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RESUMO

As resinas compostas sdo materiais desenvolvidos para restaurar estruturas
dentarias perdidas, seja por traumas ou processos infecciosos. Nas restauracdes
estéticas € fundamental que esses materiais desempenhem propriedades
mecanicas satisfatorias e apresentem propriedades O6pticas similares ao dente
natural. Neste viés, 0 objetivo deste trabalho foi estudar in vitro a influéncia da
espessura de camadas de resina composta de esmalte, e associacado desta sobre
uma camada de resina composta de dentina, nas propriedades épticas: coeficiente
de absorcéo optica e emissao de fluorescéncia, e também o grau de converséo dos
mondmeros em cadeias poliméricas ap0s a fotoativacdo, além de avaliar estas
propriedades em funcdo do envelhecimento. Para tanto, foram confeccionadas
amostras de resina composta Filtek Z350 XT de dentina e esmalte as quais foram
avaliadas utilizando-se espectroscopia de absorcéao oOptica, fluorescéncia e Raman.
Os resultados mostraram a relacao existente entre a polimerizacdo do material em
funcdo da espessura com o grau de conversdo das cadeias carbonicas, a
dependéncia com a absorcdo Optica e a influéncia nas propriedades de
fluorescéncia do material. As andlises de absorcdo Optica permitiram avaliar o
processo de polimerizacdo em funcdo da espessura correlacionando a presenca de
mondmeros nao convertidos em cadeias poliméricas com o fotoiniciador ativo
presente. O grau de conversdo obtido apresentou valores decrescentes com a
espessura, indicando menor conversdo dos monémeros, e que o meio de imersao
pode influenciar na formacdo das cadeias poliméricas. A fluorescéncia dos
pigmentos das resinas apresentou um decaimento com a diminuicdo da espessura,
também mostrando a diminuicdo da conversado polimérica em virtude da presenca do

fotoiniciador ativo ao longo da resina composta.

Palavras-chave: Resina composta, espessura, grau de conversao, absorcao optica

e fluorescéncia.



ABSTRACT

Composite resin are materials developed to restore and replace lost dental tissues
which were compromised by traumatic or infectious processes. The materials used in
cosmetic restorations must have similar mechanical and optical properties to natural
dental tissue. Therefore, this study aimed to investigate, in vitro, the influence of
layers thickness, made by a combination (sandwich-like) of enamel and dentin resin
composites, in the optical properties and polymerization process. Optical absorption
coefficient, degree of conversion and fluorescence were evaluated as a function of
resin thickness, analyzing the time and medium stocking influence. For this purpose,
samples of enamel and dentine resin composite (Filtek Z350 XT) were prepared and
evaluated using optical absorption, Raman and fluorescence spectroscopies. The
results showed the correlation between the material polymerization, as a function of
the thickness, with the conversion degree of the carbon chains, dependence with the
optical absorption and influence on the fluorescence properties of the material. The
optical absorption analysis allowed to evaluate the polymerization process,
correlating the presence of unconverted monomers in carbonic chains with the active
photoinitiator. The degree of conversion decreased with thickness, which indicates a
lower conversion of the monomers. Furthermore, it was observed that the immersion
medium can influence the polymer chains formation. The fluorescence of the
pigments also decreased with thickness, showing the decrease of the polymer
conversion due to the presence of active photoinitiator throughout the resin

composite.

Keywords: Composite resin, thickness, degree of conversion, optical absorption and

fluorescence.
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1. INTRODUCAO

Estética, esta serd a marca do século XXI. A busca pela beleza considerada
“‘perfeita” se tornou uma das variaveis mais importantes em diversas areas do
conhecimento. Na odontologia a busca pelo embelezamento do sorriso é constante
e esta relacionada principalmente com o bem estar fisico e emocional do sujeito. A
odontologia restauradora jA& € capaz de corrigir grande parte dos problemas
estéticos, sendo fundamental conhecer as propriedades Opticas e mecanicas dos
materiais restauradores para conseguir prever seu comportamento na cavidade oral.
N&do basta apenas a insercdo do material restaurador, € necessario que ele
apresente um resultado final semelhante ao dente natural [1].

Dentre os diversos materiais restauradores disponiveis, as resinas
compostas (RC) tém sido amplamente utilizadas para confeccdo de restauracdes
diretas. Para um material restaurador estético ser considerado ideal, aléem de
apresentar um bom desempenho das propriedades mecanicas, ele precisa
apresentar fluorescéncia e estabilidade da cor em funcéo do tempo [2]

O desempenho mecanico relaciona-se diretamente com a polimerizagcéao
adequada do material, ou seja, com o seu grau de conversao (GC). O grau de
conversdo esta relacionado a porcentagem de duplas ligacbes de carbono do
mondmero da resina composta que foram rompidas formando a cadeia polimérica.
Dentre as técnicas espectroscopicas mais utilizadas destacam-se a espectroscopia
Raman e de Infravermelho. Estas técnicas fornecem espectros que representam
uma impressao digital molecular da amostra, fornecendo informacdes quantitativas
sobre sua estrutura molecular (simetria molecular, distancia e angulos das ligacdes)
e propriedades quimicas (distribuicdo eletronica, elongacéo das ligacdes, processos
intra e intermoleculares), permitindo avaliar a evolu¢do do grau de conversdo por
meio da comparacdo das duplas ligagcBes carbbnicas convertidas em ligacdes
simples [3-4].

Na literatura encontram-se trabalhos avaliando o grau de conversdo de
resinas compostas em relacéo a fonte de luz utilizada na fotoativagéo, influéncia da
espessura da amostra e tempo de polimerizacdo, porém sédo trabalhos que relatam
as diferencas estatisticas encontradas, e que em sua maioria ndo relacionam com

0S mecanismos quimicos e fisicos que levam a tais diferencas, bem como, as
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alteracbes das propriedades Opticas resultantes de uma polimeriza¢do inadequada
[5-8].

As propriedades opticas sao de fundamental importancia para atingir uma
restauracdo estética satisfatoria. Para isso € necessario que o profissional da
odontologia conheca os diversos materiais disponiveis, as técnicas restauradoras e,
principalmente, conhega a natureza dos dentes. A reproducdo natural da
fluorescéncia presente nos dentes € uma das grandes dificuldades enfrentadas, esta
propriedade € responsavel por apresentar o aspecto de vitalidade a restauracao.
Desta maneira, tem sido adicionado, pelos fabricantes, na composicdo desses
materiais elementos fluoréforos do grupo dos metais de terras raras [2, 9-11].

A fluorescéncia é uma caracteristica imprescindivel em uma restauracao
estética e tem sido amplamente avaliada em funcao do tempo, espessura e meio de
armazenamento, porém sao trabalhos quantitativos e que envolvem equipamentos
com baixa resolugéo, além de ser avaliada isoladamente sem levar em consideragéo
a influéncia da polimerizacéo e a absorcao optica do material [2, 12-16].

O perfil de absorcéo Optica desses materiais apresenta uma dependéncia
com a profundidade de polimerizagdo, que por sua vez afeta as propriedades
térmicas. Desta maneira, o coeficiente de absorcédo Optica tem sido avaliado por
meio de técnicas fototérmicas sem correlaciona-lo com a emisséo da amostra [17].

Nesse viés, fazem-se necessarios estudos em resinas compostas que
correlacionem a influéncia do processo de polimerizacdo em funcdo da espessura
com o grau de conversao, absorcdo 6ptica da amostra e os efeitos causados na
emissdo de fluorescéncia, bem como, se estas propriedades se mantém durante o
envelhecimento.

