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TITULO

Influéncia de trés modos de fotoativagcéo sobre a sorcao e solubilidade de
diferentes resinas compostas

RESUMO

O objetivo deste estudo foi avaliar a influéncia de trés técnicas de fotoativacéo, na
sorcao (SO) e solubilidade (SL) de trés resinas compostas — Filtek Z350 XT ,Tetric
N-Ceram e IPS Empress Direct. Foram confeccionados 90 corpos-de-prova (CP)
de 8 mm de didametro e 1 mm de espessura e divididos em 9 grupos (n=10). Os CP
foram fotoativados com o aparelho de luz LED Bluephase seguindo as seguintes
técnicas: Convencional (CONV); Soft-Start (SS) e Pulso Atrasado (PA). Em seguida,
foram colocados em um dessecador com silica gel a 37°C e pesados diariamente
até obtencdo de uma massa constante mi1. Em seguida, foram imersos em agua
deionizada por sete dias e pesados novamente (m2). O recondicionamento dos CP
foi realizado seguindo o procedimento da mi, até obtencdo de uma massa
constante (ms). Os valores de SO e SL foram calculados de acordo com a ISO 4049
e submetidos ao teste de ANOVA (two-way), seguido do post hoc de Tukey, p<0,05.
N&o houve diferencas estatisticamente significantes para SO e SL quando as
técnicas de fotoativacdo foram comparadas, para todas as resinas estudadas. Na
analise da SL ndo foram observadas diferencas estatisticamente significativas entre
0s materiais e técnicas de fotoativacdo. Ja para SO, a resina composta Filtek Z350
XT apresentou resultados estatisticamente mais elevados as demais resinas
compostas avaliadas. Foi possivel concluir que as diferentes formas de fotoativagéo

nao influenciaram na SO e SL das resinas compostas testadas.

PALAVRAS-CHAVES

Resina Composta; Fotopolimerizacdo; Sor¢cao de agua; Solubilidade.



TITLE

Influence of three photoactivation techniques over the sorption and solubility of different

composite resins

ABSTRACT

The aim of this study was evaluate the influence of three techniques of photoactivation, in
the sorption (SO) and solubility (SL) of three compaosite resins — Filtek Z350 XT, Tetric N-
Ceram and IPS Empress Direct. It was prepared 90 specimen (CP) of 8mm of diameter and
1mm of thickness and divided in 9 groups (n=10). The CP were photoactivated by a LED
Bluephase device following these techniques: Convencional (CONV); Soft-Start (SS) and
Pulse Delay (PA). They were then placed in a desiccator containing silica gel at 37°C and
weighed daily until obtainment of a constant mass mi. Then, they were immerse in
deionized water for seven days and weighed (mz2). The reconditioning of the CP were
accomplished following the procedure of m1 until the obtainment of a constant mass (ms).
The values of SO and SL was calculated according to 1ISO 4049 and submitted to the
ANOVA test (two-way) followed by the pos hoc of Turkey, p<0.05. There were no significant
statistical differences in SO and SL when compared to the photoactivation techniques for
all tested resins. In the analysis of SL, no significant statistical differences between the
materials and the photoactivation techniques were observed. As for the composite resin
Filtek Z350 XT, statistically higher results to other resins was evaluated. It was concluded
that the different forms of photoactivation did not influence in the SO and SL of the tested

composite resins.

KEYWORDS

Composite Resin; Photopolymerization; Water sorption; Solubility
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INTRODUCAO:

Atualmente, existe grande procura por restauracfes estéticas, e a
resina composta fotopolimerizavel € o material mais utilizado nestes procedimentos
(1121181, Introduzidas por BOWEN em 1962, sdo constituidas basicamente por uma
matriz organica (BIS-GMA- bisfenol glicidil metacrilato) e particulas inérganicas
(quartzo, silica coloidal, vidro) envolvidas por um agente de unido (vinil silano) 1“5,
Dentre os monémeros, o TEGDMA & o mondmero mais soluvel das resinas
compostas, ja o Bis-GMA e o UDMA podem ser liberados caso o grau de converséo

do material resinoso esteja comprometido [61.

Quando ocorre a solubilizagdo dos monémeros, os fenébmenos de sorgéao e
de solubilidade podem servir como precursores para uma variedade de processos
qguimicos e fisicos que criam problemas bioldgicos, bem como a producao de efeitos

deletérios sobre a estrutura e fungdo do material polimérico ["1.

