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SANTOS ARIAS EP. Avaliacdo do grau de conversao, dureza e mddulo de
elasticidade de resinas compostas Bulk Fill. [Dissertacdo de Mestrado em
Dentistica Restauradora - Faculdade de Odontologia]. Universidade Estadual de
Ponta Grossa; 2018.

RESUMO

O objetivo deste estudo foi avaliar o grau de conversao, dureza e o médulo de
elasticidade de trés resinas Bulk Fill e duas resinas convencionais. Foram testadas as
resinas Bulk Fill: Filtek™ Bulk Fill (FBP), Tetric N-Ceram Bulk Fill (TBF), Filtek™ Bulk
Fill Flow (FBF); e adicionalmente duas resinas compostas convencionais: Empress
Direct (ED) e Filtek™ Z350XT (Z350). Quarenta e cinco amostras cilindricas (5 x 4
mm) foram confeccionadas a partir de cada um dos materiais por meio de uma matriz
metalica. As matrizes foram preenchidas em incremento Unico para as resinas
compostas Bulk Fill e em dois incrementos para as resinas compostas incrementais.
As amostras foram armazenadas a seco no escuro a temperatura ambiente por 24 h
antes da realizacdo dos testes. O grau de conversao (GC) foi determinado utilizando
a Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR). O teste de
nanoindentacédo foi realizado nas superficies de cada espécime, para obtencdo da
dureza (H) e médulo de elasticidade (E). Os dados foram submetidos a ANOVA 1
fator e teste de Tukey (a=0.05). Quanto o GC%, o maior foi obtido pelo grupo Z350
(69,92 + 3,5), e o grupo FBF (60,68 + 2,1) apresentou o valor significativamente
inferior quando comparado com 0s outros grupos. Quanto os valores da nanodureza
(GPa), os grupos FBF (0,3 £ 0,02) e ED (0,3 £ 0,01) apresentaram os menores valores
de nanodureza e os grupos Z350 (0,9 + 0,04 ) e FBP (0,8 £ 0,05 ) apresentaram 0s
maiores valores de nanodureza. Quanto os valores do médulo de elasticidade (GPa),
o grupo FBP apresentou os maiores valores de médulo de elasticidade (17,7 + 0,5) e
o grupo FBF apresentou os menores valores de médulo de elasticidade (8,6 + 0,4).
Conclui-se assim, que o compdésito incremental (Filtek™ Z350XT) apresentou 0 maior
desempenho do GC e o compdésito Bulk Fill (Filtek™ Bulk Fill Flow) exibiu os menores
valores de médulo de elasticidade e nanodureza.

Palavras-chave: Dureza, Resinas compostas, Mobdulo de elasticidade,
Nanoindentacao.



SANTOS ARIAS EP. Evaluation of the degree of conversion, hardness and elastic
modulus of composite resins Bulk Fill. [Dissertacdo de Mestrado em Dentistica
Restauradora - Faculdade de Odontologia]. Ponta Grossa: Universidade Estadual de
Ponta Grossa; 2018.

ABSTRACT

The aim of this study was to evaluate the degree of conversion, hardness and elastic
modulus of three Bulk Fill composites and two incremental-fill composites. The resin-
composites: Filtek™ Bulk Fill (FBP), Tetric N-Ceram Bulk Fill (TBF), Filtek™ Bulk Fill
Flow (FBF); and two incremental-fill composites: Empress Direct (ED), Filtek ™
Z350XT (Z350) were tested. Forty-five cylindrical specimens (5 x 4 mm) were made
from each material in a metallic mold. Mold was filled in one increment for the Bulk Fill
composites and in two increments for the incremental-fill composites. Specimens were
stored dry in dark at room temperature for 24 h before testing. Degree of conversion
(DC) was determined using Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR).
Nanoindentation was performed on the surfaces of each specimen, to obtain the
hardness (H) and elastic modulus (E). Data for DC and H and E were analyzed by one-
way ANOVA, Tukey's test (all at p<0,05). Z350 group (69.92 + 3.5) showed the highest
DC% and FBF group (60,68 + 2,1) showed the lowest values when compared with the
other groups. FBF (0.3 + 0.02) and ED (0,3 + 0,01) groups showed the lowest values
for nanohardness (GPa) and Z350 (0,9 + 0,04 ) and FBP (0,8 + 0,05) groups showed
the highest values for nanohardness. FBP group (17,7 + 0,5) showed the highest
values for elastic modulus and FBF group (8.6 + 0.4) showed the lowest values for
elastic modulus (GPa). It was concluded that incremental-fill composite (Filtek™
Z350XT) showed the highest performance DC and Bulk Fill composite (Filtek™ Bulk
Fill Flow) showed the lowest values for elastic modulus and nanohardness.

Keywords: Nanohardness, Resin-composites, Elastic modulus, Nanoindentation.
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1 INTRODUCAO

Na atualidade, as resinas compostas tém se tornado o material de eleicdo para
a confeccdo de restauracdes diretas, gracas aos resultados estéticos satisfatérios e
as melhorais em suas propriedades mecéanicas ao longo do tempo, decorrente das
suas modificagbes em sua composicao, tipo e quantidade de carga inorganica e
alteracbes na matriz organica resultando em um bom desempenho clinico
odontoldégico (Jun et al.t 2013).

Apesar do constante aprimoramento as resinas compostas ainda apresentam
alguns inconvenientes nas propriedades mecanicas quando comparadas com a
estrutura dental (Thomaidis et al.? 2013). Grande parte desses inconvenientes estdo
relacionados a profundidade de polimerizacdo e a aproximacéo molecular durante a
formacédo das cadeias poliméricas dos mondmeros em polimeros (Galvdo et al.®
2013).

Desde que os compdsitos foram introduzidos, o grau de conversao foi
reconhecido como vital para o sucesso clinico (Galvdo et al.® 2013). Porém uma
grande desvantagem continua sendo a dificuldade de polimerizacdo em restauracoes
posteriores profundas, especialmente em restauracoes classe Il (Bicalho et al.# 2014).
Desta forma, a utilizacdo da técnica incremental, com incrementos inferiores a 2mm,
€ uma alternativa viavel para realizar restauracdo com resina convencional (Bicalho et
al.* 2014). Porém, essa técnica prolonga o tempo do tratamento, além de envolver
certos riscos como a incorporacdo de bolhas de ar e contaminantes entre 0s
incrementos individuais nas restauracoes de resinas compostas (Rosatto et al.> 2015).

Com o intuito de superar estas dificuldades, nos ultimos anos foi desenvolvido
uma nova geracédo de resinas compostas, conhecidas como “resinas Bulk Fill” com o
intuito de proporcionar um menor tempo de trabalho (Rosatto et al.> 2015). Estas
resinas foram desenvolvidas para serem inseridas em incrementos Unicos de até 5mm
e serem fotopolimerizadas, mantendo segundo os fabricantes uma melhora no
espectro da absorcdo e a reacdo a luz dos iniciadores comparados com as resinas
compostas convencionais (Zorzin et al.® 2015). Sabe-se que a completa polimerizacdo
da resina esta determinado pelo grau de conversdo que é a quantidade em
porcentagem de duplas ligacdes de carbono-carbono de monémero a polimero que

se convertem em ligacGes simples ao polimerizar o material (Yu, Yap, Wang’ 2017).
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Para conseguir uma longa durabilidade da restauragdo durante a
polimerizacéo, todos os mondmeros devem se converter em polimero. No entanto, 0s
polimeros de metacrilato tém uma consideravel saturacdo residual no produto final
(Zorzin et al.® 2015), decorrente de varios fatores como o tempo de polimerizacéo,
espessura da camada do compdsito, temperatura, cor do compdésito, distancia entre a
lampada de luz e resina e qualidade do aparelho de fotoativacdo (Leprince et al.®
2014).

