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RESUMO:

Este estudo avaliou o comportamento de diferentes compésitos
resinosos, fotoativados com diferentes fontes de Juz (Halégena-Optilux
501/Demetron; LED Freelight Elipar 2/3M ESPE), associados & solugbes
simuladoras de alimentos, sobre as propriedades de rugosidade superficial
(Ra) e microdureza (KNH). Para este estudo foram confeccionados 120 blocos
de resina composta fotopolimerizavel (Supreme/3M ESPE; Z250/3M ESPE;
TPH3/Dentsply) a partir de matrizes metalicas bipartidas cilindricas, os quais
foram distribuidos, aleatoriamente, em 24 grupos (n=5), de acordo com o
material restaurador e solug@o quimica utilizada (Agua destilada, Heptano,
Acido citrico, Alcool). Depois de confeccionados, os blocos foram submetidos a
degradacao quimica, ou seja, imersdo durante 7 dias nas respectivas solucdes,
em estufa a 37°C. Os testes de microdureza Knoop (25¢g; 20s) e rugosidade
superficial (Ra) foram realizados antes e apos este periodo. Os dados foram
submetidos a Analise de varidncia com co-variavel e comparados pelo teste de
Tukey (0=5%). A analise estatistica demonstrou que Z250 apresentou valor de
microdureza Knoop significantemente maior que a TPH3. Também foi
observado que, para halégena, as amostras submetidas ao alcool
apresentaram valores de microdureza Knoop reduzidos quando comparada a
agua. Para LED, o &lcool também resultou na diminuicdo dos valores de
microdureza Knoop quando comparado as demais solugdes. Ainda, foi
observado que, para as amostras armazenadas no alcool, o LED apresentou
valor de microdureza Knoop significantemente menor quando comparado com
halogena. Em relag@o, a rugosidade superficial, os resultados mostram que
para o LED Supreme, Z250 e TPH3 nao apresentaram valor de rugosidade
superficial  significantemente diferente, porém, para halégena, TPH3
apresentou valor de rugosidade superficial significantemente maior quando
comparado com a Z250. Supreme e Z250 apresentaram diferenga significante
entre as fontes de luz, apresentando menores valores de rugosidade superficial
para a haidgena. Também foi observado que, para o LED, heptano e alcool
apresentaram valores de rugosidade significantemente maiores quando
comparadas a agua, enquanto para halogena, nenhuma da solugbes

apresentou valor de rugosidade superficial significantemente diferente. Para as
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amostras estocadas em agua, os aparelhos ndo apresentaram diferenca entre
si. Entretanto, para as demais solugdes, com lampada haldégena resultou em
valores de rugosidade significantemente menores. Ainda foi observado que,
para Supreme, 0 armazenamento em alcool e heptano resultou em valores de
rugosidade superficial significantemente maiores quando comparada a agua.
Ja para TPH3 e Z250, nenhuma solucdo resultou em valores de rugosidade
superficial significantemente diferente. Para todas as solugbes os materiais nao
apresentaram valor de rugosidade supefrficial significantemente diferente,
Assim, podemos concluir gue as alteragoes sofridas pelos compostos devido a
exposicido a alimentos e bebidas sdo dependentes tanto da composi¢éo do

material restaurador, como das caracteristicas da fonte de luz.
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INTRODUCAO:

As resinas compostas foram introduzidas no mercado nos anos 70
(Peris et al., 2005) e revolucionaram a pratica na clinica odontolégica através
do aumento da produtividade do tempo de trabalho, com redugio do tempo
clinico (Yap & Soh, 2005).

Nas dltimas décadas, houve um aumento na demanda por restauragdes
estéticas 0 que tem elevado o numero de procedimentos adesivos. Dessa
forma, os materiais a base de resina composta fotopolimerizaveis passaram a
ocupar uma grande parcela dos procedimentos restauradores diretos (Franco e
Lopes, 2003).

As resinas compostas odontolégicas podem ser definidas como uma
combinagdo tridimensional de, ao menos, dois materiais quimicamente
diferentes com interface distinta (Anusavice ef al, 1996). Estas séo
essencialmente compostas pela matriz organica, agente de unido matriz-
particula (silang) e particulas de carga (Yap ef al., 2000).

As primeiras resinas compostas ulilizadas na odontologia foram as
guimicamente ativadas, onde a manipulacdo de duas pastas induzia o
processo de polimerizagdo (Franco e Lopes, 2003). Com o intuito de contornar
as deficiéncias desse sistema, como desgaste oclusal e proximal e, a
incorporagéo de ar na estrutura {St-Georges ef al., 2002), foram desenvolvidas
as resinas fotoativadas, constituidas de uma Unica pasta com elemento
fotossensivel.

Os compdsitos restauradores atuais apresentam formulagbes
sofisticadas que contém uma larga gama de particulas de carga de diferentes
tamanhos e composiches e em diferentes quantidades (Bayne ef al., 1994). A
quantidade e o tamanho das particulas de carga incorporadas na matriz
resinosa determinam o tipo e, por Ultimo, a vantagem clinica da aplicagio de
cada composito (Peris ef al, 2005). Um sistema de classificacdo muito
empregado para as resinas compostas baseia-gse no tamanho médio das
particulas de carga (Anusavice, 2005). Atualmente as particulas de carga
podem ser divididas pelo tamanho em macroparticuladas, microparticuladas,

hibridas e nanoparticuladas (Bayne ef al., 1994).
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Atualmente, existem diferentes tipos de fonte de luz disponiveis no
mercado para fotopolimerizagdo de resinas compostas. Entre elas temos a
lampada haldgena e diodos emissores de luz (LED). Essas luzes possuem
diferentes caracteristicas e vantagens, porém o sistema mais efetivo ¢ o
protocolo de uso de cada uma para a fotopolimerizagao de restauragbes em
resina composta ainda nao foi completamente determinado {Price et al., 2003).

A lampada halégena produz luz por incandescéncia quando o filamento
de tungsténio € aquecido, causando excitagdo de atomos em uma grande faixa
de niveis de energia. Filtros sdo necessarios para restringir a luz emitida a faixa
azul do espectro, responsavel pela polimerizagaoc dos compositos resinosos.
Sua vantagem inclui o fato de ser tecnologia de baixo custo (Cefaly et al,
2005). Entretanto, estas unidades possuem alguns problemas. Por exemplo, o
bulbo, o refletor e o filtro podem degradar com o tempo pela alta temperatura
operacional e a grande quantidade de calor produzido. Isso resulta numa
redugdo da efetividade de cura, produzindo restauragdes com propriedades
fisicas insuficientes e aumentando o risco de fatha prematura das mesmas
(Jandt ef al., 2000; Mills et al., 1999; Stahl et al., 2000; Yoon et al., 2002; Tsai
et al., 2004).

Como alternativa a esse tipo de fonte de luz, foram desenvolvidos os
diodos emissores de luz (LED). Esses dispositivos emitem luz em uma faixa
estreita de comprimento de onda, o que 0s tornam altamente eficientes. Além
disso, o calor gerado pelo LED & menor que os dispositivos que utilizam
lAmpada halégena (Hoffmann et al., 2002). Outra vantagem do LED em relagéo
as lampadas halégenas € sua longa vida Gtil {cerca de 10000 horas para LED e
40 a 100 horas para ldampada halégena). Além disso, a densidade de energia
ndo diminui, portanto os clinicos ndo precisam se preocupar com a perda de
densidade de energia na unidade fotoativadora. Adicionalmente, os diodos
emissores de luz apresentam bateria com excelente vida Gtil, porque (1) a
energia necessaria € menor, (2} produzem pouco calor durante o uso, e (3) ndo
apresentam partes moveis. Entretanto, foi relatado que a densidade de energia
da primeira geragao de diodos emissores de luz era tao baixa que eles no
polimerizam suficientemente as resinas compostas. Foi recentemente

introduzido no mercado uma segunda geragao de diodos emissores de luz, que
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apresentam maior densidade de energia que a primeira geracédo (Park ef al.,
2005).

A conversdo total de mondmeros para polimeros ao final da reagio é
denominada grau de conversao, sendo muito importante, pois indica muitas
propriedades fisicas e mecanicas da restauracdo com compdsito (Vargas ef al.,
1998). Pode ser avaliado indiretamente por meio da analise de microdureza
{Friedman et al.,1984).

A efetividade da polimerizacdo € dependente ndo somente da
composigao quimica do material e concentragado de iniciadores, mas também
do tipo de particulas de carga, tamanho e quantidade. Assim como do tipo de
resina restauradora, sua espessura e cor (Vargas ef al.,, 1998). Além disso, a
polimerizacac € dependente da efetividade da fonte de luz, inciuindo
comprimento de onda, intensidade de luz, tempo de exposigao e distdncia da
fonte de luz (Yap, 2000).

