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RESUMO

A grande quantidade de matizes que os compdésitos possuem permite ao
dentista obter excelentes resultados estéticos na confeccdo de uma
restauracdo. Porém, para a confeccdo desta restauracdo, pouco material é
utilizado e, muitas vezes, devido ao uso nao freqlente, o compésito atinge o
prazo de validade e a embalagem ainda contém material. O objetivo neste
estudo foi avaliar a influéncia do Envelhecimento Artificial Acelerado (EAA -
Sistema C-UV, Comexim) sobre a similaridade e a estabilidade de cor (AE), a
opacidade (AOP) e a conversdao monomérica de compdsitos (Tetric Ceram,
Tetric Ceram HB e Tetric Flow - lvoclar/Vivadent) com prazo de validade
vencido por 180 dias, comparando com aqueles com validade em vigéncia.
Para avaliacdo das propriedades épticas foram confeccionados 15 corpos-de-
prova (n=5) em matriz de teflon, com 2 mm de espessura por 14 mm de
didmetro. Depois do polimento com discos Sof-Lex (3M Dental Products) foram
submetidos as leituras de cor e opacidade (Espectrofotémetro PCB 6087 BYK
GARDNER), antes e depois do EAA por 384 horas. Os valores obtidos para
similaridade foram submetidos a analise estatistica (t Student, p<0,05) e
demonstraram que todos os compésitos antes do EAA apresentaram diferenca
significante para todas as coordenadas com excecdo do Tetric Flow para a* e
Tetric Ceram HB para b* antes do EAA. Apés o EAA, somente o Tetric Ceram
apresentou diferencga significante para as coordenadas a* e b*. Os valores para
AE e AOP foram submetidos a ANOVA 2 fatores e teste de Bonferroni (p<0,05)
e demonstraram que todos os compdsitos apresentaram alteracao de cor

acima do clinicamente aceitavel (AE = 3,3). Somente o Tetric Flow apresentou
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diferenca estatisticamente significante quando os prazos de validade foram
comparados (p<0,05). Todos os compdésitos avaliados apresentaram aumento
nos valores numéricos de AOP apds o EAA, independente do prazo de
validade, mas sem diferenca significante (p>0,05). Para avaliacdo da
conversdo monomeérica, 6 corpos-de-prova, sendo 3 envelhecidos e 3 nao
envelhecidos de cada compésito foram submetidos a verificacdo da densidade
de ligacbes cruzadas (DLC) (Shimadzu HMV-2 Series) e do grau de conversao
(GC) (FTIR - Thermo Scientific). Os valores obtidos foram submetidos a
ANOVA 2 fatores e teste de Bonferroni (p<0,05) e demonstraram que todos os
compoésitos apresentaram diminuicdo na DLC apdés o EAA, independente do
prazo de validade. Para o GC, o Tetric Flow vencido antes do EAA apresentou
a maior porcentagem (71,42%), porém, sem diferenca significante em relacéao
aos demais compasitos (p>0,05). Concluiu-se que o prazo de validade e o EAA

exerceram influéncia sobre as propriedades estudadas dos compdsitos.

Palavras-chave: Compésitos, Propriedades épticas, Conversdo monomeérica,

Envelhecimento artificial acelerado
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ABSTRACT

Presently, the excellent aesthetic results obtained with composites
require the dentist to use several composite resin hues to make a restoration.
Nonetheless, to do this, little material is used, and many times, due to this low
usage, the composite reaches its expiration date with material remaining in the
packaging. The purpose of this study was to evaluate the influence of Artificial
Accelerated Aging (AAA - Sistema C-UV, Comexim) on similarity and color
stability (AE), opacity (AOP), and monomeric conversion of composites (Tetric
Ceram, Tetric Ceram HB and Tetric Flow - Ivoclar/Vivadent) with their validity
date expired for 180 days, comparatively to those within their validity date. For
optical properties evaluation, 15 samples (n=5) with 2 mm of thick X 14 mm in
diameter were made in a Teflon matrix. After polishing with Sof-Lex discs (3M
Dental Products), they were submitted to color and opacity readings
(Spectrophotometer PCB 6087 BYK GARDNER), before and after AAA for 384
hours. The values obtained for similarity were submitted to statistical analysis (t
Student, p<0.05) and showed that all composites presented statistical
significant difference for all coordinates, except Tetric Flow for a* and Tetric
Ceram HB for b* before AAA. After AAA, only Tetric Ceram presented statistical
significant difference for a* and b*. The values of AE and AOP were submitted
to 2 way-ANOVA and Bonferroni’s test (p<0.05) and showed that all composites
presented color alteration above of the clinically acceptable (AE = 3.3). Only
Tetric Flow presented statistical significant difference when the validity dates
were compared (p<0.05). All studied composites showed increase in the values

of AOP after AAA, irrespective of the validity date, but without significant
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difference (p>0.05). To monomeric conversion evaluation, 6 samples, being 3
before aging and 3 after aging, of each composite, were submitted to cross-
links density (CLD) (Shimadzu HMV-2 Series) and conversion degree
evaluation (CD) (FTIR - Thermo Scientific). The values obtained were submitted
to 2 way-ANOVA and Bonferroni’s test (p<0.05) and showed that all composites
presented decrease in CLD after AAA, irrespective of the validity date. For CD,
Tetric Flow with expired date before AAA, showed the highest value (71.42%),
however, without significant difference (p>0.05). It was concluded that the
validity date and the AAA exert influence on the studied properties of the

composites.

Key Words: Composites, Optical properties, Monomeric conversion, Atrtificial

accelerated aging
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1. INTRODUCAO

O avanco tecnolégico da Odontologia, no que se refere a inovagao e
aperfeicoamento de técnicas e materiais, reduziu em cerca de 30 a 50% o
indice de carie na maioria dos paises desenvolvidos e em desenvolvimento.
Entretanto, na area da Odontologia Restauradora ainda muito devera ser feito,
considerando que a maior parte dos tratamentos odontolégicos ainda se refere
a substituicdo de restauracdes deficientes (Mjor, 1989; Gaengler et al., 2004).

A evolucao das resinas compostas, principalmente no sistema adesivo e
nas propriedades fisico-quimicas, aliada a caracteristica de restabelecer a
aparéncia natural dos dentes em relagdo a cor e a translucidez, faz desse
material uma das principais escolhas dentre os materiais restauradores
estéticos usados na Odontologia (Robinson et al., 1998; Santos et al., 2003).
Entretanto, cerca de 30 a 40% das restauragdes com compdsito em dentes
anteriores sao substituidas num periodo de 5 anos (Thompson, 1991;
Deligeorgi et al., 2001), sendo que a falha na estética é a razdo mais comum
para a troca da restauragéao (Wilson et al., 1997; Samra et al., 2008).

Um dos maiores desafios da Odontologia estética moderna é encontrar a
“perfeita” cor do material restaurador para estabelecer similaridade com a
estrutura dentaria e manté-la inalterada com a passar dos anos no ambiente
bucal (Miller, 1993; Miller, 1994; Gaengler et al., 2004). Na cronologia de
desenvolvimento dos compdsitos, observa-se a constante busca por melhorias
nas propriedades fisico-mecanicas, quimicas e também em relagdo a estética.
Tal desenvolvimento permitiu que os compdésitos atuais apresentassem maior

facilidade da manipulagdo, menor grau de contragdo de polimerizagao, maior
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resisténcia a compressdo e possibilidade de obter restauracdes
anatomicamente corretas (Samra et al., 2008). Entretanto, a estabilidade de cor
continua sendo um problema inerente ao material e 0os pesquisadores sao
unanimes em reconhecer que as restauracdes diretas em resina composta
convencional apresentam alteracdo de cor com o passar do tempo (Hayashi et
al., 1974; Leinfelder et al., 1975; Ameye et al., 1981; Hachiya et al., 1984;
Powers et al.,1985; Ruyter et al., 1987; Powers et al.,1988; Dietschi et al.,
1994; Gaengler et al., 2004; Janda et al. 2004; Janda et al., 2005).

Segundo Cook & Chong (1985), as alteracbes de cor ocorrem
comumente devido ao manchamento da superficie, mudancas na opacidade do
material devido a falha na adesao da interface matriz/carga ou descoloracao da
matriz da resina por estimulos térmicos ou fotoquimicos.

Os tipos de descoloracao dos compdésitos sdo geralmente descritos na
literatura como: 1) descoloracées externas devido ao acumulo de placa e
manchas; 2) alteracbes na superficie ou sub-superficie implicando em
degradacao de superficie e reacao de agentes corantes com a camada de
resina composta (adsorcdo); e 3) descoloragdes intrinsecas devido as reacdes
fisico-quimicas nas porcdes profundas da restauracdo (Horsted-Bindslev &
Mijor, 1988; Soares et al., 2007).

A estrutura quimica dos compdsitos, como o tipo de oligbmeros ou
monomeros utilizados; concentragao/tipos de ativadores, iniciadores, inibidores;
oxidagao das ligagdes dupla carbono; tamanho/tipo das particulas e o sistema
de unido particulas/matriz resinosa, podem interferir na susceptibilidade ao
manchamento extrinseco da restauracao e, conseqliientemente, na estabilidade

de cor do material (Van Noort & Davis, 1984; Shintani et al., 1985; Horsted-
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Bindslev & Mjor, 1988; Tjan & Chan, 1989; Lee et al., 2000; |keda et al., 2003).

Outros fatores, como o sistema de fotoiniciacao, o tipo de luz utilizada na
fotoativacdo, o tempo de exposicdo e a matriz resinosa também podem
influenciar a estabilidade de cor dos compdsitos (Buchalla et al., 2002; Janda et
al., 2004). Quando a matriz é mais hidréfila poderda ocorrer aumento da
absorcdo de agua pela rede polimérica (Ferracane, 2006), resultando em
descoloracao de tonalidade mais branca e opaca. Ja, nos casos onde a matriz
resinosa € hidréfoba, a absor¢cdao de agua sera menor e pequena alteracao na
tonalidade da cor sera observada (Inokoshi et al., 1996; Buchalla et al., 2002;
Soares et al., 2007). Da mesma forma, o tipo de particulas presentes no
comp@sito (vidro, silica pirogénica, e outros) pode influenciar na estabilidade da
cor desses materiais (Ameye et al., 1981; Buchalla et al., 2002; Zamarripa et
al., 2008).

Outros fatores, como o envelhecimento do compdsito no meio bucal
(Ferracane et al., 1985; Powers et al., 1985) promovem a degradacdo da
superficie e da sub-superficie do material, resultando na formacdo de
microfraturas, permitindo, a penetracdo de substancias que promovem o
manchamento do compésito (Mair, 1989a; Mair, 1989b; Mair, 1991).

A afinidade do compésito por manchas é modulada pelo seu grau de
conversao e pelas suas caracteristicas quimicas (De Gee et al., 1984; Micali et
al., 2004). A insuficiente conversdo monomérica contribui para a absorcao de
diversas substancias corantes (Rueggeberg & Margeson, 1990) e a presenca
de duplas ligacbes carbdnicas ndo convertidas pode tornar o material mais
susceptivel as reagbes de degradacao (Ferracane, 2006), resultando em

reducdo da estabilidade de cor (Carmichael et al, 1997; Nie et al., 1998;
3



Hansel et al., 1998) e na liberacado de subprodutos como formaldeido e acido
metacrilico (Imazato et al., 1995; Qyseaed et al., 1998; Yap et al., 2000).

Os monbémeros nao reagidos também atuam como plastificadores da
matriz resinosa reduzindo as propriedades mecéanicas do material (Daronch et
al., 2005), principalmente a dureza (Ferracane, 2006). Diversas avaliagdes
clinicas e laboratoriais tém apontado para uma relacdo entre o grau de
conversao e as propriedades do material restaurador (Wendt & Leinfelder,
1990; Ferracane et al., 1997; Peutzfeldt & Asmussen, 2000). Entretanto, o
efeito da conversao sobre essas propriedades pode ser dissimulado por outros
fatores, como o tamanho, a forma e a distribuicdo das particulas de carga
(Turssi et al., 2005). Aléem disso, aditivos quimicos usados na formulacdo dos
compésitos, como iniciadores, aceleradores e filtros ultravioletas, podem
também degradar os componentes responsaveis pela cor (Asmussen, 1983).

A cor de fundo também pode ter influéncia na aparéncia das amostras
tornando-as mais escuras ou mais claras (O’brien et al., 1990; Groh et al.,
1992; Anusavice et al., 1994). A opacidade € definida pelo espalhamento da luz
muitas vezes refletida ao atravessar o material, sendo que a magnitude
depende da diferenca do indice de refracdo dos componentes do material, do
nuamero e tamanho das particulas dispersas na matriz organica (Goveia, 2004).

Considerando a hip6tese que compdésitos com prazo de validade vencido
apresentariam menor grau de conversao monomérica, propriedades Opticas
como, similaridade, estabilidade de cor e opacidade, apresentariam alteracoes
significativas em seus valores. Seria oportuno avaliar essas propriedades e a
conversao monomérica em compositos com prazo de validade vencido,

submetidos ao envelhecimento artificial acelerado.

4



2. REVISAO DA LITERATURA

2.1, Cor

Entender as teorias sobre a cor e a interacdo da luz com os objetos
auxilia o cirurgido-dentista a selecionar a cor dos materiais restauradores.
Como propriedade 6ptica, a cor ndo é simplesmente propriedade da luz, mas
uma resultante do efeito das ondas de luz refletida de materiais restauradores,
podendo estes ser opacos ou translucidos. Varios fatores estao envolvidos na
determinacao da cor, tais como, as caracteristicas da fonte de luz sob a qual é
observado; a forma como estas ondas de luz que incidem sobre o objeto sé&o
absorvidas, transmitidas ou refletidas; os efeitos do ambiente na mente do
observador (Jonhston & Reisbick, 1997; Schanda 1998; Janda et al., 2004).

A cor é o resultado da interacédo entre trés elementos distintos: um foco
ou fonte de luz, o objeto iluminado e o observador. Ou seja, o sujeito enquanto
observador também faz parte da cor (Jonhston & Reisbick, 1997; Schanda 1998;
Janda et al., 2004).

O foco ou fonte de luz, também conhecido como iluminante, é elucidado
por uma luz definida pela distribuicdo de poténcia espectral, que pode ou nao
ser fisicamente realizadvel como fonte, ou seja, a distribuicdo de poténcia
espectral pode ou nao ser experimentalmente determinada. Em outras
palavras, a fonte de luz pode ser descrita em termos de poténcia relativa
emitida, que em fungdo do comprimento de onda, obtém a curva de distribui¢cao
de poténcia espectral da fonte de luz. O Sol é considerado como a mais
importante fonte natural de energia radiante (Jonhston & Reisbick, 1997; Schanda

1998; Janda et al., 2004).



A Comissao Internacional de lluminacdo (Commission Internationale

I’Eclairage - CIE) é uma organizagao internacional que tem como objetivo obter
informagdes em relacdo a arte e a ciéncia de iluminacdo. A comissao CIE
considera como iluminante padrdao primario apenas o iluminante CIE A
(lampada de filamento incandescente de gas confinado de tungsténio, tendo a
mesma distribuicdo de poténcia espectral relativa de um radiador ideal
operando com temperatura de cor de 2856 K) e o iluminante CIE D65 (simula
uma fase da luz do dia com temperatura de cor correlata de aproximadamente
6504 K) (Jonhston & Reisbick, 1997; Schanda 1998; Janda et al., 2004).
Existem outras fontes de luz derivadas do iluminante CIE A, mas estas sao
consideradas obsoletas pela comunidade cientifica. Dentre elas, o iluminante
CIE B (distribuicdo espectral relativa proxima da luz do sol direta) e o
iluminante CIE C (representando a luz do dia médio) (Billmeyer & Saltzman,
1981).

Em relacdo as caracteristicas do objeto iluminado, este pode apresentar
diversos fendmenos Opticos, como: reflexdo, transmissdo, absorgao,
espalhamento, fluorescéncia e fosforescéncia. A cor e a opacidade de um
objeto iluminado estdo diretamente relacionadas ao espalhamento e a
absorcao da luz emitida pela fonte. O espalhamento da luz é causado pela
refracdo da luz ao incidir no objeto. A luz pode ser absorvida, refletida ou
transmitida pelo interior do objeto. Nos objetos opacos a luz é espalhada com
maior intensidade; por outro lado, em objetos translicidos, ocorre mais
transmissao da luz que espalhamento (Goveia, 2004).

A forma e a textura superficial do objeto provocam um importante efeito

na determinacdo da cor. Para avaliacdo da cor ideal, a superficie analisada
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deveria ser plana, com auséncias de irregularidade e porosidade; e de
preferéncia, a cor do objeto deveria ser homogénea. Mascaras sao usadas
para delimitar a 4rea de avaliacdo da cor, seja ela avaliagdo visual ou com
instrumentos apropriados (Goveia, 2004).

O espectro de radiacdo eletromagnética ocupa grande gama de
freqiéncias (ou comprimentos de onda) que se estende desde as baixas
freqUéncias (ondas de radio para comunicacao submarina) as altas freqiiéncias
(raios gama). Uma estreita banda de comprimentos de onda desta radiacao
eletromagnética é denominada espectro visivel, pois 0rgaos sensoriais
interpretam como luz a radiacdo eletromagnética dentro desta banda (Goveia,
2004).

A cor é essencialmente um conceito subjetivo préprio do ser humano e
consiste na interpretacdo que o sistema sensorial e o cérebro atribuem aos
diferentes comprimentos de onda da luz ao interpretarem os estimulos
nervosos provocados pela absorcdo dos fétons da radiacdo eletromagnética
com comprimento de onda entre 350 e 700 nm (Yap et al., 1999; Russel et al.,
2000; Dancy et al., 2003).

O funcionamento do olho humano é semelhante ao dos equipamentos
de registro de imagem, pelo menos na recepgao e deteccdo da luz. A visdo
humana é dada por dois fenébmenos: fotépica e escotdpica. A visdo fotdpica é
realizada pela parte central da retina, onde a févea retiniana, formada por cerca
de 7 milhdes de cones, que sao elementos sensiveis a cor e ativos na
presenca de luz intensa. Os cones sdo sensiveis a luz apenas em certos
gamas de comprimento de onda. Assim, existem cones sensiveis a luz na zona

do vermelho (cones do tipo r), na zona do verde (cones do tipo g) e na zona do
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azul (cones do tipo b). Os cones necessitam de niveis de luminosidade mais
elevados, por esta razdo, o olho humano néo é capaz de detectar a cor dos
objetos em condi¢cées de iluminagdo muito fraca, como a noite (Yap et al.,
1999; Russel et al., 2000; Dancy et al., 2003).

A visdo escotopica € dada pela area que envolve a févea, onde existem
aproximadamente 100 milhdes de bastonetes, elementos insensiveis a cor,
mas, sensiveis ao preto e branco, sendo ativo diante da luz fraca. Os
bastonetes sdo sensiveis a intensidade Iluminosa em toda gama de
comprimentos de onda que o olho humano é sensivel, proporcionando a
deteccao das formas dos objetos, a visdo noturna e a informacao necessaria a
orientacdo (Yap et al., 1999; Russel et al., 2000; Dancy et al., 2003).

Frente a um estimulo luminoso, a percepcao da cor € dada como
resposta psico-fisica, ou seja, a percepgao da cor é resultante das respostas
fisiolégicas e psicolégicas ao estimulo da energia radiante. Por envolver
aspectos psicoldgicos, a percepcao da cor pode alterar-se de observador para
observador. Sendo assim, varios fatores podem alterar a percepcdo que
envolve o observador humano, como: fadiga, envelhecimento, emocoes,
condicobes de iluminacdo, metamerismo, exposicdo prévia a posicao
objeto/iluminagéo e outros fatores (Yap et al., 1999; Russel et al., 2000; Dancy
et al., 2003; Goveia, 2004).

O olho e a visdo humana sao habeis em detectar alteragdes sutis de cor,
mas a troca de informacao ou a comunicacao sobre a magnitude e natureza da
cor € um procedimento complexo, limitado e subjetivo (Okubo et al., 1998).

Uma segunda recomendacdo e indicagcdo da CIE, diz respeito ao

observador padrdao. Em 1931, foi adotado o observador padrdo de 2 graus,
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onde utiliza somente a févea, no qual cobre 2 graus do angulo de visao. Porém,
a estrutura ocular humana é diferente entre a regido central da retina (fovea)
das regides vizinhas. Em 1964, a CIE comegou a recomendar um novo
observador padrao, o de 10 graus, onde se considera uma area de 10 graus na
retina do olho do observador. Entretanto, a diferenca real entre estes dois
observadores padrao é pequena (Wyszecki & Stiles, 1982).

