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Resumo



SILVA, F.A.S. Andlise das propriedades fisico-quimicas de compdsitos microhibridos,
nanohibridos e Bulk fill preaquecidos para cimentacdo de laminados cerdmicos em
dentes anteriores. 2022. 53p. Dissertacdo (Mestrado) — Faculdade de Odontologia de
Ribeiréo Preto, Universidade de S&o Paulo, Ribeirdo Preto, 2022.

O preaquecimento da resina composta aumenta a fluidez dos compdsitos e, por isso, tem
ganhado destaque como alternativa para a cimentacdo de laminados ceramicos. Este estudo
analisou as propriedades fisico-quimicas de resinas microhibridas, nanohibridas e Bulk fill
preagquecidas, com o objetivo de utiliza-las como agentes cimentantes de restauracfes
indiretas. Foram confeccionados 210 corpos-de-prova, divididos em 4 grupos: G1 — cimento
resinoso fotoativado (Variolink Veneer, Ivoclar/Vivadent); G2 - resina microhibrida (2100,
3M), G3 - resina nanohibrida (Empress direct, Ivoclar/Vivadent) e G4 - resina Bulk fill
(Filtek One, 3M). Os grupos experimentais foram subdivididos em 2 niveis: sem
preaguecimento (Saq) e com preaquecimento (Paqg). As resinas foram inseridas no
dispositivo de aquecimento até atingirem 69°C. O cimento resinoso (controle) ndo foi
preagquecido. As variaveis de resposta foram: Espessura de pelicula (n=10), Microdureza
superficial (n=10), Sorc¢éo de liquido (n=10) e Solubilidade (n=10). O teste de espessura de
pelicula for realizado de acordo com a ISO 4049. Corpos-de-prova de 4 mm de diametro e
2 mm espessura foram preparados de acordo com a termomodificagdo (aquecidos ou néo),
fotopolimerizados (1200 mw/cm?) e polidos. Realizou-se o teste de microdureza Vickers
(50g por 45s). Para analise de sor¢éo e solubilidade, o volume dos espécimes foi comparado
apos ficarem imersos em solucdo agua/alcool a 37°C durante 7 dias, seguindo a 1SO 4049.
Os dados foram analisados por Analise de Variancia a 2 critérios e pos-teste de Tukey HSD
(0=0,05). A resina Bulk fill Saq apresentou a maior espessura de pelicula (70,29+ 2,13 pm
Aa), seguida pelas resinas microhibrida Saq (39,76+0,50 um Aab) e nanohibrida Saq
(37,50+£ 0,41 um Aab), que foram estatisticamente semelhantes. Resultados intermediarios
foram encontrados para a resina Bulk fill Pag (21,30+0,42 um Ba). As espessuras obtidas
pelas resinas microhibrida Paq (15,58+0,32 um Bb) e nanohibrida Paq (17,93+0,53 um Bb)
foram as menores e ndo diferiram do cimento (15,73 + 0,82 um Bb) (p<0,001). Os maiores
valores de microdureza foram encontrados para as resinas Bulk fill Saq (114,00+1,87 VHN
Aa) e Bulk fill Pag (102,68 + 1,64 VHN Aa), sem diferencas entre si (p>0,05). Valores
intermediarios foram obtidos pelas resinas nanohibrida Paq (88,431+6,32 VHN Ab),
nanohibrida Saq (90,75£3,91 VHN Ab), e microhibrida Saq (71,56+8,36 VHN Ab). As
resinas nanohibrida Paq (88,43+6,32 VHN Bc) e microhibrida Paq (50,80+6,75 VHN Bc)
apresentaram as menores medias, sem diferenca do cimento (40,49+1,32 VHN - Bc). Na
sorcdo de liquido, ndo houve diferenca significante entre os grupos (p=0,1941). A resina
microhibrida Paqg apresentou maior solubilidade que os demais materiais (p=0,0023), porém
ndo foi estatisticamente diferente do cimento resinoso. Os valores de sorcédo e solubilidade
permaneceram dentro da ISO 4049. Concluiu-se que o preaquecimento das resinas
compostas reduziu a espessura de pelicula, atendendo assim a ISO 4049. As resinas
nanohibrida e Bulk fill mantiveram estaveis a microdureza, sor¢do e solubilidade apo6s o
aquecimento.

Palavras-chave: Resina composta, aquecimento, cimentacdo, propriedades fisico-quimicas



Abstract



SILVA, F.A.S. Physicochemical properties of preheated microhybrid, nanohybrid
and bulk fill composite resins for luting ceramic laminates in anterior teeth. 2022.
53p. Dissertation (Master’s) — School of Dentistry of Ribeirdo Preto, University of S&o
Paulo, Ribeiréo Preto, 2022.