A inadeguada polimerizacdo da restauracdo pode resuliar em
propriedades fisicas inferiores, como baixa resisténcia ao desgaste, baixa
estabilidade de cor, céaries secundarias, reacdo tecidual adversa, aumento da
taxa de sorpgdo de agua, aumento da solubilidade e falha prematura da
restauracgao (Soh et al., 2004). Além disso, componentes nao reagidos podem
ser liberados da restauracdo, causando irritagdo tecidual local (DeWald &
Ferracane, 1987).

Apesar da evolugdo dos compositos, estes ndo se encontram protegidos
do processo de deteriorizacdo quando em ambiente bucal. E sugerido que a
degradacéo dos compositos ndc pode ser atribuida somente a fatores
mecanicos, mas também a degradacgdo quimica da superficie, que, por sua
vez, pode causar o amolecimento das camadas externas de compdésitos
resinosos, tornando-0s mais susceptiveis ao ataque mecanico. Quando essas
camadas amolecidas sdo removidas, nova superficie de material é exposta e o
ataque guimico pode continuar (Larsen & Munksgaard, 1999).

As restauracbes podem ser expostas intermitentemente ou
continuamente aos agentes quimicos presentes na saliva, alimentos e bebidas.
Exposicdo intermitente ocorre durante o periodo entre a ingestéo de alimentos

e bebidas até a realizagdo da higiene oral dos dentes. Exposi¢ao continua
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ocorre quando agentes quimicos sao absorvidos por debris aderentes {como
calculo e particulas de comida) nas margens das restauragoes, ou quando sdo
produzidos pela decomposicao bacteriana dos debris (Yap ef al., 2001).

De acordo com a Food and Drug Administration (FDA,1976), algumas
substancias quimicas podem ser utilizadas como solu¢des simuladoras de
alimentos, por exemplo: o heptano PA é capaz de simular as gorduras,
alimentos gordurosos e dleos vegetais; o acido citrico, acido latico e etanol, por
sua vez, simulam certas bebidas, vegetais, frutas e doces.

Portanto, este trabalho foi realizado no intuito de definirmos a agdo de
substancias simuladoras de alimentos sobre a propriedade de rugosidade e
microdureza superficial das diferentes resinas compostas fotoativadas por

diferentes fontes de luz,
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PROPOSIGAO:

Avaliar o efeito de diferentes solugbes simuladoras de alimentos sobre
as propriedades de microdureza Knoop e rugosidade superficial (Ra} de

compositos restauradores fotopolimerizados com diferentes fontes de luz.
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MATERIAIS E METODOS:

Delineamento experimental

Unidades experimentais:
» 120 corpos-de-prova em resina composta fotopolimerizavel.

Fator em estudo:
» Material restaurador em 3 niveis (Filtek Supreme, Filtek Z250,
TPH3);
e Solugdes quimicas em 4 niveis (Agua, Heptano, Acido Citrico,
Alcool);
» Aparelho Fotoativador em 2 niveis: Lampada haiégena e LED.
Variavel de resposta:
s Microdureza Knoop (KHN);
» Rugosidade superficial (Ra).

17



Materiais utilizados

Os materiais restauradores utilizados neste estudo, sua classificagao e
composigao, estao descritos na tabela 1.

As fontes de luz utilizadas (Figura 1) e suas respectivas caracteristicas
estao apresentadas na tabela 2.

As solugdes simuladoras de alimentos e suas classificagoes estao

apresentadas na tabela 3.

Quadro 1:
classificagao, composicéo e lote.

Materiais utilizados segundo sua marca comercial,

MATERIAL

CLASSIFICACAO

COMPOSICAO

LOTE

i —

Supreme
3M/ESPE

Nanoparticulada

57.7% em volume de
{zirconia/silica),
com uwm tamanho
médio de particulas de
0.6 a 14 microns:

carga

Contém as resinas bis-

GMA, UDMA, TEGMA
e bis-EMA.

6BN

2250
3M/ESPE

Microhibrida

60% em volume de
carga (zirconia/silica).
com um tamanho
medio de particulas de
0,19 a 3.3 microns,
Contém as resinas bis-
GMA, UDMA e bis-

EMA.

6BL

TPH3
Dentsply

Nanoparticulada

58?0
carga (bario aluminio

em volume de

boro silanizado e bério

flaior aluminio  boro
silanizado),

tamanho medio de 1

com um

micron, nanoparticulas
de silica 0,04 microns.
Contém as resinas Bis-
GMA, Bis-EMA e
trietilene glicol
dimetacrilato.

616074
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Quadro 2: Descrigao dos aparelhos fotoativadores.

INTENSIDADE DE
APARELHOS FONTE | | Uz NA BANDA DE | DENSIDADE
FOTOATIVADORES | DELUZ | ABSORGAODA |  DE RARIISALE
CANFOROQUINONA | ENERGIA
Optlux 501 Halégena 302 mW/cm? 6,04 J/cm? Demetron
Freelight Elipar 2 LED 604 mW/cm? 6,04 J/cm? 3M ESPE

Fonte Halogena ‘ LED 22 Geragao
Optilux 501 - Demetron Freelight Elipar 2 (3M ESPE)

Figura 1 - Unidades fotoativadoras utilizadas: Aparelho fotoativador

Optilux 501/Demetron (A); Aparelho fotoativador Freelight Elipar 2 (B).

Quadro 3: Solugées quimicas utilizadas segundo sua classificagao.

SOLUCOES QUIMICAS CLASSIFICACAO
Agua destilada Simulagéo do ambiente umido oral
~ Heptano P.A | Simulagao de Gordura, alimentos gordurosos e

6leos vegetais

Acido Citrico 0,02M Simulagao de bebidas, vegetais, frutas e doces

Alcool 50% Simulacao de bebidas, vegetais, frutas e doces
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Contecgio dos corpos-de-prova

Para este estudo, foram confeccionados 120 corpos-de-prova em resina
composta Filiek Supreme (3M/ESPE) cor A3E, Filtek Z250, (SM/ESPE) cor A3
e TPH3 (Dentsply) cor A3, a pariir de matrizes bipartidas metdlicas cilindricas
apresentando 4mm de altura e 5mm de dimetro. Na superficie de base da
matriz foi colocada uma tira de poliéster e os cilindros de resina composta
foram  confeccionados utilizando dois  incrementos  horizontais  de
aproximadamente 2 mm (Figura 2 A e B). Apds a inserg¢do do incremente final
foi colocada sobre a matriz outra tira de poliéster (Figura 2D e F) e, sobre esta,
um peso de 500 mg (Figura 2E) a fim de promover uma melhor acomodagao
da resina composta.

A foloativacéo do Gltimo incremento foi feita apés a remogao do pesoc.
Cada incremento de resina composta foi fotopolimerizado com a ponta do
aparelho em contato com a superficie de topo da matriz (Figura 2C) com uma
das fontes de luz: LAmpada Halégena, uiilizando o aparelho OPTILUX 501
(Demetron/Kerr Corp., Orange, CA, EUA); Diodos emissores de luz, com o
aparelho Freelight Elipar 2 (3M ESPE, Seefeld, Alemanha).

No que diz respeito as densidades de energia apresentada por cada
fonte de luz, & sabido que as densidades influenciam na cinética da reagéo de
polimerizagdo do compdsiic resinoso. Sendo assim, foi avaliada a real
densidade de energia para cada fonte, dentro da banda de absorgdo da
canforoguinona (450-490nm — Nomoto, 1997) bem como a possibiiidade de
aproxima-las através do tempo de exposicéo.

O céalculo da intensidade de luz na banda de absorcac da
canforoguinona (450-490nm) para cada aparelhc de fotopolimerizagdo fol
realizado no institutc de fisica da Universidade de Sac Paulo Campus Séo
Carlos, da seguinte forma: primeiramente, analisou-se o espectro emitido por
cada fonte de luz em um espectrometro (Qceanoptics. nc. USB 2000). A
seguir, através de um potencidmstro (Power Meter Ophir, Ophir Optronics LTD
made in israel), a poténcia de cada fonte de luz foi aferida. Este valor foi
dividido pela area da ponta do aparelho correspondente e, dessa forma, foi
possivel obter a intensidade de luz total emitida. Através do software Origin 6.1,
a intensidade iotal foi correlacionada com o espectro previamente avaliado

20
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através da construcao de um grafico onde, no eixo X, tem-se o0 comprimento de
onda (nm} e, no eixe Y, a intensidade de fuz (mw/cm2). Assim, foi possivel
selecionar uma banda especifica e, através de calculo integral da area, verificar
a intensidade de luz emitida no comprimento de onda em estudo.

