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RESUMO

Guimaraes TC. Desenvolvimento de tensbes de polimerizacdo determinado através
do método de propagacdo de trincas. Sdo Paulo: Universidade de Sao Paulo,
Faculdade de Odontologia; 2013. Versao Original.

O objetivo do presente estudo foi avaliar o desenvolvimento das tensGes de
polimerizacdo de um compdsito resinoso restaurador ao longo das primeiras 24
horas apos a fotoativacdo, segundo dois métodos de andlise da propagacdo de
trincas. A influéncia do armazenamento em agua sobre a magnitude das tensdes
também foi avaliada. O grau de conversao (GC) e o modulo de elasticidade (E) do
composito foram determinados nos diferentes tempos de observacdo. As hipoteses
nulas do trabalho foram: 1) tensé&o de polimerizacdo, GC e E nao variam de forma
significativa ao longo do periodo de observacéo; 2) os dois métodos de analise de
propagacédo de trincas fornecem resultados semelhantes; 3) os valores de tenséo
nao sao influenciados pelo meio de armazenamento. Foram confeccionados discos
de vidro de soda-cal com 2 mm de espessura, diametro externo de 12 mm, com
perfuracdo central de 4 mm de diametro. Os discos foram aleatorizados em trés
grupos. Em um deles, os discos foram restaurados (Charisma Diamond, Heraeus
Kulzer) e, apds os tempos de 10 min, 1, 2, 4, 8 ou 24 horas (n=10), 0s espécimes
receberam quatro indentacdes Vickers, (9,8N por 20s) a 500um da margem da
cavidade. O segundo grupo passou pelo mesmo processo, porém os discos ficaram
armazenados em agua antes de serem indentados. Em seguida, o comprimento das
trincas e a diagonal da indentacdo foram mensurados em microscépio 6ptico. A
tensao residual no vidro foi calculada de acordo com a norma 4-01 (The Society of
Materials Science, JSMS, Japao). No terceiro grupo, os discos foram indentados e
armazenados em dissecador por 24h antes de serem restaurados. As trincas foram
medidas antes e ap0s a restauracdo, nos mesmos tempos descritos acima, e a
tensdo calculada de acordo com a formula descrita por Yamamoto et al. (Dent Mater,
2009). O GC foi determinado por espectroscopia no infra-vermelho proximo (n=3). O
E foi obtido através do teste de dobramento em trés pontos (n=10). Os dados foram
submetidos a ANOVA/Tukey (a=0,05) e analise de regressdo. A tensdo de

polimerizagdo, assim como o GC e o E tiveram seus valores aumentados ao longo



do tempo. O GC aumentou 28% entre 10 minutos e 24 horas, para o E houve um
aumento de 1,7 GPa para 6,3 GPa entre 10 minutos e 24 horas. A tensédo de
polimerizacdo aumentou 40% entre 10min e 24h para a norma 4-01 e 51% para o
método do Yamamoto et al. O meio de armazenamento foi estatisticamente
significativo até o tempo de 4 horas. Portanto, a primeira hipotese foi rejeitada. A

segunda e a terceira hipotese podem ser apenas parcialmente rejeitadas.

Palavras-chave: Resina Composta. Tensédo de polimerizagdo. Grau de conversao.
Médulo flexural.



ABSTRACT

Guimaraes TC. Development also polymerization stress determined by crack
analysis methods. Séo Paulo: Universidade de Sao Paulo, Faculdade de
Odontologia; 2013. Verséao Original.

The objective of this study was to evaluate composite resin restoration
polymerization stress development over the first 24 hours after polymerization,
according to two methods of analysis of crack propagation. The influence of water
storage on the magnitude of the stresses was also evaluated. The degree of
conversion (DC) and modulus of elasticity (E) of the composite were determined at
various time points. The null hypotheses of this study were: 1) The polymerization
stress, DC and E do not change significant throughout the observation period, 2) the
two methods of analysis of crack propagation provide similar results, 3) the stress
values are not influenced by storage medium. Disks were made of soda-lime glass
with 2 mm thickness, 12 mm in outside diameter with central bore of 4 mm in
diameter. The perforations were treated with hydrofluoric acid and silane. The discs
were randomized into three groups. In one of them, the discs were restored
(Charisma Diamond, Heraeus Kulzer), and, the times after 10 min, 1, 2, 4, 8 or 24
hours (n = 10), the specimens received four Vickers indentations (9.8 N for 20 s) at
500um cavity margin. The second group went through the same process, but the
discs were stored in water prior to being indented. Then, the length diagonal of the
indentation and crack was measured in an optical microscope. The residual stress in
the glass was calculated according to standard 4-01 (The Society of Materials
Science, JSMS, Japan). The third group of discs were treated similarly, indented and
stored in a desiccator for 24 hours before being restored. The cracks were measured
before and after the restoration following the same time, and the stress calculated
according to the formula described by Yamamoto et al. (Dent Mater, 2009). The DC
was determined by near-infrared spectroscopy (n = 3). The E was obtained through
the bend test conducted at three-points. Data were subjected by ANOVA / Tukey test
(a = 0.05) and regression analysis. The polymerization stress, as well as DC and E

values were increased over time. GC increased 28% between 10 minutes and 24



hours, and for an increase of 1.7 GPa to 6.3 GPa between 10 minutes and 24 hours.
The polymerization stress increased 40% between 10 min and 24 hours to the
standard 4.1 and 51% for the method of Yamamoto et al. The storage medium was
statistically significant at the time of 4 hours. Thus, the first hypothesis was rejected.

The second and third hypothesis may only be partially rejected.

Keywords: Composite resin. Polymerization stress. Degree of conversion. Modulus of

elasticity.
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1 INTRODUCAO

Nas ultimas décadas, a escolha do material para restaura¢cdes diretas mudou
significativamente. A crescente demanda estética nos consultérios odontoldgicos por
restauracfes imperceptiveis elevou ao primeiro posto as resinas compostas (1, 2).
Entretanto, ainda existem limitacdes quanto as propriedades mecanicas, desgaste,
resisténcia a fratura, perda da cor e integridade marginal dessas restauracoes (3).
Este ultimo problema esta, em parte, relacionado as tensdes resultantes do
processo de polimerizagéo.

No inicio do processo de polimerizagdo, na fase pré-gel, ndo sdao
desenvolvidas tensdes, pois 0 material é capaz de apresentar deformacao plastica
(4). Porém, o desenvolvimento de tensdes na fase pds-gel pode levar ao
comprometimento da interface dente/restauracdo (5). A partir do momento em que o
material desenvolve propriedades elasticas e ganha certa rigidez, diminui sua
capacidade de escoamento (4). As tensdes resultantes podem superar a resisténcia
de unido do material as paredes cavitarias obtida com o uso de sistemas adesivos,
provocando o descolamento da interface e proporcionando o surgimento de fendas e
microinfiltracdo (4, 6, 7). Danos a estrutura dentaria podem surgir mesmo em
situagcdes na qual a resisténcia do adesivo consegue exceder as tensbes de
contracdo do material. Por exemplo, a formacédo de trincas no esmalte podem
provocar o surgimento de uma linha branca na margem da restauragéo (8, 9). A
deflexdo de cuspides é outro problema relacionado a tensdo de contragdo, que
também pode levar a formacado de trincas ou mesmo ocasionar fratura na estrutura
dentaria (10).

O modulo flexural do compoésito esta relacionado a sua rigidez e pode ser
mensurado através da porc¢ao linear de um grafico tensdo x deformacédo. O médulo
de elasticidade esta associado ao grau de conversao (11, 12). Além disso, quando
uma alta quantidade de particulas de carga € incorporada em um compdsito
resinoso, seu modulo flexural também é aumentado, com uma elevagéo proporcional
nas tensdes de polimerizagéo (13).

