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Resumo

O estudo avaliou a influéncia da relacédo particula de vidro e particula ceramica na
Dureza Knoop (DK), Resisténcia a Compressao Diametral (RCD) e Médulo Diametral
(MD) de compositos fotoativados por diferentes métodos. Uma mistura de BisGMA,
BisEMA, UDMA e TEGDMA foi preparada com o sistema fotoiniciador
canforoquinona/amima. Um total de 60wi% de particulas de carga silanizada foi
acrescentado. A partir dessa composicao, 4 tipos de compoésitos com diferencas na
relacdo entre particulas de carga foram preparados. Desse total de 60wi% de
particulas de carga a relacdo de BaAISi com 0,5um/SiO, com 0,04um foi
respectivamente em wt%: G1-100/0, G2-90/10, G3-80/20 e G4-70/30. Durante a
confecgdo das amostras, 3 métodos de fotoativagdo foram usados: C-Luz Continua,
SS-Soft-Start e PD-Pulse Delay. O LED FreelLight2 foi usado para a fotoativagao.
Amostras (n=10) com 2mm de didmetro foram feitas para o teste de DK. Para o teste
de RCD e MD, amostras (n=10) com 2mm de altura e 4mm de diametro foram feitas e
avaliadas em EMIC. ANOVA e teste de Tukey foram realizados. As médias de DK em
KHN revelaram que G4(27,4) e SS(27,6) produziram os maiores valores, enquanto
G1(24,7) e PD(25,6) os menores. Para RCD em MPa, G3(37,1) mostrou os maiores
valores e G1(29,2) os menores. Os métodos de fotoativagdo ndo causaram diferencgas.
Para MD em MPa, G1(395), C(386) e SS(365) mostraram os maiores valores e
G3(322) e PD(309) os menores. Pode concluir que quanto menor a relagao particula
de vidro e particula ceramica, maior € a DK e RCD, porém menor é o MD. O método
PD produziu os menores valores de DK, RCD e MD.

Palavra-chave: Particulas de cerdmica, métodos de fotoativacao e particulas de vidro.



Abstract

The study evaluated the relationship of glass and ceramic filler particles in the Knoop
hardness (KH), diametral tensile strength (DTS) and diametral modulus (DM) of
composites photo-activated by different methods. A blend of BisGMA, BisEMA, UDMA
and TEGDMA was prepared with the photo-initiator system camphorquinone/amine.
Was added 60wt% of silanized filler particles. From this composition, four kinds of
composites were produced. The composites produced were: G1 — 100wi% of
BaAISiO,; G2 — 90wt% of BaAISiO, and 10wt% of SiO,; G3 — 80wt% of BaAlSiO, and
20% of SiO,; G4 - 70wt% of BaAlSiO, and 30% of SiO,. Three photo-activation
methods were used for the polymerization: Continuous light — CL; Soft start — SS;
Pulse delay — PD. The LED freeLight 2 was used for photo-activation. Ten samples
with 2 mm in diameter were made for the KH test. For the DTS and DM test, samples
with 2 mm in heigth and 4 mm in diameter were made and evalueted in EMIC. ANOVA
and Tukey’s test were performed. KH values (KHN) shown that G4 (27.4) and SS
(27.6) obtained the highest values, while G1 (24.7) and PD (25.6) the lowest. For DTS
(MPa), G3 (37.1) showed the highest values and G1 (29.2) the lowest. The photo-
activation methods showed no differences. For DM (MPa), G1 (395), CL (386) and SS
(365) showed the highest values and G3 (322) and PD (309) the lowest. Can be
conclude, that the lower ratio of glass and ceramic filler particles showed the higher KH
and DTS values, but the lower DM. The photo-activation method PD produced the
lowest KH, DTS and DM values.

Word key: glass filler particles, ceramic filler particles and photo-activation method.
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INTRODUCAO

Muitas alteragbes na composicdo de compositos dentais ocorreram desde a
introdugdo do dimetacrilato BisGMA por Bowen em 1962 [1]. Essas mudangas se
deram tanto na matriz organica, como nas particulas inorganicas de tais compésitos.
Nos ultimos anos, as principais mudangas ocorreram principalmente nas particulas de

carga usadas.