Através da apiicagao da férmula abaixo, utilizando o valor de intensidade
de luz emitida por cada aparelho na banda de absorgdo da canforoguinona,
pudemos aproximar as densidades de energia atraves do ajuste dos tempos de

exposicin,

Densidade Energia (J/em?) = mW/cm?2 X Tempo(seq)
1000

Tende-se como base a recomendagic do fabricante da resina composta
2250 para foloativacao de incrementos de espessura 2mm utilizando apareihos
de lampada haldgena com tempo de exposicdo de 20 segundos, a densidade
de energia de 6,04J/cm? foi selecionada. Assim, através dos cdlculos para
padronizacdo da densidade de energia, os tempos de exposicac obtidos para
cada fonte de luz foram:
» Halégena — Optilux 501: 20 segundos
¢« |LED - Freslight Elipar 2: 10 segundos
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Figura 2 - Confecgao dos corpos-de-prova: inser¢gao do incremento
inicial (A e B); fotopolimerizacao (C); insergao do incremento final e colocagao
da tira de poliéster (D); colocagao do peso sobre a matriz metélica (E): corpo-

de-prova finalizado (F).



Polimento dos corpos de prova

Apés sua confecgao, os corpos-de-prova foram removidos da matriz,
numerados e armazenados individualmente dentro de frascos plasticos
contendo agua destilada durante 24 horas em estufa (modelo 002 CB — Fanem
Ltda. — Brasil) a 37°C. Posteriormente, foi realizado o procedimento de
polimento. Para tal, os corpos-de-prova foram agrupados a cada quatro,
devidamente identificados. As superficies de base foram posicionadas em uma
placa de acrilico e as amostras fixadas & esta com cola-quente. O polimento foi
realizado através da utilizacao de lixas de 6xido de aluminio (Carborundum
Abrasivos) com granulagoes de 400, 600 e 1000 um, montadas em politriz
elétrica rotativa (Maxigrind-Solotest), refrigerada com agua, em baixa rotagao
(300 rpm) (Figura 3A). O polimento final foi realizado com discos de feltro
(Imptech International) associados a pastas de diamante (Imptech International)
de 3 um e 1 um, com refrigeragdo a 6leo mineral (Arotec Ind. Com. Ltda.)
(Figura 3B). Apds a obtencao de uma superficie lisa e polida, os corpos-de-
prova foram limpos com solugao detergente em cuba de ultra-som por 20

minutos (Odontobras).

Figura 3 — Procedimento de acabamento e polimento: acabamento

utilizando lixas de oxido de aluminio (A); Polimento final com discos de feltro
(B).



Avaliacao da Rugosidade Superficial

Para a realizagao do teste de rugosidade superficial, os corpos-de-prova
foram fixados com cera utilidade em uma placa de vidro e o conjunto
planificado através de uma prensa manual, com a finalidade de promover o
paralelismo da superficie do corpo-de-prova.

A superficie de topo de cada corpo-de-prova foi individualmente avaliado
atraves de um rugosimetro (Mitutoyo, Surftest 211, Sao Paulo, Brazil).

Foram realizadas trés leituras por amostra em posigdes diferentes,
obtidas girando o corpo de prova (Figura 4). Para cada corpo-de-prova foi feita
uma meédia das trés leituras. O valor considerado de cada leitura consistiu na

media aritmetica entre os picos e vales do trajeto percorrido pela ponta do

aparelho (Ra).

Figura 4 — Esquema ilustrativo da analise de rugosidade superficial da

amostra.



Avaliacao da dureza Knoop

Posteriormente a avaliagao da rugosidade superficial, foi realizado o
teste de microdureza Knoop. A medigao foi realizada em um microdurémetro
(FM-Equilam Indutria e Comércio Ltda) (Figura 5), utilizando carga de 25g

durante 20 segundos.

MicrodurOmetro
Figura 5 — Microdurémetro utilizado (FM-Equilam Indutria e Comércio
Ltda)

Os corpos-de-prova foram fixados individualmente com cera utilidade
numa placa de vidro e o conjunto planificado através de uma prensa manual,
com a finalidade de promover o paralelismo da superficie do corpo-de-prova.

Ambos os testes foram realizados na superficie de topo de cada corpo-

de-prova, porem em metadas distintas (Figura 6B).
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Figura 6 - Esquema ilustrativo da divisao das amostras: realizagao do
teste de microdureza (A); localizagdes das endentagoes na metade superior do
corpo-de-prova e dos tragados da analise de rugosidade na metade inferior do

corpo-de-prova (B).

Para a avaliagao da microdureza Knoop foram realizadas 3 endentagoes
na superficie de cada corpo-de-prova, em trés pontos equidistantes
previamente estabelecidos (Figura 6A).

Para cada superficie foi feita uma média das trés endentagdes, sendo
este valor transformado em numero de dureza Knoop (KHN — Knoop Hardness

Number) utilizando a seguinte férmula:

KHN = 14230 X F / d®
onde F é a forga em gramas (25 gramas) e d é a distancia da diagonal maior

em micrometro.
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Degradacao Quimica

Apbs as avaliagoes iniciais de rugosidade e microdureza os corpos-de-
prova foram distribuidos, aleatoriamente, em 24 grupos (n=5), de acordo com a
solugdo quimica empregada (Agua/Controle-C, Heptano-HP, Ac. Citrico-AC,
Alcool-AL) (Figura 8).

As solugbes utilizadas para o condicionamento estdo entre as
recomendadas pela Food and Drug Administration (1976) como solugoes
simuladoras de alimentos.

O procedimento de degradacac quimica, consistiu no armazenamento
das amostras nas respectivas solugoes pelo periodo de 7 dias, em estufa a
37°C. Apds completado esse periodo, os corpos-de-prova foram rigorosamente
enxagliados com agua destilada para remocao de possiveis residuos das
solugbes quimicas e submetidos novamente aos testes de rugosidade

superficial e microdureza.

HEPTANO

Figura 7 — Solucoes simuladoras de alimentos utilizados.



Analise Estatistica

Os dados foram submetides a uma analise de varidncia com modelo
apropriado para experimentos em parcela sub-sub-dividida, tendo como co-
varigvel as medidas de rugosidade e microdureza obtidas na condicao inicial.

Preliminarmente, foi executado um estude de suposicdes para garantir a
vaiidade da aplicag&o da técnica da andlise de variancia.

Efeitos significatives de acordo com a analise de variancia com valor p
=ou< 0,05 foram comparados através do teste de Tukey, com nivel de

significancia de 5 %.
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RESULTADOS:

Microdureza

A analise de varidncia com co-variavei / Teste de Tukey, 0=5%,
demonsirou que houve diferenga significante entre os materiais, e entre os
aparethos e solugdes.

Apds imersao nas solugoes, as resinas Z250 e Supreme néo diferiram
entre si, assim comoe as resinas Supreme e TPH3. Entretanto, Z250 apresentou
valor de microdureza Knoop significantementie maior que a TPH3. (Tabelat).

Tabela 1. Valores (desvic padrao} de microdureza knoop de acordo com

o material apés imersé@o nas solucdes.

MATERIAL

Supreme TPH3 Z250
4,208 AB (0,020) 4,130 B (0,022) 4,299 A (0,021)

Médias seguidas de letras distintas indicam diferenca estatistica (Analise de varidncia

com co-varidvel/Teste de Tukey, a=5%}). Mailsculas comparam materiais.

Quando se compara as solugdes dentro de cada aparelho (Tabela 2),
cbservamos que para halégena, heptano, acido citrico e Aagua naoc
apresentaram valores de microdureza Knoop significantemente diferentes,
assim como heptano, acido citrico e alcool. Eniretanto, as amostras submetidas
a estocagem em alcool apresentaram valores de microdureza Knoop reduzidos
guando comparadas a agua.

Ja para o LED, as solugbes heptano, dcido cilrico e agua néo
apresentaram valor de microdureza Knoop significantemente diferente. Porém,
o alcool apresentou valor de microdureza Knoop reduzido quando comparada
com as demais solugoes.

Quando se compara as fontes de luz dentro de cada solugédo (Tabela 2),

observamos que para heptano, acido citrico @ agua destilada nenhuma das
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fontes de luz demonstrou valor de microdureza Knoop significantemente
diterente. Porem, para o dlcool o LED apresentou valor de microdureza Knoop

significantemente menor quando comparado ¢com a halégena.

Tabela 2: Valores (desvio padrdo) de microdureza khoop de acorde com
solugdes e aparelhos apds ¢ periodo de imersao.
APARELHO
Halogena LED
Heptano 4,262 ABa (0,032) 4,264 Aa {0,032}
Ac. Citrico 4,246 ABa (0,032) 4,227 Aa (0,034)
Agua 4,366 Aa (0,031) 4, 241 Aa (0,032)
Alcool 4,141 Ba (0,032) 3,950 Bb {0,032

SOLUCAO

Médias seguidas de letras distintas indicam diferenca estatistica (Analise de vari&ncia
com co-variavel/Teste de Tukey, a=5%). Mailsculas comparam solugbes; Minisculas

comparam aparelhos.

