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Este trabalho teve como objetivo avaliar o grau de conversao de dois compdsitos
comerciais, utilizados em restauracbes dentarias, a base de Bis-GMA (Concept,
Vigodent) e ORMOCER (Admira, Voco) respectivamente, através de andlise fisico-
quimica na regido do infravermelho e de andlise fisico-mecénica de microdureza
Vickers. Foi feita a caracterizacdo fisico-quimica de cada compdsito visando obter
informacdes mais confidveis em relacdo a formulacdo dos compositos e inter-relacao
entre a estrutura e a propriedade mecanica. Os resultados mostraram que 0 compadsito a
base de Ormocer apresentou valor de grau de conversdo semelhante para todas as
profundidades selecionadas. Para o compdsito a base de Bis-GMA o valor de grau de
conversdo apresentou valores inferiores aqueles obtidos para o composito a base de
Ormocer, sendo observada uma queda significativa apds a profundidade de 3mm. O
valor de microdureza Vickers diminuiu com o aumento da profundidade, sendo
observado valor mais elevado onde o grau de conversdo era maior. Conseqientemente,
0 composito a base de Ormocer apresentou valores de microdureza superiores aqueles

do compdsito a base de Bis-GMA.
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This work had as objective to evaluate the degree of conversion of two
commercial composites, used in dental restorations, based on Bis-GMA (Concept,
Vigodent) and ORMOCER (Admira, Voco) respectively, using physical-chemistry
analysis in the infrared region and physical-mechanical analysis of Vickers
microhardness. It was performed the physical-chemical characterization of each
composite seeking to obtain more reliable knowledge on formulation and relationship
between the structure and the mechanical property of the composites. The results
showed that the composite base on Ormocer presented similar value of degree of
conversion for all the selected depths. For the composite based on Bis-GMA the value
of degree conversion presented lower to those for the composite based on Ormocer,
being observed a significant drop after the depth of 3mm. The Vickers microhardness
value decreased with the increase of the depth, being observed higher value where the
conversion degree was larger. Consequently, the composite based on ormocer presented

microhardness values higher to the composite base on Bis-GMA.
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1- INTRODUCAO

Os compositos de uso odontologico sdo materiais restauradores que reproduzem a
forma, a textura e a cor dos elementos dentais. Frequentemente, os pacientes tém
procurado cirurgides dentistas com a solicitacdo para a substituicdo de restauracdes
metalicas por aquelas que se assemelhem a estrutura dental. Essas restauragdes sdo
realizadas com compdsitos contendo uma fracdo organica, aglutinante, em menor
quantidade, e uma fracdo inorgéanica, componente de refor¢co, em maior quantidade.
Estes materiais tiveram seu uso iniciado nos anos sessenta e tém sido popularizados e
aperfeicoados até os dias atuais. Atualmente, a maioria das restauracdes diretas
realizadas em dentes anteriores é confeccionada com estes compositos que devido a
melhoria das propriedades também encontra aplicacdo para a restauracdo de dentes
posteriores.

Um dos grandes problemas na utilizacdo desses materiais estd na deficiéncia da
profundidade de polimerizagdo, pois quanto maior a profundidade (espessura) de
compdsito, menor serd o grau de conversdo, e conseqliente diminuicdo de suas
propriedades mecénicas, o que implicaria em um desgaste acentuado, manchamento
precoce e microinfiltragdo marginal.

O trabalho tem por objetivo determinar o grau de conversao monomérica em
funcdo da profundidade (1,2,3,4 mm) de dois compdsitos comerciais a base de Bis-
GMA (Concept,Vigodent) e de Ormocer (Admira, VOCO), empregados em restauragcdo
dentéria.

O presente estudo tem como relevancia clinica o fato de que através da
determinacdo do grau de conversdo de cada composito podemos avaliar se a técnica de
polimerizacédo aplicada é adequada além de verificar se a formulacéo de cada compdsito

exerce um efeito significativo em relagdo a determinadas propriedades do material.



2- REVISAO BIBLIOGRAFICA

No final da década de 50 iniciou-se o desenvolvimento de compositos
odontoldgicos restauradores a base de material polimérico. Esses materiais vém
sofrendo modificacbes ao longo do tempo, visando a obtencdo de melhores
propriedades mecéanicas e 0 aumento de sua longevidade na cavidade oral.
(CHAIN,2001)

Bowen foi um dos precursores do desenvolvimento de compdsitos odontoldgicos.
Seu material inicial era a base de resina epoxidica reforcada com particulas de silicato
de aluminio (BOWEN,1963). Este compdsito apresentava a reacdo de polimerizacéo
lenta e tendéncia a descoloracédo, além de fraca interacdo entre os componentes. Com o
prosseguimento da pesquisa, conseguiu obter um novo mondmero difuncional a base de
Bisfenol e metacrilato de glicidila, denominado Bis-GMA. A este novo mondmero
foram incorporadas cargas vitreas de reforco e outros agentes monoméricos, surgindo
assim, um compdsito capaz de ser empregado como material restaurador odontolégico
que vem sendo utilizado até os dias atuais. (CHAIN, 2001).

Uma possivel definicdo de material compdsito seria a combinacao tridimensional
de no minimo dois materiais quimicamente diferentes, contendo uma interface distinta
separando seus componentes (PEUTZFELDT, 1997).

Para MANO & MENDES (1999) é importante distinguir o significado dos termos
composic¢do (“compound”) e compdsito (“composite”). O termo composi¢do € amplo e
geral, e se aplica a quaisquer misturas, polimericas ou ndo. O termo composito se refere
a materiais heterogéneos, multifasicos, podendo ser ou ndo poliméricos, em que um dos
componentes é descontinuo e da a principal resisténcia ao esfor¢co (componente
estrutural ou reforco) e o outro componente é continuo e representa 0 meio de

transferéncia desse reforco (componente matricial ou matriz). Esses componentes ndo se
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dissolvem nem se descaracterizam completamente; apesar disso, atuam em conjunto, e
as propriedades do conjunto sdo superiores as de cada componente individual, para uma
determinada aplicacao.

Geralmente, um compdsito resinoso dental é constituido por uma fracdo organica
composta pelo(s) monémero(s) que tem a funcao de aglutinar, atuando como a matriz.
Contém também uma fracdo inorgénica cuja finalidade é agir como carga de reforco,
normalmente consistindo em particulas de vidro, quartzo, didxido de silicio e silicatos
diversos. Um terceiro componente, denominado agente compatibilizante, faz a unido
quimica entre os dominios dispersos de carga e a matriz polimérica, sendo mais
utilizado para esta finalidade uma substancia organo-silanica (PEUTZFELDT, 1997).

As propriedades e o desempenho clinico dos compdsitos dentais dependem destes
trés componentes basicos. As propriedades de resisténcia mecéanica e de abrasao, dureza
e coeficiente de expansdo térmica estdo diretamente relacionadas ao tipo de carga e de
compatibilizante, enquanto que a matriz polimérica é responsavel pela estabilidade de
cor e manipulacdo. As propriedades de contragdo de polimerizacdo e de absorcdo de
adgua dependem tanto da carga de reforco quanto da matriz resinosa
(PEUTZFELDT,1997, ASMUSSEM,1998, RUEGGEBERG,1988).

A matriz resinosa é constituida de monoémeros do tipo di-éster, acrilico ou
metacrilico, alifatico ou aromatico, sendo o Bis-GMA (Bisfenol A/dimetacrilato de
glicidila) (Figura 1) e o UDMA (uretano/dimetacrilato de metila) os mais utilizados.
Esses mondmeros sdo muito viscosos e assim sdo utilizados em conjunto com outro
mondmero diluente de baixo peso molecular, principalmente o TEGDMA (trietileno
glicol/dimetacrilato de metila). O mondmero Bis-EMA (Bisfenol Aletileno glicol
/dimetacrilato de metila) vem sendo misturado & matriz resinosa, substituindo parte do

TEGDMA. Essas alteracfes melhoram a manipulagdo da resina além de diminuir o seu
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envelhecimento (ASMUSSEM, 1998).

CH; CHs
I I
CH,=C-C-O- CHZ—CH CH2—O—@ @—O— CH.— CH CH,— O- C-C=CH;
Il I
O O

Figura 1. Representacéo esquematica da estrutura quimica da molécula de Bis-GMA

Para que ocorra a reacdo de polimerizacdo € usada uma substancia quimica
denominada de iniciador, que uma vez ativada, por acdo de agente, fisico ou quimico,
possibilita o inicio do processo de polimerizagdo. Em um compdsito resinoso auto-
polimerizavel a base de Bis-GMA, o peroxido de benzoila é o iniciador de
polimerizacdo. No caso de compdsito resinoso foto polimerizavel pode ser empregado
iniciador do tipo canforaquinona ou di-cetona. Esses tipos de foto-iniciadores podem ser
excitados por acdo da luz visivel, de comprimento de onda que varia entre 420 e 450
nm, deflagrando o inicio o processo de polimerizacdo (VENHOVEN, 1996, CHAIN,
2001).

As particulas de carga proporcionam maior estabilidade dimensional do
composito. Sua atuacgéo € refletida na reducdo da contracdo de polimerizacdo, absorcéo
de &gua e do coeficiente de expansdo térmica. Em contrapartida, aumentam a resisténcia
a tracdo, compressdo, abrasdo, e modulo de elasticidade (ELIADES, 1987). Particulas
de quartzo ou vidro de diferentes tamanhos, obtidas através de um processo de moagem,
sd0 as mais empregadas. Também sdo utilizadas particulas de silica de
aproximadamente 0,04 um, obtidas através de processos pirolitico (queima) e de
precipitacao (silica coloidal).