Existem diversos modelos de sistema de espaco de cor, entre estes,
podemos citar: Sistema Munsell, Sistema de Escalas de Cor Uniforme da OSA,
Sistema de Cor Natural, Croma Cosmos 500, e outros. Apds estudos e
aprimorados de sistemas anteriores, o CIE recomenda oficialmente o Espaco
de Cor de CIE L*a*b* de 1976, com abreviacao oficial de CIELAB. Este sistema
de espaco de cor possui uma caracteristica importante que € a organizacao em
um espaco de cor tridimensional (Wyszecki & Stiles, 1982).

O CIELAB é definido por uma combinac¢ao de coordenadas cilindricas e
cartesianas onde um ponto estd associado a uma cor Unica. Por ser um
sistema de coordenadas, temos o eixo L* - coordenada de luminosidade
(escala de cinza), onde seus valores numéricos variam de 0 (preto) a 100
(branco). Quando mais préximo de 0 (zero) mais escuro é a cor do objeto, e os
objetos claros apresentam valores numéricos para L* proximos de 100. Os
eixos a* e b*, sdo conhecidas como coordenadas de cromaticidade e variam de
-80 a +80. A coordenada a* designa o eixo vermelho - verde. Quando o valor
para a* for positivo (+) mostrara o desvio no sentido da tonalidade vermelha,
quando o valor for negativo (-) mostrara o desvio no sentido do verde. Para a

coordenada b*, os valores positivos sado fornecidos para os objetos da



tonalidade amarela, e negativos para a tonalidade azul (Wyszecki &
Stiles,1982).

A mensuracao da alteracdo de cor pelo método visual € um método nao
confiavel e inconsistente, no qual depende do fator psicolégico e da resposta
fisioldgica frente a energia de estimulacao. Inconsisténcia deste método deve-
se a varios fatores que nao podem ser controlados, como a fadiga, a idade,
condicao emocional, condi¢do luminosa, prévia exposicao luminosa, posi¢ao do
objeto e do iluminante, e metamerismo (Wyszecki & Stiles,1982; Douglas et al.,
2000).

A ciéncia utilizada para quantificar e descrever por meio de modelos
matematicos as percepg¢des humanas de cor é conhecida como colorimetria
(Douglas et al., 2000; Goveia, 2004).

Com intuito de medir as propriedades Opticas dos materiais
odontolégicos, o espectrofotbmetro tem sido comumente utilizado para
mensuracao da cor. Este equipamento permite adequada interpretacao dos
resultados (Molenaar et al., 1999), apresentando melhor desempenho quando
comparado a avaliagédo visual (Powers et al., 1988; Horn et al., 1998; Wee et
al., 2002) e também quando comparado a outros equipamentos (Hunter, 1987;
Molenaar et al., 1999).

A mensuragdo da cor com o uso do espectrofotobmetro pode diferir
dependendo das configuracdées do instrumento, por exemplo: como a amostra
é iluminada, qual intensidade da luz para realizagdo da mensuracao, e qual
padrao de iluminante esta sendo utilizado. O espectrofotdbmetro com esfera
integrante pode operar com duas mensuragdes geométricas: componente

especular incluso (SCI - specular component included) e componente
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especular excluso (SCE - specular component excluded) (Seghi et al., 1986;

Ishikawa-Nagai et al., 1994; Ishikawa-Nagai et al., 2005; Da Silva et al., 2008).

2.2. Estabilidade de cor

A estabilidade de cor assume papel crucial no sucesso do tratamento
restaurador estético, pois alteracdo da cor nas resinas compostas € um dos
maiores motivos para trocas das restauragdes anteriores (Kroetze et al., 1990).
Existe relativo consenso entre os pesquisadores que as restauracdes diretas e
indiretas em resina composta convencional sofram alteragcées de cor com o
passar dos anos (Powers et al., 1988; Dietschi et al., 1994).

A dentina é a responsavel por conceder a cor a estrutura dentéria.
Sendo assim, o policromatismo comumente encontrado nos dentes é dado pela
dentina. O esmalte € como uma estrutura de fibras 6pticas que conduz a luz
através de capilares levando a cor da dentina subjacente até a superficie
dentaria (Fahl et al., 1995).

Na era das restauracdes estéticas, a demanda por boa estabilidade de
cor tem aumentado significativamente. Muitas restauracées anteriores séo
substituidas por causa de alteragdes inaceitaveis na cor. Muitas fontes de
descoloragao tém sido sugeridas. Descoloragdes exdgenas sao resultados do
acumulo de placa. Outra fonte de descoloracdo é a degradacdo na camada
superficial da resina relacionada a dieta e ao fumo (Dietschi et al., 1994; Noie
et al., 1995; Doray et al., 1997). A alteracdo da cor esta relacionada com a
aspereza da superficie, dado pelo tamanho das particulas da resina e pelo

procedimento de polimento, como também pela degradagdo quimica. A
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descoloracdo das camadas mais profundas do material pode estar relacionada
com reacao fisico-quimica no interior do material (Uchida et al., 1998).

Todas as propriedades fisico-quimicas dos compdsitos sao influenciadas
pelo tipo, tamanho e volume das particulas e as condi¢coes as particulas estao
unidas a matriz resinosa. O tipo da matriz e o grau de conversao de
polimerizacdo também tém influéncia nas diversas propriedades das resinas
(Condon & Ferracane, 1997).

Douglas & Craig, em 1982, estudaram as diversas causas para
instabilidade de cor das resinas compostas e encontraram grande numero de
fatores contribuindo para as descoloracées. A instabilidade quimica do sistema
da resina pode alterar a cor enddgena. Além disso, a habilidade de manchar
pode ser potencializada pelas condicées da superficie do composto, como a
aspereza ou composicao quimica superficial.

Peutzfeldt & Asmussen (1989) relataram a influéncia dos iniciadores e
ativadores na dureza da superficie apds a polimerizacdo. A composicao da
resina e 0 processo de polimerizagdo possuem importante papel na
estabilidade da cor. A agua carrega corantes durante o processo SOrcao
(Imazato et al., 1999). Portanto, a porosidade na superficie do material
restaurador também é fonte de descoloracéo (Rueggeberg & Margeson, 1990).

Muitos sdo os autores que pesquisaram o manchamento dos compdsitos
e relataram que este fendmeno pode ocorrer devido a perda da adesdo na
interface matriz/carga ou descoloracdo da matriz da resina por estimulos
térmicos ou fotoquimicos (Asmussen, 1983).

O fenbmeno do manchamento € bastante complexo e diretamente

dependente da difusdo do agente manchador na resina composta que é
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controlada pela fracdo de matriz organica na superficie e pela sua natureza
quimica. A alteracdo de cor induzida térmica ou fotoquimicamente tem sido
geralmente atribuida a oxidagdao da amina aceleradora, embora a descoloragao
por oxidagcao dos grupos metacrilatos ndo reagidos tem sido considerada
importante e mudancas na opacidade do material tém sido observadas apés
envelhecimento térmico e fotoquimico, o que pode estar associado com a
perda de adeséao entre resina/carga (Cook & Chong, 1985).

Os materiais odontologicos fotoativados contém principalmente a
canforoquinona como fotoiniciador. A faixa de absorcdo da canforoquinona é
de 468 nm. O uso da luz visivel é vantajoso comparado com a luz UV, pois a
luz visivel reflete menos nas particulas, permitindo melhor penetracdo na
resina, resultando numa fotoiniciagdo mais profunda (Shintani et al, 1985;
Baharav et al, 1988). Embora usada em pequenas quantidades,
aproximadamente 0,1% da massa da resina, a canforoquinona possui
significante influéncia na cor do material, pois a cor amarela possui forte grau
de absorcao em 468 nm. Quando a fotoativacdo nao for adequada (periodo
curto ou luz inapropriada), o material ainda ird conter certo grau de amarelo
presente na canforoquinona nao ativada. Sob a acao da luz ambiente ocorrera
conversdao da canforoquinona, embora a resina ja esteja polimerizada,
provocando a amarelamento do material restaurador (Janda et al., 2004).

Asmussen (1983) avaliou clinicamente o potencial de descoloracao das
resinas restauradoras, afirmando existir inUmeras causas e razbes para a
descoloracdo. Muitos estudos laboratoriais tém sido realizados para verificar a
descoloracdo interna das resinas compostas, constatando que nas resinas

quimicamente curadas a alteracdo de cor interna esta associada ao tipo e a
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quantidade de amina envolvida na polimerizacao. O inibidor também pode ser
causa da descoloracdo, de forma que o mondébmero contendo BIS-GMA e
peréxido de benzoila pode estar relacionado a descoloragéo interna. Bowen &
Argentar (1967) observaram menor descoloragdo ao acrescentar nitrogénio e
argbnio nas solugdes de teste, sugerindo a influéncia do oxigénio na
descoloracao.

Outros importantes componentes no sistema de fotoativacdo sdo as
aminas terciarias aromaticas e as aminas alifaticas, conhecidas como
aceleradores (Roulet, 1987). As aminas alifaticas sao mais estaveis em relacao
a cor, quando comparadas as aminas aromaticas (Asmussen, 1985). As
aminas sao conhecidas por formar produtos de reacao durante a fotoativacao,
que tende a causar a descoloracdo do material restaurador sob influéncia de
luz e calor. A descoloracado depende da quantidade e do tipo da amina utilizada
como acelerador no sistema de fotoativagdo. A descoloragdo endogena,
causada principalmente por seu respectivo sistema de fotoativacdo, é
irreversivel, diferentemente da descoloracao exégena causada por absorcao de
corantes e acumulo de placa, que podem ser removidos mecanicamente
(Janda et al, 2004). Portanto, o sistema de fotoiniciagdo ndo somente
influencia na polimerizagéo e na resisténcia do material, como também possui
forte impacto na estabilidade da cor.

Douglas (2000) avaliou a estabilidade de cor de resinas indiretas de
nova geracao apos serem submetidas ao processo de envelhecimento artificial
acelerado. Foram utilizadas 4 resinas indiretas (Artglass, Zeta, Targis e
Belleglass), 1 resina direta (Herculite XRV) e 1 porcelana dental (Omega 900),

para confeccdo de 5 amostras de cada material odontolégico, na dimensao: 10
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mm de didmetro e 3 mm de espessura, onde a tonalidade escolhida foi da cor
A3. As amostras obtidas foram polidas de acordo com as orientacbes dos
fabricantes. Para o procedimento de envelhecimento artificial as amostras
foram expostas ao aparelho Ci-35 Weather-Ometer (Atlas Electronic Devices,
Chicago), onde se realizou a leitura da cor previamente ao procedimento de
envelhecimento, ap6s 150 horas e 300 horas de envelhecimento acelerado.

Para avaliacdo de estabilidade de cor, utilizou-se o colorimetro Minolta
CR-321, onde o sistema de cor adotado foi o CIE L*a*b*. A alteracao de cor
(AE) foi obtida através da formula: AE = [(AL*)? + (Aa*)® + (Ab*)?]"2. Os
resultados mostraram que a porcelana Omega 900 apresentou menor alteracao
de cor apds 300 horas de envelhecimento artificial. Entretanto, as resinas
indiretas Zeta e Artglass também apresentaram pequena alteragdo de cor, sem
diferenga significativa para a porcelana dental. A resina hibrida apresentou
maior alteracdo de cor, com aumento no eixo L* (luminosidade) e sensivel
diminuicdo na croma (valores para Aa* e Ab*). Todas as resinas indiretas de
nova geracao apresentaram alteracdo de cor apdés 300 horas de
envelhecimento acelerado, porém esta alteracdo de cor foi considerada
aceitavel.

Lee et al, (2000) avaliaram a influéncia de enxaguatérios bucais na
estabilidade de cor de materiais restauradores estéticos por meio do
envelhecimento artificial acelerado. Foram utilizados dois compdmeros (Elan e
F2000), duas resinas compostas (Alert e Tetric-Ceram) e trés tipos de
enxaguatorios bucais (Listerine, Peridex e Rembrandt Age Defying). Apds a
confeccdo das amostras, os valores de cor foram mensurados com

espectrofotdmetro e o sistema de coordenadas CIE L*a*b antes da imersao em
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enxaguatorio, apds imersao no enxaguatdrio por 24 horas, apds 7 dias com e
sem envelhecimento artificial acelerado a 150 KJ/m? e apenas com
envelhecimento artificial acelerado. Foi observado que a imersdao em
enxaguatorio bucal e o envelhecimento artificial acelerado ndo promoveram
alteracao de cor significativa maior que o grupo controle (dgua destilada).
Nakamura et al. (2002) avaliaram a alteracdo de cor e a alteracdo da
translucidez de compdsitos odontologicos utilizados na confecgdo de coroas
metal-free. Foram utilizados os compdsitos: Artglass, BelleGlass, Estenia,
Gradia, Targis, Herculite XRV, Solidex e Empress (ceramica). A tonalidade A3
foi escolhida por ser um das cores mais utilizadas clinicamente. Os corpos-de-
prova foram fotoativados e/ou sofreram polimerizacao por calor, obtendo
amostras de 10 mm de diametro e 1 mm de espessura. As amostras foram
polidas apds 48 horas de armazenagem em ambiente livre de luz. Para leitura
da translucidez, realizou-se a leitura com espectrofotdmetro sobre fundo
padrao preto e fundo padrdo branco. A leitura da cor foi realizada sobre um
fundo padrao metalico de 0,5 mm (Gold Alloy Type IV, GC) simulando um
coping metalico e sobre um fundo padrao de porcelana (VMK 68, cor A3-
opaco), simulando um coping estético. A leitura da cor foi realizada com o
espectrofotdmetro de luz e no sistema CIE L*a*b*. Apos as leituras iniciais,
todas as amostras foram imersas em agua destilada a 60°C por 8 semanas
(este periodo equivale a 2 anos de uso clinico do material restaurador). Foram
realizadas leituras de cor e translucidez no periodo inicial e apés 2, 4, 6 € 8
semanas de imersédo. Apds 8 semanas, a translucidez dos compdsitos Targis e
Solidex diminuiu (tornando mais opaco), enquanto os demais materiais

restauradores mantiveram inalterados apés este periodo. A maior alteracao de
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cor foi encontrada para a resina Targis, tanto sob fundo padrdo metélico
(AE=2,2); como também para o fundo padréo ceramico (AE=3,0).

Vichi et al. (2004) avaliaram a influéncia da exposicdo a agua na
estabilidade de cor e na variacdo da opacidade de trés compdsitos
odontolégicos. Foram utilizados 3 sistemas restauradores: Spectrum TPH (De
Trey, Konstany, Germany); Tetric Ceram (lvoclar, Schann, Liechtenstein) e Z
100 (BM, St. Paul, MN, USA). Para todas as resinas foram utilizadas 6
tonalidades de cor: A2; A3; A3,5; A4; B2 e B3. As amostras foram
confeccionadas com auxilio de matriz de 15 mm de didmetro e 1 mm de
espessura e fotoativadas com Visilux 2 (8M, St Paul, MN, USA). Estas eram
armazenadas por 24 horas em ambiente com auséncia de luz, para permitir
melhor conversdo dos mondémeros. Para mensuracdo da cor, foi usado um
espectrofotdmetro (PSD1000, Ocean Optics, FL, USA) que utilizava o sistema
L*a*b* com iluminante D65 e observador padrao 10 graus. Para a alteracao de
cor, foi utilizado um padrao cinza 50% (Kodak Co, Rochester, USA) e para
opacidade utilizou-se um fundo padrao preto e um branco Q-14 (Kodak Co,
Rochester, USA). A alteracdo de cor e a opacidade das amostras foram
mensuradas inicialmente e apds 30 dias de imersao em agua a 60°C. Todos 0s
compoésitos estudados apresentaram alguma alteragdo de cor (AE) devido a
imersdo em agua. A resina Spectrum TPH apresentou AE > 3,3 em todas as
tonalidades estudadas, sendo estes valores para AE considerados clinicamente
inaceitaveis. Em contra partida, todos os valores para AE da resina Tetric
Ceram foram menores que 3,3. Também todos os materiais restauradores
apresentaram aumento na opacidade apds a imersao em agua, exceto o Tetric

Ceram C3. Os valores foram particularmente altos para a resina Spectrum
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TPH, especialmente na cor A2, onde a opacidade aumentou 29,7% ap6s 30
dias de imersdo em agua.

Janda et al. (2005) avaliaram a influéncia de diferentes unidades
fotoativadoras e de diferentes tempos de fotoativacao na estabilidade de cor de
compésitos armazenados a seco ou em agua submetidos ao teste de
envelhecimento artificial acelerado (Suntest). As resinas testadas foram
Charisma (resina microparticulada), Durafill (resina hibrida), Definite (ormocer)
e Dyract AP (compbmero). As unidades polimerizadoras foram Translux Energy
(Heraeus-Kulzer, Hanau, Germany) que utiliza luz halégena e emite luz entre
400 e 515 nm, e Apollo 95E (Dental/Medical Diagnostic Systems, Westlake
Village, CA, USA), que utiliza luz de plasma e emite luz entre 440 e 495nm. O
tempo de fotopolimerizagao utilizado pelo Translux Energy foi de 20, 40 e 60s e
pelo Apollo 95E foi de 3, 10 e 20s. Para mensuragdo da cor utilizou o
espectrofotdbmetro SF 600 Plus (Datacolor, Dietikon, Switzerland) pelo método
de CIE L*a*b*. Os autores concluiram que o armazenamento a seco provocou
leve alteracdo de cor nos compdsitos, enquanto o envelhecimento artificial
acelerado promoveu ativa influéncia na cor e o armazenamento em agua
provocou alteracdo intermediaria de cor. No armazenamento a seco, 0s
compésitos polimerizados pelo Apollo 95E ndo apresentaram nenhuma
alteragao de cor significante. Ja para os Translux Energy e Definite com tempo
de polimerizacao de 40 e 60s e para Dyract AP a 60s foi observada alteracao
de cor significativa (AE > 1, consideradas alteragdes visiveis a olho nu). Para o
armazenamento em agua, observaram grande significancia de descoloracéo,
predominantemente para AL e Ab, principalmente para as amostras

polimerizadas com Apollo 95E. Isto se deve a absorcao de agua que influencia
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o indice de refragdo. Quando as amostras foram fotoativadas com Apollo 95E,
observou-se alta diferenca estatistica nos resultados do armazenamento a
seco e em agua. Todos os compdsitos mostraram melhor estabilidade de cor
quando fotoativados com luz halégena. Sendo o tempo de fotoativacao de 40s
considerado ideal para boa estabilidade de cor.

Os materiais restauradores, como compdédsitos e compdmeros contém
diferentes sistemas de monémeros, podendo promover diferente reagao destes
produtos frente aos agentes clareadores. Rosentritt et al. (2005) realizaram um
estudo sobre a influéncia de diferentes agentes clareadores sobre a dureza
Vickers, a rugosidade de superficie e a descoloracdo no espaco de cor CIE-
L*a*b*. Os materiais restauradores estudados foram: Tetric Ceram, Charisma,
Dyract, Spectrum e Definite (Ormocer); e os agentes clareadores utilizados
foram: Opalescence Extra, Opalescence Regular, Nite White, e trés materiais
experimentais 1 (E1), 2 (E2) e 3 (E3). Para confeccdo das amostras, o material
restaurador foi inserido em dois passos na matriz (4 mm de espessura € 5 mm
de diametro), fotoativado (Heliolux, DLX, Ivoclar Vivadent) e polido. Para
controle, foram realizados testes nas amostras antes e depois de 14 dias de
armazenamento, mas sem acdo de qualquer agente clareador. A cor foi
determinada por espectrofotdémetro (CM 3500, Minolta) antes e depois da acao
do agente clareador, encontrando a alteragdo de cor (AE*) no universo
CIEL*a*b*. A dureza Vickers (HV) foi determinada com carga de 0,2 kgf por 60
segundos e ampliada 200x. A rugosidade superficial (Rz) foi medida antes e
apds a acao do agente clareador com SP6 (comprimento transversal 1,75 mm
e distancia vertical/horizontal 100 um, Perthen-Feinprif). Ap6s a analise

estatistica (teste de Mann-Whitney U e teste de Kruskal-Wallis), os resultados
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mostraram que o compdmero Dyract apresentou maior alteracao de cor que 0s
outros materiais restauradores ap6s o uso de E1. Nite White e Opalescence
Regular tiveram comportamento semelhante na acao clareadora nos diferentes
materiais restauradores. Os valores da rugosidade de superficie (R;) foram
maiores apos o uso do Nite White e do Opalescence Regular. As maiores
alteracées de dureza Vickers (HV) foram respectivamente para Dyract,
Charisma, Tetric Ceram, Spectrum TPH e Definite. A maior alteragdo de cor
encontrada no compdsito de micro-particulas (Charisma) pode ser devido a
baixa concentragdo de particulas (=60%), mas a influéncia dos diferentes tipos
de particulas também ndo pode ser descartada. Alta concentracdo de
particulas resulta numa concentracdo mais baixa de monémero no material
restaurador, podendo assim contribuir para a alteracdo de dureza frente os
agentes clareadores.

