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RESUMO

O objetivo do presente estudo foi avaliar os efeitos da intensidade de fotoativacao
com LED de alta poténcia nas propriedades de resinas compostas bulk fill e
convencionais. Foram selecionadas quatro resinas compostas: 2 bulk fill (Filltek
Bulkfill e Tetric N-Ceram), e 2 convencionais (Z350xt e a Palfigue LX5). Dois
protocolos de fotoativacdo foram determinados, utilizando o aparelho VALO LED
Cordless, a intensidade Standard (1000m/cm?2) por dez segundos e a intensidade
Xtra (3200 mW/cm?2) por trés segundos. Foi padronizado para o grupo de resinas
bulk fill a espessura de 4mm e 2mm para o grupo de resinas nanoparticuladas. As
propriedades avaliadas foram sorcdo e solubilidade em agua, microdureza Vickers,
citotoxicidade, grau de conversdo, contracdo de polimerizacdo e alteracao térmica.
Os resultados do grau de conversdo, microdureza Vickers e citotoxicidade
apontaram de forma geral que a fotoativagdo mais intensa ndo obteve diferenca
sobre 0 modo Standard, enquanto que a sorcao e solubilidade em agua, a contracdo
de polimerizacéo e a alteracao térmica apresentaram diferencas estatisticas.

Palavras-Chave: Resina Composta, Fotoativacdo, Grau de Conversédo, Contracdo
de Polimerizagéo, Citotoxicidade.



BRANDAO FS. Effect of different photopolymerization intensities on the
properties of bulk fill and nanoparticulate composites. [Dissertacdo - Mestrado
em Odontologia - Area de concentracdo em Dentistica Restauradora]. Ponta Grossa:
Universidade Estadual de Ponta Grossa; 2018.

ABSTRACT

The objective of the present study was to evaluate the effects of high power LED light
activation on the properties of bulk fill and nanoparticulate composites. Four
composite resins were selected: 2 bulk fill (Filltek Bulkfill and Tetric N-Ceram), and 2
conventional fillers (Z350xt and Palfique LX5). Two photoactivation protocols were
determined using the VALO LED Cordless device, the standard intensity (1000m /
cm?) for ten seconds and the Xtra intensity (3200 mW / cm?) for three seconds. It was
standardized for the group of resins bulk fill the thickness of 4mm and 2mm for the
group of nanoparticulate resins. The evaluated properties were sorption and solubility
in water, Vickers microhardness, cytotoxicity, degree of conversion, shrinkage of
polymerization and thermal alteration. The results of the conversion degree, Vickers
microhardness and cytotoxicity showed that the most intense photoactivation did not
differ in the standard mode, whereas water sorption and solubility, polymerization
contraction and thermal alteration presented statistical differences.

Keywords: Composite resin, Light-curing, Degree of Conversion. Polymerization
Shrinkage, Citotoxicity.
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1 INTRODUCAO

A introducdo dos mondmeros de BISGMA na odontologia em 1965 (Bowen?,
1965) iniciou uma intensa evolucao das resinas compostas odontolégicas até os dias de
hoje, tornando este material amplamente o mais utilizado pelos dentistas em todo o
mundo. O importante fato ocorrido na éarea restauradora foi o desenvolvimento de
resinas com polimerizacdo obtida por meio da luz visivel (Dart?, 1976); o que
desencadeou uma série de investigacfes relacionadas a composi¢cdo das resinas e
permitiu o desenvolvimento de aparelhos de fotoativacdo com diferentes intensidades
de luz e espectros de comprimentos de onda.

Na dentistica restauradora existe uma ampla busca pela simplificacdo dos
procedimentos, impulsionando a evolucdo das resinas compostas para a insercéo de
incrementos unitarios e dos aparelhos de fotoativacdo com maior poténcia, visando
diminuir o tempo necesséario de fotoativacdo (Ferracane®, 2000). Os aparelhos de
fotoativacdo atualmente evoluiram e estdo sendo chamados de aparelhos de terceira
geracao; estes emitem uma luz de LED em altas intensidades além de uma segunda
frequéncia, geralmente com alcance de espectro violeta (Rueggeberg*, 2005).
Inicialmente as lampadas de LED foram criadas com poténcia de 200 a 300mW/cm?2,
com o passar do tempo os aparelhos foram evoluindo e suas poténcias aumentando.
Atualmente, os aparelhos de terceira geracdo possuem poténcia de até 3200mwW/cmz.

A criacdo dos aparelhos de fotoativacdo de alta poténcia é baseada na teoria de
gue a energia total de radiacdo, ou exposicdo a radiacdo, € o principal fator
determinante no grau de conversdo e nas propriedades fisicas das resinas compostas
(Leprince®, 2011). A exposicdo a radiacdo é produto da densidade de radiacdo pelo
tempo de exposicdo. A teoria de que as propriedades das resinas compostas vao obter
0s mesmos resultados quando expostas a diferentes densidades de radiagdo, porém
com uma mesma exposi¢cdo a radiacdo € chamada de “lei de reciprocidade”. Alguns
trabalhos ajudam a confirmar esta teoria (Emami, Soderholm e Berglund® 2003,
Halvorson, erickson e Davidson’, 2002, Price®, 2004), porém outros trabalhos
demonstram que a densidade de radiacdo e o tempo de exposicdo sdo fatores
importantes para as propriedades das resinas compostas fotoativadas (Asmussen®,

2005, Musanje'?, 2003, Dewaele!!, 2009).
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Apesar da busca por procedimentos mais simplificados e rapidos, existe também
a busca cada vez mais por procedimentos de alta longevidade, portanto, € necessario
um equilibrio entre a técnica operatoria e a técnica de fotoativacdo do material. Os
principais motivos de perdas das restauracdes sdo: caries secundarias (Opdam??, 2007)
e fraturas devido a degradacdo por fadiga mecanica (Lohbauer'3, 2013). As caries
secundérias podem acontecer devido a contracdo de fotopolimerizacdo e formacao de
fendas entre a resina composta e o substrato dentario, enquanto que as deformacdes
mecanicas estdo diretamente relacionadas com a sorcdo em agua e microdureza das
resinas compostas utilizadas. Outra caracteristica importante para escolha do material
na hora do procedimento restaurador € o potencial de citotoxicidade da resina
composta, esta pode ser responsavel por sensibilidades pos-operatérias e até pulpites
irreversiveis mediatas ou em longo prazo (Geursten'4, 2000).

Os trabalhos, em sua maioria, testam a lei de reciprocidade realizando o teste de
grau de conversdo das resinas compostas (Leprince®, 2011), isto por avaliarem
diretamente a quantidade de mondmeros convertidos em polimeros, e assim a
gualidade da fotopolimerizacdo. Por se tratarem de propriedades importantes para a
longevidade da resina composta, a sorcdo e solubilidade em agua, a microdureza e a
contracdo de polimerizacdo também podem servir de parametros para avaliar uma
técnica de fotoativacdo. Por existirem poucos estudos sobre a citotoxicidade das
resinas compostas bulk fill (Toh'%,2015) e considerando a importancia desta
propriedade biol6gica sobre o sucesso da restauracao, tratamos como outro parametro

para avaliar a a fotoativagcao e a utilizacdo destas resinas.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 RESINAS BULK FILL

Todos os anos sao realizadas mais de 260 milhGes de restauragdes diretas ao
redor do mundo, (Heintze, Roussun®, 2012) sendo a resina composta o material
amplamente mais utilizado para estas ocasides. Apesar da superioridade deste material
sobre outros, ainda existem limitacdes, por isso as pesquisas sao voltadas para a
longevidade destas restauracdes, principalmente de classe | e Il (Hlckel, Manhart’,
2001, Demarco et al.'8, 2012).