O compatibilizante € o material responsavel pela unido entre as fases organica e



inorgénica, respectivamente, matriz resinosa e particulas de carga. Este agente é
essencial a melhoria das propriedades fisico-mecanicas, pois propicia uma transferéncia
de tensbes da matriz, que se deforma mais facilmente, para as particulas, que sdo mais
rigidas e praticamente indeformaveis, aos niveis de tensdo alcancados. Também
conhecidos como silanos, os agentes de cobertura previnem a penetracdo de agua na
interface resina/carga, promovendo estabilidade hidrolitica. (PEUTZFELDT,1997)

Além da presenca de todos os componentes citados anteriormente, 0s compésitos
dentérios apresentam um inibidor de polimerizacdo, usualmente uma hidroquinona,
retardando o processo de polimerizacdo, permitindo assim maior tempo de trabalho.

O processo evolutivo das resinas compostas convencionais tem se concentrado
mais especificamente nas particulas de carga, tanto no tipo (quartzo cristalino, silica
coloidal ou pirolitica, vidro de bario), quanto no tamanho e distribuicdo das mesmas.
Desde que BOWEN (1963) introduziu o dimetacrilato na forma de Bis-GMA, pouca
variacdo estrutural na matriz organica do compdsito resinoso havia acontecido até que
recentemente houve o surgimento do Ormocer, um material cerdmico, comercial, que
significa ceramica modificada organicamente. (NAGEM,2000)

O Ormocer é um material ceramico, hibrido, obtido a partir da modificacéo
quimica de um alcéxido de silicio. A sua estrutura (Figura 2) é formada por uma cadeia
de atomos de silicio e de carbono, do tipo polissiloxanica, biocompativel, estando os
atomos de oxigénio também compartilhados por estruturas vinilicas, provenientes de
reacdo com o acido acrilico. De acordo o fabricante, o0 Ormocer apresenta uma reducdo
de contracdo na polimerizacdo que atinge valores de 1,88 a 1,97% (DEFINITE, 1998,
ADMIRA, 2001) em comparacdo com 0s compdsitos convencionais a base de Bis-
GMA. Isso acontece porque a molécula contém particulas pré-polimerizadas,

provenientes do processo de fabricacdo (processo sol-gel), resultando em uma menor
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quantidade de mondémero a ser polimerizado, comparativamente a um composito
resinoso tradicional em que uma grande quantidade de mon6émero é convertido em
polimero durante o processo de polimerizagdo, resultando em alta contracdo. Ainda
segundo o fabricante, esse material ndo apresenta vestigio de monémero residual apos a
fotopolimerizacédo, sendo assim considerado um produto biocompativel com os tecidos
bucais, visto que 0os monémeros residuais podem, em casos especificos, causar reacoes

alérgicas (ADMIRA, 2001, JOHAN,1999).

Figura 2. Representacéo esquematica da estrutura quimica do monémero do tipo Ormocer
(NAGEM,1999)

Existem varios artigos cientificos (FERRACANE, 1985, FERRACANE &
GREENER, 1986, RUEGGEBERG & GRAIG, 1988, CHUNG, 1990, PEUTZFELDT,
1994, KALLIYANA, 1998, IMAZATO, 2001, VENHOVEN, 1993, YOSHIDA, 1993)
dedicados a avaliagdo do grau de conversao e da dureza de compositos dentarios a base
de Bis-GMA. Entretanto, a literatura em relagdo ao Ormocer é insuficiente, baseando-se
somente nas informagdes contidas no perfil técnico do fabricante
(DEFINITE,1998, ADMIRA,2001).

2.1 - GRAU DE CONVERSAO MONOMERICA EM UM COMPOSITO

DENTARIO

A literatura é vasta no que diz respeito a determinacdo do grau de
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conversdo monomérica de compositos dentarios através de espectrometria no
infravermelho.

Segundo  ASMUSSEN (1982), em um compdsito dentario restaurador, a
quantidade de ligagdes duplas residuais, apds a reacdo de polimerizacdo, pode ser um
fator determinante nas suas propriedades fisico-quimicas e mecanicas. Afirma ainda que
0 numero de ligagBes duplas remanescentes diminui quando o teor de mondmero
diluente aumenta na composic¢ao baseada em Bis-GMA. Em outro artigo, ASMUSSEM
(1998) estudou os efeitos dos mondmeros UDMA, Bis-GMA e TEGDMA nas
propriedades mecanicas dos compdsitos resinosos. Concluiu que as variagdes nas
proporgdes desses mondmeros acarretaram um grande efeito nas propriedades
mecanicas, e que uma combinacdo adequada dos mondmeros pode possibilitar a
obtencdo de compdsitos com propriedades adequadas para aplicacGes especificas.

De acordo com RUYTER & OYSAED (1987), o grau de conversdo monomeérica é
dependente da estrutura do mondémero e oligbmero presentes no composito enquanto
que o tipo e a quantidade de particulas de carga determinam as propriedades mecanicas
dos compésitos polimerizados. O grau de conversdao dos compdsitos investigados por
estes autores variou entre 55 e 73%.

SIDERIDOU, TSERKI & PAPANASTASIOU (2002) analisaram o grau de
conversdo monomeérica, através de espectrometria no infravermelho, de compdsitos
dentais & base Bis-GMA, UDMA, Bis-EMA e TEGDMA, empregando canforoquinona
como iniciador. Os autores concluiram que o TEGDMA exerceu um efeito plastificante
no Bis-GMA mais acentuado quando comparado ao Bis-EMA e UDMA, sendo
responsavel por um efeito sinérgico na taxa de polimerizacdo da mistura Bis-
GMA/TEGDMA. Os autores também observaram que o grau de conversdo aumentou na

seguinte ordem Bis-GMA < Bis-EMA < UDMA < TEGDMA, ratificando o estudo de
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CHUNG & GREENER (1990) que afirmaram que os mondmeros de alta viscosidade
possuem mobilidade mais restrita dos grupos reativos, 0 que acarreta a reducdo na
propagacao da polimerizacéo.

WU (1983) investigou a influéncia da viscosidade, da temperatura e do tempo de
cura na profundidade de polimerizacdo de copolimeros a base de Bis-GMA atraves de
espectrometria no infravermelho. Foram utilizadas misturas de Bis-GMA e TEGDMA
em diferentes proporgdes, além de quatro substancias como iniciadores e aceleradores.
Os resultados mostraram que a 37°C, o grau de conversdo monomérica dos compasitos
a base de Bis-GMA dependiam principalmente da viscosidade do mondmero desde que
uma quantidade adequada de iniciadores e aceleradores fossem utilizados. O grau de
conversdo monomérica do composito pode ser aumentado significativamente com o
aumento da temperatura.

FERRACANE & GREENER (1984) avaliaram o efeito da transmissao de luz por
espectrometria no infravermelho, utilizando as técnicas de filme vazado e pastilha de
KBr (brometo de potéssio), na determinacdo do grau de conversao monomérica em
compositos a base de Bis-GMA. Variou-se a concentracdo do diluente, o0 modo de
polimerizacéo e o tipo de ativador. O grau de conversdo monomérica variou entre 55 a
72%. Foi maior nos compdsitos com maior concentracdo de diluente, provavelmente,
devido a reducdo de viscosidade e ao aumento da mobilidade molecular durante a
polimerizacdo, corroborando com os resultados de ASMUSSEN (1982). Ambas as
técnicas pareceram fornecer resultados Uteis e reprodutiveis na andlise do grau de
conversdo monomérica dos compositos estudados. Os mesmos autores em 1986
estudaram os efeitos que as variagdes na composi¢do dos compdsitos resinosos exercem
no grau de conversdo monomeérica e nas propriedades mecanicas, variando-se a

concentracdo de diluente, tipo e concentracdo de iniciador. O grau de conversdo
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monomeérica obtido através da espectroscopia no infravermelho variou entre 60 e 73%,
sendo maior em compositos de baixa viscosidade e baixa concentracdo de inibidor,
observando-se uma significante correlacdo entre a melhoria nas propriedades
mecanicas e 0 aumento do grau de conversao monomeérica.

Em 1995 MUELLER & FREEMAN utilizaram a espectrometria no infravermelho
como técnica complementar a microscopia eletrénica de varredura para analisar varios
materiais, visando a caracterizacdo de microestruturas. Os autores sugeriram que na
analise por infravermelho os mondmeros Bis-GMA e metacrilato de metila (MMA)
devem ser espalhados na célula formando uma fina pelicula entre dois discos de
brometo de potéssio (KBr). Para polimeros solidos, deve ser feita uma raspagem na
superficie do corpo-de-prova do polimero, com um objeto afiado, e o fragmento
colocado sobre uma célula de KBr, para anélise por infravermelho.

Através de analise térmica diferencial (DTA) e espectrometria no infravermelho,
IMAZATO (2001) avaliou o grau de conversdo monomérica de compoésito dentario, a
base de SiO,, contendo variadas quantidades de TEGDMA e ativados pela luz durante
60 segundos. Para ambas as técnicas, os resultados indicaram que o grau de converséo
aumentou com a quantidade de TEGDMA no compdsito.

Na analise do grau de conversdo monomérica de um composito dentario,
utilizando-se a técnica de espectrometria no infravermelho, é necessario selecionar um
pico de absor¢do como referéncia interna e relaciona-lo ao pico atribuido a dupla
ligagdo carbono-carbono do monémero. CHUNG & GREENER (1988) avaliaram o
grau de conversdo monomérica de sete compositos resinosos indicados para
restauracdes em dentes posteriores, por meio de espectrometria no infravermelho. Na
analise, utilizaram as absorcdes na regido do infravermelho a 1638 e 1609 cm™

atribuidas a porcéo insaturada, polimerizavel (variavel), e a porcdo insaturada, fixa



(referéncia), respectivamente, da molécula de mondémero. Observaram que o grau de
conversdo variou entre 43,5 a 73,8%. Absorcbes semelhantes foram utilizadas nos
trabalhos de PARK & LEE (1996) e TEDESCO (2001).