Lee & Powers (2007) avaliaram alteracdo da cor e suas coordenadas, e
a influéncia do modo da mensuragéo (reflexao versus transmissdo) de resinas
compostas submetidas ao procedimento de envelhecimento artificial acelerado.
Foram utilizadas sete resinas compostas e 14 tonalidades diferentes. As
amostras (38 mm de didmetro e 1 mm de espessura) foram fotoativadas
(UniXS, Heraeus Kulzer, Wehrheim, Germany) por 90 segundos e
armazenadas por 24 horas a 37°C. A mensuracao da cor foi realizada com o
espectrofotdometro (Color-Eye 7000, Gretag-Macbeth Instruments Corp., New
Windsor, NY, USA) no universo CIE L*a*b*, iluminante D65 e observador
padrao de 8 graus, sendo realizada sob fundo padrao branco (CIE L* = 94.3, a*
=-0.4, b* = 1.4). A leitura da cor foi realizada antes e ap6s o envelhecimento

artificial. Este ultimo aparelho expbe as amostras ao arco de xenon 0,55
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W/m?/nm em uma energia total 150 kj/m?. Nos resultados, foi utilizado o PLSD
(Fischer’s Protected Least Significant Difference), onde o modo de mensuracao
(reflexdo e transmissdo) influi significativamente os valores de AE, AL* e Aa*,
mas nao significativamente para os valores de Ab*. A correlagdo entre a
alteracao de cor e modo de mensuracao (coeficiente de correlacdo = 0,91 /
p<0,01) foram: alteragdo de cor no modo “reflexdo” = 1,90 e alteragédo de cor no
modo “transmissdo” = 0,15. A alteragdo de cor (tanto no modo reflexdo como
no modo transmissao) foi inaceitadvel em 9 das 14 tonalidades de cor. Também
foi analisada a correlagdo entre a alteracdo de cor e o parametro de
translucidez (TP = [(L*s — L*w)? + (@*s — a*w)® + (b*s — b*w)?]"%, onde “B” e “W”
se referem as coordenadas de cor sob fundo padréo preto (B) e branco (W),
respectivamente. A polimerizacao pode alterar o indice de refragdo da luz na
matriz resinosa, diminuindo a translucidez devido ao aumento de espalhamento
da luz. As cores claras demonstraram maior alteragdo de cor apds o
envelhecimento artificial. Em cinco das setes resinas compostas ocorreram a
diminuicao dos valores de CIE L* apds o envelhecimento artificial. Porém, em
duas resinas ocorreu aumento da luminosidade, pois a alta temperatura do
processo de envelhecimento artificial aumentou a grau de polimerizacao das
resinas compostas.

Pires-de-Souza et al. (2007) verificaram a influéncia do tipo de
fotoativagdo (luz halégena e LED) sobre a estabilidade de cor de trés
compésitos de dois matizes diferentes (Tetric Ceram, Heliomolar e Esthet-X -
A3 e C3) submetidos ao envelhecimento artificial acelerado. Os autores
verificaram que o compdsito micro-hibrido (Tetric Ceram) apresentou maior

alteragcdo de cor (AE) quando fotoativado com luz haldégena. Isto pode ser
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explicado pela maior presenca de amina terciaria nestes compdsitos,
promovendo um maior amarelamento destes apds o envelhecimento.

Zanin et al. (2008) verificaram a estabilidade de cor e a rugosidade de
superficie de resinas indiretas (Artiglass, Targis e Solidex) submetidas ao
envelhecimento artificial acelerado por 384 horas. Os autores verificaram que
todas as resinas estudadas apresentaram tanto alteragao de cor clinicamente
inaceitavel, como aumento na rugosidade de superficie e concluiram que essas
propriedades estdo intimamente relacionadas. O aumento da rugosidade
durante o procedimento de envelhecimento, associado ao aumento de
porosidades presentes na superficie dos compdsitos, promoveu perda de

massa do material e maior sor¢cao de agua, ocasionado alteracéo de cor.

2.3. Opacidade

A opacidade resulta do espalhamento da luz refletida muitas vezes ao
atravessar o material e sua magnitude depende da diferenca de indice de
refracdo dos componentes do material e do numero e tamanho das particulas
dispersas, sendo definida e mensurada como a proporcao de refletancia das
amostras quando utilizado um fundo padrao preto e um fundo padréo branco
(Goveia, 2004).

A opacidade de um compdsito odontoldégico é descrita como uma
propriedade inversa a translucidez. Para avaliacdo da opacidade é fundamental
o0 controle da cor do fundo padrdo, produzindo resultados uniformes e

consistentes. A cor de fundo pode influenciar a aparéncia da amostras
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tornando-as mais escura ou mais clara (O’brien et al., 1990; Groh et al., 1992;
Anusavice et al., 1994).

A opacidade de materiais odontologicos esta diretamente relacionada a
qualidade da textura superficial, onde superficies asperas ou rugosas
aumentam as reflexdes aleatorias (Inokoshi et al.,, 1996). A opacidade também
esta relacionada a espessura da amostra a ser avaliada, quanto menor a
espessura do corpo-de-prova do material restaurador maior a influéncia da cor
de fundo no resultado final (Seghi et al., 1986; Seghi et al., 1989).

A qualidade estética das restauracdes odontoldégicas com o uso de
resinas compostas esta associada particularmente a capacidade do material
restaurador mimetizar a aparéncia da denticdo natural, com a translucidez da
resina composta assumindo papel critico neste contexto (Goveia, 2004).

Em muitos casos, a translucidez do material restaurador contribui para a
qualidade estética, permitindo que a cor da estrutura dentaria adjacente ou
subjacente passe direto, sem muita interferéncia do material restaurador. Este
fendmeno € conhecido como efeito “camaledo”, sendo utilizado clinicamente ha
alguns anos (Swift et al., 1994).

No caso de auséncia de estrutura dentaria na parede lingual do dente a
ser restaurado, como por exemplo, em cavidades extensas classe lll ou classe
IV, a translucidez do material pode resultar em falha estética. Mas
especificamente, pode acinzentar o material restaurador quando comparado as
estruturas dentérias adjacentes, causado pela escuriddo da cavidade bucal
(lkeda et al.,, 2004). Neste caso clinico, um matiz opaco de resina composta
pode ser utilizado, resultando em melhora estética (Powers et al, 1983;

Kawaguchi et al., 1994).
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Inokoshi et al. (1996) estudaram a opacidade intrinseca e a alteracao de
cor de trés tipos de materiais odontol6gicos em diferentes periodos de imersao
em agua. Foram utilizados cinco compdésitos quimicamente polimerizados
(matiz U), sete compositos fotoativados e trés cimentos de ionémero de vidro
modificado por resina (matiz A3). Realizou-se a mensuracdo da cor e da
opacidade inicial dos produtos, utilizando colorimetro fotoelétrico (CD-270) e o
sistema tridimensional CIELAB. Para a mensuracao da opacidade, realizou-se
a leitura das amostras sob fundo padrao preto e sob fundo padrao branco. A
opacidade das amostras era representada pela relacdo de contraste (C, -
contrast ratio), onde C; = Ry/Rw, sendo Ry a refletancia da amostras sob fundo
padrao preto e Ry sob fundo padrdo branco. Valores maiores para C,
significavam alta opacidade do material restaurador. Logo em seguida a esta
mensuracao inicial, as amostras foram armazenadas em agua destilada a 60°C
por até 4 semanas. No final de cada semana, realizava-se a mensuracao da
cor e da opacidade das amostras. Embora todos os materiais apresentarem
alteracdo de cor estatisticamente significante apdés 4 semanas de
armazenamento em agua a 60°C, a magnitude desta diferenga era diretamente
dependente ao tipo de material restaurador. Os compoésitos fotoativados
mostraram desprezivel descoloracdo apdés 4 semanas, onde tal alteragédo
cromatica era dificilmente detectada por inspecéao visual. J& os compdsitos
quimicamente polimerizados mostraram descoloragdo, tornando-se amarelo
escuro ou marrom escuro, facilmente reconhecido por inspecédo visual. Os
cimentos de ionébmero de vidro reforcados por resina mostraram abrupta
alteracao de cor (escurecimento) em relacdo a mensuracgao inicial. A alteracao

da cor de todos os materiais resultou em diminuicdo de L*, pequeno aumento
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de a* e moderado aumento de b*, indicando tendéncia para descoloragdo para
o amarelo escuro ou marrom escuro. Em relacdo a opacidade, os compdésitos
fotoativados mostraram desprezivel alteracdo da opacidade apdés 4 semanas.
Todos os cimentos de iondmero de vidro reforcado por resina mostraram
abrupta perda da opacidade em relacao a fase inicial. Este abrupta diminuicao
da opacidade e a alteracdo de cor dos cimentos de ionémero de vidro
reforcado por resina pode ser devido a reacdo acido-base entre as particulas
de vidro e o acido poliacrilico e aceleracao da polimerizacao dos radicais livres
quando imersos em agua a 60°C, resultando em aumento no indice de reflexao
da matriz.

lkeda et al., (2004) avaliaram o parametro de translucidez das matizes
opacas das resinas compostas e a habilidade dos materiais restauradores em
mascarar o fundo padrao preto. Foram selecionados trés materiais
odontolbgicos para este estudo: UniFil S (compdsito semi-hibrido - GC, Tokyo,
Japan), Palfique Estelite (compédsito de pequenas particulas - Tokuyama
Dental, Tokyo, Japan) e Filtek A110 (compésito de micro-particulas - 3M, St.
Paul, MN, USA) e para mensuragao da translucidez foi utilizado colorimetro
OFC-300A (Nippon Denshoku, Tokyo, Japan) e o sistema CIE L*a*b* em
padrdes de fundo branco e preto. Levando em consideracdo que a alteracao
da translucidez ocorre em imersao em agua, a mensuracao das amostras foi
realizada ap6s uma semana de armazenamento em agua a 37°C. Os valores
de AE para as amostras de 1 mm de espessura foram maiores que as
amostras de 2 mm de espessura, independentemente do matiz ou material
analisado. Os autores também observaram que quando o fundo padrao branco

era trocado pelo fundo padrao preto, ndo sé os valores de L* diminuiam, mas
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também os valores de a* e b* das amostras sofriam reducao dos valores, para
todos os matizes e materiais analisados. Este fato indica que o efeito do fundo
padrao preto ndo € limitado somente na luminosidade dos materiais, mas
também pode ocorrer alteragdo cromatica destes produtos odontolégicos
(Miyagawa & Powers, 1983).

Kim et al. (2007) avaliaram o efeito das nanoparticulas de compdsitos
experimentais na opacidade. A matriz resinosa do compdésito experimental foi
preparada da seguinte forma: 0,5% de fotoiniciador (canforoquinona), 1,0% de
fotoiniciador (2 etil-metacrilato), 70% de Bis-GMA e 30% de TEGDMA. Os
compoésitos possuiam 76% em peso de particulas inorgéanicas, entre estes:
miniparticulas de vidro de Bario, microparticulas de silica pirogénica, e
nanoparticulas de silica, onde todas as particulas foram silanizadas. Os grupos
experimentais EXP-01 a EXP-06 continham proporcdo de microparticulas e
nanoparticulas, e quantidade de fixa de microparticulas (70% em peso). Ja os
grupos EXP-07 a EXP-12 continham proporcdées de miniparticulas e
nanoparticulas, e auséncia de microparticulas. As amostras de 10 mm de
diametro e 1,1 mm de espessura foram fotoativadas por 30 segundos com 500
mW/cm? (VIP, Bisco, USA), e posteriormente polidas. A razdo de contraste de
cada espécie foi determinada pela proporcdo de refletancia quando as
amostras eram lidas sobre fundo padrao preto e fundo padrdo branco usando
espectrofotdmetro (CM-3500d, Minolta, Japan). A primeira leitura de opacidade
foi lida 6 horas apds a obtengdo dos corpos-de-prova. Seguido por outra
fotoativacdo e armazenamento das amostras em agua deionizada (37°C) for 1,
7, 14, 21, 28, 56 e 84 dias, e apods cada periodo de armazenamento, era

realizada a leitura da opacidade. Nas amostras EXP-01 e EXP-07 foram
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realizadas andlises por microscopia eletrbnica de transmissdao (EF-TEM,
EM912 Omega, Carl Zeiss, Germany), para observacdo da distribuicdo das
particulas nos compésitos experimentais. Os autores observaram que a razao
de contraste diminui com o aumento da proporcao das nanoparticulas, onde
EXP-07 (6% de nanoparticulas e 0% de microparticulas) demonstrou razéao de
contraste de 34 a 65% menor que EXP-01 (0% de nanoparticulas e 6% de
microparticulas). A razado de contraste tende a diminuir em fungédo do periodo
de armazenamento em agua, mas sem diferenca significativa. A opacidade
assume importante papel na translucidez e nas caracteristicas estéticas do
material restaurador. Embora a matriz resinosa e as particulas dos compdésitos
experimentais exibissem excelente translucidez, estas particulas podem
aumentar o espalhamento da luz do compésito. A opacidade do compdsito esta
diretamente relacionamento com o tamanho das particulas.

Vicchi et al. (2007) avaliaram a influéncia da espessura na estabilidade
de cor e na opacidade de corpos-de-prova confeccionados a partir da técnica
de estratificacdo, onde mais de um matiz de cor foi utilizado. Corpos-de-prova
de diferentes espessuras (0.5 mm a 3.0 mm) foram confeccionados a partir de
um unico compésito (Point 4, Sybron-Kerr, Orange, CA, USA), com 4 diferentes
matizes (A1, A2, A3 e A4), gerando 288 combinagdes diferentes de cor. Apos
analise espectrofotométrica (PSD1000, Ocean Optics, FL, USA), os autores
concluiram que quanto maior a espessura do corpo-de-prova, maior a
opacidade e maior a influéncia da translucéncia no resultado final de técnica de

estratificacao.
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2.4. Conversao Monomérica

Apesar da popularidade dos compdésitos odontoldgicos e suas melhorias
nas propriedades fisico-mecanicas, as resinas atuais ainda apresentam
algumas deficiéncia nestas propriedades, no qual limitam o uso e a indicacao.
Podendo citar a contracao de polimerizacao, que € acompanhado de estresse,
absorcdo de agua apds exposicdo no ambiente bucal, e a incompleta
conversao das ligacdes dupla de carbono (Davidson & Feilzer, 1997).

A formacdo da estrutura polimérica de um compédsito odontolégico
ocorre na fase de propagagcdo da cadeia polimérica, incluindo mistura de
cadeias lineares, ligacOes cruzadas e emaranhado de segmentos de cadeias
interpenetradas, os quais determinam as propriedades mecanicas e épticas do
material restaurador. Alta densidade das ligacdes cruzadas esta associada com
0 aumento destas propriedades e da estabilidade deste material (Daronch et
al., 2005).

A cadeia polimérica formada por monbébmeros multifuncionais é
conduzida pelas duplas ligacbes C=C pendentes no desenvolvimento dos
macro-radicais. Estas duplas ligagdes pendentes podem reagir com a
propagacao dos radicais para formar o ciclo primario, ciclo secundario e
ligacbes cruzadas (Ferracane, 2006). O ciclo de reacdo das duplas ligagoes
pendentes possui importante papel na formacdo da estrutura polimérica. A
reacao do ciclo primario forma um microgel e conduz a heterogeneidade da
estrutura polimérica, onde coexistem no mesmo microgel regides de alta e
baixa quantidade de ligacdes cruzadas. Este ciclo primario pode promover alta

conversao local, pois a mobilidade do sistema n&o diminui, quando comparado
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a mobilidade do sistema durante a formagéo das ligagées cruzadas. (Elliot et
al., 2001). A reducao na efetividade da densidade das ligagdes cruzadas das
resinas polimerizadas pode reduzir a resisténcia mecanica e resisténcia a acao
do solvente, alterando propriedades mecanicas e O6pticas dos compdsitos
(Ferracane, 2006).

Os mondmeros dimetacrilatos formam redes poliméricas com alta
quantidade de ligacbes cruzadas apdés a polimerizacdo. A conversdao do
monémero nunca é completa, e o polimero possui quantidade consideravel de
mondémeros residuais, que ndao reagem com as duplas ligagdes. A quantidade
de ligacoes duplas restantes depende da composicdo do mondémero, da
natureza do sistema de iniciacdo (Ferracane & Greener, 1986), e da
quantidade de luz fotoativadora (Silikas et al., 2000; Condon & Ferracane,
1997).

Existe associagcdo entre um alto grau de conversdao e a melhora das
propriedades mecanicas e Opticas dos compdsitos (Sideridou et al., 2002;
Ferracane, 2006). Entretanto, estudos recentes mostram que o grau de
conversdo nao é suficiente para caracterizar isoladamente a estrutura tri-
dimensional dos compdsitos odontoldgicos, e que areas com diferentes
concentracbes de ligacoes duplas (C=C) coexistem no mesmo polimero
(Asmussen & Peutzfeldt, 2001a, 2001b). Esta heterogeneidade pode produzir
cadeias poliméricas com baixa densidade de ligacées cruzadas (Soh & Yap,
2004; Ferracane et al., 1997).

O grau de polimerizacao no sistema de formacao das ligacoes cruzadas
assume papel importante nas propriedades fisicas e mecéanicas das resinas

odontoldgicas. Inadequada polimerizacdo resulta em deficiente propriedade
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fisico-mecanica, como baixa resisténcia ao desgaste, baixa estabilidade de cor,
caries secundarias, reacdes teciduais adversas, aumento na taxa de absorcéo
de agua, solubilidade e falhas precoce na restauracdo (Shortall et al., 1995;
Vargas et al., 1998).

Varios fatores podem interferir na polimerizagdo dos compdsitos
odontolégicos, deste a intensidade de luz fotoativadora utilizada até a
composicao dos materiais polimerizados. A formulacdo dos compdsitos pode
afetar a taxa de conversdo nos seguintes modos: 1) alta proporcao de
TEGDMA na mistura com Bis-GMA; 2) conter um monémero mono-funcional,
na mistura com o monémero bi-funcional; e 3) alta concentracao de sistema
iniciador e co-iniciador, onde estas trés caracteristicas resultam em
polimerizacdo mais rapida (Ferracane & Greener, 1986). A densidade das
ligacbes cruzadas da estrutura polimérica depende da composicdo do
mondémero utilizado pelo compédsito. Alta proporcdo de mondmeros bi-
funcionais TEGDMA/Bis-GMA confere ao polimero alta taxa de converséo, e
consequentemente, alta densidade de ligagdes cruzadas (Ferracane &
Greener, 1986).

A reacao de polimerizacao dos compédsitos odontolégicos ocorre nas
ligagcbes C=C dos monémeros dimetacrilatos presentes na matriz resinosa e
conversao das distancias intermoleculares de 0,3-0,4 mm entre as cadeias
poliméricas formadas, mantidas por forgas de Van der Waals, com ligacdo
covalente C—C com distancia de 0,15 A (Peutzfeldt, 1997).

O grau de conversdao, apesar de ser um importante fator, nao
proporciona por si sO, a caracteristica da estrutura polimérica. A conversao é

uma média mensuravel. Areas com altas ou baixas taxas de conversio podem
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demonstrar a mesma quantidade de ligacdes duplas livres, como também a
mesma homogeneidade da resina polimerizada. Além disto, diferentes
polimeros lineares e polimeros com diferente densidade das ligacdes cruzadas
podem ter a mesma taxa de conversdao (Asmussen & Peutzfeldt, 2001a,
2001b).

O sistema de polimerizacdo pulse delay (inicio gradual) da aos
polimeros maior susceptibilidade ao amolecimento quando imersos em etanol,
resultando em uma estrutura polimérica linear e com baixa formacado de
ligacbes cruzadas (Asmussen & Peutzfeldt, 2001b). A lenta polimerizacao
inicial deste sistema fornece poucos centros de formacdo de polimeros,
resultando em uma estrutura polimérica mais linear. Por outro lado, rapida
polimerizacao resulta em multiplos centros de formacéao, e consequientemente
um polimero com alta densidade de ligacdes cruzadas (Asmussen & Peutzfeldt,
2001b).