A necessidade deste material em realizar técnicas de pequenos incrementos
aumenta o tempo de trabalho e a sensibilidade da técnica, buscando solucionar estes
problemas foi criada a resina composta bulk fill, que ndo necessita da técnica
incremental (Zorzin et al.?, 2015). O principal motivo de estas restaura¢des diminuirem
o tempo de trabalho e ndo necessitar da técnica incremental é a possibilidade de utilizar
incrementos de 4 a 5mm (Zorzin et al., 2015%°, Goracci et al.?%, 2015)

Esta nova resina estd sendo utilizada para restauracdes principalmente de
classe | e classe Il e diminui em média 20% do tempo de trabalho para restauracdes
deste tipo (Vianna-de-pinho et al.?!, 2017). Algumas pesquisas clinicas ja realizaram
acompanhamento de restauracdes realizadas com este material e afirmam que as
resinas bulk fill sdo boas substitutas para o amalgama ou as resinas compostas
tradicionais, ap6és acompanhamento de 1 ano (BAYRAKTAR et al.??, 2016), 3 anos
(Karaman et al.?3, 2016) e ap6s 5 anos (Van djiken, Pallesen?*, 2016).

O fato de esta resina composta bulk fill possibilitar incrementos maiores esta
atrelado a sua maior translucidez (Bucuta, Ilie®®, 2014), porém este ndo é um fator
Unico, sua explicacdo estd atrelada a outros resultados da sua composicdo como a
reducdo do contetdo dos agentes de ligacdo e aumento da quantidade das particulas
do agente de ligacéo (llie et al.?5, 2013), a empresa ainda afirma que o material possui
um aumento no numero de fotoiniciadores.

A maior desvantagem das resinas compostas é a sua contragdo de
polimerizacdo (Demarco et al.'8, 2012), quando foi lancada no mercado, os fabricantes

afirmavam que a resina composta bulk fill possuia menor contracao de polimerizacdo do
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gue as resinas tradicionais, porém um trabalho que comparou a contracdo entre estes
dois materiais afirmou que nao existem diferengcas entre os resultados de ambas
(Garcia et al.?’, 2014).

Quando se trata das resinas compostas tradicionais, altos valores de contracéo
de polimerizacdo causam stress de polimerizacdo, porém quando foram avaliadas as
resinas bulk fill, observou-se que estas causam um menor stress de polimerizagao (El-
damanhoury, Platt?®, 2014). Este fato sugere que quando este novo material contrai ndo
é necessariamente em detrimento da integridade marginal (Chesterman et al.?°, 2017),
uma explicacdo € o fato dos fabricantes alterarem a composi¢cdo deste material,
incluindo aliviadores de stress de polimerizacdo para diminuir o modulo de elasticidade
(Isufi et al.%°, 2016).

Os resultados de contracdo de polimerizacdo também interferem e podem formar
gaps entre os tecidos dentarios e o material, a comparacao dos resultados de formacédo
de GAP entre os dois tipos de resina composta sdo inconclusivos, enquanto uma
pesquisa com algumas bulk fills ndo obtiveram diferencas estatistica para as resinas
tradicionais (Furness et al.3!, 2014), uma outra pesquisa apontou que as resinas bulk fill
geram um maior gap interno (Orlowski®?, 2015). Outro resultado inconclusivo é quanto a
diferenca de formacg&o de gap interno entre diferentes bulk fills, tendo resultados
afirmando que quanto maior a viscosidade deste tipo de resina, maior € a formacéo de
gap (AGARWAL et al.33, 2015), enquanto um outro trabalho aponta que as resinas bulk
fill de baixa viscosidade apresentam resultados maiores de contracdo de polimerizacao
e formacéao de gaps (Benetti et al.34, 2015).

As propriedades fisicas das resinas bulk fill diferem bastante entre as de baixa
viscosidade e as de alta viscosidade, enquanto as resinas de baixa viscosidade
apresentam valores inferiores de microdureza de superficie comparadas as resinas
tradicionais (Bucuta, llie, 201425, Kelic et al.>, 2016), as resinas compostas bulk fill de
alta viscosidade apresentam valores que podem ser superiores para esta propriedade
(Bucuta, llie, 20142%), ou ndo haver diferenca quando comparada a uma resina
microhibrida (Silame et al.®8, 2017).

Um estudo comparou o brilho de superficie e a estabilidade da cor das resinas

bulk fill de alta viscosidade e resinas convencionais antes e a escovacao simulada
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apontou que nao existe diferenca em nenhuma destas propriedades, antes ou apdés a
escovacdo, registrando valores de alteracdo de cor aceitavel para todas as resinas

testadas dentro dos limites aceitaveis (Lai et al.3’, 2017).

2.2 LEI DE RECIPROCIDADE

A lei da reciprocidade foi proposta pela primeira vez em 1923, afirmando que
para os processos de transformacgédo de matéria por meio da luz, o importante € a dose
de luz imposta, sendo esta a intensidade da luz e o tempo de exposicdo do material a
ela (Bunsen, Roscoe®, 1923). Estas implicacdes foram utilizadas em diversas areas,
para varios materiais que geravam respostas através da luz (Martin et al., 2003).

Na odontologia existem muitos materiais que sofrem polimerizagdo com
influéncia da luz, para tal sdo utilizados diversos tipos de fontes de luz, como as
lampadas halégenas e as de LED, em diversas intensidades e protocolos de
polimerizagcdo (Rueggeberg®®, 2011). Estas luzes estdo evoluindo e potencializando sua
densidade de luz, o que no inicio eram 200 miliwatts de intensidade, hoje tém
fotopolimerizador de LED com 3200 miliwatts. A partir desta evolugdo, € comum o0s
protocolos clinicos utilizarem a lei da reciprocidade partindo de resultados obtidos em
menores intensidades de energia com um maior tempo de duracdo (Wydra et al.“,
2014).

Considerando estes protocolos utilizados pelos clinicos, diversas pesquisas
foram avaliando as resinas compostas e a sua relagdo com a lei de reciprocidade,
obtendo em diversas vezes resultados controversos, dependendo das propriedades e
do material avaliado.

Um trabalho realizado por Emami, Soderholm e Berglund® (2003) avaliou
diversas propriedades fisicas de resinas compostas fotopolimerizadas em intensidades
de 200 e 800 mW/cm? totalizando uma mesma densidade de energia e resultou que o
modulo de elasticidade, a contracdo de polimerizagcdo e o grau de conversdo das
resinas ndo eram afetadas pela intensidade da luz incidida. Em contrapartida, este
mesmo trabalho observou que a tensdo de contracdo e a liberacdo de calor pela

polimerizagcdo eram menores quando utilizados menores intensidades de luz.
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Halvorson, Erickson e Davidson’ (2002) avaliaram o grau de conversdo de quatro
diferentes resinas compostas variando a intensidade de luz e o tempo de incidéncia,
mantendo uma mesma densidade final de exposicdo, os resultados indicaram que apos
determinar a densidade final necesséaria de exposicdo para cada resina composta é
teoricamente possivel fazer conversfes desta relacdo de tempo e intensidade.

Também avaliando o grau de conversdo, porém com diferentes resinas alterando
fotoiniciadores e materiais de preenchimento, Leprince et al.*! (2011) obteve resultados
diversos e afirmou que a lei da reciprocidade € material dependente, portanto depende
do seu fotoiniciador ou das suas moléculas organicas para ser valida. Resultado que foi
corroborado por Hadis et al.*? (2011) quando afirmou que o grau de converséo e a lei
da reciprocidade sdo dependentes de uma série de fatores, dentre eles estdo a matéria
organica das resinas compostas e a sua viscosidade.

Quando foi avaliado o stress de polimerizacdo e o grau de conversdo de um
modelo de resina composta criada apenas com bisGMA e TEGDMA, Wydra et al.*®°
(2014) concluiram que este modelo ndo segue a lei da reciprocidade, porque quando
aumenta a intensidade da luz também é necessario aumentar a densidade de
exposicdo para se obter resultados a mesma conversdo, e a contracdo nado é
dependente da densidade, mas sim da intensidade e da taxa de conversao.

Com a evolucédo dos materiais e a insercdo das resinas bulk fill no mercado, esta
teoria também foi testada para tais resinas, avaliando o grau de conversao, o modulo
de elasticidade e a microdureza em diferentes intensidades e densidades de energia,
lie e Stark*® (2014) concluiram que seus resultados sdo materiais dependentes,
observando que quanto maior o peso molecular dos monémeros menos sensiveis eles

foram as condicfes de polimerizacao.

