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RESUMO

Neste trabalho foi avaliada a quantidade de mondmeros residuais de uma resina
composta micro-hibrida de duas cores, com dois aparelhos: halégena e outro a base
de LEDs, em trés tempos de fotoativacdo (10, 20 e 40 s). Para a confeccdo dos
corpos-de-prova foi utilizada uma matriz bipartida de teflon com orificio central de 6
mm de diametro, compativel com as pontas dos equipamentos fotoativadores. A
distancia da ponta ativa do fotopolimerizador aos corpos-de-prova foi de 4 mm. A
espessura média dos corpos-de-prova de resina composta Charisma® (Heraeus
Kulzer) cor A2 e SL foi de 2 mm. Os aparelhos utilizados foram: lampada halégena
Optilux 401 (Demetron) e Optilight LD Ill (Gnatus), a base de LEDs. Os materiais
foram preparados e pesados em balanca analitica e armazenados durante 24 horas
em solventes ao abrigo da luz e a temperatura ambiente. O solvente utilizado para
separar a fracdo organica das particulas inorgénicas foi o cloroférmio. Foram
confeccionados 36 corpos-de-prova armazenados em cloroformio e analisados em
espectrometro de infravermelho (FTIR) e foi verificada a presenca das ligagbes
duplas de carbono-carbono. Outro solvente utilizado neste experimento foi o
metanol, por ser um solvente eficiente para a extracdo dos monémeros presentes na
resina, com a vantagem de agir como inibidor deste tipo de polimerizacao,
preservando as caracteristicas da amostra para a andlise quantitativa.
Paralelamente foram confeccionados 120 corpos-de-prova devidamente
armazenados em metanol e analisados em espectrometro de ultravioleta-visivel (UV-
Vis) ou equipamento de espectrometria na regido do ultravioleta-visivel, através de
espectros de absorvancia. A leitura e interpretacdo dos dados obtidos foram feitos
no programa Origin 5,0 nos picos de maior absorvancia (%A) no mesmo
comprimento de onda (nm). A porcentagem de mondmeros residuais foi analisada
pelo teste de Variancia e teste de Games Howel. Os resultados evidenciaram que a
resina composta Charisma® cor SL apresentou uma menor quantidade de
mondmero residual, ou seja, apresentou uma maior conversao de mondémeros em
polimeros. O sistema a base de LEDs promoveu um menor grau de conversao
comparado a lampada halégena. Os tempos de 10, 20 e 40 s de fotoativacao
proporcionaram a mesma quantidade de monémeros residuais.

Palavras-chave: resinas compostas. FTIR. Espectrometria ultravioleta.



ABSTRACT

The aim of this study was to evaluate the quantity of residual monomers of a
microhibrid composite resin, photocured with different types of light curing units:
halogen and LEDs based on different times of photopolymerization (10, 20 and 40
seconds). Samples of the composite resin were made with Teflon bipartite matrix with
a center hole of 6 mm diameter compatible with the tips of the light curing units. The
distance of the light guide curing unit to the composite samples was 4 mm. The
average a width of the samples Charisma® composite resin color A2 and SL were 2
mm. The curing units used were Optilux 401 (Demetron) and Optilight LD Il
(Gnatus). The materials were prepared and weighed on an accuracy scale and
stored in solvent, in the dark, at room temperature for 24 hours. The solvent used to
separate the organic and inorganic load was chloroform thirty six samples were
made, stored in chloroform and analysed with infrared spectroscopy (FTIR) and the
presence of carbon double bonds were found. Another solvent investigated in this
study was methanol, because it is considered an efficient solvent for extracting
present monomers in the resin, with an advantage because it acts as an inhibitor in
this type of polymerization while maintaining the characteristic of the sample for
quantitative analysis. Parallel to that, one hundred new samples were made. They
were appropriately stored in methanol and analysed with UV- visible light
spectroscopy (UV-Vis), through observance spectrum. The collected data was
analysed in Origin 5.0 programs at the peak of observance in the same wavelength.
The percentage of residual monomers was analysed by ANOVA and Games Howell
tests. The results indicated that Charisma® composite resin color A2 showed less
residual monomers. The halogen and LEDs light cure units showed the same
percentage of residual monomers results, or rather, it showed a larger conversion of
monomers in polymers. The LED based system promoted a smaller conversion
degree compared to halogen light. The 10, 20 and 40 seconds of photocured
presented the same quantity of residual monomers.

Key bwords: composite resin, FTIR, Spectroscopy Ultraviolet
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1 INTRODUCAO

As resinas compostas constituem hoje o material de escolha para as
restauracoes diretas dos elementos dentais. Elas tém evoluido rapidamente desde
a década de 60, em suas propriedades fisico-quimicas para melhorar sua
longevidade. No entanto, ainda nao existem resinas compostas com propriedades
ideais, por isso estdo em constante evolugao e pesquisa.

A resina composta esta definida como uma combinacao tridimensional
de no minimo dois materiais quimicamente diferentes, com uma interface que
separa ambos. A matriz resinosa contém um sistema de mondmeros e iniciadores
para polimerizagdo. A carga inorganica contém vidro, quartzo e/ou silica e o agente
de enlace é geralmente um silano que une as particulas inorganicas com a matriz
resinosa. O componente resinoso de uma resina dental polimerizada € chamado de
matriz polimérica.

Um dos aspectos mais criticos numa restauragao de resina composta
€ a etapa de polimerizacao, responsavel pela maioria das propriedades mecanicas,
fisicas e estéticas. A polimerizagao incompleta podera produzir uma resina com alta
porosidade, menor dureza, baixo polimento, alta capacidade de manchamento e até
toxidade pulpar provocada pelos monémeros livres que poderdo inflamar a polpa
(FRENTZEN; FOLL; BRAUN, 2001; QUIROZ, 2004; YAP; LEE; SABAPATHY,
2000).

Muitos fatores clinicos relacionados a distancia entre a ponta ativa do
fotopolimerizador e a superficie de uma restauracédo de resina composta, como em
uma classe Il poderiam interferir na conversdo de mondmeros em polimeros. As

pesquisas mostram que o grau de polimerizagao diminui a medida que aumenta a
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distancia da ponta do fotopolimerizador a resina (BENNETT; WATTS, 2004; MILLS
et al.,, 2002; PIRES et al.,, 1993; PRICE; FELIX; ANDREOU, 2003; SILVA;
MENDES; FERREIRA, 2004), e que os incrementos ndo poderiam ser maiores que
3 mm para nao perder a efetividade da luz na resina composta tanto com as
lampadas halégenas como com os LEDs (LUIZ; SOLDI; PIRES, 2003; SOH ; YAP;
SIOW., 2003; RAHIOTIS et al., 2004; YOON et al., 2002).

Uma adequada fotoativacdo transforma os monémeros em uma
complexa estrutura de polimeros. Porém a conversao de monémeros em polimeros
ndo atinge 100%, resultando na permanéncia de monbémeros sem reagir
(ASMUSSEN; PEUTZFELDT, 2003a). As resinas compostas iniciam o processo de
polimerizagcao pela absorcao de luz numa faixa especifica do comprimento de onda,
em torno de 400 a 500 nm, uma vez ativada, reage com o agente redutor (amina
alifatica) para produz radicais livres.

A lampada halégena utilizada para polimerizar resinas compostas
apresenta desvantagens com relagdo ao tempo de uso (menos que 100 horas), o
bulbo, o filtro e o refletor podem se degradar com o tempo de uso, diminuindo as
propriedades fisicas das resinas compostas.

O LED (diodo emissor de luz) € conhecido pela grande maioria das
pessoas, pois nada mais € que aquelas luzes indicativas que se encontram em
video cassetes, alarmes de carro e em aparelhos telefénicos. Os aparelhos a base
de LEDs azuis representam uma nova opcado para polimerizagao de resinas
compostas, sendo compostos por um semicondutor de In-Ga-N (Indio-Galio-
Nitrogénio) (FRANCO; LOPES, 2003). Estes aparelhos apresentam vantagens
bastante favoraveis para o uso dos cirurgides-dentistas como: nao utilizar sistema

de ventilagao, reduzindo seu tamanho; ndo necessitar de sistemas de filtro que
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constitui a parte mais dispendiosa dos aparelhos fotoativadores e permitir a baixa
emissdo de calor, diferente do aquecimento dos bulbos da lampada halégena
(LEONARD et al., 2002; LUIZ; SOLDI; PIRES, 2003; SOH; YAP; SIOW, 2003).

A luz produzida pelo LED apresenta um espectro de emissdao em
banda estreita (450 a 490 nm). Desta forma, mesmo tendo uma baixa densidade de
poténcia (mW/cm?), estes aparelhos emitem luz dentro do espectro de emiss&o da
canforoquinona.

O iniciador mais comumente utilizado nas resinas compostas € a
canforoquinona, que absorve energia num espectro visivel, entre 400 e 500 nm. A
energia (fétons) € absorvida pela molécula quando exposta a uma fonte de luz que
absorve este foton, a qual passara para o estado excitado. Enquanto a
canforoquinona permanece em estado reativo, colide com a amina (adicionada ao
composto quimico), ocorrendo a transferéncia de elétrons, resultando na formacéao
de um radical livre. Este radical livre ira reagir com o monémero, que possui uma
ligacado dupla de carbono (C=C), que ira iniciar a reagao (FRANCO; LOPES, 2003).
Quanto maior a intensidade de luz, maior sera a extensao de polimerizagdo da
resina composta (RUEGGEBERG; CAUGHMAN; CHAN, 1999; SIDERIDOU;
TSERKI; PAPANASTASIOU, 2002; WITZEL et al., 2005).

A quantidade de duplas ligagdes de carbono (C=C), presentes nos
mondmeros, que sdo convertidas em ligagdes simples (C-C) para formar a cadeia
polimérica durante o processo de polimerizagdo, € denominada de grau de
conversdo (FERRACANE, 1985; NOMOTO, 1997; OBICI, 2003). A extensdo em
que os mondmeros reagem para formar o polimero durante a reagcdo de
polimerizagcao, tem um efeito importante nas propriedades fisicas e mecanicas de

restauracbes de resinas compostas (ASMUSSEN; PEUTZFELD, 2003b;
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FERRACANE; GREENER, 1986; SAKAGUCHI; BERGE, 1998; TARUMI et al.,
1999).

Alguns métodos para avaliar o grau de conversao das resinas
compostas sao encontrados na literatura, entre eles a microscopia otica e
eletrbnica, método de analise térmica, como calorimetria exploratéria diferencial
(DTA), a cromatografia liquida de alta eficiéncia (HPLC) e os métodos vibratérios,
tais como a espectrometria no infravermelho com transformacao de Fourier (FTIR),
espectroscopia Raman e a espectrometria no ultravioleta-visivel (UV-Vis).

A espectrometria no ultravioleta-visivel apresenta a importante
caracteristica de possibilitar uma facil determinagcéo quantitativa de ligagées duplas,
como é o caso dos monémeros que constituem as resinas compostas. Esta técnica
de analise, devido a facilidade e simplicidade de manuseio, representou neste
trabalho uma nova metodologia na area odontolégica para quantificar monémeros
residuais e determinar o grau de conversdo da resina composta Charisma®
(Heraeus Kulzer) e que podera ser aplicada a outras resinas restauradoras.

A espectrometria na regido do infravermelho tornou-se uma técnica
muito popular para analise da extensao de conversao de mondmero em polimero
em resinas compostas (BAGIS; RUEGGEBERG, 1997; FERRACANE; GREENER,
1984, 1986). A radiagdo na regido do infravermelho (IR) corresponde
aproximadamente a parte do espectro eletromagnético situada entre as regides do
visivel e das microondas.

A radiacdo ultravioleta (Espectrometria Ultravioleta) identifica os
mondémeros residuais que permaneceram formando radicais livres. Os monémeros
sdo cromoforos (SILVERSTEIN; WERSTER, 2000), ou seja, tém afinidade pelas

ligacbes de carbono, carbono-oxigénio e também pelos anéis aromaticos que sao
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componentes das resinas compostas. Com esta técnica é possivel detectar a
quantidade de mondmero residual e estabelecer a porcentagem de mondmeros
residuais contidos em corpos-de-prova de resinas compostas quando fotoativadas.

A quantidade de monémeros residuais determinados através de
equipamentos de espectrometria parece ser a maneira mais sensivel de analisar o
grau de conversao das resinas compostas atualmente (LUIZ; SOLDI; PIRES, 2003;
ATAL; WATTS; ATAL, 2005, CONTI et al., 2005).

Tendo conhecimento de que os resultados desta pesquisa sao de
interesse tanto para os profissionais da area odontolégica como para os
pesquisadores devido a busca por aparelhos de fotoativagdo mais eficientes, novos
aparelhos foram lancados pelas industrias, com a perspectiva de melhor
polimerizagcao. Em uma situagao clinica de dificil acesso, como em uma restauragao
de classe Il, é de extrema importancia conhecer o grau de conversao das resinas
compostas frente a estas novas tecnologias de equipamentos de fotoativagao.

O objetivo deste estudo foi comparar o grau de conversao de uma
resina composta de duas cores fotoativada por duas fontes de luz em diferentes
tempos de exposi¢cdo, utilizando-se analise qualitativa por espectrometria no

infravermelho e analise quantitativa por espectrometria no ultravioleta.



2 REVISAO DE LITERATURA

O grau de conversdao monomérica foi estudado por Ferracane e
Greener (1984) através da espectroscopia no infravermelho (FTIR) para determinar
os grupos de metacrilatos residuais em resinas Bis-GMA sem carga pelo método de
analise no FTIR, tipo e modo de polimerizagdo. Dois tipos de resinas quimicamente
ativadas foram colocadas em matrizes de 6 mm por 2 mm e pressionadas durante
15 min até formar uma pelicula enquanto em outros grupos as resinas foram
fotopolimerizadas por 60 s em matrizes metalicas. As resinas permaneceram a
temperatura de 37°C em estufa durante 24 horas. O grau de polimerizagéo (DP) foi
analisado em Espectroscopia no Infravermelho com Transformagdo de Fourrier
(FTIR), obtendo-se os espectros de 30 scans com picos de absorvancia de 450 a
4400 cm™. As intensidades foram medidas através dos picos de absorcdo das
ligagdes de carbono (C=C) na faixa de 1638,6 cm™ enquanto as ligagdes simples de
carbono na faixa de 1609,4 cm™ . As amostras foram trituradas até obter um pé fino
e misturadas em brometo de potassio (KBr) , prensado formando uma pelicula fina e
em seguida , analisados em FTIR. O grau de polimerizagdo para as resinas variou
de 55 a 72% e nao houve diferenca significante na conversao, enquanto a técnica da
pelicula ou filme foi ligeiramente menor o grau de conversao, ndo apresentando
diferencas entre os dois métodos de analise em FTIR (KBr e pelicula) para se
analisar o grau de conversao .

Ferracane (1985) estudou a correlagédo entre dureza Knoop e grau
de conversdao das duplas ligagbes de carbono de resinas compostas, por
espectroscopia no infravermelho. Resinas compostas quimicamente ativadas

Delton e Fissure Sealen (Johnson & Johnson), Profili bonding agent (S.S.White)
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e Concise Enamel Bond (3M) foram escolhidas tendo como base em diferentes
mondmeros e viscosidades. O grau de conversao foi analisado pelo método
FTIR (pelicula) com intervalos de tempo de 1 a 30 min e comparados com
periodos de 60, 120 min e 24 horas. Em todas as amostras foi verificado o grau
de dureza Knoop através de microdurébmetro. O autor concluiu que os valores
absolutos de dureza Knoop nédo puderam predizer o grau de conversao através
das ligagdes duplas de carbono quando se comparou diferentes resinas. Outros
métodos deveriam ser usados quando se comparou 0 grau de conversdo € a
microdureza.

As propriedades mecanicas das resinas compostas sem carga
foram estudadas por Ferracane e Greener (1986) usando 14 resinas a base de
Bis-GMA ativadas quimicamente ou por luz visivel e variando a concentragédo do
diluente TEGDMA (Trietileno glicol Dimetacrilato). Os testes de resisténcia e
tensdo diametral, dureza, resisténcia a compressdo e moddulo flexural foram
realizados e comparados com os resultados obtidos pela espectrometria no
infravermelho. Os autores concluiram que as propriedades afetaram o grau de
conversao, ou seja, existe uma correlagao significativa entre as propriedades
mecanicas e o grau de conversao, principalmente com relagdo a resisténcia a
compressao.

Pires et al. (1993) estudaram a relagdo entre fontes de luz e a
distancia da resina composta. Uma base de dentina em forma de disco foi
utilizada para simular uma cavidade clinica. Um aparelho de lampada halégena
(Opitilux 401 Demetron) foi utilizado em diferentes disténcias (0, 2, 6 € 12 mm)
dos corpos-de-prova, durante 40 s. Trés radidbmetros foram utilizados para

conferir a intensidade de energia nas diferentes distancias: Sure Cure (Ho
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Dental), Cure Rite (EFOS) e Curing Radiometer (Demetron). O periodo de
armazenamento foi de 24 horas. O topo e a base dos corpos-de-prova foram
polidos com lixa e apos foi registrada a dureza superficial em ambos, e
observou-se que houve diferencas de valores absolutos com diferentes
distancias. O aparelho de lampada halégena apresentou os melhores resultados.
Os autores salientaram que o aumento do tempo deveria ser maior do que o
fabricante recomenda, pelo fato que a intensidade de luz diminui com o aumento
da distancia da ponta ativa do aparelho ao corpo-de-prova de resina composta.

Rueggeberg et al. (1994) investigaram diferentes tempos de
irradiacdo e intensidade de luz em resinas compostas hibridas e micro-hibridas
de mesma marca comercial (3M). Uma fonte de lampada halégena, o Demetron
401 - Demetron com controlador de voltagem foi utilizada por tempos de: 20, 40,
60 e 80 s. As resinas compostas P-50 e Silux Plus nas cores U e cinza foram
selecionadas. Um filtro especial na fonte de luz foi utilizado para assegurar 800
mW/cm?. Uma matriz especial construida para os corpos-de-prova com
espessuras diferentes (0, 1, 2 e 3 mm). As amostras foram armazenadas
durante 24 horas e apo¢s fatiadas para serem analisadas em espectrometria de
infravermelho. Foi utilizado o seleneto de zinco para a leitura em infravermelho
(ZnSe). Os resultados mostraram que a espessura (2 mm) da resina composta é
mais importante do que a cor e o tipo de particula. O tempo de 40 s de
fotoativacdo com intensidade de 600 mW/cm? promoveu os melhores
resultados nesta pesquisa.

Yoshida e Greener (1994) estudaram o efeito dos fotoiniciadores e
co-iniciadores utilizados nas resinas compostas. O grau de conversdo foi

medido através de compostos preparados variando a concentracdo de DMAEMA
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e canforoquinona em 50% de TEGDMA. A analise do grau de conversao foi
realizada através de espectrometria no infravermelho para verificar a
concentragao das duplas ligagdbes de carbono. Em outros grupos a
polimerizacao foi realizada em laboratério a uma temperatura de 30° C por um
tempo de 90 s. Os autores puderam afirmar que as caracteristicas da
polimerizacao sao influenciadas pela quimica dos materiais e a concentragao e
tipo de iniciadores. A mistura de canforoquinona com DMAEMA representa uma
excelente combinagdo para melhorar o grau de conversao das resinas
compostas.