Para determinacado da densidade das ligacdes cruzadas (q) através do
grau de conversao (a) previamente determinado dos polimeros a base de
monémeros dimetacrilatos, deve-se seguir a seguinte formula:

qg=2a-1
a

Entretanto, esta equacao sé pode ser utilizada se o grau de conversao
(a) for superior a 50% (Asmussen & Peutzfeldt, 2001b).

Rueggeberg & Craig, em 1988, compararam a habilidade de testes como
dureza Knoop, sor¢do de agua, lixiviacado e espectroscopia de Infravermelho
Transformada de Fourier (FTIR) para avaliar o grau de conversao monomérica

de compésitos dentais polimerizados pela luz. Para os testes foi utilizado o
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compésito dental P30 (3M) e o aparelho Dentacolor XS (Kulzer). Os resultados
mostraram que quando comparado ao FTIR, dureza Knoop foi o teste mais
confidvel para a avaliagdo do grau de conversdo monomérica (r=0,97), seguido
pelo teste de lixiviacao (r=0,95), e que o teste de sorcdo de agua demonstrou
nao ser confiavel (r=0,03). O estudo também demonstrou que dureza Knoop
possui alto potencial para avaliar o grau de conversao monomérica em
amostras com até 2 mm de espessura.

Peutzfeldt & Asmussen, em 1992, investigaram uma maneira para
aumentar a densidade de ligacdes cruzadas de compdsitos dentais, e assim,
aumentar a resisténcia ao desgaste desses compdsitos. Cetonas bifuncionais
foram adicionadas a uma mistura de monOmeros ativados pela luz e
carregadas com particulas de carga. A mistura de mondmeros variou com
respeito ao tipo e quantidade de monémero e cetona. Para a mensuracao dos
possiveis efeitos dos agentes de ligacdo cruzada adicionados, quatro
propriedades mecanicas das resinas compostas experimentais foram
determinadas. A adigdo da cetona bifuncional di-acetil resultou nos seguintes
aumentos das propriedades mecanicas: resisténcia a tracao diametral, 11%;
resisténcia a flexdo, 29%; moddulo de elasticidade, 19%; e moddulo de
resiliéncia, 50%.

Yoshida & Greener, em 1994, avaliaram o efeito de varias
concentragbes de canforoquinona (CQ) e Dimetilaminoetilmetacrilato
(DMAEMA) sobre o grau de conversao (GC) de uma resina experimental sem
carga. O GC foi obtido atravées de Espectroscopia de Infravermelho
Transformada de Fourier (FTIR). A resina experimental consistiu de uma

mistura de 50% em massa de trietilenoglicol dimetacrilato (TEGDMA) e 50%
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em massa de uretano dimetacrilato (UDMA). As concentracdes de CQ usadas
foram de: 0,25; 0,5; 1; 2; 3; 4 e 5 mol%, enquanto a concentracdo de DMAEMA
foi de: 0; 0,125; 0,25; 0,5; 0,75; 1; 1,25; 1,5; 2; 2,5; 3; 4 € 5 mol%. Os valores
de GC variando as concentracées de CQ e DMAEMA mostraram que quando a
CQ esta presente em baixas concentragdes, 0 aumento da concentracao de
DMAEMA leva a rapido aumento no GC da resina. Quando a concentragéao de
CQ foi igual ou superior a 0,5 mol%, a resina chegou a um platé de GC de
76x1%. Em concentracbes acima de 2 mol%, os valores de GC foram
independentes da concentracdo de DMAEMA. Para uma consideracao estética,
a concentracdo de CQ deveria ser a menor possivel por causa do
amarelamento da resina com altas concentracées de CQ, o que pode afetar a
similaridade da cor da resina ao dente natural. Limites na quantidade de amina
podem também ser diminuidos por causa da tendéncia a descoloragao interna
das resinas. Dessa forma os resultados desse estudo podem servir para
determinar uma concentracao étima do sistema fotoiniciador para produzir um
GC maximo levando em conta as propriedades estéticas da resina.

Bagis & Rueggeberg (2000) estudaram a influéncia da pods-
polimerizagcdo por calor na quantidade remanescente de mondmero residual
em compdsitos odontolégicos fotoativados. As amostras de 10 mm de diametro
e 1 mm de espessura foram confeccionados com a resina Herculite HRV na cor
A2 que foram fotoativadas com 500mW/cm?, com comprimento de onda entre
400 a 520 nm por 60 segundos. Apds esta fotoativacdo, as amostras foram
submetidas a polimerizacao por calor com auxilio da Neytronic 2000 (JM Ney
Company, Bloomfield, CT) por 7 minutos, nas seguintes temperaturas: 50, 75,

100 e 125°C. O grupo controle ndo recebeu nenhum tratamento adicional. Para
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quantificar o monémero residual, as amostras foram armazenadas no solvente
metil butirato a 37°C por 2 semanas. Apds este periodo, o solvente foi
submetido a analise cromatografica, analisando os monémeros Bis-GMA, EBis-
GMA e TEGDMA residuais. Apos a andlise estatistica (ANOVA/Tukey-Kramer,
nivel de significaAncia de 95%), os autores observaram que na pos-
polimerizacao por calor, a quantidade dos monémeros residuais sofreu grande
reducdo. Com o aumento da temperatura de pds-polimerizacao, a quantidade
de mondmero residual também sofreu reducdo, porém em menor grau. A
quantidade de mon6mero residual quando utilizada a pds-polimerizacao a 75°C
ou para valores acima deste, eram menores, mas sem significancia estatistica.
Tanoue et al., em 2000, avaliaram a dureza e a sorcdo de agua de
compoésitos odontoldgicos submetidos a acao de trés sistemas diferentes de
polimerizacao e a influéncia da pds-polimerizacao por calor com fonte luminosa
de alta intensidade sobre as propriedades destes materiais restauradores.
Foram utilizados dois compdsitos (Artglass e Dentacolor) polimerizados pelos
seguintes métodos: (1) fotoativacdo por fonte luminosa de xenon (Dentacolor
XS) por 120 segundos; (2) fotoativacao por fonte luminosa de xenon por 120
segundos, seguido por polimerizacao adicional por calor (KL 100) de 100°C por
15 minutos; e (3) fotoativacdo com lampadas de metal haléide (Hyper LII) por
120 segundos. Apds 24 horas, as amostras foram polidas. A dureza Knoop foi
determinada por penetrdmetro universal (MVK-E Hardness Tester) apés
aplicagao de carga de 50 gramas por 30 segundos. A solubilidade em agua dos
compositos foi determinada segunda recomendacdo da International
Organization for Standardization (ISO 10477:1992). A po6s-polimerizacdo por

calor aumentou consideravelmente a dureza, como também reduziu a
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solubilidade em agua. Grande aumento na dureza e diminuicdo na solubilidade
foi observado com uso do sistema de fotoativacdo de metal halbide. Essas
fontes luminosas de alta intensidade imitem energia por luz e por calor,
aumentando a temperatura do ambiente durante a fotoativagdo, afetando as
propriedades destes materiais restauradores.

Asmussem & Peutzfeldt (2001b) avaliaram a influéncia da composicao
dos polimeros a base de mon6meros metacrilatos na densidade das ligacoes
cruzadas. Foi utilizada uma resina experimental baseada em mondémeros bi-
funcionais Bis-GMA e TEGDMA, e monémero mono-funcional BMA (benzil
metacrilato) em diversas propor¢coes. Também foi utilizado um iniciador
(canforoquinona) e co-iniciador (CEMA) em proporcées de 0,2%; 0,5% e 1,0%
do peso da resina experimental. As amostras de 8 mm de didmetro foram
fotoativadas com XL3000 (3M, St. Paul, MN, USA). O grau das ligacbes
cruzadas formadas foi mensurado pela temperatura de transicao vitrea. As
duplas ligagdes remanescentes foram mensuradas usando espectroscopio
FTIR, avaliando a absorbancia da dupla ligacdo C=C e da ligacdo no anel
aromatico antes e apds a polimerizagdo das amostras. A taxa das duplas
ligagbes que ndo sofreram reagéo foi calculada em fragdo das mensuragdes
pré e poés-polimerizacdo. A densidade de ligacbes cruzadas pelo método
indireto foi realizada utilizando o teste de dureza Wallace nas amostras de 5
mm de diametro e 2 mm de espessura. Apds confeccdo, as amostras foram
armazenadas a 37°C por 24 horas e polidas. A mensuracao da dureza inicial e
apds a imersdo em etanol por 24 horas a 37°C foi realizada. Os autores
observaram que quando menor a concentragdo de TEDGMA, maior a

quantidade de duplas ligacbes remanescentes e maiores valores encontrados
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para a dureza Wallace. O aumento da proporcdo de BMA resultou em menor
quantidade de duplas ligacées remanescentes. O aumento da concentracéo de
iniciador e do co-iniciador causou diminuicdo das duplas ligacoes
remanescentes.

Emami & Soderholm, em 2003, avaliaram o grau de conversao (GC) de
dois compdsitos odontoldgicos (Z100 e Z250) fotoativados com trés diferentes
métodos (200, 450 e 800 mW/cm2) em intervalos de tempo diferentes (5, 10,
20, 40, 60, 140s). As amostras possuiam diferentes espessuras (2, 4 ou 6 mm)
e o GC foi mensurado com FTIR - Espectroscopia de Infravermelho
Transformada de Fourier no topo e na base das amostras. A analise estatistica
revelou que a espessura do material seguido pelo tempo de fotoativacéo é a
mais importante variavel a ser consideradas, enquanto o material e o nivel de
irradiancia (mW/cm2) sdo menos importantes. Foram encontradas diferengas
no GC dos dois compédsitos, muito provavelmente, devido a diferenca de
composig¢ao entre eles. Considerando a densidade de energia constante nos
diferentes métodos de fotoativacdo, o GC encontrado foi similar entre os
grupos em uma espessura de até 2 mm.

Soh & Yap, em 2004, investigaram a influéncia do modo de
polimerizacdo na densidade das ligagbes cruzadas de compoésitos
odontolégicos. Foi utilizado o compésito Z100 (3M-Espe, St Paul, MN) na
tonalidade A2 e uma unidade fotopolimerizadora com controle do tempo e
intensidade da luz polimerizadora (Variable Intensity Polymerizer-VIP, BISCO
Inc, Schaumburg, IL). Foram avaliados 4 diferentes modos de polimerizagédo: 1)
Controle - C (400 mW/cm? - 40 segundos); 2) Pulse Delay - PD (polimerizagao

por pulso - 100 mW/cm? - 10 segundos; espera - 3 minutos; 500 mW/cm? - 30
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segundos); 3) Soft-Start - SS (inicio gradual - 200 mW/cm? - 20 segundos; 600
mW/cm? - 20 segundos); e 4) Pulse Cure - PC (polimerizagdo por pulso - 400
mW/cm? - 20 segundos; espera - 20 segundos; 400 mW/cm? - 20 segundos). A
densidade das ligagdes cruzadas dos polimeros foi avaliada tanto pelo método
direto (mensurag¢do da temperatura de transi¢édo vitrea - T4) como pelo método
indireto (mensuragdo da dureza antes e apés o armazenamento da amostras
em alcool). Para o método direto, foram confeccionados corpos-de-prova de 5
mm de diametro e 1 mm de espessura com auxilio de uma matriz de acrilico.
As amostras foram armazenadas em ambiente sem luz (25 + 0,2°C) por 24
horas. A T, foi determinada pelo DSC (TA Instruments 2920, USA). No método
indireto, as amostras de 3 mm de didmetro e 2 mm de espessura foram
armazenadas a 37°C por 24 horas. A dureza do avaliada com microdurdmetro
digital (FM7, Future-Tech Corp, Tokyo, Japan), aplicando forca de 500 gramas
durante 15 segundos, obtendo o KNH1. Ap6s o armazenamento das amostras
em solucéo de etanol 75%, por 24 horas, foi obtido o KNH2. A deterioragao da
matriz resinosa foi avaliada seguindo a férmula: AKNH = KNH1 - KNH2. Para
os valores obtidos pelo Ty, a densidade das ligacdes cruzadas foi C > PC > SS
> PD. Nos resultados obtidos pelo método indireto, as amostras polimerizadas
com PD foram significativamente mais susceptiveis a degradacao pelo etanol
que as amostras polimerizadas com PC. Os autores concluiram que a
densidade das ligagbes cruzadas € dependente do modo de polimerizacao, e
em comparacédo a C, PC e SS, a polimerizagao pulse delay (PD) resulta em
estrutura polimérica com mais ligagdes lineares que ligacdes cruzadas.

Obici et al., em 2005, avaliaram o grau de conversao (GC) e a dureza

Knoop do compdsito Z250 apds o uso de diferentes métodos de fotoativacao.
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De acordo com os resultados do estudo ndo houve diferencga estatistica de GC
independentemente do método de fotoativagdo empregado. Porém, quando a
dureza Knoop foi avaliada existram diferencas entre os métodos de
fotoativacdo. A diferenca dos valores de dureza Knoop encontrada no
composito 2250 com mesmo GC é devido ao fato que o uso de diferentes
métodos de fotoativacdo pode produzir diferencas na estrutura da cadeia
polimérica formada com aumento ou diminuicdo da densidade de ligagdes
cruzadas do polimero formado. Altos niveis de irradiancia, com correta
correlacdo entre os espectros de saida de luz e absorcdo do fotoiniciador
podem levar ao aumento da densidade de ligacdées cruzadas e, dessa forma,
ao aumento do valor de dureza Knoop do compadsito.

Schneider et al., em 2006, investigaram o grau de conversdao de um
compésito fotoativado sob duas condicdes: 1- usando o tempo de fotoativagéao
como indicado pelo fabricante e 2- mantendo o valor da densidade de energia
entre as fontes de luz constante. O compdésito dental usado foi o Filtek Z250.
As fontes de luz utilizadas foram uma halégena (XL2500) e dois Diodos
emissores de luz - LEDs (Ultrablue IS e Freelight). As fontes de luz foram
utilizadas de acordo com as recomendacodes do fabricante (20s de fotoativagao
para todos os aparelhos) e de acordo com a densidade energética padronizada
em 13,5 J/cm? (fotoativacdo durante 20s com o XL2500, 30s com o Ultrablue IS
e 50s com o Freelight). As amostras foram confeccionadas a partir de um
molde com 3 mm de didmetro e 2 mm de altura. O grau de conversao dos
compositos foi avaliado indiretamente através da dureza Knoop em trés
profundidades diferentes: topo (20 um de profundidade), média (1000 um de

profundidade) e fundo (1980 pum de profundidade). De acordo com os
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resultados, quando o compoésito foi fotoativado de acordo com as
recomendagdes do fabricante ndo houve diferenca estatisticamente significante
de dureza (grau de conversao) entre as amostras fotoativadas com o XL2500 e
o Ultrablue IS, porém quando a amostra foi fotoativada com o aparelho
Freelight as amostras demonstraram valores de dureza Knoop menores e
estatisticamente significantes. Quando o composito foi fotoativado com a
densidade de energia padronizada, n&o houve diferenca estatisticamente
significante para nenhum valor de dureza Knoop, em qualquer tipo de fonte de
luz. Compdsitos fotoativados de acordo com as recomendagdes do fabricante
(20s) com o aparelho Freelight podem apresentar propriedades mecanicas
inferiores, se comparado aos aparelhos XL2500 e Ultrablue IS.

Schneider et al. (2008) relataram que as diferentes concentragbes de
etanol utilizados nos testes de amolecimento podem influenciar nos valores dos
resultados quando avaliados em diferentes sistemas de fotoativagcdo de
compositos odontolégicos. Numa matriz de metal foram confeccionados
corpos-de-prova (5 mm de di@dmetro e 2 mm de espessura), utilizando os
compositos Filtek 2250 e Filtek Z100 e fotoativados com luz halégena de
quartzo-tungsténio XL2500 (3M/Espe) das seguintes formas: (1) padrao - 40
segundos de exposicdo a 700 mW/cm?; (2) pulse delay (polimerizagdo por
pulso) - 5 segundos (100 mW/cm?), espera de 3 minutos, e 39 segundos (700
mW/cm?). Apds a confeccdo, as amostras foram armazenadas a seco por 24
horas a 37°C, seguidas pelo polimento. Para mensura¢do da dureza Knoop
inicial utilizou um edentador (HMV-2, Shimadzu, Tokyo, Japan) com carga de
50 gramas durante 15 segundos. Metade das amostras foi armazenada em

solucéo de etanol 75% por 24 horas, enquanto a outra metade em solucéo de
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etanol absoluto, e realizada a leitura da dureza Knoop apds a imersédo. Na
analise estatistica foi demonstrada a interacao entre o sistema de fotoativacao
e a concentracao de etanol (p<0,05) na redugao da dureza, onde os valores de
dureza Knoop, foram significativamente diferentes entre os diferentes sistemas
de ativacao, somente quando a solucado de etanol absoluto foi utilizada. Os
autores concluiram que a concentracao de etanol influenciou significativamente
os resultados do teste de amolecimento de imersao por 24 horas em solvente.
As amostras armazenadas em solucdo de etanol absoluto tiveram diferencas
nos resultados dos diferentes sistemas de fotoativagao utilizados, enquanto
estes mesmo sistemas nao tiveram diferenca quando imersos em etanol 75%.
Da Silva et al., em 2008, analisaram a relagao entre o grau de converséo
(GC), a solubilidade e a sorcao salivar de um compésito hibrido (Filtek P 60) e
um nanoparticulado (Filtek Supreme), avaliando a influéncia do método de
fotoativacdo nestas propriedades. Dois métodos de fotoativacdo foram
testados: convencional (C; 850 mW/cm? por 20 segundos) e soft-start (SS; 100-
1,000 mW/cm? for 10 s + 1,000 mW/cm2 por 10 segundos). A porcentagem do
GC foi avaliada por espectroscopia de FT-Raman e a solubilidade e sorcéao
salivar foram mensuradas apds imersdao em saliva artificial por 7 dias. O GC
variou de 50.52% (compdésito nanoparticulado) a 57.15% (compésito hibrido) e
foi influenciado pelo método de fotoativacdo: C > SS. A solubilidade (0.45
ug/mm?) e a sorcdo salivar (8.04pg/mm?®) do compésito nanoparticulado foram
maiores que do compdsito hibrido (0.40 pg/mm?® / 6.87 pg/mm3), sendo
influenciada pelo método de fotoativagdo: SS > C. Foram observadas
correlacées entre o GC e a solubilidade (r = - 0.89, p<0.05), e entre a

solubilidade e a sorcdo salivar (r = 0.95). Estes achados sugerem que
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compoésitos nanoparticulados podem apresentar maior degradagdo no meio
bucal que compdsitos hibridos e que o método de fotoativacao Soft-start pode
aumentar a solubilidade dos compasitos.

Vieno et al. (2009) avaliaram o grau de conversdo de compdsitos
utilizados para cimentagao através de espectrofotometria de Raman. Quarenta
e quatro onlays em formato cilindrico com diferentes espessuras (1, 2, 3 e 4
mm) foram confeccionadas (Signum, Heraeus, matiz A 3,5) e cimentadas sobre
uma placa de vidro utilizando diferentes materiais para fixagcao: dois duais
(Variolink 1, Calibra) e dois fotoativados (Venus flow, Tetric flow). As amostras
foram divididas em 12 grupos de acordo com a espessura € o0 material
cimentante. Os resultados mostraram que todos os materiais apresentaram
grau de conversao semelhante nas amostras com 1 € 2 mm de espessura. A
partir de 3 mm, o grau de conversao apresentado pelos materiais nao foi
satisfatério.

Cunha et al. (2009) avaliaram a influéncia dos métodos de fotoativacao e
das fontes de luz no grau de conversao (GC) e na tensdao de contracdo de
compoésitos restauradores utilizando diferentes niveis de Fator-C. O GC foi
avaliado através de Espectroscopia de Infravermelho Transformada de Fourier
- FTIR. Cinco métodos de fotoativacao foram testados em dois niveis de Fator-
C (1,5 mm e 3,0 mm): Alta intensidade - LED (LED-AI), Luz continua (QTH-LC),
Média intensidade - LED (LED-MI), Baixa intensidade - LED (LED-BI) e Pulse
Delay (QTH-PD). Apés analise estatistica (2-way ANOVA e teste de Tukey -
nivel de significancia a 5%), LED-AI apresentou os maiores niveis de tensao de

contragao, seguido por QTH-LC, LED-MI, LED-BI e QTH-PD para ambos os
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Fatores-C. No teste de GC, nenhuma diferenca foi observada entre os métodos

de fotoativacao e os niveis de Fator-C.
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3. PROPOSICAO

O objetivo neste estudo foi avaliar compésitos com prazo de validade
vencido por 180 dias ou nao, submetidos ao envelhecimento artificial
acelerado, analisando os seguintes fatores: Similaridade e estabilidade de cor,

opacidade e conversao monomérica.
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4. MATERIAIS E METODO

4.1. Materiais

Para o desenvolvimento desse estudo foram utilizados trés compésitos
na cor A3 (Figura 1), empregados para restauracbes estéticas diretas de
dentes anteriores e posteriores, conforme descritos na Tabela 1. Inicialmente,
os compésitos foram separados em duas categorias, de acordo com o prazo de

validade: 180 dias antes e 180 dias depois de expirado o prazo de validade.