Preheating composite resin increases its fluidity and, therefore, has gained popularity as
an alternative for luting ceramic laminates. This study analyzed the physicochemical
properties of preheated microhybrid, nanohybrid and bulk fill resins, to use them as
cementing agents for indirect restorations. 210 specimens were made, divided into 4
groups: G1 — light-cured resin cement (Variolink Veneer, Ivoclar/Vivadent); G2 -
microhybrid resin (Z100, 3M), G3 - nanohybrid resin (Empress direct, Ivoclar/Vivadent)
and G4 - Bulk fill resin (Filtek One, 3M). The experimental groups were divided into 2
levels: without preheating (Saq) and with preheating (Paq). The resins were inserted into
the heating device until they reached 69°C. The resin cement (control) was not preheated.
The response variables were: Film thickness (n=10), Surface microhardness (n=10),
Liquid sorption (n=10) and Solubility (n=10). The film thickness test was carried out
following 1SO 4049. Specimens of 4 mm in diameter and 2 mm in thickness were
prepared according to thermomodification (heated or not), light-cured (1200 mw/cm2),
and polished. The Vickers microhardness test (50g for 45s) was performed. For sorption
and solubility analysis, the volume of specimens was compared after being immersed in
water/alcohol solution at 37°C for 7 days, following ISO 4049. Data were analyzed by 2-
way analysis of variance and Tukey HSD post-test (¢=0.05). Bulk fill Saq resin had the
highest film thickness (70.29+ 2.13 um Aa), followed by microhybrid Saq (39.76+0.50
pum Aab) and nanohybrid Saq (37.50+£0.41 um Aab), which were statistically similar.
Intermediate results were found for Bulk fill Paq resin (21.30£0.42 um Ba). The
thicknesses obtained by the Pag microhybrid (15.58+0.32 um Bb) and Paq nanohybrid
(17.93+£0.53 pm Bb) resins were the smallest and did not differ from the cement (15.73 =
0.82 um Bb) (p<0.001). The highest microhardness values were found for Bulk fill Saq
(114.00+£1.87 VHN Aa) and Bulk fill Pag (102.68+1.64 VHN Aa) resins, with no
differences between them (p>0.05). Intermediate values were obtained for the Paq
nanohybrid (88.43+6.32 VHN Ab), Saq nanohybrid (90.75+3.91 VHN Ab), and Saq
microhybrid (71.56+8.36 VHN Ab) resins. The Pag nanohybrid (88.43+6.32 VHN Bc)
and Paq microhybrid (50.80+6.75 VHN Bc) resins showed the lowest averages, with no
difference in cement (40.49+£1.32 VHN Bc). In liquid sorption, there was no significant
difference between the groups (p=0.1941). The Pag microhybrid resin showed greater
solubility than the other materials (p=0.0023), but it was not statistically different from
the resin cement. The sorption and solubility values remained within 1SO 4049. It was
concluded that the preheating of the composite resins reduced the film thickness, thus
meeting 1SO 4049. The nanohybrid and Bulk fill resins kept the microhardness, sorption,
and solubility stable after heating.

Keywords: Composite resin, heating, cementation, physicochemical properties
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A demanda por restauracdes estéticas em dentes anteriores tem resultado em
aumento do uso das ceramicas dentais livre de metal, pois proporcionam mimetismo das
estruturas dentais, garantem a estabilidade de cor e devolvem a resisténcia mecanica ao
dente (HARDY et al., 2021; LIU et al., 2009; RODRIGUES et al., 2017). O elevado uso
de materiais indiretos em dentes anteriores também é consequéncia do aprimoramento
das propriedades fisicas das ceramicas odontoldgicas, melhora nas técnicas adesivas e
aperfeicoamento dos profissionais (PALIN et al., 2008). Nestas situacdes, o agente
cimentante € fundamental para a exceléncia do trabalho (RODRIGUES et al., 2017).

Os cimentos resinosos fotopolimerizaveis (conhecidos como Veneers) sdo
geralmente a primeira escolha para a cimentagdo dos laminados ceramicos em dentes
anteriores, pois ndo possuem aminas terciarias que alteram a cor final da reabilitacéo,
além de permitirem que o operador controle o tempo de trabalho (BABU et al., 2012;
JASSE et al., 2013). No entanto, falhas na longevidade dos laminados cerdmicos podem
ocorrer por diversos fatores, e dentre eles, o processo de cimentacdo com cimento
fotopolimerizavel merece destaqgue (GUGELMIN et al., 2020; YILDIRIM; RECEN;
TEKELI SIMSEK, 2021).

Os cimentos resinosos fotopolimerizaveis sdo materiais ativados apenas
fisicamente por luz, por meio de rea¢Bes quimicas, em que cadeias carbonicas sdo
quebradas para que moléculas se unam firmemente ao polimero, resultando numa reagéo
exotérmica (MAGNE; KNEZEVIC, 2009; SHIMOKAWA et al., 2017). O sucesso nas
propriedades mecéanicas, estabilidade de cor e solubilidade dos cimentos ao longo do
tempo, bem como a dureza e a resisténcia ao estresse de compositos resinosos (HONG et
al., 2020; ILIE et al., 2017), dependem da eficiéncia dessa fotoativacdo na conversdo de
mondmeros em polimeros (DEDE et al., 2017; GUGELMIN et al., 2020; HONG et al.,
2020). Somado a isso, fatores como opacidade e espessura da ceramica podem interferir
negativamente na transmissdo da luz através destes materiais, 0 que também pode
comprometer a polimerizagdo do agente cimentante e interferir negativamente na
durabilidade do procedimento restaurador (COELHO et al., 2019; YILDIRIM; RECEN;
TEKELI SIMSEK, 2021).

Diante dessas situacOes, as resinas compostas vém sendo recomendadas como
agente de cimentacdo para restauragdes ceramicas, por serem versateis e com
caracteristicas dpticas similares as das estruturas dentais, que se mantém estaveis ao longo
do tempo (GOULART et al., 2018; SPAZZIN et al., 2016; YANG; SILIKAS; WATTS,
2019). Magne e Knezevic (2009) e Spazzin et al. (2016) reportaram que a carga
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inorganica presente nas resinas compostas contribuiu para o reforgo mecanico da
ceramica (MAGNE; KNEZEVIC, 2009; SPAZZIN et al., 2016).

Por outro lado, se comparadas aos cimentos resinosos fotoativados, as resinas
possuem menor escoamento, o que dificulta a adaptacdo do laminado (DA COSTA et al.,
2009; LEE; UM; LEE, 2006; LIU et al., 2009). Para minimizar essa limitacdo, autores
preconizam o preaquecimento dos compositos resinosos a temperatura de 50 °C a 70 °C
(CALHEIRQOS et al., 2014), para melhorar as propriedades de manuseio (melhor fluidez)
(FROES-SALGADO et al., 2010) e diminuir a viscosidade da pelicula com espessura
reduzida (DAVARI et al., 2014). A termomodificacdo dos compositos resulta em
interface de cimentacdo mais fina, com interacdo mais intima entre o agente de
cimentacdo e a camada adesiva (GOULART et al., 2018). Acredita-se também que o
aquecimento da resina composta melhore as taxas de conversdo monoméricas
(TAUBOCK et al., 2015), a microdureza e a resisténcia a flexdo, além de reduzir a
infiltragdo marginal (FROES-SALGADO et al., 2010; KARACAN; OZYURT, 2019;
LEMPEL et al., 2019; TOMASELLI et al., 2019; WANG; LIU; WANG, 2019).