Para tornar o polimero mais resistente a solubilizagdo € necesséria
adequada polimerizacdo. A polimerizacdo é o processo de conversao de
mondmeros em polimeros causando a mudanca do estado viscoso para o solido.
Nas resinas compostas fotoativadas, esse processo tem inicio, quando ocorre a
sensibilizacao, pela luz, de uma molécula fotoativadora presente na massa resinosa.
Essa molécula, na grande maioria das vezes, uma alfa-diquetona (canforoquinona),
guando exposta a luz em um comprimento de onda entre 450 e 500 nm (luz azul),
absorve esses fotons, entrando num estado de excitacdo conhecido como estado
tripleto. Tal condicdo, por sua vez, resulta em uma reacdo da canforoquinona com
as moléculas de amina terciaria (co-iniciador-DMAEMA), produzindo radicais livres.
Através desses radicais, ocorre a quebra das duplas ligacdes de carbono dos
mondmeros, iniciando uma reacédo de polimerizagdo em cadeia. Este processo gera
contracao volumétrica da resina composta, e sera tdo maior quanto for a conversao

dos mondmeros e, portanto, a formacgédo dessas ligacdes covalentes [,

A fim de diminuir as tenses geradas durante a contracéo de polimerizacao

das resinas compostas, alguns autores indicam algumas técnicas de fotoativacao,
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como a soft-start [ [10 e a de pulso atrasado 1% A primeira compreende em uma
fotoativacado inicial com baixa intensidade de luz por um periodo de tempo curto,
seguido pela fotoativacao final com alta intensidade. Ja, a técnica de pulso atrasado,
consiste na fotoativacéao inicial com baixa intensidade, também por um periodo de
tempo curto, seguido por um periodo de espera, e finalizagdo da fotoativacdo com
alta intensidade de luz 19 (11,

Desse modo, este estudo teve como objetivo avaliar a influéncia de trés
modos de fotoativacdo (Convencional (CONV), Soft-Start (SS) e Pulso atrasado

(PA) na sorcéo e solubilidade de trés diferentes resinas compostas.

METODOLOGIA

Para a presente pesquisa foram selecionadas trés resinas compostas
fotopolimerizaveis: (1) Filtek Z350 XT (3M ESPE, Saint Paul, Minnesota, USA), (2)
Tetric N-Ceram (lvoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) e (3) IPS Empress Direct
(Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein), todas na cor Al para esmalte (tabela 1).
As guais cada resina composta foi fotoativada com as trés técnicas: Convencional
- CONV (1200 mW/cm2 por 40 segundos) Soft-Start - SS (até 650 mW/cm2 por 5
segundos + 35 segundos 1200 mW/cm2) e Pulso atrasado - PA (650 mW/cm2 por
5 segundos + 5 minutos de espera + 1200 mW/cm? por 30 segundos) com o
aparelho Bluephase (lvoclar Vivadent AG — Schaan, Liechtenstein). Foram
confeccionados 90 corpos-de-prova, com o auxilio de uma matriz metélica com 1
mm de espessura e 8 mm de didmetro. As resinas compostas foram inseridas e
acomodadas na matriz por um Unico incremento com auxilio de uma espatula
Thompson n° 2. Sobre a resina composta foi colocada uma tira de poliéster e uma
placa de vidro, exercendo-se leve presséo digital por 10 segundos e remocao da
placa de vidro. A fotoativacéo foi realizada de acordo com cada técnica utilizada. O
aparelho de luz utilizado foi o Bluephase (lvoclar Vivadent AG. Schaan,
Liechtenstein), a densidade de poténcia foi verificada no inicio da fotoativacdo com

o auxilio de um radiémetro (Ecel RD-7, Ribeirdo Preto, SP, Brasil).
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Finalizada a fotoativacéo, a tira de poliéster foi removida e feita uma
marcagao na base do corpo-de-prova com lamina de bisturi n® 15 para direcionar
na medida do diametro deste espécime, e armazenados individualmente e
separados em nove grupos de dez amostras, de acordo com a técnica de

fotoativacédo e resina composta.