Tabela 1 - Compositos utilizados no estudo.

Tamanho Porcentagem Lote
Composito Fabricante Composicao médio de de carga
particulas (volume)

Bis-GMA, UDMA,
TEGDMA, Vidro

de Alumino-
Ivoclar/Vivadent  silicato e Vidro de

Tetric Ceram AG, Schaan, Béario silanizado, 0,2-1,0 um 78,6% G11388

Liechtenstein Silica, YbF3, CQ,

Pigmentos

minerais.

Bis-GMA, UDMA,
DM-DMA; Vidro de
Alumino- silicato e

Tetric Ceram Ivoclar/Vivadent Vidro de Bario

HB AG, Schaan, silanizado, Silica, 0,2-1,0 pm 80,4% H06102
Liechtenstein YbF3, CQ,
Pigmentos
minerais.
Bis-GMA, UDMA,
TEGDMA, Vidro
de Alumino-
Tetric Flow  Ivoclar/Vivadent ~silicato e Vidrode  0,2-1,0 um 63,7% F60885
AG, Schaan, B,a’.rio silanizado,
Liechtenstein  Silica, YbFs, CQ,
Pigmentos
minerais.

Bis-GMA, Bisfenol A-glicidil dimetacrilato; UDMA, Dimetacrilato de uretano; TEGDMA,
Dimetacrilato trietilenoglicol; DM-DMA, Decametildimetacrilato; YbFs, Trifluoreto de Itérbio; CQ,

Canforoquinona.
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Figura 1 - Compésitos utilizados no estudo (cor A3). A - Tetric Ceram; B - Tetric Flow; C - Tetric

Ceram HB.

4.2. Confeccao da matriz

Para a obtengdo dos corpos-de-prova foi confeccionada uma matriz de
teflon (Figura 2 A e B), formada por duas partes: uma porcao externa e outra
interna contendo um émbolo, com 14 mm de diametro. Um espacador de 2 mm
de espessura, encaixado no émbolo e disposto entre as porcbes superior e

inferior da matriz, para proporcionar a espessura do corpo-de-prova.

Figura 2 - Matriz de teflon: A - espagador, parte superior e émbolo; B - matriz montada.
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4.3. Obtencao dos corpos-de-prova

Foram confeccionados 17 corpos-de-prova para cada compdsito
avaliado neste estudo (prazo em vigéncia ou expirado por 180 dias), sendo 5
utilizados nos ensaios de similaridade de cor, estabilidade de cor e opacidade,
6 na andlise do grau de conversdo e 6 na analise da densidade de ligacdes
cruzadas.

Para confeccao dos corpos-de-prova cada composito foi inserido no
interior da matriz em trés incrementos, sendo que o ultimo incremento foi
pressionado com lamina de vidro para escoamento do excesso de material
(Figura3 A e B).

A fotoativacdo foi realizada com fotopolimerizador LED (Ultraled XP,
Dabi Atlante, Ribeirdo Preto, SP, Brasil - 500 mW/cm?, luz de comprimento de
onda na faixa entre 450 e 480 nm), por 40 segundos, de acordo com as
recomendagdes do fabricante (Figura 3 C).

Apbs a polimerizacdo, os corpos-de-prova foram removidos da matriz,
retirando o espacador e empurrando a base em forma de émbolo. Em seguida,
0s corpos-de-prova foram polidos somente no lado da leitura, utilizando o
sistema para acabamento e polimento dental extrafino Sof-Lex (3M Dental
Products, St. Paul, MN, EUA) na seqtiéncia decrescente de abrasividade, com
movimentos intermitentes, intercalados e esfriados com agua (Figura 3 D), com
a finalidade de evitar superaquecimento e consequente alteragdo da superficie.

Apos o polimento, a espessura dos corpos-de-prova foi conferida com

paquimetro digital (Digimess, Shinko Precision, Gaging, China) (Figura 4 A e
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B), pois qualquer alteragdo na espessura poderia influenciar os resultados
espectrofotométricos.

Todos os corpos-de-prova foram codificados e armazenados em
recipientes isolados (embalagem para filme fotografico) e mantidos na auséncia
de luz até serem submetidos ao Sistema de Envelhecimento Atrtificial Acelerado
(Comexim Matérias Primas Ltda, Sdo Paulo, SP, Brasil). Antes desta etapa, os

corpos-de-prova foram submetidos a andlise de similaridade e estabilidade de

cor e opacidade, sendo considerados como controle.

Figura 3 - A - Insercédo do primeiro incremento de resina na matriz; B - |amina de vidro para
escoamento do excesso e regularizagdo da superficie; C - fotopolimerizador Ultraled XP; D -

polimento com sistema Sof-Lex.
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Figura 4 - Paquimetro digital utilizado para verificagdo do diametro (A) e espessura (B) dos

corpos-de-prova.

4.4. Realizacao dos ensaios

4.4.1. Espectrofotometria colorimétrica

4.4.1.1. Anadlise da similaridade e estabilidade de cor

Para avaliar as alteragdes de cor dos compadsitos com prazo de validade
vencido e apds o processo de envelhecimento artificial acelerado foi utilizado o
Espectrofotdmetro PCB 6807 BYK GARDNER (Geretsried, Alemanha) (Figura
5AeB).

O padréao de observacao simulado pelo colorimetro Espectrofotométrico
segue o sistema CIE L*a*b*, recomendado pela CIE (Comission Internationale
de I'Eclairage). Este consiste em dois eixos, a* e b*, que possuem angulos
retos e representam a dimensdo da tonalidade ou cor. O terceiro eixo € a
luminosidade L*. Este € perpendicular ao plano a* b*. Com este sistema as

cores podem ser especificadas com as coordenadas L*, a*, b* (Figura 5 C).
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Figura 5 - A e B - Espectrofotometro PCB 6807 BYK GARDNER; C - sistema de
coordenadas de cores de CIE L*a*b* (Cortesia: Profa. Dra. Fernanda de Carvalho

Panzeri Pires-de-Souza); D - fundo padrao branco e preto.

Para a leitura da cor, os corpos-de-prova foram inicialmente colocados
sobre o bloco com fundo padrao branco (White Standard Sphere for 45°, 0°
Reflectance and Color Gardner Laboratory Inc. Bethesda, Geretsried,
Alemanha) (Figura 5 D). Os corpos-de-prova foram acoplados no
Espectrofotdmetro e, apdés o acionamento, 30 ldmpadas LED, com 10 cores
diferentes, dispostas de forma circular, acendem e incidem o feixe de luz em 45
graus com a superficie do material, utilizando iluminante padrao primario D65,
que simula o espectro da luz do dia. Esse feixe é refletido em 0 grau de volta
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para o aparelho e assim, este capta e registra os valores de L*, a* e b* de cada
corpo-de-prova. O observador padrao utilizado foi de 10 graus, lendo uma area
maior do corpo-de-prova. Para avaliacdo da similaridade de cor entre
compésitos vencidos e nao vencidos foi realizada a comparacdo das
coordenadas L*, a* e b* de cada compésito. Ja, para a avaliacdao da
estabilidade de cor, apds a leitura de cor inicial, as amostras foram submetidas
ao envelhecimento artificial acelerado por 384 horas, correspondendo a 10
anos de envelhecimento clinico (ASTM, 2006) e nova leitura de cor foi
realizada. A estabilidade de cor dos materiais foi determinada pela diferenca
(AE) entre as coordenadas obtidas das amostras antes e apds o processo de
envelhecimento.

O AE foi calculado a partir da seguinte formula:

AE* = /(B0) + (Ba’) + (@Bb°)°

onde:

AE* = alteracao de cor

AL* = diferenca na luminosidade (L*)

Aa* = diferenca no eixo a*

Ab* = diferenca no eixo b*

A direcdo da diferenca de cor é descrita pelas magnitudes e sinais

algébricos das componentes AL*, Aa* e Ab*:
AL*=L* - L%
Aa*=a* —a*F
Ab*=b*|—b*r
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onde L*|, a* | e b* | séo referidos como medigao inicial da core L*f, a*re b* ¢

como medicao final da cor.

4.4.1.2. Analise da opacidade

Para a avaliacdo da opacidade, os corpos-de-prova foram submetidos as
leituras de cor, pelo espectrofotdmetro colorimétrico, sobre fundos padréao
branco ou padrao preto (White and Black Standard Sphere for 452, 0°
Reflectance and Color Gardner Laboratory Inc. Bethesda, Geretsried,
Alemanha) (Figura 5 D), sendo considerada somente a coordenada L*.

Quando o corpo-de-prova foi submetido a leitura sobre fundo preto,
obteve-se L*p. Quando a leitura foi efetuada sobre fundo branco, L*b. A

opacidade foi calculada a partir da seguinte férmula:

OP=L*p X 100
L*b
onde:
OP = opacidade
L*p = luminosidade da amostra sobre fundo padrao preto
L*b = luminosidade da amostra sobre fundo padrao branco
A variacdo da opacidade (AOP) foi calculada pela diferenca entre os

valores antes e apods o envelhecimento artificial acelerado.
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4.4.2. Conversao monomeérica

4.4.2.1. Densidade das ligacoes cruzadas

Para a mensuracao da densidade das ligagcdes cruzadas foram utilizados
seis corpos-de-prova de cada material, sendo trés ndo envelhecidos e outros
trés submetidos ao processo de envelhecimento artificial acelerado. Os corpos-
de-prova foram submetidos ao teste de dureza utilizando o microdurémetro
Shimadzu Micro Hardness Testers HMV-2 Series (Shimadzu Corporation,
Kyoto, Japan) (Figura 6). O microdurémetro foi utilizado com ponta penetradora
de diamante com forma piramidal de base losangular sob carga vertical estatica
de 50 g aplicada por 15 segundos e a leitura foi realizada com objetiva para
aumento de 10 vezes.

Quando acionado, a ponta penetradora realizou compressao na
superficie polida e irradiada da amostra, gerando uma figura geométrica em
forma de pirAmide inversa, visualizada pelo contraste entre a impressao e a
superficie.

A imagem do losango possibilita a determinacdo da microdureza da
superficie do material mensurando a maior diagonal, cujo valor é aplicado em
uma férmula matematica para obtengcdo dos resultados. O microdurémetro
usado neste estudo realiza o célculo automaticamente, a partir das duas
marcas verticais perpendiculares sobrepostas a maior diagonal do losango
(Figura 7). Assim, a dureza Knoop € mostrada na tela do aparelho como

resultante do célculo feito a partir da seguinte equagéo:
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KHN =1,451 F
o
onde:

KHN = valor de dureza Knoop (Knoop Hardness Number)

F =50 gramas

d = comprimento da maior diagonal da endentacao

Figura 6 - Microdurébmetro (Shimadzu Micro

Hardness Testers HMV-2 Series).
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Figura 7 - Imagem da impresséao realizada para avaliagdo da microdureza e mensuragao da

maior diagonal.

Este procedimento de marcacao e leitura foi repetido trés vezes em cada
corpo-de-prova, obtendo a média das leituras, denominada de KHN1. Em
seguida, os corpos-de-prova foram armazenados em solucdo de etanol/agua
destilada 75% (Ciclofarma, BMCiclo Alcool Hidratado, Serrana, SP, Brasil) por
24 horas em temperatura ambiente. Ap6s armazenagem, 0s corpos-de-prova
foram retirados da solucéo de etanol, secos com papel toalha e submetidos a
novas leituras de microdureza. Esta leitura final permitiu a obtencdo dos
valores de KHN2. Para determinar a densidade das ligacbes cruzadas pelo

método indireto (AKHN), utilizou-se a seguinte equacgéo:

AKHN = KHN1 - KHN2
onde:
AKHN = densidade das ligacdes cruzadas da amostra (método indireto)
KHN1 = valor da dureza Knoop da amostra obtida antes de sua imersdo em
solucao de etanol/agua destilada 75%
KHN2 = valor da dureza Knoop da amostra obtida depois de sua imersdo em

solucao de etanol/agua destilada 75%.
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4.4.2.2. Grau de conversao

Para a mensuracéao do grau de conversao foram utilizados seis corpos-
de-prova de cada material, sendo trés ndo envelhecidos e outros trés
submetidos ao processo de envelhecimento artificial acelerado.

Apbs 24 horas de armazenagem em ambiente com temperatura de
37°C, seco e protegido de luz, as amostras polimerizadas foram moidas em
triturador mecéanico (Marconi, modelo MA590, Piracicaba, SP, Brasil). O
compésito triturado foi mantido em recipiente a prova de luz até o momento da
analise através da Espectroscopia de Infravermelho Transformada de Fourier -
FTIR. Em seguida, 10 mg do p6 de compésito foi misturado a 100 mg de pd de
Brometo de Potassio (KBr). A mistura foi inserida no pastilhador (Aldrich,
Milwaukee, MI, EUA) e comprimida em prensa hidraulica (Caver Laboratory
Press, modelo 3648, Wabash, St Morris, EUA) com carga de 8 toneladas para
a obtencédo da pastilha (Figura 8). A pastilha foi colocada no suporte e inserida
no espectroscépio (Thermo Scientific, modelo Nicolet 380, Waltham, MA, EUA)
para analise (Figura 9). Um corpo-de-prova de cada compésito nao
polimerizado foi analisado em uma janela metalica de silicio para servir de
referéncia para as amostras polimerizadas.

As mensuragbes foram feitas em absorbancia, com o espectrometro
FTIR operando nas seguintes condigdes: comprimento de onda entre 300 -
4000 cm™; resolugdo de 4 cm™ e 32 varreduras. Na andlise do espectro foi
considerado o intervalo de 1660 a 1590 cm™, para a observagédo dos sinais em
1608 e 1638 cm™', caracteristico das ligacdes vinilicas aromaticas do bisfenol e

alifaticas do grupamento funcional metacrilato, respectivamente. As alturas dos
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picos dos sinais foram medidas usando uma linha base tangenciando o
espectro nos nimeros de comprimento de onda 1591 e 1652 cm™. Com estes

dados, o grau de conversao foi determinado por meio da seguinte férmula:

Ligagdes duplas residuais (%) = absorgao 1638 cm™ / absorcdo 1608 cm’
(amostras polimerizadas)
X100
absorcéo 1638 cm™ / absorcéo 1608 cm’™
(amostras nao polimerizadas)

Grau de conversao (%) = 100 - Ligacdes duplas residuais (%)

Figura 8 - Pastilha de p6 de compésito e pd de KBr.
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Figura 9 - Espectroscépio de Infravermelho Transformado de

Fourier (FTIR).

4.4.3. Envelhecimento artificial acelerado

O sistema de envelhecimento artificial acelerado (EAA) para nao-
metalicos C-UV (Comexim Matérias Primas Ltda., S&o Paulo, SP, Brasil)
(Figura 10) simula for¢cas da natureza predizendo a durabilidade relativa dos
materiais expostos as intempéries. A chuva e a neblina sdo simuladas pelo
processo de condensagcdo da agua destilada saturada, e o oxigénio, gerado
pelo sistema. Os efeitos da luz do sol, onde apenas 1% da radiacao provoca
degradacao, sdo simuladas por uma rede de oito fontes de luz UV-B composta
por tubos fluorescentes de 40 watts com emissdo concentrada na regido
ultravioleta B, com radiacdo concentrada em 280/320 nm, como na natureza. A
temperatura de exposi¢cdo € controlada automaticamente de acordo com os

programas estabelecidos para ciclos UV/condensagéo.
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Os procedimentos para utilizagdo do sistema de envelhecimento artificial
acelerado para nao metalicos C-UV foram realizados de acordo com a norma
ASTM- G154-00A.

Os corpos-de-prova foram aderidos as placas fixadoras do aparelho
(Figura 11) utilizando-se silicone para fixacdo (Colamais, Tecnofix - Elementos
de Fixacdo Ltda., Sdo Paulo, SP, Brasil) indicado para tal procedimento, e
levados a camara de condensacao frente a fonte de luz, numa distancia de 50
mm desta. O programa de funcionamento fixado foi de 4 horas de exposigcéo a
UV-B a 50°C e 4 horas de condensacdo a 50°C. O tempo méaximo de
envelhecimento foi de 384 horas, correspondendo a 10 anos de uso clinico
(Ferracane & Condon, 1991; Douglas, 2000).

Ap6s o procedimento de envelhecimento artificial acelerado, novas
leituras de cor (analise da similaridade, estabilidade de cor e opacidade) e
analise da conversao monomérica (densidade de ligacdes cruzadas e grau de

conversado) foram realizadas nos compositos estudados.

Figura 10 - Sistema de envelhecimento artificial acelerado para ndo-metalicos C-UV.
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Figura 11 - A - Corpos-de-prova aderidos as placas fixadoras; B - [ampadas do Sistema

de envelhecimento artificial acelerado para ndo-metalicos C-UV.

4.4.4. Analise estatistica

Os valores espectrofotométricos para similaridade de cor, estabilidade
de cor, opacidade e conversdo monomeérica (densidade de ligagcdes cruzadas e
grau de conversao) para os compdsitos dentro e fora do prazo de validade
submetidos ao procedimento de EAA foram analisados estatisticamente com
auxilio do programa Graphpad Prism 4.0 Software (GraphPad Software, La

Jolla, CA, EUA).
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5. RESULTADOS

5.1. Analise de cor e opacidade

Os valores espectrofotométricos originais para a alteracdo de cor e
opacidade obtidos antes e apds a realizagdo do procedimento de EAA, para

cada corpo-de-prova, podem ser vistos nos Apéndices I, II, lll, IV, V e VI.

5.1.1. Similaridade de cor antes do EAA

Os valores correspondentes as coordenadas L*, a* e b* dos compdsitos
estudados (novos e vencidos), antes da realizagcdo do EAA, foram submetidos
a anadlise estatistica (Teste de t Student, em nivel de significancia de 95%) e a
comparacdo dos valores médios e 0 desvio-padrdao podem ser vistos nas
Tabelas 2,3 e 4 e Figuras 12, 13 e 14.

Para a coordenada L*, que representa a luminosidade do obijeto,
observou-se diferenca estatisticamente significante (p<0,05) entre os valores
obtidos para todos os compdésitos novos e vencidos. O compdésito Tetric Flow
apresentou os mais altos valores de L*, tanto para o compésito novo (70,02 +
0,18), quanto para o vencido (71,26 = 0,30). Para a coordenada a* (variacao
entre verde/vermelho), verificou-se diferenga estatisticamente significante
(p<0,05) entre novos e vencidos somente para os compdésitos Tetric Ceram HB
e Tetric Ceram. O composito Tetric Ceram apresentou a maior média entre os
compésitos novos (8,87 £ 0,05) e entre os compdsitos vencidos (9,26 + 0,04).

Ja para a coordenada b* (variacdo entre azul/amarelo), somente os compdsitos
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Tetric Ceram e Tetric Flow apresentaram diferenca estatisticamente significante
entre novos e vencidos (p<0,05). A maior média ocorreu para o compdsito
Tetric Flow, tanto para o compésito novo (36,69 + 0,44) quanto para o vencido

(30,51 +0,27).

Tabela 2 - Valores médios e desvio-padrdo para a coordenada L* antes do EAA.

Compésito Novo Vencido
Tetric Ceram HB 67,93 +0,23° 70,07 £0,24°
Tetric Ceram 65,44 +0,18° 62,00 + 0,49 °
Tetric Flow 70,02+0,18° 71,26 +0,30 °

Letra minuscula diferente em linha indica diferenga estatisticamente significante. Teste de t Student

(p<0,05).

Tabela 3 - Valores médios e desvio-padrdo para a coordenada a* antes do EAA.

Compésito Novo Vencido
Tetric Ceram HB 7,494 +0,14° 8,032+0,11°
Tetric Ceram 8,872 +0,05° 9,264 + 0,04 °
Tetric Flow 5,112+0,16° 4,998 +0,14°

Letra minuscula diferente em linha indica diferenca estatisticamente significante. Teste de t Student

(p<0,05).

Tabela 4 - Valores médios e desvio-padrao para a coordenada b* antes do EAA.