No processo de polimerizacdo, quanto maior a temperatura, menor o periodo de
inducdo em que as moléculas do iniciador se tornam energizadas ou ativadas e iniciam a
transferéncia de energia para moléculas do monémero (SHIMOKAWA et al., 2017,
YANG; SILIKAS; WATTS, 2019). A utilizacdo da resina composta em temperaturas
maiores que a temperatura ambiente promove maior conversao imediata dos mondmeros
quando expostos a fonte de luz (YANG; SILIKAS; WATTS, 2019).

As resinas compostas, de modo geral, podem ser classificadas de acordo com a
sua composicdo, no que diz respeito principalmente ao tamanho médio das particulas
inorganicas (ARCHEGAS et al., 2011). Essas particulas sdo responsaveis por
modificagdes como: reforco da matriz, reducdo da contracdo de polimerizacéo,
radiopacidade do material, diminuicdo da absorcdo de &gua, controle da viscosidade,
diminuicdo da contracdo de polimerizagéo e da expansdo termica (D’ARCANGELO et
al., 2012). Com relacdo ao tamanho médio das particulas, as resinas compostas podem
ser classificadas como microparticuladas, hibridas, microhibridas, nanoparticuladas,
nanohibridas e do tipo Bulk fill (ARCHEGAS et al., 2011; D’ARCANGELO et al., 2012;
FEROOZ et al., 2020).

Dentre as resinas compostas que tém sido preaquecidas com a finalidade de
cimentacdo, destacam-se 0s compdsitos microhibridos, nanohibridos e Bulk fill

(FEROOZ et al., 2020). Os microhibridos possuem particulas de carga reduzidas ou sub-
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microscopicas (0,4-1,0 um) (ALJAZAIRY; MITWALLI; ALMOAJEL, 2019). Essas
resinas séo consideradas universais, uma vez que, podem ser usadas tanto em restauracoes
posteriores como em restauracdes anteriores, devido as boas propriedades mecanicas,
estética favoravel e capacidade de polimento (ALJAZAIRY; MITWALLI; ALMOAJEL,
2019; FEROOZ et al., 2020). O preaquecimento de compdsitos microhibridos tem se
mostrado adequado para cimentar restauragdes ceramicas (GUGELMIN et al., 2020).

Com o advento da nanotecnologia, alguns compdsitos passaram a apresentar alto
conteddo de particulas de carga (com aproximadamente 0,02 nm na matriz resinosa), que
envolvem dois tipos de particulas: nanométricas e nanoaglomeradas (HONG et al., 2020).
A nanotecnologia visa conferir melhora nas na durabilidade da resina, exceléncia de cor,
maior dureza, lisura superficial, polimento superior e alta resisténcia ao desgaste e
solubilizacdo (HONG et al., 2020; THALIYADETH et al., 2019).

Os compositos denominados Bulk fill séo classificados em dois tipos: baixa
viscosidade (fluidos) e de alta viscosidade (esculpiveis) (ELKAFFASS et al., 2020).
Esses materiais permitem a insercdo de incrementos de até 4 mm e possuem como
vantagem a menor contracdo de polimerizacdo e maior translucidez que as demais resinas
(CHESTERMAN et al., 2017; DEMIREL et al., 2021; RIZZANTE et al., 2019). Isso
ocorre devido a formulacdo do material, que apresenta fotoiniciadores como o ivocerin
(derivado do dibenzoilo germanio) associado a canforoquinona, que juntos melhoram a
capacidade de polimerizacdo do material (PALIN et al., 2003). Os fotoiniciadores sdo
ativados pela luz, geram radicais livres e ocasionam maior transmisséo de luz e alta
conversdo monomérica, que permite a modulacdo da reacdo de polimerizacao
(RIZZANTE et al., 2019). A principal diferenca dos compositos Bulk fill para os demais
é a translucidez, conquistada pela porcentagem pequena de particulas inorganicas (44-
55% em volume) e maior quantia de matriz organica, o que possibilita maior escoamento
possibilitando e simplificacdo na manipulacdo e no tempo de aplicacdo. Além disso, esses
compositos possuem contragdo volumétrica com menor estresse na interface
(CHESTERMAN et al., 2017).

O preaquecimento de compdsitos Bulk fill € uma abordagem interessante para a
reducdo da viscosidade transitoria dessa resina, de modo que fique comparavel a de um
cimento, sem perder os beneficios de suas propriedades fisicas (DEMIREL et al., 2021;
THEOBALDO et al., 2017) e acredita-se na capacidade de gerar forca de contracdo
significativamente mais baixas do que o composto & temperatura ambiente (TAUBOCK
etal., 2015).
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Considerando a escassez de trabalhos na literatura comparando diferentes
compositos resinosos, especialmente nanohibridos e Bulk fill preaquecidos a um cimento
fotopolimerizavel, torna-se relevante mais estudos a fim de elucidar a aplicabilidade
clinica da técnica que utiliza a termomodificacdo da resina composta como alternativa

para a cimentacdo de restaurag0es ceramicas.



Proposicao
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Obijetivo geral:

Este estudo tem como objetivo avaliar as propriedades fisico-quimicas de compdsitos,
microhibrido, nanohibrido e Bulk fill preaquecidos com a finalidade de cimentacdo de
restauracdes estéticas indiretas em dentes anteriores e compara-las as propriedades de um

agente cimentante resinoso fotoativado (controle).

Objetivos especificos:

Avaliar as propriedades fisico-quimicas dos compdsitos preaquecidos, sendo elas:
1. Espessura de pelicula

2. Microdureza

3. Sorgdo de liquido

4

Solubilidade do material

As hipdteses nulas (HO) do estudo foram:

1. Nédo haveria diferenca estatisticamente significante na espessura de pelicula obtida
entre 0s materiais preaquecidos e sem aguecimento;

2. N&o haveria diferenca estatisticamente significante entre a microdureza superficial dos
materiais preaquecidos e sem agquecimento;

3. Ndo haveria diferenca estatisticamente significante entre a sor¢do de liquido dos
materiais preaquecidos e sem aguecimento;

4. Néo haveria diferenca estatisticamente significante entre a solubilidade dos materiais

preaquecidos e sem aquecimento.