Sendo assim, o objetivo deste trabalho € estudar in vitro a influéncia da
espessura de camadas de resina composta de esmalte, e associacdo desta sobre
uma camada de resina de dentina, nas propriedades Opticas: coeficiente de
absorcao 6ptica e emissdo de fluorescéncia, e também no grau de conversao, além
de avaliar estas propriedades em funcdo do envelhecimento. O processo de
envelhecimento envolve um periodo de estudo de 28 dias e dois meios de imerséo,
agua e acido citrico a 1%.

Este trabalho se divide em seis capitulos. O primeiro e corrente, faz uma
contextualizagcéo sobre o estudo abordado, motivacao e seus objetivos. O segundo

capitulo trata de uma revisdo bibliografica acerca das caracteristicas das resinas
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compostas, como composi¢do, propriedades O6pticas e mecanicas. No terceiro
capitulo é apresentada a parte experimental do trabalho contendo informacfes sobre
a resina composta utilizada, sua confec¢ao e a descri¢cdo das técnicas experimentais
utilizadas. O quarto e quinto capitulos contém resultados e discussao e concluséo,
respectivamente. E por fim, no sexto capitulo, as perspectivas para estudos futuros.
Além disso, informagBes sobre outros trabalhos desenvolvidos durante o doutorado

estdo listadas no apéndice A.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo serdo apresentadas algumas caracteristicas das resinas
compostas, como composicdo e propriedades Opticas e mecanicas, para melhor
compreensao dos resultados obtidos de modo a auxiliar na andlise dos resultados.

2.1. Composicéao e classificagdo das resinas compostas

As resinas compostas sdo materiais desenvolvidos para restaurar e repor
tecidos dentais perdidos seja por traumas ou processos infecciosos. Sao utilizadas
também na cimentacdo de coroas e facetas pré-fabricadas [18]. Estes compositos
comecgaram a ser desenvolvidos no inicio da década de 1960, apés a descoberta do
mondémero bisfenol A diglicidil éter dimetacrilato (BiSGMA) por Raphael L. Bowen
[19-20]. Surgiram da necessidade de se obter um material que atendesse as
caracteristicas quimicas e fisicas do meio bucal, e desde entdo vém gradualmente
sofrendo modificacdes, podendo ser utilizadas como material restaurador tanto para
dentes anteriores como posteriores [21].

Atualmente, as resinas compostas tém apresentado um favoravel e
consideravel desempenho clinico, tanto em relacdo a durabilidade quanto a estética,
devido a sua capacidade de adesdo a estrutura dental, propriedades mecanicas,
biocompatibilidade e qualidade estética [22].

As resinas compostas sao constituidas basicamente por uma matriz
organica, matriz inorganica e o agente de unido, sendo caracteristicas variaveis de
um material para outro [18, 21, 23-24]

A matriz organica inclui um sistema de mondmero, um sistema iniciador para
polimerizacdo de radicais livres, e estabilizadores para maximizar a estabilidade de
armazenamento das resinas compostas néo polimerizadas e a estabilidade quimica
da resina polimerizada [18, 21]. Os principais monémeros utilizados que compdem a
matriz organica dos compositos odontolégicos sdo o UDMA (diuretano dimetacrilato)
e 0 BisGMA, cujas moléculas tém alto peso molecular, sofrendo menor contracéo
durante a polimerizacéo [20, 22, 25-26]

O alto peso molecular inviabiliza a producdo de compdsitos baseados
somente em UDMA e BisGMA, pois resultaria em um material rigido demais para

uso clinico [20, 27]. Monbmeros mais simples e de menor peso molecular, como
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metil metacrilato (MMA) e dimetacrilato de trietileno glicol (TEGDMA), séo usados
para contornar esse problema [20, 24]. O MMA aparece nas cadeias moleculares
dos demais mon6meros e € uma molécula isolada extremamente reativa devido ao
seu tamanho e a presenca de ligacdes duplas que se rompem no processo de
polimerizacdo. A estrutura molecular dos mondémeros citados € mostrada na Fig. 1
[21, 24].

MMA
(0]
I
H3C*ﬁfc—o—CH3
CH»
BisGMA
(T CH3 [o]
| | [
Hﬁ*C*C*O—CWACHth—OHC)FCHC}FO—CW—{H—Gﬁ—O—C—C—Hﬁ
Il | \ | [l
CH»> OH CHs OH CH»
TEGDMA
0 (0]

Il |
H3C—C—C—0—CH;—CH;—0—CH;—CH;—0—CH;—CH;—0—C—C—H3C

Il [
CH3 CH>

UDMA
: i i i ?

[ V
H3C—C—C—0—CH;— CH;—0—C—NH—CH —CH2 —C—CH2 —CH—CH —NH—C—0—CH —CH, —0—C—C—H3C
[ | | Il
CH> CH3 CH3 CH»

Figura 1: Estrutura molecular dos monémeros MMA, BisGMA, TEGDMA e UDMA [24].

A matriz inorganica € constituida de particulas como vidro, quartzo e/ou
silica fundida [20].

As ligacdes quimicas entre a matriz organica e inorganica ocorrem por meio
do agente de unido e geralmente usa-se o silano, que apresenta grupos funcionais
gue ligam guimicamente estas matrizes [18, 21]. Um sistema ativador-iniciador faz
parte da composi¢cdo das resinas compostas, sendo responsavel por converter a
pasta plastica e modelavel de resina em uma restauracdo dura e duravel. Outros
componentes também séo acrescentados para melhorar a performance, aparéncia e
durabilidade do material, como pigmentos que auxiliam na combinacdo das cores
com a estrutura dental e substancias que absorvem raios ultravioletas [18].

Existem diversas classificagdes para os tipos de resinas compostas. Uma

7

dessas é em relacdo ao tamanho das particulas da matriz inorganica, que é o
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principal fator que influencia suas propriedades fisico-mecanicas. Quanto maior o
percentual de matriz inorganica, maior a resisténcia, maior o moédulo de elasticidade
e menor a contracdo de polimerizacdo [24]. Assim, s&o classificadas em:
macroparticuladas, microparticuladas, nanoparticuladas e hibridas, que sao
compostas por particulas em micro e nanoescala. Os comp@sitos mais recentes sao
de nanoparticulas, possuem apenas particulas com tamanho em nanoescala, o que
melhora as propriedades fisico-mecanicas [20, 22, 28].

Os compésitos apresentam diversas consisténcias, de acordo com a
finalidade para qual sdo utilizados, podendo ser classificados em baixa, média e alta
viscosidade [29]. A grande maioria dos materiais sdo disponibilizados em uma
consisténcia regular ou convencional, servindo para a execucdo da maioria dos
procedimentos restauradores [22, 24].

As resinas compostas sao classificadas também de acordo com o sistema
de ativacao, dividindo-se em fotoativadas ou quimicamente ativadas.

A ativacdo quimica ocorre em materiais que possuem duas pastas, um
acelerador e um iniciador. A reacéo de polimerizacao inicia-se somente no momento
em que essas pastas sao misturadas [24].

Na fotoativacdo utiliza-se um sistema iniciador fotossensivel e uma fonte de
luz para ativacdo [30]. O sistema iniciador de radicais livres consiste de uma
molécula fotossensivel e uma amina iniciadora, que interagem quando sdo expostas
a radiacdo eletromagnética com comprimentos de onda entre 400 a 500 nm. A fonte
de luz ativa o iniciador, que reage com as moléculas de amina, promovendo a
formacédo de radicais livres e a conversao das pequenas moléculas dos monémeros
em longas cadeias poliméricas, ou seja, por meio desses radicais, ocorre a quebra
das duplas liga¢des de carbono dos monémeros, iniciando uma reacdo em cadeia; a
polimerizacdo em si. A canforoquinona € uma molécula fotossensivel comumente
utilizada que absorve radiacdo eletromagnética com comprimentos de onda entre
400 e 500 nm, com maxima absorcdo em aproximadamente 470 nm. A Fig. 2 mostra
um exemplo de como ocorre o processo de fotopolimerizacdo. A canforoquinona, ao
ser ativada pela fonte de excitacdo, interage com uma molécula de amina para
formar um “exciplex” (complexo no estado excitado). Enquanto ela esta nesse
estado excitado, a canforoquinona extrai um hidrogénio do grupo amina e o
complexo se decompde em radicais livres amino e canforoquinona. A

canforoquinona € desativada e apenas os radicais livres amino sao capazes de
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iniciar a reacéo de polimerizagao. Os radicais livres quebram as duplas ligagbes de

carbono dos mondémeros formando a cadeia polimérica [31-32].

