matriz. Esse fato além de diminuir a contracdo de polimerizagdo do
material aumenta a sua resisténcia mecanica, caso essas particulas estejam
fortemente unidas & fase matriz. E importante salientar que o limite imposto de
quantidade de particulas nao esta associado a fragdo de compactagao tedrica maxima
que é de 74% em volume, mas sim ao aumento da viscosidade do material que
resultaria no aumento de espessura de pelicula, inviabilizando sua utilizagdo como

cimento.
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Outro fator a ser observado é que apesar da grande fracdo em peso de
particulas apresentada de acordo com o fabricante parte dessas particulas de carga
nao sao silanizadas e reagem com os grupamentos fosfato do monémero matacrilato
numa reagcao de neutralizacdo. Portanto, uma porcdo das particulas pode néo
contribuir diretamente para o aumento da resisténcia do material uma vez que nao tem
unido com a matriz resinosa.

Observa-se também uma pequena discrepancia entre a fracdo em peso obtida
no experimento e o valor especificado pelo fabricante. Isso pode ser atribuido a
diferenca do lote analisado ou a diferencas no método de calculo da fracdo de
particulas. Além disso, alguns fabricantes calculam a fragdo de particulas antes do
processo de silanizacdo enquanto que outros incluem o silano em seus calculos da
fase particulada (BAROUDI, 2007).

O fabricante nao fornece os valores de densidade e fracdo volumétrica de
particulas do composito.

5.3 — Grau de Conversao

O grau de conversao (GC) ou grau de polimerizacao quantifica a eficiéncia da
polimerizagdo de forma percentual através da determinac¢do de grupos metacrilato nao
reagidos antes e depois da polimerizacdo, ou seja, do quanto de monbémero é
convertido em polimero. O grau de conversao polimérica é um fator importante que
influencia as propriedades fisicas dos compoésitos odontolégicos, como desgaste,
dureza, resisténcia a flexdo, compressdo e modulo de elasticidade (ANUSAVICE,
2005; SILIKAS et al., 2000).

Fatores como a composi¢cdo da resina, tipo, tamanho e quantidade de
particulas de reforgo, transmissdo de luz através do material, concentracdo de
iniciadores e inibidores, intensidade e tipo da lampada fotopolimerizadora, assim como
a interposicao de qualquer estrutura entre a lampada e o dente podem influenciar no
grau de conversao alcangado pelo compésito (ASMUSSEN & PEUTZFELDT, 1998;
ANUSAVICE, 2005; TEIXEIRA et al. 2008, LI et al., 2009).

Apesar de importante, o GC sozinho nédo caracteriza completamente a rede
polimérica, uma vez que polimeros com mesmo GC podem apresentar diferentes
densidades de ligacdes cruzadas, devido a diferengas na linearidade das cadeias
(BRANDT et al., 2008).
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O método escolhido nesse estudo para a avaliagao do grau de conversao foi
o Raman que se baseia nas vibragées moleculares. O célculo do grau de conversao é
realizado pela comparagdo entre as razdes da intensidade da banda de estiramento
da ligacdo alifatica, picos de absorbancia em torno de 1640cm™, e das bandas de
estiramento da ligagdo aromatica, pico em 1608cm™, do compésito polimerizado e ndo
polimerizado.

A figura 23 ilustra o grafico de absorbancia (Raman) do material ndo
polimerizado. O pico que aparece a aproximadamente 1640cm” representa a
quantidade de duplas ligagdes alifaticas C=C existentes no cimento compoésito antes
da polimerizagdo. Observando-se as figuras 24, 25, 26, 27 e 28 representativas dos
materiais polimerizados, percebe-se a diminuicao do pico de 1640cm™ devido & reagao
dessas duplas liga¢des durante a cura do material comparativamente com o pico de
1608cm™, representativo das ligacdes aromética que ndo sdo quebradas durante a
polimerizagdo. Para todos os modos de polimerizagao (dual ou apenas quimico) ainda
persiste um pequeno pico em 1640cm™ indicando que a polimerizagdo nunca é
completa, havendo sempre duplas ligagdes remanescentes.
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Figura 23: Espectroscopia Raman representativa do cimento RelyX™U100 nao

polimerizado.
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Figura 24: Espectroscopia Raman representativa do cimento RelyX™U100 com modo
de polimerizacao Grupo 1
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Figura 25: Espectroscopia Raman representativa do cimento RelyX™U100 com modo
de polimerizagao Grupo 2

65



200 ~
175—-
150—-
125—-
100—-
75

50+

Absorbancia (u.a.)