Nomoto; Uchuida e Hirasawa (1994) estudaram a influéncia da
intensidade de luz e do tempo de irradiagcdo sobre as resinas compostas. Os
autores pesquisaram a profundidade de polimerizagdo e a porcentagem de
duplas ligagbes de carbonos livres. Utilizaram trés resinas compostas: Filtek
Z100 (3M), Silux Plus (3M) e Clearfil Photo Posterior (Kuraray). A intensidade de
luz variou alterando-se a distancia entre a ponta ativa e o corpo-de-prova.
Quanto maior a intensidade de luz, menor tempo de exposi¢gdo para conseguir
densidade de energia constante. Independentemente das combinagdes entre
intensidade de luz e tempo, quando a intensidade de luz foi constante, nao
houve diferencas nos resultados das variaveis testadas.

Rueggeberg; Caughman e Curtis (1994) estudaram a
interdependéncia entre tempo de exposicdo a luz e a intensidade de luz na
polimerizacdo de resinas compostas em diferentes profundidades simulando
uma restauracado de resina composta. As resinas utilizadas neste estudo foram
as microparticuladas e hibridas nas cores universais e cinza de uma mesma

marca comercial. Finos discos cilindricos de resina composta (1 mm de
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espessura) foram confeccionados de modo que poderiam ser removidos
facilmente da matriz. As analises dos corpos-de-prova nas superficies no topo e
base foram realizadas através da técnica da espectrometria no infravermelho.
Os autores concluiram que a intensidade de luz recomendada é 400 mW/cm?
para uma polimerizacdo eficiente e intensidade de 233 mW/cm? ndo deveriam
ser utilizadas, provocando uma deficiente polimerizagdo, sendo necessario a
troca do bulbo (fonte de luz convencional) como rotina. Os autores afirmaram
ainda que a concentracio do fotoiniciador varie de produto para produto como a
canforoquinona (CQ) e metacrilato no grau de conversado através do FTIR
(radiagdao no infravermelho com transformacdo de Fourier). Os melhores
resultados obtidos com tempo de exposicdo de 60 s e intensidade de 400
mW/cm?. Os autores salientaram que a espessura dos incrementos de resina
composta ndo deveria exceder a 2 mm, com 1 mm sendo o ideal. A relagao
entre intensidade de luz e profundidade de polimerizagcdo ¢é utilizada para
enfatizar que os incrementos ndo deveriam ser maiores que 2 mm com tempo
de exposicao rotineiro de 60 s.

Park e Lee (1996) analisaram o grau de conversao da resina
composta Brilliant (Colténe) cor A3, variando a espessura de pelicula e a
distancia da fonte de luz. Foram confeccionados 20 corpos-de-prova com 5 mm
de didametro por 4 mm de espessura em uma matriz de teflon. Dez amostras
foram polimerizadas por 60 s, e dez foram polimerizadas por 60 s e
adicionalmente colocadas no forno para resinas indiretas (tipo inlays) durante 7
min a 120°C. Os discos foram separados e analisados de acordo com a
proximidade da fonte de luz. As peliculas permaneceram com espessuras que

variaram entre 50 ym e 70 ym e para determinar o grau de conversao em FTIR
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com absorcdes de 1637 e 1609 cm™. Os autores relataram que o grau de
conversao diminuiu a medida que a distancia da fonte de luz aumentou. O calor
aumentou o grau de conversao nas porcdes externas das amostras quando
comparadas com a parte interna da resina composta.

Bagis e Rueggeberg (1997) estudaram o efeito da temperatura e
uso do aquecimento na conversao monomérica das resinas compostas
fotoativadas. As amostras foram preparadas em forma de cilindro (10 mm
didmetro x 1 mm altura) em moldes de aluminio onde foram fotoativadas, com
excessao ao grupo controle. As temperaturas variaram entre 50° 75° 100° e
125° C por tempos de polimerizagcdo de 30 s; 1 min; 3 min, 5 min e 7 min. Apds
a polimerizacao, as amostras permaneceram estocadas em local escuro durante
uma semana e em seguida foram analisadas pelo método FTIR (Digilab/Bio-
Rad, Cambrige-MA, USA com resolucéo de 2 cm™) . Os valores alcangados com
temperaturas de 50°C foram de 57,7% e com 125°C foram de 69,9% . O
aumento de temperatura entre 3 € 7 min foi bem maior que em 30 s € 1 minuto
nos valores de conversdao, mostrando que o aumento de temperatura foi
importante para aumentar o grau de converséo.

Nomoto (1997) avaliou o grau de conversdo, conversao de
polimerizacdo e a influéncia do comprimento de onda da luz sobre a
polimerizacdo de wuma resina experimental. Para determinar que a
polimerizacao da resina composta ndo depende s6 da quantidade de luz, mas
também da qualidade do aparelho de fotoativagdo (comprimento de onda). Os
resultados indicaram que nos primeiros segundos de irradiagdo tanto o grau de
conversao como a conversido de polimerizacdo foram afetados pelo

comprimento de onda da luz. A influéncia do comprimento de onda na
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polimerizacao foi reduzindo gradualmente a medida em que o tempo de
exposicao aumentou. Para cada tempo de exposicao o comprimento de onda
mais adequado foi aquele mais proximo ao pico de absor¢cdo da luz
canforoquinona (470 nm). O autor concluiu que a absor¢do da luz pela
caforoquinoma afetou a etapa inicial da polimerizacdo e que a conversao de
mondmeros em polimeros foi eficiente. O comprimento de onda da luz emitida
pelos aparelhos deve coincidir com o pico de absorcao dos fotoiniciadores
presentes nos materiais restauradores.

Rueggeberg e Craig (1998) avaliaram os parametros utilizados
para estudar e determinar a conversdao monomérica em compostos fotoativados
e analisados em FTIR. Os autores determinaram através dos testes de dureza
Knoop, lixiviagdo e sorpgcao de agua na avaliagdo da extensdo de conversao em
diferentes profundidades usando a resina composta P-30 (3M). Para analise do
grau de conversao, foram confecccionados 5 corpos-de-prova por grupo e
analisados em FTIR com absorcdes de 1637 e 1608 cm™'. Os resultados obtidos
foram observados nas profundidades de 0 a 4,5 mm. Os autores concluiram que
houve um grau maximo de conversdo em torno de 51% e um decréscimo nos
valores com o aumento da profundidade. Em 4,5 mm houve o minimo de
conversao. O mesmo declinio de valores foi observado para o teste de dureza
Knoop.

Sakaguchi e Berge (1998) avaliaram a relagao entre a intensidade
de luz (mW/cm?) e a tensdo da contracdo linear pds-gel com o grau de
polimerizacdo das resinas compostas através do FTIR (RFX-30 radiagao
infravermelha com transformagao de Fourier). Amostras de resinas compostas

foram polimerizadas a uma distancia de 7 mm entre a ponta ativa e a superficie
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do material simulando a distancia entre o topo da restauragdo e a superficie
gengival, como em uma cavidade de classe |l em dentes posteriores. O tempo
de exposicado a luz foi fixado em 40 s com quatro intensidades de luz (71% a
241 mW/cm?; 49% a 164 mW/cm? e 34% a 116 mW/cm?). Foi analisado o grau
de conversdao na superficie e na base dos corpos-de-prova. O grau de
conversao no topo das amostras foi diferente entre grupos, exceto nos grupos
com intensidade de 71% e 49%. O grau de polimerizagdo nas amostras
polimerizadas com diferentes intensidades de Iluz n&do foi significante,
comparados com maior intensidade. A intensidade maxima da fonte de luz
resultou em uma significativa redugcéo na tenséo de contragao de polimerizagao
e nao afetou o grau de converséo.

Koran e Kirschner (1998) avaliaram o efeito da polimerizagao
utilizando baixa e alta intensidade de luz. A resina composta Pertac (ESPE) foi
testada de cinco maneiras: dureza, adesdo, viscosidade, espessura e
concentracdo de mondémero residual na polimerizagcdo. Os corpos-de-prova
foram irradiados com |lampada halégena Elipar Il (3M) durante diferentes tempos
(10, 30 e 40 s). A quantidade de monémero residual foi avaliada através da
quantidade de acrilatos remanescentes nas diferentes intensidades de luz. O
método de andlise foi através de cromatografia de alta eficiéncia (HPLC). Os
resultados mostraram que com 40 s de fotoativacdo houve uma conversao de
90% e com 20 s a conversao foi de 80%. As amostras permaneceram 48 horas
em saliva artificial foram novamente analisadas e os resultados mostraram que
nao houve difereng¢a na quantidade de mondmero remanescente.

Knobloch et al. (1999) compararam a resisténcia ao desgaste e o

grau de conversao de resinas compostas diretas com resinas de laboratério.
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Quatro resinas de laboratério: Targis (lvoclar), Concept (Vigodent), BelleGlass
(Kerr) e Artglass (Heraeus Kulzer) e duas resinas diretas: Herculite XRV™
(Kerr) e Heliomolar (lvoclar) foram analisadas. Esmalte de dentes (terceiros
molares) foi analisado como grupo controle. As 10 amostras (3,5 mm de
didmetro e 8 mm de altura) foram preparadas em moldes de vidro, cortadas com
discos de diamantes e analisadas em microscopia eletrénica de varredura
(S.E.M., Edax DX4-1) para verificar as superficies de desgaste. O grau de
conversao foi determinado através do método FTIR (Midac) em KBr em 16
scans e bandas de absorgdo de 850 a 4000 cm™. Nas resinas compostas
indiretas Concept e BelleGlass a conversao foi significantemente maior que os
outros compostos testados. A resina composta direta Heliomolar apresentou
menor conversao do que a resina composta Herculite.

Mills; Jandt e Ashworth (1999) compararam as lampadas halégenas
e a base de LEDs, quanto a sua microdureza (Knoop). Um equipamento de luz
halégena (Coltolux®-Colténe) com ponta ativa de 8 mm e um equipamento a
base de LEDs com ponta ativa de 6 mm (Nichia- 25 LEDs) foram utilizados. Trés
tipos de resinas compostas de mesma marca comercial (3M) e diferentes
composigdes: Silux Plus na cor U, P50 na cor U e FILTEK Z100 na cor A3. 5
durante um tempo de exposicao de 40 e 60 s. A matriz metalica com 4 mm de
didmetro por 6 mm de profundidade foi utilizada neste experimento. Para medir
a microdureza foi utilizado um equipamento digital com penetragado de 0,01 mm
de acordo com a norma ISO 4049. Os resultados mostraram que as fontes de
luz a base de LEDs promoveram 64% maior profundidade de polimerizagdo que

a lampada halégena com intensidade de luz de 300 mW/cm?. Os autores
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concluiram que outras pesquisas sao necessarias para comparar as fontes de
luz em condi¢des normais de uso.

Rueggeberg; Caughman e Chan (1999) pesquisaram a conversao
monomérica da resina composta Herculite XRV, cor A2 (Kerr) em matriz
metalica com 8 mm de didmetro, coberta com uma ladmina de cristal. A
fotoativacao foi realizada de dois tipos: alto pulso de energia de 10,40 e 60 s e
com luz continua (40 e 60 s) com intensidade de 800 mW/cm? por meio de uma
fonte de luz halégena Elipar (ESPE). O grau de converséao foi medido através de
espectrometria no infravermelho com transformacdo de Fourier. Os autores
observaram que usando luz continua ou com alto pulso de energia, durante 60 s
e até 3 mm de espessura as resinas compostas obtiveram o mesmo grau de
converséo.

Tarumi et al. (1999) avaliaram o efeito da quantidade de TEGDMA
na polimerizagcdo apos irradiacdo de quatro resinas compostas experimentais a
base de Bis-GMA, nas quais foram preparadas com diferentes proporcdes de
TEGDMA e Bis-GMA. Foi medido o grau de conversao através do método FTIR,
imediatamente apds polimerizacao e apdés 24 horas de armazenamento. As
amostras foram analisadas em cromatografia de alta eficiéncia (HPLC) para
verificar os residuos de Bis-GMA, TEGDMA apds a polimerizacao e com 24
horas de estocagem. Os resultados mostraram que os compdsitos que
continham TEGDMA apresentaram um alto grau de converséo. A quantidade de
TEGDMA residual pés-polimerizacao diminuia, mas a quantidade de Bis-GMA
remanescente mostrou valores constantes de monémeros n&o reagidos.
Segundo os autores o TEGDMA ¢é considerado o principal contribuinte da

polimerizacao apds a irradiagdo na resina composta a base de Bis-GMA.
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Kurachi et al. (2000) avaliaram a microdureza Vickers de uma
resina composta polimerizada com cinco aparelhos LEDs (Nichia) e um aparelho
de luz halégena KM-200R (DMC-LTDA). Os autores confeccionaram corpos-de-
prova com a resina composta FILTEK Z100 TM (3M), cor A3 em diferentes
espessuras: 0,35 mm, 1,25 mm e 1,8 mm. A intensidade do aparelho de luz
halédgena foi ajustada em 475 mW/cm? com tempo de 40 s e para o aparelho de
LEDs foram utilizados 5 tempos de exposig¢ao (20, 40, 60, 120 e 180 s) com
diferentes intensidades : 25, 34, 46, 68, 79 mW/cm? Todas as resinas
compostas fotopolimerizadas com os aparelhos a base de LEDs, mostraram
valores de microdureza inferiores aos da lampada halégena convencional,
independente da espessura. Os autores afirmaram que sao necessarios 120 s
de exposicdo com aparelhos a base de LEDs para conseguir valores de
microdureza comparaveis aos valores conseguidos para a exposi¢cao de 40 s
com os aparelhos de luz halégena. Os autores ressaltaram os razoaveis valores
de microdureza obtidos com os aparelhos LEDs considerando as baixas
intensidades.

Yap; Lee e Sabapathy (2000) investigaram a liberagcdo do acido
metacrilico de quatro resinas compostas: Silux Plus (3M), FILTEK Z100 (3M),
Ariston pH (Vivadent) e SureFil (Dentsply). As resinas Silux Plus e FILTEK Z100
TM a base de Bis-GMA e Uretano metacrilato enquanto a Ariston e a SurekFil
utilizaram o Uretano metacrilato e sistema de polimeros modificados. Dez discos
de 0,2 mm de didmetro e 2 mm de espessura foram fabricados usando moldes
de borracha. Os materiais em teste foram colocados dentro do molde e a resina
composta foi protegida com tira de poliéster. Uma segunda lamina de vidro foi

colocada e pressionada para liberar o excesso de material. Os corpos-de-prova
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foram lavados com agua deionizada e agitados a uma velocidade de 80 rpm por
duas horas a 37°C. As solugdes das amostras foram filtradas e analisadas por
eletroforese capilar (CE). Os resultados mostraram que do primeiro ao sétimo
dia a liberagdo do acido metacrilico pela resina Ariston foi significantemente
maior do que os outros compodsitos. Nenhuma diferenga significante na
liberagcdo do acido metacrilico foi observada entre a Silux Plus, FILTEK Z100 TM
e SureFil por todos os sete dias. A liberacdo do acido metacrilico em agua a
37°C foi maior no primeiro dia para todas as resinas e diminuiu com o tempo,
com excegao da resina FILTEK Z100. Os autores concluiram que alguns
compostos poderiam apresentar altos niveis de acido metacrilico e ndo se sabe
0 que eles poderiam causar em seres vivos, por isso deveriam ser melhor
investigados.

Morgan et al. (2000) analisaram o efeito da diluicdo do Bis-GMA e
do TEGDMA quanto a profundidade de polimerizacdo e grau de conversao
através dos métodos de aquecimento (DSC) e espectrometria de ressonancia
nuclear (NMR). A andlise quantitativa foi verificada através do equipamento de
ressonancia magnética com um tempo de 30 s de exposi¢cdo e velocidade de
3,95 kHz. Diferentes proporcées de Bis-GMA e TEGDMA foram adicionadas e
aquecidas de 60, 70, 80 a 120 °C para permanecer em estado solido. Com o
aumento de temperatura ocorre uma maior mobilidade das moléculas melhor
polimerizacao e alto grau de conversdao. A melhor solugdo encontrada foi de
70% de Bis-GMA com 30% de TEGDMA. A ressonancia nuclear € um excelente
método para medir a conversao de mondmeros em polimeros.

Peutzfeldt e Asmussen (2000) estudaram as propriedades mecanicas,

resisténcia ao desgaste de duas resinas compostas FILTEK Z100 TM (3M) e



34

Charisma (Heraeus Kulzer). Dispositivos desenvolvidos para polimerizacdo foram
confeccionados em consultérios odontologicos. As amostras de resinas compostas
foram pré e pds polimerizadas de acordo com os seguintes métodos: fotoativagao
com lampada halégena EC da Translux (10min) e Triade Il (10min). As propriedades
foram determinadas apds o armazenamento das amostras durante uma semana em
agua a 37°C. O grau de conversao foi determinado usando a transmissao FTIR. As
propriedades mecanicas testadas foram: forga diametral e forga flexural. O desgaste
foi induzido por um simulador three-body. As fontes de luz utilizadas aumentaram o
grau de conversdo em ambos os materiais. A polimerizagado final aumentou as
propriedades mecéanicas e a resisténcia ao desgaste da resina composta
Charisma®, visto que nenhum efeito foi encontrado nestas propriedades na resina
composta FILTEK™ Z100. A polimerizagao final com o uso de dispositivos aumentou
o grau de conversao da resina composta FILTEK ™ Z100 e da resina Charisma®.
Stahl et al. (2000) estudaram o desempenho dos aparelhos a base de
LEDs comparados com as lampadas halégenas, através da conversdo de
mondémeros e suas implicagdes clinicas. Duas resinas hibridas com diferentes
cores: Spectrum TPH (A2 e A4), FILTEK ™ Z100 (A2 e A4) e a resina Solitaire (A2 e
A4). O aparelho de lampada halégena (Spectrum 201 R) com intensidade de luz de
755 mW/cm? e & base de LEDs (Nichia - 27 LEDs) com 350 mW/cm? foram
utilizados neste experimento. Em todos os corpos-de-prova a resisténcia flexural foi
maior com excecao a resina Solitaire na cor A4 quando polimerizados com luz a
base de LEDs e halégena. O aparelho a base de LEDs possuia melhor
desempenho de polimerizagdo quando comparado com luz haldégena. A resisténcia
flexural foi ligeiramente maior com o sistema de luz halégena comparada com a luz

a base de LEDs, mesmo com intensidades de luz muito diferentes.
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Imazato et al. (2001) compararam os métodos de radiacao
infravermelha (FTIR) e analise térmica (DTA), para medir o grau de conversao de
trés marcas comerciais com diferentes quantidades de Bis-GMA e TEGDMA (75/25;
70/30; 50/50), contendo canforoquinona, DMAEMA e quartzo na mesma proporgao.
Trés marcas comerciais foram utilizadas: uma resina micro-hibrida (Silux Plus-3M), e
duas hibridas Photoclearfil® (Kuraray); Lite —Fil Il (Shofu). A matriz de aluminio com
dimensédo de 2.2 mm de profundidade e 6,0 mm de didmetro e protegidos com
poliéster. Foi empregada nesta metodologia resinas compostas e foram
polimerizadas com aparelho luz halégena Quick light VL-1 (Morita) . As amostras
foram testadas em FTIR (Shimadzu), pelo método Kbr durante um tempo de 20 e
60 s para medir as ligagcbes C=C antes e apds a fotoativacdo. Os valores
encontrados para a técnica de DTA permaneceu 10% maiores, quando comparados
pela técnica de FTIR.