A classificagdo dos compdsitos dentais mostra a evolugao ocorrida, pois essa
classificagdo tem como principal consideragao o tipo de particula de carga utilizada.
Hoje, os compdésitos dentais podem ser classificados como: Macro-particulados, micro-
particulados, hibridos, micro-hibridos e nano-particulados.

Muitos estudos relatam a influéncia que as particulas de carga possuem sobre
as propriedades de compdésitos odontolégicos, sendo que a quantidade incorporada
pode possuir relagdo com a resisténcia do material, mddulo de elasticidade,
resisténcia ao desgaste e contracdo de polimerizagdo, enquanto o tamanho das
particulas esta relacionado com a facilidade e manutencado do polimento [1-5]. Mas
apesar do grande numero de pesquisas realizadas sobre tal assunto, muitas dividas
ainda permanecem. Pesquisadores constantemente fazem combinagdes de diferentes
tipos de cargas ou até mesmo diferentes geometrias, tamanhos e quantidade de
cargas a ser usada, a fim de conseguir a melhor propriedade possivel da combinacéo,
matriz organica e particulas de carga [3-5, 7].

Ultimamente, o mercado é dominado por dois grupos principais de compdsitos.
Os micro-hibridos e os nano-particulados. Quase todos compésitos comercializados se
incluem nessas classificacdes, pois sdo materiais que alcangaram propriedades
mecanicas e estéticas desejaveis, podendo ser usados tanto em dentes posteriores

como anteriores [8].

Apenas uma empresa possui a tecnologia necessaria para a fabricacao de
compositos verdadeiramente nano-particulados, dessa forma, outras empresas fazem
uma combinagéo de particulas de vidro muitos pequenas (~ 0,5 um) com particulas
ceramicas (SiO; ~ 0,04 um), afim de conseguir boas propriedades mecéanicas aliadas a

um bom polimento.

Porém, a incorporagcédo de particulas ceramicas fica limitada a uma pequena
quantidade, devido ao seu tamanho muito pequeno e consequientemente, a sua

grande area superficial.
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Dessa forma, o estudo tem como objetivo, verificar a influéncia da relacdo

particula de vidro e particula cerdmica nas propriedades de compdésitos dentais.

PROPOSICAQ

O objetivo desse estudo foi avaliar a interferéncia causada por diferengas na
porcentagem de dois tipos de particulas de carga (BaAlSi ou SiO,) quando diferentes
métodos de fotoativagdo sao usados.

MATERIAIS E METODO

Materiais

Para a realizagdo da pesquisa foram utilizados quatro compésitos
experimentais com composigoes diferentes, onde a unica diferenga entre eles foi a
fase inorganica de cada compésito.

A composicao dos compdésitos experimentais testados foi:

a. Matriz:

¢ Bisfenol glicidil dimetacrilato (BisGMA, Aldrich) - (25% em massa);

e Bisfenol A dimetacrilato etoxilado (Bis-EMA, Aldrich) — (34,5% em massa);
e Uretano dimetacrilato (UDMA, Aldrich) — (34,5% em massa);

e Trietileno glicol dimetacrilato (TEGDMA, Aldrich) - (6% em massa).

b. Sistema Fotoiniciador:

O sistema fotoiniciador utilizado foi a combina¢do da Canforoquinona (Aldrich)
- CQ e uma Amina Terciaria - Dimetilaminametilmetacrilato (Aldrich). Os
reagentes foram wusados no percentual de 0,6/0,6% em massa,

respectivamente.



c. Carga:

Total de 60% em massa de particulas de carga silanizadas, sendo que
foram utilizados dois tipos: BaAlSi (Bario Aluminio Silicato) com 0,5 pm de

tamanho médio e SiO, (Silica Coloidal) com 0,04 pm de tamanho médio.

Existiu uma variagdo na porcentagem dentro da composicao do compésito entre os
dois tipos de carga. A tabelal mostra cada tipo de composito.

Tabela 1. Diferentes grupos testados com suas respectivas diferengcas de
quantidade de carga dentro do total de 60% em massa de particulas de carga.