GUERRA, DURAN & ORTIZ (1996) desenvolveram uma metodologia para
determinar o grau de conversdo monomeérica, por espectroscopia no infravermelho, em
misturas com UDMA e mondmeros sem estruturas arométicas. O teor de monémero
residual foi calculado pela comparacdo das concentracdes da absorcdo varidvel a 1637
cm, atribuida & ligagdo C=C e a absorcéo fixa a 1537 cm™, do grupamento N-H,
relativo & amida secundéria, antes e ap6s a polimerizacdo. O grau de conversdo
monomérica foi obtido pela subtracdo do percentual de grupamento insaturado residual
de 100%. Foi obtida uma correlacdo linear entre as absor¢des selecionadas.

Em estudos semelhantes, RUYTER & GYOROSI (1976) e RUYTER &
SVENDSEN (1978), utilizando espectroscopia no infravermelho, determinaram a
quantidade de grupos metacrilatos remanescentes em compdsitos baseados em
metacrilatos e dimetacrilatos. As amostras foram analisadas antes da polimerizacao e
apos estocagem em uma temperatura de 37°C, durante 24 horas. Os resultados
demonstraram que 0s compositos polimerizados exibiram diferentes graus de conversao.
Segundo os autores, as diferencas podem estar relacionadas aos diferentes tipos de
mondmeros empregados. A quantidade de grupamentos metacrilato remanescentes

variou entre 15 e 35%.

2.2 - GRAU DE CONVERSAO MONOMERICA EM FUNGAO DA
PROFUNDIDADE

Além dos estudos relacionados ao grau de conversdo monomeérica por
espectrometria no infravermelho, algumas pesquisas avaliam a variacdo deste parametro
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com a profundidade de polimerizacéo, isto é, a espessura maxima em que 0 composito
pode polimerizar atingindo valores Uteis de grau de conversao monomeérica.

COOK (1980) afirmou que quanto maior a profundidade menor € o grau de
polimerizacdo, e conseqientemente menor &€ a dureza. O conhecimento desta
profundidade tem grande relevancia, pois é necessario saber a espessura adequada de
composito que deve ser colocado na cavidade oral a ser restaurada, de maneira que ndo
haja perda de propriedades mecéanicas importantes além da sua manutencéo na cavidade
oral.

Através de espectrometria no infravermelho, o grau de conversdo monomérica de
compdsitos dentais, polimerizados por luz ultravioleta e visivel, de intensidades
conhecidas, a diferentes profundidades, foi estudado por RUYTER & OYSAED (1982).
Os compositos foram caracterizados quanto ao teor, o tipo e o tamanho das particulas de
carga inorganica, além de indice de refracéo e a translucéncia dos mondmeros presentes
em sua formulacdo. Os autores observaram que a profundidade de polimerizagdo dos
compdsitos ativados por luz ultravioleta é menor em relacdo aquela observada para 0s
materiais ativados por luz visivel e que a dispersdao luminosa das particulas inorganicas
pode afetar a profundidade de polimerizagdo. Esta concluséo coincidiu com o trabalho
realizado por RUYTER (1982) no qual concluiu que o tempo e a intensidade de
exposicdo a luz e a dispersdo de luz causada pelas particulas de carga, afetaram
diretamente a profundidade de polimerizacéo.

O efeito do teor de carga no grau de conversdo monomérica de compdsitos
resinosos fotopolimerizaveis foi estudado por ELIADES e colaboradores (1987),
empregando a técnica de espectrometria no infravermelho. Concluiram que quanto
menor o teor de carga no compdsito menor é a profundidade de polimerizagdo com o

consequente aumento de monémero residual. O acréscimo do teor de carga inorganica
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acarreta 0 aumento na profundidade de polimerizagdo e na dureza. Em estudo
semelhante, HALVORSON, ERICKSON & DAVIDSON (2003) obtiveram resultados
que se contrapdem ao de ELIADES (1987). Observaram que 0 grau de conversdo
monomeérica diminuiu progressivamente com o aumento do teor de carga inorganica e
que este efeito ocorre independentemente se a carga foi ou ndo tratada com silano.
Seccionando um corpo-de-prova de 4mm de espessura em quatro partes distintas
de 1mm, PARK & LEE (1996) determinaram o grau de conversdo monomérica de
compésitos resinosos a diferentes profundidades, através de espectrometria no
infravermelho. Significativa diminuicdo do grau de conversdo monomérica foi
verificada a medida que a profundidade aumentava sendo determinados os valores de
70,2 ,63,4,59,6 e 55,7 % de conversdo na superficie da amostra, a 1mm, 2mm e 3mm
de profundidade, respectivamente. Estudo semelhante foi feito por TEDESCO (2001)
em compdsitos com alto conteddo de carga inorganica sendo usados corpos de prova
individuais, com espessura variando entre 0 e 5Smm. Os resultados do grau de conversao
expressos em porcentagem variaram de 53% (0mm) a 39% (5mm) para o compdsito Fill
Magic, de 46% (0mm) a 6,2% (5mm) para o composito Prodigy Condensavel e 43% (0

mm) a 26% (5,0 mm ) para o composito Surefill.

2.3 - DUREZA SUPERFICIAL VICKERS

A determinacéo da dureza Vickers fornece uma escala continua de dureza, onde as
impressdes sdo extremamente pequenas €, na maioria dos casos, ndo inutilizam as
pecas. Este ensaio aplica-se a materiais de qualquer espessura, e pode também ser usado
para medir durezas superficiais, exigindo cuidadosa preparacdo da superficie da amostra
quando se deseja medir microdureza. Pela aplicacdo de uma carga pré-estabelecida, um

penetrador, de forma e dimensdes conhecidas, € forcado sobre a superficie da peca a
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ensaiar. A carga aplicada é relacionada a area de impressdo. Em aplicacfes especificas,
em superficies tratadas ou na determinacdo da dureza de microconstituintes individuais,
0 ensaio e realizado na superficie do corpo-de-prova, que deve ser plana e polida,
empregando-se cargas menores que 1kgf, sendo que a impressdo produzida é
microscopica (KALLIYANA & YAMUNA 1998). A dureza Vickers
(TELECURSO,2000), expressa de acordo com a Equacdo 1, mede a resisténcia que o
material oferece a penetracdo de uma piramide de diamante de base quadrada com
angulo entre faces de 136 graus (Figura 3),. O equipamento para o ensaio de dureza
Vickers ndo fornece o valor da area de impressdo. Por meio de um microscépio
acoplado, os valores das diagonais (d; e d,) formadas pelos vértices opostos da base da
piramide sdo medidas, sendo possivel calcular a area da pirdmide de base quadrangular
(A\), utilizando a Equacdo 2. A dureza Vickers pode ser expressa em HV, kgf/mm? ou
N/mm?, e o valor minimo estabelecido para compésitos resinosos é de 34 kgf/ mm?

KALLIYANA & YAMUNA (1998).

F
HV =— Equacéo 1
A quag
onde:
HV - dureza Vickers;

F - forga aplicada;
A - area de impressao no corpo-de-prova.

e VIR —

{am >

Figura 3. Representacdo esquematica da impressdo produzida pelo penetrador no ensaio de dureza

Vickers
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d 2
A= )
2sen(136°/2) Equagao 2

onde:

A - area de impressao;

d - valor médio da diagonal (d;+d, / 2);
sen - seno

136° - angulo entre as faces da piramide.

Substituindo os termos da Equacao 1 na Equacgéo 2 obtemos a Equacao 3:

_ 1,8544F

HV q2

Equacéo 3

Dentre as técnicas utilizadas na determinacdo do grau de conversdo monomeérica
de compdsitos dentéarios a avaliacdo da dureza é bastante empregada. FERRACANE
(1985) apresentou um artigo no qual utilizando trés compositos dentarios correlacionou
a dureza com o grau de conversao monomeérica, por espectrometria no infravermelho.
Foi verificado que o valor de dureza é varidvel e somente pode ser relacionado ao grau
de conversdo monomérica de cada tipo de compdsito especificamente. Segundo o autor,
as propriedades mecéanicas dos compdsitos dependem da formacéo da rede polimérica e
afirma ainda que a espectrometria no infravermelho é uma técnica confiavel na
determinacdo do grau de conversdo monomérica de compositos resinosos de uso
odontolégico. Em estudo andlogo, RUEGGEBERG & CRAIG (1988) concluiram que o

teste de dureza é mais sensivel quando um elevado grau conversdo monomérica é
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alcancado, sendo mais perceptivel em polimeros com maior entrelagamento molecular.

A correlacédo entre o grau de conversdo monomérica, a concentracdo de carga e as
propriedades mecénicas de compdsitos resinosos comerciais para uso em dentes
posteriores foi investigada por CHUNG E GREENER (1990). O grau de conversdo
monomeérica, determinado por espectrometria no infravermelho, variou entre 44 e 74%.
Foi observada uma relagdo positiva entre a concentracdo de carga e a dureza,
concluindo-se que a concentracdo de carga exerce um papel relevante na determinacéo
das propriedades mecénicas dos compositos dentarios. Em estudo semelhante, foi
verificada a influéncia da fracdo inorgéanica nas propriedades dos compdsitos dentais.
Foram utilizados 6 compositos contendo 42, 69, 72, 76, 80 e 82% de carga inorganica;
os valores de microdureza foram respectivamente 56, 89, 72, 77, 101 e 117 VHN,
indicando que a propriedade de dureza esta diretamente relacionada ao teor da fracéo
inorgéanica KIM et al. (1996).

Trés compositos comerciais (Artglass®, Solidex® e Zeta LC®) foram
polimerizados e submetidos a analise do grau de conversdo monomérica, atraves de
espectrometria no infravermelho, e determinagdo de microdureza, considerando o efeito
do contetdo de particulas sobre esses pardmetros NEVES et al. (2002). Para cada
material, foi observada uma intrinseca correlacdo entre a conversao monomérica € a
microdureza. Quando os materiais foram comparados entre si, observou-se que 0
contetdo de particulas inorganicas afetou diretamente os valores de microdureza porém
ndo interferiu no grau de conversao monomérica.