(A) Canforoquinona ) .
Radical livre
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Figura 2: Mecanismo do processo de fotopolimerizacdo. (A) Producéo de radicais livres; (B)
Formacao da cadeia polimérica [33].

2.2 Propriedades das resinas compostas

A selecdo de um material restaurador envolve tanto o conhecimento de suas
propriedades mecanicas quanto 6pticas na cavidade oral.

As propriedades mecéanicas sdo importantes para a durabilidade do material.
Para se obter sucesso em uma restauracdo € necessario que ocorra um grau de
conversdo satisfatério da resina composta, variando de 50 a 80%. O grau de
conversdo é definido como a porcentagem de duplas ligacBes carbdnicas
convertidas em ligacdes simples durante a fotoativacdo para formar uma resina
polimérica [34-36].

O grau de converséo depende da composicao do material, das propriedades
da fonte de luz utilizada, da distancia da fonte de luz e do tempo de iluminacéo [37-
38]. Uma pequena variacdo da densidade de poténcia da fonte de luz utilizada na

fotoativacdo provoca uma mudancga significativa no grau de conversao da resina
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composta [37]. A fonte de luz deve ser capaz de polimerizar adequadamente as
regides mais profundas da restauragdo, ndo apenas a superficie irradiada [18, 38].
No entanto, & medida que a luz atravessa o material sua eficacia para iniciar a
polimerizacdo é reduzida. Como resultado ocorre a variagdo da polimerizacdo em
funcdo da profundidade, afetando as propriedades Opticas e mecanicas do material
[38-41].

Pesquisadores estudaram o efeito de diferentes parametros, como a
composicédo da resina e a densidade de poténcia da fonte de luz, na profundidade de
polimerizacdo usando diferentes métodos. Os principais testes documentados na
literatura sdo: avaliacdo de microdureza, raspagem e espectroscopia vibracional [4].

A medicdo de microdureza permite uma avaliacédo indireta da profundidade
de polimerizacdo de resinas compostas fotoativadas, por meio da avaliacdo da
dureza da superficie do material. Neste caso, a profundidade de polimerizacdo é
definida como o nivel em que o valor de dureza é equivalente a pelo menos 90% da
dureza na superficie irradiada do compésito. Ja o teste de raspagem consiste em
raspar a resina nao polimerizada do fundo da amostra que passou pelo processo de
polimerizacdo, para medir o comprimento do material restante [4].

A espectroscopia vibracional permite avaliar a profundidade de
polimerizacdo por meio da comparacao das duplas ligacdes carbbnicas convertidas
em ligacdes simples durante a polimerizacdo. As técnicas mais sensiveis para
acompanhar o processo de polimerizacdo e frequentemente utilizadas sao
Espectroscopia Raman e Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de
Fourier (FTIR) [4, 42-44].

Foram feitos estudos para comparar essas técnicas. Leung, Kahn e Fan
(1984) compararam o teste de raspagem com medidas de dureza. Concluiram que
ambas as técnicas tendem a superestimar a profundidade da polimerizacédo [45].
Dewald e Ferracane (1987) compararam as técnicas de microdureza, raspagem e
espectroscopia vibracional. Eles confirmaram os resultados de Leung, Kahn e Fan, e
concluiram que a melhor técnica para avaliar o grau de conversdo é FTIR [46].
Pianelli e colaboradores (1999) compararam as técnicas FTIR e espectroscopia
Raman, e concluiram que a espectroscopia Raman é uma técnica facil e de alto
desempenho para acompanhar a evolucdo do grau de conversédo em funcdo da
espessura [4].

A maioria dos trabalhos encontrados na literatura relata sobre a diferenca de
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valores encontrados para o grau de conversao em funcdo da espessura e aparelhos
utilizados e ndo relacionam com os mecanismos quimicos e fisicos que levam a
alteracbes das propriedades Opticas desses materiais, justificando a importancia de
um estudo que correlacione o desempenho das propriedades mecanicas e sua
influéncia sobre as propriedades épticas desses materiais.

As propriedades épticas das resinas compostas ndo sdo importantes apenas
para uma restauracdo estética satisfatoria, elas influenciam no processo de
fotoativacdo. O comprimento de onda do aparelho fotoativador utilizado deve
correlacionar-se com o comprimento de onda do fotoiniciador, sendo determinante
para a cinética da reacao de polimerizacdo. Outro fator importante que influencia a
profundidade da polimerizacdo € a absorcdo Optica do material e o espalhamento
causado pelos componentes da matriz inorganica, uma vez que durante a
fotoativagdo a luz sofre atenuagédo em funcéo da espessura [47].

Dentre as propriedades 6pticas importantes das resinas compostas destaca-
se a fluorescéncia. A fluorescéncia das resinas compostas € a capacidade do
material em emitir luz ao ser exposto a radiacao ultravioleta, como ocorre com 0sS
dentes naturais, resultando no aspecto de vitalidade do dente [48].

A fluorescéncia é considerada uma propriedade optica indispensavel dos
materiais restauradores quando se deseja obter resultados estéticos que simulem as
caracteristicas policromaticas e a vitalidade dos dentes naturais [48-50]. E definida
como a propriedade que alguns corpos possuem de absorver energia radiante e
emiti-la em um novo comprimento de onda, diferente do original [49, 51]. Os dentes
naturais emitem fluorescéncia sob a acéo da radiacao ultravioleta, esta emissao néo
esta limitada apenas a camada superficial, provém desde a parte interna dos dentes
[10]. O espectro de fluorescéncia do esmalte e dentina natural tem a forma de uma
banda larga de 350 a 700 nm (Fig. 3) [52]. A dentina possui maior quantidade de
matéria organica fotossensivel aos raios ultravioleta, sendo a maior responsavel pelo

fendmeno da fluorescéncia nos dentes naturais [10, 53].
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Figura 3: Espectro de emissdo do esmalte e dentina natural [52].

7

A fluorescéncia em resinas compostas € essencial para reproduzir as
caracteristicas estéticas dos dentes, pois possibilita que os trabalhos restauradores
tornem-se imperceptiveis quando expostos a radiacdo ultravioleta [10, 50]. Os
componentes basicos dos materiais restauradores ndo emitem na mesma regiao
gue o dente natural quando expostos a radiacao ultravioleta, para que isso ocorra €
feito 0 acréscimo de agentes pigmentantes que emitam nesta regiao [10, 48, 53-54].
Os fabricantes tém adicionado a composicao destes materiais agentes fluoroforos do
grupo dos metais de terras raras como: europio, térbio, itérbio e cério. A
incorporacdo destes materiais faz com que a resina se torne fluorescente,
assemelhando-se aos dentes naturais [11, 50].

Quanto a influéncia da espessura na fluorescéncia, sabe-se que a ultima
camada de resina composta é determinante para a fluorescéncia da restauracao,
porém a emissdo de fluorescéncia ndo se limita a camada superficial, também
emana da camada interna do material. Mesmo que somente a resina composta de
esmalte possua fluorescéncia, e a de dentina ndo, a restauracdo apresentara este
fendbmeno [10, 48, 54].