Materiais e Métodos
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Delineamento experimental

Foram confeccionados 210 corpos-de-prova com 0S seguintes materiais: um
cimento fotoativado Variolink Esthetic (lvoclar Vivadent, Barueri, SP) e trés resinas
compostas de diferentes composi¢des - microhibrida (Z100, 3M ESPE, St. Paul, MN,
EUA); nanohobrida (IPS Empress Direct, Ivoclar Vivadent) e Bulk fill (Filtek One Bulk
fill, 3M ESPE, St. Paul, MN, EUA) (Figura 1). Os grupos das resinas compostas foram
subdivididos em 2 niveis, de acordo com a termomodificagdo: sem preaquecimento (Saq)
e com preaquecimento (Paq). As variaveis de resposta do estudo foram: Espessura de
pelicula (n=10), Microdureza (n=10) e Sorcdo de liquido e solubilidade do material (n=
10). As Figuras 2 e 3 contém ilustragdes do delineamento e do experimento. A Tabela 1
mostra as caracteristicas (classificacdo, lote, composicdo e fabricante) dos materiais

usados no estudo.
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Figura 1. Materiais utilizados no experimento. 1A: Cimento
fotoativado; 1B: Resina composta microhibrida; 1C: Resina

composta nanohibrida; 1D: Resina composta Bulk fill.
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Figura 2. Delineamento ilustrativo dos grupos experimentais do estudo.
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Tabela 1. Caracteristicas dos materiais usados no estudo (classificacdo, lote, composi¢édo
e fabricante).

Material

Classificacao Composicao Fabricante

Lote

Variolink ) ) ]

_ _ Dimetacrilato uretano (25-50%), - Ivoclar Vivadent,
Cimento Fotoativado
Lote:z014z]

Cor light

Dimetacrilato decametilano (2,5- Schaan;
10%) Liechtenstein

BIS-GMA, UDMA, Bis-EMA e
TEGDMA 3M ESPE, Saint
Zirconia; Silica (0,01 pym a 3,50 Paul, Minnesota,

Filtek Z100
Resina Microhibrida
Lote:2101800662

pum) tamanho médio de 0,6 um; EUA
Cor Al

85% em peso; 60% em volume

IPS Empress Direct ) ) )
Matrizz Bis-GMA, TEGDMA, Ivoclar Vivadent,

UDMA Carga inoganica: vidro Ba- Schaan;

Resina Nanohibrida

Lote:Y07453 o o ) )
Al-B-Si, mixturadas a 6xidos Liechtenstein
Cor Al
Filtek One _
) ) 3M ESPE, Saint
Resina Bulk fill AFM, AUDMA, UDMA e 1, 12- _
Paul, Minnesota,
Lote:nc90192 dodecano-DMA
EUA
Cor Al

Teste de Espessura de pelicula

A espessura do filme foi avaliada de acordo com a ISO 4049 (STANDARD,
2019) para componentes resinosos. Foram utilizadas duas placas de vidro para medir a
espessura minima do material. A espessura de cada placa de vidro foi medida previamente
com auxilio de um paquimetro digital (Digimatic 500-197; Mitutoyo Corp, S&o Paulo,
Brasil). Para o grupo Sag, foi pesado 0,5 g de cada composito, com auxilio de uma balanca
de precisdo HM-200 (A & D Enginnering, Inc., Bradford, MA, EUA). Logo apés, cada
composito foi posicionado no centro de uma das placas, e a segunda placa posicionada
sobre o material, a uma carga vertical constante de 15 Kg, por 3 minutos. Apos o tempo

decorrido, foi medido novamente a espessura dessas duas placas com o paquimetro
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digital, e calculada a diferenca entre as duas leituras. A espessura de cada material foi lida
10 vezes e o valor médio foi registrado para cada amostra.

No grupo Paq foi utilizada a mesma metodologia citada acima. Para o
preaquecimento dos compdsitos, as resinas foram inseridas no aquecedor de resina (Hot
Set, Technolife, Joinville, SC, Brasil), com a mesmas caracteristicas do aquecedor de
resina, tendo como objetivo o preaquecimento, em especifico dos materiais restauradores
(cerdmica ou resina), porém com a capacidade de atingir a temperatura 69 °C.

O equipamento e foi ligado 40 min antes do uso, para que alcangasse a
temperatura desejada e entdo, os compdsitos aquecidos por 5 minutos. A temperatura das
resinas apds o aquecimento foi monitorada com auxilio de um termdmetro digital
infravermelho (G-Tech, Modelo IR1DB1; Accumed Produtos Médico Hospitalares
LTDA, Duque de Caxias/RJ). Para medir e calcular a espessura do grupo Pag, foi
realizada a mesma metodologia que no grupo dos materiais sem aquecimento
(MARCONDES et al., 2020). A Figura 4 ilustra as etapas do teste de espessura de pelicula
realizadas para o grupo Pag.
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Figura 4. Etapas do teste de espessura de pelicula. 4A: Balanga de preciséo; 4B: Aquecedor

de resina composta; 4C: Resina entre placas de vidro sob carga; 4D: Paquimetro digital.



31

Teste de microdureza

A microdureza avalia a resisténcia do material a penetracdo de uma carga em area
superficial especifica (KINCSES et al., 2021). Nos grupos Saq, os materiais foram
inseridos em matriz de teflon cilindrica com diametro interno de 4 mm e espessura de 3
mm. Nos grupos Paq, o aquecedor (Hot Set da Technolife, Joinville, SC, Brasil) foi
utilizado da mesma maneira que no teste de espessura de pelicula e padronizado em todas
outras anélises do grupo Pag.

Os espécimes foram entdo cobertos por uma lamina de dissilicato de litio (IPS
Emax lvoclar Vivadent, Liechtenstein) com 1 mm de espessura (para simular uma faceta
ceramica) e fotoativado de acordo com a recomendacdo de cada fabricante de cada
material. Foi utilizado o aparelho (Radii Cal; SDI Limited, Bayswater, Victoria,
Australia) e a densidade de poténcia de luz foi aferida por meio de radiémetro (Led
Radiometer; SDI, Bayswater, Victoria, Australia) a cada 5 corpos-de-prova, e

permaneceu proxima a 1200 mwW/cm? (Figura 5).