Contudo, um excelente grau de converséao € um fator crucial, que se encontra
relacionado com as caracteristicas mecanicas, fisicas e com o comportamento clinico
adequado do material (Alshali, Silikas, Satterthwaite® 2013). Qualquer defeito de
polimerizacdo promove uma restauracdo deficiente, levando assim ao insucesso
clinico (Leprince et al.2 2014).

A espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) é uma
das técnicas para avaliar o grau de conversao das resinas compostas, esta técnica €
amplamente utilizada para analisar com maior precisdo a profundidade de
polimerizacao das resinas compostas estabelecendo assim a extensdo de conversao
de mondmeros em polimeros (Collares et al.’° 2014). A técnica determina o grau de
conversdo baseando-se na absorbancia de radiacdo no intervalo de frequéncia do
infravermelho, devido as vibragdes moleculares dos grupos funcionais contidos nas
cadeias poliméricas (Rueggeberg, Hashinger, Fairhurst'! 1990).

Duas outras propriedades mecanicas utilizadas para comparar os materiais
restauradores é a dureza superficial e modulo de elasticidade. A dureza superficial
compara a resisténcia a penetracao utilizando um indentador aplicando cargas
estéaticas ou dinamicas, resistindo a abraséo e a absorcao da energia com cargas de
impacto (Leprince et al.® 2014). JA o médulo de elasticidade da resina descreve a
rigidez relativa de um material. Quanto maior a porcentagem das particulas de carga
maior serd o modulo de elasticidade, no entanto se a particula de carga for menor, o
modulo de elasticidade serd menor e flexivel (Benetti et al.'? 2014). Para resistir as
deformacgbes oclusais onde a fungdo mastigatoria tem maior estresse e tensdo é
necessario um maior modulo de elasticidade que represente a resisténcia maxima do
material (Benetti et al.'? 2014). Portanto, ressalta-se a importancia de conhecer o
comportamento dos modos elasticos de muitos materiais restauradores (llie et al.'®
2017).
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Assim o objetivo do presente estudo foi avaliar o grau de conversao, dureza e
0 modulo de elasticidade de resinas compostas Bulk Fill compactavel e resina Bulk

Fill Flow em comparagcédo com resinas compostas convencionais.



2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 Resinas Compostas

As resinas compostas sao formadas por dois ou mais materiais de natureza
distinta, ou seja, a matriz que consiste de uma resina organica, pigmentos,
controladores de viscosidade, iniciadores do processo de polimerizacéo, aceleradores
e inibidores. A fase dispersa é formada por material inorganico, e um silano que
constitui um agente de unido da carga inorganica a matriz (Jun et al.1 2013).

Os materiais restauradores sédo biomateriais utilizados na odontologia que
tiveram sua composicdo melhorada ao longo do tempo visando o aperfeicoamento
estético, produzindo coloracdes cada vez mais semelhantes ao dente e propriedades
mecanicas e fisicas ideais, com resisténcia as forcas mastigatérias semelhantes ao
dente e uma boa resisténcia a acdo de diferentes pH e temperaturas dos alimentos
ingeridos (llie et al.1® 2017).

Inicialmente dentro na historia das resinas restauradoras surgiram as resinas
autopolimerizaveis, cujo processo de polimerizacdo ocorre pela reacdo quimica apés
a mistura de componentes. Além do tempo limitado de trabalho para a realizacéo das
restauracoes, este sistema apresenta desvantagens, tais quais: i) a necessidade de
mistura de componentes; ii) dificuldade de caracterizacéo da cor e iii) a ocorréncia de
porosidade no material pela inclusdo de ar durante a mistura dos componentes (Han
et al.14 2014).

Cada resina possui vantagens e desvantagens de acordo com o tipo, tamanho
e distribuicdo das particulas de carga da matriz organica (Han et al.1* 2014). As resinas
de macroparticulas por possuir resultados clinicos insatisfatérios cairam e desuso
(Rastelli et al.1®> 2012). As resinas de microparticulas possuem baixas propriedades
mecanicas e nao podem ser utilizadas em dentes posteriores nem Classe IV, mas
apresentam melhor estética do que as de macroparticulas devido ao seu melhor
polimento (Rastelli et al.1> 2012). As resinas compostas hibridas apresentam tanto o
requisito estético quanto resisténcia mecanica, sendo muito utilizadas tanto em dentes
anteriores quanto posteriores (Beck et al.'® 2014). As resinas compostas
microhibridas ja possuem um uso universal e apresentam Otimas propriedades
mecanicas e de polimento podendo ser utilizadas em dentes posteriores e anteriores

(Olabisi, Folasade, Femi-Akinlosotu!’ 2017). As resinas nanoparticuladas tém um uso
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universal mais atual, com 6étimas propriedades mecéanicas e de polido podendo-se
usar em dentes posteriores e anteriores (llie et al.'® 2017). Finalmente, as resinas
nanohibridas muito semelhantes as microhibridas, porém com mistura de
microparticulas e nanoparticuladas, também tem uso universal e 6timas propriedades
mecanicas e de polimento podendo-se usar em dentes posteriores e anteriores
(Olabisi, Folasade, Femi-Akinlosotul’ 2017).

A fotopolimerizacdo desses compositos depende de varios aspectos, tais
como, a espessura do material restaurador, a intensidade e tempo de irradiacdo, sua
composicéo e matriz organica. Além disso, € preciso considerar a direcéo e distancia
da fonte ativadora, a cor e a composi¢céo do material restaurador bem com o tamanho

da particula de carga (Dionysopoulos, Papadopoulos, Koliniotou-Koumpia®® 2015).

2.2 Composicéo basica das resinas compostas e suas propriedades

As resinas restauradoras apresentam varios componentes em sua formulacao,
sendo que os principais constituintes sdo a fase inorganica e a matriz ou fase organica,
sendo que a fase inorganica geralmente revestida de um 6rgao-silano (Aydinoglu A,
Yorug!® 2017). Na porcédo organica, alguns componentes essenciais séo utilizados
para aumentar a eficiéncia e a durabilidade desta resina como mondémeros, o sistema
de iniciacdo, estabilizadores e pigmentos (Dionysopoulos, Papadopoulos, Koliniotou-
Koumpia'® 2015).

Desde a década de 60 o BisGMA vem sendo usado como base organica da
maioria das formulagbes dos materiais restauradores, em funcdo de suas
propriedades fisicas e quimicas, pois BisGMA apresenta contracao de polimerizacao
em torno de 6% (Hosseinalipour et al.?2° 2010).

Outro componente também utilizado nas formulacdes de resina € o Bisfenol A
polietileno glicol dieter dimetacrilato (BiSEMA), a presenca de BISEMA reduz a
contracdo de polimerizagdo. A presenca de mondémero diluente como o TEGDMA de
menor massa molar, diminui a viscosidade da mistura organica, com a finalidade de
facilitar a incorporacédo de particulas inorganicas como reforco mecéanico do polimero
a ser formado (Cornelio et al.?! 2014).

O TEGDMA consiste num diluente para confeccdo de resina composta
fotossensivel, caracterizado pela cadeia alifatica linear de alta flexibilidade,

considerado um bom agente de ligacdo cruzada nas misturas com o BisGMA
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(Hosseinalipour et al.?2° 2010). O equilibrio das propriedades da matriz organica bem
como o comportamento final do co-polimero BisGMA/TEGDMA sera bastante
influenciado pela proporcédo dos dois oligdmeros (Wille et al.?? 2016).

A ocorréncia como a contracdo de polimerizacdo, o grau de conversdo, a
sorcao e as propriedades mecanicas estardo sujeitos basicamente aos percentuais
escolhidos na composi¢cdo da resina composta. Resinas com maior percentual de
BisGMA apresentam altos valores de propriedades mecanicas, como o médulo de
Young e a resisténcia a compresséo (llie et al.*® 2017). Porém, devido a baixa
mobilidade do BisGMA durante a reacdo de polimerizag&o, o grau de conversdo tem
a tendéncia a ser menor com o aumento da concentragdo deste. (Cornelio et al.?!
2014).