Um alto grau de conversédo € desejavel clinicamente, pois essa caracteristica
estd diretamente relacionada as propriedades mecénicas do material, tais como

resisténcia ao desgaste, a fratura e dureza (14-16). No entanto, € razoavel esperar
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gue graus de conversao maiores causem tensdes de contragdo mais altas. Estudos
sobre a relagédo entre o grau de conversdo e a tensao de polimerizagdo em um
composito experimental sugerem que deve existir um limite no grau de conversao a
partir do qual o aumento nao significante do mesmo produz grandes aumentos na
tensdo de polimerizagao desenvolvida pelo material, sem melhorar significantemente
as propriedades do compdsito (10). Este maior aumento da tensdo em relagdo ao
grau de conversdo do compdsito no estado vitrificado foi atribuido ao aumento
significativo do seu médulo de elasticidade. Porém, até o0 momento ndo existem
estudos que tenha relacionado o aumento do médulo de elasticidade ao longo do
tempo com o aumento da tensao de polimerizacéo.

Varios testes podem ser utilizados para determinar a tensédo de polimerizacao.
Entre eles, existem 0s ensaios mecanicos, a analise fotoelastica e a andlise de
elementos finitos. Yamamoto et al. desenvolveram um novo método para calcular a
tensdo de polimerizacdo utilizando principios da Mecéanica das Fraturas. Nesse
teste, trincas sdo produzidas em um substrato fragil a partir de indentacdes Vickers
adjacentes a uma perfuracéo central. Estas trincas aumentam de comprimento sob a
acdo das tensfes radiais resultantes da polimerizacdo do compdésito inserido na
perfuracdo. A partir da variagdo do comprimento da trinca e conhecendo-se a
tenacidade a fratura do substrato, a tensdo resultante da polimerizacdo do
composito pode ser calculada (17).

A guantificacdo das tensdes em substratos ceramicos através da andlise da
propagacao de trincas pode ser feita através de diferentes métodos. Dentre essas
variacbes encontra-se a norma 4-01 (The Society of Materials Science, JSMS,
Japao) (18). Uma potencial vantagem do uso deste método para determinacédo das
tensdes de contracdo é que os discos recebem as indentacdes Vickers apos serem
restaurados e ap0s o armazenamento. Assim, esse método requer que o tamanho
das trincas seja mensurado uma Unica vez, diferentemente do método de Yamamoto
et al. (17). Outra vantagem € que 0s espécimes ndo precisam ser armazenados a
seco. No método de Yamamoto et al. (17), os corpos de provas devem ser mantidos
no dessecador, uma vez que na presenca de umidade, as trincas sob tenséo se
propagam muito mais. O armazenamento dos espécimes em agua permite analisar
os efeitos da expanséo higroscopica do compdsito sobre a tensdo no substrato de

colagem.
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Estudos laboratoriais utilizando ensaios mecanicos para a determinagdo da
tensdo de polimerizagdo geralmente monitoram seu desenvolvimento por periodos
relativamente curtos, entre 5 e 30 minutos. Uma das vantagens da analise de trincas
€ se tratar de um sistema bastante estavel, que permitiria 0 acompanhamento das
tensdes por periodos bastante prolongados. Além disso, por se tratar de um método
relativamente recente, € importante verificar se os diferentes protocolos de teste sdo
comparaveis.

Frente ao exposto, o proposito deste estudo foi comparar diferentes métodos
de andlise de trincas para a determinacdo da tensdo de polimerizacéo, a influéncia
do meio de armazenamento e relacionar os resultados com valores de grau de
conversdo e modulo de elasticidade ao longo das primeiras 24 horas apdés a

fotoativacdo de um compadsito restaurador comercial.
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2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 Problemas clinicos associados as tensdes de polimerizacéo

Na confeccdo de uma restauragcdo em compaosito, as tensdes geradas durante
a polimerizacdo sdo transmitidas para a interface dente/restauracdo e podem
superar a resisténcia de unidao promovida pelos sistemas adesivos, ocasionando a
ruptura da unido (4). Consequentemente, haver4d formacdo de fendas e
microinfiltracdo (6, 19, 20). Danos a estrutura dentaria podem ocorrer mesmo em
situacdes onde a resisténcia de unido do adesivo ao substrato consegue superar a
forca de contracdo do compdsito. Por exemplo, em esmalte, foi verificada a
formacao de trincas decorrentes da tensdo de contracdo (21). Em alguns casos,
essas trincas podem causar o aparecimento de uma linha branca nas margens da
restauracdo, comprometendo o0 seu resultado estético (9). Outro problema
relacionado a tensdo de contracdo € a deflexao das cuspides (8), que também pode
levar ao desenvolvimento de trincas na estrutura dentaria.

Alguns estudos relacionaram valores de tensédo de polimerizagdo com danos
na interface dente/restauracdo. Foi verificado que compdsitos que geram maiores
tensdes durante a polimerizacdo também produzem maiores valores de
microinfiltragdo (22, 23). Esta relagdo foi verificada em cimentos resinosos com
diferentes modos de ativacdo. Quando submetidos a ativacdo com luz, os cimentos
mostraram valores maiores de tensdo e microinfiltragcdo em “inlays” de porcelana
com margens em esmalte, comparados aos valores obtidos no modo auto-
polimerizavel (10). Compdsitos restauradores fotoativados que geraram maiores
tensdes durante a polimerizacdo também produziram maiores valores de
microinfiltracdo em restauracdes classe V, existindo uma relacdo linear entre a
tensdo de polimerizagéo e a microinfiltragao (23). O desenvolvimento de tensfes de
polimerizacdo e a microinfiltragcdo em restauracdes sao influenciadas pela dose de
energia. A tenséo e a microinfiltragdo aumentaram significativamente com doses de
energia elevadas, um vez que o aumento do grau de conversdo conduziu a valores

mais elevados de contracdo volumétrica e modulo de elasticidade (24).
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2.2 Determinantes locais das tensdes de polimerizacéo

Durante o procedimento restaurador, o compa@sito ndo esta livre para contrair,
uma vez que a adesdo existente entre o material restaurador e as paredes da
cavidade cria uma situagédo de confinamento (25). Como consequéncia, a contracao
volumétrica associada ao aumento da rigidez do material causa o desenvolvimento
de tensdes no compdsito, na interface dente/restauracdo e na estrutura dentaria
(26). As tensdes desenvolvidas por um composito dependem ndo apenas da sua
contragdo volumétrica e do modulo de elasticidade, mas também da capacidade de
escoamento do material durante a fase inicial da polimerizacdo (27). Durante a
polimerizacdo, duas etapas sdo comumente descritas: fase pré-gel e fase pos-gel.
Teoricamente, define-se como “ponto gel” o grau de conversédo no qual se verifica a
mudanca entre estes estados (28). Durante a fase pré-gel, o material apresenta um
limite elastico baixo, o que permite a sua deformacdo permanente através do
deslizamento das cadeias poliméricas em formacao (27). A contracdo que ocorre
apos o ponto gel ter sido alcancado € clinicamente relevante, pois o material deixa
de apresentar a capacidade de compensar a contracdo através da deformacéo
plastica (29). Quanto maior for contracdo na fase poOs-gel, maior € o
desenvolvimento das tensdes de polimerizacdo em compasitos (30).

Os fatores relacionados com a capacidade de escoamento do material
resinoso incluem fatores locais, como o volume e a configuragdo da cavidade na
qual ele é inserido e a complacéncia do substrato. O conceito de “fator de
configuracao cavitaria” é definido como sendo a razao entre superficies aderidas e
superficies livres da restauracdo (5). Em sistemas de teste rigidos (ou seja, com
complacéncia baixa), foi verificado que quanto maior esta razdo, maiores séo as
tensdes desenvolvidas pelo material devido a pequena superficie livre passivel de
ser deformar durante a contracdo do compasito.