Comp0sitos experimentais a base de Bis-GMA/TEGDMA contendo particulas de
vidro radiopaco de tamanho diverso e com concentragdo variada de canforoquinona
foram fotoativados, a diversos tempos de exposi¢do. Para o ensaio de microdureza

Vickers, foi utilizada uma carga de 100g e feitas seis medidas para cada corpo-de-prova,
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sendo entdo calculados a media e o desvio padrdo. Em altas concentracdes de
canforoquinona e em maiores tempos de exposi¢do foi observado maior valor de dureza
do material. O TEGDMA, além de agir como diluente, atuou também como participante
na formacdo de ligagdes cruzadas durante a reacdo de polimerizacdo. O composito
contendo particula entre 0.7-1.0um forneceu valor de dureza superior a particulas
maiores KALLIYANA & YAMUNA (1998).

A microdureza superficial de um composito resinoso foi avaliada em fungdo da
intensidade e do tempo exposicdo a luz e da profundidade de polimerizacdo. Os autores
observaram que o valor medio de microdureza Vickers aumentava diretamente com o
aumento de intensidade da luz e do tempo de exposicdo. Em relacdo a profundidade de
polimerizacdo, foi verificado que de 1 para 4mm, ocorreu uma reducdo das médias de
microdureza superficial. Os mesmos pesquisadores investigaram a influéncia de
diferentes condi¢bes de polimerizacdo sobre a dureza superficial de compositos
resinosos fotopolimerizaveis. Para cada impressao foi utilizada carga de 50g durante 30
segundos. O efeito da profundidade de polimerizacdo nas médias de microdureza
Vickers foi decrescente, de 50,6 para 24,8 VHN; os resultados corroboraram aqueles do
artigo anterior PEREIRA, PORTO & MENDES (2000-2001).

A progressdo da reacdo de polimerizacdo de quatro compOsitos resinosos em
funcdo do tempo de armazenamento foi avaliada por meio do teste de microdureza
Vickers, aplicando-se carga de 20g, durante 30 segundos. A analise de dureza indicou
que houve progressdo da polimerizacdo em funcdo do tempo de armazenamento; logo
apos a reacdo de polimerizacdo o valor médio de dureza foi de cerca de 38VHN e apoés
sete dias este valor aumentou para cerca de 50VHN.( FONSECA et al.,2000).

As propriedades de resisténcia a flexdo, modulo de elasticidade e microdureza
Vickers de quatro compdsitos comerciais (Alert, Filtek P60, Surefill e TPH Spectrum)
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foram avaliadas por LOGUERCIO e colaboradores (2001). Para o teste de dureza foi
aplicada carga de 100g, durante 40 segundos. O valor médio de dureza foi de cerca de
112, 107, 95 e 105, respectivamente, para os compositos Filtek P60, Surefill, Alert e
TPH Spectrum. Os autores atribuiram a presenca de fibra a diferenca entre os valores
de dureza dos compdsitos Filtek P60 e Alert, que pode ter influenciado a dispersdo da
luz e dificultado a progresséo da reacdo de polimerizacdo no compdsito Alert.

O efeito de trés tipos de aparelhos foto-emissores, da intensidade e do tempo de
exposi¢do a luz, além da profundidade sobre a microdureza Vickers de um compésito
resinoso comercial (Charisma) foi estudado. Os aparelhos testados resultaram em
polimeros com diferencas significativas de dureza Vickers e que os valores dessa
propriedade diminuiram proporcionalmente com o aumento da espessura do corpo-de-
prova MACHADO et al (2002).

Diferentes fontes de emissdo, luz haldgena de tungsténio e arco de plasma, foram
empregadas na polimerizacdo de compositos a base de Ormocer (Admira — VOCO) e de
Bis-GMA (Amelogen — Ultradent), sendo avaliada a sua influéncia na microdureza. Os
resultados mostraram que a dureza do compédsito Admira foi maior do que a do
composito Amelogen, para os dois tipos de fotoemissdo. Os maiores valores de dureza
foram alcancados utilizando luz hal6gena de tungsténio TAGTEKIN et al. (2003). Em
pesquisa semelhante, TSAI e colaboradores (2003) examinaram a profundidade de
polimerizacdo e microdureza Vickers de um composito resinoso comercial Filtek Z 250
(3M - ESPE), empregando cinco tipos de aparelhos fotoemissores, trés do tipo LED
(Light Emitting Diode) e dois do tipo luz hal6gena de tungsténio. Os valores de dureza
Vickers encontrados variaram de 95-76, 78-57, 60-38 e 43-20 VHN, respectivamente,
para 0, 1, 2 e 3mm de profundidade. A 4mm de profundidade somente a unidade

fotoemissora Optilux 501 produziu uma superficie com dureza superficial possivel de
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ser mensurada (24 VHN). A dureza na superficie do compoésito ndo variou
significativamente em funcdo das unidades fotoemissoras enquanto que abaixo da
mesma o valor de dureza reduziu-se consideravelmente, principalmente para o0s

equipamentos do tipo LED.
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3- MATERIAIS E METODOS

3.1 - COMPOSITOS

Neste trabalho foram usados dois tipos de compositos, um com matriz organica a
base de mondmero Bis-GMA,
(VIGODENT), e outro de matriz organica-inorganica a base de ORMOCER, de nome

comercial ADMIRA (VOCO), cujas especificacdes encontram-se descritas nas Tabelas

1 e 2, respectivamente.

comercialmente denominado de CONCEPT

Tabela 1. Especificacdes do composito Concept fornecidas pelo fabricante

Nome Comercial

Fabricante
Validade
Cor/ Lote
Fragéo
Organica
Composicéo
Fracao
Inorgénica

CONCEPT
VIGODENT
08/2003

Al/014051

Bis-GMA, Bis-EMA ,UDMA e Ester do &cido
metacrilico

Tipo de Carga Silicato de Bario e

Aluminio
Tamanho Médio 0,4 um
Tamanho 2 um
Maximo H
0 T
0% Médio em 775
peso
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Tabela 2.Especificagdes do compésito Admira fornecidas pelo fabricante

Nome Comercial ADMIRA
Fabricante VOCO
Validade 01/2005
Cor/ Lote Al1/00201
OFrg?n""l‘éa Bis-GMA, UDMA BHT, TEGDMA

Tipo de Carga Silicato de Bario e

Alumimio
Composicao ) Tamanho Médio 0,7 um
Fracao
Inorganica Tamanho NZo fornecido
Méaximo
% Médio em 78%
peso

3.2 - CARACTERIZACAO DOS COMPOSITOS

3.2.1 - FRACIONAMENTO DOS COMPOSITOS

Para efetuar a separagdo da matriz organica da carga inorganica, 1g de compdsito

ndo polimerizado foi adicionado a 30ml de cloroférmio. O conjunto ficou em repouso

durante 24 horas, protegido da luz e a temperatura ambiente. Passado este periodo,

observou-se a turvagdo do solvente, indicando presenca de fragdes de natureza

diferentes. Foi realizada a centrifugacdo (Centrifuga Automatic Super Speed — Servall)

da mistura por 30 minutos a 3500rpm. Observou-se a presenca de duas fases. Uma fase

liquida, que deve conter o0 mondmero e outros componentes organicos do composito,

soltveis em cloroférmio. Uma segunda fase, sélida, ficou depositada no fundo do tubo

da centrifuga. A porcéo liquida foi separada com auxilio de uma pipeta e colocada em

outro tubo. A porgdo solida remanescente foi adicionado cloroférmio e nova
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centrifugacdo foi efetuada, observando-se novamente a formacdo de duas fases. As
fracbes foram removidas conforme descrito anteriormente. Assim, o procedimento
resultou em duas fracbes, uma solida (componente inorganico) e uma liquida
(componentes organicos e cloroférmio). A fracdo inorganica foi seca em estufa e o
material conservado para posterior analise. A partir da fracdo organica foi feito o

espectro na regido do infravermelho, que sera discutido posteriormente.

3.2.2 - TEOR DE CINZAS (ASTM D-297)

Com a finalidade de quantificar a fracdo inorganica presente no compésito, foi
feita a calcinacdo de cerca de 1g de material, em forno a 600°C, durante 3 horas, em
atmosfera oxidante. O residuo incombustivel obtido desta analise foi caracterizado pelas

técnicas de fluorescéncia de raios-x e analise granulométrica.

3.2.3 - ANALISE TERMOGRAVIMETRICA

Visando obter informacgdes quanto a composicdo percentual de componentes
organico e inorganico do compdsito, foi realizada a analise termogravimétrica da
amostra, em equipamento Perkin-Elmer, entre 30 e 700°C, com velocidade de
aquecimento de 10°C/mim e em atmosfera de nitrogénio. Esta analise € um processo
continuo que envolve a medida da variacdo da massa em fungdo da temperatura, pois
com o aquecimento ocorre degradacdo do material, e consequiente perda de massa, sob a
forma de produtos volateis, e através de um sensor embutido no equipamento registra-se

essa perda de massa através das curvas termogravimetricas.
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3.2.4 - FLUORESCENCIA DE RAIOS-X

A fluorescéncia de raios-X foi empregada visando avaliar qualitativa e
quantitativa os elementos constituintes da fracdo inorganica dos compdsitos, sendo
conduzida em equipamento Rigaku modelo RIx 3100. Com as cinzas produzidas pela
queima do compdsito em atmosfera oxidante, foi confeccionada, através de prensagem,
uma pastilha sendo em seguida feita a varredura dos elementos leves e pesados
presentes na amostra. Os resultados foram emitidos na forma de Oxidos dos metais

presentes na amostra.