O TEGDMA usado nas formulagdes das resinas, a medida que se aumenta seu
contetido, aumenta o grau de conversao, devido a maior difuséo desse oligbmero de
menor massa molar no meio reacional (Wille et al.??2 2016). Outro mondmero
multifuncional é o Uretano dimetacrilato (UDMA), cuja as maiores vantagens sao a
baixa viscosidade o qual facilita a incorporacdo de carga sem a necessidade de
mistura com mondmeros diluentes (Lempel et al.?® 2016).

As propriedades fisicas e quimicas das resinas sédo definidas pela matriz
especifica usada e pelo tipo e quantidade de carga inorganica adicionada. A
efetividade do processo de polimerizacéo € dependente das caracteristicas individuais
da resina composta e da eficiéncia do feixe de luz (Baeshen et al.?* 2017). O grau de
conversdo esta relacionado ao aumento da resisténcia mecéanica do material
restaurador, podendo mesmo assim afetar as propriedades fisico-quimicas (Catelan
et al.?> 2014).

Outros componentes muito importantes do fotoiniciador sdo as aminas
aromaticas e alifaticas, que agem como sinergistas e aceleradores. As aminas sao
conhecidas por formarem subprodutos durante a fotopolimerizacéo, as quais tendem
causar descoloracdes em tons amarelados, vermelhos e marrons sob a influéncia de
luz ou calor (Price et al.?® 2014). O comportamento do material sob ambiente aquoso
pode influenciar as propriedades da resina composta (Baeshen et al.?* 2017).

Também o tipo de particula (orgénica, inorganica) pode ter influéncia nas
descoloragdes. Por isso, o0 sistema fotoiniciador e outros componentes das resinas

restauradoras podem ndo sé influenciar as caracteristicas de resisténcia e
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polimerizacdo dos materiais, mas também ter impacto na estabilidade de cor (Price et
al.?6 2014).

2.3 Resinas Bulk Fill

Preocupados com as limitacbes e deficiéncias relacionadas as resinas
compostas de uso direto, os fabricantes de materiais restauradores tém investido cada
vez mais na busca por um material que atenda aos requisitos fisicos, biomecanicos e
estéticos necessarios para aquisicdo de um material restaurador ideal, que garanta a
realizacdo de restauracdes satisfatérias e com adequado desempenho clinico
(Alkhudhairy?” 2017).

O método incremental em cavidades muito profundas e extensas de insercao
das resinas compostas exige um maior tempo de trabalho, aumentando o risco de
contaminagao por fluidos orais e de formagdo de bolhas de ar entre os incrementos
(Goracci et al.?8 2014).

A busca dos pacientes por procedimentos com menor tempo clinico, motivou
os fabricantes de materiais restauradores a desenvolver um novo tipo de resinas
compostas a base de metacrilato, as Bulk Fill. Para os dentistas, representou a
diminuicdo do tempo de trabalho e para os pacientes, maior conforto. As resinas
compostas Bulk Fill possibilitaram a reducdo do tempo de fotopolimerizacdo da

guantidade de incrementos necessarios (Monterubbianesi et al.?° 2016).

2.4 Caracteristicas das resinas Bulk Fill

Tanto as resinas compostas Bulk Fill como as resinas convencionais séo
constituidas pela mistura de particulas de carga (vidro de bario, pré-polimero, tri-
fluoreto de itérbio e 6xidos mistos), uma matriz organica (a base de mondémeros
dimetacrilatos), moléculas iniciadoras de polimerizagdo (geralmente as
canforoquinonas) e agente de unido (silano), que permite a ligacao entre as particulas
de carga e a matriz organica (Leprince et al.8 2014).

Na composi¢do quimica desses compaositos existem caracteristicas similares
as das resinas compostas incluindo mondmeros em sua matriz organica como Bis-
GMA, TEGDMA, UDMA e Bis-EMA. Entretanto, houve uma modificagao dentro da sua

estrutura quimica do mondémero Bis-GMA e do mon6mero UDMA, onde foram
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incluidos outros monémeros como o dimetacrilato de uretano aromatico (AUDMA),
Bis-GMA sem o grupo hidroxilo, metacrilatos altamente ramificados e dimetacrilato de
uretano alifatico (Leprince et al.? 2014).

E ainda importante referir que existem outras formulacdes alternativas
presentes na matriz organica nos compositos Bulk Fill, que possuem inovadores
mondmeros de metacrilato que atuam para reduzir a tensdo de contracdo de
polimerizacdo: Monémero de Fragmentacao Adicional (AFM) e Uretano Dimetacrilato
Aromaético (AUDMA) (Monterubbianesi et al.?° 2016).

A primeira, AFM, reage com a cadeia polimérica em formacao, nas ligacbes
terminais de metacrilato, como outros mondmeros dimetacrilato que durante o
processo de fotopolimerizacdo o grupo central pode-se fragmentar e os fragmentos
reagir com a cadeia polimérica em formacao, permitindo assim diminuir as tensées
sem prejudicar a resisténcia ao desgaste. A segunda, AUDMA, caracteriza-se por ser
um mondémero de maior peso molecular que os encontrados nos dimetacrilatos
tradicionais, ele reduz a quantidade de zonas de contracdo e estresse que ocorrem
durante a polimerizacdo (Monterubbianesi et al.?° 2016).

Outros constituintes adicionais sao encontrados na matriz organica dos
compositos como o fotoiniciador patenteado pela Ivoclar Vivadent denominado
Ivocerin®, que é um impulsionador de polimerizacdo incorporado ao sistema
fotoiniciador padrdo do Tetric N-Ceram Bulk Fill que oferece maior reatividade a luz,
em comparacdo com a canforoquinona e ao Oxido de acilfosfina. As particulas
inorganicas utilizadas para compor as resinas Bulk Fill também sdo semelhantes as
resinas convencionais (Alkhudhairy?’ 2017).

As resinas Bulk Fill possuem baixas tensdes, relacionadas a reducao de
polimerizacao, e 6timas caracteristicas de transmissdo de luz, devido a reducédo da
dissipacéo da luz na conexdo entre matriz-particulas inorganicas (Kim et al.3° 2015),
e ainda possuem uma boa resisténcia de unido, independente da técnica de insercao
e da estrutura cavitaria (Garoushi et al.3! 2016).

Essas resinas podem ser encontradas em duas formulagdes diferentes que
estdo relacionadas a sua consisténcia: de baixa viscosidade (flow) e de alta
viscosidade (Hirata et al.®? 2015). A resinas Bulk Fill Flow é indicada como material
restaurador de base e precisa que um incremento de 2mm de uma resina composta
convencional seja adicionado sobre sua camada, para garantir uma maior resisténcia

ao desgaste, pois apresenta uma menor dureza superficial por causa da menor
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quantidade de carga inorganica observada em sua composi¢ao. As resinas Bulk Fill
gue possuem alta viscosidade, podem ser inseridas unicamente, em toda a extensao
da cavidade (llie, Durner3 2013).

Pesquisas tém avaliado as propriedades mecanicas das resinas Bulk Fill
guando inseridas em incrementos de 4 mm de espessura comprovando que apesar
do maior volume inserido, esses materiais mostram baixa contracao de polimerizagao
(El-Damanhoury, Platt3* 2014). Para conseguir o aumento de polimerizagdo na
profundidade, os fabricantes das resinas Bulk Fill modificaram a
opacidade/translucidez do compésito e diminuiram o numero de particulas
inorgénicas, pois a penetragdo de luz esta intimamente relacionada com a quantidade
de particulas presentes (Zorzin et al. 2016).