2.3 CONSIDERACOES

O conjunto do material estudado e exposto nesta revisao de literatura tem como
objetivo embasar e justificar o presente trabalho proposto, considerando que a juncéo
dos temas aborda uma lacuna da literatura que ainda né&o foi respondida, pois, apesar

da existéncia de estudos que tratem sobre o tema, ainda ndo existem evidéncias
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suficientes que comprovem as limitacbes das resinas bulk fill, sobretudo quando
associada com o tempo e a intensidade da luz necessaria para tal utilizacao.

E importante observar que os resultados encontrados justificam suas
analises sobre a influéncia direta do material que estd sendo testado, portanto,
considerando a evolucdo e o surgimento frequente de tecnologias que alteram a
composicdo cada vez em um periodo menor de tempo, se faz necessario constantes
pesquisas sobre esta relacdo de intensidade e densidade de energia para melhor

aproveitamento das propriedades de cada resina composta e sua aplicabilidade clinica.
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3 PROPOSICAO

3.1 PROPOSICAO GERAL

Avaliar os efeitos da intensidade de fotoativagdo com LED de alta poténcia nas

propriedades de resinas compostas bulk fill e convencionais.
3.2 PROPOSICOES ESPECIFICAS

Comparar o grau de conversdo de resinas compostas bulk fill e convencionais

fotoativadas em diferentes intensidades.

Relacionar a citotoxicidade de resinas compostas bulk fill e convencionais em

diferentes intensidades.

Avaliar a sorcdo e solubilidade em agua de resinas compostas bulk fill e
convencionais fotoativadas em diferentes intensidades.

Relacionar a microdureza de superficie de resinas compostas bulk fill e

convencionais fotoativadas em diferentes intensidades.

Comparar a contracdo de polimerizagdo de resinas compostas bulk fill e

convencionais fotoativadas em diferentes intensidades.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 SELECAO DE MATERIAIS

Para este estudo, foram utilizadas quatro resinas compostas diferentes (Figura
1), duas resinas bulk fill de alta viscosidade: (Filltek Bulk Fill (FBF) e Tetric N-Ceram
Bulkfill (TNC)) e duas resinas convencionais (Filltek Z350XT (ZXT) e Palfique LX5
(PLX)), as especificacdes de cada uma delas se encontram no Quadro 1.

Figura 1. Resinas compostas utilizadas. De cima para baixo: Filltek
Z350xt, Filltek Bulkfill, Tetric N-Ceram Bulk Fill, Palfique LX5.
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FONTE: O autor.



Quadro 1: Descricdo dos materiais restauradores.
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Materiais Abreviacdo | Fabricante Composicao Cor
Filtek Z350 XT Bis-GMA, UDMA, TEGDMA,
universal ZXT SM/ESPE (St Paul, PEGDMA, Bis-EMA, silica, A2
. MN, EUA) . L

restorative zirconia/silica.

Tokuyama, Dental . . . .
Palfique LX5 PLX Corporation Silica/zirconia, Bis-GMA, A2

P . dimetacrilato de etileno glicol

(Téquio, Japao)
Tetric Ivoclar-Vivadent (AG, | Bis-GMA, UDMA, vidro de
N-Ceram TNC Schaan Liechtenstein, | bario, fluoreto de itérbio, 6xidos | IVA
BulkFill Suica) e pré-polimeros.

Bis-GMA, Bis-EMA, UDMA,

Filtek BulkEil FBE 3M/ESPE (St Paul, TEGDMA, resina de procrilato, AD

MN, EUA)

zirconia/silica, trifluoreto de
itérbio.

FONTE: O autor.

Para a fotopolimerizagao foi utilizado o aparelho VALO Cordless LED curing Light

(Ultradent Products Inc., South Jordan, USA), como ilustrado na Figura 2, em dois

diferentes protocolos de fotopolimerizacdo, a intensidade de luz e o tempo de

fotopolimerizacéo para cada protocolo esta especificado na Tabela 1.

Figura 2: Aparelho VALO Cordless curing Light (Ultradent Products
Inc., South Jordan, USA).

FONTE: O autor.
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As resinas compostas do tipo bulk fill foram confeccionadas na espessura de 4
mm, engquanto que as resinas convencionais foram confeccionadas na espessura de

2mm conforme indicam os fabricantes.

Tabela 1: Descricao dos protocolos de fotoativacao.

Protocolo de Intensidade de fotoativagdo Tempo de fotopolimerizacao
fotoativacao (mW/cms3) (s)

1 1000 10

2 3200 3

FONTE: O autor.

Os grupos experimentais formados estdo descritos no Quadro 2 e contam com a
distribuicdo das quatro resinas compostas apresentadas fotopolimerizadas nos dois

diferentes protocolos, totalizando oito grupos.

Quadro 2: Descricdo dos grupos experimentais.

Grupo: Resina Composta Intensidade de Espessura (mm)
fotopolimerizacdo (mW/cm3)
Z350 10 Filltek Z350XT 1000 2
Z350 3 Filltek Z350XT 3200 2
PLX 10 Palfique LX5 1000 2
PLX 3 Palfique LX5 3200 2
FBF 10 Filltek BulkFill 1000 4
FBF 3 Filltek BulkFill 3200 4
TEC 10 | Tetric N-Ceram Bulk 1000 4
Fill
TEC 3 | Tetric N-Ceram Bulk 3200 4
Fill

FONTE: O autor.

4.2 PREPARO DAS AMOSTRAS

Foram confeccionados cinco espécimes para cada grupo (n=40). Para a
padronizacdo dos espécimes foram utilizados moldes pré-fabricados de aluminio todos
com 5 mm de didmetro e espessuras de 2 ou 4 mm (Figura 3), dependendo da

especificacdo de cada grupo.
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Figura 3: Moldes de aluminio pré-fabricados, contendo 5mm de
didmetro no interior e 2mm ou 4 mm de espessura.

FONTE: O autor.

Os moldes foram posicionados sobre uma placa de vidro e as resinas foram
levadas ao interior deles, utilizando uma espatula para resina composta em incremento
Unico (Figura 4) para remocdo dos excessos. A distancia de polimerizacdo foi
padronizada pressionando uma laminula de vidro sobre o molde metalico. A ponta do
fotopolimerizador foi encostada no vidro durante a fotopolimerizacdo sempre na mesma

distancia da resina composta.



28

Figura 4: Processo de modelagem das resinas, utilizando placa de
vidro e espatula para resina composta

FONTE: O autor.

Em seguida os espécimes de resina foram retirados dos moldes e colocados no
interior de eppendorfs, de 1,5mL, identificados com etiquetas respectivas a cada grupo.
Os 40 eppendorfs foram posicionados em uma embalagem organizadora opaca, para
ndo haver mais exposicdo a luz, e mantidos na estufa a uma temperatura de 23°C

durante 24 horas.

4.3 SORCAO E SOLUBILIDADE EM AGUA

Apods 24h de armazenamento cada espécime de resina composta foi retirado do
eppendorf e pesado em uma balanca analitica de precisdo AW220 (SHIMADZU, Sao
Paulo, SP, Brasil) para entdo serem colocados de volta em seus eppendorfs agora
preenchidos com fragmentos de silica e levados a uma estufa seca na temperatura de
37+1°C durante 48h, com a intencdo de fazer o primeiro ciclo de disseccdo dos
espécimes. ApOs este periodo eles foram novamente pesados. Este primeiro ciclo foi
repetido até que a diferenca de todos os espécimes entre duas pesagens fosse menor
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gue 0,1 miligramas, garantindo total secagem dos espécimes. ApéOs esta Ultima

pesagem foi determinada a Massa 1 (M1) de cada espécime.

Apos total remocédo da agua dos espécimes foram realizadas com o auxilio de
um paquimetro digital ABS Absolute 6 Pol (Mitutoyo, Suzano, SP, Brasil) seis medidas
em cada espécime, dentre as quais quatro foram para encontrar uma altura média e
duas para encontrar o diametro médio. Foi determinado duas linhas perpendiculares
imaginarias sobre os espécimes e feitos quatro medidas de espessura ha uma distancia

igual do centro.