Estudos relatam sobre a importancia da Ultima camada do material
restaurador para que o fendmeno da fluorescéncia aconteca, os resultados mostram
gue a intensidade de fluorescéncia das restauracbes € dependente da ultima
camada, além da influéncia do meio de armazenamento e da espessura, porém nao

explicam o porqué dessas variagfes, justificando novamente a importancia de um



estudo que explique os mecanismos fisicos que levam a estas alteracoes.
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3. MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo h4 uma descricdo sobre a confeccdo das amostras e

condicdes experimentais das técnicas utilizadas.

3.1 Preparagao das amostras

Foi utilizada a resina composta (Filtek Z350XT, 3M) desenvolvida para
restauracOes anteriores e posteriores, de esmalte e dentina, sendo escolhida por ter
demonstrado em trabalhos anteriores a propriedade de fluorescéncia e ser uma das
gue mais se assemelha ao dente [55-56]. Em sua composicdo apresenta a
canforoquinona como fotoiniciador, os mondémeros BisGMA, UDMA, TEGDMA,
PEGDMA e o BIiSEMA na parte organica e a matriz inorganica € composta por
nanoparticulas de silica e zirconia (Tabela 1).

Tabela 1: Resinas compostas utilizadas.

Resina Composta Esmalte Dentina
Cor A2E A2D
Ceramica tratada com Ceramica tratada com
silano, BisGMA, BisEMA, silano, BisGMA, BiSsEMA,
silica tratada com silano, silica tratada com silano,
Composicéao silica-oxido de zirconia silica-oxido de zirconia

tratado com silano, UDMA, tratado com silano, UDMA,
PEGMA, TEGDMA, BTHe PEGMA, TEGDMA, BTH e

pigmentos pigmentos
Tempode 20's 40's
fotopolimerizacao
Espessura do incremento 2,0 mm 1,5 mm
Lote 1731000678 672912

BisGMA: Bisfenol A diglicidil éter dimetacrilato; BisEMA: Bisfenol A polietileno glicol diéter
dimetacrilato; UDMA: Diuretano dimetacrilato; PEGMA: Dimetacrilato polietileno glicol; TEGDMA:
Dimetacrilato de trietileno glicol; BTH: Hidroxitolueno butilado.

Foram confeccionadas amostras dos dois materiais diferentes de resinas
compostas disponiveis no mercado nacional, de acordo com a Tabela 1. As
amostras foram confeccionadas em uma matriz de ago inoxidavel com um orificio de
10,0 mm de didmetro para as analises de fluorescéncia e absor¢éo Optica e 5,0 mm
de diametro para as analises de grau de conversao (Fig. 4(A) e 4(B)). A espessura

das amostras para todas as técnicas foram: 2,0 mm para as de resina composta de
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esmalte e 1,5 mm para as de resina composta de dentina, seguindo as espessuras
indicadas pelo fabricante para cada material (Tabela 1). A matriz de a¢o foi colocada
sobre uma placa de vidro e entre a placa e a matriz uma tira de poliéster (K-dent,
Quimidrol). A resina composta foi inserida com o auxilio de uma espatula
cuidadosamente a fim de evitar a formacédo de bolhas, por meio da insergcéo de
incremento Unico. Apés preenchimento de toda a matriz, outra tira de poliéster foi
posicionada e pressionada contra a matriz com o auxilio de uma placa de vidro, para
permitir o extravasamento de excessos e a lisura superficial (Fig. 4(C)). As amostras
foram fotoativadas (Emitter A FIT, Schuster), seguindo o tempo indicado pelo
fabricante para cada material (Tabela 1), removidas da matriz e separadas em 3

grupos.

irradiada

e i Tira de poliéster
Matriz de aco
Tira de poliéster

Figura 4: (A) Matriz para confecgdo das amostras para analises de fluorescéncia e absorgéo optica;
(B) Matriz para confecgéo das amostras para analises Raman e (C) Representagdo esquematica da
preparacdo das amostras.

3.1.1 Grupos experimentais

O grupo 1 (G1) é composto por amostras de resina composta de dentina, os
grupos 2 e 3 (G2 e G3, respectivamente) por amostras de resina composta de
esmalte (Fig. 5(A)). O delineamento experimental utilizado neste trabalho é descrito

na Tabela 2.



Tabela 2: Delineamento experimental.
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Quantidade de amostras fotoativadas por

Resina Grupo Meio de Tempo de grupo experimental e técnica utilizada Espessura
. : ~ envelhecimento = —
composta experimental imerséo - Absorcao Emisséo de (mm)
(dias) . Raman A
optica fluorescéncia
1
Agua 7
Dentina G1 ultrapura 14 2 2 2 1,5
pH 6,37 21
28
1 4 4
Agua 7 4 4 0,2a2,0
Esmalte G2 ultrapura 14 4 4 4 Variando de
pH 6,37 21 4 4 0,2em0,2
28 4 4
1 4 4
Acido citrico 7 4 4 0,2a2,0
Esmalte G3 al% 14 4 4 4 Variando de
pH 2,69 21 4 4 0,2em 0,2
28 4 4
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Os grupos G1 e G2 foram armazenados individualmente em vidros ambar
contendo agua ultrapura (Milli-Q, Direct-Q 3UV) com volume de 30 mL por frasco e
em banho térmico a 36°C. O grupo G3 foi armazenado em vidros a&mbar contendo
acido citrico a 1% com pH 2,69 ajustado com hidréxido de s6dio (NaOH) (FR181805,
Casa da Quimica Maringd) com volume de 30 mL por frasco e em banho térmico a
36°C. A &gua foi considerada o meio controle, enquanto que o acido simula a
ingestdo de bebidas &cidas como sucos e refrigerantes.

Foi tomado o cuidado para que as superficies das amostras ndo entrassem
em contato com as paredes do recipiente de armazenamento, sendo assim com o
auxilio de um fio dental as amostras foram amarradas e posicionadas conforme

mostra a Fig. 5(B).

Figura 5: (A) Amostras de resina composta apés a fotopolimerizagdo com marcagéo na face
irradiada; (B) Amostra de resina composta armazenada em vidro ambar.

As amostras foram analisadas apoés 1, 7, 14, 21 e 28 dias de imersdo nos
diferentes meios. Antes das andlises todas as amostras foram lavadas em uma cuba
de ultrassom (Cuba de ultrassom, Cristofoli) com agua ultrapura em 2 ciclos de 180

segundos.

3.2 Espectroscopia de absorcao 6ptica

Os espectros de absorcdo Optica das amostras foram obtidos por
transmitancia em um espectrofotdmetro UV/VIS/NIR (Lambda 1050, Perkin Elmer)

utilizando um suporte de amostra centrada para esfera integradora. Nesta
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configuracdo o feixe de luz incide sobre a superficie da amostra e toda luz
espalhada, refletida e transmitida pela amostra chega ao detector (Fig. 6 (A)).

As amostras foram marcadas para que as medidas fossem feitas sempre do
mesmo lado e na mesma posicado, com a face irradiada pelo aparelho fotoativador
direcionada para o feixe de excitacdo. A primeira leitura das amostras de resina
composta de esmalte (G2 e G3) foram feitas com as amostras possuindo 2,0 mm de
espessura, em seguida a amostra de resina composta de dentina (G1l) foi
posicionada na superficie oposta a face irradiada pelo fotoativador e realizada a
leitura (Fig. 6 (B)). A seguir as amostras de resina composta de esmalte (G2 e G3)
foram sendo desgastadas manualmente na superficie oposta a face irradiada pelo
fotoativador, com lixas de granulacédo 400 (401Q, 3M) e as leituras realizadas a cada

0,2 mm, até atingirem a espessura de 0,2 mm.