Figura 5. Confeccdo espécimes. 5A: E Resina em matriz de teflon;
5B: Faceta posicionada sobre o espécime; 5B: Fotopolimerizacao

do espécime sob a faceta.
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Em seguida, os espécimes foram lixados com lixa de carbeto de silicio de
granulagdo #600, em Politriz (Beta, Buehler, Lake Bluff, IL, EUA), até que ficassem com
2 mm de espessura. A superficie foi planificada com as granulagdes #800 e #1200 e
polida com disco de polimento e pasta de diamante. Em cada amostra foi realizada cinco
medidas na superficie (cada uma a 150 um de distancia da outra), utilizando de um
penetrador de diamante para dureza Vickers, sob uma carga estatica de 50 g por 45 s
(Figura 6) (RODE et al., 2009).

Figura 6. Espécimes submetidos ao teste de microdureza

Sorcdo e solubilidade

A sorcdo de liquido e a solubilidade do material sdo processos capazes de causar
degradacao hidrolitica das resinas compostas, a medida que ocasionam absorc¢ao de agua
pela matriz resinosa e solubilizacdo dessa matriz, respectivamente (ITO et al., 2005).
Esses processos foram avaliados de acordo com a ISO 4049, que determina valores de
sor¢do de liquido menor que 40 pg/mm?® e solubilidade menor que 7,5 pg/mm?, para
componentes resinosos apos armazenamento por 7 dias (STANDARD, 2019).

Os corpos-de-prova foram confeccionados de acordo com os protocolos descritos
nos testes de microdureza. Os espécimes foram colocados em microtubos de
polipropileno tipo eppendorf com volume de 1,5 ml. Em seguida, foram colocados

abertos, dentro de uma estufa a 37 °C. Depois de 24 horas, os espécimes foram retirados
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da estufa, colocados numa bancada a temperatura ambiente, ¢ pesados em balanga
analitica (Modelo AG200; Gehaka, Industria ¢ Comércio Eletroeletronica, Sao Paulo/SP,
Brasil), que foi tarada antes de cada pesagem para obten¢ao da massa 1 (M1). Em seguida,
foi adicionado 0,5 ml de uma solugdo contendo 75% de alcool etilico e 25% de dgua em
cada microtubo (Figura 7). A solu¢ao foi escolhida por ter maxima capacidade de
plastificar compdsitos a base de Bis-GMA. Os frascos tampados foram novamente
levados a estufa 37 °C. Depois de sete dias, foram removidos da estufa, enxutos com papel
absorvente e pesados novamente, obtendo-se a massa 2 (M2). Em seguida, foram
colocados novamente nos recipientes secos € voltaram para a estufa a 37°C. Vinte e quatro
horas depois, foi realizada a terceira pesagem dos espécimes, para a obtengao da massa 3
(M3). Nessa mesma ocasiao, com um paquimetro digital (Mitutoyo, Digimatic Caliper,
Tokio, Japdo), foram determinados as espessuras e os didmetros de cada corpo de prova
para o céalculo de seus volumes, utilizando-se a féormula (V= nR?h). A sor¢dao (Wsp) foi
obtida pela formula Wsp=M2-M3/V, ¢ a solubilidade (Wsl) pela formula WsI=M1-M3/V.
Os resultados foram obtidos em microgramas por milimetro cubico (CASTRO et al.,

2016).

Figura 7. Espécimes imersos em solugdo agua/alcool. 7A: Grupo Saq; 7B: Grupo Pagq.

Andlise dos dados

Os dados foram submetidos aos testes de normalidade (Shapiro-Wilk) e
homogeneidade de variancia (Levene) e atenderam os pressupostos de normalidade e
homogeneidade. Realizou-se entdo a Analise de Variancia a dois critérios seguida pelo
teste de Tukey HSD, quando necessario comparar 0s grupos. Os testes foram realizados
com software Statistical Package for Social Sciences (SPSS v25, IBM, Armonk, NY,

EUA), com nivel de significancia padronizado em 5%.



Resultados
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Espessura de pelicula

A Andlise de Variancia demonstrou diferenca estatisticamente significante
(p<0,001) na espessura de pelicula entre os materiais sem aquecimento (18,54 £ 6,71 um
a) e preaquecidos (6,13 £ 0,78 um b), sendo mais espessos 0s materiais sem aquecimento.

Com relacdo ao agente cimentante, verificou-se diferenca estatisticamente
significante (p=0,000) entre os materiais. O teste de Tukey demonstrou que a maior
espessura de pelicula foi encontrada para a resina Bulk fill (17,37 + 4,22 um a), seguida
por resina nanohibrida (12,15 £ 2,13 um b) e resina microhibrida (9,89 £ 1,26 um b) que
ndo apresentaram diferenca entre si (p>0,05). A menor espessura de pelicula foi

encontrada para o cimento resinoso fotoativado (5,28 £+ 0,10 um c) (Tabela 2).

Tabela 2. Médias e desvio padrdes (um) da espessura de pelicula de cada agente
cimentante, independentemente do preaquecimento.

Agente cimentante Média £ dp (um)
Cimento resinoso (Variolink Veneer Esthetic/lvoclar) 528+0,10 ¢
Resina microhibrida (Filtek Z100/3M) 989+1,26 b
Resina nanohibrida (IPS Empress Direct/lvoclar) 12,15+2,13 b
Resina Bulk fill (Filtek One/3M) 1737+4.22 a

Letras minusculas diferentes indicam diferenga estatisticamente significante dentro da coluna (Teste de Tukey, p<0,05)

No que diz respeito a interacdo entre o agente cimentante e a termomodificacéo,
houve diferenca estatisticamente significante entre os grupos (p=0,000).

A resina Bulk fill sem aquecimento apresentou a maior espessura de pelicula
(70,29 = 2,13 um Aa), seguida pelas resinas microhibrida (39,76 £ 0,50 um Aab) e
nanohibrida (37,50 + 0,41 um Aab) sem aquecimento, que obtiveram resultados
estatisticamente semelhantes. Resultados intermediarios foram encontrados para a resina
Bulk fill aquecida (21,30 = 0,42 um Ba).