A partir das duas linhas imaginarias, também foi realizada as duas medidas de
espessura. Para determinar o volume final do espécime, foram utilizadas as médias

aritméticas do volume e da espessura e colocado na equagdo: V = n€@€*h. Aonde V

volume; m = constante; r = % da espessura; h = altura. A Figura 5 contém a

representacado de onde foram feitas as medidas.

Figura 5: Representacdo do corpo de prova. As linhas pretas
representam onde foram realizadas as medidas de espessura. A
vermelha representa as duas medidas de diametro realizadas.

[

>
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-

FONTE: O autor.

Com M1 definida, foi retirada toda a silica de dentro dos eppendorfs e adicionado
1mL de agua destilada em cada, os espécimes foram recolocados cada um no seu
respectivo eppendorf e novamente a caixa opaca foi fechada para evitar a entrada de
luz. A caixa foi levada desta vez a uma estufa com a temperatura de 23°t1 e mantida

por 60 dias. ApOs este periodo, foi retirado a caixa e os espécimes de dentro de cada
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eppendorf e novamente feito uma pesagem, visando encontrar Massa 2 (M2). Como o0s
espécimes estavam em agua, antes de realizar a pesagem foi feita uma secagem

pressionando levemente os espécimes contra um papel absorvente.

Para finalizar o teste, foi realizado novamente todo o ciclo de disseccao
igualmente realizado para determinagéo de M1 e entdo foi determinado a Massa 3 (M3)
dos espécimes. Para a determinacdo dos resultados de sor¢do e solubilidade em agua
dos espécimes, foram utilizadas duas equacdes.

Sorcdo em agua: M2-M1 (mg) / Volume (mm3)

Solubilidade em agua: M3-M1 (mg) / Volume (mm3)

4.4 MICRODUREZA

Para realizar o teste de microdureza de Vickers utilizou-se um microdurémetro
HVM2000 (SHIMADZU, Sao Paulo, SP, Brasil). Sobre uma placa de vidro foram
posicionados os cinco corpos de prova de um grupo, inicialmente com as superficies
fotoativadas voltadas para cima, cujas superficies foram chamadas de topo do
espécime. Cada corpo de prova foi fixado na placa com a utilizacdo de cera utilidade
em todo seu redor, com o cuidado de ndo acumular cera entre o0 espécime e a placa. A
placa de vidro foi posicionada sobre a base do aparelho na superficie de andlise

paralelamente ao plano horizontal.

O penetrador de Vickers foi ajustado com 100 gramas de carga pelo tempo de 15
segundos para cada penetracdo. Foram realizadas trés indentacdes sobre a superficie
topo de cada um dos cinco corpos de prova (n=15). Apés a realizacédo das indentacdes
na superficie topo, os corpos de prova foram reposicionados sobre a placa de vidro com
a superficie oposta para cima, esta superficie foi chamada de base do espécime. A
placa foi reposicionada sobre a base do microdurdmetro e as indentagdes foram
novamente realizadas seguindo os mesmos critérios. Este mesmo processo foi repetido

para todos os grupos.
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Com os resultados, foram realizadas comparacdes entre a microdureza Vickers

da superficie topo e base de cada resina seguindo os protocolos de fotoativacao 1 e 2.

4.5 CITOTOXICIDADE

4.5.1 Preparo das Amostras

Apds 24 horas na estufa, os corpos de prova passaram por um processo de
desinfeccdo por meio de friccdo de cotonetes com alcool sobre sua superficie e, apos
este processo, foram colocados individualmente em eppendorfs contendo o meio de
cultura celular suplementado com 10% de soro fetal bovino (SFB), mantidos em estufa
a 37°C durante 24 horas (Figura 6). Para criar um grupo controle, também foi levado a
estufa eppendorfs com o meio de cultura celular e SFB sem a presenca de corpos de
prova. Posteriormente, para eluicdo de compostos, foram retirados os corpos de prova
do meio e distribuidos o meio de cultura em trés diferentes concentragfes: amostra
pura, diluicdo de 1:2 e diluicdo de 1:10, cujas diluicbes foram realizadas utilizando o

mesmo meio de cultura que gerou o grupo controle.
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Figura 6: Eppendorfs contendo o meio de cultura e os
corpos de resina composta foram identificados e
armazenados em estufa por 24 horas

FONTE: O autor.

Células de fibroblastos L-929 de camundongos foram semeadas na densidade
de 1,0x10* células/mL nos 96 pocos de cada placa, que por sua vez, foram submetidas
a estufa na temperatura de 37°C e mantidas por 24 horas. ApGs este periodo, distribuiu-
se 100uL de meio contendo os componentes eluidos das resinas compostas sobre cada
poco, além de duas colunas de grupo controle que foram produzidas em cada placa. As

placas voltaram para a estufa (37°C).
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4 5.2 Viabilidade Celular - MTT

A solucdo de MTT foi preparada com 10% de MTT, concentracdo de 5mg/mL, e
90% de meio de cultura. Apdés 48 horas de incubacédo, as placas foram retiradas da
estufa e 0 meio de cultura foi removido dos pogos. Adicionou-se 100uL da solugao
preparada de MTT em cada poco e a placa foi mantida em incubadora (37°C) durante 2
horas. Em seguida, as solucdes foram substituidas por 200uL de DMSO, apos 10
minutos todos estes pocgos foram homogeneizados e 100uL deste meio foram
transferidos para uma placa nova, cuja leitura foi realizada em espectofotdmetro (Leitor
de Elisa Biotek EL 800, Biotek, Winooski, VT, EUA) a 550nm (Figura 7). As células que
entraram em contato com o meio de cultura ndo tratado foram consideradas grupo
controle, assumindo o resultado da média deste grupo como 100%. O resultado dos
outros pocos condiz com a porcentagem dos resultados em comparagdo com O

controle.

Figura 7: Espectrofotdmetro utilizado para leitura das placas.

FONTE: O autor.

4.5.3 Viabilidade Celular - SRB

Apébs o periodo de incubagdo de 48 horas, cada poco foi lavado com 100uL de
Tampéo fosfato-salina (PBS) e adicionado 70uL de acido tricloroacético 10% (TCA)

gelado, para fixar as células. As placas foram mantidas em geladeira por 30 minutos e
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depois os pocos foram lavados com agua destilada tipo |, cinco vezes cada. As placas
foram mantidas em temperatura ambiente (21°C) para secar, apos 24 horas foi
adicionado 100puL da solucdo de SRB 0,4% em cada po¢o e mantido a temperatura
ambiente. Ap6s 30 minutos foi retirada a solucdo de SRB e cada poco foi lavado cinco
vezes com 200uL de uma solucdo de &cido acético 1% e deixado para secar a
temperatura ambiente, novamente por 24 horas. Posteriormente, adicionou-se 150puL
de tribase 10mM em cada poco, realizando uma homogeneizacdo com a pipeta antes
de transferir 100uL dessa solucdo para outra placa nova (Figura 8). Foi realizada a
leitura dos resultados em espectofotdbmetro a 520nm e 620nm, o resultado final é a
subtracdo dos valores de leitura de 620nm do valor de 520nm. As células que entraram
em contato com o meio de cultura ndo tratado foram consideradas grupo controle,
assumindo o resultado da média deste grupo como 100%, o resultado dos outros po¢os
condiz com a porcentagem dos resultados em comparagcéo com o controle.
Figura 8: Placas de 96 pogos contendo 100uL de solucéo

tribase prontas para a leitura. As colunas 1, 8 e 11
representam o grupo controle.
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FONTE: O autor.
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4.6 GRAU DE CONVERSAO

Foi realizado o teste de grau de converséo FTi-R por reflectancia total atenuada,
para isto foi utilizada a maquina Prestige-21 (Shimadzu, Toquio, Japdo) acoplado com
um acessorio de reflectancia total atenuada (DRS-8000, Shimadzu, Téquio, Japao)
(Figura 9). O aparelho foi operado sobre as seguintes condi¢cdes espectrometras:
resolucdo de 2cm™* e 16 scans. Os espectros de absorbancia foram obtidos na regido
entre 400 e 4000cm-?,

Figura 9: Acessorio de reflectancia total atenuada
acoplado ao espectdbmetro de FT-iR

FONTE: O autor.