(A)

Feixe

RC (Esmalte) RC (Dentina)

Detector

Figura 6: (A) Esquema do posicionamento da amostra de resina composta (RC), na esfera
integradora, utilizando o suporte de amostra centrada; (B) Posicionamento da associacédo de resina
composta de esmalte e dentina.

3.3 Espectroscopia Raman

Os espectros Raman das amostras para analise do grau de converséao foram
obtidos por meio de um espectrdbmetro Raman confocal (Senterra, Bruker). A
abertura confocal pode ser na forma de fenda retangular ou orificio, equipado com
trés lasers de excitacdo (532, 633 e 785 nm) e uma plataforma motorizada com

movimentos Nos eixos Xyz.
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As medidas das amostras fotoativadas foram realizadas selecionando 10
pontos ao longo da extensao da amostra para as resinas compostas de esmalte e 7
pontos para as resinas compostas de dentina (Fig. 7). As leituras foram iniciadas a
partir da face irradiada pelo aparelho fotoativador. Foi utilizado laser de excitagdo em
532 nm e poténcia nominal de 20 mW, sendo focado na amostra por uma lente
objetiva de magnitude de 20 x. A abertura confocal selecionada foi uma fenda
retangular de 50x1000 um para obter maior contribuicdo da amostra. Cada espectro
€ uma média de 20 varreduras com 3 s de tempo de integracao, resolucéo espectral
de 3-5 cm? na regido entre 1740 - 290 cm?. Com esta mesma configuracédo
experimental foi realizada as medidas das amostras ndo fotopolimerizadas para o
célculo do grau de conversdao (GC) selecionando um ponto, na superficie, por
amostra de esmalte (n=4) e dentina (n=2).

Face Face nao
irradiada _Pontos irradiada

fesssscsssd

h

M SO—
Espessura (mm)

Figura 7: Posicionamento da amostra fotopolimerizada para realizagéo das medidas.

Todos os espectros foram corrigidos por linha de base e foi avaliado a
variacdo na razdo das intensidades das bandas, 1638 e 1610 cm™, durante a

polimerizacdo, em relacdo ao material ndo polimerizado, por meio da Eq. 1 [4].

GC(%) — 100 X [1 _ 1638fotoativado/1610f0toativado ] (1)

1638nz0 fotoativado/1610n§0 fotoativado

A banda alifatica C=C em 1638 cm é referente aos monémeros presentes
no material. Ao iniciar o processo de polimerizacdo ocorre, a quebra das duplas
ligacbes de carbono dos mondmeros formando longas cadeias poliméricas com
ligacGes simples. A banda aromatica C=C em 1610 cm™ apresenta pouca alteracéo

nesta reacdo sendo usada como uma banda de referéncia [4, 42-44].
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3.4 Espectroscopia de Fluorescéncia

O esquema do arranjo experimental utilizado para a obtenc&o dos espectros
de fluorescéncia € mostrado na Fig. 8. Como fonte de excitagéo foi utilizado um LED
(Light Emitting Diode) (M365L2, ThorLabs) operado em 365 nm que incide
perpendicularmente sobre a face da amostra, que foi irradiada pelo aparelho
fotoativador, com frequéncia de modulagdo de 27 Hz. A luminescéncia coletada
também da face fotoativada, através de uma fibra éptica na regido do UV-Vis, é
direcionada para um monocromador (74125, Newport), com fendas de entrada e
saida fixadas em 1 mm, o qual é utilizado para a selecdo dos comprimentos de onda
durante as varreduras. A fibra ¢ptica foi posicionada de modo a minimizar as
reflexbes da superficie da amostra no sensor. Na deteccao do sinal foi utilizado um
fotodiodo de silicio conectado a um amplificador Lock-in (SR830, Stanford Research

Systems), o qual envia o sinal detectado a um microcomputador para analise.

Monocromador
Lock-in

Sensor

Fibra optica

|

Lente

Amostras

Microcomputador

Figura 8: Arranjo experimental utilizado para obter os espectros de fluorescéncia.

As amostras foram marcadas para que as medidas fossem feitas sempre na
face irradiada pelo fotoativador e na mesma posicdo, além de manter a montagem

experimental com o mesmo alinhamento durante os meses de execugao do
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experimento. Todos o0s espectros foram normalizados no pico do segundo
harmonico do feixe de excitacdo em 730 nm. A primeira leitura das amostras de
resina composta de esmalte (G2 e G3) foram feitas com as amostras possuindo 2,0
mm de espessura, em seguida a amostra de resina composta de dentina (G1) foi
posicionada na superficie oposta a face irradiada pelo fotoativador e realizada a
leitura novamente. A seguir as amostras de resina composta de esmalte (G2 e G3)
foram sendo desgastadas manualmente, na superficie oposta a face irradiada pelo
fotoativador, com lixas de granulacéo 400 (401Q, 3M) e as leituras realizadas a cada

0,2 mm, até que a amostra atingisse a espessura de 0,2 mm.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

As propriedades Opticas e mecanicas das resinas compostas sao
influenciadas pelos aparelhos fotoativadores utilizados no processo de fotoativagédo
[18, 24]. O espectro de emissédo do aparelho fotoativador deve correlacionar-se com
0 espectro de absorcdo do fotoiniciador presente no material [32]. Sendo assim, o
espectro de emissdo do fotoativador (Fig. 9) foi obtido por meio de um
espectrometro (Linear Array Spectrometer VS 140, Horiba Jobin Yvon), coincidindo
com a absorgéo do fotoiniciador canforoquinona em 470 nm [32]. Para obter uma
fotoativacdo adequada também € necessaria uma densidade de poténcia minima
para iniciar o processo de fotoativacdo, sendo indicado pelo fabricante 550 mW/cm?.
O fotoativador utilizado apresentou uma densidade de poténcia de 1247 mW/cm?,
obtida por meio de um medidor de poténcia (407A, Spectra Physics). Estes
resultados indicam que o aparelho apresenta caracteristicas favoraveis para o

processo de fotoativacdo das resinas compostas utilizadas neste trabalho.

—&— Fotopolimerizador

451 nm¢

10

o
(6)]

Intensidade Normalizada

0,0
300 350 400 450 500 550 600
Comprimento de Onda (nm)

Figura 9: Espectro de emissédo de luz do aparelho fotoativador.

Além da utilizagdo de aparelhos adequados no processo de fotoativagéo, o
tempo adequado também precisa ser respeitado e varia de acordo com cada

fabricante. Cumprir o tempo determinado pelo fabricante é importante para que a
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resina composta tenha uma polimerizagao eficiente, e assim, desempenhe suas
propriedades épticas e mecanicas [57]. Os mondmeros ndo reagidos podem tornar a
matriz polimérica susceptivel a reacbes de degradacdo, resultando em uma baixa
durabilidade [58]. Além disso, uma polimerizacdo incompleta pode ocasionar a
liberacdo de mondmeros nédo reagidos e outros componentes na cavidade oral,
resultando em irritagdo das mucosas e hipersensibilidade pos-operatoria [59].