Rugosidade

A analise de varifncia com co-varidvel / Teste de Tukey, o=5%,
demonstrou que houve diferenga significante enire material e aparetho, entre
aparelho e solugio e, entre solugao e material.

Quando se compara os materiais dentro de cada aparelho {Tabela 3),
observamos que para o LED, Supreme, Z250 e TPH3 ndo apresentaram vator
de rugosidade superficial significantemente diferente. J& para Halégena, TPH3
e Supreme nao apresentaram valor de rugosidade superficial significantemente
diferente, assim como Supreme e Z250. Entretanto, TPH3 apresentou valor de
rugosidade superficial maior quando comparado com a Z250.

Quando se compara as fontes de luz dentro de cada material {Tabela 3),
podemos observar que para TPH3 ¢ valor de rugosidade superficial nao
apresentou-se significantemente diferente. Entretanto, para Supreme e Z250 os
valores de rugosidade superficial apresentaram-se significantemente menores

quando fotoativados com haldgena.
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Tabela 3: Médias (desvio padrdo) da rugosidade superficiail (Ra) de
acordo com o material e aparelho apés imersao nas respectivas solugoes.
APARELHO
LED Halogena
Supreme 0,402 Aa (0,042) 0,275 ABb (0,047)
TPH3 0,377 Aa (0,018} 0,363 Aa (0,033)
2250 0,385 Aa (0,036) 0,262 Bb {0,053}

MATERIAL

Médias seguidas de letras distintas indicam diferenga estatistica (Analise de variancia
com co-variavel/Teste de Tukey, a=5%). Maitisculas comparam materiais; MinGsculas

comparam aparelhos.

Quando se compara as solugGes dentro de cada aparelho (Tabela 4),
observamos que para o LED, heptanc e dlcool ndo apresentaram valor de
rugosidade significantemente diferente, assim como heptano e acido citrico e
acido citrico € agua. Entretanto, as amostras submetidas ao armazenamento
em aicool apresentaram valores de rugosidade superficial significantemente
maiores quando comparadas a acido citrico e agua, da mesma forma que as
amostras armazenadas em heptano quandoc comparadas a agua. Para
halogena, nenhuma das solugdes apresentaram valores de rugosidade
superficial significantemente diferentes.

Quando se compara os apareihos dentro de cada sclugdo (Tabela 4),
observamos que para agua, os valores de rugosidade superficial néo
apresentaram-se significantemente diferentes, enquanto para heptano, acido
citrico e 4lcool, as amostras polimerizadas com haldégena apresentaram vaiores

de rugosidade superficial significantemente reduzidos.

3t



Tabela 4: Médias {desvio padrdo) da rugosidade superficiail (Ra) de
acordo com solucbes e aparelhos apés imersdo nas respectivas soluges.
APARELHO
LED Halogena
Heptano 0,399 ABa (0,030) 0,284 Ab (0,057)
Ac.Citrico 0,383 BCa (0,030) 0,305 Ab (0,060)
Agua 0,355 Ca (0,019) 0,298 Aa (0,068)
Alcool 0,413 Aa (0,030) 0,313 Ab (0,071)

SOLUCAO

Médias seguidas de letras distintas indicam diferenga estatistica {Andlise de variancia
com co-variavel/Teste de Tukey, 0=5%). Mailsculas comparam solugdes; Minisculas

comparam aparethos,

Quandc se compara as solugdes deniro de cada material (Tabela 5},
observamos que para Supreme, heptano, acido citrico e Aalcool nao
apresentaram valores de rugosidade superficial significantemente diferentes,
assim como &cido citrico e Agua. Porém, dlcool e heptanc apresentaram valor
de rugosidade superficial mafor guando comparada a agua. Ja para TPH3 e
Z250, nenhuma solugdc apresentou valor de rugosidade superficial
significantemente diferente.

Quando se compara os materiais dentro de cada solugac (Tabela 5},
observamos que para todas as solugbes os materiais ndo apresentaram valor

de rugosidade superficial significantemente diterente.

Tabela 5; Valores (desvio padrio) das rugosidades superficiais (Ra) de
acordo com as solugbes e materiais apds imersao nas respectivas solugdes.
MATERIAL
Supreme TPH3 2250
Heptano 0,358 Aa (0,075) 0,352 Aa (0,036) 0,314 Aa (0,096)
Ac. Citrico 0,330 ABa (0,070) 0,374 Aa (0,021) 0,328 Aa (0,073)
Agua 0,295 Ba (0,070) 0,368 Aa (0,016) 0,317 Aa (0,046)
Alcool 0,371 Aa (0,085) 0,385 Aa (0,022) 0,334 Aa (0.091)

SOLUGCAO

Médias seguidas de letras distintas indicam diferenga estatistica (Analise de varidncia
com co-variavel/Teste de Tukey, a=5%). Mailiscufas comparam solucdes; Mindsculas

comparam materiais.
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DISCUSSAOQ:

Devido ao maior desenvoivimento dos compdsitos restauradores,
juntamente com um aumenio na demanda por restauragbes estéticas, os
materiais resinosos sdo empregados para restaurar dentes anteriores e
posterigres. Entretanto, muitas questdes sobre a durabilidade desses materiais
no ambiente bucat ainda permanecem (Knobfoch et al., 2004). Dessa forma, foi
realizada neste estudo a simulagéo de procedimentos de degradacao quimica,
na tentativa de se reproduzir aiguns dos desafios aocs quais ©s materiais

restauradores sao frequentemente submefidos.

A analise estatistica dos materiais apds o procedimento de degradagéo
guimica, demonstrou diferenga significante entre os materiais (Tabela 1),
sendo as resinas Z250 e Supreme semelhantes entre si, bem como as resinas
Supreme e TPH3. Porém, Z250 apresentou valor de microdureza Knoop
significantemente maior quando comparada a TPH3.

Tais resultados podem ser explicados pelas diferengas na composigao
entre os materiais avaliados. Sabe-se gue a propriedade de dureza dos
compositos é influenciada por varios fatores como composi¢gde da matriz
organica (Asmussen et al., 1982), tipo e guantidade das particulas de carga
{Chung KH & Greener EH ef al., 1990).

Neste estudo, a resina Z250 apresenta o maior tamanho de particulas
de carga, com um tamanho meédic de 0,19 a 3,3 microns, seguida pela
Supreme com um tamanho médio de particulas de 0,6 a 1,4 microns e TPH3
que apresentou as menores particulas entre efas, com um tamanho médio de 1
micron e, nanoparticulas de silica 0,04 microns.

O methor desempenho foi da Z250 que demonstrou maior valor de
dureza apés o processo de degradacac. Este material apresentou diferenga
significante em relagéo a, TPH3. Esse resultado pode ser explicado pelo menor
tamanho de particula de carga presente na TPH3. Pois o amolecimento da
matriz orgénica efou desintegra¢io do agente de unido causada pelas agao
das substdncias gquimicas, propiciou, a perda de pariculas de carga s,

conseqlentemente, resultando em uma superficie menos resistente. Como as
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menores particulas de carga sdo mais facilmente removidas da matriz resinosa
(Peris et al, 2005), TPH3, a qual apresenia as menores particulas, foi o
material mais afetado.

A diferenga de composigdc dos materiais em relacdo ao tipo de
monOmero, também pode explicar tais resultados. Pois, caracteristicas dos
monémeros como, grau de conversdo e pardmetro de solubilidade pode
determinar o desempenho do malerial. As resinas Z250 e Supreme néc
apresentaram resultados significantemente diferentes em refagcdo a
composi¢do monomérica. Entretanto, TPH3 apresenta em sua composigdo o
mondmero trietilene glicol dimetacrilato. Esta diterenga na composicdo pode
ser responsavel pela pior performance deste material, que por sua vez, pode
ser explicada pelo menor grau de conversao deste tipo de mondémero.

Quando se compara as solugdes dentro de cada aparelho (Tabela 2),
observamos que para Haldgena heptano, acido citrico e éagua nao
apresentaram vajores de microdureza Knoop significartemente diferente, da
mesma forma que heptano, écide citrico e dicool. Entretanto, o alcool
apresentou valores de microdureza Kneop significantemente reduzidos guando
comparado & agua.

O maior valor de microdureza encontrado para as amostras imersas em
agua, pode ser explicado pelo menor efeito deletério desta sobre as
propriedades fisicas dos materiais utilizados, podendo, estes grupos serem
considerados grupo controle.