Compésito Novo Vencido
Tetric Ceram HB 25,16 +0,36 ° 24,29 +0,31°
Tetric Ceram 30,41 +0,39 2 27,37 +0,28°
Tetric Flow 36,69 + 0,44 ® 30,51 +0,27°

Letra minuscula diferente em linha indica diferenga estatisticamente significante. Teste de t Student

(p<0,05).
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*Linhas sobre as barras representam diferencga estatisticamente significante. Teste de t Student (p<0,05).

Figura 12 - Representacdo grafica da similaridade de cor dos compositos estudados, antes
do EAA, segundo a analise da coordenada L*.

63



10.0+

Compésitos

*Linhas sobre as barras representam diferenga estatisticamente significante. Teste de t Student (p<0,05).

Figura 13 - Representacdo grafica da similaridade de cor dos compositos estudados, antes
do EAA, segundo a analise da coordenada a*.
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*Linhas sobre as barras representam diferenga estatisticamente significante. Teste de t Student (p<0,05).

Figura 14 - Representacdo grafica da similaridade de cor dos compositos estudados, antes

do EAA, segundo a analise da coordenada b*.

5.1.2. Similaridade de cor ap6s o EAA

Os valores correspondentes as coordenadas L*, a* e b* dos compdésitos
estudados (novos e vencidos), apos a realizagdo do EAA, foram submetidos a
andlise estatistica (Teste de t Student, em nivel de significancia de 95%) e a
comparagao dos valores médios e o desvio-padrdo podem ser vistos nas
Tabelas 5,6 e 7 e Figuras 15, 16 e 17.

Para a coordenada L*, ndo houve diferenca estatisticamente significante

(p>0,05) entre os valores obtidos para os compdsitos novos e vencidos. O
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compésito Tetric Ceram HB apresentou os mais altos valores de L*, para o
composito novo (74,75 = 0,34) e para o compésito vencido (75,03 £ 0,17). Para
a coordenada a*, somente o compdésito Tetric Ceram apresentou diferenca
estatisticamente significante (p<0,05) entre novos e vencidos. O valor mais alto
para a coordenada a* entre os compoésitos novos foi para Tetric Flow (5,88 +
0,32) e entre os vencidos para Tetric Ceram HB (5,75 + 0,13). Ja para a
coordenada b*, somente o compédsito Tetric Ceram apresentou diferenca
estatisticamente significante entre novos e vencidos (p<0,05). A maior média
ocorreu para o compésito Tetric Flow, tanto para o compédsito novo (17,54 +

1,97), quanto para o vencido (17,84 + 2,35).

Tabela 5 - Valores médios e desvio-padrao para a coordenada L* apds o EAA.

Composito Novo Vencido
Tetric Ceram HB 74,75+0,34 ® 75,03 +0,17°
Tetric Ceram 72,04 +0,61° 72,88 +0,44°
Tetric Flow 73,52 +0,722 73,63 +0,73°

Letra minuscula diferente em linha indica diferenga estatisticamente significante. Teste de t Student

(p<0,05).

Tabela 6 - Valores médios e desvio-padrao para a coordenada a* apds o EAA.

Composito Novo Vencido
Tetric Ceram HB 5,24 +0,18 2 5,75+0,132
Tetric Ceram 572+0,42° 4,23 +0,18°
Tetric Flow 5,88+0,32° 5,28 +0,33°

Letra minuscula diferente em linha indica diferenga estatisticamente significante. Teste de t Student

(p<0,05).
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Tabela 7 - Valores médios e desvio-padrdo para a coordenada b* ap6s o EAA.

Compésito Novo Vencido
Tetric Ceram HB 9,65+ 0,56 ° 10,30 £ 0,74 °
Tetric Ceram 9,60+0,95° 4,38+0,32°
Tetric Flow 17,54 +1,97 2 17,84 +235°%

Letra minascula diferente em linha indica diferenga estatisticamente significante. Teste de t Student

(p<0,05).
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Figura 15 - Representagéo grafica da similaridade de cor dos compésitos estudados, ap6s o

EAA, segundo a anadlise da coordenada L*.
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Compdésitos

*Linhas sobre as barras representam diferenga estatisticamente significante. Teste de t Student (p<0,05).

Figura 16 - Representacéo grafica da similaridade de cor dos compoésitos estudados, apés o

EAA, segundo a andlise da coordenada a*.
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*Linhas sobre as barras representam diferenga estatisticamente significante. Teste de t Student (p<0,05).

Figura 17 - Representacao grafica da similaridade de cor dos compdsitos estudados, apds o

EAA, segundo a andlise da coordenada b*.

5.1.3. Estabilidade de cor

Os valores obtidos de AE para os compdésitos novos e vencidos foram
submetidos a andlise estatistica (2 fatores ANOVA - prazo de validade e EAA,
teste de Bonferroni, nivel de significancia de 95%) e a comparacao dos valores
médios (AE) pode ser vista na Tabela 8 e nas Figuras 18 e 19.

Todos os compoésitos analisados apresentaram apés o EAA, alteracao
de cor com valores de AE iguais ou maiores que 3,3, considerados
clinicamente inaceitaveis (Ruyter et al., 1987). Quando comparadas amostras

novas e vencidas de um mesmo compdésito, somente Tetric Flow apresentou
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diferenca estatisticamente signicante (p<0,05). Os maiores valores de AE, tanto
para compésitos novos (22,07 £ 2,49), quanto para compésitos vencidos (25,91
+ 0,40) foram obtidos por Tetric Ceram.

Quando comparados os valores de AE entre amostras novas e vencidas,
a partir da interacao entre os diferentes compositos, Tetric Ceram HB vencida
apresentou diferenca estatisticamente significante de Tetric Ceram vencida
(p<0,05) e Tetric Ceram vencida apresentou diferenga estatisticamente

significante de Tetric Flow vencida (p<0,05).

Tabela 8 - Valores médios e desvio-padrao para AE dos compdésitos estudados.

Compadsito Novo Vencido
Tetric Ceram HB 17,09 £ 1,39%" 15,01 £1,34>"
Tetric Ceram 22,07 £2,49 ** 25,91 £0,40%°
Tetric Flow 19,50 + 4,45 *% 12,98 +£5,30 >*

Letra minuscula diferente em linha e mailscula diferente em cada coluna indicam diferenca estatisticamente

significante pelo teste de 2 fatores ANOVA, teste de Bonferroni (p<0,05).
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*Linhas sobre as barras representam diferenca estatisticamente significante pelo teste de 2 fatores

ANOVA, teste de Bonferroni (p<0,05).

Figura 18 - Representagao gréafica da alteragdo de cor entre compdésitos novos e vencidos,
segundo a analise do AE.
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*Linhas sobre as barras representam diferenca estatisticamente significante pelo teste de 2 fatores

ANOVA, teste de Bonferroni (p<0,05).

Figura 19 - Representacdo grafica da comparagédo do AE entre amostras novas e vencidas, a
partir da interacdo entre os diferentes compésitos estudados.

5.1.4. Opacidade

Os valores obtidos de AOP para os compdsitos novos e vencidos foram
submetidos a andlise estatistica (2 fatores ANOVA - prazo de validade e EAA,
teste de Bonferroni, em nivel de significancia de 95%) e a comparagdo dos
valores médios (AOP) podem ser vistas na Tabela 9 e nas Figuras 20 e 21.

Todos os compésitos analisados apresentaram apds o EAA, alteracao
nos valores de AOP. Pela anélise dos resultados observa-se que quanto maior

o valor de AOP, mais opaco o material. Quando comparadas amostras novas e
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vencidas de um mesmo compodsito, nenhuma apresentou diferenca
estatisticamente significante entre si (p>0,05). J& quando comparados os
valores de AOP entre amostras novas e vencidas, a partir da interacao entre os
diferentes compésitos, Tetric Ceram HB vencida (4,23 = 3,58) apresentou
diferenca estatisticamente significante em relacdo a Tetric Ceram vencida (-
6,58 * 4,34) e Tetric Flow vencida (-5,99 + 3,37) (p<0,05). Ja entre as amostras
novas, nao houve diferenca estatisticamente significante quando os compdsitos

foram comparados entre si (p>0,05).

Tabela 9 - Valores médios e desvio-padrao para AOP dos compésitos estudados.

Compdsito Novo Vencido
Tetric Ceram HB 3,69+287*" 423+358%"
Tetric Ceram -0,54 +2,22 %4 -6,58+4,34%°
Tetric Flow -2,15+3,79 %" -5,99 +3,37 %"

Letra mindscula diferente em linha e mailuscula diferente em cada coluna indicam diferenga estatisticamente

significante pelo teste de 2 fatores ANOVA, teste de Bonferroni (p<0,05).
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Figura 20 - Representacdo grafica da alteracdo de opacidade entre compdsitos novos e
vencidos, segundo a andlise do AOP.
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Figura 21 - Representagao grafica da comparagéo do AOP entre amostras novas e vencidas,
a partir da interacao entre os diferentes compoésitos estudados.
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5.2. Analise da conversao monomérica

Os valores originais da densidade de ligacdes cruzadas e do grau de
conversdo obtidos antes e apds a realizacdo do procedimento de
envelhecimento artificial acelerado, para cada corpo-de-prova, podem ser

vistos nos Apéndices VII, VIII, IX, X, XI, XII, XIII, XIV e XV.

5.2.1. Densidade de ligacoes cruzadas

Os valores obtidos de AKHN para os compdésitos novos e vencidos,
antes e apds o EAA, foram submetidos a analise estatistica (2 fatores ANOVA-
prazo de validade e EAA, teste de Bonferroni, nivel de significancia de 95%) e
a comparacao dos valores médios (AKHN) pode ser vista na Tabela 10 e nas
Figuras 22 e 23.

Os resultados demonstraram diminuicado nos valores de AKHN apdés o
procedimento de EAA para todos os compésitos estudados. Quando
comparados os diversos fatores (EAA e prazo de validade) para um mesmo
composito, 0s seguintes materiais apresentaram diferenga estatisticamente
significante (p<0,05): Tetric Ceram nova antes do EAA (10,77 £ 5,54) de Tetric
Ceram vencida antes do EAA (19,73 + 3,30); Tetric Ceram HB nova apés EAA
(13,13 + 1,20) de Tetric Ceram HB vencida antes do EAA (19,17 £ 4,72); Tetric
Ceram nova apo6s EAA (8,70 + 5,77) de Tetric Ceram vencida antes do EAA
(19,73 £ 3,30) e Tetric Ceram vencida antes do EAA (19,73 + 3,30) de Tetric

Ceram vencida apés EAA (7,00 + 6,12). Ja a interagdo entre os diferentes
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compoésitos, levando-se em conta 0s mesmos

diferenga estatisticamente significante (p>0,05).

fatores, ndo apresentaram

Tabela 10 - Valores médios e desvio-padrdo para AKHN dos compdésitos estudados.

Composito Novo Vencido
Antes EAA Apds EAA Antes EAA Apoés EAA
Tetric Ceram HB 13,33 £4,73 ©* 6,90 +3,51 >* 19,17 £4,72 %7 13,13 £1,20 ®>*
Tetric Ceram 10,77 £ 5,54 &4 8,70 5,77 > * 19,73+£3,30 >* 7,00 £6,12%*
Tetric Flow 9,46 +0,75 ** 9,10 +3,20 ** 12,93 £ 0,40 ** 7,93+1,98 %"

Letra minlscula diferente em linha e letra mailscula diferente

estatisticamente significante pelo teste de Bonferroni (p<0,05).

DLC

*Linhas sobre as barras representam diferenca estatisticamente

ANOVA, teste de Bonferroni (p<0,05).

em cada coluna indicam diferenca
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m YVencida EAL

Flow

significante pelo teste de 2 fatores

Figura 22 - Representacdo grafica da alteracdo da densidade de ligagcdes cruzadas entre

compésitos novos e vencidos, antes e apds o EAA, segundo a andlise do AKHN.
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Figura 23 - Representagao grafica da comparacdo do AKHN entre amostras novas e vencidas,

antes e apds o EAA, a partir da interagao entre os diferentes compositos estudados.

5.2.2. Grau de conversao
Os espectros FTIR apresentados a seguir (Figuras 24, 25 e 26) séao

baseados nos valores médios de cada compdésito através do céalculo de grau de

conversao pela férmula apresentada na secéo de Materiais e Método.
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Figura 24 - Representacao grafica do espectro FTIR para o compoésito Tetric Ceram HB. A -
Novo, antes do EAA; B - Novo, ap6s o EAA; C - Vencido, antes do EAA e D - Vencido, apds o

EAA.
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Figura 25 - Representacao grafica do espectro FTIR para o compésito Tetric Ceram. A - Novo,
antes do EAA; B - Novo, ap6s o EAA; C - Vencido, antes do EAA e D - Vencido, ap6s o EAA.
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Figura 26 - Representacao grafica do espectro FTIR para o composito Tetric Flow. A - Novo,
antes do EAA; B - Novo, apés o EAA; C - Vencido, antes do EAA e D - Vencido, ap6s o EAA.

Os valores obtidos do grau de conversdao em porcentagem para 0s
compdésitos novos e vencidos, antes e apos o EAA, foram submetidos a analise
estatistica (2 fatores ANOVA - prazo de validade e EAA, teste de Bonferroni,
nivel de significancia de 95%) e a comparacdo dos valores médios pode ser
vista na Tabela 11 e nas Figuras 27 e 28.

Os resultados demonstraram que quando comparados os diversos
fatores (EAA e prazo de validade) para um mesmo compdésito, ndo houve
diferenca estatisticamente significante entre eles (p>0,05). Ja para a interacao
entre os diferentes compdsitos, levando-se em conta os mesmos fatores, os
seguintes materiais apresentaram diferenca estatisticamente significante
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(p<0,05): Tetric Ceram HB nova antes do EAA (57,92 + 1,49) de Tetric Flow
nova antes do EAA (71,42 + 4,21); Tetric Ceram HB nova ap6s EAA (58,07
1,52) de Tetric Flow nova apds EAA (69,80 + 1,23); Tetric Ceram HB vencida
antes do EAA (56,66 + 1,18) de Tetric Flow vencida antes do EAA (71,42 +
4,21); Tetric Ceram HB vencida ap6s EAA (57,79 £ 1,34) de Tetric Flow
vencida apdés EAA (68,69 + 2,28); Tetric Ceram nova antes do EAA (59,73 %
0,18) de Tetric Flow nova antes do EAA (71,42 £ 4,21); Tetric Ceram nova apos
EAA (58,68 £ 1,00) de Tetric Flow nova apos EAA (69,80 £ 1,23); Tetric Ceram
vencida antes do EAA (59,10 + 4,30) de Tetric Flow vencida antes do EAA
(71,42 = 4,21); Tetric Ceram vencida apés EAA (58,70 £ 0,68) de Tetric Flow

vencida ap6s EAA (68,69 * 2,28).

Tabela 11 - Valores médios e desvio-padrdo para o grau de conversao (%) dos compdsitos

estudados.
Compésito Novo Vencido
Antes EAA Apods EAA Antes EAA Apos EAA
Tetric Ceram HB 57,92 +1,49 %% 58,07 +1,52 %% 56,66 + 1,18 ** 57,79 +1,34 %
Tetric Ceram 59,73 +0,18 ** 58,68 + 1,00 ** 59,10 + 4,30 *# 58,70 + 0,68 **
Tetric Flow 68,88 + 0,87 *° 69,80 + 1,23 *° 71,42 +421 *° 68,69 +2,28 *®

Letra mindscula diferente em linha e letra mailscula diferente em cada coluna indicam diferenca

estatisticamente significante pelo teste de 2 fatores ANOVA, teste de Bonferroni (p<0,05).
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Figura 27 - Representacdo grafica do grau de conversdo (%) entre compdsitos novos e
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*Linhas sobre as barras representam diferenga estatisticamente significante pelo teste de 2 fatores

ANOVA, teste de Bonferroni (p<0,05).

Figura 28 - Representagéo grafica do grau de conversao (%) entre amostras novas e vencidas,

antes e apds o EAA, a partir da interacado entre os diferentes compositos estudados.
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6. DISCUSSAO

O excelente resultado estético obtido com compdsitos restauradores
decorre do uso de diversos matizes para confecgdo da restauracdo (Mchugh,
1992; Jones, 1993; Ferracane, 1995). Porém, pequena quantidade de material
é utilizada para a composicdo de matizes na confeccado da restauragcao e,
muitas vezes, devido a esse fato, o compdésito atinge o prazo de validade e a
embalagem ainda contém material suficiente para outras restauracées. Como
resultado, ndo se sabe se este material seria capaz de manter as suas
propriedades e qual seria a consequéncia sobre a qualidade das restauracoes.
O grau de conversdao monomeérica destes compdsitos poderia sofrer alteracoes
e, conseqlentemente, influenciar uma série de propriedades o6pticas, como
similaridade, estabilidade de cor e opacidade (Ferracane et al., 1997; Daronch
et al., 2005).

Os trés compobsitos selecionados para este estudo sido materiais
indicados tanto para restauracbées em dentes anteriores como para dentes
posteriores, sendo que a maior diferenca entre eles é a auséncia do mondémero
TEGDMA no Tetric Ceram HB, a porcentagem de carga na composicao e o
tamanho das particulas. Apesar da indicacao dos fabricantes ser similar para
esses produtos, essas caracteristicas determinam propriedades diferentes para
os compdsitos (Gaengler et al.,, 2004). Sendo assim, a hip6tese do estudo seria
que os compdsitos apresentariam comportamentos diferentes em relacado as
propriedades estudadas, o que foi confirmado.

O desenvolvimento constante dos compdésitos odontolégicos nos ultimos

anos promoveu estudos sobre as propriedades mecanicas desses materiais
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(Sarafianou et al., 2007) e a interacdo com os sistemas adesivos (Reis et al.,
2007). A maioria desses trabalhos indica que as propriedades mecanicas
desses materiais sao efetivas aos objetivos a que se propdem, porém, poucos
estudos abordam as caracteristicas estéticas ao longo do tempo.

Com a marcante valorizacado da estética, a importancia da estabilidade

de cor dos compdsitos aumenta e um dos métodos mais utilizados para
verificacdo dessa propriedade, simulando o uso clinico, € a avaliacdo apo6s o
procedimento de EAA (Sarafianou et al., 2007).
Um dos primeiros relatos de anélise de estabilidade de cor apds submisséo ao
EAA foi feito em 1978 (Powers et al., 1978). O processo de EAA simula o efeito
a longa exposicdo em condi¢des ambientais, a luz ultravioleta e as alteragbes
de temperatura e umidade. Um dos fatores mais importantes na estabilidade de
cor sdo as mudancas intrinsecas ocorridas na matriz resinosa causadas pela
radiacao UV e aplicacdo da energia térmica, ndo podendo ser eliminado com o
polimento. A radiacdo UV promove a quebra das ligacées quimicas da cadeia
polimérica (Kolbeck et al., 2006). O processo de EAA, utilizado neste estudo,
submete as amostras tanto a radiacdo UV, quanto a energia térmica,
provocando alteragdes intrinsecas na matriz e, conseqlentemente, alteracao
na cor das amostras.

Tal procedimento foi utilizado neste estudo, totalizando 384 horas de
acao do EAA, que correspondem a 10 anos de envelhecimento natural (ASTM,
2006). Alguns estudos avaliando a estabilidade de cor de resinas indiretas
utilizaram 1440 horas de acao do EAA, porém, grande parte desta alteracao de
cor ocorria nas primeiras 300 horas do processo de envelhecimento (Ruyter et

al.,, 1987; Douglas, 2000). Além disso, segundo Ferracane et al. (1998) e
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Ferracane & Condon (1991), a sorcdo da agua pelo compdsito ocorre somente
até a saturacao e estabilizacdo da estrutura das cadeias poliméricas. A partir
deste momento, ndo é mais observada reducdo das propriedades fisico-
mecanicas do compdésito e ndo ocorre mais a degradacao da interface

particula/matriz e da prépria rede polimérica.

6.1. Similaridade e estabilidade de cor

Os fabricantes de materiais restauradores estéticos buscam
proporcionar maior estabilidade quimica aos compédsitos odontoldgicos,
resultando em melhores propriedades fisicas, mecéanicas e Opticas. Esta ultima
caracteristica possibilitara melhor resultado estético aos compdésitos
odontolégicos, envolvendo estabilidade de cor, translucidez adequada,
opalescéncia e fluorescéncia.