As amostras de resinas compostas foram fotoativadas seguindo os tempos
indicados pelo fabricante, 20 segundos para as amostras de resinas compostas de
esmalte e 40 segundos para as amostras de resinas compostas de dentina. Cada
material necessita de um determinado tempo para que haja a conversdo dos
mondmeros em cadeia polimérica; este tempo varia de acordo com a composicéo do
produto e esta relacionado a capacidade de absorcdo de luz do fotoiniciador
presente no material, o que pode influenciar no coeficiente de absorcéo optica () ao
longo da espessura da resina, uma vez que esta € composta por diferentes materiais
gue atuam de forma diferente na reacdo de polimerizacdo. Sendo assim, foram
obtidos os espectros de absorcéo dos trés grupos experimentais para os diferentes
periodos e meios de armazenamento. A Fig. 10 mostra os espectros do coeficiente
de absorcao optica (B) das resinas compostas de dentina (G1), esmalte (G2) e a
associacao de resina composta de esmalte e dentina (G2 + G1) apés um dia de
fotoativacdo em diferentes espessuras. Os coeficientes de absorgao 6ptica () foram
obtidos a partir dos espectros de transmitancia das amostras. Utilizando-se um
suporte de amostra centrada para esfera integradora, o sensor detecta a radiacao
refletida, transmitida e espalhada pela amostra, conforme descrito no capitulo 3,

T(%
~logX%

%, no qual L é a espessura da

secdo 2, de materiais e métodos, sendo 8 =

amostra e T(%) € o sinal da transmitancia. O coeficiente de espalhamento (S) em
dentes humanos € uma ordem de grandeza maior que o coeficiente de absorcéo
Optica (B) na regido do UV-NIR, porém estudos anteriores mostraram que o
coeficiente de espalhamento (S) para as resinas compostas é da mesma ordem de
grandeza que o seu coeficiente de absor¢ao optica (B), embora os valores variam de
um material para o outro. O coeficiente de absorgao 6ptica () diminui gradualmente,
enquanto o coeficiente espalhamento (S) acentuadamente com o aumento do

comprimento de onda [17, 60-61].
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A associagao de resina composta de esmalte e dentina foi feita para simular
a técnica incremental de camadas. Clinicamente, as restauracfes tentam imitar o
tecido dentério natural sendo utilizadas técnicas de restauracbes em camadas com
diferentes materiais. Alguns fabricantes produzem materiais especificos para dentina
e esmalte em diferentes composi¢cdes para serem utilizados em casos que ocorrem
perda simultdnea desses componentes do tecido dental.

Os espectros dos coeficientes de absorgéo 6ptica (B) das resinas compostas
apresentam bandas relacionadas a presenca de mondémeros, pigmentos e do
fotoiniciador presentes em sua composicdo. O BisGMA e o TEGDMA sdo os
principais mondmeros constituintes da resina composta e apresentam absor¢céo na
regido de 200 a 400 nm. Os pigmentos contém cromoforos que absorvem na regiao
de 300 a 400 nm. O fotoiniciador canforoquinona é amplamente utilizado na
composicao desses materiais com absorcdo na regidao de 400 a 500 nm, com pico
maximo centrado em aproximadamente 470 nm [31-32, 62-63].

Analisando a regido entre 200 a 400 nm, referentes aos monémeros, nota-se
a presenca de uma banda centrada em torno de 360 nm (Fig. 10(B)) para a resina
composta de esmalte com 0,2 mm de espessura. Outro detalhe importante para esta
amostra é auséncia da banda em 335 nm, porém presente nas demais que nao
contém a camada de resina composta de esmalte com 0,2 mm. Este fato pode estar
associado a conversao dos monémeros em polimeros, para menores espessuras de
resina composta de esmalte ha maior conversédo devido a atuacédo do fotoiniciador
transferir energia para os monémeros e entdo constituir as cadeias poliméricas
caracterizadas pela banda em torno de 360 nm. JA os mon6meros ainda nédo
convertidos seriam mais presentes na banda em 335 nm. A disponibilidade de
mondmeros ainda ndo convertidos estaria mais presente em amostras com maior
espessura, uma vez que o fotoiniciador ndo transferiu energia para os mesmos, 0

gue mostra os dados com espessura de resina composta de esmalte com 0,2 mm.
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Figura 10: Coeficiente de absorcdo dptica (B) das resinas compostas em diferentes espessuras apos
um dia de imersdo em agua: (A) Resina composta de dentina com 1,5 mm de espessura; (B) Resina
composta de esmalte com 0,2 mm de espessura; (C) Resina composta de esmalte com 2,0 mm de
espessura; (D) Resina composta de esmalte com 0,2 mm de espessura associada a resina composta
de dentina com 1,5 mm de espessura e (E) Resina composta de esmalte com 2,0 mm de espessura
associada a resina composta de dentina com 1,5 mm de espessura. Os insets mostram a segunda
derivada dos espectros na regido de interesse. As linhas pontilhadas destacam os centros das
bandas obtidos pela segunda derivada.

Nota-se que todos os espectros apresentam uma banda em torno de 475
nm, exceto para a resina composta de esmalte com espessura de 0,2 mm (Fig.
10(B)), esta banda representa a canforoguinona presente tanto nas resinas
compostas de esmalte quanto de dentina e nas associacdes. No processo de
fotoativacdo a absorcéo de luz pela canforoquinona promove a formacéo de radicais
livres e a conversdo das pequenas moléculas dos mondémeros em longas cadeias
poliméricas. Com este resultado podemos inferir que para a menor espessura de
resina composta de esmalte a canforoquinona ativa, ou seja, que absorve o

comprimento de onda do fotoativador, j& absorveu a radiacdo incidente e iniciou o
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processo de polimerizagdo dos mondmeros, tornando-se uma canforoquinona nao
ativa. Para as espessuras maiores ha mais canforoquinona ativa, e assim ha a
presenca da banda em 475 nm. Além disso, podemos observar que 0S maiores
valores do coeficiente de absorgédo optica (B) sdo para as amostras que contém a
resina composta de esmalte com 0,2 mm de espessura, indicando que a conversao
dos mondémeros em polimeros é mais eficiente.

E possivel notar, para a associacdo de resina composta de esmalte e
dentina, a contribuicdo de ambos 0s materiais para as espessuras de 0,2 e 2,0 mm
de esmalte, ou seja, a luz incidente permeia pela camada de resina composta de
esmalte atingindo a resina composta de dentina, sendo o valor do coeficiente de
absorcao oOptica () maior para o esmalte com 0,2 mm de espessura. Vale lembrar
gue foram feitas medidas em amostras variando a espessura da resina composta de
esmalte de 0,2 a 2,0 mm com incremento de 0,2 mm. Para um material homogéneo
0 comportamento esperado do coeficiente de absorgao optica (B) seria de ser
constante com o aumento da espessura, entretanto isso ndo foi observado em
nossos experimentos, tal como mostra a Fig. 11 para o coeficiente de absorcéo
Optica (B), no comprimento de onda de 475 nm, referente a canforoquinona, apos um
dia de fotoativacdo, em funcéo da espessura para os dois meios de armazenamento
estudados. Os resultados mostraram uma dependéncia do coeficiente de absorcéo
optica (B) em funcdo da espessura, o0 qual é resultante da reacédo de polimerizacao
ao longo das amostras de resinas compostas.

Para a amostra de resina composta de dentina (G1) foram realizadas
medidas somente com a espessura de 1,5 mm, pois nas analises das resinas
compostas de esmalte e dentina associadas foi variada somente a espessura do
esmalte. Podemos observar que a resina composta de dentina mostra maior valor
para o coeficiente de absorg¢ao Optica (B) no comprimento de onda de absorcao da
canforoquinona, quando comparada a resina composta de esmalte. O
comportamento do coeficiente de absorgcédo optica (B) para a resina composta de
esmalte (G2 ou G3) tem uma maior variacao até a espessura de aproximadamente
0,8 mm, enquanto que a associacdo de resina composta de esmalte e dentina
(G1+G2 ou G1+G3) tende a diminuir os valores do coeficiente de absorgao optica (B)
com o0 aumento da espessura da camada de esmalte. Este comportamento deve-se
a influéncia da resina composta de dentina que apresenta maior valor para o

coeficiente de absorgao optica (B), mesmo sem os demais dados em funcdo da
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espessura para este material, acredita-se que o decréscimo dos valores do
coeficiente de absorgao oOptica (B) € devido ao aumento da camada de resina
composta de esmalte menos absorvedora, conforme mostra o dado da resina
composta de esmalte. A inversdo que ocorre em aproximadamente 0,8 mm é devido
a normalizacdo pela espessura total da amostra realizado para o calculo do
coeficiente de absorgéo Optica (B), as amostras da associacado de resina composta
de esmalte e dentina possuem espessuras maiores, pois a camada de resina
composta de dentina foi fixada em 1,5 mm.