25

04

-25 — 17—
1520 1540 1560 1580 1600 1620 1640 1660 1680

Namero de Onda (cm™)

Figura 26: Espectroscopia Raman representativa do cimento RelyX™U100 com modo
de polimerizagédo do Grupo 3
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Figura 27: Espectroscopia Raman representativa do cimento RelyX™U100 com modo
de polimerizacdo do Grupo 4
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Figura 28: Espectroscopia Raman representativa do cimento RelyX™U100 com modo
de polimerizacao do Grupo 5

A Tabela 9 apresenta a média do grau de conversdao para os modos de
polimerizagdo utilizados: quimico e dual, fotopolimerizado com LED ou com QTH e
com ou sem a presenca de cobertura ceramica. Ao analisar os valores médios para
grau de conversdo de cada grupo observa-se que todos alcangaram valores
superiores a 60%, estando na faixa considerada tipica para os materiais compaésitos a
base de Bis-GMA (55-75%) sob condicbes convencionais de irradiacao (WALKER, et
al., 2003; ANUSAVICE, 2005; SILIKAS et al., 2000; JUNG et al., 2006; BAROUDI,
2007; SANTOS et al., 2007).

Era esperado que, o tamanho relativamente grande das particulas de reforco
observado na microscopia eletrénica produzisse um grande espalhamento da luz do
fotopolimerizador, levando a baixos valores de grau de conversdo. No entanto,
elevados valores de grau de conversdo foram alcancados, podendo isso estar
relacionado a baixa viscosidade inicial do cimento, quando comparado aos compositos
restauradores diretos, a qual permite maior difusdo dos radicais livres durante a
polimerizagdo, proporcionando alto grau de conversdo. Portanto, o cimento
RelyX™U100 alcanca, ap6és 24 horas de armazenamento, um grau de conversio
considerado satisfatério tanto no seu modo de polimerizagao quimico quanto no modo
de ativacdo dual seja a fonte de luz LED ou haldégena.
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Tabela 9 - Valores do grau de conversdo para o composito RelyX™U100, desvios
padréo e coeficientes de variagdo nos diferentes modos de polimerizagao.

Grupos GC Médio (%) Desvio Padrao | Coeficiente de
Variacao
1 — Quimico 61,99a 5,58 0,09
2 — Dual (LED + Ceramica) 66,54b 2,24 0,03
3 — Dual (LED + Vidro) 72,13c 3,55 0,05
4 — Dual (QTH + Ceréamica) 66,35b 2,42 0,04
5 — Dual (QTH + Vidro) 70,74c 3,6 0,05

Letras diferentes indicam diferencga estatisticamente significativa ao nivel de 0,05%.

Os resultados do grau de conversdo do RelyX™U100 variaram de acordo com
o0 modo de ativacao utilizado, sendo que o grau de conversdao das amostras
quimicamente ativadas foi significantemente menor que para as amostras
polimerizadas no modo dual. Resultados semelhantes foram encontrados por EL-
BADRAWY & EL-MOWAFY (1995), BRAGA et al. (2002), ARRAIS et al. (2008), LEE et
al. (2008), MENG et al. (2008) e ARRAIS et al. (2009). Verifica-se que o cimento
resinoso RelyX™U100 atinge grau de conversdo maximo quando ativado no modo
dual sem a interposicao de restauragao simulada de ceramica.

A presencga da restauragao simulada de ceramica reduziu significativamente os
valores de grau de conversdo das amostras em que o cimento foi ativado no modo
dual, porém alcangando valores que foram estatisticamente superiores ao do cimento
polimerizado apenas quimicamente. Isso era esperado, pois a presenca da cobertura
ceramica atua como barreira, absorvendo e espalhando a luz, e conseqlientemente
reduzindo a absorgcao de fétons pelo sistema iniciador. Isso dificulta a formagao de
uma concentracao critica de radicais livres para iniciar a fotopolimerizacao, resultando
consequentemente em variagdes no grau de conversao (LEE & UM, 2001; BRANDT et
al., 2008; LEE et al., 2008; MENG et al., 2008; REGES et al., 2008).

Diversos estudos tém relatado uma redugéao no grau de conversao de agentes
cimentantes fotopolimerizados ou de dupla ativacao quando fotoativados através de
espacadores de porcelana (EL-BADRAWY & EL-MOWAFY, 1995; TANGO et al.,
2007; MENG, et al, 2008) RUEGGEBERG (1999) relata que aproximadamente
apenas 25% da luz aplicada na superficie do compdsito estara disponivel a uma
profundidade de 1Tmm e essa atenuagcao também pode ser produzida pela interposicao

do material restaurador.
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Com relacdo ao tipo de aparelho fotoativador, ndo houve diferenca
estatisticamente significativa quanto a utilizacdo das unidades de fotoativagao LED ou
QTH no grau de conversao do cimento, seja quando a exposicao a luz foi direta seja
quando através da restauracdo ceramica ao se utilizar o tempo de fotopolimerizagao
recomendado pelo fabricante.

Os estudos mostram que a densidade de energia (densidade de poténcia x
tempo de exposi¢ao) da luz fotopolimerizadora influencia o grau de polimerizagéo, a
profundidade de polimerizagdo e as propriedades mecéanicas dos compoésitos
resinosos fotopolimerizados (CRAIG & POWERS, 2004; ANUSAVICE, 2005;
PEUTZFELDT & ASMUSSEN, 2005). Apesar de o aparelho LED ter uma poténcia
maior (1200mW/cm?) que o aparelho QTH (800mW/cm?2) e o tempo de exposicao ser o
mesmo para os dois aparelhos, essa superioridade nédo se refletiu no grau de
conversdo do cimento.