Tabela 1 - Descricao dos materiais

Material Fabricante Lote Matriz Particulas de carga Carga/
Orgéanica volume
Filtek 3M ESPE, St 11295 BisGMA, Zirconia/silica com cargas 55,5%
Z350 XT*  Paul, MN, UDMA, de tamanho entre 5-20
USA TEGDMA, nm. Particula aglomerada
BisEMA varia entre 0,6 € 1,4 um
Tetric N-  Ivoclar S12951 BisGMA, Vidro de Bério, Trifluoreto 56%
Ceram **  Vivadent, BisEMA, de Itérbio, 6xidos mistos e
Schaan, TEGDMA copolimeros. Com cargas
Liechtenstein de tamanho entre 0,04 a 3
pm
IPS Ivoclar S17100 Dimetacrilato Vidro de Bario, trifluoreto  52-59%
Empress  Vivadent, Cicloalifatico, de itérbio, 6xidos mistos,
Direct * Schaan, Bisfenol-A dioxido de silicio e

Liechtenstein

dimetacrilato

proxilado

copolimeros. Com cargas

de tamanho entre 40nm e

3000nm  (3pum)
550nm)

(média

e Abreviag6es: BisGMA: Bisfenol A glicidilmetacrilato; BiSEMA: Bisfenol-A polietilenoglicol

diéter dimetacrilato; UDMA: Uretano dimetacrilato; TEGDMA: Trietilenoglicol

dimetacrilato

* Segundo perfil técnico do fabricante; **GIANNINI, et al., 2014

Sorcéo e Solubilidade

Os corpos-de-prova foram acondicionados em um dessecador contendo
silica gel azul desidratada (Quimidrol Comércio e Industria Importacdo Ltda,
Joinville, SC, Brasil) e armazenados em estufa a 37°C por 24h. Em seguida, foram
removidos e pesados numa balanga analitica com precisdo de + 0,0001g (Marte —
AW-220 — Santa Rita do Sapucai, Minas Gerais, Brasil). Esse ciclo foi repetido

diariamente até que a perda de massa do disco ndo fosse maior que 0,0001g em
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um periodo de 24hs, obtendo-se assim, a massa constante mi. Antes da imerséo
nas solugcdes de armazenamento, foi calculado o volume (V) para cada corpo-de-
prova, medindo-se o diametro em dois pontos equidistantes e a altura em um ponto
central e em quatro pontos equidistantes do corpo-de-prova com um paquimetro
digital com precisdo de 0,01 mm (Starret, mod. 727 — Itu, Sdo Paulo, Brasil). O
volume foi calculado de acordo com a seguinte equagéao:

V=(mxrd)xt

Onde:

V é o volume do corpo-de-prova (mm?)
m=3,1416

R é o raio de cada corpo-de-prova (mm)

t é a espessura de cada corpo-de-prova (mm)

Os corpos-de-prova foram imersos em 5 mL de agua deionizada e colocados
em estufa a 37°C por 07 dias. ApOs este periodo de armazenamento, 0S mesmos
foram retirados, secos com papel absorvente e seguidos de jatos de ar por 15
segundos. Uma nova pesagem foi realizada para obtencao de mo.

Os corpos-de-prova foram levados novamente ao dessecador na presenga
de silica gel, a 37°C em estufa por 24 horas para o recondicionamento das amostras,
até a obtencdo de uma massa constante denominada ms, realizando o mesmo

processo da obtencdo da ma.

As propriedades de sorgédo e solubilidade em agua foram calculadas de
acordo com a féormula proposta pela ISO 4049 -2009112-

Para o teste de sorcédo foram calculados os valores de Wsp, em microgramas

por milimetro cubico, usando a seguinte equagao:
Wsp =m2 - m3
\Y

Onde:
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mz2 é a massa do corpo-de-prova, em microgramas, apos a imersao em agua por

sete dias.

ms € a massa recondicionada do corpo-de-prova em microgramas, apos imersao

e dessecacéao.
V é o volume do corpo-de-prova (mm?)

Para o teste de solubilidade, foram calculados os valores de Ws, em

microgramas por milimetro cubico, usando a seguinte equacao:

Wsi=mi - ms
\%
Onde:
m1 é a massa do corpo-de-prova, em microgramas, antes da imersao por sete dias

ms € a massa recondicionada do corpo-de-prova em microgramas, ap0s imersao

e dessecacéao.

V é o volume do corpo-de-prova (mm?)

Analise estatistica

Os valores médios obtidos para cada corpo-de-prova dos grupos
experimentais foram submetidos inicialmente ao teste de aderéncia a curva de
normalidade Shapiro-Wilk, com resultado positivo. Assim, os valores obtidos foram
submetidos ao teste de ANOVA (two-way), seguido do post hoc de Tukey, p<0,05.



15

RESULTADOS

A tabela 2 apresenta a analise estatistica da sorcao. Foi possivel observar
que nao houve diferencas estatisticamente significantes entre as técnicas de
fotoativacdo. Ja para a analise entre 0os materiais, a resina composta Filtek 2350
XT apresentou resultados estatisticamente mais elevados de sorcdo em
comparacao com as demais resinas compostas avaliadas, para as trés formas de
polimerizagdo. As resinas compostas Tetric N-Ceram e a IPS Empress Direct

apresentaram comportamento estatisiticamente semelhantes.