As espessuras das peliculas obtidas pelas resinas microhibrida (15,58 + 0,32 um
Bb) e nanohibrida (17,93 + 0,53 um Bb) aquecidas foram as menores, ndo apresentaram
diferenga significante entre si e entre o cimento resinoso fotoativado (15,73 £+ 0,82 pm
Bb) (Tabela 3).
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Tabela 3. Médias e desvio padrdes (um) da espessura de pelicula dos espécimes,
considerando-se 0s agentes cimentantes e a termomodificagéo.

Cimento Resina Resina Resina

resinoso microhibrida nanohibrida Bulk fill

Sem
) 15,73+0,82Bb 39,76 +0,50 Aab 3750+0,41 Aab 70,29 + 2,13 Aa
aquecimento

Com
) - 15,58 + 0,32 Bb 1793+053Bb 21,30+0,42 Ba
aquecimento

Letras maiUsculas diferentes indicam diferenca estatisticamente significante dentro da coluna (p<0,05)
Letras minusculas diferentes indicam diferenca estatisticamente significante dentro da linha (p<0,05)

A espessura da pelicula obtida pela resina Bulk fill sem aquecimento (70,29 +

2,13 um) ficou acima do limite de 50 um recomendados pela ISO 4049.

Teste de microdureza

Houve diferenca estatisticamente significante (p<0,01) na microdureza superficial
dos materiais sem aquecimento (95,46 + 13,63 VHN a) e preaquecidos (85,29 + 13,17
VHN b), e os maiores valores foram encontrados para 0s materiais sem agquecimento.

Considerando-se apenas 0s agentes cimentantes testados, foi encontrada diferenca
estatisticamente significante (p=0,000) entre eles. Os maiores valores de microdureza
foram obtidos para a resina Bulk fill (108,34 + 5,66 VHN a), seguido pela resina
nanohibrida (86,60 + 4,20 VHN b) e microhibrida (76,20 + 5,40 VHN b), que ndo
diferiram entre si. A menor microdureza superficial foi encontrada para o cimento
resinoso fotoativado (40,49 £ 1,32 VHN c) (Tabela 4).

Tabela 4. Médias e desvio padrées (VHN) da microdureza superficial de cada agente
cimentante, independentemente do preaquecimento.

Agente cimentante Microdureza (VHN)
Cimento resinoso (Variolink Veneer Esthetic/lvoclar) 4049+132 ¢
Resina microhibrida (Filtek Z100/3M) 76,20+ 540 b
Resina nanohibrida (IPS Empress Direct/lvoclar) 86,60 +4,20 b
Resina Bulk fill (Filtek One/3M) 108,34 +5,66 a

Letras minusculas diferentes indicam diferenca estatisticamente significante dentro da mesma coluna (Teste de Tukey,
p<0,05)

Considerando-se a interagdo agente cimentante x termomodificagéo, verificou-se

que houve diferenca estatisticamente significante entre os grupos (p=0,0001). Os maiores
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valores medios de microdureza foram encontrados para as resinas Bulk fill sem
aquecimento (114,00 + 1,87 VHN Aa) e Bulk fill com aquecimento (102,68 + 1,64 VHN
Aa), sem diferencas significantes entre si (p>0,05). Valores intermediérios, e
estatisticamente semelhantes, de microdureza foram obtidos pelas resinas nanohibridas
com (88,43 £ 6,32 VHN Ab) e sem (90,75 £ 3,91 VHN Ab) aquecimento, e microhibrida
sem aquecimento (71,56 + 8,36 VHN Ab).

A resina microhibrida com aquecimento (50,80 + 6,75 VHN Bc) apresentaram as
menores meédias de microdureza, estatisticamente sem diferenca do cimento resinoso
(40,49 + 1,32 VHN Bc) (Tabela 5).

Tabela 5. Médias e desvios padrdes (VHN) do microdureza superficial dos espécimes,
considerando-se 0s agentes cimentantes e a termomodificacao.

Cimento Resina Resina Resina

resinoso microhibrida nanohibrida Bulk fill

Sem
) 40,49+1,32Bc 7156+8,36 Ab 90,75+3,91 Ab 114,00+ 1,87 Aa
aquecimento

Com
) - 50,80 +6,75Bc 88,43+6,32 Ab 102,68 + 1,64 Aa
aquecimento

Letras maiUsculas diferentes indicam diferenga estatisticamente significante dentro da coluna (p<0,05)
Letras minusculas diferentes indicam diferenca estatisticamente significante dentro da linha (p<0,05)

Sorcao de liquido

Os valores médios de sorcdo de liquido ndo apresentaram diferenca
estatisticamente significante (p=0,1941) entre os materiais sem aquecimento (0,0022 +
0,007 pg/mm?3) e preaquecidos (0,0018 + 0,0003 pg/mm?q).

Com relacdo aos diferentes tipos de agentes cimentantes, ndo houve diferenca
significante na sorcdo de liquido dos materiais (p=0,2092), e tampouco na interacao entre
agente cimentante e termomodificacdo (p=0,9320) (Tabela 6).
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Tabela 6. Médias e desvios padrdes (ug/mm?) da sor¢do de liquido dos materiais com e
sem preaquecimento.

Cimento Resina Resina Resina

resinoso microhibrida nanohibrida Bulk fill

Sem
) 0,0019 + 0,0003 0,0032 + 0,0006 0,0015 + 0,0001 0,0027 + 0,0009
aquecimento

Com
) - 0,0016 + 0,0002 0,0017 + 0,0008 0,0021 + 0,0005
aquecimento

Os valores de sorcao de todos os grupos analisados permaneceram dentro das

normas estabelecidas pela ISO 4049.

Solubilidade do material

A solubilidade dos materiais apresentou diferenga estatisticamente significante
(p=0,000) entre os materiais sem aquecimento e preaquecidos. Houve diferenca
significante na solubilidade dos diferentes materiais (p=0,0023). O cimento resinoso € a
resina microhibrida apresentaram maior solubilidade que a resina nanohibrida e resina

Bulk fill, que foram estatisticamente semelhantes entre si (Tabela 7).