Para obtencédo dos resultados das amostras polimerizadas foram posicionados
0s espécimes sobre o0 acessorio com a face oposta a incidéncia de luz para cima. Para
a resina composta ndo polimerizada foram esculpidos espécimes diretamente sobre a

base do acessoério com as mesmas dimensdes dos espécimes utilizados.

Para célculo do grau de conversdo das amostras foi medido a relacdo dos
valores de absorbancia do pico das ligacdes C=C em 1638cm™ e o pico do padrdo
interno do aromatico C=C em 1608cm™, esta relacéo foi chamada de R. A porcentagem
de grau de converséo foi calculada a partir da seguinte equacao: % converséao =1 —

{R (polimerizado)/ R (ndo polimerizado)} x100%.
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4.7 CONTRACAO DE POLIMERIZACAO
4.7.1 Preparo das Fibras Oticas

A fibra 6tica utilizada foi do tipo monomodo (padréo Draktel, ESMF) sem nenhum
processo de tratamento para aumento da fotossensibilidade. O processo de gravacéo
de redes de Bragg foi realizado por iluminacdo direta sobre mascara de fase, com laser
de fluoreto de cripténio (Excimero) com comprimento de onda central de 248 nm, pulsos
de 5ns, ajustado para uma energia de pulso de 6mJ e taxa de repeticdo de 500Hz. Foi
utilizada uma iris com abertura de 2mm definindo assim o comprimento da rede de
Bragg. Todos os sensores foram gravados nas mesmas condi¢cdes. Foi realizada a

padronizacdo da amplitude das redes de Bragg em aproximadamente 11dB.

A fibra otica foi descascada, clivada e levada no equipamento de emenda ARC
Fusion SPLICER FSM-50S (FUJIKURA, Japan) unindo-se o pigtail ao sensor (Figura
10).

Figura 10: Equipamento de emenda ARC Fusion SPLICER FSM-
50S no momento de sua utilizacéo.

FONTE: O autor.

O sensor foi ligado a um sistema interrogador dinamico SM125 (Micron Optics)
acoplado a um computador com o software SM125 que permite observar o pico do
comprimento de onda de 1540 nm e 1526nm pela poténcia em dBm (Figura 11). Foi
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utilizado um ferro de solda aquecido para localizar a posicdo exata do sensor de fibra

Otica. Este sensor é sensivel as variacdes térmicas e deformacdes.

Figura 11: Programa SM125 em funcionamento. E possivel observar
0s picos de deformacéo e temperatura sendo gravados.

» asboss[

£ Motk Settrgs  [GERIT 11001

p-, i} ’ . | . . .
ISI0,000 120,000 ISW,000 G000 1SSO.000 150,000 15000 1580.000 1
_ Wavelength (nn)

[T smizs vioim

FONTE: O autor.

4.7.2 Contracao de Polimerizacao

Foram confeccionados cinco espécimes para cada grupo. Foi utilizada uma placa
de vidro sobre a qual foram posicionados dois espacadores com a altura determinada
do espécime como citado anteriormente no quadro 2. Sobre a placa de vidro foi
dispensada uma porcéo de resina composta com a metade da altura dos espacadores
e 0,9+0,1mm de didametro. Um sensor de fibra otica foi posicionado sobre a porcdo de
resina composta na regido central e dispensado uma segunda porcdo de resina

composta ultrapassando levemente a altura final do espécime.

Sobre o conjunto foi pressionada uma lamina de vidro e ligado o interrogador
para gravar as variagfes térmicas e de contragdo de polimerizacdo. Foi ativado o
aparelho de fotopolimerizagdo conforme a descricdo de cada grupo (Figura 12). Apos a
fotoativacdo o interrogador permaneceu ligado para a realizagcado das medi¢cbes durante
o periodo de 50 minutos. Os dados foram gravados em arquivos de texto (.txt) para

tabulacéo, obtencéo dos dados em microstrain e posterior confec¢éo dos graficos.
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Figura 12: Momento da fotoativagdo. Sobre a placa de vidro estédo
posicionados a resina composta, as matrizes delimitando a
espessura do corpo e a lamina de vidro para padronizar a distancia
da ponta do aparelho de fotoativacao.

FONTE: O autor.

4.8 ANALISE ESTATISTICA

Para a tabulacédo dos resultados foi utilizado o programa Microsoft Office Excel
2007. Para analise estatistica de comparacdo dos resultados das resinas compostas
para os protocolos de fotoativacdo foi utilizado o programa SPSS versao 21 e foi

realizado teste de comparacdo de médias para valores paramétricos, teste T student.
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5 RESULTADOS
5.1 SORCAO E SOLUBILIDADE EM AGUA

Os resultados média e desvio padrdo da sorcdo e solubilidade em agua das
resinas compostas testadas se apresentam na tabela 2. Os resultados de sorcéo
apresentaram variacdes entre os diferentes protocolos de fotoativacdo. Para as resinas
Filltek z350xt e Tetric N-Ceram o protocolo 2 apresentou valores superiores, enquanto
gue para a resina Palfique LX5 o protocolo 1 apresentou resultados superiores,
enquanto que a resina Filltek Bulk Fill apresentou resultados sem diferenca estatistica
para os dois protocolos. Nenhuma das resinas independente do protocolo de
fotoativacdo obteve um resultado de solubilidade negativo, portanto a massa dos
espécimes apods o segundo ciclo de disseccéo ainda foi superior a massa inicial.

As resinas compostas do tipo bulk fill ndo apresentaram diferencas estatisticas
da solubilidade comparando os protocolos de fotoativacdo 1 e 2, enquanto que para as
resinas nanoparticuladas houveram diferencgas, a resina Filltek Z350xt fotoativada com
0 protocolo 2 obteve um resultado de solubilidade menor, enquanto que a resina

Palfigue LX5 obteve um resultado de solubilidade maior para o protocolo 2.

Tabela 2: Média e desvio padrdo (ug/mm3) dos resultados de sor¢éo e solubilidade das resinas
compostas testadas nos diferentes protocolos de fotoativacao.

Material Sorcao (ug/mms3) Solubilidade (ug/mm3)

protocolo 1 31,46+3,46 4,55+4,32

ZXT protocolo 2 45,33+£11,12* 3,22+5,68*
protocolo 1 50,32+15,67* 0,30£10,15*

PLX protocolo 2 16,81+13,15 3,12+6,19
protocolo 1 32+20,34 2,3315,94

FBF protocolo 2 26,86+17,22 2,34+1,45
protocolo 1 19,47+11,20 2,24+7,22

TNC protocolo 2 41,97+16,63* 2,84+1 82

O (*) representa diferenca estatistica comparando os resultados de um protocolo de fotoativacéo sobre o
outro, com valores superiores.
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5.2 MICRODUREZA

Os resultados de dureza Vickers estdo descritos na Tabela 3. Na comparagéo
dos protocolos de fotoativagcdo, com exce¢ao da resina composta Tetric N-Ceram, o0s
materiais apresentaram um maior valor de microdureza para a superficie base quando
fotoativadas com o protocolo 1. A Tetric N-Ceram também foi a Unica resina composta
que apresentou diferenca para a superficie topo, com valores de microdureza

superiores para o protocolo de fotoativacao 2.

Quando comparados os valores de topo e base, nenhum dos materiais testados
obteve um valor semelhante entre as duas superficies, sendo o valor da superficie topo
sempre superior. Os Gréaficos 1, 2, 3 e 4 apresentam a distribuicdo dos valores de
dureza para cada resina composta, lado a lado as superficies e os protocolos de
fotoativagéo.

Tabela 3: Média de microdureza Vickers com o desvio padrao (dp) dos materiais investigados
nas diferentes superficies de acordo com cada protocolo de fotoativacdo ap6s 24 horas de
armazenamento em estufa (23°C) sem exposicédo a luz.