Segundo Asmussen em 1994 e Ferracane & Marker em 1992 um
significante decréscimo nas propriedades mecanicas dos compositos é
causada pela exposigdo ao dlcool, sendo explicado pelo fato do pardmetro de
solubilidade desta solugdo ser proxime ao pardmetro de solubilidade da Bis-
GMA, presente em todos os materiais avaliados, causando o amolecimento da
matriz resinosa.

Resultados semelhantes foram enconirados para o LED, onde as
solugdes heptano, acido ¢itrico e agua ndo apresentaram valor de microdureza
Knoop significantemente diferente. Entretanto, o alcool apresentou menor valor
de microdureza Knoop quando comparado as demais solugfes.

Quando se compara as fontes de luz dentro de cada solugae (Tabela 2),

observamos que somente para © alcool houve diferencga significante enire as
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fontes de luz avaliadas, sendo observado maior valor de microdureza Knoop
quande fotoativados com Halbgena. Tal resultado, pode ser explicado pelo fato
da fotoativacio dos materiais com |[Ampada haidgena promaover um maior grau
de conversdc dos mondémeros e de ligagdes cruzadas, tornando estes
materiais mais resistentes a degradagao.

Apesar de fornecer para o material restaurador a mesma densidade de
energia que o LLED, haldgena apresentou uma menor intensidade e um maior
tempo de exposigio, quando comparada com LED. Sabendo-se que ligagdes
cruzadas significantes s6 ccorrem nos estagios finais da polimerizagao, assim,
luz de alia intensidade que ulifiza pequeno tempo de exposi¢ao, pode afetar
severamente a extensdo das ligacfes cruzadas e o tamanho final da cadeia
polimérica, afetando a qualidade de compdsito restaurador (StGeorges et al.,
2002).

Quandc se compara oS materiais dentro de cada aparelho (Tabela 3),
para o LED podemos observar que nenhum material apresentou diferenca
significante. Para halégena, TPH3 e Supreme ndo apresentaram diferenca
significante entre si, assim como Supreme e Z250. Entretanto, o material TPH3
apresentou maior valor de rugosidade superficial quando comparado com a
Z250. Os maiores valores de rugosidade encontrados para as amostras
fotoativadas com LED, pode ser explicado pela melhor conversdo dos
mondmeros em polimeros quando fotopolimerizados com lampada halogena.

Segundo Soh et al, em 2004, o grau de polimerizacdo e ligaghes
cruzadas possuem papel significante sobre as propriedades fisicas do material.
A inadequada polimerizagdo faz com que essas propriedades tornem-se
inferiores e o material mais susceptivel ao processo de degradagao quimica.

Ainda na composicado dos materiais dentro de cada aparelho, podemos
perceber que para as amostras pelimerizadas com [&mpada halégena o
desempenho da TPH3 foi consideravelmente inferior & Z250. Esse resultado
pode ser explicado pelo amolecimento da matriz organica e/ou desintegracao
do agente de unido, propiciando, desta forma, a perda de particulas de carga e,
conseqGentemente, resultando em uma superficie mais rugosa. Visto que as
menores particulas de carga sédo mais facilmente removidas da matriz resinosa,

TPH3, a qual apresenta as menores particulas, foi 0 material mais afetado.
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Quarndo se compara as fontes de luz dentro de cada material (Tabela 3),
observamos que TPH3 ndo apresentou diferenca significativa entre as fontes
de luz. Entretanto, Supreme e Z250 apresentaram valores de rugosidade
maiores guando fotoativados com LED.

Os materiais Supreme e Z250, sdo fabricados pela mesma empresa,
3M/ESPE, apresentando composicdo monomérica semelhantes. Supreme
apresenta em sua composigao 0s mondémeros Bis-GMA, UDMA, TEGMA e Bis-
EMA; e Z250 apresentia Bis-GMA, UDMA e Bis-EMA. J4 a TPH3 é fabricada
pela Densiply e o5 mondmeros presentes em sua formulagao sao Bis-GMA,
Bis-EMA e lrietilene giicol dimetacrilato. A diferenga de composigao entre os
materiais pode explicar os diferentes desempenhos. Os mondmeros utilizados
nos materiais fabricados pela 3M/ESPE, Bis-GMA, UDMA, TEGMA, Bis-EMA
pcdem ser melhor convertidos quando fotoativados com |lampada halogena.

Quando se compara as solucdes deniro de cada aparelho (Tabela 4),
cbservamos  que para a Haldgena nenhuma das solugbes utilizadas
apresentaram valores de rugosidade superficial significantemente diferentes.
Para o LED, heptano e alcool ndo diferiram entre si, assim como é&cido citrico e
heptano e, acido citrico e agua. Porém, alcool e agua apresentaram valores de
rugosidade superficial significantemente diferentes, apresentando as amosiras
submetidas ao armazenamento em dgua menor valor de rugosidade. Alteragao
na estrutura dos compésitos pelo alcool, ja foi descrita na literatura por Mc
Kinney, em 1985, sendo este capaz de danificar a matriz resincsa e,
conseqlientemente, resultar na deterioragdo da matriz resinosa através da
perda das particulas de carga. Assim, o alcool resulta em uma superficie mais
rugosa.

Quando se compara os aparelhos dentro de cada solucéo (Tabela 4},
observamos que para as amostras armazenadas em agua 0s aparefhos nao
diferiram entre si. Entretanto, para heptano, acido citrico e alcool a foteativagéo
pelo LED resultou em uma superficie significantemente mais rugosa quando
comparada a l8mpada Halégena. Assim, percebe-se que a efetividade de
polimerizagdo da I|dmpada halégena, neste estudo, mostrou-se
significantemente superior. Pois, as caracteristicas de fotoativagdo da lampada
halégena proporcionou um maior grau de conversao e ligagbes cruzadas dos

compositos, quando comparada ao LED.

36



A andlise estatistica tambem demonstrou diferenca significante entre
solucao e material. Quando se compara as solugbes dentro de cada material
(Tabela 5), observamos que para os materiais TPH3 ¢ Z250, nenhuma solucio
apresentou valor de rugosidade superficial significantemente diferente.
Enguanto, para o material Supreme, as solugdes heptano, acido citrico e alcool
nao apresentaram valor de rugosidade superficial significantemente diferente,
assim como acide citrico e agua. Porém, o dlcool e heptanc apresentaram
valores de rugosidade superficial maiores quando comparada a solugéo agua.

A Z250 ndo apresentou diferenca significante entre as solugbes devido
ac seu maior tamanho e quantidade de particutas de carga que resultou em
uma mefhor e mais uniforme performance frente a todas as solugdes. Para
TPH3, as solugbes também apresentaram comportamento uniferme, porém por
apresentar em sua composicdo pequenas particulas de carga, estas foram
mais faciimente removidas da matriz orgénica, apresentando, entdo, maior
degradagac por fodas as solugbes. Enguanto, a Supreme que apresenta
particulas de carga com tamanho médio intermediario a Z250 e TPH3, mostrou
um comportamento varidvel a solucdo, sendo mais afetada pelo heptano e
dlcool, quais resultaram em uma maior perda das particufas, devido ao seu
maior efeito deletério sobre a composigédo do material.

Quando se compara os materiais dentro de cada solugdo (Tabela 5),
observamos que para todas as solugdes os materiais ndo apresentaram vaior
de rugosidade superficial significantemente diferente.

Apesar das resinas Z250 e TPH3, apresentarem menor alieragao de
rugosidade pelas solugdes guando comparadas ao grupa controle (dgual,
todos os materidis avaliados sempre apresentaram valores de rugosidade
estatisticamente semelhantes.

Assim, a realizacio deste estudo objetivou o melhor entendimento sobre
as propriedades e durabilidade dos materiais restauradores, quando
submetidos a desafios quimicos e a diferentes métodos de fotoativagio.
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CONCLUSAO:

1. O compdsito Z250 apresentou melhor performance em relagao as
propriedades de microdureza e rugosidade superficial quando
comparado acs demais compdsitos.

2. O dalcool fot a solugdo que mais afetou as propriedades de
microdureza e rugosidade dos compasitos restauradores.

3. O LED afetou negativamente as propriedades de microdureza e
rugosidade dos malteriais, guando comparado com & lampada

haldégena.
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ANEXOS:

Anexo 1: Andlise estatistica para avaliacdo dos dados obtidos no teste

de rugosidade superficial Ra.