Frentzen; Foll e Braun (2001) examinaram a profundidade de
polimerizagdo de uma resina composta Arabesk (Voco) nas seguintes cores: A1,
A2, A3, A3.5, B2 e B3 utilizando dois tipos de fontes de luz e dois tempos de
exposicao 1 e 3 min. O aparelho de luz halégena utilizado foi o Translux CL
(Heraeus Kulzer) (750 mW/cm?) e a base de LEDs (Oshino Lamps) (110mW/cm?).
As amostras foram colocadas em uma matriz cilindrica de vidro fixada em um
dispositivo construido para este fim. Uma agulha digital foi acoplada para medir a
dureza dos corpos-de-prova e em seguida analisados por equipamento de
espectrometria (Polytec). Um outro equipamento também estava acoplado para
medir a temperatura das fontes de luz. Os autores observaram que tanto a luz
halégena como a base de LEDs nao produziram aumento de temperatura que

poderia danificar a polpa. De acordo com os resultados, os autores puderam concluir
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que independente da cor, a profundidade de polimerizagcao foi maior com o aparelho
a base de LEDs do que com aparelho de luz halégena. Segundo os autores o
sistema a base de LEDs apresentou uma melhor polimerizacdo e pode ser uma
alternativa para a fotopolimerizacao de resinas compostas.

Yap ; Seneviratne (2001) avaliaram a inflluéncia da densidade de
energia na efetividade de polimerizagdo de resinas compostas através do teste de
microdureza Knoop. Os autores testaram diferentes intensidades: 200, 300, 400, 500
e 600 mW/cm? e diferentes tempos: 10, 20, 30, 40, 80, 100, 120, 180 s, tendo como
controle a intensidade de 400 mW/cm? e tempo de 40 s. Foram confeccionados
corpos-de-prova de 2mm de espessura com a resina composta FILTEK Z100 TM
(3M) cor A2 fotopolimerizado com o aparelho VIP (Bisco). De acordo com os
resultados, pdde-se observar adequada microdureza com 20s de irradiacdo na
superficie utilizando as intensidades de 200 e 300 mW/cm?. A microdureza na base
foi conseguida com 300 mW/cm? e no tempo de exposicdo de 120 s. Os autores
concluiram que para a superficie e base dos corpos-de-prova, os melhores
resultados alcancados foram com 20 e 30 s e irradiacdo de 500 e 600 mW/cm? . De
acordo com os autores, baixas intensidades de luz (200 e 300 mW/cm? ) nao
produziram uma polimerizagdo efetiva. Intensidade de luz altas (500 e 600
mW/cm?), promoveram polimerizagao efetiva a partir de 30 s de irradiac&o.

Lovell et al. (2001) investigaram a influéncia de uma fontes de luz nas
propriedades mecanicas de resinas compostas contendo 75% de Bis-GMA e 25% de
TEGDMA e a canforoquinona como ativador, através da espectrometria no
infravermelho (FTIR) . Esta razdo de 75/25% é utilizada na maioria das marcas
comerciais de resinas compostas encontradas no mercado . A fonte de luz utilizada

foi: UV-light (Ultracure) com comprimento de onda de 350 a 470 nm e intensidade de
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luz de 10 e 50 mW/cm? . Comumente s&o utilizados o sistemas mid-IR , hear -IR e
Raman de espectrometria para medir a conversao das ligagdes duplas de carbono,
entretanto neste estudo foi utilizado o near-FTIR por permitir corpos-de-prova com
espessuras em torno de 4 mm. Durante a leitura em FTIR (Magna 750) houve um
aumento de temperatura na célula de 0 a 110 ° C . O monémero foi gotejado
através de uma pipeta entre as duas células, para nao permitir a entrada de luz. As
leituras foram feitas antes e apdés o aumento de temperatura. Os resultados
mostraram que as propriedades mecanicas medidas foram insensiveis ao método
utilizado devido a rede de ligagdes formadas apds a fotopolimerizagdo, mas foi
relacionado as duplas ligagdes de carbono formados. As propriedades mecanicas
estao diretamente relacionadas com a quantidade de duplas ligagdes convertidas .
Knezevi¢ et al. (2001) compararam o grau de conversao € o
aumento da temperatura de quatro resinas compostas hibridas em 1 mm de
profundidade de polimerizagdo: Tetric® Ceram (Ivoclar Vivadent), Pertac Il
(ESPE), Valux Plus (3M) e Degufill Mineral (Degussa) polimerizadas com
diferentes fontes de luz e tempos de polimerizagdo. Para todas as resinas
compostas selecionou-se a cor A2. Os aparelhos de luz utilizados foram
Heliolux GTE/Vivadent (600 mW/cm?), Elipar™ Freelight/ESPE (100 mW/cm?)
durante 10s e 700 mW/cm? durante 30s. Paralelamente foi avaliado (aparelho
experimental com um arranjo de 16 LEDs (Metex) na intensidade de luz de 12
mW/cm? para cada LED. Os resultados revelaram que o grau de conversao foi
maior para todas as resinas compostas polimerizadas com os aparelhos de luz
halégena. Os corpos-de-prova quando ativados com aparelho de luz halégena
atingiu o dobro de temperatura do que o aparelho a base de LEDs, sugerindo

que a temperatura transmitida € consequéncia da intensidade de luz emitida
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pelo aparelho. As reagbes quimicas aumentaram durante o processo de
polimerizacao do material. Os autores concluiram que os aparelhos deveriam ter
mais LEDs para emitir maior intensidade de luz e melhor polimerizacéao.

Leonard et al. (2002) avaliaram a eficiéncia de polimerizagdo dos
aparelhos fotoativadores a base de LEDs em comparagdo com um aparelho de
ldampada halégena. A poténcia destes aparelhos foi comparada com a lampada
halégena nos espectros entre 380-520 nm e 450-500nm. Foram fabricados
discos de 2 x 8 mm das resinas compostas Filtek "™ Z100 e Silux Plus para se
observar diferengas no grau de conversao entre as resinas compostas. Antes do
teste de dureza Knoop, os corpos-de-prova foram armazenados por 24 horas
em agua. O grau de polimerizagdo deveria ser de no minimo 80% para que os
corpos-de-prova fossem considerados adequadamente polimerizados. A
poténcia dos aparelhos em mW/cm? foi verificada a 1 mm de distancia da ponta
ativa da fonte de luz com um medidor especial a laser. O espectro de emissao
de luz foi calculado por meio de um calorimetro/telefotdbmetro. Segundo os
autores os LEDs necessitam de mais tempo para polimerizar do que a lampada
halégena para fotoativagdo dos corpos-de-prova de ambas as resinas na
proporcdo de 80% entre topo e base. Os resultados demonstraram que o
espectro de emissao do LED permaneceu mais proximo do pico de absorcio da
canforoquinona, que é mais comumente usada como fotoiniciador. Por outro
lado, a poténcia da lampada halégena foi quatro vezes maior que o sistema a
base de LEDs. Portanto, segundo os autores os sistemas a base de LEDs
precisam de mais tempo que a luz halégena para fotopolimerizar

adequadamente as resinas compostas testadas.
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Mills et al. (2002) avaliaram a profundidade de polimerizacao pela
microdureza Barcol e resisténcia compressiva da resina composta Spectrum
TPH (Dentsply) nas cores A2 e A4, polimerizada por 20 e 40 s. Os corpos-de-
prova foram fotoativados com LED LuxOMax (Akeda Dental) constituido de 7
LEDs, LED experimental (Nichia Chemical Industrias) com 63 LEDs e um
aparelho de lampada halégena Coltolux® 4 (Colténe/Whaledent). A profundidade
de polimerizacao foi avaliada de 0 a 6 mm com espessura de 1 mm. Para a
resisténcia compressiva foram usados corpos-de-prova de 6 x 4 mm. O espectro
de luz e a poténcia dos aparelhos foram medidos. Os dois prototipos de LED e a
luz haldgena mostraram desempenhos similares e satisfatérios em relagdo ao
teste de microdureza em profundidade, enquanto que a microdureza obtida nos
corpos-de-prova com o LED comercial diminuiu com a profundidade com o
menor tempo de fotoativagao (20s). Houve diferenga estatistica na resisténcia a
compressdo com diferentes aparelhos de fotoativacao, mas o prototipo de LED
e a luz halégena nédo apresentaram diferencas estatisticas significantes entre si.
O espectro dos LEDs ficaram entre 457 e 466 nm, enquanto a luz halégena
mostrou uma distribuicdo mais ampla. A poténcia do LuxOMax foi de 122
mW/cm? , enquanto os protdtipos de LED apresentaram 561 e 831 mW/cm?, e a
lampada halégena 532 mW/cm?. O LED com poténcia similar & lampada
halégena resultou em microdureza semelhante até 3 mm. Os autores concluiram
que o LED experimental obteve profundidade de polimerizagdo semelhante ao
comercial, e que os LEDs podem ter um potencial em odontologia pela
descoberta de emissao de luz capaz de polimerizar as resinas compostas.

Obici et al. (2002) analisaram o grau de conversao da resina

composta 2250 (3M) cor A3, através de dois métodos de analise do FTIR:
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brometo de potassio (KBr) e através de pelicula. As amostras foram submetidas
a 24 horas e 20 dias de estocagem. Os filmes possuiam espessuras
aproximadamente de 0.07g (6 mm diametro por 2 mm altura) e o aparelho
operava em absorbancia com ondas entre 300 e 4000 cm™ e resolucdo de 4
cm™. Os resultados mostraram que o grau de conversao da resina composta
Z250 nao foi afetada com 24 horas e 20 dias e que o método KBr demonstrou
0s maiores valores de conversao quando submetido a diferentes métodos de
fotoativacao.

Sideridou; Tserki e Papanastasiou (2002) estudaram a influéncia da
estrutura quimica dos dimetacrilatos mais comumente utilizados nas resinas
compostas (Bis-GMA, TEGDMA, UDMA e Bis-GMA) sobre o grau de converséo.
Os corpos-de-prova foram fotoativados por periodos sucessivos de tempos, os
quais receberam exposi¢cdo por 10, 20, 40, 60, 80, 180 e 240 s. O grau de
conversao foi determinado por espectometria de FTIR. Os resultados obtidos
permitiram calcular o limite no grau de conversdo: Bis-GMA<Bis-
EMA<UDMA<TEGDMA. O TEGDMA mostrou o maior limite no grau de
conversao e a maior concentragao de duplas ligagdes por unidade de massa. As
misturas de Bis-GMA/TEGDMA mostraram a taxa maxima do limite de grau de
conversao. Este resultado mostrou que o Bis-GMA quando associado a outros
mondmeros produzem valores menores de conversao do que a mistura de Bis-
GMA e TEGDMA.

Yoon et al. (2002) estudaram a eficacia da polimerizagdo de novas
fontes de luz como LED, aparelho experimental SNU (Korea), e o arco de
plasma Apollo 95E (DMD, Elite Woodland Hill-CA, USA) e compararam com a

fonte convencional de luz halégena (Spectrum 800, Dentsply, USA). As resinas
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utilizadas foram Revolution (55% de carga), SureFil (82% de carga) e Z250
(60% de carga) todas na cor A3 inseridas num disco de aluminio e cobertos com
tira de nylon. Os materiais foram polimerizados com trés aparelhos sendo que a
intensidade da lampada halégena e do LED foi de 400 mW/cm? por 20 e 40 s e
de 1472 mW/cm? no arco de plasma com 5 e 10s (8 e 16 J/cm?). As amostras
foram fatiadas com espessuras de 1, 2, 3 e 4 mm a partir da superficie. O grau
de conversao das trés resinas compostas foi medido pelo FTIR (espectrometria
infravermelha). Os resultados mostraram que o grau de conversédo foi
influenciado por trés variaveis do material: a espessura dos corpos-de-prova, a
fonte de luz e o nivel de energia. Quando a mesma energia foi aplicada, o grau
de conversao pelo arco de plasma e pelo LED a difereca néo foi significante
comparado com a lampada halégena. Quando a energia da luz aumentou duas
vezes, nenhuma diferengca no grau de conversdo foi observada até 2 mm de
espessura, mas o grau de conversao ndo aumentou nas amostras acima de 3
mm.

Ferracane; Ferracane e Musanje (2003) determinaram a resisténcia
flexural, médulo de elasticidade e grau de conversao de nove resinas micro-
hibridas através de andlise termogravimétrica e espectrometria no
infravermelho. Para andlise termogravimétrica as resinas compostas foram
pesadas e colocadas em recipiente de porcelana e aquecidos até 500° C por 30
min. Dois aparelhos de luz halégena foram utilizados: Triad Il (Dentsply), com
tempo de exposicdo de 40 s dos corpos-de-prova e o aparelho Optilux 401
(Demetron) com tempo de 40 s somente no topo dos corpos-de-prova e depois
40 s na parte inferior da matriz. Apds a fotoativacao foram armazenados por 24

horas a 37°C. Os resultados mostraram que em espessuras de 2 mm e
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irradiadas por 40s polimerizaram a maioria dos compostos testados. Os
métodos para medir o grau de conversao foram praticamente semelhantes aos
resultados obtidos na resisténcia flexural e modulo de elasticidade na
intensidade de 600 mW/cm? O equipamento de luz halégena (Optilux)
apresentou maiores valores de resisténcia flexural e modulo de elasticidade
comparado ao equipamento Triad Il, embora ndo houve diferenca de grau de
conversdo entre as fontes de luz.

Luiz, Soldi e Pires (2003) estudaram os principais componentes
da resina composta através de sua estrutura reticular para avaliar a
microdureza. As resinas estudadas foram Fill Magic (Vigodent) com dois
sistemas de luz Primelite (Dentsply 500 mW/cm?) e Ultralux IC Eletronic (Dabi
Atlante 500 mW/cm?). Um molde de aco inox foi utilizado para a obtencéo dos
corpos- de- prova com 6 mm de diametro e 1 mm de espessura. As amostras
foram analisadas em espectros de infravermelho (Perkin-Elmer 16) e a analise
de microdureza Vickers no microdurébmetro HMV-200 (Shimadzu). A relagao
entre os picos das bandas dos espectros antes e apds a polimerizagdo mostrou
que os valores obtidos foram de 47 a 57% respectivamente. Os resultados
mostraram que os baixos valores de microdureza quando se utilizou baixa
intensidade de luz (50 mW/cm?) tém influéncia direta nas caracteristicas das
resinas compostas, levando ao desgaste acelerado e degradacao, devido ao
baixo grau de reticulagdo do material. Segundo os autores a degradagao da
fonte de luz é consequéncia da utilizacao continua do aparelho por periodo
prolongado sem manutencao. A intensidade do feixe de luz do fotopolimerizador

infui na microdureza Vickers da resina polimerizada.
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Asmussen e Peutzfeldt (2003b) compararam duas fontes de luz e
diferentes propriedades de trés resinas compostas: resisténcia flexural, contracao
de polimerizagao e grau de polimerizagao. As resinas estudadas foram Z250 (3M),
Pertac Il (3M) e Definite (Degussa) todas contendo canforoquinona como
fotoiniciador. O aparelho de luz halégena utilizado foi: XL300 (3M) com intensidade
de luz de 400mW/cm? e dois aparelhos a base de LEDs: Elipar ™ FreeLight (3M)
com intensidade de luz de 300mW/cm? e E-Light (GC) intensidade de 290 mW/
cm? . Todos os corpos-de-prova foram irradiados durante 20 s em matriz metalica,
com didmetro de 5 mm, correspondendo ao diametro da fonte de luz e
armazenados durante 24 horas a 37°C . O grau de conversao foi medido através
de espectrometria no infravermelho através das duplas ligagbes de carbono
(bandas de 1640cm™) e ligacdes carbono aromatico (1610 cm™) com trés
repeticoes. As propriedades estudadas foram piores com sistemas a base de
LEDs comparado a luz halégena, sendo que o grau de conversao foi determinante
para se correlacionar com outras propriedades mecanicas.

Asmussen e Peutzfeldt (2003c) estudaram a influéncia da
microdureza superficial e em profundidade da resina composta Charisma®
(Heraeus Kulzer) na cor A2. A resina foi inserida em uma matriz de bronze e
protegidas com tira de poliéster e filtro de papel branco, em seguida fotoativadas
por 20 s. Apds a irradiacdo, os corpos-de-prova foram transferidos para um local
sem ar e escuro durante 24 horas a 37 °C. As amostras foram cortadas com disco
de carborundum paralelas ao longo eixo e com espessuras de 0.5 a 4 mm. Em
cada corpo-de-prova foi medida a microdureza Vickers e Wallace. Neste estudo a
superficie dos corpos-de-prova foram protegidos da camada de oxigénio por 5 min

para nao alterar a polimerizagdo em contato com o oxigénio. Os autores
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observaram que a microdureza superficial foi maior a 0,5 mm do que na
profundidade de 1 mm, provavelmente devido ao aumento das ligagbes cruzadas
formadas durante a polimerizagao.

Asmussen e Peutzfeldt (2003a) investigaram a influéncia da
polimerizagado em dois passos de um polimero a base de Bis-GMA (60%) / TEGDMA
(40%) no grau da conversdo, armazenados em etanol durante 24 horas. Dois
aparelhos de fotopolimerizagado de luz halégena foram utilizados: XL3000 (3M) com
intensidade de luz 450 mW/cm? e Elipar™ Freelight (3M) com intensidade de luz de
750 mW/cm? . As amostras foram polimerizadas em diferentes intensidades 25, 50,
100, 200, ou 400 mW/cm? para 10, 20, ou 40 s, e ao final as amostras foram
polimerizadas com 750 mW/cm? para um tempo de 20 s. Foi utilizado o método em
peliculas finas por FTIR através das C=C (bandas 1640 cm™) e anel aromatico
(bandas 1610 cm™) antes e apos a polimerizagdo final. A microdureza Vickers foi
determinada antes e apds 24 horas de armazenamento em solvente etanol. O
solvente etanol nao influenciou a microdureza da resina composta antes e apds a
polimerizagdo final. A excegdo, intensidades de luz mais baixas e na modalidade
dois passos resultou em polimeros que apés o armazenamento do etanol eram mais
macios do que o polimero de controle. De acordo com os autores a polimerizacao
tipo dois passos da resina composta pode resultar em polimeros piores, ou seja mais
frageis, quando em contato com substancias encontradas nos alimentos e nas
bebidas.

Emami e Sdderholm (2003) testaram o grau de conversao de duas
resinas compostas Filtek™ Z100 e Filtek Z250 ap6s a fotoativagdo com diferentes
intensidades de luz: 200, 450 e 800 mW/cm? e durante diferentes tempos de

exposicao: 5, 10, 40, 60 e 140 s. Foram confeccionados corpos-de-prova com 6 mm
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de didmetro e 2, 4, 6 mm de espessura. O grau de conversao foi determinado
através de espectrometria de Raman no topo e na base das amostras.
Anteriormente ao grau de conversao das resinas compostas foi realizada a curva de
calibragdo dos picos aromaticos e alifaticos. O grau de conversao maximo da resina

kTM

composta Filte Z100 foi menor que 60%, enquanto que a maxima conversao da

resina composta Filtek™

Z250 foi menor que 65%. Os autores consideraram que
esta diferenga poderia estar relacionada as matrizes organicas utilizadas pelas
resinas compostas. Para um mesmo periodo de exposi¢do, o grau de conversao
diminuiu para ambos os materiais conforme a poténcia foi diminuida. Porém,
aumentando o tempo de exposigdo, houve aumento do grau de conversao para
ambas as resinas compostas. Este estudo concluiu que a mesma densidade de
energia resulta em grau de conversao similar para uma determinada espessura do
corpo-de-prova em resina composta.