Grupo Percentual em massa de | Percentual em massa de
BaAlSi SiO,

100/0 100% 0%

90/10 90% 10%

80/20 80% 20%

70/30 70% 30%

Quanto a fonte de luz, foi utilizada uma fonte de luz emitida por diodos (LED)
Freelight 2 (3M/ESPE, St Paul, MN 55144, EUA);




Método

Caracterizacdo das fonte de luz utilizada: Avaliacdo da irradiancia (mW/cm?) e

determinacao do espectro emitido pela fonte de luz

O didametro da ponta de saida da luz foi aferido com um paquimetro digital
(Mitutoyo, Japao). Assim, foi possivel determinar a area da ponta de saida de luz.

A poténcia (mW) da fonte de luz foi mensurada por um medidor de poténcia
Ophir 10A-V2-SH (Ophir Optronics, Har — Hotzvim, P.O.B. 45021, Jerusalém 91450,
Israel) acoplado a um microprocessador NOVA (Ophir Optronics, Har — Hotzvim,
P.O.B. 45021, Jerusalém 91450, Israel).

Com estes dados foi possivel determinar a irradiancia através do célculo:

Irradiancia (mW/cm?) = Poténcia (mW) / Area (cn?’)

A distribuicao do espectro emitido pela fonte de luz foi obtido com auxilio de um
espectrometro USB 2000 (Ocean Optics, Dunedin, FL, 34698, EUA), com um corretor

cossenoidal, conectado a um computador.

Confeccdo das amostras para andlise através do ensaio de dureza Knoop

Em uma matriz metalica, que possuia uma abertura circular central, o

composito foi inserido em incremento Unico. Os procedimentos de fotoativacdo foram
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realizados de acordo com cada método. Trés métodos de fotoativacdo foram utilizados
para a fotoativacdo dos compésitos. A descricdo desses métodos pode ser vista na
Tabela 2. A altura do orificio da matriz foi de 2mm e o didmetro 2mm. Todas as
amostras foram confeccionadas em ambiente com temperatura controlada em 25°C,
com variacao de 12 C. Para cada grupo testado, foram confeccionadas dez amostras
(n=10).

Tabela 2. Descrigdo dos métodos fotoativadores avaliados com os respectivos
tempos e irradiancias de fotoativagéo.

Método Protocolo

Luz continua
40s a 1000 mW/cm?

Soft-start ) )
10s a 150 mW/cm* + 38s a 1000 mW/cm

Pulse Del 5s a 150 mW/cm? seguidos de 3 minutos de
ulse Dela
y espera (sem exposicdo) e 39s a 1000 mW/cm?

Avaliacdo da eficiéncia de fotoativacdo

A avaliagdo da eficiéncia de fotoativacao foi realizada, indiretamente, através
do ensaio de dureza Knoop apés 24 horas de estocagem em estufa a 37°C e ambiente
seco e protegido de luz. Apés a armazenagem, as superficies tanto do topo como da
base do compdsito foram polidas com discos de carbeto de silicio granulagées 1200
numa politriz automatica APL-4 (Arotec Ind. Com., Cotia — SP, 06709-150, Brasil), com
irrigacao abundante, prevenindo o aquecimento destas. Apds o polimento as amostras
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foram submetidas ao ensaio de dureza Knoop. O ensaio foi realizado em um
durémetro (HMV-2000, Shimadzu, Tokyo 101, Japao), com aplicagdo de uma carga de
50 g durante 10 segundos. Os valores obtidos, em micrometros, foram transformados
em valores de dureza Knoop (KHN) através de um “software” do durbmetro. Para cada
amostra, foram realizadas dez endentag¢des (Cinco no topo e cinco na base): uma no

centro da amostra e mais quatro a Tmm da primeira.

Resisténcia a compressao diametral

Para o teste de resisténcia a compressao diametral, matrizes com 4mm de
diametro e 2mm de profundidade foram confeccionadas e carregadas em um Unico
incremento com os diferentes compésitos. Uma fita de poliéster foi colocada no topo e
no fundo da matriz metdlica e o compdsito foi pressionado manualmente usando duas
superficies planas. O material no molde foi fotoativado apenas de um dos lados
obedecendo aos tempos de fotoativagdo para a manutencédo da dose de energia entre
os diferentes métodos de fotoativagdo. Apds a fotoativacdo, o topo e a base do
material foram polidos com discos de carbeto de silicio de granulagées 600 e 1200 em
uma politriz automatica APL-4 (Arotec Ind. Com., Cotia — SP, 06709-150, Brasil), com
irrigacao abundante, prevenindo o aquecimento destas. As amostras foram
armazenadas durante 24h em estufa a 37°C e ambiente seco e protegido de luz. Apds
24h, as amostras (n=10) foram testadas usando uma maquina de ensaio universal
(DL500 — EMIC, Sao José dos Pinhais, PR, Brazil) a uma velocidade de 1Tmm/min.