Tabela 7. Média e desvio padrdo (ug/mm?) dos valores da solubilidade de cada agente
cimentante, independentemente do pré-aquecimento.

Agente cimentante Solubilidade (ug/mm?)
Cimento resinoso (Variolink Veneer Esthetic/lvoclar) (0,0125 £ 0,0057) a
Resina microhibrida (Filtek Z100/3M) (0,0132£0,0027) a
Resina nanohibrida (IPS Empress Direct/lIvoclar) (0,0081£0,0014) b
Resina Bulk fill (Filtek One/3M) (0,0074 £ 0,0018) b

Letras minusculas diferentes indicam diferenca estatisticamente significante dentro da coluna (Teste de Tukey, p<0,05)

Na interacdo entre agente cimentante e termomodificacdo, foi possivel verificar
que a resina microhibrida preaquecida apresentou maior solubilidade que os demais

materiais (p<0,05), porém nao foi diferente do cimento resinoso (Tabela 8).
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Tabela 8. Médias e desvios padrdes (ug/mm?) dos valores da solubilidade do material
com e sem preaguecimento.

Cimento Resina Resina Resina
resinoso microhibrida nanohibrida Bulk fill
) 0,0125 + 0,00139 + 0,00151 + 0,00171 +
Sem aquecimento
0,0057 Bb 0,0026 Aa 0,0030 Aa 0,0016 Aa
) 0,0185 + 0,00173 + 0,00129 +
Com aquecimento -
0,0036 Bb 0,0018 Aa 0,003 Aa

Letras maiUsculas diferentes indicam diferenca estatisticamente significante dentro da coluna (p<0,05)
Letras minusculas diferentes indicam diferenca estatisticamente significante dentro da linha (p<0,05)

Os valores de solubilidade de todos os grupos analisados permaneceram dentro

das normas estabelecidas pela ISO 4049.



Discussao
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As resinas compostas estdo sendo estudadas para a cimentacdo adesiva de
restauracdes estéticas indiretas, apds passarem por termomodificacdo (FALACHO et al.,
2021; LIMA et al., 2018; CALHEIROS et al., 2014). Em comparagdo aos cimentos
resinosos, as resinas compostas preaquecidas apresentam bom desempenho funcional e
estético (AYUB et al., 2014; DA COSTA et al., 2009), estabilidade de cor, porém com
menor custo (FRANCA etal., 2021; GURDAL et al., 2018). A matriz organica das resinas
compostas e dos cimentos resinosos é semelhante, mas ha diferenca na proporcdo de
monodmeros diluentes e quantidade de particulas inorganicas, bem como na viscosidade
desses materiais (BAROUDI; RODRIGUES, 2015).

Para a utilizacdo de resinas compostas como agente de cimentagdo de laminados
ceramicos, torna-se necessario a termomodificagdo do material para diminuir a
viscosidade (DAVARI et al., 2014; BLALOCK; HOLMES; RUEGGEBERG, 2006) e
com isso, a espessura da linha de cimentacdo (GOULART et al., 2018). O preaquecimento
das resinas tem ganhado destaque nos ultimos anos por possibilitar melhor adaptacdo
marginal e diminuir a microinfiltracdo de restauracdes (COELHO et al., 2019; FRANCA
et al., 2021; NAGI; MOHARAM; ZAAZOU, 2015). Elkaffass et al. (2020) verificaram
que o preaquecimento das resinas compostas ndo afetou a microdureza, tenacidade e
rugosidade superficial.

Uma das propriedades de relevante importancia para a eleicdo do agente
cimentante é a espessura de pelicula que, caso seja excessivamente alta, pode resultar no
deslocamento do laminado (LIMA et al., 2018). Considerando os resultados obtidos neste
estudo, verificou-se que o preaquecimento foi capaz de reduzir a espessura de pelicula
das resinas compostas, quando comparadas aos espécimes sem aquecimento. A espessura
de pelicula das resinas compostas, bem como sua viscosidade, podem variar conforme o
volume de carga e tamanho de particulas (BLALOCK; HOLMES; RUEGGEBERG,
2006; FRANCA et al., 2021; TYAS; JONES; RIZKALLA, 1998). Isso pode entdo
explicar a maior espessura de pelicula encontrada na resina Bulk fill em relag&o as resinas
microhibrida e nanohibrida, que contém particulas diferenciadas no formato, tamanho e
distribuicdo (TYAS; JONES; RIZKALLA, 1998).

No grupo sem aquecimento, nenhum compdsito apresentou espessura proxima a
do cimento, demonstrando assim a importancia da elevacdo da temperatura do material
para a utilizagdo como agentes de cimentacdo. Dessa forma, a primeira hipdtese nula do
trabalho foi rejeitada, jA que as resinas microhibrida e nanohibrida preaquecidas

apresentaram significativa diminuicdo na espessura de pelicula, obtendo resultados
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estatisticamente similares a espessura do cimento. Tal resultado corrobora os obtidos por
Muradov et al. (2019), que afirmaram encontrar espessura de pelicula de resinas
compostas preaquecidas comparavel a do cimento resinoso. Por outro lado, Falacho et
al. (2021) encontraram resultados divergentes do presente estudo, pois 0 cimento
apresentou espessura de pelicula inferior quando comparado a resinas compostas
preaquecidas. Isso se deve provavelmente a diferenca na metodologia utilizada pelos
autores para a afericdo da espessura, que foi feita por meio de microscopia eletronica de
varredura, além de testarem outra marca de cimento.

O processo de polimerizacgdo das resinas compostas é de extrema importancia para
a durabilidade do tratamento realizado, uma vez que, os mondmeros nédo reagidos podem
interferir na dureza e reduzir a resisténcia mecénica do material ao dente (FRANCA et
al., 2021). Portanto, é fundamental que os cimentos resinosos utilizados para a fixacdo de
restauracdes indiretas alcancem o maior grau de polimerizacdo possivel. O aumento da
temperatura de pré-polimerizacdo aumenta a molhabilidade de monémeros e radicais
livres, o que resulta em melhor convergéncia de monémeros em polimeros, e assim
melhora as propriedades fisicas dos materiais (KARACOLAK et al., 2018).