3.2.5 - RESSONANCIA MAGNETICA NUCLEAR

Com o objetivo de avaliar a composi¢do qualitativa e quantitativa da fracao
organica do compdsito, foi feita a analise de ressonancia magnética com nucleo de
hidrogénio (*H NMR), utilizando equipamento Varian Mercury 300. A amostra do
composito foi solubilizada em cloroférmio deuterado e analisada em condigdes
estabelecidas pela técnica. Nas mesmas condicdes, foram realizados espectros de *H
NMR de amostras conhecidas de Bis-GMA, TEGDMA, Bis-EMA e UDMA para servir

de contraprova dos compositos utilizados neste trabalho.

3.2.6 — ANALISE GRANULOMETRICA

Com a finalidade de avaliar o tamanho e a distribuicdo das particulas da fracéo
inorganica do composito, foi conduzida a anélise do tamanho de particula em analisador
SEDIGRAPH, modelo 5100, a partir de 2g de residuo obtido da calcinacdo em
atmosfera oxidante, desagregado em gral e pistilo de madeira. Fracbes de 130 até
0,15um foram analisadas em meio liquido constituido de agua destilada e antifloculante

(metahexafosfato de sddio) com concentragdo de 2g/I.
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3-3 - CONFECCAO DOS CORPOS-DE-PROVA

O corpo-de-prova do compésito polimerizado foi preparado em molde de ago inox,
cilindrico, de dimensdes de 8 mm de didmetro interno e altura variando de 1 a 4 mm,
como mostrado na Figura 4. Para cada altura foram confeccionados 5 corpos de prova.
Todas as matrizes foram marcadas externamente para identificagdo da superficie
exposta diretamente a fonte de luz. Uma ldmina de vidro foi totalmente coberta em sua
parte inferior com um papel preto deixando a parte superior descoberta. Este
procedimento foi adotado para que ndo ocorresse o espalhamento da luz pela parte
inferior da matriz. Esta lamina foi fixada numa placa de vidro de 10 cm com auxilio de
uma fita adesiva. Em seguida, a matriz metalica foi presa sobre esta lamina com cola
quente, a fim de evitar o seu deslocamento durante a inser¢do do compésito (Figura 5).
O preenchimento da matriz metalica foi feito em incrementos, com auxilio de um
instrumento Suprafill S.S. White Ref. 10665, conforme representado na Figura 6. Apds
o preenchimento total da matriz metélica, a superficie externa superior foi coberta com
uma lamina de vidro, com a finalidade de impedir o contato do compdsito com o
oxigénio, o que poderia alterar o grau de conversdo na superficie. A amostra foi ativada
utilizando-se uma unidade fotoemissora de luz, Optilux 501- Demetron, com
intensidade de 730 + 10 mW/cm?, verificada através de um radiémetro embutido no
equipamento, durante 40 segundos, estando a ponta da unidade fotoemissora
perpendicular ao corpo-de-prova (Figuras 7 e 8). Todo o procedimento foi executado
em ambiente escuro. Apo6s a polimerizacdo, todas as amostras foram estocadas em
estufa Olidef n° 1 por 24h, a temperatura de 37°C, permitindo assim uma
complementacdo da polimerizacdo, durante o periodo de estocagem. O corpo-de-prova
concluido pode ser visualizado na Figura 9.
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Figura 5.Matriz metéalica sobre a lamina de vidro

DISTRIBUTOR
NOT FOR Rl

Figura 7. Unidade Fotoemissora e radibmetro
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Figura 9. Corpo-de-prova concluido

3.4 - ESPECTROMETRIA NA REGIAO DO INFRAVERMELHO
Visando caracterizar qualitativamente o constituinte organico assim como avaliar
0 grau de conversao monomérica do compdsito, foi feito espectro na regido do
infravermelho, antes e apds a polimerizagdo do material, utilizando o espectrémetro
Perkin-Elmer modelo 1720 X, em auséncia de luz.

Para o composito ndo-polimerizado foi usada a técnica do filme vazado sobre
célula de brometo de potéssio (KBr), utilizando cerca de 0,5g da amostra dissolvida em
cloroférmio e espalhada sobre a célula, formando uma camada fina e homogénea. Ap6s
volatilizagdo do solvente, foram utilizadas integracdo de 40 varreduras, com resolucao

de 2 cm™, com comprimento de onda na faixa de 400 a 4000 cm™. No espectro foram
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registradas as absorcfes dos grupamentos quimicos presentes na amostra, sendo
selecionadas uma absorcdo referéncia e outra varidvel, para o célculo do grau de
conversio monomérica do compdsito. Foi selecionada a absorcdo 1609 cm™ como
referéncia, atribuida a ligagdo C=C de anel aromatico, e a absor¢do a 1638 cm™ como
variavel, referente ao grupamento C=C do metacrilato de metila, estabelecendo-se uma
linha base entre 1800 a 1500 cm™. Uma vez fixadas essas bandas, foi verificado o grau
de conversdo monomérico através do acompanhamento da evolucdo destas bandas no
corpo-de-prova polimerizado.

Uma vez que o compdsito apds a polimerizacdo se apresentaria como um material
termorrigido, portanto insoluvel, para a analise do grau de conversdo monomérica foi
confeccionada uma pastilha da amostra em KBr. Foi retirada uma porc¢ao de amostra das
superficies superior e inferior do corpo-de-prova, sob a forma de pd, com auxilio de
uma broca de aco esférica numero 6 (KG Sorensen), acoplada a um micro motor
elétrico (Dentec) (Figura 10). O material pulverizado (aproximadamente 1 mg) foi
misturado a 50 mg de KBr, e macerado em um gral até obtencdo de uma mistura
homogénea. A mistura foi levada a um pastilhador acoplado a uma bomba a vacuo, e
prensada com uma pressdo de 350 kg/cm?, onde permaneceu por 5 minutos, sendo
removida e levada ao suporte do espectrometro. Estes procedimentos estdo mostrados
nas Figuras 11-15. Foram preparadas pastilhas da superficie inferior do corpo-de-prova
representando as profundidades de 1, 2, 3, e 4mm, e da superficie superior
representando 0 mm, 2 corpos-de-prova de cada profundidade foram escolhidos
aleatoriamente para obtencdo do po, totalizando 8 amostras. Apds a confecgdo de cada
pastilha, todas as pecas utilizadas foram limpas com cloroférmio para que ndo houvesse

contaminagdo de uma amostra para outra.
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Figura 10. Remocao do p6 da superficie do comp0sito

Figura 13. Pastilhador colocado na prensa
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Figura 15. Suporte + pastilha no Espectrofotbmetro

3.5 - MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (SEM)

Para avaliacdo da microestrutura, o compdsito foi analisado em microscopio
eletronico de varredura ZEISS, modelo DSM 940A. A amostra foi embutida em resina
epoxi e polida; posteriormente foi recoberta com uma fina camada de ouro e as
micrografias obtidas a uma voltagem de 15kV. Foi observada a superficie da amostra
polimerizada assim como sua sec¢do transversal, para comparagdo da distribuicdo das

cargas em ambas regides do material.

3.6 - ENSAIO DE MICRODUREZA VICKERS
Na realizacdo do ensaio de microdureza Vickers utilizou-se o aparelho LEITZ
DUROMET 2, visualizado na Figura 16. O corpo-de-prova foi confeccionado do

mesmo modo que aquele empregado na determinacdo do grau de conversdo
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monomérica. Fez-se necessario um acabamento superficial adequado, conduzido
mediante polimento utilizando lixas de granulacdo 600 e 1200, sob refrigeracéo,
seguido de polimento com pasta de diamante de 3 e 1um. Foram avaliados 3 corpos de
prova para cada profundidade de polimerizacdo. Inicialmente o corpo-de-prova foi
colocado na base do aparelho, sendo realizada a focalizacdo da superficie através de um
microscopio embutido no aparelho com 400x de aumento. Sobre a superficie do corpo-
de-prova realizou-se a impressé@o com diamante Vickers (Figura 17) de forma quadrada
e base piramidal acoplada no préprio aparelho, tendo sido aplicada uma carga de 50g,
durante 30 segundos. Em cada superficie 16 impressdes foram realizadas, respeitando-
se 0 espaco de 2,5x do diametro da diagonal da impressdo. Essas impressdes foram

medidas e transformadas em nimeros de dureza Vickers.

Figura 17. Impresséo no corpo-de-prova
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4 - RESULTADOS

Os resultados dos ensaios aplicados na caracterizagdo qualitativa e quantitativa
dos compositos utilizados neste estudo serdo apresentados nesta sec¢do, bem como os
resultados do grau de conversdo monomerica e dureza Vickers.

4.1 - CARACTERIZACAO DOS COMPOSITOS

A identificacdo qualitativa da fracdo organica dos compdsitos foi feita através de
espectrometria na regido do infravermelho, visando o conhecimento dos principais
grupamentos quimicos presentes nas amostras. O espectro da fragdo organica dos
compésitos Admira e Concept sdo mostrados nas Figuras 18 e 19, respectivamente.
Observa-se que 0s espectros sdo bastante similares, contendo basicamente os mesmos
grupamentos quimicos, caracteristicos de estruturas quimicas do tipo éster, éter,
hidroxila, de natureza alifatica e aromatica. Nas Tabelas 3 e 4 estdo relacionados os
grupamentos quimicos, sua atribuicdo, numero de onda e vibracbes moleculares
observados nos espectros da fragdo organica dos compositos SIDERIDOU (2002) e XU

etal. (1997).

ADMIRA

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 0

NUmero de onda/cm-1

Figura 18. Espectro no infravermelho da fragdo organica do composito Admira
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CONCEPT
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Figura 19. Espectro no infravermelho da fracdo organica do compésito Concept

Tabela 3. Parametros fisico-quimicos da fragdo organica do compoésito Admira, por
espectrometria no infravermelho

GRUPAMENTO

Ester
Insaturacéo
Aromatico

Ester

Eter

Hidroxila

Tabela 4.