Sideridou; Tserki e Papanastasiou (2003) produziram resinas sem
carga com diferentes misturas dos monémeros Bis-GMA, TEGDMA, UDMA e
Bis-EMA e estudaram o efeito da estrutura quimica sobre as propriedades
fisicas de sorgcao e solubilidade, moddulo de elasticidade dessas misturas e de
seus mondmeros puros. Duas resinas comerciais Filtek™ Z100 e Z250 , que
contém as mesmas particulas de cargas, mas diferentes matrizes resinosas,
também foram estudadas. Os resultados mostraram que o TEGDMA parece
criar a rede polimérica mais densa, mais flexivel, absorve maior quantidade de
agua e libera menor quantidade de monémeros nao reagidos. UDMA e Bis-GMA
criam redes mais rigidas que TEGDMA, absorvem menos agua e liberam maior

quantidade de mondmeros nao reagidos. O mondmero Bis-GMA leva a

formacédo de cadeia polimérica mais rigida, que absorve mais agua do que a
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matriz formada por TEGDMA. Resinas preparadas com Bis-GMA/TEGDMA
mostraram valores significantemente maiores de mdédulo de elasticidade que
outras combinacdes. Estas diferencas entre os compodsitos podem estar
associadas ao maior conteudo de particulas apresentada pela resina Z250 e a
diferenca estrutural de sua matriz organica.

Price; Felix e Andreou (2003) compararam os LEDs de segunda
geragdo com a lampada halégena para determinar qual oferecia melhor fotoativagéao
utilizando dez resinas compostas durante os tempos de 20 e 40 s. Um equipamento
de segunda geracao a base de LEDs foi utilizado Ultralume 2 (Ultradent) durante 20
e 40 s e um sistema de luz halégena (Optilux 401-Demetron) durante 40 s. Os
corpos-de-prova apresentavam 1,6 mm de espessura e foram irradiados a uma
distancia de 2 e 9 mm. Foi determinado a dureza Knoop do topo e da base nos
primeiros 15 min e depois de 24 horas da fotopolimerizagdo (armazenados em
agua). Os valores de microdureza nos primeiros 15 min indicaram menores valores
de grau de conversdo quando comparados com 24 horas de armazenamento. Apos
24 horas de armazenamento o sistema a base de LEDs com 40 s de fotoativagao as
resinas compostas alcangaram uma microdureza aceitavel quando comparado a luz
halégena. A polimerizagdo por 40 s somente a resinas Herculite XRV® cor A2,
Esthet-X cor A2, Esthet-X cor CE, Revolution A2, PremaFlo cor A2 e Heliomolar® cor
A2 apresentaram a mesma polimerizacdo que a luz halégena enquanto que as
resinas Vit-l-escense TM, Vit-l-escense cor A2, Filtek Flow cor A2 e Prodigy
Condensable cor A10 nao ofereciam a mesma polimerizacdo em 40 s. Os autores
concluiram que os aparelhos a base de LEDs necessitavam de 40 s de irradiagao
para uma efetiva polimerizagdo numa espessura de incremento de 1,6 mm e que

nao polimerizavam todas as resinas compostas como a lampada halégena.
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Soh; Yap e Siow (2003) compararam a eficacia da polimerizacao
das lampadas halégenas e LEDs variando a espessura de cinco corpos-de-prova (2,
3 e 4 mm). Os aparelhos utilizados foram: dois aparelhos a base de LEDs, um
aparelho de luz halégena convencional, uma halégena de alta intensidade e um
aparelho de altissima intensidade . Foram selecionados para este estudo a resina
composta Filtek™ Z100 (3M) cor A2. A intensidade de luz de todos os aparelhos foi
testada com radidmetro Cure Rite (EFOS) . Os cilindros foram preparados variando
as espessuras e protegidos com tiras de acetato. Imediatamente apds a
polimerizagao foi analisada a dureza Knoop no topo e na base dos corpos-de-prova.
Os resultados de microdureza superficial obtidos com todos os aparelhos foram
eficazes neste experimento para os corpos-de-prova com espessura de 2 mm,
enquanto que nas espessuras de 3 mm os trés aparelhos a base de LEDs (e-Light
GC) proporcionaram dureza abaixo do padrdo preconizado. Os valores de
microdureza em espessuras de 4 mm de resina composta em todos os aparelhos
analisados ficaram abaixo do recomendado pela técnica, portanto contra indicando
estas espessuras de incrementos para uso clinico.

Calheiros et al. (2004) verificaram a relagdo entre contracdo de
polimerizacdo e grau de conversdao de diferentes resinas compostas: duas
resinas hibridas Z250 (3M) e Tetric Ceram® (Vivadent) e duas resinas
compostas micro particuladas A110 (3M) e Heliomolar® (Vivadent). Os moldes
de plastico foram jateados com jato de alumina e silanizados. Uma camada de
resina composta de 2 mm foi inserida entre as matrizes de plastico. Uma forga
foi aplicada de 0,006 uym/N nos corpos-de-prova e fotoativados com dois tipos
de aparelhos convencionais: Optilux 500 (Demetron) e QHL 75 (Dentsply) a uma

distancia de 5 mm dos corpos-de-prova. Os corpos-de-prova foram irradiados
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em diferentes tempos (5, 15, 30, 60 e 120 s) e com aumento da intensidade de
luz de 4.5, 13.5, 27.0, 54.0 e 108.0 J/cm?. O grau de conversao foi medido pela
espectrometria infravermelho fotoacustico (PAIS-IR), através de ondas e
convertidas em espectros. Os resultados mostraram que a resina Z250
apresentou um alto grau de conversdao comparado a resina composta Filtek™
A110. O mesmo foi observado na resina composta Tetric Ceram e Heliomolar.
Os autores concluiram que as particulas de silica coloidal diminuem o grau de
polimerizagdo da resina composta e que o aumento da densidade de energia
(J/cm?) nado estaria relacionado com aumento do grau de conversio e sim com a
contracao de polimerizacao.

Musanje e Ferracane (2004) avaliaram o grau de conversao através
de espectrometria no infravermelho (FTIR) de trés resinas compostas experimentais
com média e alta viscosidade alterando a concentragdo do diluente (TEGDMA,
UDMA e Bis-GMA). Nestas resinas compostas foram adicionadas silano, estréncio e
silica coloidal com canforoquinona. As amostras foram colocadas em matrizes
metalicas e polimerizadas com aparelho de lampada halégena Triad Il (Dentsply) e
permaneceram em agua deionizada durante 24 horas, 1 més e 6 meses. As
propriedades mecanicas (resisténcia flexural, resisténcia a fratura e dureza Knoop)
foram avaliadas . Os autores concluiram que o grau de conversao aumenta nos
compostos com média viscosidade e com quantidades iguais de Bis-GMA e
TEGDMA. As propriedades mecanicas nas amostras que permaneceram em agua
por um dia e 6 meses nao mostraram diferencas estatisticas. A adicdo de particulas
nas resinas compostas reduz o stress de polimerizacido sem reduzir as propriedades

das resinas compostas hibridas, relataram os autores.
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Silva; Mendes e Ferreira (2004) estudaram o grau de conversao
de dois tipos de resina, uma a base de Bis-GMA e outra chamada de
ORMOCER (organic modific resin). Foram confeccionados corpos- de- prova em
matriz de ag¢o variando de 1 a 4 mm de altura e 0,8 mm de diametro. Apds a
insercdo do material na matriz, estas foram protegidas com tiras de poliéster
evitando assim o contato com oxigénio, em ambiente escuro, pois segundo 0s
autores poderia modificar o grau de conversdao. Os corpos-de-prova foram
fotoativados com o aparelho de luz halégena Optilux 501 (Demetron). As
amostras foram analisadas pelo método FTIR antes e apds a polimerizagdo. As
resinas nao polimerizadas, foram dissolvidas em cloroférmio e espalhadas sobre
uma pastilha de KBr. Para a resina composta polimerizada, as amostras foram
divididas em porgdes, trituradas sob a forma de pd e misturadas em KBr para
obtencado de uma pastilha. Os autores concluiram que a resina a base de Bis-
GMA apresentou niveis superiores de conversdo. A resina a base de
ORMOCER apresentou um decréscimo nos valores de conversao a partir de 4
mm, fato este devido ao tipo e tamanho das particulas de carga que séao
utilizadas na composicao das resinas compostas.

Uhl; Sigush e Jandt (2004) investigaram o desempenho de um
protétipo de LED de alta poténcia (901 mW/cm?) comparado com um aparelho
de luz halégena (860 mW/cm?) avaliando a microdureza (Knoop) e a
profundidade de polimerizagdo de resinas compostas. As resinas compostas
utilizadas foram Filtek™ Z100 (3M) cores A2 e A4, Revolution Flow (Merz
Dental) cores A2 e A 3,5, Admira (Voco) cores A2 e A3,5 . O tempo de
polimerizacao foi de 40 s. O protétipo de LED alcangou uma profundidade de

polimerizacdo maior que o aparelho de luz halégena, para todas as resinas e
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cores testadas. Os resultados de microdureza (Knoop) nao mostraram
diferencas estatisticas quanto ao tipo de luz para a resina composta Filtek™
Z100 e Admira. A resina Revolution Flow, quando polimerizada com aparelho
protétipo de um LED, apresentou menores valores de microdureza,
provavelmente por conter na sua composi¢cdo outros co-iniciadores além da
canforoquinona. Os autores concluiram que os aparelhos a base de LEDs de
alta poténcia podem substituir os aparelhos de luz halégena se as resinas forem
adequadamente selecionadas.

Uhl et al. (2004) verificaram as propriedades mecanicas de resinas
compostas quando fotoativadas com aparelhos de Iluz halégena e a base de
LEDs imediatamente apds a fotoativacdo e apds 5 dias de armazenamento. Os
aparelhos utilizados foram: luz halégena (Trilight-3M) e um protétipo a base de
LEDs (LED63). As resinas compostas estudadas foram: Filtek ™ Z100 (3M) cor
A4 e Spectrum® TPH (Dentsply) cor A3.5 contendo canforoquinona como
fotoiniciador e a resina Definite (Degussa) cor A4 e Solitare 2 (Heraeus Kulzer)
cor A4 com canforoquinona e outro aditivo de fotoativagao (Lucirin). Todos os
compoésitos sdo particulas hibridas com excecdo do Definite que apresenta
ORMOCER com as particulas hibridas. Todas foram fotoativadas por 40 s na
espessura de 3 mm. A dureza Knoop foi determinada no topo e na base dos
corpos-de-prova. Os resultados obtidos mostraram que a dureza foi maior com o
aparelho a base de LEDs comparado com a luz halégena com excegao a
resina composta Definite. A dureza Knoop foi maior apdés 5 dias de
armazenamento com os dois tipos de aparelhos. O estudo mostrou que a

influéncia do co-iniciador € menos importante que a profundidade de
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polimerizacdo e que o comprimento de onda do equipamento é importante para
excitar o co-iniciador e promover uma melhor polimerizacao.

Bennett e Watts (2004) estudaram o desempenho de dois
aparelhos a base de LEDs com relacao a distancia e ao tempo de fotoativacao.
Os aparelhos usados para este experimento foram: Elipar™ Freelight-1 com 19
LEDs (3M), UltraLume-2 (Optident) com 2 LEDs, em relagdo ao aparelho de
ldampada halégena Optilux-500 (Sybron-Kerr). Trés resinas compostas foram
escolhidas de acordo com a opacidade: Tetric Ceram (Degussa) cor A3, Tetric
Ceram HB (Degussa) cor A3 e Tetric Ceram Bleach (Degussa) cor L. No
primeiro experimento a fonte de luz foi posicionada a uma distancia de 1,5 mm
entre a ponta ativa e a superficie do material. Para medir o comprimento de
onda emitido foi usado um espectrometro (USB2000). O tempo de exposigao
variou de 10, 20 e 40 s para cada amostra. De acordo com os resultados, em
relacdo a distancia de 0,4 a 8 mm encontrou-se respectivamente LED 1 — 2,7
mm e 1,7 mm; LED 2 — 2,3 e 3,1 mm e a lampada halégena 3,4 mm e 2,6 mm
para a profundidade de fotopolimerizagcdo e, quanto maior o tempo de exposicao
maior o valor encontrado. Os autores concluiram que existiram evidencias
estatiticas que correlacionavam a variavel tempo com a distancia da ponta ativa
do fotopolimerizador (independentemente da ldampada ser halégena ou a base
de LEDs). Quanto maior a quantidade de LEDs a uma menor distdncia do
material maior foi o grau de converséo.

Quiroz (2004) avaliou o grau de conversdo da resina composta
polimerizada com Iuz halégena e LED, através da espectrometria no
infravermelho (FTIR Spectrometer). Foram realizados 64 corpos-de-prova em

resina composta fotopolimerizavel Filtek Supreme (3M). A resina foi inserida em
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um unico incremento no orificio central da matriz metalica bipartida e protegida
com tira de poliéster. Foram utilizados dois aparelhos: um de luz halégena
(Curing Light-3 M) e outro a base de LEDs (Ultraled-Dabi Atlante). Os corpos-
de-prova foram polimerizados durante os tempos de 20 e 40 s, com a ponta da
lAmpada sobre o acetato da matriz. As amostras foram cortadas em espessuras
de 0,5 mm (1 a 4 mm) e armazenadas até 7 dias para posterior analise em
espectrometria no infravermelho. Apds a trituragdo em grau e pistilo, 50 ug
deste po de resina composta foi homogenizada em 5 mg de brometo de potassio
(KBr). Através do pastilhador em uma maquina a vacuo, este p6 foi compactado
até formar uma fina pelicula transparente. A leitura dos espectros foi realizada
em transmitédncia (%T) e analisados através do programa Origin 6.0. Os
resultados mostraram que a polimerizagdo com luz halégena e no tempo de
exposicao de 40 s foi melhor em todas as amostras. Segundo o autor a
polimerizagcao melhora significativamente até 7 dias.

Rahiotis et al. (2004) compararam a conversdo de mondmeros, a
contracao de polimerizagdo e a microdureza de uma resina hibrida (Spectrum
TPH) na cor A3, com diferentes tipos de fontes de luz. Os aparelhos utilizados
foram: aparelho arco de plasma (Virtuoso-PAC), um aparelho de luz halégena
(TriLight-QTH) e & base de LEDs (FreeLight'™™-LED). A resina composta foi
inserida em matriz de vidro e protegida com tira de poliéster. Dois modos de
ativacao foram utilizados: luz continua e exponencial. As amostras foram
armazenadas durante 24 horas e apds analisadas em espectrometria no
infravermelho (FTIR). Nesta matriz foi medida a contracdo linear de
polimerizacdo através de equipamento proprio (GT200) conectado a um

computador. As amostras foram cortadas em maquinas de corte, variando
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espessuras de 2 a 4 mm e analisadas em microdurbmetro (microdureza
Vickers). Os resultados mostraram que com as fontes de luz arco de plasma e
LED os valores foram mais baixos comparados com a lampada halégena. Até 4
mm de espessura todos obtiveram melhor polimerizagcdo com exceg¢ado a dos
sistemas a base de LED e a fotoativacdo tipo exponencial. A microdureza foi
melhor até a espessura de 2 mm . Os autores ndo puderam estabelecer uma
correlacao entre microdureza e contracdo de polimerizacao pela falha no
sistema adesivo.

Atal; Watts e Atal (2005) investigaram a contragdo de
polimerizacao de diferentes quantidades de Bis-GMA misturados com TEGDMA
e canforoquinona. As amostras foram fotoativadas durante 60 s com uma
intensidade de 550 mW/cm? com lampada halégena (Optilux 500-USA). O grau
de conversdo foi medido usando radiagao infravermelha (FTIR), através da
técnica da pelicula pela intensidade dos picos de absorvancia das duplas
ligacodes de carbono. Os resultados evidenciaram que a contragcdo de
polimerizacao da mistura de Bis-GMA com TEGDMA diminuiu com o aumento
da porcentagem de Bis-GMA.

Turssi; Ferracane e Vogel (2005) avaliaram as caracteristicas das
particulas das resinas compostas e a influéncia na resisténcia ao desgaste e no
grau de conversao monomérica . As resinas foram preparadas mudando a
quantidade de carga (lvoclar-Vivadent). Todas as resinas compostas
apresentaram 56,7% do volume contidos em combinagao com Bis-GMA,UDMA e
TEGDMA e 0,33% de canforoquinona. As amostras foram polimerizadas com
aparelho de luz halégena Optilux 501 (Demetron) por 40 s em uma matriz

metalica de 2.5 mm de espessura, 5,0 mm de largura por 12,0 mm de altura. A
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amostra foi armazenada durante 24 horas em agua deionizada a 37°C. O grau
de conversdo foi analisado através da espectrometria em FTIR com 32 de
resolucdo em pastilhas de KBr. A combinacdo de pequenas particulas com
diferentes geometrias foram importantes para aumentar a resisténcia ao
desgaste sem comprometer a porcentagem das ligagdes de carbono.

Conti et al. (2005) determinaram a eficiéncia de fotopolimerizagao da
resina composta Esthet-x , cor A3 ( Dentsply) através de 3 fontes de luz : plasma
xenon (Flipo), halégena (Optilux 501) e LEDs (L.E. Demetron). O grau de converséao
foi mensurado por meio de FTIR (GTX1) e Raman (Dilor 910). O espectro de
resolugcao foi medir o grau de conversdo em FTIR através das duplas ligagdes de
carbono (1638cm™) e carbono aromatico (1610cm™). Os corpos-de prova foram
preparados em dispositivo cilindrico preparado variando a distancia de 0 a 5 mm e
apos a fotopolimerizacdo separados em discos, para serem misturados em brometo
de potassio (KBr). Os tempos de exposi¢ao variaram de acordo com as fontes de luz
: Xenon , halégena e aparelho a base de LEDs durante tempos de 10, 20 e 40 s. Foi
utilizado por espectrometria de Raman com as medidas das duplas ligagdes de
carbono aromatico na regido de 1680 a 1580 cm™ . Os métodos utilizados
mostraram que a polimerizacdo diminuiu com a profundidade e ndo dependia do tipo
de fonte de luz. A polimerizacao através da fonte de luz a base de LEDs mostrou
uma rede de polimeros maior que em outros equipamentos.