Material Filltek Z350XT  Palfique LX5 Filltek Bulkfill ~ Tetric N-Ceram

Superficie topo base topo base topo base topo base

61,00 43,72 5513 33,72 7920 43,08 4823 27,81
Protocolo1  (14,07) (8,93)* (9,83) (5,54)* (13,67) (8,44)* (10,93)  (5,35)

61,11 33,79 51,49 22,78 63,69 1853 69,34 2543
Protocolo 2 (17,19) (5,54) (13,87) (6,00) (14,64) (8,90) (15,94)*  (7,48)

* Diferenca estatisticamente significativa na comparagdo entre o protocolo 1 e o protocolo 2 para cada superficie de
fotoativagdo. Realizacdo de teste T de comparagdo de médias independentes, p<0,05.
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Gréfico 1: Distribuicdo dos resultados de microdureza Vickers da resina Tetric N-Ceram
nas diferentes superficies, de acordo com cada protocolo de fotoativacdo apos 24 horas de

armazenamento em estufa (23°C) sem exposicao a luz.
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FONTE: O autor.

Grafico 2: Distribuicdo dos resultados de microdureza Vickers da resina Palfigue LX5 nas
diferentes superficies, de acordo com cada protocolo de fotoativacdo apds 24 horas de

armazenamento em estufa (23°C) sem exposic¢ao a luz
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Gréfico 3: Distribuicdo dos resultados de microdureza Vickers da resina Filltek
Z350XT nas diferentes superficies, de acordo com cada protocolo de fotoativagédo
apos 24 horas de armazenamento em estufa (23°C) sem exposi¢ao a luz.
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FONTE: O autor.
Grafico 4: Distribuicdo dos resultados de microdureza Vickers da resina Filltek BulkFill

nas diferentes superficies, de acordo com cada protocolo de fotoativacao apés 24 horas
de armazenamento em estufa (23°C) sem exposi¢éo a luz.
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5.3 CITOTOXICIDADE
5.3.1 Viabilidade Celular - MTT

O teste de viabilidade celular pelo método MTT apresentou resultados entre 25 e
70% de sobrevivéncia celular apés contato com os meios tratados nédo diluidos,
podendo ser classificados de alta & média citotoxicidade. Analisando separadamente 0s
resultados de cada resina composta e comparando os dois protocolos de fotoativacao,
0os resultados das resinas compostas nanoparticuladas z350 (p= 0,001) e PLX

(p=0,000), obtiveram menor morte celular utilizando o protocolo de ativacéo 1.

Para as resinas compostas bulkfill o resultado se repetiu com a resina TNC (p=
0,02), porém com a resina FBF (p= 0,98) a comparacdo entre os dois protocolos de
fotoativacdo ndo apresentou diferenca.

Os resultados da diluicdo 1:2 apresentam uma menor citotoxicidade do que suas
amostras nao diluidas, com excecdo da resina z350 quando polimerizada pelo
protocolo 1 que foi mais citotoxica do que sua amostra pura, e a resina filltek bulkfill

polimerizada com o protocolo 1 que obteve o mesmo valor de morte celular.

As diluicdes de 1:10 obtiveram resultados ainda mais satisfatérios para
viabilidade celular, apresentando valores superiores sobre as amostras puras, com
excecdo da resina z350 quando polimerizada com o protocolo 1, que apresentou
resultados semelhantes. Outro destaque para esta diluicdo sdo os resultados das
resinas Tetric N-Ceram e Palfique LX5 que para ambos os protocolos de polimerizacao

apresentaram resultados de morte celular préximos ao grupo controle.

Os valores para as amostras originais e em suas diluicdes estdo descritos na

Figura 13.
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Figura 13: Viabilidade celular de fibroblastos L-929 apds 48h de contato com o meio de cultura
tratado. Os valores representam uma porcentagem em relagdo ao grupo controle (meio de
cultura puro). Estas células permaneceram 24 horas em contato com (A) amostras originais; (B)
diluicdo 1:2 das amostras; (C) diluicdo 1:10 das amostras. Os resultados foram obtidos atraves
do teste MTT realizado em trés experimentos independentes com n=4. Os asteriscos apontam
diferenca estatistica entre os dois protocolos de fotopolimerizagéo para cada resina composta
(p>0,05).
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5.3.2 Viabilidade Celular - SRB

O teste de Sulforrodamina B apresentou resultados variando de 13 a 57% de
viabilidade celular apés contato dos fibroblastos com os meios de cultura nao diluidos,
sendo classificados como de alta & média citotoxicidade. A comparacao dos protocolos
de fotoativacao obteve diferenca nos resultados de trés resinas compostas, a ZXT (p=
0,001), a PLX (p=0,001) e a TEC (p= 0,018), enquanto que para a FBF a comparacao

entre estes protocolos ndo obteve diferenca estatistica (p= 0,611).

Para ambas as diluicbes para o método de SRB os resultados foram superiores
as suas respectivas amostras sem diluicdo, e na comparacao das diluicdes de 1:2 e
1:10 todos os grupos apresentaram resultados superiores para as amostras mais
diluidas. As amostras da diluicdo 1:10 das resinas Palfique LX5 e Tetric N-Ceram para
ambos protocolos de polimerizagdo apresentaram resultados muito proximos ao grupo

controle.

Os valores de viabilidade celular para as amostras originais e em suas diluicbes

estdo descritos na Figura 14.
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Figura 14: Viabilidade celular de fibroblastos L-929 apds 48h de contato com o meio de cultura
tratado. Os valores representam uma porcentagem em relagdo ao grupo controle (meio de
cultura puro). Estas células permaneceram 24 horas em contato com (A) amostras originais; (B)
diluicdo 1:2 das amostras; (C) diluicdo 1:10 das amostras. Os resultados foram obtidos atraves
do teste SRB realizado em trés experimentos independentes com quatro amostras cada (n=12).
Os asteriscos apontam diferenga estatistica entre os dois protocolos de fotopolimerizagéo para
cada resina composta (p>0,05).

100
90
80 A
70

60
50 * M protocolo 1

40 -~ * M protocolo 2
30 -
20 -
10 -
0 -

(%) Viabilidade Celular

ZXT PLX FBF TEC

100
90

B

M protocolo 1

M protoloco 2

(%) Viabilidade Celular

ZXT PLX FBF TEC

100
90
80
70
60
50
40
30
20
10

M protocolo 1

M protocolo 2

(%) Viabilidade Celular

ZXT PLX FBF TEC




47

5.4 GRAU DE CONVERSAO

Os valores de grau de conversdao e desvio padrdo de cada grupo estéo
representados na Tabela 4. Os resultados de grau de converséo variaram de 17,30 até
48,06% para 0s grupos testados, sendo que a comparacdo dos protocolos de
fotoativacdo apresentou diferenca significativa para todas as resinas compostas, com
excecao da resina Z350XT que ndo apresentou diferenca entre os dois protocolos. O
Grafico 5 contém os valores do grau de conversdo de cada resina composta
fotoativadas nos dois diferentes protocolos.

Tabela 4. Valor de média + Desvio Padrdao do grau de converséo (%) das resinas compostas
testadas utilizando os diferentes protocolos de fotoativacéo.

Resina Composta Protocolo de fotoativagao
1 2
Filltek Z350XT 48,0649,62 40,22+10,47
Palfiqgue LX5 45,26+2,89* 35,42+3,00
Filltek Bulkfill 34,88+11,85* 17,4045,59
Tetric N-Ceram 20,82+0,87* 17,30+1,43

(*) O asterisco representa diferenca estatistica na comparacao entre os protocolos de fotoativagdo para a mesma
resina composta.
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Figura 15: Representacdo do grau de conversao (%) das resinas compostas utilizando
0s dois protocolos de fotoativacao.
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FONTE: O autor.

5.5 CONTRACAO DE POLIMERIZACAO E ALTERACAO TERMICA

Foi utilizado o valor de contragéo de polimerizacdo ap6s 3000 segundos do inicio

da fotoativacdo, optou-se por este tempo devido a estabilizacao dos valores observados
proximos a este periodo.