E fundamental ressaltar que, para alcancar a fotoativacédo das resinas Bulk Fill
na espessura indicada pelo fabricante, devem ser wusadas lampadas
fotopolimerizadoras de excelente qualidade, com poténcia minima de 800 mW/cm2,
sendo o ideal que a poténcia atinja 1000 mW/cmz2, ja que parte da luz se perde antes
de atingir as camadas mais profundas (Bicalho et al.3> 2014). Como a polimerizacédo
das resinas compostas esta relacionada as suas propriedades fisico-quimicas, essas
caracteristicas das resinas Bulk Fill, ttém se tornado alvo de constantes investigacfes
cientificas. Entretanto, ainda permanecem incertezas relacionadas a sua contracéao
de polimerizacdo, propriedades térmicas e de resisténcia as forcas mastigatorias,
sendo necessaria ainda a realizacdo de estudos cientificos baseados em estudos

clinicos acompanhados a longo prazo (Bicalho et al.3® 2014).

2.5 Grau de conversao nas resinas compostas

Para obter sucesso no processo restaurador, é preciso que a resina sofra um
adequado grau de conversdo; para que iSSO ocorra, € necessario que durante o
processo de polimerizacdo sejam sensibilizados uma boa quantidade de monémeros.
Sabe-se que as resinas compostas possuem de 50% a 70% de grau de converséao, o
qual depende de varios fatores como a composic¢ao da resina, tamanho do incremento
de resina na cavidade, tipo de fotopolimerizador, intensidade de transmisséo de luz
através do material restaurador, tempo de exposi¢cdo e a distancia em que o foto-

ativador encontra-se da resina, entre outros. Sendo assim, quanto maior a taxa de
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conversado, melhores serdo as propriedades mecanicas, refletindo na performance do
material restaurador. (Yokesh et al.26 2017).

As propriedades mecanicas e fisicas dos polimeros e copolimeros estao
relacionadas ao grau de converséo (ligacdes C =C alifaticas) (Catelan et al.?> 2014).
O grau de conversdo pode ser determinado através de testes de dureza ou atraves
das técnicas de Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier
(FTIR), Espectroscopia de Raman com Transformada de Fourier (FTRaman),
cromatografia liquida de alta pressédo (HPLC), ESR e ressonancia magnética nuclear
(RMN) (Tonetto et al.3” 2013).

2.6 Dureza e Modulo de elasticidade e principios gerais da Técnica de
nanoindentacéo

A dureza (H) € uma propriedade mecéanica muito importante que expressa a
resisténcia ao desgaste e a resisténcia mecanica do material (Cao et al.® 2013). Para
obter a dureza do material pela técnica de nanoindentacdo é necessério fazer uma
penetracdo de uma ponta com uma determinada carga. Apos um periodo de tempo,
guando ocorre a remocao da carga, a superficie da amostra € analisada através de
microscopio Optico para verificar a area da impressao residual plastica. A dureza é
entdo definida como a razdo entre a carga maxima aplicada durante o teste e a area

projetada do contato, sendo calculada da seguinte equacéao:

_P max
H=—"2 (1)

Onde, A é a area projetada do contato. Para um penetrador Berkovich ideal
tem-se que:

A=24,5 h? (2

Onde, h, na equacao 2 é a profundidade de contato. Substituindo a equacéao 2,

em a equacdo 1 leva a (Oliver, Pharr3® 2004):

_ Pmax
24,5 hZ (3)

E observado que utilizando-se a definicdo acima a definicdo de dureza é
diferente da definicdo convencional, na qual é utilizada a &rea da impressao residual
obtida apds o descarregamento, a dureza é calculada utilizando a area de contato em
carga maxima (Oliver, Pharr3® 2004).
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O maodulo de elasticidade (E) € definido como a medida da rigidez elastica do
material e depende da composi¢cao quimica, da estrutura cristalogréfica e das forcas
de ligagGes interatdbmicas (Oliver, Pharr3® 2004). Desta forma quanto maior o médulo,
mais rigido sera o material e menor sera a deformacéo elastica resultante da aplicacéao
de uma forca. Sendo assim a elasticidade estd diretamente relacionada com a
capacidade do material em recuperar a sua forma original (Issa et al.*° 2016).

Uma equacdao foi derivada para o modulo de elasticidade reduzido, E; (Oliver,
Pharr3® 2004):

_ ﬂ Smax
E=wa @)

Onde B é uma constante que depende da geometria do penetrador utilizado
(B= 1,034 para o penetrador Berkovich). S,,,,,= (dP/dh) é a parte superior da curva de
descarregamento conhecida como o médulo de rigidez de contato. A é a area de
contato projetada, P é a carga e h é o deslocamento do penetrador. E,. € o médulo de
elasticidade reduzido. O qual inclui os efeitos de penetradores néo rigidos, que esta
relacionada com o médulo de elasticidade do espécime e do penetrador através da

seguinte formula:

(5)

Onde v é o coeficiente de Poisson e E é o mddulo de elasticidade do material,

Ey E E;

o coeficiente de Poisson utilizado foi de (0.07) e o mdédulo de elasticidade medido foi
(1141 GPa) do penetrador (Drummod4! 2006).

A nanoindentacdo é principalmente utilizada na obtencdo de propriedades
mecanicas de dureza e modulo de elasticidade de materiais que possuem pequenas
dimensdes, mas também é muito utilizada em materiais que possuem a superficie
modificada, revestimentos ou filmes finos (Oyen, Ko*? 2008).

Geralmente, isto é feito em trés etapas. Inicialmente, a carga € aplicada com
uma taxa pré-determinada até atingir um valor maximo. Feito isto, a forca € mantida
constante por um determinado intervalo de tempo permitindo assim a acomodacao do
material. Em uma ultima etapa, a carga € removida, provocando uma impressao no
substrato, a qual, depois de analisada por parametros especificos, fornece
informacdes sobre as propriedades do sélido, a partir de medidas de forca e
deslocamento (Schuh*3 2006).
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A ponta normalmente utilizada é tipo Berkovich, a qual possui uma geometria
piramidal de trés lados e base triangular. Os dados produzidos s&o colocados num
diagrama contendo uma curva com o ciclo de carregamento-descarregamento. A
curva de carregamento refere-se a penetracdo do indentador na amostra até uma
carga maxima pré-estabelecida e a curva de descarregamento refere-se a remocao
da carga e diminuicdo da profundidade de indentacdo em funcé&o do tempo (Oliver,
Pharr3 2004).

Utilizando a técnica de nanoindentacdo, € possivel conseguir informacdes
como dureza e modulo de elasticidade, sendo assim, € possivel comparar tais fatores
entre as amostras e verificar a resposta de cada uma delas, a fim de conseguir um
resultado satisfatério (El-Safty et al.** 2012).



3 PROPOSICAO

3.1 Proposicéao geral

Avaliar o grau de converséo, a dureza e o médulo de elasticidade de resinas
compostas indicados para serem inseridas em incrementos Unicos (Bulk Fill) em

comparac&o com as resinas compostas convencionais.

3.2 Proposicéo especifica

Avaliar o grau de conversdao de diferentes resinas Bulk Fill e convencionais por
meio da Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR).
Avaliar a dureza e modulo de elasticidade de diferentes resinas Bulk Fill e

convencionais por meio do teste de nanoindentagao.