Emami e Sdderholm (2005) estudaram o grau de conversdo de
diferentes combinagdes de iniciadores e co-iniciadores que poderiam melhorar a
polimerizagao de resinas compostas. Dois mondmeros o Bis-GMA e o TEGDMA
foram misturados na mesma proporgcao (50%) com os principais fotoiniciadores :

canforoquinona (CQ) e fenil propadione (PPD) na proporgéo de 0,02 mM. Outros
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fotoiniciadores na proporgao de 0,04 mM foram utilizados: DABE (acido dimetil éster
aminobenzdico etilico), CEMA (metanilico cianoetilico) e DMAEMA (dimetilamino etil
dimetacrilato). Diferentes métodos de fotoativacdo foram utilizados: lampada
halégena (Ellipar Thrilight -3M) com intensidade de 800 mW/cm?, o segundo método
com lampada halégena nos primeiros 5 min com 100 mW/cm? até 800 mW/cm?
(soft-start) e o terceiro método com sistema a base de LEDs (Free Light-3M) com
450 mW/cm?, fotoativados durante um tempo de 40 s. A distancia dos corpos-de-
prova de 9 mm a matriz e aquecidos a 36 °C durante 5 min. As analises foram feitas
antes, durante e apds a reagao exotérmica. Os niveis de conversao foram medidos
subtraindo as médias obtidas através de valores graficos, através de espectrometria
de fibra 6tica (AvaSpec-2048). A melhor conversao que se obteve foi com a lampada
a base de LED e o método soft-start. Os fotoiniciadores de polimerizacao PPD/DAPE
durante um tempo de fotoativacdo de 40 s apresentaram os melhores resultados. A
canforoquinona inicialmente apresentou resultado melhor que o iniciador PPD.
Witzel et al. (2005), investigaram o grau de conversao, resisténcia
flexural , médulo de elasticidade e dureza Knoop da resina composta Filtek™ Z250
(3M) e da resina adesiva Scotchbond multi-purpose (3M) , apds serem armazenados
em etanol. Para todos os testes foi utilizada a fonte luz halégena VIP ( Bisco). Os
métodos de fotoativacdo testados foram: 600 mW/cm? por 40 s, 200 mW/cm? por
120 s e 600 mW/cm? por 1 s até a polimerizagao final de 600 mW/cm? por 30 s
(polimerizagao tardia). Os corpos-de-prova foram confeccionados em disco metélico
de 5 mm de didmetro por 1 mm de altura e armazenados em etanol e agua durante
24 horas a temperatura ambiente. O grau de conversao foi analisado por
espectrometria FT-Raman. Os resultados mostraram que nao houve influéncia nas

propriedades mecanicas entre o0 armazenamento em agua ou etanol.



56

Nitta (2005) investigou a influéncia do didmetro da ponta ativa dos
fotopolimerizadores a base de LEDs na polimerizacdo de duas resinas compostas. O
aparelho de luz utilizado foi o LUX O MAX (Akeda Dental) em trés didmetros: 4, 8 e
10 mm. As resinas compostas utilizadas foram Clearfil AP-X (Kuraray) e Tetric
Ceram (lvoclar Vivadent) na cor A2. A ponta do fotopolimerizador foi acoplada a uma
matriz de ago inoxidavel com abertura de 4 mm de didmetro e com um medidor de
luz (T-1H, Minolta Camera Co) foram medidos a intensidade de luz do centro até a
margem. Para medir a pofundidade de polimerizagdo a resina composta foi inserida
em uma matriz de ago com 4 mm de didmetro e 10 mm de profundidade, protegida
com tira de poliéster e irradiadas com tempos de 10, 20 e 40 s. Para medir a
microdureza (Knoop) os corpos-de-prova foram seccionados em 0,5 mm. Os
resultados mostraram que a profundidade de fotopolimerizacdo proporcionada pela
ponta do fotopolimerizador de 4 mm de didmetro e na espessura de 2 mm de resina
composta foi maior que as outras amostras. Segundo o autor para as pontas de
fotoativadores de 10 mm é necessario uma fotoativacdo de 30 s. A microdureza
(Knoop) da resina composta melhorou quando a ponta do fotoativador foi de 4 mm
nao foi diferente dos outros valores. O autor sugere que quando se utilizar didmetros
maiores de ponta ativa dos fotoativadores se aumente o tempo de fotopolimerizacao
para melhorar a polimerizagcado das resinas compostas.

Vandervalle et al. (2005) compararam a eficiéncia de polimerizagao e
a emissao térmica de um aparelho de luz halégena (VIP, BISCO) e um aparelho a
base de LEDs (LED Demetron® 1, SDS/KERR) com intensidade e densidade de
energia similares. Adicionalmente, outro aparelho a base de LEDs com diferente
ponta ativa e maior intensidade (ALLEGRO, Dent-Mat). Foi comparado com outro

aparelho de luz halégena. A temperatura foi medida a partir da ponta ativa do



57

aparelho a uma distancia de 5 mm com um termdémetro. Um termopar tipo-K foi
posicionado no teto da camara pulpar em preparos restauradores de classe | de
molares humanos com 2,5 mm de profundidade. As leituras foram realizadas a cada
5 s até 90 s e o tempo de exposicao dos aparelhos de luz foi de 40 s. As resinas
utilizadas foram: Filtek A110 (micro-hibrida) e a resina composta Filtek™ Z100
(hibrida). O teste de dureza Knoop foi realizado nas superficies de topo e base dos
corpos-de-prova. A poténcia dos aparelhos foi determinada para cada 1 mm de
distancia. Os autores concluiram que os aparelhos de luz halégena e a base de
LEDs com a mesma densidade (mW/cm?) de energia produziram a mesma emiss&o

térmica e eficiéncia de polimerizacao.



3 PROPOSICAO

Avaliar o grau de conversdo de uma resina composta micro-hibrida
através de espectrometria no infravermelho (analise qualitativa) e espectrometria no
ultravioleta-visivel (analise quantitativa) variando:

a) a cor da resina composta: A2 e SL;

b) o tempo de exposicdo a luz: 10, 20 e 40 s;

c) o aparelho de fotopolimerizagao: lampada halégena e sistema a base

de LEDs.



4 MATERIAL E METODOS

4.1 MATERIAL RESTAURADOR

Para o desenvolvimento desta metodologia foi utilizada a resina

composta micro-hibrida Charisma® (Heraeus Kulzer) nas cores A2 e SL

(extraclara), como demonstrado na Tabela 1. As Figuras 1 e 2 mostram as

fotografias dos materiais utilizados.

Tabela 1- Caracteristica da resina composta Charisma®

RESINA FABRICANTE | COR TAMANHO COMPOSICAO | PORCENTAGEM
COMPOSTA MEDIO DAS DO DE
PARTICULAS | MONOMERO PARTICULAS
INORGANICAS
CHARISMA® Heraeus A2 e 0,04 a 1ym Bis-GMA e A2 68,5%
Kulzer SL TEGDMA SL 73%

Figura 1 - Resina composta Charisma® cor A2 (Heraeus Kulzer)

Figura 2 - Resina composta Charisma® cor SL (Heraeus Kulzer)''"

" Lote: 010202 cor A2
T Lote: 010040 cor SL
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Esta resina composta possui tamanho meédio das particulas entre
0,04 e 1 um (NORTHELFER, 2002). Consiste numa mistura de monémeros,
acrescidos de varios aditivos: iniciadores, co-iniciadores e estabilizantes. Entre
os mondmeros, o Bis-GMA (Bisfenol A Glicidil Metacrilato), monémero de alta
viscosidade devido aos anéis aromaticos e TEGDMA (Trietileno Glicol
Dimetacrilato), monémero diluente que reduz a viscosidade da mistura e

melhora as propriedades fisico-mecanicas do material.

4.2 APARELHOS FOTOPOLIMERIZADORES

Para a ativagcdo das resinas compostas foram utilizadas como
fontes de irradiagcdo um aparelho de fotopolimerizagao por lampada halégena e
outro a base de LEDs como mostra a Tabela 2. As fotografias dos aparelhos

sao demonstradas nas Figuras 3 e 4.

Tabela 2 — Caracteristicas dos aparelhos fotopolimerizadores testados

APARELHO FONTE DE | PONTA | INTENSIDADE | COMPRIMENTO DE

LUZ ATIVA DE LUZ ONDA (nm)

(mW/cm?) (segundo

fabricante)
Optlux 401 Haldgena 6 mm 500 400-500

(Demetron)
Optlight LD 1115 LEDs 6 mm 650 470-490
(Gnatus)

A afericao do aparelho de lampada haldégena foi realizado através

do radidmetro Cure Rite (EFOS)™ . Este aparelho apresenta um orificio central

#* Modelo 401(USA)
888 Gnatus, Ribeirdo Preto, S&o Paulo, Brasil
™ EFOS Inc.,Wiliameville, New York, U.S.A
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onde se encontra uma célula que ao ser sensibilizado pela luz produz uma
tensdo proporcional a poténcia da luz incidente.

O aparelho de luz halégena foi aferido seguindo as indicagdes do
fabricante. Foi acionado o aparelho durante 60 s para conseguir o aquecimento
da lampada. Foram realizadas trés medi¢des consecutivas de 10 s cada, com
intervalo de 10 s entre elas. Para cada afericao, a ponta ativa do aparelho foi
posicionada e estabilizada diretamente acima do orificio central do radiémetro.
O resultado foi a média expressa em mW/cm?.

Para o aparelho a base de LEDs, por emitir luz através de diodos,
foi utilizado radidbmetro especial para LEDs (Gnatus). A ponta ativa ficou
apoiada diretamente na superficie fotossensivel do radidmetro digital durante

60 s. O valor médio para este experimento foi de 650 mW/cm?.

4.2.1 Aparelho de lampada Halégena: Optilux 401 (Demetron)

A luz emitida por este tipo de l|lampada ¢é produzida pelo
aquecimento de um filamento de tungsténio através da passagem de uma
corrente elétrica. Quando a temperatura se aproxima de 300 °C um sistema de
filtros especiais bloqueia os comprimentos de onda indesejaveis e deixa
transmitir apenas a fragao azul do espectro da luz visivel. A ponta ativa possui

um didmetro de 6,0 mm e comprimento de 11,0 mm.
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Figura 3 - Aparelho fotopolimerizador de ldmpada halégena
Optilux 401 (Demetron)

4.2.2 Aparelho a base de LEDs: Optilight LD Il (Gnatus)

Os aparelhos a base de LEDs, ao contrario dos aparelhos
convencionais de lampada halégena, produzem luz por efeitos mecanico-
qguanticos. Sabe-se que os aparelhos a base de LEDs produzem menor
aquecimento e possuem tempo de vida util maior que os aparelhos
convencionais, em torno de duas mil horas enquanto que as lampadas
convencionais apenas de 30 a 50 horas ( Price; Felix; Andreou, 2003).

O LED é um dispositivo semicondutor, composto por varias
camadas de semicondutores adequadamente dispostos, que emitem Iluz
quando uma tensdo é aplicada entre as camadas. Ele € um componente
eletrbnico moderno semelhante aos lasers de diodo. Esta tecnologia comegou a
ser utilizada na polimerizagdo de materiais dentais devido ao recente
desenvolvimento desses emissores azuis que surgiram apenas em 1993, no
Japao (MM OPTICS, 2003).

O aparelho Optilight LD Il é constituido por um LED, com ponta

ativa de 6,0 mm de didmetro e comprimento de 12 mm.
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Figura 4 - Aparelho fotopolimerizador a base de LEDs Optilight LD Il (Gnatus)

4.3 EQUIPAMENTOS DE ANALISE

4.3.1 Espectrometria no infravermelho

O espectrofotdbmetro de infravermelho com Transformacao de
Fourier (FTIR), desenvolveu-se muito nos ultimos anos. A radiagdao no
infravermelho em freqiiéncia menor que 100 cm™ converte-se, quando
absorvida por uma molécula organica, em energia de rotacdo molecular. As
bandas de vibracdo-rotacdo de maior interesse sdo as que ocorrem entre
4000-400 cm™'. Esta unidade é proporcional & energia de vibragdo. O nimero
de ondas é o inverso dos comprimentos de ondas (cm” = 10*um). As
intensidades das bandas podem ser expressas como transmitancia (%) ou
absorvancia (%).
As amostras sdo analisadas na forma de filme liquido, pé em
suspensao, disco prensado ou de filme vitreo depositado sobre uma placa

transparente de brometo de potassio (KBr) ou seleneto de zinco (ZnSe) .
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Os raios infravermelhos sdo absorvidos pela amostra e interagem
com cada grupamento organico presente na resina composta, sensivel a esta
radiagao, produzindo bandas de absorgdo, que resultam num grafico
denominado espectro de infravermelho. O espectro € o conjunto das absorgdes
medidas em porcentagem de transmitancia ou absorvancia (%T ou %A) em
funcdo do nimero de onda (cm™).

A espectrometria no infravermelho com transformacido de Fourier
(FTIR) é a mais utilizada. Consiste em dois feixes que percorrem uma distancia
fixa e outro feixe uma distancia variavel (espelho mével) como mostra a Figura
5. A transformacdo de Fourier em posi¢cdes sucessivas do espelho da origem
ao espectro completo de infravermelho. A passagem da radiagdo por uma
amostra submete a uma faixa larga de energias. A analise desta faixa da

origem ao espectro completo de infravermelho.

‘Motor do espelho
I Espelho fixo

Espelho movel | |

Eone 4

v
|:| Célula da amostra

v

— Detetor

|

Computado

Figura 5 - Esquema de um espectrofotdmetro de FTIR (Hartmann & Braun).

Registrador

v
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4.3.2 Espectrometria no ultravioleta

O espectrofotdmetro de ultravioleta possui duas lampadas: uma
de deutério e outra de tungsténio, onde a radiagdo passa por duas células
como esta demonstrado na Figura 6. Uma das células contém o solvente puro e
a outra célula a amostra em questdo. A espectroscopia na regiao do ultravioleta
depende da estrutura eletrébnica da molécula. A maior area de interesse esta
nas estruturas de compostos organicos. Um espectro obtido no ultravioleta
mostra um grafico do comprimento de onda versus a intensidade de absorgao

(absorvancia ou transmitancia).

Ultravioleta UV-2401 PC

Figura 6- Espectrofotdmetro de ultravioleta-visivel (UV-2401 PC Shimadzu)

A extenséao da frequéncia de luz no ultravioleta é de 200 a 600 mm
dentro do espectro eletromagnético. Os comprimentos de onda sédo geralmente
expressos em nandmetros (1nm=10°nm). A sensibilidade que estes aparelhos
oferecem atualmente é de 0.1% a 0.01% (CREWS; RODRIGUES; JASPARS,
1998).

A absorcdo molecular na regido do ultravioleta e do visivel do

espectro depende da estrutura eletrénica da molécula. A absorgcao de energia €
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quantizada e conduz a passagem dos elétrons de orbitais do estado
fundamental para os orbitais de maior energia no estado excitado. Uma
molécula relativamente complexa pode ser transparente no ultravioleta.

As caracteristicas principais de uma banda de absor¢do sdo a sua
posicao e sua intensidade. A posicao da absor¢cao corresponde ao comprimento
de onda da radiagdo, cuja energia é igual a necessaria para que ocorra a
transicao eletrénica. Ja a intensidade da absorgdo depende de dois fatores: a
probabilidade de interagcdo entre a energia radiante e o sistema eletronico, e a
diferenca entre o estado fundamental e excitado (SILVERSTEIN; WERSTER,
2000).

Quando modificagdes de estrutura sdo provocadas pela agao da
luz, deve ocorrer previamente um processo de absorgcdo da luz. A absorcao de
luz por uma molécula é geralmente o resultado de uma transigao eletrénica.

Na area odontoldgica as substancias de maior interesse sao os
mondmeros  vinilicos, devido as ligagdes duplas carbono-carbono,
polimerizaveis. O espectro no ultravioleta-visivel pode ser facilmente observado
devido a sua estrutura eletrbnica e a presengca de grupamentos dos
cromoforos™TT,

O grau de conversao foi analisado através da espectrometria no
ultravioleta com variagcdo no comprimento de onda entre 200 e 600 nm. Os
espectros sao obtidos através do comprimento de onda e intensidade da
absorgcao. A leitura foi realizada através de um microcomputador acoplado ao
equipamento de ultravioleta. Os dados obtidos foram interpretados através do

programa UVPC Personal Spectroscopy Software Version 3.9.

T Croméforo é um grupo insaturado covalente, responsével pela absorcéo eletrdnica (por exemplo, C=C, C=0,
N OZ , entre outros )
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Os grupos experimentais foram obtidos através da confecg¢ao de 10

corpos-de-prova para cada cor da resina composta, associando fatores de

variagao utilizados nessa pesquisa (tipo de fonte de luz e tempo de polimerizagao).

As combinacgdes de duas cores de resina composta/tipo de fonte de luz e tempo de

polimerizagao foram identificadas pelos grupos citados no Quadro 1, obtendo-se

assim 12 grupos experimentais.

Quadro 1-Grupos experimentais

Grupos Cores daresina Aparelhos Sistema de Tempo de

composta luz Fotoativacéao (s)
Charisma®

G1 A2 Optilux 401 Halégena 10

G2 A2 Optilux 401 Halégena 20

G3 A2 Optilux 401 Haldégena 40

G4 A2 Optight LD IlI LEDs 10

G5 A2 Optight LD IlI LEDs 20

G6 A2 Optight LD IlI LEDs 40

G7 SL Optilux 401 Haldégena 10

G8 SL Optilux 401 Halégena 20

G9 SL Optilux 401 Halogena 40

G10 SL Optight LD IlI LEDs 10

G11 SL Optight LD IlI LEDs 20

G12 SL Optight LD IlI LEDs 40
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45 OBTENGAO DOS CORPOS-DE-PROVA PARA ESPECTROMETRIA NO
INFRAVERMELHO

4.5.1 Confecgao dos corpos-de-prova

Trinta e seis corpos-de-prova foram preparados. Para a
preparacao dos corpos-de-prova foi confeccionada uma matriz bipartida em
teflon contendo um orificio cilindrico de 6,0 mm de didametro e 6,0 mm de altura.
O orificio central, para a insercdo da resina composta, foi projetado de modo a
propiciar uma distdncia de 4 mm entre os corpos-de-prova e a ponta ativa da
fonte de luz. A resina composta foi inserida no orificio da matriz de teflon de
forma incremental e nivelada até obter uma espessura de 2 mm (corpos-de-
prova), com ajuda de condensador de Ward-Duflex nuamero 2. A matriz

apresenta-se na Figura 7.

Figura 7 — Matriz de teflon
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A matriz de teflon permitiu que os corpos-de-prova de resina
composta apdés a polimerizacao, fossem removidos facilmente devido a sua
superficie lisa e sem ranhuras.

A preparacao da matriz de teflon foi obtida para simular as
dimensbées de uma restauragcdo de Classe Il com 4 mm de distancia entre a
ponta ativa do fotopolimerizador a resina a ser polimerizada (corpos-de-prova),

como mostram as Figuras 8 e 9.

Fonte de luz

- Distancia 4 mm

__________________________________

8 —| Corpo-de-prova

Figura 8 — Esquema demonstrando a matriz de teflon

Um paquimetro foi utilizado para aferir a espessura de 2 mm em
cada corpo-de-prova.

Considerando-se que as superficies dos corpos-de-prova
poderiam ter a interferéncia do oxigénio na polimerizagao final, neste estudo a
porcentagem de resina composta foi de 0,02% (segundo calculo matematico

21'rr2), considerado desprezivel para incrementos de 2 mm.
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Figura 9 — Fotoativacédo do corpo-de-prova com o sistema a base
de LEDs na matriz bipartida de teflon

Os corpos-de-prova foram fotoativados com a lampada halégena

e sistema a base de LEDs durante diferentes tempos (10, 20 e 40 s).

4.5.2 Fracionamento das resinas compostas fotoativadas

Apdés a fotoativagcdo, os corpos-de-prova foram imediatamente
imersos em cloroférmio P.A. (previamente seco e destilado) em frascos
protegidos com papel aluminio (ambiente escuro) e mantidos hermeticamente
lacrados durante 24 horas, em temperatura ambiente.

Uma fragdo do monémero residual foi gotejado com pipeta em uma
pastiha de ZnSe** (seleneto de zinco) (Figura 10), e imediatamente
transportada a um dessecador e submetida a presséo reduzida até completar a

evaporacéo do solvente (Figura 11).