A magnitude da tensdo também pode estar relacionada ao volume da
cavidade (31). Existem evidéncias de que em condicbes de complacéncia elevada
(conjunto de deformacdes transversais e longitudinais sofridas pelos componentes
do sistema de teste em resposta a forgca de contragédo (32)) os valores de tenséo sao
influenciados pelo volume de compdésito, e ndo pelo fator C. Alguns autores

observaram a existéncia de uma correlacdo direta entre o volume e a tensao,



24

justificando que o maior volume de compoésito desenvolveria uma maior forca de
contracao (33); porém, outros autores constataram uma correlacdo inversa entre o
volume e a tensédo (34). Finalmente, para condi¢cdes de confinamento semelhantes,
a microinfiltracdo de restauracdes de resina composta também depende da

interacdo entre o volume do preparo cavitario e o sistema adesivo utilizado (35).

2.3 Efeitos da formulacdo do compdsito sobre a tensao de polimerizacéo

O desevolvimento da tensdo de contracdo pode ser considerado um
fenbmeno multifatorial, envolvendo a contracdo volumetrica, cinética da reacao,
comportamento viscoelastico e condi¢des locais (36). A contragdo de polimerizacdo
é decorrente da formacao de ligacbes covalentes entre as moléculas de monémero
durante a formacéo do polimero, uma vez que a distancia interatdmica determinada
por forcas de Van der Waals € maior do que a distancia interatdmica das ligacdes
covalentes estabelecidas durante a reacdo. (37). A contracdo de polimerizacao é
ditada pelo numero de ligacdes covalentes formadas, ou seja, pelo grau de
conversdo das duplas ligacbes carbbnicas dos mondmeros, assim como pelo
tamanho das moléculas. Quanto maiores forem as moléculas, para um mesmo
volume de material, menor sera o numero de ligac6es formadas e, portanto, menor
serd a contracdo de polimerizacao (38).

A reducdo da contracdo de polimerizacdo ndo assegura a reducao do
desenvolvimento de tensdes nos compoésitos. Um estudo avaliando as tensdes de
contracdo de um compdsito resinoso a base de silorano com baixa contracdo em
comparacao a resinas compostas convencionais a base de dimetacrilato observou
que os compositos resinosos de dimetacrilatos produziram menores valores de
tensado de polimerizacéo (39).

O escoamento do material, por ser uma propriedade tempo-dependente, é
influenciado pela cinética de polimerizagdo. Quanto mais lenta for a reacdo de
polimerizacdo, mais tardiamente o ponto-gel sera atingido e maior sera o tempo
disponivel para a acomodacdo da contracdo pré-gel (40, 41). Consequentemente,
menores serdo as tensfes desenvolvidas. Os compdsitos quimicamente ativados,

por possuirem uma reacdo de polimerizacdo mais lenta que o0s materiais
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fotoativados, tendem a desenvolver tensdes menores; além disso, o0 menor grau de
conversdo geralmente apresentado por resinas quimicamente ativadas pode
contribuir para a reducdo nos valores de tensdo (42). Diversos estudos
demonstraram que a cinética € um fator menos importante no desenvolvimento das
tensdes de polimerizacdo em relacdo aos valores de modulo e de contracdo séo
constantes (43, 44).

A tenséo resultante da contracdo de polimerizacéo esta direta e linearmente
relacionada ao conteudo de carga em compdésitos comerciais (45). Porém, o efeito
do aumento na quantidade de carga, por diminuir a contracdo do material e
aumentar o modulo de elasticidade, pode contribuir ou ndo para reduzir a tenséo de
polimerizacdo. De modo geral, estudos que utilizaram sistemas de teste com
substratos de colagem com alto médulo de elasticidade, ou seja, sistemas de baixa
complacéncia, mostram uma forte correlacdo entre tensdo de polimerizacdo e o
conteldo inorganico e o médulo de elasticidade (45). Quando se utiliza sistema de
teste com alta complacéncia, observa-se uma relacdo inversa entre contelddo
inorganico e a tensao de polimerizacdo (13). Em sistemas de teste rigidos, a baixa
deformacédo do substrato de colagem aumenta a fracdo da forca de contracéo
registrada pela célula de carga (46). Neste sistemas, quando se aumenta o contetido
de carga, enquanto ocorre a reducdo da contracdo volumétrica, 0 aumento do
modulo tende a aumentar a tensao de polimerizacao (13).

A porcentagem de carga tem grande influéncia nas propriedades mecéanicas
dos compdsitos, como resisténcia a flexdo e o médulo de elasticidade (47-49). A
fracdo inorganica apresenta uma relagdo direta com o modulo de elasticidade dos
compoésitos (13, 50-52), fator que contribui para as forcas geradas durante o
processo de polimerizacdo. Alguns autores avaliaram o modulo de elasticidade apés
diferentes tempos de armazenamento. Entre 7 e 30 dias, foi observado que os
valores de moddulo, na média, dobraram (52). Quando se analisou a mesma
propriedade em compdsitos para uso indireto, nos tempos de 24h e 30 dias o
aumento foi entre 2,5% e 8%, em relag&o ao valor inicial. Em outro estudo, o médulo
de elasticidade entre 1 dia e 30 dias aumentou entre 11 e 14% (53). Para os
trabalhos mencionados anteriormente, os autores foram unanimes em afirmar que
as propriedades mecanicas aumentaram com o passar do tempo, e justificam esse

achado com base no aumento do grau de conversao (52-55).
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2.4 Grau de conversao

O grau de conversao estd diretamente relacionado com a tensdo de
polimerizacdo. A polimerizagdo de compdsitos resinosos ocorre pela quebra das
duplas ligacdes carbdnicas e unido dos monémeros que as contém em uma rede
polimérica. Na fase de iniciacdo da reacao, a luz sensibiliza uma dicetona associada
a um agente redutor (amina terciaria) para a formacdo de um radical livre (56); a
propagacéo se da pelo ataque dos radicais aos mondémeros disponiveis, de forma a
promover o aumento da cadeia polimérica, através de ligagcbes cruzadas ou
crescimento da cadeia (57). Como ultima etapa da reacéo de polimerizacao, tem-se
a terminacdo, por interacdo de duas cadeias, inativando o polimero, ou por
transferéncia de cadeia, na qual um novo radical livre é formado (3).

Na fase inicial da reacdo, o material se apresenta pouco viscoso, havendo
grande disponibilidade de radicais livres e de monémeros para se ligarem a cadeia
polimérica. Nesse momento, a propagacdo da reacdo € controlada por uma reacao
unicamente quimica (57). JA a terminacdo € difuso-controlada, pois depende da
aproximacéo e encontro de dois radicais pelo processo de difusdo (58). Nos estagios
iniciais da reacdo a taxa de difusdo é muito menor do que a propagacao (57). A
velocidade da reacéo é definida pela razdo entre a propagacao e a terminagédo. No
inicio da polimerizacdo ha um aumento abrupto da taxa da reacdo, fendmeno que
recebe o nome de autoaceleracéo (59). A velocidade da reacdo aumenta ao longo
do tempo, apesar da reducdo da concentracdo de monbmeros disponiveis no
composito. A taxa maxima de conversao representa o ponto em que ha uma
igualdade entre as taxas de propagacdo e terminacdo. Com o aumento e reticulacao
da cadeia polimérica, o processo de terminacédo é facilitado (58). Ao mesmo tempo,
o fendbmeno da propagacao passa a ser difuso-controlado, ou seja, limitado pela
crescente viscosidade do material, que dificulta o encontro entre os monémeros nao
reagidos, cada vez menos disponiveis. O decréscimo da taxa de reacdo recebe o
nome de autodesaceleracédo (57), que prossegue até o momento em que a reagao
cessa, na qual as taxas de polimerizacdo declinam até aproximadamente zero (60),
sem que todos os mondmeros se encontrem unidos a rede polimérica. A

determinacdo do término da reacdo e aprisionamento de mondémeros residuais na



27

massa polimérica se da pelo aumento da viscosidade do compdésito, impossibilitando
a movimentacao dos grupamentos metacrilatos (61).