4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Desenho experimental

No presente estudo in vitro foram investigadas 5 resinas compostas: duas
resinas compostas Bulk Fill compactaveis: Filtek™ Bulk Fill (FBP) - [3M ESPE, St Paul,
MN, USA] e Tetric N-Ceram Bulk Fill (TBF) - [Ivoclar Vivadent, Schaan, Lichtenstein];
uma resina composta Bulk Fill Flow: Filtek™ Bulk Fill Flow (FBF) - [3M ESPE,St Paul,
MN, USA]; comparadas com duas resinas compostas convencionais: IPS Empress
Direct (ED) - [Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein] e Filtek™ Z350XT (Z350) - [3M
ESPE, St Paul, MN ,USA]. A descricdo dos materiais e as informacdes do fabricante

estdo listadas na Tabela 1.
4.2 Confeccdo das amostras
Foram confeccionadas 45 amostras cilindricas, as quais foram separadas em

2 grupos, tendo 25 amostras para o teste de FTIR (5 amostras de cada resina) e 20
amostras para o ensaio de nanoindentacao (4 amostras de cada resina) (Figura 1).

Amostras cilindricas n=45

/\

FTIR NANOINDENTACAQ
GRUPO 1 GRUPO 2
n=25 n=20
FBP n=5 FBP n=4
TBF n=5 TBF n=4
FBF n=5 FBF n=4
ED n=s ED n=4
7350 n=5 7350 n=4

Figura 1 - Fluxograma dos grupos experimentais no presente estudo.
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Tabela 1 - Resinas compostas utilizadas, material (Lote), tipo, matriz organica, contetido inorganico, carga e fabricante.

Material Carga .
(Lote) Tipo® Matriz organica® Conteudo inorganico® (WO/go)a Fabricante
Filtek™ (Bulk Fill) Combinacao de ndo-aglomerado/nédo-agregado
(N809417) 20 nm silica, a ndo-aglomerado/ ndo-agregado 4-
Nanohibrida AULE)DMI\/'IAAeelAI;g/I_, 11 nm zirconia e agregado zirconia/silica cluster 76.50% 3M ESPE, St
dodecano—fDMA (composto de 20 nm silica e 4 -11 nm patrticulas D Paul, MN,USA
de zirconia) e trifluoreto de itérbio consistindo
em aglomedado 100nm de particulas.
Tetric N-Ceram (Bulk Fill) Vidrio de bario, pré-polimero, tri-fluoreto de
(W13963) . itérbio e 6xidos mistos. Aditivos, catalisadores, '
Nanohibrida UDI\B/IIZ-E:\SA-AE,M A estabilizadores e pigmentos sdo conteldos 75-77% Scﬁggfrl_\i/(l:\;]a':(ejigzéin
—_M‘_‘_‘:‘ ' adicionais (<1.0% peso). O tamanho da particula '
de carga inorganica (0,04 - 3 um).
Filtek™ Flow (Bulk Fill) Bis-GMA
(N830818) Microhibrida UDMA, Bis- Trifluoreto de itérbio de 0,1 a 5,0 microns e 64.50% 3M ESPE, St
i EMA 6, zircbnia/silica de 0,01 a 3,5 um. D Paul,MN,USA
— e, Procrylat
IPS Empress Direct (Incremental fill) Vidro de bério, trifluoreto de itérbio, 6xidos
(V13312) Dimetacrilatos mistos, diéxido de silicio e copolimero.Contetdo
" adicional: aditivos, iniciadores, estabilizadores e Ivoclar Vivadent,

o Bis-GMA, )
‘ﬂ Nanohibrida Is-G pigmentos (< 1,0% em peso). O tamanho das  77.5-79 % Schaan,
UDMA, . .
Liechtenstein

particulas inorganicas estéa situado entre 40 nm

TCDMMA € 3um,com um tamanho medio de particula de
550 nm.
— .
Filtek™ Z350XT (Incremental fill) . Combinacao de silica ndo aglomeradas/néo
(474003) Bis-GMA, agregadas (20nm), zirconia n&o
' 3M ESPE, St

Nanoparticulada UDMA,BIS- aglomeradas/ndo agregadas (4-11 nm) e clister  78.50%
m' - EMA e agregado de zirconia/silica (combinac&o de silica Paul, MN,USA
e TEGDMA ~ 29'¢9 1ca (¢ ¢
com 20nm e zircdnia 4-11nm).

Bis-GMA: Bisfenol glicidil metacrilato; TEGDMA: Trietilenoglicol dimetacrilato; UDMA: Dimetacrilato de uretano; TCDMMA: Triciclodocandimetanoldimetacrilato;
Bis-EMA: Bisfenol A etil metacrilato; DMA: Dodecanodiol dimetacrilato; AUDMA: Uretano Dimetacrilato Aromético; AFM: Mondmero de Fragmentacdo Adicional.

a Informagéo fornecida pelo fabricantes.
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Todas as amostras foram confeccionadas utilizando uma matriz metalica
bipartida, de formato retangular, contendo um orificio cilindrico (5 mm de didmetro x 4
mm de espessura). A matriz metélica foi posicionada sobre uma placa de vidro de 10
mm de espessura, e entre ambas foi posicionada uma tira de poliéster, em seguida as
resinas foram inseridas segundo recomendacdes do fabricante dentro da matriz
metélica (Bulk Fill em incremento Unico 4 mm e convencional dois incrementos de 2
mm) até o preenchimento da matriz metalica. Na sequéncia, foi colocada uma
segunda tira de poliéster sobre a resina e outra placa de vidro, de 1 mm de espessura,
foi levemente comprimida para que o excesso do material fosse removido e obtivesse

uma superficie plana (Figura 2).

Figura 2 - Confec¢é@o das amostras de resina com matriz metdlica, tira de poliéster e placas de vidro.

A fotoativacao foi realizada com a ponta do aparelho fotopolimerizador tocando
a lamina de vidro (1 mm de espessura) sobre a superficie superior. Cada amostra foi
fotoativada com lampada de luz LED (Radii Plus, irradiancia: 1200 mW/cm?, SDI,
Bayswater, Victoria, Australia), pelo tempo indicado pelo fabricante durante 20s
(Figura 3). A poténcia da luz do fotopolimerizador foi aferida a cada cinco exposi¢des
usando um radidmetro (Curing Radiometer Model 100, Demetron Research
Corporation, Danbury, CT, EUA) que indicou a irradiancia em mwW/cm?2.

A estandardizagdo da distancia entre a fonte de luz e a amostra foi obtida pela
espessura da lamina de vidro e as tiras de poliéster que forneceram superficies lisas
as amostras.

Vale ressaltar que as amostras para as resinas compostas incrementais foram
preparadas com o mesmo método, porém o material foi inserido em dois incrementos

dentro da matriz metalica (2 mm cada) conforme as instru¢des do fabricante.
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Figura 3 - Fotopolimerizacdo das amostras de resina com LED (Radii Plus, SDI, Bayswater, Victoria,
Australia) durante 20s.

Apos serem fotoativadas, as amostras foram armazenadas em eppendorfs com
agua destilada e identificadas, em seguida colocadas em um pote escuro fechado
para serem levadas em estufa a seco sob auséncia de luz por 24 h a 37°C antes do
ensaio (Figura 4). Foram utilizadas 5 amostras de cada resina composta para realizar
o0 ensaio de grau de conversdo (n=5) e 4 amostras de cada resina para medir a

nanoindentacado superficial (n=4).

Filtek™ Bulk Fm
Posterior Restorative
A2 Shade A
4 VAN

Figura 4 - Armazenamento das amostras em eppendorfs com suas respectivas rotulacdes para serem
levadas em estufa a seco no escuro a 37 °C durante 24 h.
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4.3 Grau de conversao — Espectroscopia por FTIR

O grau de conversao foi analisado a partir de duas leituras do espectro, das
amostras polimerizadas e ndo polimerizadas utilizando a Espectroscopia de
Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR). Apds 24 h de armazenamento,
as amostras (n=5) de cada resina polimerizada foram trituradas com duas placas
cilindricas de metal (30 mm de diametro e 11 mm de espessura) na prensa hidraulica
(Shimadzu SSP-10A, Sao Paulo, Brasil) com uma forca de 80kN até serem

transformadas em po fino (Figura 5).