Moddulo de elasticidade (Mddulo diametral)

Durante o teste de resisténcia a compressao diametral, um software presente
na maquina de ensaios universal (DL500 — EMIC, Sao José dos Pinhais, PR, Brazil)
calculou o moédulo de elasticidade das amostras. O modulo de elasticidade foi
calculado a partir da porcao elastica do grafico tensao/deformacao.

Analise estatistica

Os valores obtidos para todos os testes foram submetidos separadamente a
andlise de variancia dois fatores (método de fotoativagcdo e composicdo da parte
inorgénica dos compositos) e as médias comparadas pelo teste de Tukey (5% de
significancia).

RESULTADOS

A Tabela 3 mostra os valores de dureza Knoop (DK), Resisténcia a
compressao diametral (RCD) e Médulo diametral (MD).

Tabela 3. Médias e desvio padrao de dureza Knoop (DK) - KHN, Resisténcia a

compressao diametral (RCD) - MPa e Médulo diametral (MD) — MPa.

Carga Continua Soft-Start Pulse Delay
100/0 23,5(3,1) A 25,4 (3,6) A,b 25,1(3,0)A,a
DK 90/10 26,8 (3,0) AB ab 28,0 (2,4) A,ab 24,5(4,0)B,a
80/20 27,0 (3,6) AB,ab 27,7 (3,3) A,ab 25,4 (3,3) B,a
70/30 27,3 (1,6) A 29,2 (4,5) A,a 27,2 (1,8) A,a
100/0 31,8 (2,9) A 27,3 (5,5) A,b 28,4 (5,4) A,b
RCD 90/10 33,1 (4,3) AB a 37,6 (3,9) A,a 31,1 (5,9) B,b
80/20 37,1(5,6) A 36,3 (5,5) A,a 38,0(3,1)A,a
70/30 33,0 (5,3) A a 34,6 (6,0) A,a 39,9(3,7)A,a
100/0 420,4 (82,4) A,a 430,8 (87,0) A,a 333,3(73,1) B,a
MD 90/10 413,9 (61,1) A,a 381,5 (40,2) A,ab 312,8(58,0) B,a
80/20 381,5 (64,9) A,ab 309,0 (50,3) B,b 273,9(28,9)B,a
70/30 327,4 (108,0) A,b 337,2(27,2) Ab 317,0 (47,6) A,a

Letras mailsculas comparagédo na linha. Letras minlsculas comparacdo na coluna. Letras

diferentes entre si, diferem estatisticamente pelo teste de Tukey (5%)
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A fotoativacao continua e soft-start produziram os maiores valores de DK para
o composito 70/30 e os menores valores de DK para 100/0, enquanto 90/10 e 80/20
obtiveram resultados intermedidrios. Quando pulse delay foi usado para a
fotoativacéo, nenhuma diferenca de DK foi encontrada.

Os compositos 90/10 e 80/20 obtiveram os maiores valores de DK quando
fotoativados com soft-start e os menores valores de DK com pulse delay, enquanto a
fotoativagédo com a luz continua produziu valores intermediarios de DK. Os compdésitos
100/0 e 70/30 nao obtiveram nenhuma diferencga estatistica, quando utilizado qualquer
tipo de fotoativagéo.

Luz continua ndo provocou nenhuma diferenga estatistica de RCD entre os
diferentes compdésitos avaliados. Soft-start produziu menores valores de RCD para o
composito 100/0, enquanto que pulse delay produziu os menores valores de RCD para
0s compositos 100/0 e 90/10.

Os diferentes métodos de fotoativagao ndo provocaram diferengcas de RCD nos
compositos 100/0, 80/20 e 70/30. Porém, o compdésito 90/10 obteve maiores valores
de RCD quando soft-start foi usado ao invés de pulse delay e a luz continua produziu
valores intermediarios de RCD.