D.KELLY

OBSERVATIONS (N=120}: all

ANALYSIS: Multiple regression and ANOVA
RESPONESE: ra_depois

FACTORS: ra_antes aparelho material solucac rep
CLASSES: aparelho material solucac rep

Model: RA_ANTES, APARELHO, APARELHO*REFP, MATERIAL,
APARELHO*MATERIAL, APARELHO*MATERIAL*REP, SOLUCAO,
APARELHO*SOLUCAQ,

MATERIAL*SOLUCAQ, APARELHO*MATERIAL*SCLUCAD
USER-LXCLUDED CBSERVATIONS: none
ASSUMPTICNS VIQLATED:

Response scaling

gutliers

Constant wvariance

Influential observations
INTERPRETATION:

There is strong statistical evidence that the explanatory variables
in

the model are related to the expected value of ra_depois. However,
some

of the assumpticns underlying the analysis are viclated. Please
explore

the assumptions in detail.
+LAR: Optimal Power Transformation----—-—— o

—_—— =

|  Specify powers: [ 1 TO 3 BY 0.1 ]

i

! Recalculate
|

| Power
|

| Optimal: 2.3
|

| Te be used: [ 2.3
1

+

———————
Optimal Power Transformation

The optimal power transformation analysis suggests that the power 2.3
of ra_depois may be more easily modeled,

D.KELLY

OBSERVATIONS (N=120}: all

ANALYSIS: Multiple regression and ANOVA
RESPONSE: ra_depois**2.3

FACTORS: ra_antes aparelho material solucac rep
CLASSES: aparelho material solucac rep

Model: FEA_ANTES, APARELHO, APARELHO*REP, MATERIAL,
APARELHO*MATERIAL, APARELHO*MATERIAL*REP, 3SOLUCAO,
APARELAO*SCOLUCAQ,

MATERIAL*SOLUCAG, APARELHO*MATERIAL*SOLUCAD
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USER-EXCLUDED OBSERVATIONS: none
ASSUMETIONS VIOLATED:

Influential observations
INTERFRETATION ;

There is strong statistical evidence that the explanatory wvariables
an

the model are related to the expected value of ra_depeis®*2.3.
Howeaver,

some of the assumptions underlying the anpalysis are violated.
Bleasze

explore the assumptions in detail.
Potential influential observations: Abs(Dffits} > 2

Standard
influence
Observation Rugosidade on predicted
number ra_depois antes Aparelho value
Leverags
17 d.10802 0.14 Halégena 2.11811
0.47740
35 0.0953% 0.36 Haldgena 2,44539
0.5055¢
3g G.08364 0.24 Haldgena 2.68474
0.4023%

Influential Observations

3 observations qualify as influential by exceeding a DFFITS statistic
value of +/— 2. The results of the analysis may depend too much upon
these observations.
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Class

Andlise de wvarildncia com co-varidvel

The GLM Procedure

Class Level Information

aparelho
material

solucao

Alcoal

Levels Values
2 Haldégena LED
3 Supreme TPH3 Z250
4 Heptanc Ac.Citrico Agua

Number of Observations ERead 120
Number of Observations Used 120
Dependent Variable: tra_depois ra_depois**Z2.3
Soma de gquadrados

Causa de variagido DF gquadrados médios
Valor F Pr » F

ra_ahtes 1 0.068777546 L06777546
z220.12 <.0001

aparelho 1 0.02118536 .02118536
28.70 0.0331

Residuc (A} 2 0.00147636 LLOD73818
2.40 0.(49%68

material 2 0.00075011 00037506
0.95 0.4587

aparelho*material 2 0.01500961 .00750481
19.07 0.00090

Residuo (B) 4 0.00157428 L00039357
1.28 t.2848

solucao 3 0.00830249 L00276750
8.93 <.0001

aparelho*solucao 3 0.00657612 L00219204
7.12 0.0002

material*soclucac [ 0.00240352 00073302
2.38 0.0350

aparel*materi¥*soluca ] 0.00178222 .00028704
0.36 0.4538

Residuo (C) 839 0.02740294 .Qo0z2073¢

Total corrigido 118 0.15623847
R-Sguare Coeff Var Raot MSE tra_depois Mean
0.824608 19.36174 (4.017547 0.090627
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Analise de varidncia com co-variavel

Least Sguares Means
Adjustment for Multiple Comparisons: Tukey-Kramer

Standard Errors and Probabilities Calculated Using the Type I MS for
rep*aparelh*material
as an Error Term

tra_depois LSMEAN
aparelho material LSMEAN Number
Halcgena Supreme 0.05986775 1
Halégena TEH2 0.09557238 2
Haldgena Z2250 0.05499607 3
LED Supreme 0.12038536 4
LED TPH3 0.10130340 5
LED Z250 0.11163513 &

Least Squares Means for effect aparelho*material
Pr > |t| for HO: LSMean(i}=LSMean(j)

Dependent Variable: tra_depois

i/3 1 2 3 4
5 6

1 0.0557 0.9582 0.0111
0.0443 0.0116

2 0.0557 0.0363 0.0918
0.9276 0.2952

3 0.9582 0.0363 0.0083
0.0303 0.0083

q 0.0111 0.0918 0.0083
0.1887 0.7606

5 0.0443 0.9276 0.0303 0,1887
0.6536

6 0.0116 0.2952 0.0083 0.7606

0.65036



Andlise de wvaridncia com co-wvariavel

The GLM Procedure
Least Sguares Means
Adjustment for Multiple Comparisons: Tukey-Kramer

tra_depois LSMEAN
aparelho solucao LSMEAN Number
Halodgena Heptano 0.06300533 1
Halégena Le.Citrico 0.07262604 2
Haldgena Agua 0.06943847 3
Haldgena Alcool 0.07551175 4
LED Beptano 0.11725794 5
LED Ac.Citrico 0.10804213 G
LED Agua 0.08907053 7
LED Alcool 0.13006657 8

Least Squares Means for effect aparelho*solucao

EFr =

|| for HO:

Dependent Variable:

LSMean {i}=LSMean(7)

tra_depois

i/ 1 2 3 4 5 6
8

1 0.8050 0.9734 0.5552 <. 0001 L0001
0.0159 <.0001

2 0.8050 0.9997 0.9998 <.0001 L0001
0.3389 <,0001

3 0.9734 0.9937 0.9814 <. 0001 <.0001
0.1233 <. 0001

4 0.5552 0.9998 0.9814 <. 0001 0.0001
0.4911 <.0001

5 <, 0001 <, 0001 <.0001 <. 0001 0.8394
5.0008 0.5062

6 <.0001 <.0001 <.0001 0.0001 0.8394
¢.0736 0.0200

7 0.0159 0.3389 0.1233 0.4911 0.0008 0.0736
<.0001

8 <.0001 <.0001 <.0001 <.0001 0.5062 0.0200
<.0001
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Andlise de variancia com co-varidvel

The GLM Procedure
Least S5quares Means
Adjustment for Multiple Comparisons: Tukey-Kramer

tra_depois LSMEAN
material solucao LSMEAN Number
Supreme Heptarno 0.09834305 1
Supreme Ac.Citrieco 0.08486570 2
Supreme Agua 0.06753334 3
Supreme Alcoel 0.10976412 4
TPH3 Heptano 0.08926804 5
TPH3 Ac.Citrico 0.10300438 6
TPH3 Agua 0.09488861 7
TPH3 Alcool 0.10659053 8
2250 Heptano 0.08278381 9
7250 kLe.Citrico 0.08313219 10
7250 Agua 0.07534155 11
%250 Alcool 0.09201283 12

Least Sguares Means for effect material*sclucao
Pr » |t] for HO: LSMean (i)=LSMean{j)

Dependent Variable: tra_depois

1 2 3 4
14
0.8702 g.0122 0.9501
1.0000
0.8702 0.5488 0.0852
0.5101
0.0122 0.54838 <.0001
0.0017
0.9501 0.0852 <. 0001
¢.9384 .
0.9910 1.0000 0.2680 G.3097
1.0000 0.2101 0.0017 0.9934
1.0000 0.9901 0.0878 0.8181
0.9972
0.9967 0.3209 0.0010 1.0000
1.0000
0.76861 1.0000 0.7349 0.0509
0.3915
0.7434 1.0000 0.7058 0.0454
0.3507
0.1679 0.9865 0.9975 ¢.0019
0.0383
0.99828 0.5989 0.0953 0.5390
0.9711

Least

Sguares Means for effect material*sclucaoc

Pr > {t|

for HO:

Dependent Variable:

LSMean {i)=LSMean (]}

tra_depois
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i/

0.1673
0.9863%
0.9975
0.0015%
0.8571
G.03832
0.5007
0.01%6
0.9985
10
$.9875
L1
0.6124

12
0.6134

12

1.0000
0.9998
0.99401
0.9289
0.0878
0,0953
0.8181
0.5380
0.999%
1.0000
0.58972
0.9711