Analisando os resultados referentes a similaridade de cor entre
compésitos novos e vencidos antes do EAA, verificou-se que todos os
compoésitos apresentaram diferenca estatisticamente significante para a
coordenada L* (p<0,05), que representa a luminosidade do objeto. Tetric
Ceram e Tetric Ceram HB apresentaram diferenca estatisticamente significante
para a coordenada a* (p<0,05) (variacdo entre verde/vermelho) e Tetric Ceram
e Tetric Flow para a coordenada b* (p<0,05) (variacdo entre azul/amarelo)
(Tabelas 3 e 4). Apdés o procedimento de EAA nao houve diferenca entre os
compésitos para a coordenada L* (p>0,05) e somente o compdsito Tetric
Ceram apresentou diferenca estatisticamente significante para as coordenadas

a* e b* (p<0,05) (Tabelas 6 e 7). As diferencas encontradas nas coordenadas
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L*, a* e b* entre compdsitos novos e vencidos comprovam a hipétese que o
prazo de validade vencido poderia alterar as propriedades Opticas do material,
como a similaridade de cor. Porém, os resultados obtidos apdés o EAA
demonstraram maior similaridade de cor entre as coordenadas avaliadas. Isto
sugere que a elevada temperatura empregada durante o procedimento auxiliou
no processo de pos-polimerizacdo dos compositos. Estes dados confirmam os
estudos de Ogawa & Hasewaga (2005) e Lee & Powers (2007) que verificaram
que as altas temperaturas do EAA aumentam o grau de conversao dos
polimeros, diminuindo a sorcao de agua e, consequentemente, a alteracao de
propriedades, como similaridade de cor (Ferracane, 2006).

Para avaliacdo da estabilidade de cor com base no sistema CIE L*a*b*,
os valores obtidos para alteracdo de cor (AE), foram divididos em trés
intervalos diferentes (Inokoshi et al., 1996):

a) AE <1 - alteragao de cor nao detectada pelo olho humano;

b) 1 < AE < 3,3 - alteracao de cor considerada clinicamente aceitavel;

c) AE > 3,3 - alteracdo de cor considerada clinicamente inaceitavel;
quando a substituicdo do material restaurador é indicada por motivos
estéticos.

Existem controvérsias na literatura com relacao aos valores de aceitacao
clinica para alteragéo de cor (AE) do compdsito. Alguns autores recomendam a
substituicado do material restaurador por motivos estéticos quando apresentam
valores de AE acima de 3,3 (Inokoshi et al., 1996). Para Craig & Powers
(2002), o valor de AE = 3,3 s6 é considerado clinicamente inaceitavel por 50%
dos observadores; porém, valores de AE > 3,8 sdo considerados inaceitaveis

para todos os observadores (Lee et al., 2005) e valores de AE entre 3,3 e 3,7
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sao clinicamente aceitaveis (Goveia, 2004). Para este estudo padronizou-se
como limiar de aceitagao clinica o valor de AE < 3,3, de acordo com a literatura
odontoldgica (Ruyter, et al., 1987; Lee et al., 2000; Lee et al., 2001; Lee et al.,
2005; Lee & Powers; 2007; Lee & Powers, 2007).

Dessa forma, todos os valores para AE dos compdésitos Tetric Ceram,
Tetric Ceram HB e Tetric Flow foram maiores que 3,3, independente do prazo
de validade, significando instabilidade de cor quando submetidos ao
procedimento de EAA, sendo sugerida a substituicdo das restauracdes por
motivos estéticos.

Os maiores valores de AE, tanto para compdsitos novos (22,07 *
2,4996) quanto para compdsitos vencidos (25,91 + 0,4013) foram obtidos pelo
Tetric Ceram. Quando as amostras novas e vencidas de um mesmo compdsito
foram comparadas, somente Tetric Flow apresentou diferenca estatisticamente
signicante (p<0,05). Diferencas na estrutura quimica dos compdsitos, como os
tipos de oligbmeros ou monémeros utilizados, concentragao/tipo de ativadores,
iniciadores, inibidores, oxidacao das ligacdes duplas de carbono, tamanho/tipo
das particulas e o sistema de unido entre as particulas e a matriz resinosa
podem influenciar a estabilidade de cor (lkeda et al., 2003). Porém, este
resultado pode ser devido a menor concentracdo de carga deste compdésito
(63,7%), promovendo um menor espalhamento da luz (Inokoshi et al.,, 1996;
Schulze et al., 2003).

Quando comparados os valores de AE entre amostras novas e vencidas,
considerando a interacdo entre os diferentes compdsitos, Tetric Ceram HB com
prazo vencido apresentou diferenca estatisticamente significante quando

comparado ao Tetric Ceram vencido (p<0,05), assim como Tetric Ceram
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vencido apresentou diferenca estatisticamente significante ao Tetric Flow
vencido (p<0,05) (Tabela 8).

O tamanho das particulas inorganicas também esta relacionado a
alteracao de cor, quando compésitos formulados com particulas grandes sao
mais susceptiveis a sorcao de agua e a alteragao de cor. Segundo Kawaguchi
et al., (1994) resinas compostas hibridas apresentam menor coeficiente de
transmisséo da luz devido aos diversos tamanhos de particulas.

Existe relacado entre o coeficiente de espalhamento e a concentracado da
luz (Campbell et al., 1986), e a percepcao da cor esta diretamente relacionada
com o espalhamento da luz. A interface matriz/particula € conhecida como area
sensivel a sorcdo de agua. Quando ocorre degradacado hidrica da cadeia
polimérica, esta interface pode ser alterada e, conseqlientemente, modificar o
espalhamento da luz (Vichi et al, 2004). A composicdo das particulas
(inorganicas, vitreas, silica pirogénica) também pode influenciar a alteracdo de
cor (Buchalla et al., 2002).

Segundo alguns autores (Schulze et al., 2003; Inokoshi et al., 1996),
compésitos odontolégicos com baixa concentracdo de particulas de carga
apresentam maior alteragdo de cor (maior AE). Porém, os resultados
apresentados neste estudo nao confirmam essa informacéao, considerando que
houve maior alteracéo de cor no compésito Tetric Ceram, com valor porcentual
de carga intermediario (78,6%) em comparacdo aos outros compdsitos
estudados. Entretanto, estes resultados confirmam os estudos de Vichi et al.
(2004) e Dietschi et al. (1994).

Diversos estudos demonstraram que o0s compdsitos permitem que

solventes penetrem na matriz resinosa ou na interface matriz/particulas
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(Jysaed & Ruyter, 1986; Braden & Clarke, 1984). Segundo Ferracane et al.
(1998), quanto maior o volume de particulas menor sera o grau de conversao.
Consequentemente, o compdsito formado tera maior quantidade de ligagdes
duplas remanescentes e menor quantidade de ligacbes formadas. Dessa
forma, o compdésito estard mais predisposto a acdo do solvente (agua), pois
havera mais espaco livre dentro da cadeia polimérica para acao da agua, que
penetrara na matriz resinosa, causando intumecimento ou relaxamento destas
ligacdes, efeito conhecido com plastificacdo (Ferracane, 2006). O solvente
pode causar a deterioragdo da matriz resinosa e da interface particula/matriz. A
plastificacdo promovera, além da diminuicdo da dureza do compdsito, maior
alteracao de cor, devido a presenca de agua no interior da matriz resinosa,
apos o procedimento de EAA.

Com excecéao do Tetric Ceram HB que apresenta DM-DMA ao invés de
TEGDMA, todos os compdsitos utilizados no presente estudo apresentam Bis-
GMA, UDMA e TEGDMA na composicéo. Choi et al. (2006) demonstraram que
a maior alteracao de cor apés o EAA ocorre em compdésitos com TEGDMA na
formulagdo. Isto esta relacionado ao fato que 0 monémero TEGDMA estd mais
predisposto a sorgdo de agua que o UDMA, aumentando a solubilidade do
polimero (Braden & Clarke, 1984; Munksgaard & Freund, 1990; Asmussen &
Peutzfeldt, 1998; Kim et al., 2006). Maior sor¢cdo de agua proporciona ao
compdsito menor estabilidade de cor, devido ao aumento do volume livre do
polimero formado e, conseqglentemente, maior espaco para as moléculas de
agua se difundir na estrutura polimérica (Ferracane, 2006). Esses fatores

provavelmente influenciaram os resultados do presente estudo, pois 0s
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menores valores de alteracdo de cor foram obtidos por Tetric Ceram HB, que

nao possui TEGDMA na composicao.

6.2. Opacidade

A caracteristica da transmisséo de luz € uma importante propriedade e
pode desempenhar relevante papel nas propriedades estéticas do compdsito
dental (Kim, 2006). Translucidez e opacidade sao termos opostos, sendo
usados para descrever a quantidade de luz que é permitida ou impedida de
passar através de um material. Em casos de auséncia de estrutura dentaria na
parede lingual de um dente a ser restaurado, como em cavidades de classe |l
extensas ou classe |V, a translucidez do material pode resultar em falha
estética, pelo acinzentamento do material restaurador causado pela escuridao
da cavidade bucal quando comparado as estruturas dentarias adjacentes
(Ikeda et al., 2004). Neste caso clinico, um matiz opaco de resina composta
pode ser utilizado, resultando em melhor estética (Powers et al., 1983;
Kawaguchi et al., 1994).

O esmalte humano apresenta translucidez e os materiais restauradores
estéticos podem reproduzir essa propriedade nos dentes restaurados. A
determinacao da opacidade do compdsito odontoldgico estético (contrario de
translucidez) pode ser realizada a partir da leitura de cor da amostra, com
auxilio de espectrofotometro, sobre um fundo padréao preto e sobre um fundo
padrdo branco em que somente os valores da Luminosidade (L*) sao

considerados (Vichi et al., 2004), metodologia utilizada neste trabalho.
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Alguns fatores podem influenciar a opacidade dos compésitos como: 1)
a translucidez inerente dos componentes desses materiais; 2) embora as
particulas de carga e a matriz resinosa dos compdsitos apresentarem
excelentes caracteristicas de translucidez, as particulas aumentam a dispersao
de luz na interface matriz/particula e, assim, produzem materiais opacos caso o
indice de refracdo dos componentes do compoésito seja diferente; e 3) a
translucidez do compdésito depende do tamanho, da forma e da quantidade de
particulas de carga presentes, ou seja, se o tamanho das particulas estiver
muito abaixo do compativel com o comprimento de onda da luz, ndo havera
espalhamento ou absorcdo da luz, resultando na impossibilidade de o olho
humano visualizar as particulas. Assim, compdsitos com particulas menores,
produzirdo translucidez superior e melhores resultados estéticos (Kim, 2006).

Segundo Johnston & Reisbick (1997), variacbes relativamente grandes
da translucidez apés o procedimento de EAA sdo encontradas na maioria dos
compésitos odontolégicos. Todos os compoésitos analisados neste estudo
apresentaram alteracdo nos valores de AOP apés o EAA. Pela analise dos
resultados podemos observar que quanto maior o valor de AOP, mais opaco o
material, ou seja, com o procedimento de EAA, estes compdésitos ficaram mais
opacos, dificultando a transmissao da luz. O espalhamento da luz incidente na
amostra é influenciado pelo tamanho e pela quantidade das particulas de carga
presentes no compodsito odontolégico (Kawaguchi, et al., 1994). Maior
quantidade de particulas dificulta a dispersdo da luz dentro da cadeia
polimérica, resultando em maior opacidade (Kim et al, 2007). O compdsito
Tetric Ceram HB possui maior porcentagem de carga por volume (80,4%) e,

devido a esta caracteristica, apresentou os maiores valores numéricos de
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opacidade (AOP) ap6s o procedimento de EAA, tanto para a amostra nova,
quanto para a vencida, porém, sem diferenca estatisticamente significante
(p>0,05). Quando amostras novas e vencidas de um mesmo compdsito foram
comparadas, nenhuma apresentou diferenca estatisticamente significante entre
si (p<0,05). Comparando os valores de AOP entre amostras novas e vencidas,
a partir da interacao entre os diferentes compasitos, Tetric Ceram HB vencido
apresentou diferenca estatisticamente significante em relacao aos Tetric Ceram
e Tetric Flow vencidos (p<0,05). Entretanto, entre as amostras novas nao
houve diferenca estatisticamente significante quando os compdésitos foram
comparados (p>0,05), ou seja, o prazo de validade influenciou os valores de

AOP dos compésitos estudados (Tabela 9).

6.3. Conversao monomérica

A conversao dos monémeros metacrilatos presentes nos compdésitos
odontolégicos resulta na formagao de uma estrutura com grande quantidade de
ligagcbes cruzadas. Porém, esta conversao nao ocorre por completo, restando
quantidade consideravel de liga¢des duplas de carbono livres (Ferracane et al.,
1997). As ligacdes duplas livres interferem na densidade das ligacbes cruzadas
no composito odontoldgico, através da reacdo de propagacao do radical livre
para formar a ligacéo polimérica, no ciclo primario ou secundario (Ferracane et
al., 1997). Quando o radical reage com uma ligacao dupla livre de sua propria
cadeia cinética ocorre o ciclo primario, ou seja, cadeias lineares se formam.

Quando a ligacao das cadeias se forma pela reacao do radical livre com

uma ligacdo dupla livre em uma cadeia cinética diferente, ocorre o ciclo
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secundario, ou seja, a ligacao cruzada. A reacao para formacédo do ciclo
primario forma uma estrutura de microgel e conduz a heterogeneidade da
cadeia polimérica, onde existem regides de ligacées cruzadas livres, e outras
onde existem ligacbes cruzadas mais agregadas. Isso promovera mais locais
disponiveis para ligagdes e a mobilidade do sistema n&o diminuira tanto quanto
nas ligacdes cruzadas. Entretanto, as ligacdes lineares também podem permitir
reducao na densidade de ligacdes cruzadas efetivas, uma vez que esses ciclos
primarios nao contribuem substancialmente para a estrutura reticular como um
todo. Isso pode diminuir as propriedades mecanicas e a temperatura de
transicao vitrea do material (Soh et al., 2004).

Diversos fatores podem influenciar a formacao das ligagcdes cruzadas,
como a espessura da amostra, o tamanho e o tipo das particulas de carga dos
compésitos, o tempo de fotoativacdo e a distancia da ponta do
fotopolimerizador até a superficie da amostra (Tate et al.,, 1999). Todos estes
fatores foram padronizados no presente estudo. A amostra possuia espessura
uniforme de 2 mm, a fotoativagdo ocorreu em trés etapas, com tempo
padronizado para cada incremento e a ponta do fotopolimerizador ficava
sempre a mesma distancia da amostra.

O grau de ligagdes cruzadas pode ser medido segundo a temperatura de
transicdo vitrea (Shen & Eisenberg, 1967) e pela imersdao da amostra em
etanol. Para isso, sédo realizadas leituras da dureza Knoop antes e depois da
insercdo dos corpos-de-prova em solugéo de etanol a 75%. Nesta solucdo, o
monbémero € amolecido, havendo maior amolecimento dos polimeros lineares
em comparacao as ligacoes cruzadas (Kao, 1989). A maior susceptibilidade ao

amolecimento dos polimeros lineares em comparacao aos polimeros com
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ligacbes cruzadas pode ser explicada pela interacdo solvente/polimero. Os
solventes podem formar fortes ligac6es secundarias com a cadeia polimérica,
penetrando e substituido as ligacbes secundarias inter-cadeias e, assim,
dissolver os polimeros lineares. Entretanto, esta ligacdo secundaria
polimero/solvente ndo é capaz de agir sobre a valéncia primaria das ligacdes
cruzadas. Desta maneira, os polimeros com alta densidade de ligacbes
cruzadas sdao menos soluveis a acdo do solvente, embora estes polimeros
possam aumentar sua dimensao (expansao) dependo do grau de densidade
destas ligacdes cruzadas. Pequeno numero de ligagdes cruzadas pode resultar
em maior expansdo volumétrica e aumento da solubilidade da estrutura.

Quando colocado em solucdo de etanol, as ligagdes cruzadas do
polimero dificultam o amolecimento da estrutura, impedindo que as moléculas
poliméricas sejam transferidas para a solugcao de etanol (Soh & Yap, 2004).

O método de avaliacido da densidade de ligacbes cruzadas é
considerado um método indireto. O grau de degradacdo é indicativo da
densidade de ligacbes cruzadas (Asmussen & Peutzfeldt, 2001b). Alta
densidade de ligagdo cruzadas indica que o compdsito € mais resistente a
degradacao pelo solvente, reduzindo a absorcdo do solvente e provocando
menor expansdo do polimero pela redugdo do volume livre da estrutura
polimérica, ou seja, promove espaco limitado para as moléculas do solvente se
difundir na estrutura polimérica. Quando imerso em solvente, a expansao das
ligacdes cruzadas da estrutura polimérica ocorre devido as forgas de atragéao
entre as cadeias poliméricas que sdo excedidas pelas forcas de atracao entre

as moléculas do solvente e os componentes da cadeia. Deste modo, o solvente
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penetra na matriz resinosa e expande as cadeias poliméricas (Ferracane,
2006).

A composi¢ao quimica e a constituicao do solvente sdo importantes para
avaliacao da influéncia sobre o polimero. Estudos que avaliam o efeito da
condicdo de armazenamento na estabilidade da estrutura polimérica de
compoésitos odontolégicos expbem estes materiais a acdo da agua, saliva
artificial, alcool, solventes acidos ou basicos para estudos de processo de
envelhecimento. O efeito destes solventes é variado, mas normalmente
elucidam os componentes n&o envolvidos na reacdo e os efeitos da
degradacao sobre a estrutura polimérica (Ferracane, 2006). Solucbes entre 50
a 75% de alcool etilico/agua tém demonstrado ser os melhores solventes para
a estrutura polimérica dos compdésitos odontolégicos (Wu & Mckinney, 1982).

Neste estudo, a solugdo de etanol a 75% foi empregada para promover
a deterioragdo da matriz resinosa com o objetivo de medir a densidade de
ligacOes cruzadas pelo método indireto. Schneider et al. (2008) utilizaram duas
solucdes de etanol: a 75% e absoluto, para avaliar o amolecimento da matriz
resinosa e observaram que a solugdo de etanol absoluto obteve menor valor
para dureza Knoop quando comparado a solucao de etanol a 75%, que causou
maior deterioragdo da matriz resinosa.

Maiores valores de dureza geralmente indicam melhor qualidade de
polimerizacdo (Asmussen, 1982). A dureza é definida como resisténcia do
material a deformagéao plastica tipicamente medida sob carga de penetracao ou
indentagao (Anusavice, 2003). A dureza dos compd@sitos depois da imersao em
agua pode depender de varios fatores, sendo um dos principais a proporcao

dos monémeros bi-funcionais Bis-GMA/TEDGMA (Asmussen, 1985), que
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influencia o grau de formacao das ligacdes cruzadas por causar mudanca no
grau de conversao (Asmussen, 1982). O aumento da propor¢cao do mondémero
mono-funcional pode também causar reducdo do grau de formagdo das
ligagOes cruzadas (Asmussen & Peutzfeldt, 2001Db).

A dureza Knoop verificada com penetracdo de 50 gramas pode ser
empregada para determinar indiretamente o grau de conversao e densidade de
ligagbes cruzadas de compdésitos odontoldgicos (Yap et al., 1999; Soh & Yap,
2004). Neste método, as amostras sao submetidas ao teste de dureza Knoop
antes e depois de armazenadas em solucao de etanol a 75% por 24 horas. O
AKHN ¢é obtido pela diferenga entre KHN1 e KHN2 (AKHN = KHN1 — KHN2).
No presente trabalho, obteve-se AKNH tanto de amostras n&o envelhecidas,
como também de amostras que foram submetidas ao processo de EAA. A
reducao dos valores de dureza Knoop apds a imersdao em etanol (KHN2) é
consequéncia da plastificacao do polimero (Ferracane, 2006).

Valores de AKHN e densidade de ligacbes cruzadas s&o inversamente
proporcionais, ou seja, alto valor de AKHN significa baixa densidade de
ligagbes cruzadas. Quanto maior a diferenga numérica entre os valores de
AKHN antes e apés o EAA, para o mesmo compoésito, seja ele novo ou
vencido, maior a acao deste processo na densidade das ligagdes cruzadas.
Este fato sugere que o procedimento de EAA, ocorrido a temperatura de 50°C
durante 384 horas, auxilia na pdés-polimerizagdo pelo calor fornecido aos
compésitos, diminuindo os valores de dureza e, conseqlentemente,
aumentando a conversao monomeérica. Este fato explica os menores valores de
AKHN e de maior densidade das ligagbes cruzadas nas amostras envelhecidas

quando comparados aos valores para AKHN das amostras ndo envelhecidas.
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Este resultado confirma o estudo de Lee & Powers (2007), quando verificaram
que a alta temperatura do processo de EAA provoca aumento no grau de
conversao dos compositos.