Resultado semelhante foi encontrado por OBICI et al. (2006) ao analisar o grau
de conversao de um composito restaurador em diferentes profundidades utilizando
seis métodos de fotoativacdo. No referido estudo, foram utilizadas fontes de luz LED e
QTH que forneciam dose de energia diferentes (QTH 32J/cm?2, 24J/cm?, QTH21J/cm?,
LED 14J/cm?), para polimerizar amostras de 5mm de espessura. Os resultados
mostraram que os valores de grau de conversao na superficie e em profundidades de
1, 2 e 3mm foram estatisticamente iguais, independentemente da unidade
fotoativadora e do modo de polimerizagdo, sendo menores em profundidades maiores.

Também, em estudo realizado por SILIKAS (2000), uma reducao substancial
na intensidade de luz de 750 para 200mW/cm n&o induziu uma redugéo proporcional
no grau de conversdao dos materiais, para amostra com 1mm de espessura, que
permite uma polimerizacdo homogénea. Como as amostras utilizadas nesse estudo
possuiam 2mm de espessura € eram polimerizadas em ambas as faces, sua
espessura também permite uma polimerizagdo homogénea. Se houver um aumento
na espessura da amostra, a reducdo da penetragcdo da luz provocara a redugéo do
grau de converséo.

De acordo com PEUTZFELDT & ASMUSSEN (2005), a cinética da
polimerizagdo é muito complexa e a simples correlagdo entre poténcia e tempo de
exposicao nao existe. O GC depende mais do tempo de exposigdo que da densidade
de poténcia do aparelho fotoativador. Isso significa que para uma dada densidade,
longos tempos de exposicao a baixa poténcia levam a um mais alto GC que curtos
tempos de exposicao a altas poténcias.
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Os fabricantes normalmente recomendam tempos de exposicdo baseados em
um determinado padrdo de polimerizagéo para cada cor e tipo de resina. Os tempos
recomendados sao normalmente os minimos necessarios. Para maximizar o grau de
polimerizacdo deve-se ajustar o tempo de exposicao e a técnica de polimerizagéo de
acordo com a intensidade da fonte de luz empregada, e essa intensidade deve ser

avaliada constantemente.

5.4 - Microdureza Vickers

A dureza de um compdsito esta relacionada a quantidade e ao tamanho das
particulas, assim como ao grau de conversao da matriz polimérica (HOFMANN et al.,
2001). O ensaio de dureza teve como objetivo medir e comparar a dureza do cimento
RelyX™U100 quando polimerizado por diferentes modos e se o tempo de
polimerizagao proposto pelo fabricante promove graus de dureza semelhantes, mesmo
quando a irradiancia do aparelho fotopolimerizador é diferente. Foi também avaliado
se a diferenga no grau de conversao encontrado na analise Raman se reflete no teste
de dureza. As médias dos valores de dureza de cada grupo, bem como o desvio
padrao e o coeficiente de variacao sao apresentados na Tabela 10.

Tabela 10: Média dos valores de microdureza Vickers para os diferentes grupos,
desvios padrao e coeficientes de variagao.

Grupos Microdureza Desvio Padrao Coeficiente de
Vickers Média Variacao
1 — Quimico 37,58a 1,56 0,04
2 — Dual (LED + Ceramica) 47,77b 2,39 0,05
3 — Dual (LED + Vidro) 53,99c¢ 1,66 0,03
4 — Dual (QTH + Ceramica) 46,42b 3,23 0,06
5 — Dual (QTH + Vidro) 54,94c 2,9 0,05

Letras diferentes indicam diferenga estatisticamente significativa ao nivel de 0,05%.
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Ao analisar a Tabela 10 verifica-se que os maiores valores de dureza foram
alcancados pelas amostras polimerizadas no modo dual, sem a interposicao da
restauracao simulada de ceramica e os mais baixos foram das amostras polimerizadas
apenas no modo quimico. O cimento quando ativado no modo quimico apresenta o
valor médio de dureza (37,58HV), que é 31% menor que a média de dureza dos
corpos de prova polimerizados no modo dual sem a interposigéo da placa ceramica
(54,46+0,48HV).

Para o cimento polimerizado no modo dual a interposigao da placa ceramica
resultou na queda significativa da dureza seja para o LED (53,99HV para 47,77HV)
seja para QTH (54,94HV para 46,42HV), nao existindo diferenca estatisticamente
significativa em relagdo ao tipo de aparelho fotoativador utilizado. Esse resultado é
apoiado por estudos anteriores como LEE & UM (2001), JUNG et al. (2006), TANGO
et al. (2007), LEE et al., (2008), MENG et al, (2008) no quais os valores de
microdureza foram significativamente reduzidos quando utilizada uma placa ceramica
entre a fonte de luz e cimento.