¥ Nota: seleneto de zinco: substancia inerte & radiag&o no infravermelho



Figura 10 — Mondémero residual depositado sobre
célula de seleneto de zinco

Figura 11 — Dessecador a vacuo contendo uma célula de
seleneto de zinco

71
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4.5.3 Analise por espectrometria no infravermelho

Para realizar a espectrometria foi usado um espectrometro (FTIR -
BOMEM) (Figura 12). O aparelho foi ajustado para leitura em numero de onda
na regido de 4000 a 500 cm™ com 32 varreduras e as intensidades das bandas
expressas em transmitancia (%), acoplado a um microcomputador servidor.
Ap6s a secagem completa no dessecador (Figura 11) procedeu-se

imediatamente a leitura dos espectros no Infravermelho (FTIR).

-~ ATENCARO!
FAVOR NAQ DESLIGAR
O EQUIPAMENTO,

Figura 12 - Aparelho de FTIR-BOMEM (Hartmann & Braun).

A avaliacdo qualitativa do grau de convers&o da resina composta
foi realizada através da extracdo do mondmero residual. A leitura dos espectros
relativos aos grupos funcionais foi realizada em equipamento de espectrometria
no infravermelho com transformagao de Fourier (FTIR). Entre outros grupos, os
que apresentam maior interesse sao as ligacdes duplas entre atomos de
carbono C=C que apresentam bandas na regido de 1630 cm™’, pois a presenca
destes sinais no espectro de FTIR indica a presengca de mondmeros nao

reagidos na amostra, o que significa que a polimerizagado nao foi completa.
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4.6 OBTENCAO DOS CORPOS-DE-PROVA PARA ESPECTROMETRIA NO
ULTRAVIOLETA-VISIVEL

4.6.1 Confecgao e fracionamento dos corpos-de-prova

Os corpos-de-prova confeccionados com a resina composta
Charisma® (Heraeus Kulzer) nas cores A2 e SL foram polimerizados na matriz
de teflon, como descrito anteriormente, durante 10, 20 e 40 s com dez
repeticbes para cada grupo experimental. Os 120 corpos-de-prova foram
pesados em balanga analitica, como mostra a Figura 13, colocados
imediatamente em 10 ml de metanol (P.A., seco e destilado) durante 24 horas,
protegidos da luz com papel aluminio e a temperatura ambiente. Apds este
tempo, a solugdo de mondémero residual foi diluida em metanol até completar
50 ml, em baldo volumétrico, para diminuir a concentracao e facilitar a leitura
no espectrémetro. O metanol é um solvente organico que apds adequadamente
tratado ndo apresenta agua nem outros contaminantes, e assim permite a
extracdo do mondmero residual, ou seja, mondmero que nao reagiu para
formacdo de cadeia polimérica. A leitura das amostras foi realizada em

espectrdmetro de ultravioleta$$ss,

Figura 13 - Balanga Analitica (E. Mettler)

5555 Espectrofotdmetro Ultravioleta UV-2401 PC (Shimadzu)
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4.6.2 Analise qualitativa das resinas compostas

As amostras preparadas foram analisadas no UV-Vis (2401 PC
Shimadzu) com varredura e variagdo de comprimento de onda entre 200 a 600

nm.

4.7 CURVA DE CALIBRAGCAO DAS RESINAS COMPOSTAS CORES A2 e SL

As curvas de calibragdo da resina composta Charisma® nas cores
A2 e SL foram obtidas da seguinte forma:

Em tubo de ensaio, 1g da resina composta de cada cor, foi
dissolvida em 10 ml de cloroférmio, protegido da luz e a temperatura ambiente.
Para separar as cargas inorganicas e compostos organicos da resina composta
a mesma foi colocada em centrifuga (Hettich) a 4000 rpm durante 15 min como

mostra a Figura 14.

Figura 14 — Centrifuga Hettich (4000 rpm)
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Para a resina composta Charisma® cor A2 e SL a quantidade de
mondmero puro encontrado foi de 270 mg e 315 mg respectivamente.

A solucdo sobrenadante contendo o0s mondmeros foi
imediatamente transferida para um frasco, em um evaporador rotativo (Figura
15) sem luz, a temperatura ambiente até a secura. Apdés a evaporagao do
cloroformio, 10 ml de metanol foram colocados no frasco para dissolver o
mondmero residual, ou seja, o Bis-GMA e TEGDMA contidos na resina
composta Charisma®. A solucdo foi transferida para um baldo volumétrico de
100 ml e o volume completado com metanol (solvente inibidor de
polimerizagao). A solugao inicial sofreu algumas diluicbes para a obtencado das
concentragdes, ou seja, 0 minimo perceptivel ao equipamento de ultravioleta:
0,20; 0,30; 0,40; 0,50; 0,60 mg/I.

Em cada diluicdo do monémero a leitura foi realizada em
espectrometria de ultravioleta com comprimento de onda entre 200 e 600 nm

(UV-Vis -2401 PC) e acoplado a um microcomputador no programa (UVPC

Personal Spectroscopy Software Version 3.9). Apéndice C.

Figura 15 — Evaporador rotativo Tecnal TE-210 (Michelson)

FkkK K

Ultravioleta UV-2401 PC Shimadzu
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A interpretacdo dos dados obtidos no UV-Vis com o auxilio do
programa Origin 5.0, foi realizada para estabelecer a curva de calibragao e
analisar os extratos dos corpos-de-prova fotoativados, como descrito

anteriormente.



5 RESULTADOS

5.1 ANALISE QUALITATIVA POR ESPECTROMETRIA NO INFRAVERMELHO

Os resultados obtidos apds a analise das areas das bandas dos

espectros (absorvancia) estao ilustrados no Grafico 1.

120 4
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Grafico 1- Analise dos resultados em FTIR

No Grafico 1 pode-se observar que as duplas ligagdes de

carbono encontravam-se na faixa entre 1610 e 1650 cm™', portanto os corpos-

de-prova apresentaram mondmeros residuais que nao sofreram polimerizacao

com os aparelhos de luz halégena e sistema a base de LEDs.
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5.2 ANALISE QUANTITATIVA POR ESPECTROMETRIA NO ULTRAVIOLETA

A porcentagem de conversdao monomérica foi realizada através
dos valores médios em cada amostra. Estes valores foram comparados na
curva de calibragdo, ou seja, o minimo perceptivel para a leitura no

equipamento de ultravioleta.

5.2.1 Curva de Calibracao

Conforme dados apresentados, verificou-se que as diluicdes
analisadas graficamente pelo equipamento de ultravioleta foram a partir de 0,2;
0,3; 0,4; 0,5; 0,6 mg/L, ou seja, a menor diluicdo que o equipamento pode
detectar. Através destes valores puderam-se estabelecer nos corpos-de-prova
os monbmeros n&o reagidos pela acdo dos aparelhos de fotoativagéo

(halogena e sistema a base de LEDs).

5. 2.1.1 Curva de calibragéo da resina composta Charisma® cor A2

A Tabela 3 mostra as diferentes diluicbes na massa de 270 mg
de mondmero residual em 100 ml de metanol.

Os valores de absorvancia (%A) encontrados foram obtidos
através das menores diluicdes do monémero puro detectadas pelo equipamento
de ultravioleta. Concentragdes inferiores ndo estdo dentro deste comprimento

de onda perceptiveis pelo equipamento de ultravioleta.



Tabela 3 - Curva de calibragdo da resina composta Charisma® cor A2 em ultravioleta
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Fracéo de Concentragcdo de monémero Absorvéancia (%)
solugédo concentrada (mg/L)

(200mL)
0,20 63,0 1.3555
0,30 94,0 1.5835
0,40 126,0 1.8755
0,50 157,5 2.1279
0,60 189,0 3.0761

O Grafico 2 ilustra os dados extraidos do programa Origin 5.0,

para a resina composta Charisma® cor A2. Segundo os dados obtidos através

do programa Origin 5.0 a reta demonstrada apresenta coeficiente de correlagéo

R=0,93588 e desvio padrao de 0,28737.

Grafico 2-Curva de Calibragao da resina composta Charisma® cor A2 em ultravioleta
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5.2.1.2 Curva de calibracédo da resina composta Charisma® cor SL

A Tabela 4 mostra as diferentes diluicbes na massa de

mondmero residual (315 mg em 100 ml de metanol).
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Tabela 4 - Curva de calibragdo da resina composta Charisma® cor SL em ultravioleta

Aliquota de solugédo

concentrada (100mL)

Concentracéo de

mondmero ( mg/L)

Absorvancia (%)

0,20
0,30
0,40
0,50
0,60

29,67
41,34
55,12
82,26
126,0

1.409
1.6645
1.8827
2.2915
3.1738

Segundo os dados obtidos através do programa Origin 5.0 a reta

demonstrada apresenta coeficiente de correlagdgo R= 0,99905 com desvio

padréo de 0,03281(Grafico 3).

Os valores de absorvancia e concentracdo de mondmeros

residuais da resina composta Charisma® cores A2 e SL encontrados est&o

representados graficamente e transferidos para a equagdo matematica através

do programa Origin 5.0.

Absarvancia (%)

3,2:
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2,5-
2,4-
2,2-_
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Concentrag&o mg/l

T
40 60 80 100

140

Grafico 3 -Curva de calibragcdo da resina composta Charisma® cor SL em ultravioleta

5.3 ANALISE DOS CORPOS-DE-PROVA POR ESPECTROMETRIA NO UV-Vis

Apés a leitura no ultravioleta, os picos de maior intensidade nas

diferentes diluicbes do monbémero, os dados foram transferidos para o
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programa Origin 5.0 através da equacao matematica. As retas obtidas nos
graficos absorvancia versus concentragdo permitiram quantificar os monémeros

residuais da seguinte forma:

Y=A+Bx
Y= absorvancia da solugao extraida dos corpos-de-prova
A = coeficiente linear da reta
B= coeficiente angular da reta
X = concentragcdo da amostra analisada (resina composta mais
solvente)
x=_Y-A
B

C mg/|_ (grau de converséo) = abSOFVénCIa - abSOI’VénCIa (X=0)
Concentragéo (y=0)

Para exemplificar o resultado de uma amostra que possui uma
massa de 0,242 g (242 mg) com uma absorvancia de 2,9758 em 1 g de resina
composta o valor encontrado seria de 197,81 mg/L em 1000 mL. Convertendo
para 50 mL, que foi utilizado na amostra, o valor seria de 9,8906 mg de
mondmeros em 242 mg de resina. No inicio havia 65,34 mg de monémeros no
corpo-de-prova (242 mg), depois de polimerizado restaram 9,89 mg de
mondmero, ou seja, 55,45 mg de monbmeros que sofreram polimerizagédo. Foi
obtida uma conversdo massica de 84,86 % e consequentemente 15,14% de
monodmeros livres. No Apéndice D foi demonstrado o comportamento de uma

reta.
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5.4 ANALISE DO GRAU DE CONVERSAO DA RESINA COMPOSTA

Os valores encontrados foram determinados através da equacao
matematica do programa Origin 5.0 obtidos através do tratamento estatistico
dos resultados encontrados nos 120 corpos-de-prova.

Os resultados da Analise de Variancia a trés critérios e modelo
fatorial completo (ANOVA) resultaram em valores apresentados nas Tabelas 5,

6,7,8,9,10e 11 e Graficos 4,5,6,7,8,910e 11 a segquir.

5.4.1 Porcentagem média do grau de conversdo da resina composta Charisma®
cores A2 e SL

Os resultados da Analise de Varidncia mostraram diferengas
estatisticas significantes (p<0,01), quando analisados individualmente.

A resina composta Charisma® nas cores A2 e SL apresentaram
distribuigdo homogénea, uma vez que o coeficiente de variagdo (%) foi menor
que 20%, com uma porcentagem de mondmeros residuais maior na resina
composta Charisma® cor SL comparada a resina composta Charisma® cor A2.

Os valores médios foram expressos na forma de grau de

conversao dos polimeros (% em massa) e constam na Tabela 5.

Tabela 5 — Estatistica descritiva do grau de conversao segundo resina composta
Charisma® cores A2 e SL em ultravioleta

RESINA N | MINIMO | MAXIMO | MEDIA | DESVIO | COEFICIENTE
COMPOSTA (%) (%) (%) PADRAO | VARIACAO
(Charisma®) (%)

A2 60 | 69,43 90,85 78,83 4,61 5,85
SL 60 | 75,96 96,65 88,49 2,99 3,38

Nota: p<0,05 estatisticamente significante
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Grafico 4 — Porcentagem média do grau de conversao entre cores da resina composta Charisma®

O Grafico 4 demonstra que a porcentagem de conversdo massica
foi maior para a resina composta Charisma® cor SL (88,49%) enquanto que
para a resina composta Charisma® A2 a porcentagem de conversao foi de

(78,83%) segundo ANOVA.

5.4.2 Porcentagem média do grau de conversdo para os aparelhos de luz
haldégena e sistema a base de LEDs

Os aparelhos de lampada halégena (Optilux - Demetron) e LEDs

(Optilight LD IlI-Gnatus) apresentaram distribuicdo homogénea, com coeficiente

de variacdo menor que 20%. O sistema a base de LEDs proporcionou maior

teor de monbmeros residuais, ou seja, promoveu uma conversao de

mondmeros em polimeros, um pouco menor (p<0,05), segundo Andlise de

Variancia como mostra a Tabela 6 e o Grafico 5.
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Tabela 6 — Estatistica descritiva do grau de conversdo dos aparelhos de Idmpada halégena
(Optilux) e a base de LEDs (Optilight LDIII Gnatus) em ultravioleta

DESVIO COEFICIENTE DE
APARELHO MiNIMO(%) MAXIMO(%) MEDIA(%) PADRAO VARIA(;AO (%)
Halégena 74,58 96,65 84,82 6,38 7,52
LEDs 69,43 92,14 82,5 5,86 7,1
Nota: p< 0,05 valor significante
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Grafico 5 — Porcentagem média do grau de conversao entre aparelho de lampada halégena
e sistema a base de LEDs

5.4.3 Porcentagem média do grau de conversdo em diferentes tempos de
fotoativacao

A analise descritiva demonstrou que em diferentes tempos de

fotoativacao (10, 20 e 40 s) a quantidade de mondmero residual permaneceu

com valores muito préximos, com as duas fontes de luz utilizadas neste

experimento como mostra a Tabela 7. O Grafico 6 ilustra o grau de converséao

(% massa) onde pode ser observado que todos os resultados se encontram em

uma faixa estreita de conversao relativamente alta (82-84%). O comportamento

esperado para a variagdo do tempo de fotoativagcdo também pode ser
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observado, ou seja, o aumento do tempo de fotoativagdo promoveu o aumento

do grau de conversdao dos mondmeros, porém a diferenga observada nao foi

estatisticamente significativa (p>0,05).

Tabela 7 — Estatistica descritiva do grau de converséo segundo trés tempos de fotoativagéo

(10, 20 e 40 s) em ultravioleta

TEMPOS | n [ MINIMO | MAXIMO | MEDIA | DESVIO COEFICIENTE
(s) (%) (%) (%) PADRAO | DE VARIACAO (%)
10 40 | 69,43 93,28 82,61 6,13 7,42
20 40 | 74,05 94,99 83,87 6,5 7,75
40 40 | 74,53 96,65 84,51 5,98 7,08

Nota: p>0,05 valores nao significantes para os trés tempos de fotoativagéo
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Grafico 6 — Porcentagem média do grau de conversao da resina composta Charisma® cores A2 e SL
em relagao aos tempos de fotoativagcao

5.4.4 Efeito das variaveis cores da resina composta Charisma® e tempos de
fotoativagao

Na interagdo entre a resina composta e os trés tempos de

fotoativacao (p>0,05) observou-se que a resina composta na cor SL apresentou

grau de conversao superior ao da resina composta A2. Quando comparamos com
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diferentes tempos de fotoativacdo (10, 20 e 40 s) os valores obtidos foram
semelhantes segundo Analise de Variancia como demonstrado na Tabela 8 e

ilustrado no Grafico 7.

Tabela 8 — Efeito das variaveis tempos de fotoativagao e resina composta Charisma® nas cores A2 e SL
em ultravioleta

RESINA TEMPO | AMOSTRA | MEDIA | MEDIANA | DESVIO COEFICIENTE
COMPOSTA (s.) (n) (%) (%) PADRAO | VARIACAO (%)
CHARISMA®

A2 10 20 77,17 77,2 3,24 4,2
A2 20 20 79,29 78,16 5,28 6,66
A2 40 20 80,04 78,45 4,79 5,98
SL 10 20 88,06 87,63 2,04 2,32
SL 20 20 88,44 88,14 3,85 4,35
SL 40 20 88,98 87,8 2,91 3,27

Nota: p>0,05 os valores médios ndo diferem estatisticamente para tempos
p<0,05 os valores médios diferem estatisticamente para as cores da resina composta

90,00 Tempos

——10 seqg.

— 20 seq.
40 seg.

86,00 —
86,00 -
84,00 —

82,00 -

80,00 —

Grau de Conversdo Méedio

78,00

76,00 -

A2 sL
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Grafico 7- Porcentagem média do grau de conversao entre cores e tempos de fotoativagao
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5.4.5 Efeito das variaveis aparelhos de luz e tempos de fotoativacao

O grau de convers3o da resina composta Charisma® fotoativada com
luz halégena e com o sistema a base de LEDs em diferentes tempos estdo
demonstrado na Tabela 9 e ilustrado no Grafico 8. O grau de conversdo para o
aparelho de luz apresentou valores médios muito proximos, nos trés tempos de
fotoativagdo. Isto significa que os valores médios encontrados nos trés tempos de

fotoativagdo independem do aparelho de luz utilizado.

Tabela 9 — Efeito das variaveis aparelhos e diferentes tempos de fotoativagao (10, 20 e 40 s) em

ultravioleta _

APARELHO | TEMPO n MEDIA | MEDIANA DESVIO | COEFICIENTE
(s) (%) (%) PADRAO |DE VARIACAO

(%)

Haldégena 10 20 83,75 85,41 6 717

Halégena 20 20 84,89 87,12 6,85 8,07

Halogena 40 20 85,83 87,77 6,41 7,47

LEDs 10 20 81,48 83,74 6,2 6,2
LEDs 20 20 82,84 86,09 6,14 7,14
LEDs 40 20 83,19 86,25 5,35 6,43

Nota: p> 0,05 os valores médios ndo diferem estatisticamente para tempo e diferem para as
fontes de luz p<0,05
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Grafico 8 — Efeito das variaveis aparelhos de luz e tempos de fotoativagéo

5.4.6 Efeito das variaveis aparelhos e cores da resina composta Charisma®

O grau de conversdo da resina composta Charisma® cores A2 e SL
quando fotoativada com aparelho de luz halégena e sistema a base de LEDs,
apresentou distribuicdo homogénea, uma vez que o coeficiente de variagdo foi
menor que 20% (ANOVA). Existem diferencas entre os valores médios de grau de
conversdo entre as fontes de luz e resina composta. A resina composta Charisma®
cor A2 fotoativada com sistema a base de LEDs apresentou menor grau de

conversao que a resina composta cor SL fotoativada com o aparelho de lampada

halégena como mostra a analise descritiva na Tabela 10 e ilustrado no Grafico 9.
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Tabela 10 - Efeito das variaveis aparelhos e resina composta Charisma® nas cores SL e A2 em

ultravioleta
Cores daresina Aparelho n Minimo Méaximo Média Desvio
Composta (%) (%) (%) Padréo
(Charisma®)
A2 Haldgena 30 74,58 90,85 80,27 5,03
A2 LEDs 30 69,43 86 77,39 3,7
SL Haloégena 30 75,96 96,65 89,37 3,82
SL LEDs 30 84,55 92,14 87,62 1,42
Nota: p< 0,05 valores médios estatisticamente significantes entre fontes de luz e resina composta cores
A2 e SL
90,00 Aparelhos
Halégena
——LEDs
88,00 |
2
©
@ 86,00
=
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Grafico 9 — Efeito das variaveis aparelhos de luz e cores da resina composta Charisma®

cores

A2 e SL

5.4.7 Efeito das variaveis aparelhos, tempos de fotoativagcdo e resina composta

Charisma® A2

e SL

Na interacdo entre resina composta cores A2 e SL, aparelhos e

tempos de fotoativagdo apenas dois grupos nao apresentaram homogeneidade de

Variancia, portanto foi aplicado o teste de Games Howel.
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A um nivel de probabilidade de p<0,05 como mostra a Tabela 11
existe diferenga entre valores médios de grau de conversdao segundo resina
composta e aparelhos, ndo existindo diferenca entre os tempos de fotoativacdo. Os
valores podem ser visualizados nos Apéndices A e B.