Os resultados de contracdo maxima apos este periodo estdo expostos na Tabela
5, dentre as quatro resinas compostas avaliadas apenas a resina nanoparticulada da
Tokuyama, Palfiqgue LX5, obteve diferenca estatisticamente significativa entre os dois
grupos, uma maior contracdo apés a fotoativacdo com o protocolo 1 (p=0,039).
Portanto, todas as outras resinas compostas ndo obtiveram diferencas estatisticas
significativas. Os Graficos 5, 6, 7 e 8 representam as curvas de contracdo de

polimerizacao para todas as resinas compostas.
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Tabela 5 Valor médio + desvio padrao de contracdo de polimerizacdo (UE€) 50 minutos apds o
inicio de fotoativacdo de cada resina composta utilizando os diferentes protocolos de
fotoativacao.

Resina Composta Protocolo de fotoativacéao
1 2
Filltek Z350XT -2668,40+453,95 -2575,40+176
Palfique LX5 -1958+419,15* -1392,50+94,06
Filltek Bulkfill -2754,60+687,94 -2392,08+430,84
Tetric N-Ceram -2625,40+379,41 -2760,80+301,48

(*) O asterisco representa um resultado superior de um protocolo de fotoativagdo sobre o outro comparado com a
mesma resina composta.

Grafico 5: Curva de contracdo de polimerizacdo (deformagéo x tempo)
da resina Tetric N-Ceram comparando os 2 protocolos de fotoativagéo.
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Gréfico 6: Curva de contragdo de polimerizagdo (deformacdo x tempo)
—-500

da resina Filltek Bulkfill comparando os 2 protocolos de fotoativagéo.
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Gréafico 8: Curva de contracdo de polimerizacdo (deformacédo x tempo)
da resina Filltek Z350XT comparando os 2 protocolos de fotoativagao.
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Para a alteracdo térmica dos compdésitos foi comparada duas medidas, uma
utilizando o resultado de aquecimento maximo do compdésito. Estes resultados estdo
expostos na Tabela 6, apenas a resina composta Filltek Z350XT apresentou um
aumento da temperatura quando fotoativada com o protocolo 1, as outras resinas

possuiram resultados semelhantes.

Tabela 6: Valores médios de aquecimento maximo (°C) para cada resina composta utilizando
os diferentes protocolos de fotoativacdo

Resina Composta Protocolo de fotoativagéo
1 2
Filltek Z350XT 9,67 13,7
Palfique LX5 9,91 7,98
Filltek Bulkfill 7,25 6,84

Tetric N-Ceram 12,88 13,74
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A outra comparacéao realizada foi quanto ao tempo em que o compadsito demorou
a atingir sua temperatura maxima apos o inicio da fotoativacéo. Estes resultados estédo
expostos na Tabela 7. De forma geral, com excecédo do grupo TEC10, todas as resinas
obtiveram seu pico de temperatura muito proximo ao segundo final da fotoativacdo. O
grupo TEC10 obteve entre o quinto e 0 sexto segundo de fotoativacdo seu como pico

maximo de temperatura.

Tabela 7: Tempo (s) no qual a temperatura maxima do compasito foi atingida apds o inicio da
fotoativacao

Resina Composta Protocolo de fotoativacéao
1 2
Filltek Z350XT 9 2,75
Palfique LX5 10,25 3
Filltek Bulkfill 9,25 2,5

Tetric N-Ceram 55 2,75
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6 DISCUSSAO

Para as resinas testadas, trés delas obtiveram melhores resultados do grau de
conversdo quando fotoativadas com o protocolo 1, enquanto que a resina Filltek Z350xt
nao obteve diferenca do grau de conversdo quando comparados os dois protocolos.
Este teste avaliou o grau de conversdo ap6s 24 horas da cura dos espécimes, para
registrar seu valor apés a cura tardia, que ocorre apds 0s primeiros cinco minutos até
24 horas (Pilo, Cardash#4,1992).

Esta diferenca de resposta ao protocolo de fotoativacdo 2 da resina
nanoparticulada Z350xt pode estar relacionada com 0s seus componentes organicos,
tanto na sua composi¢cdo como no tamanho de suas particulas, assim como sugerem
Hadis et al.#?, (2011) e llie e Stark*® (2014) que a lei de reciprocidade é material
dependente, portanto a maior diversidade de mondmeros presentes na matriz desta
resina pode colaborar com a sua melhor polimerizagdo em altas intensidades.

Todos os grupos apresentaram um valor de microdureza inferior da base em
relacdo ao topo do espécime, estes valores podem ser explicados pela relacdo direta
do grau de conversdo das resinas compostas com sua microdureza (Czasch, llie*,
2013; Ferracane“s, 1985; Leprince et al.#7, 2012), portanto € possivel afirmar que a base
nao obteve a mesma conversdo em polimeros do que a base. Autores afirmam que se
esta relacdo de microdureza da base para o topo estiver em 80% pode ser considerada
uma polimerizacéo satisfatéria (Bucuta, llie?®, 2014; Karacolak et al.*8, 2017), porém, o
presente trabalho apresentou resultados para todos os grupos inferiores a 80%,
caracterizando uma polimerizacdo insuficiente destes corpos de prova com O0s
protocolos de ativagdo realizados. Assim como o trabalho de Garoushi et al.*° (2016),
baixos valores de grau de conversédo e microdureza na base do espécime podem servir
como um alerta aos clinicos na hora de escolher o material utilizado e o protocolo de
fotoativacao principalmente em cavidades profundas.

Na comparacdo das bases dos espécimes entre os protocolos de fotoativagéo,
apenas a resina Tetric N-Ceram nao apresentou diferenca entre os grupos, todos 0s
outros grupos apresentaram valores superiores para o0 protocolo de fotoativacao 1,
caracterizando portanto que a fotoativagdo mais intensa foi menos eficaz para a

polimerizacado destas resinas nas espessuras utilizadas. Este resultado vai contra os
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resultados de realizados por Alkhudairy®® (2017), onde a polimerizagdo mais intensa
obteve melhores resultados de microdureza na superficie base, porém seu trabalho
utilizou intensidades de 650mW/cm?2 e 1200mW/cm? para fotoativacdo. Estes resultados
sugerem que a fotoativacdo em intensidades préoximas de 1200mW/cm?2 provocam
maior polimerizacdo da base dos espécimes do que intensidades superiores ou
inferiores, porém mais estudos devem ser realizados para justificar essa afirmacéo.

Quanto a avaliacdo de sor¢cdo em agua das resinas compostas, o ISO
regulamenta que a sor¢cdo das resinas compostas nao ultrapasse 50ug/mms, para as
resinas testadas apenas a resina Palfique LX5 fotoativada com o protocolo 1 obteve
resultado superior a este. Entre as outras resinas, a Filltek Bulkfill foi a Gnica que néo
apresentou diferenca entre os protocolos, a outra resina bulkfill Tetric N-Ceram
apresentou menores resultados de sor¢cdo quando fotoativadas com o protocolo 1, a
resina nanoparticulada Filltek Z350xt também apresentou menores resultados de
sorcdo quando fotoativadas com o protocolo 1. Apesar de haver diferenca entre os
protocolos de fotoativacdo para trés das quatro resinas, os resultados indicam que para
esta propriedade ambos os protocolos podem ser utilizados, com excecdo da resina
Palfique LX5.

Todas as médias de solubilidade apresentaram resultados positivos, o que
significa que apds a sorcdo em agua e a eluicdo de mondmeros 0s espécimes
perderam peso comparado com inicialmente. Segundo Boaro et al®! (2013) é esperado
gue a solubilidade esteja diretamente correlacionado com a sorcdo em agua, porém o
trabalho de Floyd e Dickens®? (2006) afirma que o grau de conversdo exerce papel
fundamental na solubilidade das resinas compostas. Apesar da literatura, ndo foi
possivel encontrar uma relacéo dos resultados de solubilidade ou do grau de converséo
com os resultados obtidos de solubilidade, uma possivel explicacdo € que durante a
solubilidade alguns solventes permaneceram penetrados no compdsito e ndo se
difundiram, podendo mascarar alguns resultados, assim como no trabalho de Boaro et
al®! (2013).