ATRIBUICAO

C=0
C=C
C=C
C-C-O
C-0-C
OH

espectrometria no infravermelho

GRUPAMENTO

Ester
Insaturacéo
Aromatico

Ester

Eter

Hidroxila

ATRIBUICAO

C=0
C=C
C=C
C-C-O0
C-0-C
OH

N° DE ONDA (cm™)

1720
1637
1607
1248
1100
3368

N° DE ONDA (cm™)

1720
1637
1607
1248
1107
3394
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VIBRACOES
MOLECULARES

Deformacéo Axial
Deformacéo Axial
Deformacéo Axial
Deformacéo Axial
Deformacéo Axial
Deformacéo Axial

Parametros fisico-quimicos da fracdo organica do compdsito Concept, por

VIBRACOES
MOLECULARES

Deformacéo Axial
Deformacéo Axial
Deformacéo Axial
Deformagéo Axial
Deformacéo Axial
Deformacéo Axial



A determinacdo quantitativa da composicdo percentual das fracGes organica e
inorganica dos compositos foi feita através do teor de cinzas e de andlise
termogravimetrica.

Pela analise do teor de cinzas foi possivel determinar o teor de fracdo inorganica
contida no compdsito, uma vez que toda a fragdo organica é queimada durante a
calcinagdo. Subtraindo-se o valor da fragdo inorganica de 100, obtém-se o percentual da
fracdo organica do compdsito. Os resultados sdo apresentados na Tabela 5. Nota-se que
0s percentuais sdo semelhantes mostrando alto contetudo da fracdo inorgénica para o0s

dois compositos analisados.

Tabela 5. Composicao percentual das fragdes orgénica e inorganica dos compdsitos, por

calcinagéo
Composito Fracdo Organica Fracdo Inorganica
ADMIRA 28% 2%
CONCEPT 27% 73%

As curvas termogravimétricas dos compositos sdo mostradas nas Figuras 20 e 21,
respectivamente, Admira e Concept. A linha continua ilustra a decomposicéo térmica da
amostra enquanto a linha pontilhada representa a curva derivada, onde o maximo do
pico indica a temperatura onde ocorre 0 maximo de decomposicdo da amostra. Em
ambas as curvas, o intervalo de temperatura no qual ocorre a perda de massa é similar;
observam-se também dois decaimentos que podem ser atribuidos a mistura de
mondmeros ou a queima de apenas um mondmero, em duas etapas. Observando-se a
curva de derivada do composito Admira verifica-se que a perda de massa ocorre em

dois estagios principais em torno de 150- 360°C e 360-500°C, embora seja
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claramente identificado 2 picos no primeiro estagio de queima da amostra. No caso do
composito Concept, a curva de derivada mostra que o processo de perda de massa
ocorreu em dois estagios bem definidos em torno de 150-370°C e 370-500°C, embora
também seja identificado 2 picos no primeiro estagio de queima da amostra, com
intensidade diferente do compdsito Admira. Esse resultado € indicativo de que os
compositos possuem composicdo monomérica diferente. Na Tabela 6 esta indicada a
composicdo percentual de cada composito obtida a partir da respectiva curva
termogravimétrica. Comparando-se o teor de material inorganico obtido pelos dois
métodos, verifica-se que os compositos estudados tém aproximadamente 0 mesmo
percentual carga. Pode-se concluir que o compésito Admira contém apenas um pequeno

percentual do componente Ormocer, e assim ndo é correto dizer que o composito é a

base de Ormocer. Esse material atuou como um compatibilizante na formulagéo.
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Figura 20. Curva termogravimétrica do compdsito Admira
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Figura 21. Curva termogravimétrica do composito Concept

Tabela 6. Composigéo percentual dos compdsitos, por termogravimetria

Compdsito

ADMIRA

CONCEPT

Fracdo
Intervalo de inorgénica
temperatura | Fragdo organica (material
(°C) (perda de massa) | incombustivel)
(%) (%)

150-360 14 74

360-500 12

150-370 10 75

370-500 15

A analise de fluorescéncia de raios-x das cinzas, obtidas por calcinagéo, permitiu

qualificar e quantificar os componentes da fracdo inorganica dos compdsitos. Os

resultados obtidos sdo apresentados na Tabela 7. A analise de fluorescéncia de raios-x

indicou que os compdsitos tém basicamente a mesma composi¢do inorganica, em

termos de Oxidos, tanto qualitativa quanto quantitativa. O resultado fornecido como

oxidos dos elementos presentes na amostra ndo garante que tenham sido acrescentados

na formulagdo do composito nesta forma.
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Tabela 7. Composicdo percentual da fragéo inorganica dos compdsitos

Composicao (%)
Compdsito

S|02 BaO A|203 Na,O
ADMIRA 56.0 % 33,8 % 10,0 % 0,15 %

CONCEPT 57,8% @ 325%  943% | 0,15%

Quanto ao tamanho médio de particula da fragdo inorganica dos compdsitos, 0s
valores foram 22,09 e 23,32um, para as amostras Concept e Admira, respectivamente.
Os valores encontrados sdo muito superiores aqueles informados pelos fabricantes,
0,4pum (Concept) e 0,7um (Admira).

Visando reconhecer e quantificar os constituintes da fracdo organica dos
compositos, foi usada a analise de ressonancia magnética nuclear de préton, no estado
liquido. Os espectros de *H NMR da fracdo organica dos compdsitos estdo mostrados
em anexo. Apresentam deslocamentos quimicos que caracterizam moléculas organicas
nas quais o atomo de hidrogénio encontra-se ligado a atomos de carbonos que formam
estruturas insaturadas, tanto alifatica quanto aromatica, ou ainda, o &tomo de hidrogénio
estd ligado ao atomo de carbono que esta combinado a um heteroatomo, por exemplo,
ao atomo de oxigénio, formando ligacdes do tipo éter ou éster. Na Tabela 8 estdo
relacionados os principais deslocamentos encontrados nos espectros dos compdsitos. A
comparacdo entre os espectros de "H NMR dos compésitos e 0s espectros de amostras
conhecidas de mondmeros comerciais Bis-GMA, Bis-EMA, UDMA e TEGDMA
indicou a presenca de deslocamentos comuns, conforme mostrado na Tabela 9. N&o foi
observado deslocamento quimico atribuido ao monémero UDMA, 0 que pode indicar
presenca insignificante (menor que 1%) ou auséncia deste componente. Os fabricantes

informaram que o monémero UDMA esta presente na formulacdo dos compésitos, o
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que mostra a imprecisdo das informacdes fornecidas.

Os picos relativos aos deslocamentos quimicos selecionados, no espectro de cada
composito, foram integrados e relacionados entre si para a determinacdo da composicéo
monomérica percentual dos compositos. A quantificacdo da fracdo orgénica do
composito Admira foi realizada dividindo-se a area do pico da regido referente a porcéo
aromatica e éter da molécula (a) pelo nimero representativo de hidrogénios (b),
obtendo-se assim a &rea corrigida para cada hidrogénio (x). A area total corrigida (y) foi
obtida pela soma da contribuicdo da area corrigida de cada componente. Dividindo-se a
area corrigida de cada monémero pela area total obteve-se a composi¢cdo monomérica
em mol% (c). Na determinagdo da composicdo monomérica percentual em peso, 0s
valores da contribuicdo em mol% de cada mondémero (Bis-GMA e TEGDMA) foram
corrigidos multiplicando-se pelo seu respectivo peso molecular (PM) (d), sendo a
correcédo total obtida pela soma de ambas contribui¢des (e). O percentual em peso de
cada mondmero na formulagéo foi calculado dividindo-se a contribui¢do individual de
cada mon6mero (d) pela contribuicdo global (e). Os passos seguidos para o célculo
estdo descritos na Tabela 10. O calculo da composicao percentual da fragdo orgénica do
compésito Concept foi realizado da mesma forma, considerando-se que havia também
na sua formulagdo o monémero (Bis-EMA). Os passos seguidos para o célculo estdo
descritos na Tabela 11. Na Tabela 12 estd informada a composicdo monomérica
percentual de cada composito, corrigida em relacdo ao percentual de fase orgéanica do
compoésito.

Os resultados mostraram que a fracdo organica do compésito Admira é
constituida de cerca de 2/3 de Bis-GMA e o 1/3 restante é composta de diluente
TEGDMA. Este resultado corrobora a conclusdo da analise de fluorescéncia de raios-X

onde se constatou que o compdsito Admira contém um pequeno percentual de Ormocer
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e ndo pode ser considerado um material 100% a base de Ormocer. O composito Concept
é constituido de cerca de 4/5 de Bis-GMA e 1/5 de diluentes, TEGDMA e Bis-EMA. Os
dois compdsitos apresentam o mondémero Bis-GMA como principal componente
enguanto que o composito Admira contém 6 vezes mais 0 monémero TEGDMA do que

0 composito Concept.