1.4008
0.92354
0.8832
0.59718
{1.9856
0.92609
0.953]
G.5007

1.000¢

L9967

.3209

L0010

L0000

.5656

1.0000

L2324

-2638

L1915

L0156

L8832

L1661

L0000

L7345

L0509

. 9998

L3815

L9718

L2638

L0000
L9985

. 9896

10

L7434

.0aaa

.7058

L0454

L0588

L3507

. 9609

L1815

L0000

L3975

L9931

48



Analise de varidncia com ceo-varidvel

The GLM Procedure
Least Squares Means

tra_depois Standard
aparelho material LSMEAN Error
Pr > |t
Halogena Supreme -05986775 -00484006
<, 0001
Haldgena TPH3 .08557238 L00411312
<. 0001
Halégana zZ250 05493607 -00484006
<.0001
LED Supreme .12038536 -00439824
<.0001
LED TPH3 .101303440 00446834
<.0001
LED 2250 11163813 -00393574
<.0001
tra_depeis
aparelho material LSMEAN 35% Confidence
Limits
Haldgena Supreme 0.059868 0.050251
0.069485
Haldégena TPH3 0.085572 0.087400
0.103745
Haldgena 7250 0.054996 0.045379
0.064613
LED Suprems 0.120385 0.111646
0.129125
LED TPH3 0.101303 0.092425
0.110182
LED 2250 0.111639 .10381%
0.119459
tra_depois Standard
aparelho aolucac LSMEAN Error
Pr > |ti
Haldégena Heptano 0.06300533 0.00497659
<. 0001
Haldgena Ac.citrico 0.07262604 0.00489689
<.0001
Haldégena Agua 0.06943847 0.00475897
<. 0001
Haldgena Alcoel 0.07551175 3.00456247
<.0001
LED Heptano 0.11725794 0.00492456
<.0001
LED Ac.Citrico 0.10804213 0.00473750
<.0001
LED Agua 0.08907053 0.00484935
<.0001
LED Bleool 0.13006657 0.00461304
<.0001
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Limits

06.072894

0.082356

0.078894

0.084577

0.127043

0.117455

0.098706

(0.138233

aparelho

Haldgena
Halogena
Haldgena
Haldgena
LED
LED
LED

LED

tra_depois

solucac

Heptano 0.
Ac.Citrico 0.
ﬁgua 0.
Alcool 0.
Heptano g.
Lc.Citrico a.
Agua 0.
Alcool 0.

UNICAKP | Fo
BIBLICTECA

LEMEAN

063005
472620
069438
075512
117258
108042
0gs071

130067

95% Confidence

0,053117

0.06282%6

0.059983

0,066446

0.147473

0.098629

0.079435

0.120901
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Estatisticas Bdsicas
The MEANS Procedure

Analysis Variable : ra_depols Rugosidade depois

N Upper
5% Lower 95%
Aparelho Material Obs Mean Std Dev CL for
Mean CL for Mean
Halégena Suprems 20 0.2750000 0.0474064
0.2371869 0.2528131
TPH3 20 0.3630000 0.0326222
0.3782677 0.3477323
7250 20 04.2620000 0.0533706
0.2869782 0.237021%8
LED Supreme 20 0.4020000 0.0418770
0.4215990 (.3824010
TPH3 24 0.3765000 0.0181442
0.3849517 0.3680083
2250 20 3.3845000 0.0356112
0.4011666 0.3678334
Analysis Variable : ra_depeis Rugosidade depois
M Upper
5% Lower 95%
Aparelho Solugao Oks Mean std Dev CL for
Mean CL for Mean
Halé&gena Heptano 13 (.2840000 0.0571714
0.3156605 0.25233095
Ac.Citrico 15 0.3046667 0.0598649
0.3378188 0.27145146
Agua 15 0.2980000 0.0675278
0.3353956 0.2606044
Alcool 15 0.3133333 0.0712808
0.3528073 0.2738593
LED Heptano 15 0.3986667 0.0302056
0.4153940 0.38158393
Ac.Citrico 15 0.3833333 0.0299205
0.3995%028 0.3667639
Agua 15 0.3553333 0.3192230
(.3659787 0.2446880
Zlcool 15 0.4133333 0.0296808
0.4237700 0.396890686
N Upper
95% Lower 25%
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Material Solugdo
Mean CL for Mean
Supreme Heptano
G.4116173 0.3043827
Ac.Citrico
0.37575%03 0.258020%7
Agua
0.3449328 (0.2450672
Alcool
$5.4319291 0.3100709
TEH3 Heptano
G.3780776 0.325%224
Ac.citrico
4.38877623 0.3552237
Agua
(0.3795840 0.3564160
Alcocl
§.4005068 0.36580932
Z250 fHeptano
D.3827967 0.2452033
Ac.Citrico
G.3803253 0.2756707
Agua
3.35022114 3.2837789
Alcool
0.3%92332 0.2687658

10

i0

16

14

14

1g

14

16

10

14

10

1G

0.3580000
03300000
0.2%950000

0,3710000

0.3520000
0.3740000
0.3680000

0.385%0000

0.3140000
G.3280000
0.31704000

0.3340000

L3748518

LGG96020

.DE58013

0851730

0364535

.0206555

0161533

0222361

L0961711

7318513

3464399

.09113%7
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ANEXO 2: Andlise estatistica para avaliacfo dos dados obtidos no teste

de microdureza knoop.

D.KELLY
OBSERVATIONS (W=120): all
ANALYSIS: Multiple regression and ANOVA
RESPONSE: khn_depois
FACTORS: aparelho material solucac rep khn_antes
CLASSES: aparelho material sclucao rep khn_antes
Model: KHN_ANTES, APARELHO, APARELHO*REP, MATERIAL,
APRRELHO*MATERIAL, APARELHO*MATERIAL*REP, SOLUCAD,
APARELHO*S0LUCAD,
MATERIAL*SOLUCAC, APARELHO*MATERIAL*SQLUCLD
USER-EXCLUDED OBSERVATIONS: none
ASSUMPTIONS WIOLATED:
Response scaling
Influential ebservations
Confounded effects
INTERPRETATION:
There is weak statistical evidence that the explanatory variables
in the
model are related to the expected wvalue of khn depois. However,
some of
the assumptions underlying the analysis are violated. Please
explore the
assumptions in detail.
+LAB: Optimal Power Transformation———-—————=——r——v—to——— . —— -

To be used: [ D

| Specify powers: [ -2 To 0 BY 0,1 j

|

| Recalculate

|

| Power
|

1 Optimal: -0.8
|

1

1

Optimal Power Transformation

The optimal power transformation analysis suggests that the power
-0.8 of khn_depois may bhe more easily modeled; however, this
transfermation is not appreciably better than its logarithm.

D.XELLY

OBSERVATIONS {N=120): all

ANALYSIS: Multiple regression and ANOVA

RESPONSE: LOGLO{khn_depois)

FACTORS: aparelho material solucao rep khn_antes
CLASSES: aparelho material solucao rep khn_antes

Model: KHN_ANTES, APARELHCO, APARELHOYREP, MATERIAL,
APARELHO*MATERIAL, APARELHO*MATERIAL*REF, SOLUCAC,
APRRELRBO*SQLUCAGQ,

MATERIAL*SOLUCAO, APARELHO*MATERIAL*SOLUCAO
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USER-EXCLUDED OBSERVATIONS: none
ASSUMPTIONS VICLATRD:

Influential obserwvations

Confounded effects
INTERPRETATION:

There is weak statistical evidence that the explanatory variables
in the

model are related to the expected value of LOGLO{khn_depois}.
Howewver,

some of the assumptieons underlying the analysis are violated.

Flease
explore the assumptions in detail.
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Potential influeptial observations:

Observation
number
Leverage

2
0.89140

0,27034
11
0.54800
12
0.82144
13
0.85963
14
0.91607
16
0.88011
ig8
0.92004
21
0.91607
22
(.94800
29
0.94800
30
¢.94800
34
0.91607
35
0.91607
36
0.91607
37
0.54800
42
0.85614
43
0.85165
44
0.22065
45
0.78643
46
0.79612
47
0.81645
48
0.85165
50
0.83840
99
0.92065%
66
0.34800

khn

depeois

1.89900
1.88615
1.87344
1.77815
1.7856%
1.77815
1.7413%2
1.85900
2.00945
1.25%003
1.91206
1.84862
1.8%900
1.96638
1.81657
1.84862
1.84460
1.800399
1.87760
1.77815
1.74508
1.81271
1.87344
1.94325
1.797%20

1.86034

Aparelho

Halogena
Halogena
Halégena
Haldgena
Haldgena
Haldgena
Haldgena
Haldgena
Haldgena
Halogena
Halogena
Haldgena
Halogena
Halégena
Haldégena
Halogena
Halégena
Halégena
Haldgena
Halégena
Halégena