Figura 5 - Amostras em p6 apdés a trituragéao.

Apés a obtencdo do po, foi pesado na balanca analitica (Shimadzu AY220,
Kyoto, Japao) 0,010 mg da amostra (Figura 6) e adicionado em 0,100 mg de KBr
(brometo de potassio). Apos a homogeneiza¢ao por meio de maceracdo em gral com
pistilo de agata, foram prensadas com uma for¢ca de 60 kN durante 1 minuto, o que
resultou em uma pastiiha com 13 mm de didmetro e 0,5 mm de espessura
aproximadamente (Figura 7 A-B) e em seguida, analisada em espectroscopia por
FTIR (IRPrestige-21, DRS-8000/ Shimadzu, Tokyo, Japéo) (Figura 8). A seguir, 0S
picos de absorbancia foram registrados utilizando o modo de reflexao difusa de FTIR
nas seguintes condi¢cdes: 16 scans, com comprimento de onda de 400-4000 cm™ e
uma resolucéo de 0,5 cm™ acoplado a um microcomputador.



31

. A
Figura 6 - Pesagem de 0,010 mg da amostra triturada.

Figura 7 - A- Prensagem em forma de pastilhas com uma for¢a de 60 kN; B- Pastilha prensada com
13 mm de didmetro e espessura aproximada de 0,5 mm.
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s TS - 2

Figura 8 - Colocacéo das patilhas dentro do aparelho de FTIR.

Para determinacdo do calculo do percentual do grau de conversdo (GC),
realizou-se a espectroscopia por FTIR das amostras ndo polimerizadas (n=3), sendo
utilizada uma porcao de resina de aproximadamente 1mg (quantidade referente a
5mm de didmetro e 2 mm de espessura) retirada com espatula e espalhada sobre
uma pastilha de KBr para serem analisadas no espectrofotbmetro. Estas amostras
foram analisadas com os mesmos parametros que para as de resinas polimerizadas.

Apbés a obtencdo dos picos de absorbancia, o grau de conversao foi
determinado pelo percentual de duplas ligagbes carbénicas ndo convertidas (%C=C)
determinado pela taxa da intensidade de absorcdo entre as ligacbes C=C em 1638
cm?® (pico correspondente as cadeias alifaticas) e ligacdes C=C em 1608 cm™ (pico
correspondente as cadeias aromdticas), das resinas polimerizadas e nao

polimerizadas, utilizando a seguinte equacéao:

__(1638cm™/ 1608cm™) polimerizado
(1638cm™/ 1608cm™) no polimerizad

GC%= {1 0} X100% (5)

4.4 Ensaio de Nanoindentacao

Apos 24 h de armazenamento, quatro amostras de cada tipo de resina
composta, foram levadas para a nanoindentacdo. Os ensaios foram realizados em
atmosfera e temperatura de aproximadamente (25°C) utilizando o Universal
Nanomechanical Tester (UNAT, ASMEC GmbH, Germany) localizado no C-LAMBU
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da UEPG, equipado com uma ponta Berkovich piramidal de base triangular, com carga
aplicada de 40 g (400mN) (Figura 9 A-B).

As amostras foram fixadas em um porta-amostras em aco inox 304, e presas
com cera de abelha apdés aquecimento em aproximadamente 80°C, aguardou-se
aproximadamente 30 minutos até a temperatura de ambiente. Depois foram situadas
sobre uma mesa movel (sistema X-Y) em relacéo ao penetrador.

Figura 9 - A- Preparo das amostras para o ensaio de nanoindentacéo; B- Andlise das amostras pelo
nanoindentador.

Foram realizadas nove indentacdes, em cada uma das amostras. Antes de
iniciar, as mensuracdes foram programadas utilizando uma camera CCD (dispositivo
de carga acoplada) que foi montada no topo do microscopio a qual permite visualizar
as regides livres de imperfeicbes da amostra para o teste de nanoindentacdo. Para
cada amostra foi programada uma matriz de indentagcdes com arranjo de trés linhas
por trés colunas e separagdo entre indentages de 150 um (Figura 10). O microscépio
possui objetivas de 5 e 50X na tela do monitor. Todo o conjunto se situou em uma
cabine isoladora para que as medi¢des fossem realizadas em alta preciséo. A ponta
se aproximou de maneira gradual até a superficie. ApOs o contato, o tempo até atingir
o carregamento total foi de 110s, a ponta permaneceu por 20s, depois em 6s

descarregou até 10% da carga, entdo ela permaneceu por 60s para analisar a
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dilatagdo da amostra em relacdo a ponta causada pela pressao e depois descarregou
em 1,6s (Figura 11).

5mm
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Figura 10 - Esquema ilustrando as 9 indentac¢des dispostas em forma de matriz (3x3) na resina
composta em uma regido livre de imperfeigbes.
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Figura 11 - Grafico da carga aplicada (mN) em funcédo do tempo (t).
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4.5 Andlise Estatistica

Os valores para grau de conversdo (GC) foram submetidos a uma analise de
variancia ANOVA de 1 fator e ao teste de comparacGes multiplas de Tukey com um
nivel de significancia de 5% (a=0,05).

Os valores para médulo de elasticidade (E) e dureza (H) foram submetidos a
uma analise de variancia ANOVA de 1 fator e ao teste de comparacfes multiplas de

Tukey com um nivel de significancia de 5% (a=0,05).



5 RESULTADOS
5.1 Grau de Conversao (GC)
Os resultados do grau de conversao (%) estao descritos na Tabela 2. O maior

grau de conversao foi obtido pelo grupo Z350. Ja o grupo FBF apresentou valor

significativamente inferior quando comparado com 0s outros grupos.

Tabela 2 - Média e desvio padrao do grau de conversao (%) dos diferentes grupos experimentais.

Grupos Grau de conversao (%)
FBF 60,68+2,1d
FBP 65,05+ 4,1 b,c
ED 67,81+3,1b
TBF 639+4,0c
Z350 69,92+35a

(*) Letras diferentes indicam médias estatisticamente diferentes (ANOVA 1 fator e pds-test de Tukey; p
<0,05)

(**) FBF: Filtek™ Bulk Fill Flow [3M ESPE], FBP: Filtek™ Bulk Fill [3M ESPE], ED: IPS Empress Direct
[lvoclar Vivadent], TBF: Tetric N-Ceram Bulk Fill [lvoclar Vivadent], Z350: Filtek™ Z350XT [3M ESPE].

5.2 Ensaio de Nanoindentagao

Os valores da nanodureza (GPa) estao descritos na Tabela 3. Os grupos FBF
e ED apresentaram os menores valores de nanodureza (0,3 + 0,02) e (0,3 £0,01). Os

grupos Z350 e FBP apresentaram os maiores valores de nanodureza.

Tabela 3 - Média e desvio padréo da nanodureza (GPa) para todos os diferentes grupos experimentais.

Grupos Nanodureza (GPa)
FBF 0,3+0,02d
FBP 0,8+0,05b
ED 0,3+0,01d
TBF 0,5+0,04 c
Z350 0,9+0,04a
(*) Letras diferentes indicam médias estatisticamente diferentes (ANOVA 1 fator e pdés-test de Tukey; p

< 0,05)
(**) FBF: Filtek™ Bulk Fill Flow [3M ESPE], FBP: Filtek™ Bulk Fill [3M ESPE], ED: IPS Empress Direct
[lvoclar Vivadent], TBF: Tetric N-Ceram Bulk Fill [lvoclar Vivadent], Z350: Filtek™ Z350XT [3M ESPE].
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Figura 12 - Gréfico da Dureza (H) em funcao da penetragéo (hc).