Tabela 8. Principais deslocamentos quimicos de 'H NMR assinalados nos espectros da fracdo
organica dos compositos

Comp0sito Deslocamento quimico (ppm)
0-3,5 hidrogénio ligado a carbono alifatico
Concept 3,5-4,5 hidrogénio ligado a carbono ligado a oxigénio
Admira 5,5-6,5 hidrogénio ligado a carbono insaturado
6,8-7,2 hidrogénio ligado a carbono aromatico

. . s . 1 .
Tabela 9.Principais deslocamentos quimicos de "H NMR coincidentes entre os espectros dos
compdsitos e de amostras conhecidas de mondmeros comerciais

Compdsito Mondmero Deslocamento quimico (ppm)
Bis-GMA 6,96 e 7,2
Concept TEGDMA 3,72
Bis-EMA 1,805
Bis-GMA 6,96 e 7,2
Admira
TEGDMA 3,72

Tabela 10. Demonstrativo dos calculos utilizados na determinacéo da composicédo percentual da
fracdo organica do compdsito Admira

area area | xly=c Cx dfe
0 - 0
Admira | 0 de alb=x | total fmol % oy, gy X100
pico H (%)
@ b | X (¥) (©) (d) (e)
Bis-GMA | 2,58 8 0,6450 51,5 512 26368 65,52
1,2525 40239
TEGDMA | 2,43 4 0,6075 48,5 286 13871 34,47
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Tabela 11. Demonstrativo dos calculos utilizados na determinagdo da composicdo percentual da
fracdo organica do compdsito Concept

area area | xly=c
Cx d/e.100
(0] - 0
Concept pcijc(:)o nHo_Ie afb=x | total | mol % PM | PM=d % em
eso
@ | (b (v) (c) (d) @ P
Bis-GMA | 12,54 4 6,27 75,81 | 512 38814 80,61

TEGDMA | 3,18 2 0,795 | 8,27 9,61 286 2748 48148 5,7

Bis-EMA | 2,41 2 1,205 14,57 | 452 6585 13,67

Tabela 12. Valores quantitativos da fragao organica dos compositos Admira e Concept

Fracéo Orgéanica
Admira Concept

25,6% 25,1%

Bis-GMA | 20,2%
Bis-GMA | 16,8%

TEGDMA | 1,5%

TEGDMA | 8,8%
BISEMA | 3,4%

42 - GRAU DE CONVERSAO - ESPECTROSCOPIA NO
INFRAVERMELHO

Foram feitos espectros na regido do infravermelho dos compdsitos, antes e apds a
polimerizacdo. Nota-se uma diminuicdo da intensidade da absorcdo referente a ligacao
C=C da por¢do metacrilato da molécula de mondémero nos compositos, conforme pode
ser verificado nas Figuras 22 a 25. Pode-se entdo calcular o grau de conversdo

monomeérica de acordo com o descrito no item Materiais e Métodos desta Tese. Os
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valores de absorbancia na regido do infravermelho para o0s compdsitos nao
polimerizados estdo dispostos nas Tabelas 13 e 14. A razdo entre os valores da
absorbancia da ligacdo dupla de carbono alifatico (1638 cm ™) pela absorbancia da
ligagdo dupla de carbono aromatico (1609 cm ™) foi calculada para as trés amostras de
cada composito, e as médias utilizadas no célculo do grau de conversdo monomerica,
empregando-se a Equacdo 4. Os valores estdo expressos na Tabela 15. Os valores de
absorbancia a 1638 e 1609 cm ™ dos compésitos polimerizados, a diferentes
profundidades (n=5, para 1, 2,3 e 4 mm / n=8 para 0 mm), foram determinadas e
encontram-se dispostos na Tabela 16. Na Tabela 17 estdo expressos os valores
percentuais do grau de conversdo monomérica nas diferentes profundidades dos
compositos. Os valores médios de conversdo monomérica dos diferentes compdsitos, a
diferentes profundidades, encontram-se dispostos nas Tabelas 18 e 19. O grau de
conversdo monomérica do compdsito Admira foi constante para todas as profundidades
variando de 48 a 53%. Para o compdsito Concept os valores do grau de converséo foram
semelhantes até a profundidade de 3mm, entretanto a partir desta profundidade o grau
de conversdo monomérica atingiu valor menor. Na Figura 26 pode-se observar que 0
valor do grau de conversdo monomérica do compdsito Admira foi superior ao

encontrado para o composito Concept em todas as profundidades testadas.

abs(C=C) alifatico
abs (C = C) aromatico_l polimero

abs(C=C) alifatico
abs (C = C) aromatico_| monomero

Graude conversdo (%)=100— x100 Equacdo 4
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Tabela 13.Valores de absorbancia a 1638 e 1609 cm™ do compésito Admira

CP
Al
A2
A3

ADMIRA
1638 1609
0,1881 0,0593
0,0739 0,0248
0,1454 0,0477

Tabela 14.Valores de absorbancia a 1638 e 1609 cm™ do compésito Concept

CP
C1
C2
C3

CONCEPT
1638 1609
0,1265 0,1097
0,0442 0,038
0,1095 0,0936

Tabela 15— Média da razéo entre as absorbancias a 1638 e 1609 cm™.

Amostra 1
Amostra 2
Amostra 3
MEDIA
Desvio padréo

ADMIRA CONCEPT
3,1720 1,1531
2,9798 1,1632
3,0482 1,1699
3,0667 1,1621
0,0084 0,0974
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Tabela 16. Valores das Absorbancias a 1638 cm e 1609 cm ~* dos compésitos polimerizados

ADMIRA CONCEPT
Profundidade | CP 1638 1609 1638 1609
1 0,0388 0,0261 0,0892 0,1630
2 0,1184 0,0917 0,1051 0,1533
3 0,0951 0,0703 0,0718 0,1049
0 mm 4 0,1149 0,0827 0,0654 0,0947
5 0,1310 0,0894 0,0668 0,1004
6 0,1238 0,0833 0,0965 0,1616
7 0,0750 0,0490 0,1059 0,1633
8 0,1235 0,0849 0,1507 0,2836
1 0,0548 0,0548 0,0844 0,1411
2 0,0732 0,0466 0,0457 0,0755
1 mm 3 0,0617 0,0405 0,0518 0,0776
4 0,0620 0,0377 0,0714 0,1044
5 0,0580 0,0384 0,0804 0,1192
1 0,0677 0,0429 0,5420 0,0760
2 0,1117 0,0704 0,0863 0,1174
2mm 3 0,1240 0,0767 0,0876 0,1184
4 0,0970 0,0591 0,1239 0,1576
5 0,1374 0,0892 0,0628 0,0899
1 0,0866 0,0526 0,1222 0,1815
2 0,0647 0,0362 0,1397 0,2004
3 mm 3 0,0732 0,0419 0,1091 0,1583
4 0,0627 0,0522 0,0854 0,1237
5 0,0788 0,0577 0,1371 0,1928
1 0,0635 0,0430 0,2632 0,2941
2 0,0862 0,0584 0,2826 0,3144
4 mm 3 0,1055 0,0708 0,3643 0,4070
4 0,1085 0,0712 0,2241 0,2324
5 0,0963 0,0653 0,1907 0,1916
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Tabela 17. Grau de converséo dos compésitos Admira e Concept

GRAU DE CONVERSAO
Profundidade CP ADMIRA CONCEPT

1 51,52 52,91
2 57,90 41,00
3 55,89 41,10
0 mm 4 54,70 40,57
5 52,22 42,74
6 51,54 48,61
7 50,09 44,19
8 52,57 54,27
1 67,39 48,53
2 48,78 47,91
1 mm 3 50,32 42,56
4 46,37 41,15
5 50,75 41,96
1 48,54 38,63
2 48,26 36,74
2 mm 3 47,28 36,33
4 46,48 32,35
5 49,77 39,89
1 46,31 42,06
2 41,72 40,01
3 mm 3 43,03 40,69
4 60,83 40,59
5 55,47 38,81
1 51,85 22,99
2 51,87 22,65
4 mm 3 51,41 22,97
4 50,31 17,02
5 51,91 14,35
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Tabela 18. Valores médios do grau de conversdo do compdsito Concept

RESINA CONCEPT Bis-GMA

Profundidade GRAU DE CONVERSAO
Média% Desvio Padréo
0,0 mm 45,68 52
1,0 mm 44,42 3,5
2,0 mm 36,79 2,9
3,0 mm 40,43 1,2
4,0 mm 20,00 4,0

Tabela 19. Valores médios do grau de conversao do compésito Admira

RESINA ADMIRA ORMOCER

Profundidade GRAU DE CONVERSAO
Média% Desvio Padréo
0,0 mm 53,30 2,6
1,0 mm 52,72 8,4
2,0 mm 48,07 1,3
3,0 mm 49,47 8,3
4,0 mm 51,47 0,7
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Figura 26. Grafico do grau de conversao x profundidade dos compésitos Concept e Admira
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4.3 - DUREZA

Apds medicdo dos valores das diagonais das impressdes e calculo destas, foi
realizada a média dos valores de dureza obtidos para cada profundidade, estes valores
estdo expressos nas Tabela 20 e 21. O valor medio de microdureza Vickers para o
compdsito Admira foi maior do que do compdsito Concept para todas as profundidades
testadas. O valor de microdureza diminuiu conforme aumentou a profundidade, para
ambos compdsitos. Nao foi possivel estabelecer a microdureza do composito Concept
na profundidade de 4mm, pois esta ndo apresentou impressGes compativeis para que

fosse possivel o cdlculo da microdureza nesta profundidade.

Tabela 20.Valores médios de microdureza Vickers dureza do compdsito Concept

RESINA CONCEPT BIS-GMA

Profundidade DUREZA VICKERS
Media Desvio Padréo
0,0 mm 56,0 3,77
1,0 mm 57,1 3,15
2,0 mm 54,3 3,62
3,0 mm 47,5 3,91
4,0 mm - -
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Tabela 21. Valores médios de microdureza Vickers do compésito Admira

RESINA ADMIRA ORMOCER

Profundidade DUREZA VICKERS
Media Desvio Padréo
0,0 mm 61,0 4,53
1,0 mm 59,9 3,87
2,0 mm 56,7 5,39
3,0 mm 53,8 5,35
4,0 mm 52,1 3,39
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5- DISCUSSAO

A conversao de monémero em polimero em compositos resinosos é um assunto de
extrema importancia, considerando sua intima relacdo com as propriedades fisicas,
quimicas e bioldgicas das restauracdes. As propriedades dos compositos ndo dependem
apenas da quantidade de duplas ligacGes remanescentes, mas também da natureza da
molécula de polimero e das particulas de carga (WU, 1983, CHUNG, 1990,
KALLIYANA, 1998, ASMUSSEM, 1998).