A pocentagem média de conversao foi de 2 a 3% da resina composta
cor A2 com lampada halégena comparada com o aparelho a base de LEDs. Quanto
ao tempo de fotoativagcdo ndo houve diferenca estatistica entre resina composta e

aparelho de fotoativacao.

Tabela 11 - Analise descritiva das variaveis cor, fonte de luz e tempos de fotoativagdo em ultravioleta

Aparelho Tempo n Minimo Maximo Média Desvio

(s) (%) (%) (%) Padréao
A2 Haldégena 10 10 75,5 84,63 78,39 2,56
A2 Haldégena 20 10 74,58 90,85 81,15 6,22
A2 Haldégena 40 10 75,86 90,57 81,29 5,51
A2 LEDs 10 10 69,43 82,93 75,95 3,51
A2 LEDs 20 10 74,05 85,95 77,43 3,54
A2 LEDs 40 10 74,53 86 78,79 3,82
SL Haldégena 10 10 86,19 93,28 89,12 2,34
SL Haldégena 20 10 75,96 94,99 88,64 5,4
SL Haldégena 40 10 86,51 96,65 90,37 3,27
SL LEDs 10 10 84,55 87,75 87,01 0,92
SL LEDs 20 10 86,23 91,31 88,25 1,4
SL LEDs 40 10 86,5 92,14 87,59 1,68
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Grafico 10 — Efeito das variaveis sistema de luz a base de LEDs, trés tempos
de fotoativagéo e resina composta Charisma® cores A2 e SL
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Grafico 11 — Efeito das variaveis aparelho de lampada haldégena, tempos de
fotoativacao e resina composta Charisma® cores A2 e SL

Conforme apresentado nos Graficos 10 e 11, verificou-se que a
resina composta Charisma® cor SL fotoativada com aparelho de lampada halégena
apresentou um maior grau de conversao comparada com a resina composta
Charisma® cor A2 com o sistema a base de LEDs, enquanto que o grau de

converséo foi estatisticamente semelhante para os trés tempos de fotoativagao.



6 DISCUSSAO

O desempenho clinico de materiais e equipamentos odontolégicos
deve ser avaliado através de testes de laboratério antes de serem integrados a
pratica diaria. Os testes devem ser repetidos e conferidos para assegurar ao
profissional que trabalha na cavidade oral, principalmente em restauracdes de
dificil acesso, segurangca que determina o sucesso ou fracasso de uma
restauracao.

O grau de conversao da resina composta é um importante fator no
qual as duplas ligagdes de carbono s&o convertidas em ligagdes simples.
Assim, ha uma quebra da ligacdo do monbémero, formando um complexo
radical-monémero, resultando em uma molécula maior, ou seja, o polimero
(RUEGGEBERG; CAUGHNAN; CHAN, 1999). Muitos fatores podem influenciar
na polimerizacdo das resinas compostas, os principais sdo: o tempo de
exposigao, a intensidade da luz e o comprimento de onda (RUEGGEBERG et
al., 1994; RUEGGEBERG; CAUGHMAN; CHAN, 1999; SAKAGUCHI; BERGE,
1998; KURACHI, 2000; YOON et al., 2002; PRICE; FELIX; ANDREOU, 2003). A
compatibilidade entre a fonte de luz e a resina composta fara a melhor
conversao de mondmeros em polimeros garantindo sucesso clinico das
restauracdes de resina composta (CONTI, 2005).

Neste trabalho foi determinada a quantidade de mon6meros ainda
presentes em amostras de resina composta submetida a diversas condi¢gdes de
fotopolimerizagdo, o que possibilitou avaliar o grau de conversao de
mondmeros em polimeros, que foi expresso em porcentagem massica. Para

isso, foi estudada uma resina composta com duas cores, fotoativada com
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lampada halégena e sistema a base de LEDs em trés tempos de fotoativacao.
As técnicas analiticas escolhidas para identificar e quantificar estes monémeros
foram a espectrometria na regiao do infravermelho e na regido do ultravioleta-
visivel respectivamente.

A espectrometria de infravermelho com transformacao de Fourier tem
sido bastante utilizada (FERRACANE; GREENER, 1984, 1986; FERRACANE,
1985; RUEGGEBERG; CAUGHAMAN; CURTIS, 1994; SAKAGUCHI; BERGE,
1998; RUEGGEBERG; CRAIG, 1998,; SILVA; MENDES; FERREIRA, 2003; TURS];
FERRACANE; VOGEL, 2005), porém outros métodos podem ser utilizados para
avaliar quantitivamente o grau de conversdo como espectrometria de ressonancia
magnética (MORGAN et al., 2000; EMAMI; SODERHOLM, 2003; WITZEL et al.,
2005), a espectrometria no infravermelho acustico (CAVALEIROS et al., 2004),
cromatografia de alta resolugdo (KORAN et al., 1998; TARUMI, 1999) e a
espectrometria no ultravioleta-visivel.

InUmeras pesquisas foram realizadas para se estabelecer uma
correlacao entre as propriedades mecanicas das resinas compostas e a qualidade
de polimerizagdo (PEREIRA et al., 1997; RUEGGEBERG; CRAIG, 1998; KURACHI
et al., 2000; LEONARD et al., 2002; MILLS et al., 2002; PRICE; FELIX; ANDREOU,
2003; SOH; YAP; SIOW 2003; UHL et al., 2004; WITZEL et al., 2005), porém o
grau de conversao representa uma importante analise, através dos componentes
quimicos dos materiais. As ligagbes formadas entre as moléculas do material
ocorrem no estagio inicial da fotoativagao e vai se propagando formando uma rede,
ou seja, o polimero. A intensidade de luz do equipamento esta diretamente
relacionada a qualidade desta reticulacdo (FERRACANE; GREENER, 1984;

FERRACANE, 1985).
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Segundo Stansburgy (2000) os métodos envolvendo as estruturas
quimicas podem ser vistos através de espectrometria a laser, ultravioleta-visivel,
ressonancia nuclear magnética e ressonancia eletrbnica paramagnética. Este
estudo permitiu quantificar os mondmero livres na cadeia polimérica por meio da
espectrometria de ultravioleta, através da composicdo quimica das resinas
compostas.

Os mondmeros nao reagidos foram identificados através dos valores
médios de absorvancia encontrados na resina composta Charisma® selecionada
para este estudo, através de espectrometria no infravermelho (Grafico 1). As duplas
ligagbes de carbono estdo representadas na regido de 1610 a 1650 cm™
demonstrando graficamente os mondmeros que nao se transformaram em
polimeros. A metodologia empregada nao utilizou a técnica de brometo de potassio
(KBr) como a maioria dos resultados em trabalhos encontrados na literatura
(FERRACANE; GRENER, 1984; RUEGGEBERG; CAUGHMAN; CURTIS, 1994,
PARK; LEE, 1996; RUEGGEBERG; CRAIG, 1998; SAKAGUCHI; BERGE, 1998;
KNOBLOCH et al., 1999; IMAZATO et al., 2001; LOWELL et al., 2001; OBICI, 2003;
QUIROZ, 2004). A técnica utilizada foi a de gotejamento do material em células de
seleneto de zinco no infravermelho onde verificou-se as duplas ligagbes carbono
presentes na resina composta apos a fotoativagao.

Diferentes metodologias tém sido utilizadas para se estudar o grau de
conversdo das resinas compostas. Na maioria dos trabalhos (FERRACANE;
GREENER, 1984; OBICI, 2002; SILVA; MENDES; FERREIRA, 2004; QUIROZ,
2004; CONTI, 2005) é realizada uma etapa de trituragdo manual dos corpos-de-
prova juntamente com brometo de potassio (material inerte a luz do infravermelho).

Devido a dureza da resina polimerizada, foi observado experimentalmente, a
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facilidade de ocorréncia de perda de fracbes da amostra durante o processo de
trituragdo. Quando parte da mistura permanece no recipiente, certamente a
confiabilidade do espectro quantitativo da analise, é afetada, dificultando assim a
comparacao dos valores através de espectros realizados.

A vantagem da espectrometria no ultravioleta-visivel (UV-Vis) esta nos
aspectos complementares dos diversos tipos de espectros. Assim, pode-se calcular
o indice de deficiéncia de carbono a partir da formula molecular e determinar a
presenga ou a auséncia de certos grupos insaturados no espectro de infravermelho.
Enquanto que na espectrometria de ultravioleta, rapidamente se estabelece as
estruturas conjugadas, por exemplo, as C=C ou aromaticas. A confirmacgéao é obtida
por comparagao com o espectro de uma amostra idéntica (SILVERSTEIN;
WERSTER, 2000) com vantagem de se obter estas leituras com maior facilidade
através da espectrometria no ultravioleta.

Os espectros no ultravioleta acontecem quando uma molécula é
irradiada com luz ultravioleta ou visivel e pode ocorrer uma transicao eletrénica do
estado fundamental para o estado excitado. Os espectros de absor¢cédo sao obtidos
quando se coloca a substancia a ser analisada em um espectrémetro que analisa a
energia transmitida e a compara com a energia incidente em cada comprimento de
onda. Se todas as moléculas de uma determinada amostra absorvessem
simultaneamente a radiacdo no determinado comprimento de onda, o resultado
seria uma linha de absorcdo. Contudo, as moléculas de uma amostra coexistem em
inumeros estados vibracionais e levam ao aparecimento de bandas de absorc¢ao.
As bandas de absor¢do no ultravioleta sdo mais largas do que as bandas de
absor¢cao no infravermelho ou na ressonancia nuclear magnética, portanto mais

faceis de serem visualizadas (ALLINGER, 1978).
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Estudos mais recentes (SILVA; MENDES; FERREIRA, 2004)
utilizaram solventes como o cloroférmio para analisar o material ndo polimerizado.
Muitos solventes poderiam ser utilizados na regidao do ultravioleta tais como:
cloroférmio, metanol, agua, acetonotrila e o etanol. No presente estudo as analises
no UV-Vis (espectrometria no ultravioleta-visivel), o metanol foi o solvente mais
indicado (WITZEL et al., 2005), pois, além de inibir o processo de polimerizagao
via radical livre, sua menor volatilidade em relagdo ao cloroférmio conferiu
maior confiabilidade aos resultados obtidos, uma vez que esta técnica envolve
a concentracao das solucdes que nado pode variar durante o processo de
analise. O metanol permitiu também a destilacdo fracionada, a remocao de
impurezas e, por ser altamente purificado, estao livres de absorcdo no UV-Vis. O
cloroférmio, utilizado em algumas etapas do experimento, apesar de também ser
uma solvente puro, ndo é indicado para ser utilizado em analise quantitativa por ser
extremamente volatil. O solvente precisa proporcionar confiabilidade e oferecer
dados quantitativos nas amostras de resina composta analisadas.

Células de quartzo foram utlizadas nas analises por UV-Vis neste
estudo. Elas permitiram a obtencéo dos espectros dos mondmeros em solugao, por
serem transparentes e permitirem o caminho o6tico através do equipamento
ultravioleta. Foi de maxima importancia os cuidados com as células para a remogao
total de tragos de amostras anteriores. Desta forma, as leituras dos espectros foram
realizadas com maior seguranca.

A curva de calibracdo da resina composta foi realizada através do
fracionamento da resina nas duas cores. O mondémero puro ou seja, 0 composto
organico sem fotopolimerizagdo foi determinado através da quantidade total para

cada cor da resina composta. As Tabelas 3 e 4 e os Graficos 2 e 3, demonstraram
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que as diluicdes para a resina composta Charisma® cor SL sdo maiores os valores
de absorvancia (representacdo grafica eixo y), provavelmente por conter maior
quantidade (315 mg) de cargas organicas em sua composi¢ao.

Véarios estudos analisaram diferentes combinagbes de cargas
organicas contidas nas resinas compostas (SIDERIDOU; TSERKI;
PAPANASTASIOU, 2002 , 2003; ATAL et al., 2005; TURSSI; EMAMI; SODERHOL
2005, FERRACANE; VOGEL, 2005;) para verificar os compostos que apresentariam
maiores valores de conversdo. A maioria dos trabalhos (SIDERIDOU; TSERKI;
PAPANASTASIOU, 2002; SIDERIDOU; TSERKI; PAPANASTASIOU 2003;
ASSMUSSEN; PEUTZFELDT, 2003a) demonstrou que a mistura Bis-
GMA/TEGDMA obteve melhores resultados quanto a polimerizacédo. Os resultados
neste estudo evidenciaram que a resina composta Charisma® cor SL apresentou
um maior grau de conversao, provavelmente por conter maior quantidade de
compostos organicos em sua composicao.

De acordo com a Tabela 5 e o Grafico 4 a resina composta
Charisma® cor SL apresentou maior conversdo massica quando comparada a
cor A2. Provavelmente por conter a maior quantidade de composto organico (315
mg) comparado & resina composta Charisma® cor A2 (270 mg), influenciada pela
quimica dos materiais, aquela apresentou maior conversdao. Sabe-se que as
caracteristicas de polimerizacdo sao influenciadas pela quimica (MILLS;
JANDT; ASHWORTH, 1999) e pela concentracdo do material (YOSCHIDA;
GREENER, 1994) demonstrando que as resinas compostas que apresentam na
sua composig¢ao Bis-GMA e TEGDMA como matrizes orgénicas, podem conter
diferentes quantidades de monémeros em sua composi¢cdo. Provavelmente a

guantidade de TEGDMA e o tipo das particulas inorgénicas sejam os principais
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fatores de conversdao das resinas compostas. O TEGDMA foi considerado o
principal contribuinte da polimerizacao apds a irradiagdo nas resinas compostas
a base de Bis-GMA/TEGDMA (TARUMI et al., 1999; SIDERIDOU; TSERKI;
PAPANASTASIOU, 2003), fato como este poderia indicar a maior quantidade de
TEGDMA na resina composta Charisma® cor SL como ficou demostrado neste
estudo (315 mg). Os mondmeros residuais que ndo formaram cadeia
polimérica, portanto livres na cadeia, estavam em maior quantidade na resina
composta Charisma® cor A2. Em nosso estudo, a resina composta Charisma® cor
SL, promoveu maior grau de conversado, em torno de 89,49%, bem superior ao da
resina composta cor A2 (78,83%).

Na presente pesquisa, foi utilizada a resina composta Charisma®
SL, devido a suspeita da presenca de maior quantidade de fotoiniciadores, que
poderiam ser incompativeis com o comprimento de onda da luz emitida pelos
aparelhos de luz utilizados neste experimento. Os resultados apresentados na
Tabela 6 e Grafico 5 evidenciaram que a l|ampada halégena (84,82%)
apresentou um valor médio de grau de conversdao melhor que o sistema a base
de LEDs (82,5%). Leonard et al. (2002) verificaram que para se obter 80% de
polimerizacdo, os corpos-de-prova deveriam ter espessuras de 2 mm € uma
distancia de 4 mm entre a ponta ativa do fotopolimerizador e a resina
composta. Estudos anteriores demonstraram que a I|ampada halégena
apresentou uma melhor eficiéncia de polimerizacdo quando comparada com o
sistema a base de LEDs (NOMOTO; UCHIDA; HIRASAWA, 1994; NOMOTO,
1997; SAKAGUCHI; BERGE, 1998, EMAMI; SODERHOL, 2003, BENNETT;

WATTS, 2004) em corpos-de-prova com espessuras de 2 mm de resina

composta.
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Os resultados mostrados na Tabela 7 e ilustrados no Gréfico 6
demonstram que independente da cor da resina composta, a porcentagem de
mondmeros residuais nos trés tempos de fotoativagao (10, 20 e 40 s) permaneceu a
porcentagem semelhante. Estudos feitos por Nomoto (1997) e Calheiros et al.
(2004) demonstraram que com 5 s de incidéncia da luz fotoativadora iniciou-se a
ativacdo da canforoquinona e que o aumento do tempo de fotoativagdo néo
melhorou o grau de conversdo, apenas aumentou a contragdo de polimerizagéo. O
aumento do tempo de exposi¢ao a luz ndo aumenta o grau de conversao e fato de
se obter uma reacdo de saturagcdo das cadeias polimericas da resina composta
(CALHEIROS et al., 2004). De modo geral, o tempo de exposigado € importante para
melhorar as propriedades mecanicas das resinas compostas, como recomendam os
fabricantes, porém a intensidade de luz ¢é um fator relevante para uma efetiva
polimerizagcdo e os melhores resultados alcancados foram com 20 e 30 s e
irradiagéo de 500 e 600 mW/cm? (YAP; SENEVIRATNE, 2001).

E importante se conseguir uma adequada polimerizacédo da resina
composta para o sucesso das restauracdes e a longevidade destas. Caso
contrario, inadequada polimerizagdo poderia resultar em propriedades fisicas
inferiores (LEONARD et al., 2002; MILLS et al., 2002; YOON et al., 2002;
ASMUSSEN; PEUTZFELDT, 2003b; PRICE; FELIX; ANDRIOU, 2003; UHL et
al., 2004; BENNETT; WATTS, 2004). A combinagcdo de pequenas particulas
com diferentes geometrias (micro hibridas) foi importante para aumentar a
resisténcia ao desgaste sem comprometer a porcentagem de ligagdes duplas
de carbono (TURSSI; FERRACANE; VOGEL, 2005). Esta comparagao (Tabela
8 e Grafico 7) leva ao raciocinio que as propriedades fisicas dos materiais

estdo diretamente relacionadas a um maior grau de conversao, porém o0s
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mondmeros que estdo livres na cadeia polimérica também poderiam apresentar
perda de estrutura e diminuir a longevidade do material (YOSHIDA; GREENER;
1994; FERRACANE, 1985). Trabalhos feitos por Conti et al. (2005) em resinas
compostas micro hibridas mostraram que se aumentando o tempo de exposicao
a luz de 10 s para 40 s os valores de conversdo permaneceram constantes e
independentes da fonte de luz utilizada.

Segundo Sideridou; Tserki e Papanastasiou (2002) as
combinagdes de Bis-GMA/TEGDMA mostraram a taxa maxima do limite de grau
de conversdo. As duas cores de resina composta selecionadas para este
estudo apresentaram as mesmas matrizes, porém pode conter pequenas
cargas que fazem com que a luz se disperse, diminuindo a efetividade da luz
ativadora. Os pigmentos incorporados as resinas compostas determinam a cor
destas e podem influenciar na qualidade de polimerizagdo (RUEGGEBERG;
CAUGHAMAN; CURTIS, 1994; MILLS; JANDT; ASHWORTH, 1999).