* FBF: Filtek™ Bulk Fill Flow [3M ESPE], FBP: Filtek™ Bulk Fill [3M ESPE], ED: IPS Empress Direct
[lvoclar Vivadent], TBF: Tetric N-Ceram Bulk Fill [Ivoclar Vivadent], Z350: Filtek™ Z350XT [3M ESPE].

Os valores do modulo de elasticidade (GPa) dos diferentes grupos
experimentais estdo descritos na Tabela 4. O grupo FBP apresentou os maiores
valores de mdédulo de elasticidade (p < 0,05). O grupo FBF apresentou os menores

valores de médulo de elasticidade (8,6 + 0,4).

Tabela 4 - Média e desvio padrdo do mddulo de elasticidade (GPa) dos diferentes grupos
experimentais.

Grupos Médulo de elasticidade (GPa)
FBF 86+04e
FBP 17,7+05a
ED 10,1+0,2d
TBF 13,2+ 0,7c
Z350 16,7+05b

(*) Letras diferentes indicam médias estatisticamente diferentes (ANOVA 1 fator e pés-test de Tukey; p
<0,05)

(**) FBF: Filtek™ Bulk Fill Flow [3M ESPE], FBP: Filtek™ Bulk Fill [3M ESPE], ED: IPS Empress Direct
[Ilvoclar Vivadent], TBF: Tetric N-Ceram Bulk Fill [Ivoclar Vivadent], Z350: Filtek™ Z350XT [3M ESPE].
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Figura 13 - Grafico do Médulo de Elasticidade (E) em funcdo da penetracao (hc).

* FBF: Filtek™ Bulk Fill Flow [3M ESPE], FBP: Filtek™ Bulk Fill [3M ESPE], ED: IPS Empress Direct
[lvoclar Vivadent], TBF: Tetric N-Ceram Bulk Fill [Ivoclar Vivadent], Z350: Filtek™ Z350XT [3M ESPE].



39

Figura 14 - Figura representativa das indenta¢des que foram realizadas nas amostras com objetiva de
50x.

* FBF: Filtek™ Bulk Fill Flow [3M ESPE], FBP: Filtek™ Bulk Fill [3M ESPE], ED: IPS Empress Direct
[lvoclar Vivadent], TBF: Tetric N-Ceram Bulk Fill [Ivoclar Vivadent], Z350: Filtek™ Z350XT [3M ESPE].



6 DISCUSSAO

As propriedades mecéanicas dos materiais dentarios € um parametro essencial
para avaliar o seu comportamento. Dentre essas propriedades, uma das mais
importantes é o grau de conversao das resinas composta, que € a porcentagem de
duplas ligacdes de carbono que foram transformadas em simples ligac6es apos o
processo quimico de fotoativacdo (Shin et al.*® 1993). Esta propriedade esta
relacionada com o aumento da resisténcia mecanica do material restaurador, o que
pode afetar as propriedades fisico-quimicas da mesma (Catelan et al.?> 2014).

O resultado do presente estudo, indica que a resina Z350 apresentou 0S
maiores valores de grau de conversdo quando comparada com as outras resinas
compostas utilizadas. Alguns materiais apresentam propriedades fisico-mecanicas
superiores que outros provavelmente devido ao tipo, disposicdo e tamanho das
particulas de carga, estrutura quimica do mondémero, intensidade de luz recebida e
composicdo de cada material resinoso (El-Safty et al.** 2012).

Especificamente o grau de conversdo da resina convencional pode variar
dependendo do modo de preenchimento, tipo de mondémeros e iniciadores da resina
composta (Casselli et al.*¢ 2006). Neste estudo, o GC das resinas compostas foi
analisado por espectroscopia FTIR, por ter sido amplamente utilizada como método
adequado e confiavel, pois estabelece a extensdo de conversdao de mondémeros em
polimeros dos compdésitos. Abed, Sabry, Alrobeigy*’ (2015) relataram que, para as
camadas restauradoras oclusais, os valores de GC devem ser pelo menos de 55%, o
que foi atribuido aos resultados do presente estudo com as resinas testadas.

Em outros trabalhos, os valores registrados do GC foram para Z350 52,96%
(Aleixo et al.*® 2014), para ED 54,2% (Sousa-Lima et al.*° 2017) e para FBP 64,2%
(Gongalves et al.?° 2018), respectivamente, os quais sdo diferentes dos obtidos para
0S mesmos materiais no presente estudo, em que foram 69,92%, 67,81% e 65,05%,
respectivamente. Estas diferencas podem estar relacionadas as variagées no método
de analise, espessuras das amostras e intensidade da radiacdo diante das andlises
por espectroscopia (FTIR) (Abed, Sabry, Alrobeigy*’ 2015).

As duas principais caracteristicas de um mondmero que influenciam o GC s&o
a viscosidade inicial do monémero e a flexibilidade de sua estrutura quimica (Alshali,
Silikas, Satterthwaite® 2013). No presente trabalho, Z350 (69,92%) (resina
incremental) apresentou 0 maior GC quando comparada com ED (67,81%) (resina
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incremental) e FBP (65,05%) (resina Bulk Fill), embora as resinas tenham
praticamente o0 mesmo peso % de matriz organica. Isso pode ser atribuido a diferenca
quimica de sua matriz organica e inorganica. A resina Z350 possui uma matriz
organica a base de Bis-GMA, UDMA, Bis-EMA e TEGDMA e particulas inorganicas
de silica e zircbnia, enquanto que ED tem sua matriz organica constituida basicamente
por Bis-GMA, UDMA e TCDMMA e particulas inorganicas de vidro de bario, trifluoreto
de itérbio, 6xidos mistos, didéxidos de silicio e copolimero; e FBP possui uma matriz
organica a base de UDMA e DMA com dois novos mondmeros de metacrilato: AUDMA
e AFM e particulas inorganicas de zirconica e silica e trifluoreto de itérbio. O Bis-GMA
€ um mondémero com elevada viscosidade e menor flexibilidade devido apresentar
dois grupos —OH em sua estrutura formando pontes de hidrogénio entre o0s
mondmeros. O Bis-EMA & um mondmero estruturalmente semelhante ao Bis-GMA,
possuindo os anéis benzénicos no centro da molécula, sem apresentar dois radicais
hidroxil pendentes, o qual segundo o fabricante aumenta sua viscosidade. O UDMA é
também um mondémero viscoso muito mais baixo que Bis-GMA, devido a interacéo
intramolecular de pontes de hidrogénio entre seus grupos Amina (-NH-) e carbonila
(-C=0). No entanto, a viscosidade do UDMA é muito menor e a flexibilidade é maior
em relagdo a Bis-GMA, devido a fraca ligagédo de hidrogénio do seu grupo Amina em
comparacdo com os grupos hidroxila (Lempel et al.?® 2016). Além disso, a presenca
de grupos amina na estrutura de UDMA sao responsaveis pelas reacdes de conversao
gue aumentam durante o processo de polimerizacdo, o que pode explicar o aumento
da reatividade e maior GC de UDMA presente na matriz organica em Z350 quando
comparado com o Bis-GMA na matriz organica em ED.

Embora, FBP apresente em sua composicdo o UDMA, seu GC foi
significativamente menor quando comparado com Z350 e ED. Isto acontece
provavelmente porque as caracteristicas de polimerizacdo sao influenciadas pela
variedade da quimica da matriz organica e pela concentracdo de cada mondémero na
matriz (Zorzin et al.? 2015). O TEGDMA possui a menor viscosidade e o maior GC
entre os diferentes sistemas de mondmeros mencionados anteriormente (Lempel et
al.?® 2016). A diluicdo do Bis-GMA com o mondmero de baixa viscosidade TEGDMA,
facilita a incorporacdo de maior quantidade de carga e surge um efeito simultaneo
sobre 0 GC e a polimerizag&o. Isso pode explicar também o maior GC de Z350 quando
comparado com ED, j& que pode conter uma maior concentracdo do mondémero

TEGDMA. Hosseinalipour et al.?% (2010), mostraram que as resinas compostas que
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possuem Bis-GMA e TEGDMA como matriz organica em sua composi¢cao podem
conter maior quantidade de TEGDMA, que foi considerado o principal contribuinte
para a polimerizacdo apos a radiacéo.