Halégena

Haldgena

Haldégena
Halégena

LED

Ebs{Dffits) > Z

Material

Supreme
Supreme
Suprems
Supreme
Supreme
Supremsa
Suprema
Suprems
2250
Z250
2250
2250
2250
2250
Z250
2250
TPH3
TFPH3
TPH3
TPH3
TPH3
TPH3
TPH3
TPH3
TPH3

Suprerms

Standard
influence
on predicted
value
-3.0703
12.2132
5.6050
3.3639
-3.3118
-4.7028
-2.6180
7.4483
4.7028
-5.6050
5.6050
-5.60G50
-4,7028
4.7028
-4.7028
5.6050
4.,1802
-2.8844
2.4562
-2.0639
-2.3367
-2.8557
2.8844
3.8708
-2.4562

5.6050
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67 1.94792 LED Supreme 4.0017
0.87534

10 1.75228 LED Supreme ~2.4620
0.77731
72 1.77444 LED Supreme -3.2293
0.81404
16 1.77444 LED Supreme -4 .0173
0.8633%
78 1.75228 LED Supreme 3.9185
¢.83214
g1 1.21640 LED 2250 -3.2652
0.86291
82 1.7450¢ LED Z2250 -5.4045
0.81405
84 1.86929 LED 2250 3.0542
0.79256
45 1.32091 LED Z250 2.5822
0.84931
86 1.87760 LED 4250 2.3282
0.83829
87 1.80331 LED 2250 3,229t
0.89294
83 1.87344 LED 2250 -4.0017
0.87534
9 1.88615 LED %250 -3.8%185
0.89214
91 1.89900 LED 2250 5.9026
0.88645
24 1.94792 LER 2250 -3.1036
0.76941
36 1.76693 LED 2250 ~-3.97%7
(}.85892
a7 1.87760 LED 2250 4.0173
0.86333
104 1.78951 LED TPH3 3.4826
0.23066
118 1.67879 LED TFH3 —-3.4824
0.230686

Influential Observations

45 observations gualify as influential by exceeding a DFFITS
statistic value of +/- 2. The results of the analysis may depend too
much upon these observations.



Analise de varidncia com co-variavel
The GLM Procedure

Class Level Infermation

Class Levels Values
aparelho 2 Haldgena LED
material 3 Supreme TPH3I Z250
solucao 4 Heptano Ac.Citrico Agua
Alcool
Number of Ohbservations Read 1290
Wumber of Cbservations Used 120

Analise de varidncia com co-varidvel
The GLM Procedure

Dependent Variable: tkhn depcis

S5oma de quadrados

Causa de variagdo DEF gquadrados médios
Valor F Pr > F

ra_antes 1 0.70508010 0.70508010
47.25 <.00qQ1

aparelho 1 0.22512731 0.22512731
6.348 0.1275

Residuco (A) 2 0.07059113 0.03529557
2.37 0.0998

material 2 0.42350760 0.2117538¢
9.64 0.0285

aparelhe*material 2 0.08169054 0.04084527
i.86 0.26886

Residuc (B} 4 0.087%0153 04.02127538
1.47 0.2173

solucao 3 1.18593664 0.38531221
26.49 <.0a01

aparelho®solucao 3 0.19761167 0.06587056
4.41 0.0061

material*solucac 6 0.13518558 0.02253093
1.51 0.1841

aparel*materi*soluca 6 0.13486172 0.022476495
1.51 0.1853

Residuo (C) 8% 1.32821509 0.01492377

Total cerrigido 119 4.57571892
R~Sguare Coeff Var REoot MSE tkhn_depois Mean
0.709725 2.800273 0.122163 4.212112
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Analise de varidncia com co-variavel

The GLM Procedure
Least Squares Means
Adjustment for Multiple Compariscns: Tukey-Kramer

Standard Errors and Probabilities Calculated Using the Type I MS for
rep*aparelh*material
as an Error Term

tkhn_depois LSMEAN
material LSMEAN Number
Supreme 4.20755856 1
TFH3 4,.12958a76 2
7250 4.2991918¢%9 3

Least Squares Means for effect material
Pr > {t| for HO: LSMean(i)=LSMean{j)

Dependent Variable: tkhn_depois

i/ 1 2 3
1 £.2190 0.1061
2 0.2190 0.0288
3 0.1061 0.0288
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i/3 1
8
1
.92998 <.0001
2 1.0000
L0000 <,.0001
3 0.2865
L1075 <.0001
4 0.1390
L3539 0.0012
5 1.0000
.9995 <.0001
6 0.9950
.oooo <.0001
7 0.9998
L0001
8 <. 0001
L0001

Analise de variidncia com co-variavel

aparelho

Haldgena
Halégena
Haldgena
Halégena
LER
LED
LED
LED

The GLM Procedure
Least Squares Means
Bdjustment for Multiple Comparisons: Tukey-Kramer

solucao

Heptano
Ac.citrico
Agua
Zlcool
Heptano
Ac.Citrico
Agua
Alcool

[ S N S S S

tkhn_depois

LSMEAN

.26151715
.2462R8251
.36622883
.14140469
.26422432
. 22694933
.24098542
-94930697

LSMEAN
Humber

O3 ] & s ta B

Least Sqguares Means for effect aparelho*solucac

Pr >

1.0000

0.1568

0.28893

0.99392

0.9983

1.0000

<. 0001

Dependent Variable: tkhn_depois

3
0.2865 0.
0.1568 0.

<
<0001
0.3130 0.
2.0739 c.
0.1075 a.
<. 0001 0.

4

1350

2889

L0001

1213

5884

3538

0012

I1tl for HO: LSMean{i)=LSMean(g}

5

1.0000

0.9989

0.3130

0.1213

4.9229

0.9995

<.0001

.9950

L9999

L0739

.5844

.9829%

.0000

L0001
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Analise de varidncia com co-varidvel

The GLM Procedure
Least Sguares Means

tkhn_depois Standard
material LSMEAN Error Pr >
It
Suprems 4.20755856 0.01973431
<.0001
TPH3 4.12958676 0.02245764
<, 0001
Z250 4.29919189 0.02058950
<,.0001
tkhr_depois
material LSMEAN 95% Confidence Limits
Supreme 4.207559 4.168228
4.246889
TPH3 4.129587 4.084964
4.174219
Z250 4.299192 4.258281
4.340103
tkhn_depois Standard
aparelho solucao LSMEAN Erroxr
Pr > |t]|
Haldégena Haptano 4,26151715 0.03156231
<. 0001
Halsgena Ac.Citrico 4,24628251 0.03202950
<, 0001
Halégena Agua 4.36622882 0.03171875
<. 0001
Halégena Alcool 4.14140469 0.031543%0
<. 0001
LED Heptano 4.26422432 0.03161800
<.Qo01
LED Ac.Citrico 4,22694933 0.03370425%
<.0001
LED Agua 4.24098542 0.03213635
<.0001
LED Alcool 3.94930697 0.03221758
<. 0001
tkhn_depois
aparelho seolucac LEMEAN 95% Confidence
Limits '
Halégena Heptano 4.261517 4.198804
4. 324231
Halégena Ac.Citrico 4.246283 4.182641
4.309924
Haldgena Agua 4,266229 4.303202
4.429255

UNICAMP / FOP)
BIBLIOTECA




4.204082

4,327049%

4.293%1%9

4,.304840

4.013323

Haldgena
LED
LED
LED

LED

Alcool
Heptano
Ac.Citrico
Egua

Alcool

.141405

.264224

L226594%

.240985%

.949307

L078728

.2014490

.159%80

L177131

. 885281
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Estatisticas Basicas

The MEANS Procedure

Analysis Variable

khn_depois KHN depois

Upper 95%

CL for Mean

T2.30333L7

64.6567750

80.7606047

M
Lower 95%
Material Obhs Mean Std Dev
CL for Mean
Supreme 40 68.7830000 11.0136361
E5.2606683
TPH3 40 61.3342500 10.3888799
58.0117250
2250 40 T6.2222500 14.1205356
71.6838453
M
35% Lower 25%
Aparelho S5olugdo Obs Mean 3td Dev
Mean CL for Mean
Haldgena Heptano 15 71.2033333 8.4727864
TH.OBS54061 66.51126068
Ac.Citrico 15 70.1666667 13.2230884
77.48%3689 62.8439644
Agua 15 80.8120000 16.5634422
89.9845285%5 71.6384715
Alcool 15 £3.55986667 9.5018103
08.8605938 58.3367335
LED Heptano 15 71.9713333 8.5329637
T76.6967311 67.2459355
Ec.Ccitrico 15 68.2153333 14.9757546
76.50862588 59,2220368
Aqua 15 71.0213333 8.7249993
75.8530769 66.1895898
Aleasl 15 53.2500000 8.0265737
57.6949684 48,8050316
UNICAMP [ FOP
BIBLIOTECA
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