A partir destes resultados podemos indicar que em aproximadamente 0,8
mm de camada de resina composta de esmalte sobre resina de dentina, a absorcao
do fotoativador canforoquinona torna-se invariante com o aumento da espessura da

camada esmalte até 2,0mm.
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Figura 11: Coeficiente de absorcao éptica (), no comprimento de onda de 475 nm, das amostras de
resinas compostas ap6s um dia de fotoativacdo em funcéo da espessura da camada de resina
composta de esmalte. (A) Resinas compostas de esmalte imersas em agua e (B) Resinas compostas
de esmalte imersas em &cido citrico a 1%.

Na avaliacdo do envelhecimento, a Fig. 12 mostra o comportamento do
coeficiente de absorcdo Optica (B), no comprimento de onda de 475 nm, para as

amostras em funcéo da espessura, do tempo e meio de armazenamento.
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Figura 12: Mapas de contorno do coeficiente de absor¢éo Optica (B), no comprimento de onda de 475
nm (canforoquinona), em fungdo da espessura da camada de resina composta de esmalte e do
tempo de armazenamento para 0s grupos experimentais: (A) Resina composta de esmalte imersa em
agua (G2); (B) Resina composta de esmalte imersa em &cido citrico a 1% (G3); (C) Associagao de
resina composta de esmalte imersa em agua e dentina (G2+G1) e (D) Associacao de resina
composta de esmalte imersa em &cido citrico a 1% e dentina (G3+G1).
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A Fig. 12 ((A) e (B)) mostra que para espessuras de 0,2 mm de resina de
composta de esmalte, o coeficiente de absorgéo 6ptica (), no comprimento de onda
de 475 nm, referente a canforoquinona ativa, apresenta os menores valores em
todos os periodos de avaliacdo, tanto para imersdo em &gua quanto em &cido,
indicando que a quantidade de canforoquinona ativa ndo se altera em fungao do
tempo, uma vez que ela necessita de uma fonte de excitagdo para ser ativada e
iniciar a producao de radicais livres, que quebram as duplas ligacdes de carbono do
monémero dando inicio a formacao da cadeia polimérica. J& para os coeficientes de
absorcao o6ptica (B) na associagdo de resina composta de esmalte e dentina (Fig.
12(C) e (D)) h4 uma tendéncia de decréscimo com a espessura, como descrito
anteriormente, e analisando no periodo de armazenamento também ndo ha
alteracgOes significativas, mostrando que uma vez que as resinas foram fotoativadas
0 processo de polimerizacdo ndo se alterou no periodo de 28 dias, tanto para as
amostras imersas em agua ou em acido.

Com estes resultados verificamos a dependéncia do coeficiente de absorgéo
Optica (B) das amostras de resinas compostas em funcdo da espessura da camada
de resina composta de esmalte com a reacéo de fotoativagao, principalmente com a
atuacao do fotoiniciador, a canforoquinona, responsavel pelo inicio do processo de
polimerizacdo. Quanto maior o valor do coeficiente de absorgao 6ptica (), maior a
guantidade de fotoiniciadores ativos, ou seja, menor sera a eficiéncia na formacgéao
de cadeias poliméricas.

Desta forma faz-se necessario avaliar o comportamento do grau de
conversdo dos monémeros em cadeias poliméricas nas resinas compostas também
em funcéo da espessura.

O grau de conversao das amostras foi avaliado em funcédo da espessura e
para os mesmos periodos de tempo de pés fotoativacdo descritos anteriormente por
meio da espectroscopia Raman, conforme descrito em materiais e métodos, capitulo
3, secdo 3. A Fig. 13 mostra os espectros Raman obtidos apés um dia de
fotoativacdo das resinas compostas de esmalte (G2 e G3) e dentina (G1), antes e
apos a fotoativacao, por 20 e 40 segundos, respectivamente, para o primeiro ponto
(Face irradiada) e ultimo ponto (Face nédo irradiada). Nota-se o efeito de
polimerizacdo pela reducdo de intensidade da banda em 1638 cm™ com relacdo a

banda em 1610 cm, esta mudanca é associada a formacdo da estrutura polimérica.
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A banda em 1610 cm? é utilizada como referéncia, pois de acordo com sua

atribuicdo quimica ndo se altera com o processo de polimerizagao.
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Figura 13: Espectros Raman evidenciando os picos de 1638 cm™* (C=C alifatico) e 1610 cm™ (C=C
aromatico), antes (nao fotoativada) e apos a fotoativacao (face irradiada e nao irradiada) em dois
pontos das amostra. (A) Resinas compostas de esmalte imersas em agua (G2); (B) Resinas
compostas de esmalte imersas em acido citrico a 1% (G3) e (C) Resinas compostas de dentina
imersas em agua (G1).

O maior percentual de conversdo dos monémeros em polimeros ocorre
durante os primeiros minutos apoés a irradiacdo. No entanto, aumentos significativos
na conversdo e, em particular, a evolucdo das propriedades do polimero séo
observadas ap0s esses minutos iniciais do processo de polimerizacdo [41]. Para
determinar o grau de converséo foi avaliada a variacdo na razdo das intensidades
das bandas, em 1638 e 1610 cm, apds a fotoativacéo, em relacdo ao material ndo
fotoativado por meio da equacdo 3, secdo 1. O comportamento do grau de
conversdo das resinas composta de esmalte e dentina em funcédo da espessura,
apos um dia de fotoativacdo, sdo mostrados na Fig. 14. Os resultados mostram uma
tendéncia decrescente nos valores do grau de conversdo em funcdo da espessura,
sendo 0s maiores valores encontrados nos pontos mais proximos da superficie
irradiada, ou seja, quanto mais proximo da superficie irradiada pelo fotoativador mais
reacdo do fotoiniciador ocorreu e, consequentemente, melhor foi o valor do grau de
conversdo. Quanto mais préximo da face nédo irradiada menor o grau de conversao e
maior a quantidade de fotoiniciador ndo reagido.

Nota-se dois regimes para o grau de conversdao no qual h4 uma menor
variacéo entre 0,2 e 0,8 mm de espessura para as resinas compostas de esmalte, e
uma maior variagcdo para espessuras maiores que 1,0 mm. Sendo assim,

incrementos maiores a 0,8 mm de resina composta de esmalte tendem a ter menos
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conversdo dos mondmeros em cadeias poliméricas, o qual corrobora com os
resultados para o coeficiente de absorgédo optica (), no comprimento de onda de
475 nm, relacionado com a canforoquinona, que mostrava um aumento mais
acentuado dos valores até aproximadamente 0,8 mm e depois uma menor variagao,

mostrando que a conversao monomérica é mais eficiente até 0,8 mm.
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Figura 14: Média dos valores do grau de conversao para as resinas compostas de dentina (G1, n=2)
e esmalte (G2 e G3, n=4), apds um dia de fotoativacéo ao longo da extensdo da amostra.