Outro fator que pode afetar o GC dos compdsitos € o tamanho das particulas
de carga. O GC diminuiu no grupo FBF cujo tamanho de particulas de carga foi similar
ao comprimento de onda da luz de fotoativagdo. Isto é devido ao efeito de disperséo
das particulas de carga desse tamanho que reduz a quantidade de luz penetrante
através do compdsito de resina (Zorzin et al.® 2015). Foi também estabelecido que
quando o tamanho da particula de carga for metade do comprimento de onda da luz
emitida, a dispersdo é maior (Abed, Sabry, Alrobeigy*’ 2015). Portanto, a disperséao
de luz produzida através das particulas pode afetar negativamente as propriedades
fisicas das resinas (Alshali, Silikas, Satterthwaite® 2013). Isso pode explicar, até certo
ponto, o maior GC de Z350 quando comparado com FBF no presente estudo.

O maior tamanho das particulas de carga da resina FBF comparado com Z350,
favorece que a dispersdo de luz na interface das particulas de carga e matriz seja
reduzida, sem permitir que mais luz penetre no material e tenha melhor polimerizacéo
na profundidade do compdsito (Zorzin et al.® 2015). Isso poderia ser outro motivo do
menor GC relacionado ao preenchimento de FBF em comparagcdo com Z350 no
presente estudo.

Além do grau de conversao o estresse-deformacao é uma das mais importantes
propriedades porque exibe a resposta de deformacéo do material (He, Swain®! 2007).
Muitas técnicas foram desenvolvidas para explorar as caracteristicas mecanicas dos
materiais na escala submicrométrica (Guillonneau et al.>? 2012, Masouras et al.>®
2008), especialmente por instrumentos que podem medir continuamente a forca e o
deslocamento durante a indentacéo (Newey, Wilkins, Pollock® 1982, Oliver, Pharr®
2004).

A nanoindentacdo € um procedimento aceito para determinar propriedades
mecanicas de superficie de um material resinoso (Issa et al.*° 2016). Schuh*3 (2006)
identificou assim as trés etapas que representam o uso de nanoindentacdo que serve
para estudar as propriedades mecanicas dos materiais. Inicialmente, a carga é
aplicada com uma taxa pré-determinada até atingir um valor maximo. Feito isto, a
forca € mantida constante por um determinado intervalo de tempo permitindo assim a
acomodacédo do material. Em uma udltima etapa, a carga é removida, provocando uma

impressao no substrato, a qual, depois de analisada por parametros especificos,
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fornece informagdes sobre as propriedades do solido, a partir de medidas de forca e
deslocamento.

O presente estudo foi conduzido para determinar a nhanodureza e moédulo de
elasticidade para um grupo de cinco compadsitos com a mesma matriz e diferentes
quantidades de particulas de carga, sendo que houve uma correlacdo entre a
nanodureza e a quantidade de particulas de carga, bem como com o médulo de
elasticidade. Isso é explicado de acordo com a literatura, em que as propriedades
mecanicas aumentam conforme aumenta a porcentagem de carga, especialmente as
propriedades de resisténcia, dureza e médulo elastico (El-Safty et al.** 2012).

A nanodureza por nanoindentacao tem algumas vantagens, que propiciam em
termos de analises simples, reprodutivel e relativamente ndo destrutiva. No entanto,
existem requerimentos rigorosos no nivelamento das superficies das amostras e
analises. A técnica de nanoindentacdo exige que a amostra tenha uma superficie lisa
e plana. Se houver muitas irregularidades na superficie, o penetrador tera apenas
pontos de contato esporadicos com 0 material até que ele penetre abaixo da
superficie. A area de contato real serd menor do que a assumida pela mensuracgao da
profundidade e a geometria do indentador (El-Safty et al.** 2012).

Com o conhecimento da geometria do nanoindentador, a area de contato é
calculada automaticamente para cada carga de nanodureza aplicada. Assim, ndo é
necessario calcular a area de indentacéo para obtencéo da grandeza dureza (Schuh*?
2006). Em contraste, a nanodureza € obtida a partir da profundidade plastica em vez
da profundidade final (Drummod4! 2006).

Os resultados no presente estudo indicaram que FBF exibiu significativamente
o menor médulo de elasticidade e nanodureza quando comparada com Z350 e FBP.
Isto ocorre provavelmente porque alguns materiais apresentaram diferencas de
composicado: variagdes na quantidade de particulas de carga, tipo de componente de
resina em cada material e diferencas na extensdo de fotopolimerizacdo (Drummod#!
2006).

Drummod*! (2006) verificou que a adicdo de particulas de carga dentro das
composi¢des dos compadsitos aumenta e melhora as propriedades mecanicas. Sabe-
se que Z350 possui a maior quantidade 78.50% de particulas de carga, a qual mostrou
0 maior valor de nanodureza quando comparada com FBP que possui 76.50% de
particulas de carga. No entanto, FBF também contém particulas de carga, mas em

menor porcentagem 64.50%, a qual mostrou significativamente a menor nanodureza
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e mddulo de elasticidade quando comparada com FBP. De acordo com o autor, estes
resultados podem ter ocorrido devido a formulacdo da resina composta ou, mais
especificamente, a quantidade de particulas de carga.

Para contrastar com os resultados da literatura e assegurar a validade da
metodologia empregada, realizaram-se indentagdes no presente estudo e exibiram-
se 0s seguintes valores: para Z350 (H=0,9 + 0,04 e E=16,7 = 0,5), para FBP (H=0,8 +
0,05 e E=17,7 + 0,5) e para FBF (H=0,3 + 0,02 e E=8,6 + 0,4). Embora os valores de
nanodureza e modulo de elasticidade variarem entre os estudos, concordaram com
os resultados publicados para Z350 (H=0,64 + 0,14 e E=8,02 + 0,42) (Jin et al.>> 2015),
para FBP (H=0,69 + 0,06 e E=15,6 + 1,0) (Alrobeigy®® 2017) e para FBF (H=0,29 +
0,11 e E=7,60+ 1,71) (Issa et al.*° 2016). Esta diferenca esta relacionada as variagées
no método de andlise e intensidade da radiacdo, sendo que no presente estudo a
nanodureza e médulo de elasticidade foram analisados usando um nanoindentador.

Embora a nanodureza e o modulo de elasticidade sao propriedades mecanicas
importantes, a selecdo do material para restaurar os dentes, particularmente na regiao
posterior, ndo depende apenas da nanodureza e do médulo de elasticidade. Outras
propriedades fisicas e mecéanicas, como resisténcia, resisténcia ao desgaste,
degradacdo ambiental e estética, também devem ser consideradas (Leprince et al.®
2014).



7 CONCLUSOES

De acordo com a proposicédo do estudo e com os resultados obtidos, pode-se
concluir que:
- Os compdsitos convencionais exibiram maiores GC do que os compasitos Bulk Fill;
sendo que a convencional Z350 apresentou o maior GC e nanodureza.
- Para os compdsitos resinosos estudados, nenhuma correlacdo significativa houve
entre o GC e nanodureza, assim como modulo de elasticidade e a nanodureza.
- A profundidade de polimerizacdo de 4 mm para os compoésitos Bulk Fill foram
estabelecidas a partir das andlises de dados de nanoindentacéo.
- O grupo do compésito Bulk Fill Flow (FBF) exibiu menor médulo de elasticidade do

gue 0s grupos de resinas convencionais.
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