A luz continua produziu os maiores valores de MD para os compositos 100/0 e
90/10 e os menores valores para 70/30, enquanto 80/20 obteve resultados
intermediarios. Soft-start produziu os maiores valores de MD para o compésito 100/0 e
0s menores valores para 80/20 e 70/30, enquanto 90/30 obteve resultados
intermediarios. Pulse delay ndo produziu diferengcas nos valores de MD para os
compositos com diferentes relacdes de carga.

Os compdésitos 100/0 e 90/10 obtiveram os maiores valores de MD quando
fotoativados com luz continua e soft-start e os menores valores de MD com pulse
delay. Quando fotoativado com luz continua, o compdsito 80/20 obteve os maiores
valores de MD que quando fotoativado com soft-start e pulse delay. Nao existiu
diferengas para 70/30 quando qualquer método de fotoativagao foi usado.



DISCUSSAQ

O desenvolvimento, e conseqlientemente, a evolugdo dos compositos dentais
esta diretamente relacionado ao tipo e ao conteldo de particulas de carga. A
incorporacao de tais particulas pode diminuir a contragdo do material pela substituicao
de parte da matriz organica, assim como melhorar o comportamento desse material

frente a desafios mecéanicos [9-13].

Este estudo demonstrou que a diferenga na relacdo entre a quantidade em
massa de particulas de vidro e particulas ceramicas pode influenciar nos resultados de
dureza Knoop (DK), resisténcia a compressao diametral (RCD) e médulo diametral
(MD) de compésitos quando fotoativados por diferentes métodos de fotoativacao.

Alguns trabalhos relacionam valores de DK a resultados de grau de conversao
[14]. Dessa forma, verificou-se que os compésitos 90/10 e 80/20 produziram o0s
maiores valores de DK quando o método de fotoativagédo soft-start foi usado ao invés
do método pulse delay, que produziu os menores valores de DK. Provavelmente isso
ocorreu, pois 0 método pulse delay realiza uma ativagéo inicial de 5 s com uma baixa
irradiancia, seguido de um tempo de espera de 3 minutos. Durante esse tempo de
espera, mesmo que lentamente, a reacédo de polimerizacdo iniciada continua. Assim,
ao realizar-se a segunda etapa de fotoativacdo, a qual é a efetivamente responsavel
pela ativacao da reacao de polimerizacdo, o material ja se encontra pré-polimerizado,
e dessa forma, dificultando a passagem da luz. Essa maior dificuldade da passagem
da luz pode diminuir a quantidade de fétons disponiveis, diminuindo a geragdo de
radicais livres, e conseqlientemente, diminuir o grau de conversdo monomérica do

composito, que acaba por apresentar menores valores de DK [15-16].

A maior dificuldade de passagem da luz poderia influenciar nos resultados de
DK quando os diferentes compoésitos fossem comparados [15-16]. Pois como as
diferencas na relacao particulas de carga de vidro e cerdmicas foram padronizadas em
massa, diferentes valores, em volume, na quantidade de particulas de carga sao
encontrados, sempre existindo um maior volume de particulas de carga quando se
aumenta a quantidade de SiO; ou particula ceramica. Assim, uma maior dificuldade de
passagem da luz devido ao maior volume de carga nos compdsitos com maior
quantidade de particulas cerdmicas poderia ser esperado [12]. Assim como, a maior
quantidade de particulas ceramicas poderia causar um maior espalhamento da luz
responsavel pela ativacdo do compdsito, pois os diferentes tipos e tamanhos de
particulas presentes poderiam provocar uma maior diferenca nos indices de reflex@o e

refracdo da luz provocando maior espalhamento desta [12-13, 15], e
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consequentemente, produzindo menores valores de grau de conversao que poderiam
provocar menores valores de DK para os compdésitos com alto conteudo de SiO:, como
por exemplo o compdsito 70/30 desse estudo. Mas ao contrario disso, o compdésito
70/30 produziu maiores valores de DK que o compésito 100/0 quando luz continua e
soft-start foram usados para a fotoativacdo. Simplesmente, todo fendmeno explicado
anteriormente nao foi suficiente para provocar menores valores de DK. Pois se fosse
realizada uma analise de grau de conversao propriamente dita, talvez pudéssemos
encontrar valores menores no compdsito 70/30, por exemplo. Entretanto, como se
realizou o teste de DK, o compésito 70/30 demonstrou maiores resultados nesse caso,
pois muito provavelmente o diamante do edentador do microdurémetro encontrou uma
maior resisténcia a penetragcdo quando o compésito 70/30 foi avaliado. Pois como
esse compésito possui um maior volume de carga, uma maior resisténcia a

penetracédo do edentador do aparelho é esperada.