Alguns autores reportaram que a maior conversado acontece nos primeiros 10
segundos de irradiacdo (0-68%), mas que continua acontecendo lentamente
atingindo um grau de conversdo de 71% ap0s transcorridas 8 horas da fotoativacéo
(62). Outros estudos ndao mostraram alteracdes significantes no grau de conversao
qgquando mensurados em 30 min, 1, 4, 24 e 48 horas apo6s a irradiacdo (63),
indicando que nenhuma dupla ligacéo carbénica reagiu no interior do polimero (64).

Um grau de conversdo elevado significa um maior nidmero de ligacbes
intermoleculares na rede polimérica e, como consequéncia, um modulo de
elasticidade elevado e uma contracdo de polimerizacdo do compdsito aumentada
(65, 66). Alguns autores observaram existir um limite no grau de converséo a partir
do qual o crescimento nao significante do mesmo produz grandes aumentos na
tensdo desenvolvida pelo material, sem melhorar as propriedades mecanicas. A
hipétese mais provavel para explicar este achado seria que para graus de conversao
elevados, 0 escoamento do compdsito passa a ser muito pequeno e a possibilidade
das tensfes serem aliviadas através do escoamento diminui, devido ao aumento do
maddulo de elasticidade da amostra durante a fase de vitrificagéo (22, 41).

Em contrapartida, um baixo grau de conversao interfere ndo apenas nas
propriedades mecanicas do material, mas também nas propriedades bioldgicas,
favorecendo a liberacdo de seus componentes nao ligados a rede polimérica,
podendo causar reacdes alérgicas, efeitos citotoxicos e genotdxicos (67, 68).
Portanto, uma maior conversdo do material melhora também a sua
biocompatibilidade (69).

2.5 Efeito da sorcdo de 4gua sobre as tensdes na interface

Em ambiente Umidos foi verificado que as fendas causadas pelo
descolamento da interface podem ser “fechadas” pela expansao decorrente da
sor¢cdo de agua (70, 71). A expansdo higroscopica do composito parece aliviar as
tensbes de cisalhamento ou mesmo levar ao surgimento de tensdes compressivas

na interface (27). O tempo necessario para que ocorra a compensacao da contracao
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de polimerizacéo pela expansao higroscopica ainda ndo esta bem estabelecido pela
literatura. Alguns autores avaliaram as deformacgfes das superficies vestibulares e
linguais de dentes posteriores em meio aquoso, concluindo que a tensdo de
contracdo foi compensada pela expansao higroscopica apos periodos que variaram
entre uma e quatro semanas, dependendo da hidrofilia do material (72). Outros
observaram que somente apds anos a expansao devido a sor¢cdo de agua seria
suficiente para compensar totalmente a contracdo sofrida pelas resinas compostas
avaliadas (73). Um terceiro grupo de pesquisadores constataram que a expansao
higroscépica ndo compensou totalmente a contragcdo volumétrica ocorrida durante a
polimerizagdo em seus experimentos (74). Em contrapartida, em outro estudo, as
resinas compostas analisadas apresentam uma expansdo que cancelou o
deslocamento devido a contracdo, chegando até mesmo a apresentar um
deslocamento significativo no sentido oposto ao deslocamento medido logo apds a
polimerizagao (27).

2.6 Métodos da andlise de trincas para determinacdo das tensdes de

polimerizagao

A tensdo de polimerizacdo de compdsitos resinosos podem ser estudadas por
diferentes testes, por exemplo, andlise de elementos finitos (32, 75), analise
fotoelastica (70, 71) e ensaios mecanicos (33, 34, 45, 46, 76, 77). Um método
proposto recentemente permite a quantificacdo das tensdes induzidas no substrato
de colagem pela polimerizacdo do compdsito através da variagcdo no comprimento
de trincas introduzidas por uma indentacdo Vickers e utilizando principios da
Mecanica das Fraturas (17). Nesse teste foram produzidas trincas em um substrato
fragil que simulava o esmalte dentario (vidro, por exemplo) a partir de indentacdes
Vickers adjacentes a uma perfuragdo central. Apos o preenchimento da perfuracéo
central com compasito, foi observado que a trinca aumentou em comprimento devido
as tensbes radiais induzidas no substrato resultantes da polimerizacdo do
composito. O comprimento das fendas foi medido antes e ap6s a polimerizagéo e a
tensdo resultante foi calculada a partir da variagdo no comprimento e tenacidade a

fratura do substrato. A tensao no substrato diminui com o aumento da distancia entre
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a indentacdo e a interface adesiva (17). Os métodos de andlise de trinca e ensaio
mecanico utilizando bastdes de vidro como substrato de colagem forneceram
ordenamentos semelhantes de tensdo de polimerizacdo para uma série de
compdésitos comerciais (17).

Estudos laboratoriais utilizando ensaios mecéanicos para a determinacao da
tensdo de polimerizacdo geralmente monitoram seu desenvolvimento por periodos
relativamente curtos, entre 5 e 30 minutos. Uma das vantagens da analise de trincas
€ se tratar de um sistema bastante estavel, que permitiria 0 acompanhamento das
tensbes por periodos bastante prolongados. Além disso, com a utilizacdo de
protocolos de célculo da tensdo em substratos ceramicos diferentes do proposto por
Yamamoto et al. (17) seria possivel avaliar concomitantemente o efeito da sorcdo de
agua pelo compdsito e da polimerizagcdo sobre as tensbes desenvolvidas no

substrato.
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3 PROPOSICAO

O objetivo do presente estudo foi avaliar o desenvolvimento das tensdes de
polimerizacdo de um compdsito resinoso restaurador ao longo do tempo segundo
dois métodos de analise de propagacdo de trincas, a saber: a norma 4-01 da JSMS
(The Society of Materials Science, Japdo) (18) e o método descrito por Yamamoto et
al. (17). A influéncia do armazenamento em agua sobre a magnitude das tensdes no
substrato de colagem segundo a norma 4-01 também foi avaliada. Finalmente, o
grau de conversao e o médulo de elasticidade do compdésito foram determinados nos
diferentes tempos de observacao.

As hipoteses nulas do trabalho foram:

1) tensado de polimerizacdo, GC e E nao variam de forma significativa
ao longo do periodo de observacgéo;

2) os dois métodos de analise de propagacao de trincas fornecem
resultados semelhantes;

3) os valores de tensdo ndo sao influenciados pelo meio de

armazenamento.
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4 MATERIAL E METODOS

Em relacdo a tensdo de polimerizacdo, duas variaveis foram analisadas na
pesquisa: o tempo transcorrido apés a fotoativacdo, com seis niveis (10 minutos, 1,
2, 4, 8 e 24 horas) e o método empregado para o célculo da tensdo, com dois niveis
(norma JSMS 4-01 (18) e o método descrito por Yamamoto et al. (17).
Adicionalmente, para o método da JSMS 4-01, foram comparados os valores de

tensdo obtidos com corpos-de-prova armazenados a seco e em agua.

4.1 Confeccédo dos discos de vidro

Foram confeccionados 180 discos de vidro de soda-cal com 2 mm de
espessura, diametro externo de 12 mm e uma perfuracdo central com 4 mm de
didametro. Os discos foram preparados através da perfuracédo de placas de vidro com
pontas de diamante sinterizado ocas (Misura Di Martino, Campinas, Sao Paulo,
Brasil) de 4 mm e 14 mm de diametro para a perfuracdo interna e o contorno da

margem externa, respectivamente (figura 4.1).