Tabela 2 — Médias e Desvio Padrédo de Sorcdo

_ . CONV SS PA
Resina/Polimerizacao
Filtek Z350 XT 2156 (+2,18)Aa 19,90 (+1,57)Aa 18,77 (+1,68)Aa
Tetric N-Ceram 15,68 (+2,77)Ba 15,22 (+1,85Ba 12,20 (+ 2,56)Ba
IPS Empress Direct 13,11 (+1,98)Ba 1251 (+2,46)Ba 11,74 (+2,18)Ba

Letras mindsculas diferentes na mesma linha significam diferengas estatisticamente significantes (p<0,05)
Letras mailsculas diferentes na mesma coluna significam diferencas estatisticamente significantes (p<0,05)

A tabela 3 apresenta a analise estatistica da solubilidade, e é possivel
observar que ndo houve diferencas estatisticas significantes entre os grupos,

quando comparados as técnicas de fotoativacao e entre as trés resinas compostas.

Tabela 3 — Médias e Desvio Padréo para Solubilidade

, L CONV SS PA
Resina/ Polimerizacdo
Filtek Z350 XT -3,59 (+1,63)Aa  -0,84 (+2,81)Aa -5,94 (+1,32)Aa
Tetric N-Ceram -2,96 (+154)Aa -0,02 (+1,55Aa -3,01 (+1,50)Aa
IPS Empress Direct -156 (+1,749)Aa 1,18 (+x1,77)Aa  -3,46 (+2,43)Aa

Letras minGsculas diferentes na mesma linha significam diferencas estatisticamente significantes (p<0,05)
Letras mailsculas diferentes na mesma coluna significam diferencas estatisticamente significantes (p<0,05)




16

DISCUSSAO

A adequada polimerizacdo € muito importante na longevidade das
restauracdes de resina composta, uma vez que requer intensidade de luz e
comprimento de onda suficientes para ativar o fotoiniciador destes materiais que ira
reagir com um agente redutor para formacéo de radicais livres e iniciar o processo
de polimerizacdo. O aumento da densidade de poténcia eleva o grau de
fotoativacdo e as propriedades mecéanicas de uma resina composta. E dentro de
uma mesma energia, o aumento da densidade de poténcia faz com que o grau de
fotoativacdo diminua linearmente ocasionando aumento da resisténcia e médulo de
flexaol'®l, O aparelho fotoativador Bluephase utilizado neste estudo possui,
segundo o fabricante, uma densidade de poténcia maxima de 1200mW/cm? e um
comprimento de onda entre 385nm e 515nm, que fica dentro do espectro de
absorcdo da canforoquinona, fotoiniciador presente nas resinas compostas

utilizadas.

A alta densidade de poténcia inicial aumenta o estresse de contracao de
polimerizacdo das resinas compostas. Para evitar que isso ocorra, duas técnicas
tem sido indicadas: a técnica de fotoativacdo soft-start, e a técnica de pulso
atrasadol® 119, Q intervalo entre os dois pulsos, aumenta a fase pré-gel da resina
composta e melhora a sua fluidez, aliviando o stress gerado pela contracdo do

compoésitolt,

No presente estudo, ndo foram encontradas diferencas significativas para as
técnicas de fotoativacdo utilizadas. Talvez a espessura de 1mm ndo seja
susceptivel as técnicas de fotoativacéo para aparelhos com densidade de poténcia
acima de 800mW/cm? 14, Piccioni et al.(2014)1%, também ndo encontraram
diferencas significativas quando avaliaram diferentes propriedades mecéanicas das

resinas compostas comparando a técnica SS com a de PA.

Lopes et al. (2009) [, relataram em estudo que a técnica de fotoativacdo
pulso atrasado fornece polimeros com uma estrutura linear e grau de reticulacéo

mais baixa proporcionando aumento de volume, e portanto, um efeito de sorcao
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maior, além de reducdo significativa nas propriedades mecénicas destes
compositos submetidos a acédo de solventes. Entretanto, estes autores utilizaram
resinas sem cargas para o teste e uma densidade de energia menor que 24J/cmz2.
No presente estudo, os valores da densidade de energia ficaram acima de valores
utilizados em outros trabalhos! 2l [16] e jsso pode também ter contribuido para
auséncia de diferencas estatisticamente significantes entre os modos de

polimerizacao, para sorcéo e solubilidade.