Com relagéao ao tipo de aparelho fotoativador, ndo foi encontrada diferenca
estatisticamente significativa na dureza das amostras polimerizadas pelo LED ou pelo
QTH, seja com ou sem a presenca de placa ceramica, mesmo com suas poténcias
sendo diferentes. Resultados semelhantes foram encontrados dor diversos trabalhos
como: JUNG et al. (2006), que avaliou a profundidade de polimerizacdo e dureza de
compositos polimerizados com tempo de aplicagao e poténcia dos aparelhos distintos,
e nao encontrou diferenca estatisticamente significativa entre o aparelho de lampada
halégena Astralis 10 (1200mW/cm? por 20s) e Hal6gena Elipar TriLIght (800mW/cm?
por 40s) e nem entre o LED de alta potencia Elipar Free-Light Il (1000mw/cm?2 por 20
s) e 0 de lampada haldgena Elipar TriLight (800 por 40s).

Também SANTOS et al. (2007) avaliaram a profundidade de polimerizagéo,
através de testes de microdureza e de espectroscopia Raman, de um compdésito
odontolégico fotoativado por 40s com um fotopolimerizador LED (360mW/cm?) ou por
um fotopolimerizador de lampada halégena (550mW/cm2). Mesmo com a densidade
de radiacao diferentes 1.5 vezes nem o grau de conversdo nem a microdureza
diferiram significantemente para as duas fontes de luz polimerizadora em

profundidades de até 2mm.
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PICK (2007) também ndo encontrou diferenga estatisticamente significante ao
analisar a microdureza de um cimento fotopolimerizado com aparelhos com irradiancia
diferentes (277,1mW/cm? e 175,6mW/cm?) LED e QTH respectivamente com materiais
restauradores interpostos diferentes da ceramica Empress associada a Eris.
Interessante relatar que os maiores valores de resisténcia a flexdo foram obtidos com
o aparelho QTH que possui poténcia menor.

Os resultados de microdureza e de grau de conversdo obtidos nesse estudo
foram sincrdnicos uma vez que 0s grupos que apresentaram as maiores porcentagens
de polimerizagao foram os que apresentaram os maiores valores de dureza. Isso esta
de acordo com pesquisas anteriores (FERRACANE, 1984; SILIZAS, et al., 2005;
JUNG et al., 2006) que utilizam a avaliagdo da dureza como uma forma indireta de
medir o grau de conversao do compésito. Adicionalmente, para compédsitos com o
mesmo teor de particulas o grau de polimerizacdo € um fator importante em sua
dureza, havendo uma correlagdo direta entre grau de conversdo e microdureza.
Entretanto, deve-se ressaltar que um valor absoluto de dureza pode nao ser indicativo
do grau de conversado quando diferentes compoésitos sdo comparados (SANTOS et al,
2007; MAYWORM et al. 2008).

De acordo com REGES et al. (2008) outras caracteristicas importantes da rede
polimérica, como a estrutura quimica do monémero e o tipo e densidade das ligacdes
cruzadas, podem afetar a dureza. A utilizacao da espectroscopia Raman e do teste de
microdureza para andlise do grau de conversao diferem quanto a sensibilidade pois
enquanto o Raman é mais sensivel para detectar diferengas nos primeiros estagios da
reacao de polimerizagdo, o ensaio de dureza possui maior sensibilidade para detectar
pequenas mudancas depois que a cadeia polimérica ja esta com as ligagdes cruzadas
formadas (SANTOS et al., 2007).
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5.5 - Resisténcia a Flexao

O comportamento tensao-deformacao de materiais frageis como ceramicas e
compositos odontolégicos, geralmente, é avaliado por meio do ensaio de resisténcia a
flexdao em que a amostra sofre tensao trativa em sua extremidade inferior, compressiva
na superior e o rompimento da mesma se inicia no lado trativo (ANUSAVICE, 2005).

As médias dos valores de resisténcia flexdo obtidos nos ensaios séo
apresentados na Tabela 11. De acordo com a norma ISO 4049 a resisténcia flexural
dos cimentos compdsitos deve ser superior a 50 MPa. Neste estudo, o cimento
composito RelyX™U100 conseguiu superar esse valor, mesmo para o modo de
polimerizagdo quimico que apresentou 0s mais baixos valores de resisténcia flexural,

como pode ser visto na Tabela 11.

Tabela 11: Média da resisténcia flexural dos diversos grupos, desvios padréo e
coeficientes de variagao.

Grupos Resisténcia Desvio Padrao Coeficiente de
Flexural (MPa) Variagéo
1 — Quimico 66,06a 5,19 0,08
2 — Dual (LED + Ceramica) 82,91b 7,54 0,09
3 — Dual (LED + Vidro) 85,49b 7,69 0,09
4 — Dual (QTH + Ceréamica) 77,60b 7,12 0,09
5 — Dual (QTH + Vidro) 81,77b 6,64 0,08

Letras diferentes indicam diferencga estatisticamente significativa ao nivel de 0,05%.