Para esta pesquisa, ambos o0s testes de citotoxicidade foram realizados
utilizando células de fibroblastos de camundongos L-929, pois apesar de ja ter sido

utilizado diversos tipos de células para realizacdo de testes deste tipo, como
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fibroblastos de gengiva humana (Thonemann et al.>3, 2002), fibroblastos de ligamento
periodontal (Geurtsen®, 1998) e linhagem da polpa dental (Rodriguez-Lozano®°, 2013),
os fibroblastos L-929 ainda s&o os mais comumente utilizados para avaliagcdo de
materiais na odontologia (Thonemann et al.>3, 2002; Tamilselvam, Divyanand,
Neelakantan®®, 2013).

O teste pelo método de MTT apresentou valores de alta e média citotoxicidade,
com resultados entre 25 e 70% de viabilidade celular, sendo que ambas as resinas
nanoparticuladas e a resina bulk fill Tetric N-Ceram apresentaram maior viabilidade
celular quando fotoativadas com o protocolo 1. Comparando com nossos resultados de
grau de conversdo, corroboramos com os resultados de Marigo®’ (2015), onde
independente do grau de conversdao dos compdsitos, todas as resinas apresentam
potencial de citotoxicidade. Porém um estudo mais antigo de Caughman (1991) afirmou
gue a citotoxicidade das resinas compostas esta correlacionado com seu grau de
conversdo e eluicdo de monémeros, resultado observado quanto a citotoxicidade das
resinas Palfique LX5 e Tetric N-Ceram do presente estudo.

Analisando os resultados de viabilidade celular das amostras diluidas das resinas
bulk fill e da resina nanoparticulada Palfique LX5, podemos observar que quanto maior
a diluicdo, menor a morte celular gerada, portanto é possivel identificar uma dose
dependéncia destes trés materiais com a viabilidade dos fibroblastos. O mesmo
resultado n&o acontece com a resina Filltek Z350xt, o que sugere alto potencial de
citotoxicidade deste material para com os fibroblastos, isto porque em pequena dose do
meio de cultura em contato com as células, obteve resultados de morte celular
semelhante a amostra pura. O fato das diluicbes apresentarem resultados superiores
de viabilidade celular pode caracterizar que estas resinas possuem baixo potencial de
citotoxicidade quando no meio bucal, isto se considerarmos a lenta lixiviacdo dos
mondmeros e na frequente troca de fluidos do meio bucal, porém se faz necessario
novas metodologias que possibilitem esta avaliacéo.

Os resultados do teste SRB foram de encontro com o método MTT, porém com
resultados levemente superiores de morte celular, esta diferenca pode ser explicada
pelo funcionamento de cada teste, enquanto que o corante do MTT identifica a
atividade mitocondrial das células, o método SRB identifica e cora as células aderidas,
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através das proteinas de membrana. Portanto uma célula que est4 iniciando o processo
de apoptose pode gerar uma intensa atividade mitocondrial tentando sobreviver, o que
causa um resultado exacerbado de células vivas.

Apesar da diferenca de sensibilidade da técnica, quando feita a comparacao das
resinas com seus protocolos de fotoativacdo, os resultados foram semelhantes, com o
protocolo de fotoativacdo 1 com resultados de morte celular menor para ambas as
resinas nanoparticuladas e para a resina Tetric N-Ceram, a resina Filltek Bulkfill ndo
obteve diferenca entre os protocolos de fotoativacdo. As respectivas diluicbes também
mantiveram o mesmo padrdo do método MTT, porém com a diferenca que para a resina
Filltek Z350xt as diluicdes também se mostraram dose dependente.

Os resultados de alteracdo térmica foram obtidos a partir de sensores de Bragg
localizados no interior do incremento de resina composta que foi fotoativado, os
sensores anotaram altos valores de aguecimento deste compodsito, com as médias
variando de 6,84 a 12,88°C. Ha muito tempo se sabe que alteracdes de aquecimento na
polpa de temperaturas superiores a 5,5°C tendem a causar pulpites irreversiveis (Zach,
Cohen®8, 1965). Todas as resinas testadas no presente trabalho anotaram valores
médios superiores que este limitrofe constatado por Zach e Cohen®® (1965), portanto,
caso este aguecimento fosse transmitido para a polpa ambos os protocolos de
fotoativacdo ndo poderiam ser utilizados in vivo, porém estudos recentes afirmam que a
condicdo para esquentar a polpa depende de uma gama de fatores, sendo a fonte de
luz, o tempo de irradiacdo, a espessura da resina e a espessura da dentina cruciais
(Armellin et al.>%, 2016;Andreatta et al.?°, 2016).

Quando avaliamos os resultados do tempo no qual a resina composta
apresentou temperatura mais alta, corroboramos com os trabalhos de Armellin et al.®®
(2016) e Andreatta et al.’% (2016) sugerindo que um fator de grande importancia é o
tempo de fotoativagcdo, isto porque para ambos 0s protocolos o pico de temperatura
acontece muito préximo do segundo final de fotoativacao, e o resfriamento se inicia logo
apos o desligamento da lampada. A excecdo do presente teste foram os resultados da
resina composta Tetric N-Ceram quando fotoativadas com o protocolo 1, que obteve o
seu pico de exotermia durante o processo de polimerizacdo. Apesar dos trabalhos in

vitro apontarem que tamanha alteracdo térmica ndo se extende para a polpa, os altos
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valores de alteracdo térmica nas resinas compostas devem deixar um alerta para a
realizacdo de novas pesquisas em animais ou com novas metodologias para confirmar
tal afirmacao.

A contracdo de polimerizacdo sO apresentou diferenca entre os protocolos de
fotoativacdo da resina composta Palfigue LX5, onde o protocolo 2 gerou menor
contracdo do compdsito, para as outras trés resinas compostas nao houve diferenca
entre o protocolo 1 e 2. Foram relatadas evidéncias de forte correlacdo positiva entre o
grau de conversdo e a contracdo de polimerizacdo das resinas compostas (Benetti et
al.34, 2015; Jang, Park, Hwang®!, 2015). No presente estudo esta relacdo pode ser
observada com a resina Z350xt, que ndo apresentou diferenca entre os protocolos para
a contracdo de polimerizacdo e para o grau de conversao, e para a resina palfique LX5,
gue apresentou uma maior contracdo de polimerizacdo para o protocolo 1, no qual
também obteve um maior grau de conversdo. Apesar de nao ter evidenciado diferenca
estatistica entre os protocolos 1 e 2 da contracdo de polimerizacdo da resina Filltek
Bulkfill, os resultados indicaram maior contracdo de polimerizacdo e maior grau de
conversdo para o protocolo 1, sendo necessério realizacdo de novos testes com um
numero maior de amostras para confirmacao desta diferenca.

Apesar das limitacdes do presente trabalho, foi possivel verificar correlacées de
algumas propriedades com o grau de conversdo, tanto para as resinas
nanoparticuladas quanto para as resinas bulk fill. E importante destacar que de forma
geral as resinas compostas fotoativadas com o protocolo de fotoativacdo 2
apresentaram resultados inferiores sobre estas fotoativadas com o protocolo 1. Esta
divergéncia de resultados para os protocolos vai de encontro com a literatura,
demonstrando que a lei de reciprocidade € vinculada a diversos fatores e ndo pode ser
aplicada para todos os materiais.

Por fim fazem-se necessario, pesquisas buscando explicar as limitacdes da lei
de reciprocidade, assim como pesquisas que busquem facilitar um protocolo, deixando
mais claro para os clinicos as possibilidades de utilizacdo de cada resina composta e
da sua necessidade de polimerizacéo, associando um menor tempo de procedimento e

aproveitando as melhores propriedades do material selecionado.
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7 CONCLUSAO

Apesar das limitac6es do trabalho foi possivel concluir que fotoativacdo em maior
intensidade ndo reproduz o mesmo grau de conversdo e as propriedades fisicas da
resina composta quando fotoativadas em menor intensidade. Portanto a lei de
reciprocidade nédo pode ser utilizada para estas resinas com estas intensidades.

Também foi possivel concluir que apesar dos melhores resultados do protocolo
de fotoativacdo 1, para as resinas selecionadas na espessura realizada, ambos os
protocolos ndo foram suficientes para realizar a conversdo ideal dos mondmeros.
Portanto a indicacdo de densidade final utilizada para estas resinas, nas espessuras

utilizadas, néo se aplica com as intensidades utilizadas.
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