Neste trabalho inicialmente foram analisados, apds separagdo das fragcdes organica
e inorganica pela técnica de fracionamento, os mondmeros utilizados nos compositos
dentais. Por espectrometria no infravermelho, foram identificados os principais
grupamentos quimicos presentes na fragdo organica dos compdsitos dentais utilizados
em restauracBes dentarias, que foram os mesmos aos observados por XU e
colaboradores (1997) em seus estudos. Na analise dos espectros foi possivel estabelecer
uma banda de absorcdo variavel e uma outra banda de referéncia interna, necessarias
para a determinac&o do grau de conversio monomérica (GUERRA, DURAN & ORTIZ,
1996).

O grau de conversdao monomérica ¢ medido pela porcentagem de ligacdes duplas
do compésito capaz de converter-se em polimero. Este € um fator que pode influenciar
nos resultados das propriedades mecénicas das resinas compostas (PEUTZFEDT,
2000). Na literatura diversos estudos (RUYTER & SVENDSEN, 1978, FERRACANE
& GREENER, 1986, ASMUSSEN, 1998) relatam que o grau de conversdo monomeérica
e as propriedades dos compdsitos resinosos polimerizados pela acdo de luz dependem
da fonte de luz, do sistema iniciador, da estrutura quimica do mondémero, da capacidade

da molécula monomérica se difundir no meio reacional, do tipo e quantidade de
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particula de carga, da distancia entre a fonte da luz e o material restaurador, dentre
outros (WU, 1983).

Devido a todos esses fatores, foi feita a caracterizagdo dos compositos utilizados
neste estudo de modo a explicar as diferencas de comportamento ap6s a reacdo de
polimerizacdo. Os compositos apresentaram teor de frages orgéanica e inorganica
similares. Por calcinacdo, os valores de fragcdo orgéanica foram 28 e 27% para 0S
compdsitos Admira e Concept, respectivamente. O contetdo de carga foi 72 e 73%,
respectivamente. Na andlise termogravimétrica, os valores da fracdo organica foram
ligeiramente menores quando comparados aos resultados da calcinacéo, sendo de 25,6 e
25,1% para os compdsitos Admira e Concept, respectivamente; a fracdo inorganica foi
74,4 e 74,9%, respectivamente. Esses percentuais estdo bastante proximos aquelas
informados pelos fabricantes, conforme descrito nas Tabelas 1 e 2.

Por fluorescéncia de raios-X, foi identificada e quantificada a composicdo da
fracdo mineral dos compdsitos testados neste estudo. Observou-se que a composicao era
similar, apresentando 0s mesmos componentes e percentuais quantitativos para ambos
compdsitos, tendo como predominancia a presenca de SiO,, com cerca de 57%, de BaO,
com cerca de 33%, e de outros elementos em menor quantidade como Al,O3; e Na;O.

As propriedades fisicas e mecénicas associadas aos compositos restauradores
dentais séo influenciadas pelo grau de conversdo monomeérica na polimerizagdo. Mesmo
uma pequena alteracdo na extensdo da conversdo durante a polimeriza¢do pode causar
uma grande variacdo nas propriedades de alguns polimeros, pois afetam a densidade de
ligacBes cruzadas na rede polimérica (KIM, 2002). O indice de conversdo influencia
propriedades dos compdsitos tais como contracdo de polimerizacdo, biocompatibilidade
e resisténcia ao desgaste. Limitando-se o grau de conversdo monomérica, a contracao

pode ser minimizada, no entanto, uma alta converséo é importante para se conseguir boa
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propriedade mecanica e boa biocompatibilidade, visto que o mondmero residual podera
ser liberado, causando efeitos citotoxicos (WU, 1983, JOHAN, 1999).

O grau de conversdo monomerica dos compdsitos em funcdo da profundidade
variou entre 20% a 45% para o composito Concept e 48% a 53% para 0 compasito
Admira. O compdsito Concept apresentou um decréscimo significante nos valores de
conversdo a partir de 3mm de espessura, possivelmente devido a diferenca de
composic¢do da matriz orgéanica, ao tipo e ao tamanho de particulas de carga.

Na literatura, diversos estudos (RUYTER & GYOROSI, 1976, RUYTER &
OYSAED, 1982, FERRACANE & GREENER, 1984, CHUNG & GREENER, 1988,
TEDESCO, 2001 e HALVORSON, ERICKSON & DAVIDSON, 2003) relatam valores
de grau de conversdo monomérica similares aos encontrados no presente estudo.
STANSBURY (2001) explica que devido as limitagdes impostas pela formacao da rede
polimérica, o nivel de conversdo de um compdsito restaurador polimerizado pela acéo
de luz é de cerca de 45-75%.

Alguns estudos (VANKERCKHOVEN, 1982, ASMUSSEM, 1998, IMAZATO,
2001) revelam que compdsitos resinosos a base de mondémeros Bis-GMA e TEGDMA
contendo alto teor de Bis-GMA apresentam menor grau de conversdo monomérica. Isto
poderia explicar o comportamento dos compdsitos analisados neste estudo, uma vez que
0 composito Admira apresentou um contetudo de Bis-GMA inferior ao do compdsito
Concept, 65,52 e 80,61%, respectivamente. Também é concordante com os resultados
obtidos por ASMUSSEM (1982) que afirma que o numero de ligacbes duplas
remanescentes diminui com o aumento do contetddo de mondmero diluente (TEGDMA)
nos compositos dentarios. O compdsito Admira analisado neste trabalho apresentou
valor de conversdo constante em todas as profundidades, entretanto o composito

Concept apresentou um valor de conversdo significantemente menor apdés a
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profundidade de 3mm; em todas as profundidades, o compdsito Admira apresentou
maior grau de conversdo monomeérica quando comparado ao compoésito Concept. Ainda
em relacdo ao grau de conversdo monomérica dos compdsitos, foi verificado que o
mondmero TEGDMA exerceu melhor efeito plastificante sobre o Bis-GMA, do que os
monodmeros BISEMA e UDMA e que 0 grau de conversdo monomerica aumentou na
seguinte ordem Bis-GMA < Bis-EMA < UDMA < TEGDMA (SIDERIDOU, TSERKI
& PAPANASTASASIOU (2002)). Estes resultados confirmam aqueles obtidos nesta
Tese.

A correlagdo entre o grau de conversdo monomérica, em funcdo da profundidade
de polimerizacdo, e a microdureza Vickers dos compoésitos avaliados neste estudo
mostrou que quanto maior o grau de conversao maior é o valor de microdureza. Nas
maiores profundidades testadas verificou-se que o valor de microdureza era menor, 0
que é ratificado pelos estudos de NEVES e colaboradores (2002), PEREIRA (2000) e
COOK (1980). A dispersdo de luz é um fator primordial para que o material possa
atingir valores adequados de conversdo monomérica (RUYTER,1982). A dispersdo é
maxima quando o tamanho da particula de carga for metade do comprimento de onda da
fonte luminosa. Em funcdo da maioria das fontes luminosas terem um pico de
comprimento de onda na faixa de 450-500 nm, o tamanho ideal de particula de carga
equivale a 0,25 pum. Logo melhores resultados com relacdo a profundidade de
polimerizacdo acontecem para 0s compdsitos que possuem particulas convencionais,
justificando que os compositos a base de microparticulas, 0,04um de diametro, possuam
menor profundidade de polimerizacdo (PEREIRA, 2000). Este fato de certa forma
poderia explicar porque o compdsito Admira apresentou maior profundidade de
polimerizacdo em relacdo ao Concept, ja que na analise de microscopia eletrdnica de

varredura, o tamanho médio de particulas do primeiro foi relativamente maior do que a
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do segundo, como mostrado na Figura 27.

Micron : Micron

('} (o'}
Micron Micron
2

Figura 27. Microscopia eletrénica de varredura do composito Concept (A) e Admira (B).

Clinicamente, a profundidade de polimerizacdo dos compdsitos ¢ um fator
relevante, visto que em cavidades amplas, a insercdo do material deve ser realizada de
forma incremental, como estabelecido por DE GEE e colaboradores (1981). Baseado na
literatura (KALLIYANA & YAMUNA, 1998), o valor minimo de microdureza Vickers
requerido para os compésitos resinosos é de 34 Kgf/mm?; o resultado dessa propriedade
nos compositos estudados nesta Tese permite afirmar que o valor de microdureza, nas
profundidades avaliadas, foi superior, na ordem de 50-60 kgf/mm2, podendo ser
considerado aceitavel (Figura 28). Para o compdsito Concept, a profundidade de 4mm, a
impressao no corpo-de-prova foi demasiadamente extensa impossibilitando o calculo da

dureza.
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Figura 28. Fotografia da impressdo do composito Concept a Omm (A) e a 4mm (B) de
profundidade (500x)

Considerando os resultados apresentados neste trabalho, o compdsito Admira
apresentou melhor desempenho, tanto no grau de conversdao quanto na microdureza
Vickers, quando comparado ao composito Concept. Isto pode ser devido a matriz
organica-inorganica, mais rigida, capaz de produzir um compdsito com propriedades

superiores MANHART, CHEN & HICKEL (2001).

53



6- CONCLUSOES

O compdsito Admira apresentou grau de conversdo monomérica semelhante
para todas as profundidades testadas.

O composito Concept apresentou um valor de conversdo significantemente
menor apos a profundidade de 3mm, ndo sendo possivel estabelecer o valor de
microdureza Vickers.

Em todas as profundidades, o compoésito Admira apresentou maior grau de
conversdo monomérica quando comparado ao compdsito Concept.

O valor de microdureza Vickers foi inversamente proporcional ao aumento da
profundidade polimerizagéo.

Em todas as profundidades, o compdsito Admira apresentou valor de

microdureza Vickers superior em comparagdo ao composito Concept.
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