O grau de conversdo pode ser medido indiretamente por meio dos valores da
microdureza superficial, que sdo utilizados como parametro de verificagdo da efetividade
da polimerizacdo (FLEMING; MAILLET, 1999). Ferracane (1985) e Conti et al. (2005)
afirmaram que o aumento da dureza tem uma boa correlacdo com o aumento do grau de
conversdo. Com isso, pode-se inferir certa concordancia entre o teste de microdureza
realizado nesta pesquisa e 0 grau de conversdo dos materiais aqui estudados. As resinas
Bulk fill e nanohibrida aquecidas apresentaram elevados valores de microdureza,
indicando adequada polimerizacdo de seus monémeros; o0 que também esta de acordo
com autores que avaliaram outras propriedades fisicas e demonstraram aumento na
resisténcia mecanica de resinas nanohibrida e suprananométrica preaquecidas a 69° C
(COELHO et al., 2019).

Em contrapartida, valores inferiores de microdureza foram observados na resina
microhibrida preaquecida comparada a sem aquecimento, o que difere dos resultados
encontrados por Ayub et al. (2014). Tal divergéncia pode ser explicada pela diferenca na
metodologia utilizada no processo de fotopolimerizacdo. No trabalho citado acima, a
fotopolimerizagdo dos espécimes néo foi feita sob a lamina de dissilicato de litio. Com
base nisso, a segunda hip6tese nula de auséncia de diferenca entre a microdureza dos

espécimes nos grupos experimentais foi rejeitada. Apesar disso, todas as resinas
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preaquecidas permaneceram dentro do valor preconizado como minimo ideal de
microdureza Vickers (50 VHN) (SHARKEY et al., 2001).

A sorcéo de liquido e a solubilidade do material s&o processos capazes de causar
degradacdo hidrolitica dos compositos resinosos e, consequentemente, influenciarem
negativamente as propriedades mecanicas destes materiais (MOGHADDASI et al., 2021;
RUMMANI et al., 2021). Este aspecto é relevante na indicagdo das resinas compostas
como agentes de cimentacdo, uma vez que, clinicamente pode levar a dissolucdo do
material cimentante e prejudicar a adesdo da peca indireta ao substrato dentario e da
matriz resinosa a carga inorganica (MISILLI; GONULOL, 2017).

Para analise da sorcao e solubilidade, a &gua destilada € um solvente recomendado
para materiais restauradores resinosos, pois simula o ambiente imido intraoral, resultante
da presenca de saliva e &gua (STANDARD, 2019). A solucéo de 75% de etanol tem sido
o solvente de escolha para simular o envelhecimento acelerado das restauragdes, pois tem
um parametro de solubilidade, que coincide com o do BisGMA (ITO et al., 2005).
Quando o etanol penetra na rede polimérica provoca uma expansdo da estrutura,
permitindo a liberacdo de monémeros residuais e causando a dissolucéo da cadeia linear
do polimero (ITO et al., 2005).

A sorcdo dos compositos é afetada pela composicéo e hidrofilidade da matriz
resinosa (ALSHALI et al. 2015; MUNIZ et al., 2013). Alshali et al. (2015) avaliaram a
sorcdo de seis compdsitos Bulk fill e oito compdsitos convencionais ap6s um ano de
armazenamento em agua e saliva artificial. Apesar da diferenca no periodo de
armazenamento, os resultados foram semelhantes ao do nosso estudo, ou seja, houve
auséncia de diferenca significativa nos valores de sor¢cdo em liquido para os materiais
analisados. Portanto, a terceira hipotese nula do estudo foi aceita.

Com relacdo ao teste de solubilidade dos materiais, verificamos que a quarta
hipGtese nula foi rejeitada, pois os valores de solubilidade da resina microhibrida
preaquecida e do cimento resinoso foram significativamente superiores aos demais
grupos experimentais. Este resultado é compativel aos menores valores de microdureza
encontrados para 0s mesmos materiais. A degradacdo quimica das resinas compostas
pode ocorrer em consequéncia da difusdo de moléculas e de ions livres dos mondmeros
residuais, pela polimerizagéo incompleta do material (LIMA et al., 2018). A esse respeito,
Muniz et al. (2013) encontraram resultados divergentes dos nossos, pois 0O

preaquecimento diminuiu a sor¢do e solubilidade dos compositos testados. Essa diferenca
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pode ser explicada pela temperatura de aquecimento ter sido mais que o dobro da utilizada
nesta pesquisa, além da diferenca no tipo de resinas compostas avaliadas.

E preciso salientar que os valores de sorgdo e solubilidade obtidos neste estudo
estiveram dentro dos padr@es indicados pela ISO 4049. No entanto, essa norma ndo
considera a utilizacdo das resinas compostas como agentes cimentantes, A espessura da
linha de cimentacdo € significativamente menor que a espessura de restauracoes
convencionais em resina composta. Esperava-se, neste estudo, que 0 cimento
apresentasse solubilidade superior a qualquer uma das resinas. Porém, isso pode nao ter
ocorrido devido a alta qualidade e desempenho funcional do cimento resinoso fotoativado
selecionado para esse estudo. Estudo prévio demonstrou menor quantidade de ions livres
e mondmeros residuais para o cimento fotoativado, e portanto, menor solubilizagdo
(LIMA et al., 2018).

Apesar da relevancia apresentada pelos dados deste trabalho, houve a limitacao
de terem sidos obtidos por ensaios laboratoriais. Sugere-se que estudos clinicos com
resinas compostas preaquecidas utilizadas como agentes de cimentacdo sejam realizados,
a fim de confirmar se esse protocolo pode ser utilizado de forma segura e eficaz para a

cimentacdo de laminados ceramicos.



Conclusoes
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De acordo com os resultados obtidos neste estudo, concluiu-se que:
= O preaquecimento das resinas compostas reduziu a espessura de pelicula e os
valores permaneceram dentro da 1SO 4049;
= O preaquecimento reduziu a microdureza e aumentou a solubilidade da resina
microhibrida, tornando-a similar ao cimento resinoso;
= Os compositos nanohibridos e Bulk fill mantiveram estaveis a microdureza,

sorcao de liquidos e solubilidade ap6s o preaquecimento.
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