O teste de RCD mostrou que o método pulse delay produziu menores valores
de RDC no composito 90/10 quando usado para a ativacdo. Como anteriormente
mencionado, esse método de fotoativagdo alternativo utiliza uma exposi¢do de luz em
uma irradiancia baixa (150 mW/cm?) nos instantes iniciais de ativagdo com o objetivo
de diminuir o numero de radicais livres formados nesses instantes iniciais, e assim
diminuir o nimero de centros poliméricos em formacao. Isso poderia aumentar a
capacidade da regido ainda no estado monomérico de escoar, liberando a tenséo de
contragdo de polimerizagdo desses centros poliméricos formados e diminuir a tenséo
de contracao final do polimero formado [15-16]. Esse fenbmeno poderia ocasionar
uma maior preservacdo da interface dente/restauracdo de restauracbes dentais e
aumentar a longevidade das restauracdes [15]. Mas como visto nesse estudo, tal
método pode prejudicar as propriedades mecanicas dos compoésitos em determinadas
situacdes. Pois essa ativacdo inicial em baixa irradidncia inicia o processo de
polimerizagcdo, o que pode dificultar a passagem da luz na etapa de ativagdo em alta
irradiancia. Assim como, a produgao de uma reacgao de polimerizacao mais lenta pode

produzir um polimero mais linear e diminuir suas propriedades mecanicas [15].

O compésito 100/0 obteve menores valores de RCD quando fotoativado com
os métodos soft-start e pulse delay que também produziu menores valores de RCD
para o compodsito 90/10. A maior quantidade de SiO, pode melhorar o
“‘empacotamento” entre as particulas de carga distribuindo de maneira mais
homogénea a tensédo provocada pelo teste de RCD [12]. Assim, maiores valores de
RCD sao esperados para os compositos com a maior quantidade de particulas

ceramicas, o que foi confirmado com esses resultados.
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Assim como mencionado anteriormente, o uso de protocolos de fotoativagao
como soft-start e pulse delay pode produzir polimeros mais lineares que quando uma
fotoativagdo com luz em alta irradiancia, como a luz continua, € usada [15]. Isso pode
ocorrer devido a menor velocidade de reacdo produzida por esses métodos
alternativos. Essa maior linearidade diminui a rigidez do material formado, diminuindo
seu médulo de elasticidade. Os resultados desse estudo mostram que quando soft-
start e pulse delay foram usados, menores valores de MD foram obtidos para o
compésito 80/20 e pulse delay ainda produziu menores valores de MD para os
compésitos 100/0 e 90/10.

Ao contrario dos resultados de RCD, os compésitos com menor quantidade de
particulas ceramicas, 100/0 e 90/10 quando fotoativados por luz continua e 100/0
quando fotoativado por soft-start, mostraram os maiores valores de MD.
Provavelmente a pouca ou nenhuma presenca de SiO, nesses compdsitos fez com
que aumentasse a rigidez, e dessa forma, os valores de MD para esses grupos. A
pouca presenga ou até a auséncia de particulas ceramicas para esses grupos, pode
ter diminuido o efeito de “empacotamento” das particulas de carga, o que aumentou a
geragao de tensao dentro do compdésito durante o teste no periodo em que uma carga
foi exercida. Assim aumentando a rigidez, e consequentemente, a friabilidade desses
compositos.

CONCLUSAQ
Dentro das limitacées desse estudo podemos concluir que:

A diminuigédo da relacdo particula de vidro e particula ceramica pode aumentar
os valores de DK e RCD, mas diminuir os valores de MD.

O método de fotoativacao alternativo pulse delay pode diminuir os valores de
DK, RCD e MD, enquanto o método soft-start pode diminuir os valores de MD.
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