Os resultados obtidos indicam que a polimerizagdo do cimento apenas no
modo quimico produziu resisténcia flexural mais baixa que a polimerizagao dual. Em
estudo realizado por LU et al. (2005) também foram encontrados valores de
resisténcia flexural mais altos para corpos de prova polimerizados no modo dual.

No entanto, entre os grupos com polimerizacao dual, seja com a interposi¢ao
ou nao da restauracao simulada de ceramica, seja pela utilizacdo do fotopolimerizador
LED ou QTH néo foi encontrada diferenga estatisticamente significativa. Apesar de
nao ter havido diferenca estatisticamente significativa entre esses grupos, pode-se
destacar o grupo 3 (LED + Vidro) com valores de resisténcia numericamente superior
aos grupos 2,4 e 5.
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Ao analisar os dados de grau de conversao (Tabela 9) e as médias de
resisténcia a flexdao (Tabela 11) constata-se que o aumento do grau de conversao, do
composito polimerizado no modo quimico para o compoésito polimerizado no modo
dual com a interposicdo da restauracdo ceramica, leva ao aumento dos valores de
resisténcia a flexdo. No entanto, o aumento do grau de conversdo observado dentro
dos grupos com polimerizacao dual (irradiacdo com a interposicdo da restauracao
ceramica e irradiacao direta da luz), ndo resultou em aumento da resisténcia flexao,
estando os valores de resisténcia a flexao num mesmo patamar.

Resultados semelhantes foram encontrados por LOZA-HERRERO et al,
(1998) que afirmaram existir uma relagao parabdlica entre grau de conversao e a
resisténcia a flexdo biaxial na qual compédsitos com baixo grau de conversao
polimérica também apresentam baixa resisténcia a flexdo. Entretanto, a continuidade
do aumento no grau de conversao leva os valores de resisténcia a flexao tenderem a
um patamar ou até cairam. Isso indica que uma vez atingido o limiar do grau de
conversao, a resisténcia da rede polimérica ndo aumenta significativamente com uma
cura adicional, podendo até diminuir como resultado do aumento da fragilidade, onde o
efeito das falhas superficiais torna-se um fator significativo na resisténcia mecanica.

E sabido que a manipulacdo das duas pastas do cimento dual promove a
incorporacao de bolhas de ar na matriz polimérica, que além de inibir a polimerizacao,
devido a presenca do oxigénio, também fragilizam o material pela presenca dos
espacos vazios (HOFMANN et al, 2001; LU et al. 2005; LEE et al., 2008). Esses
espacos vazios estdo em quantidade maior e sdo de mais dificil eliminacdo nos corpos
de prova utilizados no presente estudo pois possuem uma espessura muito maior
(2mm) que a espessura desejada para a linha de cimentacéo (25um) (ANUSAVICE,
2005).

E de fundamental importancia que os profissionais da odontologia estejam
atentos para a presenga dos poros no interior do cimento e sua influéncia nas
propriedades mecanicas, apesar de estudos afirmarem que os cimentos compdésitos
resinosos possuem distribuicdo e tamanho de poros mais adequada para aplicagéo
como cimento que os cimentos fosfato de zinco, policarboxilato e ion6mero de vidro
(MILUTINOVIC-NIKOLIC et al. 2007).
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5.5.1 — Anadlise Fractografica

A analise em MEV da superficie de fratura dos corpos de prova submetidos a
ensaio de resisténcia a flexdo permite observar a presenca de defeitos internos, como
poros, que diminuem a resisténcia a flexdo dos mesmos. A fratura se deu através da
matriz e/ou da interface particula matriz, havendo algumas particulas expostas onde a
interface falhou, havendo inclusive uma fratura das particulas (Figura 29).

Figura 29: Imagens em MEV da superficie de fratura do compésito RelyX™U100 ap6s

ensaio de resisténcia a flexdo em aumentos de 5.000 (a) e 10.000X (b).

A Figura 30, de outra regiao da superficie de fratura, ilustra o efeito da
ancoragem fisica das particulas na matriz, resultando numa superficie irregular
produzida pelo arrancamento das particulas em meio a matriz. As particulas bem
dispersas aumentam a area de transferéncia de carga matriz/particula atuando como
barreiras que dificultam o crescimento de trincas no compédsito e aumentam sua

resisténcia mecanica
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Figura 30: Imagens em MEV da superficie de fratura do compésito RelyX™U100 ap6s
ensaio de resisténcia a flexdo em aumentos de 3.000X (a), 5.000X (b) e 10.000X (c).
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5.6 - Modulo de Elasticidade Flexural

O modulo de elasticidade foi determinado a partir da variacdo da tensao
flexural maxima e da variagao do deslocamento do travessao no ensaio de resisténcia
a flexao. Ele descreve a rigidez do material, sendo que materiais com baixo médulo de
elasticidade sofrem maior deformagao quando da ac¢ao das forgas oclusais, podendo
resultar em falhas marginais (LAMBRECHTS, 1987).