As especificacGes n° 4049:2009 da ISO[*?, coloca que em um total de cinco
corpos de prova, para o teste de sorcdo se quatro ou cinco dos valores obtidos
forem menores ou iguais a 40 pg/mm?2 o material esta dentro da especificacéo, se
dois ou menos dos valores obtidos forem menores ou iguais a 40 pg/mms2, o material
€ passivel de ter falhas e se trés dos valores obtidos forem menores ou iguais a 40
ug/mm? o teste deve ser repetido. Neste estudo os valores encontrados para a
variavel sorcdo foram bem menores, demonstrando que os materiais em questao
estdo dentro das normas. Ja para a analise da solubilidade, se quatro ou cinco dos
valores obtidos forem menores ou iguais a 7,5 pg/mm?2 o material esta dentro da
norma, se 2 ou menos dos valores obtidos forem menores ou iguais a 7,5 pg/mms?,
o material é passivel de ter falhas e se trés dos valores obtidos forem menores ou
iguais a 7,5 pg/mm?2 repete-se os testes. Mais uma vez as resinas compostas

estudadas apresentaram concordancia com as normas.

A propriedade de sor¢éo e solubilidade esta relacionada com a entrada de
solvente na matriz organica das resinas compostas. Este processo causa inchaco
e plastificacédo do polimero, causando a liberagcdo de monémeros residuais que nao
reagiram ao processo de fotoativacdol’). No presente estudo, a resina composta
Z350 foi a mais sensivel ao processo de sorgcao, isso pode ter ocorrido pela
presenca de TEGDMA na composi¢ado deste material, uma vez que, esta molécula
€ hidrofilica e pode implicar na alta sor¢cdo. Resultados semelhantes foram
encontrados por MUNCHOW et al. 201417, quando armazenaram a resina
composta Z250 que possui a mesma matriz organica da Z350, em agua por sete

dias.

N&o houve diferencas estatisticamente significantes para a solubilidade, e

obteve-se, na maioria dos grupos, valores negativos. Alguns estudos também tém
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encontrado valores negativosi?: 18] Estes sdo obtidos porque as m3 (apds
armazenamento em massa) sdo maiores que as m! (massa apds a preparacao de
amostras). Uma possivel explicacdo € que a agua absorvida durante o
armazenamento ficou presa e incluida como parte da estrutura polimérica do
composito'® O que pode indicar que o compdsito foi mais susceptivel a absorcéo
de &gua, levando ao ganho de massa, o que poderia mascarar a solubilidade real.
Isso ndo significa que ndo houve a solubilidade, mas sim que a sorcéo de agua foi
maior do que solubilidade. De qualquer maneira, as técnicas de fotoativacdo nao
influenciaram na sorcdo e solubilidade das resinas compostas avaliadas. No
entanto, mais pesquisas sdo necessarias para avaliar o efeito destas técnicas sobre

outras propriedades das resinas compostas.

CONCLUSOES

Considerando a metodologia adotada para este estudo, foi possivel observar

que:

- As técnicas de fotoativacdo utilizadas neste estudo ndo influenciaram

estatisticamente na sorcao e solubilidade das resinas compostas avaliadas;

- Nao houve diferencas estatisticamente significantes entre as trés resinas
compostas para a solubilidade, ja para sorcéo, a resina Filtek Z350 XT apresentou
valores maiores em comparacao as resinas Tetric N-Ceram e IPS Empress Direct,

independentemente das técnicas de polimerizacao.
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ANEXOS

Figura 1 — Resinas compostas utilizadas no estudo

1- Filtek Z350 XT (3M ESPE)
2-  Tetric N-Ceram (lvoclar Vivadent)
3- IPS Empress Direct (Ilvoclar Vivadent)

Figura 2. Distribuicdo dos grupos no estudo (n=10)
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Figura 3 — Aparelho fotopolimerizador Bluephase Figura 4 — Radiémetro RD-7 Ecel
(Ivoclar Vivadent)
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Figura 5 — Confecg¢éo dos Corpos-de-prova.

Matriz metélica sobre tira de poliéster e placa de vidro
Incremento de resina inserido na matriz

Tira de poliéster e placa de vidro sobre a resina e comprimido
Fotoativacdo

Corpo-de-prova

Marcacgéo para determinar o didmetro

a.b .c
d .e -f



Figura 6 — Recipiente dessecador com silica gel e os corpos-de-prova.

Figura 7 — Paquimetro digital 727 (Starret)

Figura 8 — Imerséo dos corpos-de-prova em agua deionizada.
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