Figura 4.1 - Pontas diamantadas sintetizados ocas de
14mm e 4mm de diametro.
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As pontas foram montadas em um torno CNC, com as laminas de vidro
fixadas em uma morsa (figuras 4.2 e 4.3). A velocidade de perfuragdo foi de
aproximadamente 2300 rpm e, durante o processo, foi utilizada refrigeracdo com
agua. As laminas de vidro eram fixadas duas a duas com adesivo de cianoacrilato
(Loctite Super Bonder original, Henkel Ltda., Itapevi, Brasil) para reduzir a ocorréncia
de fratura do vidro.

Figura 4.2 - Torno CNC, com ponta diamantada Figura 4.3 - Ponta diamantada de 14 mm de
de 14 mm de diametro. diametro e disco de vidro.

ApoOs a obtencdo dos discos (figura 4.4), estes foram submetidos a um
tratamento térmico a 510° C (velocidade de aquecimento: 200 °C/h) por quatro horas
e, em seqguida, resfriados lentamente. Esse procedimento era necessario para aliviar
possiveis tensdes residuais geradas durante o processo de confec¢do dos discos e

gue poderiam interferir no crescimento da trinca (figuras 4.5 e 4.6).

Figura 4.4 — Discos ap0s a perfuracao
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Figura 4.5 - Forno para tratamento térmico Figura 4.6 - Discos de vidro soda-cal dentro
(Jung LTDA, Blumenau, SC, do forno para tratamento térmico.
Brasil)

ApOs o0 tratamento térmico, os discos foram imersos em um banho

ultrassénico em etanol por 15 minutos (Thornton T14, Vinhedo, Séo Paulo, Brasil).

4.2 Determinacdo da tensdo de polimerizacdo pelo método de Yamamoto et
al.(17)

Os discos receberam quatro indentacdes Vickers, uma por quadrante,
previamente a restauracdo. Foi utilizada uma carga de 9,8N por 20s (MVK-H-3,
Mitutoyo, Suzano, Brasil) a cerca de 500um a partir da margem da cavidade (figura

4.7). Em seguida, os discos foram mantidos em estufa a 37°C por 24 horas.
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Figura 4.7 - Diagrama esquematico mostrando a
indentacdo Vickers (quadrado), as trincas
radiais e a borda da perfuracdo do disco
de vidro (linha pontilhada), comprimento
das trincas (C; e C,) (modificado de
Yamamoto et al.(17))

Vinte e quatro horas apds as indentagBes, os comprimentos das trincas
paralelas & margem da cavidade (c) e o comprimento da diagonal da indentacao (d)
foram medidos em imagens digitalizadas obtidas no durbmetro com ampliacdo de
400x, como descrito por Yamamoto et al. (17).

A tenacidade a fratura do vidro (K.) foi calculada pela férmula:
i d i
K_=0,0026 x (EP)*? (E)c‘ﬁu

Onde E é o médulo de elasticidade do vidro (70 GPa); P é a carga aplicada no
disco (N); d € o comprimento da diagonal da indentacdo (um); ¢ é o comprimento
inicial da trinca (um).

A superficie com as indentacbes foi coberta com uma fita adesiva
(Scotchtape, 3M do Brasil Ltda, Mairipord, Sao Paulo, Brasil) para evitar que as
mesmas fossem afetadas durante o procedimento restaurador. As paredes da
perfuracdo central foram tratadas com &cido fluoridrico a 10% por 2 minutos
(Condacporcelana, FGM, Joinville, SC, Brasil) e com solucdo de silano (Clearfil
Ceramic Primer, Kuraray Medical, Okayama, Japan). Foi removida a fita adesiva, e
em seguida os discos entdo foram mantidos em estufa a 100°C por 5 minutos.
Acredita-se que o tratamento térmico do silano auxilia na eliminagcédo de agua, alcool
e outros subprodutos da reacdo de condensacgédo responsavel pelo estabelecimento

de ligacbes covalentes entre silano e vidro (78, 79). Apo6s o resfriamento, as
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indentagcOes foram novamente recobertas com fita adesiva e, com o disco apoiado
sobre uma tira de poliéster, o compdsito Charisma Diamond, cor A3 (Heraeus Kulzer
GmbH, Alemanha) foi inserido na perfuracdo em incremento Unico, recoberto com
uma matriz de poliéster e fotoativado por 15 segundos a 1200 mW/cm? (Radii-cal,
SDI, Baywater, Austrdlia). Para cada grupo, novas imagens das indentacdes foram
obtidas apds seus respectivos tempos de 10 minutos, 1, 2, 4, 8 ou 24 horas de
armazenamento no dissecador (n=10) e o comprimento da trinca foi novamente
determinado (¢).

A tensdo de polimerizacdo de cada corpo de prova foi obtida pela média dos
valores obtidos a partir das quatro endentacdes. A tensdo na ponta da trinca foi

calculada de acordo com a férmula:

.'3.!"2
_ K.~ ¢/c
Terinca /2

Ye

Onde ouinca € a tensé@o no vidro, K; é a tenacidade a fratura do vidro (MPa

m*?), 6=K.c*? e Y é um termo geométrico igual a 1,122,

4.3 Determinacdo da tenséo de polimerizacdo pela norma JSMS 4-01 (18)

Cento e vinte discos foram divididos em dois grupos (n=60) de acordo com o
meio de armazenamento (a seco ou em Aagua). Apos terem sido restaurados
segundo o mesmo procedimento descrito acima, o0s corpos de prova foram
armazenados em estufa a 37°C por 10 minutos, 1, 2, 4, 8 ou 24 horas. Transcorrido
o periodo de armazenamento, oS corpos receberam as indentacdes Vickers,
semelhante ao procedimento descrito anteriormente. Dez minutos apés a
indentacdo, o comprimento da diagonal da indentacdo, bem como das trincas
originadas em seus angulos paralelas a margem da restauracdo foram mensurados
e a tensdo de polimerizacdo foi calculada segundo a norma 4-01 (The Society of
Materials Science, JSMS, Jap&o).
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1 1
K (7c) 2 — 0,026 (EP/x)2 (g) (c)2
14

rx:

Onde K. é a tenacidade da fratura do vidro (MPa . m*?

), E € 0 modulo de
elasticidade do vidro (67) ; P € a carga aplicada no disco (N); d é o comprimento da

diagonal da indentacdo (um); ¢ € o comprimento da trinca (um).

4.4 Andlise do descolamento na interface vidro e compaosito

A fim de verificar se houve descolamento na interface vidro-compdésito, a
superficie da restauracdo foi desgastada com lixas de granulacdo 240 e 320 para
remover qualquer excesso de material restaurador presente nas margens. Tinta
preta (Pilot marcador permanente, Sao Paulo, Brasil) foi aplicada na interface
vidro/composito para permitir visualizar fendas na margem dos discos de vidro, caso
estivessem presentes. O excesso da tinta era removido com um cotonete embebido
em etanol a 70%. Em seguida, a amostra foi fotografada sob um microscopio
estereoscopico com ampliacdo de 20x (Olympus SZ61, Olympus Corporation, Tokio,
Japao) As fendas, quando presentes, foram expressas como a porcentagem do

perimetro total onde foi observada a penetracdo do corante (figura 4.8).

Figura 4.8 - Imagem do estereoscoépico, setas
mostram a tinta preta que
penetrou na fenda presente na
interface vidro/compadsito.
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4.5 Determinacao do grau de conversao

O grau de conversao foi determinado aos 10 minutos, 1, 2, 4, 8 e 24 horas, a
partir da fotoativacdo através de espectroscopia no infra-vermelho préximo (Vertex
70, Bruker Optik GmbH, Alemanha, figura 4.9).