Na Tabela 12 encontram-se as médias dos resultados de mddulo de
elasticidade obtidos nos ensaios de flexdo (modulo flexural). O grupo com a
polimerizagdo apenas quimica apresentou os mais baixos valores de médulo flexural
(4,12 GPa) sendo estatisticamente diferente dos grupos com polimerizagao dual. Para
0S grupos com polimerizacao dual a interposigao da restauragéo ceramica (Grupos 2 e
4) resultou em valores de médulo flexural mais baixos (5,37 e 5,24 GPa
respectivamente) do que para os Grupos 3 e 5 com irradiacdo direta da luz (7,29 e
7,08 GPa), sendo essa diferencga estatisticamente significativa.

Tabela 12: Média do modulo flexural dos diversos grupos, desvios padrdo e
coeficientes de variacao.

Grupos Modulo Flexural | Desvio Padrao Coeficiente de
(GPa) Variacao
1 — Quimico 4,12a 0,51 0,12
2 — Dual (LED + Ceramica) 5,37b 0,35 0,07
3 — Dual (LED + Vidro) 7,29¢ 0,07 0,01
4 — Dual (QTH + Ceréamica) 5,24b 0,47 0,09
5 — Dual (QTH + Vidro) 7,08¢ 0,27 0,04

Letras diferentes indicam diferencga estatisticamente significante ao nivel de 0,05%.

Com relacdo ao tipo de aparelho fotoativador, ndo houve diferenca
estatisticamente significativa em relagéo a utilizacao do LED ou do QTH seja com a
presenca da restauracao ceramica (5,37 e 5,24 GPa respectivamente) seja quando da
irradiacao direta da luz (7,29 e 7,08 GPa respectivamente).

A analise dos dados de grau de conversdo e médulo flexural indica que
guanto maior o grau de conversao alcancado pelo material maior o seu médulo. Além

do grau de conversdao maior alcangcado pelos grupos com polimerizacao dual ter
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promovido maiores valores de moédulo flexural, é possivel relacionar também o efeito
das ligagcbes cruzadas nas propriedades mecanicas do cimento compdsito
RelyX™U100. De acordo com BRANDT, et al (2008), a utilizacdo de
fotopolimerizadores de alta poténcia inicia multiplos centros de crescimento e favorece
a formagdo de um rede polimérica com mais ligagdes cruzadas. O inicio lento da
polimerizacdo, como na polimerizacdo quimica, esta associado a poucos centros de
crescimento do polimero, resultando possivelmente em um polimero mais linear.
Materiais com uma alta densidade de ligagbes cruzadas geralmente apresentam
propriedades mecanicas melhoradas.

A Figura 31 traz curvas tensdo de flexdo X deformacao representativas dos
grupos analisados. Elas mostram bem a separagédo em trés niveis do médulo de
elasticidade, obedecendo a inclinagdo das retas. Além disso, quanto maior o médulo
flexural, menor a deformagédo sofrida pela amostra durante o ensaio e maior é a

fragilidade do composito.

Grupo 1 (Quimico)
90 - —=— Grupo 2 (LED + Ceramica)
| Grupo 3 (LED + Vidro)
80 - —=— Grupo 4 (Halégena + Ceramica)
(

Grupo 5 (Halégena + Vidro)

Tenséao Flexural (MPa)

0 ————
0,0 0,1 0.2 03 0,4 05 06

Deformacgéo (mm)

Figura 31: Gréfico tensdo de flexao x deformacao.
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6 — CONCLUSOES

Com base nos resultados obtidos e nas analises estatisticas realizadas, pode-

se concluir que:

e O grau de conversdo do cimento compésito auto-adesivo RelyX™U100 varia
com o modo de ativacao utilizado, sendo alcangcado grau de conversao
considerado satisfatério apés 24h da manipulagao tanto no modo de ativagao
quimico quanto no modo de ativagéao dual;

s

e O grau de conversdo maximo para o cimento resinoso RelyX™U100 é
conseguido quando ele € polimerizado no modo dual com aplicagéo direta da

luz;

e Os diferentes modos de polimerizagdo resultam em diferentes valores de
dureza e de modulo flexural, sendo que o modo de ativacao dual forneceu

propriedades superiores ao modo de ativacao quimico sozinho;

e De forma geral, o grau de conversdao apresentou uma correlagdo com a
microdureza, sendo que quanto maior o grau de conversao maior a dureza do

material;

e O modo de ativagao influenciou a resisténcia a flexdao do cimento compoésito
auto-adesivo RelyX™U100, sendo os maiores valores de resisténcia a flexdo
obtidos pelo compésito polimerizado no modo dual;

e Na&o houve diferenca estatisticamente significativa na resisténcia a flexao dos
grupos ativados no modo dual, seja com a presenga ou ndo da restauragéo
simulada de ceramica, seja com o aparelho fotoativador LED ou QTH;

e A interposi¢do da restauragdo simulada de ceramica com 2mm de espessura
interferiu negativamente no grau de conversdo do cimento polimerizado no
modo dual e também nas propriedades mecanicas do material, exceto na

resisténcia a flexao;