Outro fator que poderia ser levado em consideracdao sao as
particulas inorganicas, responsaveis pelo “efeito branco”, uma vez irradiado,
refitam a energia fornecida em todas as diregdes, ou seja, inclusive e
principalmente para o interior do corpo-de-prova contribuindo para o aumento
da eficiéncia de todo o processo, o que proporcionaria um aumento no grau de
conversdo (BENNETT; WATTS, 2004; ATAL; WATTS; ATAL, 2005).

O comportamento das resinas compostas esta diretamente
relacionado ao modo como estas sao polimerizadas. Esta pesquisa foi
realizada com dois tipos de fontes de luz, uma |lampada halégena (500
mW/cm?) e outra a base de LEDs (650 mW/cm?)-Tabela 9 e Grafico 8. Diversos

estudos tém demonstrado que a efetividade de polimerizacao esta relacionada
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ao comprimento de onda emitido pela unidade fotopolimerizadora (LEONARD et
al., 2002; UHL; SIGUSH; JANDT, 2004; TURSSI; FERRACANE; VOGEL, 2005).
Pesquisa anterior (RUEGGEBERG; CRAIG, 1998) mostrou um grau maximo de
conversao de 51% analisada através de espectrometria no infravermelho. Nesta
pesquisa a intensidade de luz foi um fator importante para se obter um grau de
conversao superior a 80%, independente do tempo de exposi¢cédo a luz .

Os resultados representados na Tabela 10 e ilustrados no Grafico 9,
observou-se que existiu diferenga estatistica entre os grupos experimentais
fotoativados com o sistema LED e lampada halégena. Para as duas cores resinas, o
uso da lampada halégena promoveu uma conversdo massica na faixa de 2 a 3%
superior ao sistema a base de LEDs. A resina composta Charisma® cor A2
fotoativada com aparelho a base de LEDs apresentou resultados com diferenca
estatistica com uma maior quantidade de mondémeros residuais comparada a resina
composta cor SL fotoativadas com lampada halégena, demonstrando que os
valores encontrados para os aparelhos a base de LEDs nao foram capazes de
excitar os fotoiniciadores presentes na composi¢ao da resina composta quanto a
fonte de lampada halégena. De acordo com a analise estatistica € possivel afirmar
que, nos estudos realizados, a lampada halégena se mostrou mais eficiente que o
sistema a base de LEDs.

A resina composta Charisma® cor SL utilizada neste experimento
(como mostra a Tabela 11 e os Graficos 10 e 11) apresentou uma maior
conversao quando comparada com a resina composta Charisma® cor A2 nos
trés tempos de fotoativagcdo. Estudos anteriores demonstraram que aparelhos a
base de LEDs de segunda geracgao utilizados durante um tempo de 40 s

apresentaram resultados semelhantes de conversdo da resina composta
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comparada a lampada halégena quando a espessura do incremento foi
diminuida de 2,0 para 1,6 mm (PRICE; FELIX; ANDREOU, 2003; EMAMI;
SODERHOLM, 2005). Neste experimento, a distdncia de 4 mm da ponta do
fotoativador aos corpos-de-prova (2 mm de espessura) apresentou resultados
diferentes para as resinas escolhidas composta Charisma® A2 e SL e aparelhos
de luz , porém nos trés tempos de fotoativagcdo o valor médio de grau de
conversao permaneceu semelhante.

Esta pesquisa foi importante para estimar qual cor de resina
composta ativada por lampada halégena e a base de LEDs apresentou melhor
resultado. Sendo assim, buscou-se correlacionar dados. Para tanto, foi utilizado,
como se pode observar na Tabela 11 a correlagdo entre as variaveis aparelho
fotopolimerizador, cor de resina composta e tempo de fotoativacdo. A analise
estatistica evidenciou que apenas dois grupos nao apresentavam homogénidade,
portanto foi aplicado o teste de Games Howel.

A correlacdo entre as variaveis aparelhos de fotoativacdo, resina
composta e tempo (Tabela 11 e Graficos 10 e 11), indicam que os valores de grau
de conversdo para o aparelho de lampada halégena foram estatisticamente
superiores, em comparacao com o sistema a base de LEDs, concordando com os
trabalhos de Assmussen e Peutzfeldt 2003b; Leonard et al. 2002. A diferengca nos
valores médios neste estudo foi em torno de 3 % para a resina composta Charisma®
cor SL com luz halégena, independente do tempo de ativagao .

Os aparelhos de Iluz halégena representam um importante
equipamento de fotopolimerizagdo para a odontologia atual. Sabe-se que a grande
maioria dos equipamentos de luz halégena utilizados em consultérios odontolégicos

necessitaria de uma maior manutencao. Um problema apresentado por este tipo de
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fonte luminosa é o calor dissipado pela lampada devido ao aquecimento necessario
do filamento (MM OPTICS, 2003). Estas altas temperaturas alcangadas também
podem provocar a rapida degradacao do filamento e por consequéncia, uma vida
util menor (LUIZ, 2003).

De acordo com suas caracteristicas, os LEDs foram classificados em
primeira, segunda e terceira geragdes, sendo esta uma classificagcdo baseada na
intensidade de luz do aparelho, respectivamente: 150 mW/cm?, 350 a 500 mW/cm?
e acima de 600 mW/cm? (RUEGGEBERG; CAUGHMAN; CURTIS, 1994; PRICE;
FELIX; ANDREOU, 2003). Com uma intensidade de luz acima de 800 mW/cm?,
surgiu a quarta geracdo de LEDs. A alta intensidade destes aparelhos estd em
desenvolvimento junto com a capacidade de ampliar seu espectro de luz, desta
maneira abrangendo um maior intervalo de comprimento de onda . A utilizagdo de
radibmetros proprios para os equipamentos a base de LEDs deveria fazer parte do
equipamento para possibilitar afericdes constantes na pratica diaria do consultério.

Para um melhor desempenho na polimerizacdo dos materiais
resinosos, novos aparelhos a base de LEDs foram langados, com a perspectiva de
melhorar a qualidade de polimerizagcdo. As industrias nacionais estdo em busca
de equipamentos com maior efetividade de polimerizagcdo. Os resultados
encontrados neste estudo, as fontes de lampada haldégena representam ainda
uma excelente alternativa de fotoativagcao de resinas compostas.

Sabe-se que os aparelhos de fotoativagdo a base de LEDs surgiram
no mercado odontolégico com a proposta de substituir os aparelhos convencionais,
com a perspectiva de qualidade de polimerizagdo. Ja em 1994, Rueggeberg et al.
recomendavam que os aparelhos com intensidade de luz inferior a 233 mW/cm? e

um tempo de fotoativacdo menor que 60 s ndo deveriam ser utilizados como rotina
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clinica. As ligagdes de carbono que nao foram ativadas pela luz do fotoativador e
permaneceram livres na cadeia polimérica representam um fator de preocupacao.
Varias pesquisas estdo sendo desenvolvidas para observar a qualidade de
polimerizagcdo das resinas compostas polimerizadas com aparelhos a base de
lampada halégena e a base de LEDs (MILLS; JANDT; ASHWORSTH, 1999;
KURACHI et al., 2000; STAHL et al., 2000; FRENTZEN; FOOL; BRAUN, 2001;
LEONARD et al., 2002; MILLS et al. 2002; YOON et al., 2002; PRICE; FELIX;
ANDREOU, 2003; UHL; SIGUSH; JANDT, 2004; BENNETT; WATTS, 2004). Porém
os testes feitos com relacdo as propriedades mecanicas mostraram que o0s
aparelhos de lampada halégena representam uma importante fonte de luz
atualmente (MILLS; JANDT; ASHWORTH, 1999; STAHL et al., 2000; FRENTZEN;
FOLL; BRAUN , 2001; UHL; SIGUSH; JANDT, 2004; BENNETT; WATTS, 2004).

Realizando uma andlise mais detalhada sobre os resultados obtidos
nesta pesquisa, observou-se que as resinas compostas com diferentes cores
independem do tipo de fonte de luz, provavelmente pelo tipo e tamanho das
particulas inorganicas (SILVA; MENDES ; FERREIRA, 2004; SIDERODOU;
TESRKI; PAPANASTASIOU, 2003). Para aumentar os valores de irradiancia das
fontes de luz os fabricantes estao diminuindo o tempo de fotoativagao e fabricando
fontes de luz mais eficientes (KNEZEVIC et al., 2001; EMAMI; SODERHOL, 2005).
No presente estudo, a interagcdo entre as cores, fontes de luz e tempos de
fotoativagdo promoveu efeitos significativos sobre os valores de grau de
conversao. Entre resina e fontes de luz, ndo existiou diferenca entre os trés
tempos de fotoativacao.

Os valores encontrados nos Grafico 10 e 11 demonstram que a

polimerizagdo com aparelho de lampada halégena em resina composta
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extraclara, como a resina SL utilizada neste experimento. Foi utlizado
equipamento de luz halégena para obter uma melhor conversao, contrariando
pesquisas realizadas que demonstraram que os sistemas a base de LEDs
apresentaram uma rede maior de polimeros comparados a luz halégena
(TEDESCO, 2002; QUIROZ, 2004; UHL; et a.l, 2004; CONTI et al., 2005) com
incrementos de resina composta na espessura de 2 mm.

De modo geral, o grau de conversao das resinas compostas pode
ser influenciado por diversos fatores. Nesta pesquisa, a cor da resina composta
SL estudada influenciou nos resultados e deve ser considerado na pratica
clinica. Os valores obtidos expressos em porcentagem de conversdo do
mondmero, juntamente com as pesquisas de eficiéncia dos aparelhos
fotopolimerizadores oferece a odontologia a oportunidade de se pesquisar
futuramente qual o efeito que clinicamente os monémeros residuais poderiam
apresentar ao dente.

E importante ressaltar que as fontes de luz & base de LEDs,
atualmente representam uma nova tecnologia, porém para serem adotadas em
consultérios odontolégicos deveriam ser mais pesquisados pelas industrias
antes de serem incorporadas a pratica clinica. A utilizagcdo de resina composta
extraclara como a resina composta Charisma® cor SL apresenta uma opc¢ao
para restauracdes diretas, e portanto ndo necessitam de maiores cuidados
desde que se utilizem equipamentos de ladmpada halégena e aferidos
constantemente para oferecer uma adequada polimerizacdo das resinas

compostas.



7 CONCLUSOES

Com base nos resultados obtidos nas condigdes estabelecidas na
metodologia empregada, pdde-se concluir que:

a) a resina composta Charisma® apresentou duplas ligagdes de
carbono que nao formaram a cadeia polimérica quando analisadas por
espectrometria no infravermelho;

b) a resina composta Charisma® cor SL apresentou um maior grau
de converséo do que a resina composta Charisma® cor A2;

c) os trés tempos de fotoativagdo néo influenciaram no grau de
conversao de mondmeros residuais na resina composta Charisma® fotoativada
com o aparelho de lampada halégena e a base de LEDs;

d) a resina composta Charisma® cor SL apresentou um maior grau
de conversao quando fotoativada com o aparelho de lampada halégena e

sistema a base de LEDs nos trés tempos de fotoativacao.
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APENDICE A - Analise descritiva do grau de conversédo segundo resina
composta e tempo de fotoativagao



COMPARACAO MULTIPLA

PORCENTAGEM DE GRAU DE CONVERSAO

Games-Howell

A2 10 seg. A2 20 seg.
A2 40 seg.
SL 10 seg.
SL 20 seg.
SL 40 seg.
A2 20 seg. A2 10 seg.
A2 40 seg.
SL 10 seg.
SL 20 seg.
SL 40 seg.
A2 40 seg. A2 10 seg.
A2 20 seg.
SL 10 seg.
SL 20 seg.
SL 40 seg.
SL 10 seg. A2 10 segq.
A2 20 seg.
A2 40 seg.
SL 20 seg.
SL 40 seg.
SL 20 seg. A2 10 segq.
A2 20 seg.
A2 40 seg.
SL 10 segq.
SL 40 seg.
SL 40 seg. A2 10 segq.
A2 20 seg.
A2 40 seg.
SL 10 seg.
SL 20 seg.

-2,1225
-2,876
-10,8975
-11,2775
-11,8105
2,1225
-0,7535
-8,775
-9,1565
-9,688
2,876
0,7535
-8,0215
-8,4015
-8,9345
10,8975
8,775
8,0215
-0,38
-0,913
11,2775
9,155
8,4015
0,38
-0,533
11,8105
9,688
8,9345
0,913
0,533

1,385695
1,293585
0,857008
1,125112
0,973885
1,385695
1,593937
1,265597
1,460531
1,347489
1,293585
1,593937
1,164022
1,373449
1,252572
0,857008
1,265597
1,164022
0,973377

0,79375
1,125112
1,460531
1,373449
0,973377
1,077707
0,973885
1,347489
1,252572

0,79375
1,077707

0,64717
0,25431
0

0

0
0,64717
0,99683
0
0,00001
0
0,25431
0,99683
0
0,00001
0

0

0

0
0,9987
0,85664
0
0,00001
0,00001
0,9987
0,99606
0

0

0
0,85664
0,99606

-6,32358
-6,78436
-13,4936
-14,6577
-14,7339
-2,07858
-5,53757

-12,681
-13,5579
-13,7907
-1,03236
-4,03057
-11,6014
-12,5317
-12,7338
8,301423
4,869036
4,441637
-3,34797
-3,30845
7,897276
4,752131
4,271274
-2,58797
-3,77857
8,887058
5,585299
5,135153
-1,48245
-2,71257

2,078578
1,032359
-8,30142
-7,89728
-8,88706
6,323578

4,03057
-4,86904
-4,75213

-5,5853
6,784359

5,53757
-4,44164
-4,27127
-5,13515
13,49358
12,68096
11,60136
2,687972
1,482447
14,65772
13,55787
12,53173
3,347972

2,71257
14,73394

13,7907
12,73385
3,308447

3,77857
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APENDICE B — Anaélise descritiva do grau de conversio segundo resina
composta e aparelhos de fotoativacao



COMPARAGAO MULTIPLA
PORCENTAGEM GRAU DE CONVERSAO

Games-Howell
RESINA

A2 Halbégel A2 Halogel
A2 Haldgel
A2 LED 10
A2 LED 20
A2 LED 40
SL Haloge!
SL Halogel
SL Halogel
SLLED 10
SL LED 20
SL LED 40

A2 Halbégel A2 Halogel
A2 Halogel
A2 LED 10
A2 LED 20
A2 LED 40
SL Haloge!
SL Halogel
SL Halogel
SLLED 10
SL LED 20
SL LED 40

A2 Halbégel A2 Halogel
A2 Halogel
A2 LED 10
A2 LED 20
A2 LED 40
SL Haldge!
SL Halogel
SL Halogel
SLLED 10
SL LED 20

DESVIO

2,12622
1,92193
1,375592
1,382687
1,455192
1,096782
1,890707
1,31494
0,861865
0,9243
0,969152
2,12622
2,626672
2,25784
2,26217
2,3072
2,099647
2,603913
2,221409
1,987058
2,014924
2,035889
1,92193
2,626672
2,066603
2,071332
2,120419
1,892491
2,439952
2,026736
1,76675
1,798033

0,96384
0,91227
0,81112
0,99983
1

0
0,00427
0
0,00002
0

0
0,96384
1
0,51381
0,86704
0,99433
0,06861
0,22944
0,03156
0,25586
0,11631
0,18608
0,91227
1
0,3617
0,7638
0,98361
0,03786
0,18323
0,01589
0,17672
0,07012

-11,2054
-10,4527
-2,74521
-4,25888
-5,92792
-14,8229
-17,6608
-16,9129
-12,0849

-13,439
-12,8861
-5,68342

-9,9436
-3,49986
-4,99391
-6,46669
-16,3798
-17,2101

-17,838
-14,1779
-15,4322
-14,7816
-4,64274

-9,6556
-2,52979
-4,02632
-5,562499
-15,3269
-16,4316
-16,8474
-13,0914
-14,3503

INTERVALO DE CONFIANCA

5,683421
4,642737
7,623206
6,168882
5,111918
-6,64509
-2,83921
-7,04706
-5,15912
-6,29302
-5,51789
11,20542
9,655605
13,89986
12,42591
11,17269
0,433772
2,232073
-0,59996
2,455899
1,222225
1,899553
10,45274
9,943605
13,21779
11,74632
10,51899
-0,33112
1,741641
-1,30262
1,657418
0,428309
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SL LED 10 A2 Halogel 8,622 0,861865 0,00002 5,159115 12,08488
A2 Haldgel 5,861 1,987058 0,25586 -2,4559 14,1779
A2 Haldgel 5717 1,76675 0,17672 -1,65742 13,09142
A2LED 10 11,061 1,148844 0,00007 6,347405 15,77459
A2 LED 20 9,677 1,157329 0,00026 4,826607 14,32739
A2 LED 40 8,214 1,243049 0,00185 3,092373 13,33563
SL Haldge! -2,112 0,794052 0,34479 -5,27761 1,053608
SL Haldge! -1,628 1,732733 0,99598 -8,85668 5,600682
SL Haldge! -3,358 1,07548 0,19565 -7,75302 1,03702
SL LED 20 -1,244 0,53096 0,48851 -3,26141 0,773408
SL LED 40 -0,58 0,605677 0,99645 -2,92003 1,760029

SL LED 20 A2 Halogel 9,866 0,9243 0 6,293017 13,43898
A2 Haldgel 7,105 2,014924 0,11631 -1,22222 15,43222
A2 Haldgel 6,961 1,798033 0,07012 -0,42831 14,35031
A2LED 10 12,305 1,196395 0,00001 7,539471 17,07053
A2LED20 10,821 1,204546 0,00005 6,01971 15,62229
A2 LED 40 9,458 1,287125 0,00043 4,294623 14,62138
SL Haloge -0,868 0,861416 0,99481 -4,16805 2,432047
SL Haloge -0,384 1,764619 1 -7,62849 6,860485
SL Haloge -2,114 1,126133 0,75371 -6,57113 2,343129
SL LED 10 1,244 0,53096 0,48851 -0,77341 3,261408
SL LED 40 0,664 0,691638 0,99683 -1,92207 3,250068

SL LED 40 A2 Haldgel 9,202 0,969152 0 551789 12,88611
A2 Haldgel 6,441 2,035889 0,18608 -1,89955 14,78155
A2 Haldgel 6,297 1,821496 0,12122 -1,111 13,705
A2 LED 10 11,641 1,231376 0,00002 6,817292 16,46471
A2LED20 10,157 1,239296 0,00008 5,298562 15,01544
A2 LED 40 8,794 1,319703 0,00075 3,582731 14,00527
SL Haloge -1,532 0,909375 0,85196 -4,96299 1,89899
SL Haloge -1,048 1,788521 0,99995 -8,31223 6,216228
SL Haloge -2,778 1,163229 0,46911 -7,30324 1,747242
SL LED 10 0,58 0,605677 0,99645 -1,76003 2,920029
SL LED 20 -0,664 0,691638 0,99683 -3,25007 1,922068
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APENDICE C — Gréafico do espectro no ultravioleta-visivel
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APENDICE D — Comportamento de uma reta na espectrometria no
ultravioleta-visivel
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A%) X=0 y=A
Y=0 x=-A
Y=A+BX B
|
E X=y_A
I B
(0, %)
Y=A+BXx

Concentr¢cao = Absorvancia — Absorvancia (x = 0)
Concentragéao (y = 0)
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