Figura 4.9 - Aparelho de espectroscopia infra-vermelha

Os corpos-de-prova (n=3) foram confeccionados com auxilio de uma matriz
de silicone, a qual foi confeccionada pressionando-se uma pequena quantidade de
material entre duas laminas de vidro até atingir a espessura de 1 mm. Apds a
polimerizacdo do silicone, foi feito um orificio no centro do silicone com 8 mm de
didametro, no qual o compésito foi inserido e prensado entre as laminas de vidro. O
conjunto foi mantido fixo por meio de fita adesiva (Figura 4.10a) e posicionado no
suporte de amostra do FTIR de forma que o feixe de laser passasse pelo centro do
corpo de prova. Cada espectro foi composto por duas varreduras, com resolucédo de
4 cm™. Ap6s a obtencdo do espectro do material ndo-polimerizado, o conjunto foi
removido do equipamento para a fotoativacdo do composito. A ponta do
fotopolimerizador LED (Radii-cal, SDI, Bayswater, Australia) foi posicionada em
contato com a lamina de vidro (Figura 4.10b), fornecendo 1200 mW/cm? de
irradiancia (segundo informacéo do fabricante), durante 15 segundos. Em seguida o
conjunto foi mantido em estufa a 37°C e, transcorridos os intervalos de 10 minutos,

1, 2, 4, 8 e 24 horas, o conjunto era reposicionado no espectrébmetro para a
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obtencdo dos espectros do material polimerizado. Com o auxilio do software Opus
v.6 (Bruker Optics), a area sob o pico de absorcao da ligacao vinilica localizado em
6165 cm™ foi calculada (Figura 4.11). O grau de converséo foi calculado dividindo-se
a area calculada para o espectro calculado apés um dado tempo de armazenamento

pela area calculada do material ndo-polimerizado, segundo a férmula:

Polimerizado

GC =100 x (1 — — —
Nao Polimerizado

caciuocal

Figura 4.10 - Matriz confeccionada em silicone (a); Aparelho de LED sobre a matriz para
irradiac@o do espécime (b)
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Figura 4.11 - Espectros correspondentes ao material ndo polimerizado (azul) e
polimerizado (rosa), mostrando a area abaixo do pico 6165 cm™ utilizado
para o calculo do GC
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4.6 Determinacdo do médulo flexural

Sessenta corpos-de prova foram confeccionados com o auxilio de uma matriz
de aco bi-partida nas dimensdes de 12 x 2 x 1 mm (figura 4.12). A fotoativacéo foi
realizada utilizando irradiancia e tempo de exposi¢cao semelhantes aos utilizados nos

testes anteriores.

Figura 4.12 - Matriz de ago bi-partida para a confeccao dos
corpos-de-prova utilizada no teste

Os espécimes foram armazenados a seco, a 37°C pelos tempos de 10 min, 1,
2, 4, 8 ou 24 horas (n=10). O teste de dobramento em trés pontos foi realizado em
uma maquina universal de ensaios (Instron 5565), com distancia entre os apoios de
10 mm, e velocidade do ensaio de 0,5 mm/min.

Desta forma, foi possivel construir a curva carga x deformacéo de cada corpo
de prova e a partir da porcao linear inicial do grafico foi calculado o mdédulo de
elasticidade pela seguinte formula:

£ CxL? 10-3
4xlxh3xd x

Onde: E é o médulo de elasticidade em flexdo (GPa), C é a carga registrada

no regime elastico (N), L é a distancia entre os apoios (mm), | é a largura do corpo

de prova (mm), h é a altura do corpo de prova (mm) e d é a deflexdo correspondente
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a carga. Para cada espécime, medidas de largura e altura foram realizadas com o
auxilio de um paquimetro digital (Mitutoyo Corp., Japdo), para que pudessem ser

inseridas na formula citada.

4.7 Andlise estatistica

Os dados foram grau de conversdo, tensdo de polimerizagdo e modulo de
elasticidade submetidos ao teste de normalidade (teste de Kolmogorov-Smirnov) e
de homocedasticidade (teste de Levene). Em seguida, foram submetidos a analise
de variancia de um fator (ANOVA) e teste de Tukey, para , com nivel de significancia
global de 5%. Para os dados de tensédo de polimerizacdo, foram realizadas duas
andlises: uma delas para comparacao entre tempos dentro de um mesmo método e
a outra para comparacdo de métodos em um dado intervalo de tempo. Analises de
regressao foram realizadas entre tensdo e grau de conversdo, e entre tensdo e

modulo de elasticidade.
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5 RESULTADOS

5.1 Tenséao de polimerizacao

Foram realizadas analises de variancia ANOVA “one way” separadas para
cada método e para cada tempo, pois o fato de ndo terem sido obtidos valores para
o tempo de 24 horas com o método JSMS 4-01 a seco impediu a utilizacdo de uma
analise com dois fatores.

Os resultados de tensédo de polimerizacdo estdo descritos na Tabela 5.1. A
andlise de variancia demonstrou que o fator “tempo” foi estatisticamente significante

para os trés métodos, p<0,001.

Tabela 5.1 - Médias e desvio-padréo da tensdo de polimerizagdo (em MPa) e descolamento (%) para
os trés diferentes métodos de analise de crescimento de trinca em diferentes tempos.
Valores seguidos de mesma letra minGscula na mesma coluna e da mesma letra
mailscula na mesma linha sdo estatisticamente semelhantes (p<0,05).

Tenséo de Polimerizagéo e Descolamento (%)

Tempo Yamamoto et al. JSMS Umido JSMS a seco
Tenséo Descolamento** Tenséo Descolamento Tenséo Descolamento**

10 min 5,3 (0,2)fAB 21 (7) 5,8 (0,5)cdA 19 (9)b 5,2 (0,4)dB 28 (14)

1h 5,8 (0,2)eAB 31 (12) 5,6 (0,3)dB 27 (10)ab 5,9 (0,8)cA 40 (20)

2h 6,1 (0,2)dB 26 (8) 6,1 (0,1)cB 32 (11)ab 6,3 (0,1)bcA 32 (16)

4h 6,7 (0,2)cB 30 (7)B 7,0 (0,2)bA 31 (10)abB 6,6 (0,3)bB 45 (17)A

8hx* 7,2 (0,3)b 27 (6) 7,2 (0,5)b 30 (10)ab 7,2 (0,8)a 26 (15)
24 h¥xx 8,0 (0,2)a 21 (13) 8,1 (0,2)a 40 (13)a * *

* os valores de tensdo ndo foram calculados devido ao descolamento completo da interface.

** para 0s métodos de Yamamoto et al. e JSMS a seco, os valores de descolamento foram
estatisticamente semelhantes em todos os tempos avaliados. Para os tempos de 10 min, 1 he 2 h
nao foram observadas diferencas estatisticamente significantes no descolamento entre os métodos.
*»** ndo houve diferencas estatisticamente significantes entre métodos para tensdao, nem para

descolamento.

Os trés métodos apresentaram variacfes estatisticamente significantes ao
longo do tempo. Para o método de Yamamoto et al. (17) observou-se um aumento

de 51% na tensdo de polimerizacdo entre 10 minutos e 24 horas. Para a norma
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JSMS 4-01 também ouve um aumento da tensdo, sendo que para 0s corpos de
prova imersos em agua foi obtido um aumento de 40% entre 10 minutos e 24 horas.
Para o grupo a seco, o aumento entre 10 minutos e 8 horas foi de 39%. Com este
meétodo, ndo foi possivel mensurar a tensdo de polimerizacdo apés 24 h devido ao
total descolamento entre o compasito e o vidro.

Em linhas gerais, as variacdes entre os valores obtidos com as diferentes
técnicas em um dado tempo foram muito pequenas (em média, 4,2%) e diferencas
estatisticamente significantes foram encontradas apenas devido a baixa disperséo
dos dados amostrais. Particularmente para os valores de tens&o calculados pela
norma JSMS, nédo foi observada nenhuma tendéncia relacionada ao meio de

armazenamento e apos 8 h ambos apresentaram valores estatisticamente iguais.