79



Em relacdo aos aparelhos de fotaotivagcao utilizados, apesar do aparelho LED
apresentar uma irradiancia total maior que o aparelho de luz halégena, essa
superioridade néo se refletiu no grau de conversao do cimento e nao produziu
propriedades mecanicas melhores seja quando a polimerizagédo era direta, seja

com a interposicao da placa ceramica.
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7 - SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Determinacdo do grau de conversdao em tempos anteriores a 24h para estimar
o tempo em que o cimento estaria pronto para ser submetido a forgas oclusais
e aos procedimentos de acabamento sem deslocamento da pega protética.

e Relagédo entre modo de ativagao, grau de conversdo e biocompatibilidade do

cimento.

e Testar outras propriedades como resisténcia adesiva, solubilidade e

envelhecimento do cimento (ciclagem térmica).

e Avaliagdo do comportamento flexural do cimento ap6s envelhecimento em

agua destilada e carregamento ciclico.

e Quantificar a absorcéo de agua e solubilidade do cimento comparando-o com

outros cimentos de uso odontolégico.
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9 — ANEXO

Tabela 13: Analise Estatistica do Grau de Converséo.

0O = '@ [ ¥ B < #4 AddtoWorkbook = Addto Report = Addto MS Word =
| Arial ~ljo~- B ru EE=F A-2-E-% =t
a Workboold* LS0 test: variable Grau de Converzdo (Spreadshest?)
E@ ANOVA (5pr Probabilities for Post Hoc Tests
Eﬂ ANOVA Error: Between M3 = 00136, df = 40.000
E-3 ANOVA Modo de t) ) {3) 4} 5]
 [E]LDt|CellNo_ | Polimerizagho | 61991 | 66540 | 72129 | 66348 | 70740
=23 ANCOVA 11 | CQuimico 0.012384 | 0000001 0.016259| 0000010
LSDt || 2 LED+Cerdmical 0 012354 0002554 0.912634 0.020215
=23 ANOVA |[3 LED4+Vidro| 0.000001  0.002554 0.001878 0.428362
LsDt 4 Haldgena+Ceramical 0.076255  0.912634 0.001878 0.015477
5 Halogena+Vidrof 0.000010 0020215 0428362 0.015477

Tabela 14: Andlise Estatistica da Microdureza

STATISTICA - [Workbookl® - LSD test; variable Microdureza (Spreadsheet1]]

D=l &k 4 < f4 Addto Workbook ~ Add to Report * Add to MS Word = 45 | «
Eile Edit View Inset Format Statistics Data Mining Graphs Teols Data Workbook Window Help
| Arial o~ B U EE=EFE A-2-E T W@ o

a Workboold” LSD test; variable Microdureza (Spreadsheet?)

E"a ANOVA Results Probabilities for Post Hoc Tests

E -] LSD test; va Errar: Between MS = 5.9616, df = 70.000

Ea AMNOVA Results Modo de { 2 {3 7} {5)

-] LD test; va || Call No. Polimerizagio 37585 | 47772 | 53994 | 46.423 | 54941

1 | Quimico 0000000 0.000000| 0.000000| 0000000
2 LED+Ceramical| 0.000000 0.000000) 0134669 0.000000
3 LED+Vidroll 0.000000| 0000000 0.000000) 0291637
4 Haldgena+Ceramical 0.000000 0134669 0.000000 0.oo0000
g Haldgena+Vidrolf 0.000000| 0.000000 0.291637 0.000000
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Tabela 15: Analise Estatistica da Resisténcia a Flexao

STATISTICA - [Workbook2* - LSD test; vanable Resisténcia a Flexdo (Spreadsheetl.sta)]

“ DEEE SR % BRE | o |# AddtoWorkbook ~ AddtoReport > Addto MS Word ~ 4
” Eile Edit View Insert Format Statistics Data Mining Graphs JTools Data Workbook Window Help

|4 Clo]|e zul==s=gA-2-E-RE @ [=aE

a Workbool2” LSD test; variable Resisténcia 8 Flex8o (Spreadsheet_sta)
E"a ANOVA (Spreac Probabilities for Post Hoc Tests
E-43 ANOVA Res Error: Between MS = 53 048, df = 20.000
[ LSD test Modo de {1} 2} 3 {4} {5}

Cell No. | Polimerizagao 66.064 | 82906 | 85488 | 77.604 | 81.774
1 | Quimico 0.001569| 0.000424| 0.020999 0.002774
2 LED+Ceramicall 0.001569 0.581349  0.263308 0.808385
3 LED+Vidro| 0.000424  0.581349 0.102450| 0.429574
4 Haldgena+Ceramica 0.020995 0.263308  0.102450 0.376106
5 Haldgena+Vidro| 0002774 0.808385 0429574 0.376106