Os resultados deste estudo demonstraram diminuicdo nos valores de
AKHN ap6s o procedimento de EAA para todos os compdésitos estudados
(p<0,05). Porém, apesar desta diminuigdo, o Tetric Flow ndo apresentou
diferenca estatisticamente significante quando os fatores prazo de validade e
EAA foram comparados entre si (p>0,05). A interacdo entre os diferentes
compoésitos também nao apresentou diferenca estatisticamente significante
quando os mesmos fatores foram comparados, (p>0,05) (Tabela 10).

Quando submetidos a pés-polimerizacdo por calor, os compdésitos
fotoativados apresentam grau de conversao aumentado e, consequentemente,
maior densidade de ligacdes cruzadas (Ogawa & Hasegawa, 2005). Porém, é
importante salientar que estruturas poliméricas com grau de conversao similar
podem apresentar diferentes densidades de ligagdes cruzadas e o contrario
também pode ocorrer (Peutzfeldt & Asmussen, 2000). Isto pode explicar os
diferentes resultados obtidos para os compdsitos estudados quando
submetidos a verificacdo do grau de conversdo monomérica pelo método direto
(FTIR). Segundo Rueggeberg & Craig (1988), o grau maximo de conversao de
compositos a base de monémeros como o Bis-GMA e o UDMA esta situado
entre 50 e 75%, o0 que corrobora com os resultados deste estudo.

Nao houve diferenca estatisticamente significante (p>0,05) quando os
valores foram comparados levando-se em conta os diversos fatores avaliados
para 0 mesmo compdsito, 0 que demonstra nao existir influéncia do prazo de

validade e do EAA sobre o grau de conversao. Porém, a partir da interagao
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entre os diferentes compdsitos, o Tetric Flow, embora com os menores valores
para densidade de ligagdes cruzadas, apresentou 0os maiores valores de grau
de conversao em todos os casos, com diferenga estatisticamente significante
com os demais compdsitos (p<0,05) (Tabela 11).

A relacdo entre grau de conversdao e temperatura é amplamente
discutida na literatura odontologica (Yap et al.,1999; Soh & Yap, 2004). Com o
propésito de obter melhorias nas diversas propriedades dos compdsitos,
recomenda-se que 0 composito seja submetido a poés-polimerizacdo por
aplicagédo de calor com temperaturas entre 90 e 120°C (Wendt & Leinfelder,
1990).

No presente estudo, a temperatura aplicada foi de 50°C por 384 horas,
tempo superior aos 7-15 minutos utilizados por estudos que avaliam os efeitos
da pos-polimerizacao (Bagis & Rueggeberg, 2000; Tanoue et al, 2000).
Segundo Bagis & Rueggerberg (2000), a pds-polimerizagcdo de compdsitos
fotoativados realizada a temperatura de 50°C ¢é suficiente para ocorrer
diminuicao de 80% do TEGDMA residual, 75% do Bis-GMA residual € 77% do
Bis-EMA residual, sem diferenca estatisticamente significante em relagdo aos
niveis de mon6mero residual obtidos em temperaturas igual ou superior a
75°C.

Na literatura odontoldgica existem diversos trabalhos sobre o grau de
conversao dos polimeros e a quantidade de duplas ligacdes remanescentes
apdés a polimerizacdo. O mesmo nao ocorre com a densidade de ligagbes
cruzadas, onde poucos estudos discorrem sobre o assunto. Polimeros com alta
taxa de grau de conversao e que também possuem alta densidade de ligacbes

cruzadas podem apresentar caracteristicas vantajosas, como menor
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susceptibilidade a degradacdo da matriz resinosa ocasionada pelas
substancias presentes no meio bucal, melhorando as propriedades mecanicas
e Opticas (Asmussem & Peutzfeldt, 2001b; Ferracane, 2006).

Pela analise dos resultados verifica-se que muitos estudos séao
necessarios para avaliar as propriedades épticas dos materiais restauradores
estéticos, com relacdo ao tempo de utilizacdo. Deve-se considerar que estes
materiais devem ter longevidade apropriada para evitar que as restauracoes
sejam trocadas com freqiéncia. Uma maneira de se prever essa longevidade é
o teste in vitro utilizando o EAA. Essa metodologia observa a agdo da agua
sobre a plastificacdo da estrutura do polimero. Entretanto, no ambiente bucal
ocorre acao de enzimas e de outros solventes, que podem causar maior
degradacdo da matriz resinosa e, consequentemente, diminuicdo das
propriedades fisico-mecéanicas dos compdésitos odontolégicos (Ferracane,
2006).

Adicionalmente, compdésitos com prazo de validade expirados ha mais
tempo também devem ser avaliados. Sendo assim, sugerem-se novos estudos
desta natureza envolvendo outros critérios para avaliacdo mais completa das

caracteristicas desses materiais.
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7. CONCLUSAO

A analise dos resultados do presente estudo permitiu concluir que:

O procedimento de EAA provocou alteragédo de cor em todos os
compositos estudados, independente do prazo de validade, com
valores clinicamente inaceitaveis (AE 2 3,3).

Quando comparadas amostras novas e vencidas de um mesmo
composito, somente o Tetric Flow apresentou alteracdo de AE
com diferenga estatisticamente significante.

Os maiores valores de AE, tanto para compdsitos novos, quanto
para compésitos vencidos foram obtidos por Tetric Ceram.

Todos os compdsitos analisados apresentaram alteracdo nos
valores de AOP apéds o EAA.

O Tetric Ceram HB, com maior porcentagem de carga em volume
(80,4%), apresentou os maiores valores de opacidade (AOP)
apos o procedimento de EAA, tanto para a amostra nova quanto
para a vencida.

Na&o houve diferenca estatisticamente significante quando
comparados os valores de AOP para amostras novas e vencidas
de um mesmo compdsito. Entre amostras novas e vencidas, a
partir da interagdo entre os diferentes compadsitos, somente os
compoésitos vencidos apresentaram valores de AOP com

diferenca estatisticamente significante.
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Todos os compédsitos estudados demonstraram diminuicdo nos
valores de AKHN apdés o procedimento de EAA, para os dois
prazos de validade.

Nao houve diferenca estatisticamente significante com relagéo ao
grau de conversao quando foram comparados os diversos fatores
(EAA e prazo de validade) para um mesmo compasito.

Tetric Flow apresentou os maiores valores de grau de conversao,
sendo que o valor mais alto foi obtido pela amostra vencida antes
do EAA (71,42%).

O prazo de validade e o EAA exerceram influéncia sobre as
diversas propriedades avaliadas neste estudo, ora melhorando

algumas propriedades, ora piorando outras.
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APENDICE

Apéndice | - Valores originais da espectrofotometria dos corpos-de-prova, antes e apds o
Envelhecimento Artificial Acelerado (EAA), para o compésito Tetric Ceram HB dentro do prazo de
validade e expirado por 180 dias.

Antes Apos
EAA EAA
Validade L* a* b* L* a* b* AL* Aa* Ab* AE

67,75 7,07 2458 75,6 4,57 798 785 -249 -16,6 18,53

67,21 7,33 24,06 74,34 5,27 97 712 -2,05 -1436 16,15

Dentro do 67,83 7,42 25,34 73,61 517 11,52 578 -225 -13,82 15,14
prazo 68,25 7,80 25,82 75,12 5,67 942 686 -222 -164 1791
68,61 7,85 26,01 75,07 5,63 966 646 -221 -16,35 17,71

70,25 7,75 23,37 75,31 5,38 837 506 -236 -1499 1599
69,16 7,78 23,72 74,99 5,51 951 582 -226 -142 1551
Expirado 70,05 8,10 24,67 74,76 584 1226 4,70 -225 -124 13,45
70,55 8,31 25,00 75,52 5,97 955 496 -2,33 -1545 16,39
70,36 8,22 24,69 74,56 6,07 11,82 420 -2,15 -12,87 13,70

L* (luminosidade); a* (eixo vermelho-verde); b* (eixo azul-amarelo); AL* (L* inicial - L* final); Aa*
(a* inicial - a* final); Ab* (b* inicial - b* final) e AE (alteragao de cor).

Apéndice Il - Valores originais da espectrofotometria dos corpos-de-prova, antes e apés o
Envelhecimento Artificial Acelerado (EAA), para o compésito Tetric Ceram dentro do prazo de
validade e expirado por 180 dias.

Antes Apos
EAA EAA
Validade L* a* b* L* a* b* AL* Aa* Ab* AE

65,11 9,02 29,42 71,1 6,59 10,77 599 -243 -18,65 19,73

65,17 8,75 29,85 72,91 5,11 8,16 7,74 -3,64 -21,69 23,31

Dentro do 65,42 8,92 30,39 71,74 584 10,31 6,32 -3,08 -20,08 21,27
prazo 65,35 8,73 30,60 73,93 4,46 6,73 858 -427 -23,87 2572
66,13 8,94 31,77 70,54 6,62 12,06 4,41 2,32 -19,71 20,33

62,26 9,33 26,97 73,78 4,11 419 11,51 522 -22,78 26,05
62,20 9,17 26,87 7328 3,79 399 11,07 -538 -22,87 25,97
Expirado 60,09 9,37 28,44 71,21 4,85 546 11,12 -452 -2297 2591
62,86 9,16 27,43 72,92 4,44 4,73 10,06 -4,71 -22,7 25,27
62,61 9,29 27,12 73,23 4,00 3,65 10,61 -529 -23,56 26,37

L* (luminosidade); a* (eixo vermelho-verde); b* (eixo azul-amarelo); AL* (L* inicial - L* final); Aa*

(a* inicial - a* final); Ab* (b* inicial - b* final) e AE (alteragéo de cor).
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Apéndice Il - Valores originais da espectrofotometria dos corpos-de-prova, antes e apoés o
Envelhecimento Artificial Acelerado (EAA), para o composito Tetric Flow dentro do prazo de
validade e expirado por 180 dias.

Antes Apos
EAA EAA
Validade L* a* b* L* a* b* AL* Aa* Ab* AE

70,32 4,54 36,67 7458 534 14,06 4,26 0,8 -22,61 23,02

69,44 5,43 38,00 7227 6,67 21,11 282 1,23 -16,89 17,16

Dentro do 70,47 5,29 3596 71,32 6,59 23,3 0,85 1,3 -12,65 12,74
prazo 70,07 4,95 35,583 74,85 502 1342 4,78 0,07 -22,1 22,61
69,82 5,35 37,27 7458 578 1582 4,76 0,43 -21,44 21,96

71,58 4,80 30,98 72,33 5,81 22,68 0,75 1,01 -8,25 8,34
70,29 5,41 31,31 73,64 563 17,31 3,35 0,22 -13,99 14,38
Expirado 72,04 4,70 30,17 71,67 6,02 23,69 -0,37 1,31 -6,47 6,61
71,47 4,77 30,39 7548 454 11,89 4,01 -0,22 -18,49 18,92
70,93 5,31 29,76 75,02 4,44 1364 408 -086 -16,11 16,64

L* (luminosidade); a* (eixo vermelho-verde); b* (eixo azul-amarelo); AL* (L* inicial - L* final); Aa*

(a* inicial - a* final); Ab* (b* inicial - b* final) e AE (alteragéo de cor).

Apéndice IV - Valores originais da espectrofotometria dos corpos-de-prova para opacidade, antes
e ap6s o Envelhecimento Atrtificial Acelerado (EAA), para o compdsito Tetric Ceram HB dentro do
prazo de validade e expirado por 180 dias.

Antes Apoés

EAA EAA
Validade L*p L*b ol L*p L*b OF AOP
63,68 67,75 93,99 72,19 75,6 94,48 0,49
61,59 67,21 91,63 73,62 74,34 99,03 7,40
Dentro do 63,81 67,83 94,07 71,77 73,61 97,50 3,43
prazo 62,02 68,25 90,87 72,5 75,12 96,57 5,70
63,63 68,61 92,74 70,72 75,07 94,20 1,46
64,17 70,25 91,34 73,24 75,31 97,25 5,91
63,72 69,16 92,13 71,29 74,99 95,06 2,93
Expirado 61,67 70,05 88,03 75,91 74,76 101,53 1,35
63,89 70,55 90,55 69,35 75,52 91,82 1,27
62,55 70,36 88,89 73,51 74,56 98,59 9,70

L*p (luminosidade sob fundo padrao preto); L*b (luminosidade sob fundo padrao branco); Ol

(Opacidade Inicial); OF (Opacidade Final) e AOP (alteracao de opacidade).
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Apéndice V - Valores originais da espectrofotometria dos corpos-de-prova para opacidade, antes
e apos o Envelhecimento Artificial Acelerado (EAA), para o composito Tetric Ceram dentro do
prazo de validade e expirado por 180 dias.

Antes Apoés
EAA EAA
Validade L*p L*b ol L*p L*b OF AOP
62,87 65,11 96,55 73,13 71,10 102,85 6,30
60,31 65,17 92,54 61,43 72,91 84,25 -8,29
Dentro do 60,20 65,42 92,02 65,01 71,74 90,61 -1,41
prazo 59,94 65,35 91,72 68,31 73,93 92,39 0,67
60,76 66,13 91,87 64,83 70,54 91,90 0,03
57,14 62,26 91,77 67,3 73,28 91,83 -4,30
60,81 62,20 97,76 67,58 71,21 94,90 -5,93
Expirado 57,62 60,09 95,88 62,92 72,92 86,28 -0,98
60,46 62,86 96,18 61,35 73,23 83,77 -9,90
60,48 62,61 95,59 65,27 74,58 87,51 -11,82

L*p (luminosidade sob fundo padrao preto); L*b (luminosidade sob fundo padrdo branco); Ol
(Opacidade Inicial); OF (Opacidade Final) e AOP (alteracao de opacidade).

Apéndice VI - Valores originais da espectrofotometria dos corpos-de-prova para opacidade, antes
e apds o Envelhecimento Artificial Acelerado (EAA), para o composito Tetric Flow dentro do prazo
de validade e expirado por 180 dias.

Antes Apos
EAA EAA
Validade L*p L*b (o] L*p L*b OF AOP
61,44 70,32 87,37 65,27 74,58 87,51 0,14
60,22 69,44 86,72 65,15 72,27 90,14 3,42
Dentro do 63,60 70,47 90,25 61,22 71,32 85,83 -4,42
prazo 60,80 70,07 86,77 60,84 74,85 81,28 -5,49
60,62 69,82 86,82 61,47 74,58 82,42 -4,40
65,79 71,58 91,91 60,96 72,33 84,28 -7,63
60,08 70,29 85,47 61,02 73,64 82,86 -2,61
Expirado 63,73 72,04 88,46 61,25 71,67 85,46 -3,00
65,54 71,47 91,7 61,12 75,48 80,97 -10,73
60,48 70,93 95,59 65,27 74,58 87,51 -5,99

L*p (luminosidade sob fundo padrdo preto); L*b (luminosidade sob fundo padrdo branco); Ol
(Opacidade Inicial); OF (Opacidade Final) e AOP (alteracdo de opacidade).
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Apéndice VII - Valores originais de dureza Knoop do compdsito Tetric Ceram HB, antes do
Envelhecimento Artificial Acelerado (EAA). Antes da imersédo dos corpos-de-prova em solugao
de etanol (KHN1); apds imersao na solugao de etanol por 24 horas (KHN2); média e diferenca
entre estes (AKHN).

Validade KHN1 Média KHN2 Média AKHN
33,1 17,6 15,5

Dentro do 34,7 32,3 18,1 19 16.6
prazo 29,2 21,3 7.9
31,7 16,5 15,2

Expirado 39,3 35,8 14,9 16,7 244
36,6 18,7 17.9

Apéndice VIII - Valores originais de dureza Knoop do compésito Tetric Ceram HB, apos o
Envelhecimento Artificial Acelerado (EAA). Antes da imersédo dos corpos-de-prova em solugao
de etanol (KHN1); apds imersao na solugéo de etanol por 24 horas (KHN2); média e diferenca
entre estes (AKHN).

Validade KHN1 Média KHN2 Média AKHN
29,9 19,3 10,6
Dentro do 30,1 29,2 23,6 22,3 65
prazo 27,7 24,1 36
27,5 14,3 13,2
Expirado 25,7 28,1 13,8 19,1 119
31,2 16,9 143

Apéndice IX - Valores originais de dureza Knoop do compésito Tetric Ceram, antes do
Envelhecimento Artificial Acelerado (EAA). Antes da imersao dos corpos-de-prova em solugao
de etanol (KHN1); apds imersao na solugao de etanol por 24 horas (KHN2); média e diferenga
entre estes (AKHN).

Validade KHN1 Média KHN2 Média AKHN
30,2 13,4 16.8
Dentro do 27,4 26,8 17,8 16 96
prazo 22,8 16,9 5.9
27,2 11,2 16
Expirado 36,1 32,6 13,8 12,9 203
34,6 13,7 20.9
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Apéndice X - Valores originais de dureza Knoop do compésito Tetric Ceram, apés o
Envelhecimento Artificial Acelerado (EAA). Antes da imersédo dos corpos-de-prova em solugao
de etanol (KHN1); apds imersao na solugao de etanol por 24 horas (KHN2); média e diferenga
entre estes (AKHN).

Validade KHN1 Média KHN2 Média AKHN
29,5 14,2 15,3
Dentro do 23,7 25,3 17,5 16,6 6.2
prazo 22,7 18,1 46
29,2 15,7 135
Expirado 21,3 24,3 19,9 17,3 14
22,4 16,3 6.1

Apéndice Xl - Valores originais de dureza Knoop do compésito Tetric Flow, antes do
Envelhecimento Artificial Acelerado (EAA). Antes da imersao dos corpos-de-prova em solugao
de etanol (KHN1); apds imersao na solucao de etanol por 24 horas (KHN2); média e diferenca
entre estes (AKHN).

Validade KHN1 Média KHN2 Média AKHN
22,3 12,5 98
Dentro do 21,7 20,6 11,7 111 10
prazo 17,8 9,2 8.6
24,2 11,7 12,5
Expirado 23,7 22,9 10,7 9,9 13
20,8 7,5 13,3

Apéndice XIl - Valores originais de dureza Knoop do compdsito Tetric Flow, apés o
Envelhecimento Artificial Acelerado (EAA). Antes da imersdo dos corpos-de-prova em solucéo
de etanol (KHN1); apds imersao na solugao de etanol por 24 horas (KHN2); média e diferenca
entre estes (AKHN).

Validade KHN1 Média KHN2 Média AKHN
21,1 14,8 6.3
Dentro do 21,7 22,2 13,3 13,1 8.4
prazo 23,8 11,2 126
19,5 13,8 57
Expirado 22,1 20,5 12,6 12,6 95
20,1 11,5 8.6
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Apéndice XIllIl - Valores originais das leituras do grau de conversao (GC) para o composito
Teric Ceram HB.

Antes EAA Apos EAA

Validade Aromatico Alifatico GC% Aromatico Alifatico GC%
2,1589 2,1377 57,63 2,1961 2,1537 57,08

Dentro do
prazo 2,1854 2,2355 59,54 2,1773 2,2377 59,82
2,2100 2,1491 56,60 2,2186 2,1844 57,30
2,2443 2,2018 57,10 2,054 2,0101 56,96
Expirado 2,3214 2,2065 55,32 2,089 2,1299 59,34
2,3672 2,3409 57,56 2,136 2,0942 57,06

Apéndice XIV - Valores originais das leituras do grau de conversdo (GC) para o compoésito

Teric Ceram.
Antes EAA Apos EAA

Validade Aromatico Alifatico GC% Aromatico Alifatico GC%
1,740 1,7638 59,89 1,6518 1,6348 58,48

Dentro do
prazo 1,7611 1,7741 59,53 1,6893 1,6518 57,78
1,7409 1,7611 59,78 1,6771 1,6965 59,77
1,4842 1,4742 58,69 1,7434 1,7531 59,42
Expirado 1,4321 1,5412 58,69 1,7842 1,7532 58,06
1,5998 1,4893 63,59 1,7129 1,6993 58,62

Apéndice XV - Valores originais das leituras do grau de conversido (GC) para o compoésito

Tetric Flow.
Antes EAA Apés EAA

Validade Aromatico Alifatico GC% Aromatico Alifatico GC%
2,7992 2,6554 68,60 2,3653 2,2526 68,87

Dentro do
Prazo 2,7110 2,5631 68,37 2,4122 2,3123 69,32
2,6994 2,6012 69,68 2,3754 2,2871 71,20
2,6641 2,5800 70,03 2,6216 2,4822 68,47
Expirado 2,6532 2,4977 68,08 2,6321 2,4212 66,52
2,4448 2,5743 76,15 2,5431 2,4992 71,07
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