5.2 Descolamento da interface vidro/compoésito

A andlise estatistica foi semelhante ao descrito para os valores de tensao. Os
resultados de descolamento (%) estdo descritos na Tabela 5.1. Para o método de
Yamamoto et al (17). e para a norma JSMS 4-01 o descolamento foi
estatisticamente semelhante em todos os tempos analisados. Para a norma 4-01
umido foi observado um descolamento menor para o tempo de 10 minutos; para 0s
demais tempos os resultados foram estatisticamente semelhantes.

Em geral, o descolamento foi estatisticamente semelhante entre as trés
técnicas para quase todos 0s tempos, exceto para o tempo de 4 horas, na qual a
norma JSMS 4-01 a seco apresentou 0 maior descolamento (45%) comparado com

a norma JSMS 4-01 umido e o método do Yamamoto et al.(17).

5.3 Grau de conversao

Os resultados de grau de conversao estdo descritos na Tabela 5.2. A analise
de variancia demonstrou que o fator tempo foi estatisticamente significante
(p<0,001).
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Tabela 5.2 - Médias e desvios-padréo de grau de converséao (%) do compésito Charisma Diamond em
diferentes tempos. Valores seguidos pela mesma letra s&o estatisticamente semelhantes
(p<0,05)

Tempo

10 min 1lh 2h 4 h 8h 24 h

Grau de

conversao 55,8 (4,0) D 62,8(59)C 636(38)BC 684(0,9 ABC 700(19AB 71,3(14)A
(%)

O grau de conversdao aumentou com o tempo. Em todo o periodo de
observacdo (ou seja, entre 10 minutos e 24 horas), o aumento observado foi de
28%. Entre 10 minutos e 1 hora, foi observado um aumento estatisticamente
significante de 13%. Novos aumentos estatisticamente significantes foram
observados entre 1 hora e 8 horas (11%) e entre 2 horas e 24 horas (12%). Nao foi

observado aumento estatisticamente significante entre 4 horas e 24 horas.

5.4 M6dulo Flexural

Os resultados de modulo de elasticidade em flexdo estdo descritos na Tabela
5.3. A andlise de variancia demonstrou que o fator tempo foi estatisticamente
significante (p<0,001).

Tabela 5.3 - Médias e desvios-padrdo de modulo flexural (GPa) em fungdo do tempo de
armazenamento. Valores seguidos pela mesma letra sdo estatisticamente
semelhantes (p<0,05)

Tempo
10 min 1lh 2h 4 h 8h 24 h

]lc\l/lédulci 1,7(0,3) 22(0,2) 25(04) 36(0,6) 4403 6,3(08)
exural
(GPa) E DE D C B A
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Entre 10 minutos e 1 hora, foi observado um aumento de 29%. Novos
aumentos estatisticamente significantes foram observados entre 4 horas e 8 horas
(22%) e entre 8 horas e 24 horas (43%).

5.5 Anélises de regresséo entre tensdo de polimerizacdo e grau de conversao

A relacdo entre a tensdo de polimerizacdo e o grau de conversao € mostrada
nas figuras 5.1 a 5.3. O melhor ajuste entre as variaveis foi obtido através da
regressao polinomial. Para os métodos de Yamamoto et al., e da JSMS Umido, a
tensdo aumentou de forma abrupta em graus de conversédo acima de 60%. Para o

método JSMS seco, a relacao foi praticamente linear.

(o]
1

y=0,0107x°-1,199x+39,031
R%*=0,966

~
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Figura 5.1 — Curva de regressao polinomial de tensdo de polimerizacao
método Yamamoto et al. (17) x grau de conversao (%)
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Figura 5.2 — Curva de regressdo polinomial de tensdo de
polimerizagdo norma JSMS 4-01 Gmido (18) x grau
de converséo (%)
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Figura 5.3 — Curva de regressao polinomial de tensdo de
polimerizagdo norma JSMS 4-01 a seco (18) x
grau de converséo (%)
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5.6 Andlises de regressao entre tensdo de polimerizagdo e médulo flexural

A relacdo entre a tensdo de polimerizacdo e o moédulo flexural para os
diferentes métodos € mostrada nas figuras 5.4 a 5.6. Nos trés casos, foi encontrado

um excelente ajuste com fungdes lineares.
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=
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Figura 5.4 — Curva de regresséao linearl de tensdo de polimerizagéo
método Yamamoto el al.(17) x modulo flexural
(GPa)
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6 DISCUSSAO

A odontologia estética esta em evidéncia e 0 uso de compdsitos resinosos
cada vez mais frequente. Alguns estudos mostram que as restauracfes em
composito ainda apresentam menor longevidade quando comparadas ao amalgama
(80). Restauracdes em resina e amalgama acompanhadas por sete anos mostraram
taxas de sobrevivéncia de 85,5 e 94,4%, respectivamente, sendo essa diferenca
aumentada quando a restauracdo apresentava trés ou mais faces (80). Em
contrapartida, existem estudos que observaram melhor taxa de sobrevivéncia apos
12 anos para restauracdes de compdésito em dentes posteriores quando comparadas
ao amalgama (81). Com os avangos tecnoldgicos, compésitos estdo sendo
desenvolvidos para tentar reduzir a tensdo de polimerizacdo, um dos principais
problemas relacionados as restauracdes com este material (8, 19). Sabe-se que o
maddulo de elasticidade é estabelecido em parte pelo grau de conversao e esse por
sua vez é fator determinante na tensdo de polimerizacdo (45). Este trabalho teve
como objetivo estudar a interacdo desses fatores durante as primeiras 24 horas

apos a fotoativacao.

6.1 Tenséao de polimerizacao

A tensdo de polimeriza¢do ndo é uma propriedade do material, mas sim uma
caracteristica que se altera em funcdo do sistema de teste empregado (82). A
geometria e as dimensdes do corpo de prova, substrato de colagem e o sistema
adesivo podem influenciar os valores de tensdo obtidos. (46, 76).

A tensao de polimerizacdo depende, dentre outros fatores, da interacdo entre
a contracdo volumétrica, o modulo de elasticidade e cinética de polimerizagao (31,
76). Em compadsitos a base de dimetacrilatos convencionais, com o0 aumento do grau
de conversdo durante a reacdo de polimerizacdo, a contragdo volumétrica e o
modulo de elasticidade também se elevam, o que gera maior tensdo (45). Para

ocorrer o desenvolvimento de tenséo, a rede polimérica deve atingir certa rigidez, o
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que ocorre principalmente apos a vitrificacdo, quando ha um aumento brusco da
densidade de ligacdes cruzadas, restringindo a capacidade da rede polimérica em
aliviar as tensdes através do relaxamento de cadeias (14). Em um estudo com
resinas experimentais, 0s autores mostraram que a tensdo comeca a aumentar
drasticamente nos estégios finais da polimerizacao (14).

Varios métodos tém sido relatados para a mensuracdo das tensdes
desenvolvidas durante a polimerizacéo (5, 33, 34, 45). Ensaios mecanicos requerem
uma aderéncia adequada ao substrato a ser medido. Outra limitacdo é que as
tensdes tri-axiais desenvolvidas pelos compositos sdo reduzidas a valores de tenséo
nominal (média) assumindo um estado de tens&o uniaxial (83). A andlise fotoelastica
usa luz polarizada para visualizar padrbées de franjas de tensdo em materiais
birrefringentes. Estes materiais sdo geralmente polimeros, que tém modulos de
elasticidade substancialmente mais baixos do que componentes de dente. Assim, &
dificil simular a situagéo clinica com esta técnica.

A propagacéo das trincas é sensivel a distribuicdo de tensdo no material [21].
Utilizando o comportamento de uma trinca pré-existente, foram propostos métodos
para o calculo da tensdo residual em materiais frageis utilizando principios da
mecanica das fraturas. Trincas em materiais frageis se propagam através de regides
onde existem tensGes de tracdo (3). Espera-se que uma trinca pré-existente
apropriadamente orientada em um material fragil unido ao compdsito propague-se
sob a tensdo radial gerada durante polimerizacdo do compdésito, e o comprimento
adicional da propagacéao da trinca depende da magnitude da tenséo.