Tabela 16: Analise Estatistica do Modulo de Elasticidade em Flexao
” O = m |§ (& | L @< | K2 | #h Addto Workbook * Addto Report * Add to MS Wa
|| File Edit View [nsert Format Statistics Data Mining Graphs Tools Data Workbook Window He

| Maria Zo-]ls zu | EE=EE AR @ |[=0
3 Workbook2 LSD test; variable Mddulo Flexural (Spreadsheet1 sta)
=43 ANOVA (Spreac Probabilities for Post Hoc Tests
43 ANOVA Res Error: Between MS = 13705, df = 20.000
[1] LSO test Modo de {1} 2 3} {4} (5}
=4 ANOVA Res | Cell No Polimerizago | 41160 | 53700 | 72860 | 5.2440 | 7.0840
[[T] LSD test {1 Cuimico 0.000031| 0.000000 0.000105 0.000000
2 LED+Ceramical| 0.000031 0.000000| 0.596420| 0.000000
3 LED=+Vidrol] 0.000000 | 0.000000 0000000/ 0.398513
4 Halégena+Cerdmical| 0.000105 0.596420 0.000000 0.000000
5 Haldgena+Vidrol| 0.000000 0.000000 0.398513 0.000000
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Tabela 17:

Dados para calculo das fragées volumétricas

o e 1 — =
7j i:::rar Arial -l ~||A AT ” @/:l ; Quebrar Texto Automaticamente | Geral ij ﬂ —’__‘ﬂ‘ :"lm =
Cal - - - = - - L) & taca Fi it Estilos d I Excl
U Formatar pncer || M £ (8 ||| S0 A | H Mesdar e Centrazar (o | SR e e o ||
Area de Transferéncia ™™ Fonte i Alinhamento MNdmero I Estilo Cél
H31 -@ 5]
A B c G H | J

1 Fracédo volumetrica carga inorgénica do RelyX U100 Segundo o fabricante = 70% em peso

2 Cadinho Peso Cadinho (g)  Amostra (g) Cadinho + Amostra (g) Cadinho + cinzas (g) Massa particulas (g) Massa resina (g) % volume particulas % peso particulas % peso resina

3 3 35,0957 0.1915 35,2872 352211 5572699934 6548302872 3451697128

4 T 35,1375 0.1798 35,3174 35,2552 0,177 0.0622 5567781711 6542523624 3457476376

5 8 35,3536 0.179 35,5326 354703 0,167 0.0623 55,48233441 6519553073 3480446927

6 9 34,3806 0.186 34,5666 34,5032 0,1226 0.0634 56,0937438 6591397849 34.08602151

T Media 0.1206 0.0635 5574522366 6550444355 34 49565645

] Desvio Padréo 0,004109339 0,00181659 0.255246616 0299932435  0,299932435

5

10

11

12 Densidade das cinzas 2.06200244

13| Densidade do compdsito  1.75479374

Tabela 18: Dados para calculo da densidade do compésito e das particulas:

=) M Recortar 2 e = = g *H | 7 e ==
Arial -0 - |(aAskas|l B |=F Quebrar Texto Automaticamente | - | |
b 153 Copiar | 22 #jﬂ‘ e |5 ?‘ C_‘
Cal - - - - - - 0 F itacd Fe it Estilos d I Excl F it
g romment (M 48[ 0- A e o T i
Area de Transferéncia ™ Fonte il Alinhamento fa Nimero Estilo Células
F30 - £ | =B3o/ea0
A B c D E. E
1 Densidade do compdsito RelyX U100 1,754793736
2
3 Picnometro + Agua (g) 81,1257
4 Densidade da dgua (23°C ) g/lcm® 099777
5 Amaostra Massa do material (g) Picndmetro + agua + amostra (g) Massa de dgua deslocada (g ) Volume de agua deslocado * (ml) Densidade do material (g/ml)
6 3-1G4 0.1915 812111 0.1061 0,106337132 1.800876107
7 7-1G5 0.1799 §1.2092 0.0964 0,096615452 1,862020985
8 8-1G1 0,179 61,1969 0.1078 0,108040931 1,656779499
9 9-2G4 0,186 61,2025 0.1092 0.10944406 1,699498352
10
1 media 1,764793736
12 desvio padrio 0.093604911
13
14 }
15 Picndmetro + Agua (g} 81,9743
16 |Cinzas Massa da cinza Picndmetro + dgua + cinzas (g) Massa de dgua deslocada Volume de agua deslocado (ml)  Densidade das cinzas (g/ml}
17 3 0.1254 82,0446 0.0551 0.055223148 2,270786897
18 T 0.1176 62,0382 0.0537 0,053820019 59
18 8 0,1167’ 82,0237 0.0673 0,067450414 1,730159866
20
il Densidade das Particulas Media 206200244
22
23 Desvio padrdo 0.290563026
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