O método de andlise de propagacdo de trincas tem vantagens em
comparacao com outras técnicas para determinacdo da tensdo de polimerizacao.
Esse sistema é estavel e permite mensurar a tensdo de polimerizacdo por longos
periodos. Porém, uma limitacdo desse teste € que deve existir uma distancia entre a
margem da cavidade e a indentacao para evitar o lascamento (17).

No presente estudo, tanto para a técnica desenvolvida por Yamamoto et al.
quanto para o método JSMS umido e seco, a tensdo de polimerizagcdo mostrou um
aumento estatisticamente significativo com o passar do tempo. A magnitude dos
valores obtidos se assemelha aqueles relatados para o tempo de 10 minutos por um
outro estudo (84).

Quando foi comparada a técnica do Yamamoto et al. com o método JSMS

umido, foi observado que ndo houve diferenca estatisticamente significativa para


http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0109564108002601#bib21
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todos os tempos do estudo exceto para o tempo de 4 horas. Por outro lado, quando
se comparou o técnica de Yamamoto et al. com o método JSMS a seco, também
nao foi observado diferenca estatisticamente significativa, exceto para o tempo de 2
horas. Por fim, quando se analisa o0 método JSMS Umido com o seco, observamos
existiu diferenca estatisticamente significativa nos tempos de 1h e 2h. Isso pode ser
explicado pelo meio de armazenamento, pois para 0s tempos de 1 e 2 horas, a
expansao higroscépica do compdsito parece aliviar as tensdes de cisalhamento ou
mesmo levar ao surgimento de tensées compressivas na interface (29); porém, apés
4h, a agua ndo interferiu mais nos valores de tenséo.

A relacdo entre as tensdes na interface vidro-compoésito e a formacgédo de
fendas é muito complexa. Quando existe uma boa adesdo ocorre tensdao de
contracdo pelo compadsito, gerando uma tenséo na interface. No entanto, quando as
tensbes atingem um valor critico, ocorre descolamento da interface
substrato/composito, causando a diminuicdo das tensdes ao redor do vidro (17).
Para o método de Yamamoto et al e a norma JSMS a seco os valores de
descolamento foram estatisticamente semelhantes em todos os tempos avaliados.
Para a norma JSMS Umida foi observado um descolamento menor para o tempo de
10 minutos, enquanto que para os demais tempos os valores foram estatisticamente
semelhantes. Esse achado contradiz um estudo, que observou n&o existir
descolamento no tempo de 10 minutos para alguns compdésitos (84). Existem
algumas hipGteses que podem justificar esses resultados, por exemplo, a
composicdo do vidro e as caracteristicas da rugosidade nas paredes da perfuracédo

do disco, que podem ter influenciado negativamente a uniéo.

6.2 Grau de conversao

Em odontologia, a espectroscopia no infravermelho com transformada de
Fourier (FTIR) € um método direto de grande sensibilidade, bastante utilizado para
se obter o grau de conversdo de compositos (85). Através dessa técnica é possivel
obter informagBes sobre grupos quimicos presentes inicialmente nos mondémeros
antes e apos a reacao de polimerizacéo através do monitoramento das absorbancias

dos grupos funcionais. Existe uma forte correlacéo entre a concentracédo e absorcéo
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infravermelha das duplas ligacdes carbbdnicas, que permite utiliza-las na
determinacdo da porcentagem de ligagBes vinilicas consumidas durante a
polimerizacdo do compadsito (86).

No presente estudo, o grau de conversdo aumentou com o tempo. Entre os
tempos de 10 minutos e 1 hora foi observado um aumento estatisticamente
significativo de 13%, e entre 1 hora e 8 horas o aumento foi de 11%. Entre os
tempos de 10 minutos e 24 horas houve um aumento de 28%. Apds 8 horas da
fotoativacao, foi atingido um grau de conversdo de 70%. Alguns autores reportaram
que a conversao de um compdsito continua apds a irradiacdo por um periodo de até
8 horas, atingindo um grau de conversdo de 71% (62). Esse achado pode ser
justificado pelo tipo de mondémero utilizado no material. O compdsito Charisma
Diamond apresenta como diluente um uretano modificado (23), mais flexivel que o
BisGMA. O elevado grau de conversdo pode ser atribuido a alta mobilidade da
molécula e grande concentracdo de duplas ligac6es carbbnicas. Além disso, nesse
trabalho a conversdo de duplas ligagcbes carbbnicas para ligacdes carbdnicas
simples foi estatisticamente significante até 4 horas. Apos esse periodo ndo houve
diferenca estatistica, o que contradiz um estudo que ndo encontrou diferenca
estatistica no grau de converséo entre 30 minutos e 48 horas ap0s a irradiacdo (63).
O grau de conversédo de uma resina composta esta relacionado com a concentragao
de duplas ligacbes carbdnicas e com o crescimento da rede polimérica. Essa por
sua vez € quantificada pela porcentagem de ligacbes insaturadas de carbono
convertidas em ligacdes saturadas. Esse processo quimico, 0 crescimento dessa
cadeia, ocorre através da propagacao ou terminacdo. Apos 4 horas da fotoativacao
ocorreu a diminuicdo da concentracdo de ligacdes insaturadas de carbono,

concomitantemente com a formacéo da rede polimérica.

6.3 M6dulo flexural

O modulo de elasticidade de um polimero esta mais associado a densidade
de ligacdes cruzadas da rede polimérica do que a conversado total das espécies
reativas (87, 88). Nao obstante, o aumento do grau de conversdo melhora as

propriedades mecéanicas do material, dentre elas o médulo de elasticidade. No
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presente estudo, o modulo flexural aumentou com o tempo. Entre 10 minutos e 1
hora, um aumento significante de 11% do grau de conversao correspondeu a um
aumento de 29% no modulo. Aumentos significantes de 22% e 43% foram
encontrados entre os tempos de 4 e 8 horas e entre 8 e 24 horas, respectivamente.
Os resultados encontrados apds 24 horas estdo proximos de outros valores
descritos na literatura para o mesmo material (55).

6.4 Andlises de regressao

A analise de regressdao entre a tensdo de polimerizacdo e o grau de
conversao indicou que acima de 60% de conversdo pequenos aumentos no grau de
converséo correspondem a aumentos relativamente maiores nos valores de tensao
de polimerizacdo. Outros autores encontraram resultados semelhantes (22, 62),
sugerindo que a medida que a reticulacdo polimérica aumenta, a capacidade do
composito escoar diminui e com isso a tensdo aumenta drasticamente com
pequenos aumentos do grau de conversao (22).

A correlacdo observada entre a tensdo de polimerizacao e o modulo flexural
foi linear para os trés métodos estudados. A forma da curva indica que o aumento do
modulo flexural € diretamente proporcional a tensdo de polimerizacdo. Dentre as
determinantes da tensdo de polimerizacao, os resultados desse estudo sugerem que
0 moédulo flexural € o mais importante, uma vez que existe uma relacao linear direta

entre ambos.
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7 CONCLUSOES

Dentro das limitagBes deste estudo e com base nos resultados obtidos, pode-

se concluir que:

v A tensdo de polimerizacdo, o grau de conversdo e o modulo de
elasticidade aumentaram com o tempo. Portanto, a primeira hipétese
foi rejeitada.

v' De modo geral, os trés métodos forneceram valores de tensao
semelhantes. No entanto, houve algumas excec¢cfes que nao permitem

com que a segunda hipétese seja totalmente rejeitada.

v' Os valores de tensdo de polimerizacao foram influenciados pelo meio
de armazenamento nas primeiras 4 horas do estudo, rejeitando

parcialmente a terceira hipétese nula.
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