A resina composta de dentina (G1) apresentou valores inferiores para o grau
de conversdo quando comparada a resina composta de esmalte (G2 e G3). A
polimerizacdo é altamente dependente da quantidade de fotoiniciador presente no
material. A concentracdo do fotoiniciador canforoquinona presente nesses materiais
pode ter uma variacdo de concentracdo entre 0,17 e 1,03%; quanto maior a
concentracdo melhor o grau de conversdo dos mondémeros [64-65]. Desta forma,
acredita-se que a resina composta de dentina possua em sua composi¢cado uma
guantidade menor de canforoquinona o que resultou em valores menores de grau de
conversédo em funcao da espessura e do tempo, corroborando com os resultados do
coeficiente de absorgao optica (B), em 475 nm, que sugerem uma maior quantidade

de fotoiniciador canforoquinona nao reagido nas amostras do grupo G1. O baixo
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valor encontrado para o grau de conversao indica que ocorreram menos interacdes
de liga¢gOes durante o processo de polimerizacdo, o que pode ser o resultado de
uma infiltracdo de agua, ou seja, 0s polimeros da matriz organica por estarem em
meio aquoso podem ter sido submetidos a degradacdo. A extensdo e a taxa de
absorcdo de 4gua dependem da densidade da rede polimérica e do potencial de
ligacOes de hidrogénio e interacbes polares, que variam de um material para o outro
[27].

A Fig. 15 mostra o comportamento do grau de conversdo em funcdo da
espessura para os diferentes periodos e meios de armazenamento. As resinas
compostas de dentina (G1) e esmalte (G2 e G3), independente do meio de imerséo,
apresentam variacao do grau de conversao em funcao da espessura, sendo maiores
os valores para os pontos proximos a face irradiada pelo fotoativador e menores
para pontos mais distantes a esta face. Fato este que refor¢a os resultados para o
coeficiente de absorgao optica (B), em 475 nm, que sugerem uma menor quantidade
de canforoquinona ativa nas espessuras menores.

Em relacdo ao meio de armazenamento, 0 grupo experimental que ficou
imerso em agua apresenta melhores valores de grau de conversdo quando
comparado ao grupo imerso em acido, regides avermelhadas nas Fig. 15(A) e (B),
sugerindo que o meio acido causa rompimento das cadeias poliméricas das resinas.
Os resultados também mostram que as resinas de esmalte, independente do
armazenamento, apresentaram melhores valores iniciais de grau de conversao
guando comparadas as resinas compostas de dentina, indicando que o melhor grau
de conversdo resulta em uma menor infiltracdo do solvente utilizado para

armazenamento reduzindo os efeitos de degradacdo das amostras.
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Figura 15: Mapas de contorno do grau de conversao das amostras em funcdo da espessura e do
tempo. (A) Resinas compostas de esmalte imersas em agua (G2); (B) Resinas compostas de esmalte
imersas em &cido citrico a 1% (G3) e (C) Resinas compostas de dentina imersas em agua (G1).
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Tendo conhecimento do comportamento do grau de conversdo e da
absorcdo o6ptica das resinas compostas, podemos avaliar a fluorescéncia destes
materiais em funcdo da espessura, tanto para as resinas compostas isoladas quanto
para a associacdo de esmalte e dentina, a fim de verificar se ha um limite de
espessura de resina composta de esmalte que garante efeitos de fluorescéncia. A
fluorescéncia é uma propriedade fisica indispensavel nas restauragfes estéticas. As
resinas compostas utilizadas nessas restauragcdes possuem em suas cadeias
moleculares grupos funcionais que absorvem radiacdo ultravioleta. Estes grupos
apresentam ligacdes quimicas podendo ser anéis aromaticos, grupo carbonila C=0
ou ligagbes C=C. Quando as moléculas da resina absorvem a radiagéo ultravioleta
através destes grupos funcionais, essa energia leva a estrutura a um estado
excitado com maior energia. Quando retornam ao seu estado inicial a energia
excedente pode ser emitida na forma de fétons. Este processo é conhecido como
luminescéncia. A luminescéncia estimulada pela absor¢cdo de radiacdo é
denominada fotoluminescéncia, a qual se divide em fluorescéncia e em
fosforescéncia. Na fluorescéncia, a emissao espontanea da radiacao ocorre alguns
poucos segundos apés a radiacdo excitadora desaparecer. Na fosforescéncia, a
emissdo espontanea persiste durante intervalos de tempo longos depois da
excitacao [10, 66].

A fluorescéncia das restauracbes com resina composta é minimamente
perceptivel sob condicdes normais de visualizacdo, ou seja, a olho nu sob a
radiacdo solar ou lampadas do dia a dia. As restauracdes estéticas devem
corresponder a cor e fluorescéncia dos dentes naturais ndo s6 sob a radiacéo solar,
mas também sob diferentes fontes de radiacdo. Os dentes naturais emitem
fluorescéncia quando expostos a radiacdo ultravioleta. As lampadas de luz negra,
utilizadas para iluminacéo decorativa, apresentam emissao na regido do ultravioleta
e evidencia restauracbes que nao foram adequadamente executadas, com uso
excessivo ou insuficiente de resinas composta. Por este motivo utilizamos uma fonte
luminosa que emite comprimento de onda semelhante ao espectro de emissao da
lampada de luz negra.

A Fig. 16 mostra o espectro da lampada de luz negra (Luz negra 28W, SCT)
em comparagdo com o LED utilizado como fonte de excitacdo. A luz negra
apresenta uma banda larga de emissao na regidao de 325 a 410 nm, com picos

centrados em 365 e 405 nm. O comprimento de onda do LED utilizado nas medidas
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de fluorescéncia foi escolhido baseado no comprimento de onda de maior emisséo

da luz negra, ou seja, em 365 nm.

—— Luz negra
; 365 nm > LED

10

o
(6)}

Intensidade Normalizada

0,0
300 350 400 450 500 550 600
Comprimento de Onda (nm)

Figura 16: Espectro de emissdo do LED utilizado como fonte de excitacdo em comparacdo com a
lampada de luz negra.

A Fig. 17 mostra os espectros de emissédo das resinas composta de dentina
(G1), esmalte (G2) e de associacbOes de esmalte e dentina (G2+G1) apdés um dia de
fotoativacdo em diferentes espessuras, excitadas utilizando o LED de 365 nm
conforme descrito no capitulo 3, secdo 4, de materiais e métodos. Embora tenha
sido tomado cuidado no posicionamento das amostras, pequenas variacdoes de
posicdo podem resultar na variacdo de intensidade, por este motivo as analises
foram realizadas com 4 amostras em dias diferentes e a tendéncia de
comportamento se manteve para todas elas. Pela repetibilidade, pode ser
considerado que existe diferenca de intensidade de emissdo em funcdo da
espessura.

O espectro de emissao da resina composta é determinado pelos fluoréforos
presentes em seus materiais constituintes. As resinas compostas sao uma mistura
de diferentes componentes: monémeros, matriz inorganica, fotoiniciador e
pigmentos. Quando excitados no UV, em 405 nm, o BisGMA e o TEGDMA séo os
principais mondmeros constituintes da resina composta, 0s quais apresentam picos
de emissdo em 560 nm. Ja o fotoiniciador canforoquinona apresenta pico de

emissdo em 517 nm. Os pigmentos contém fluor6foros responsaveis por emitir
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fluorescéncia como o dente, que apresentam picos de emissédo centrados em torno
de 441 e 469 nm [62]. Sendo assim, 0s picos de emissdo presentes na Fig. 17,
centrados em 445 e 472 nm, foram atribuidos & presenca dos pigmentos nas resinas
compostas avaliadas. Os resultados mostram que ambas as bandas apresentaram o
mesmo comportamento decrescente de intensidade em funcédo da espessura. Vale
ressaltar que as amostras de resina composta de esmalte foram confeccionadas
com 2,0 mm de espessura e lixadas para a obtencdo de espessuras menores, de
0,2 em 0,2 mm, até atingir a espessura minima de 0,2 mm. A face lixada foi a oposta

a face irradiada pelo fotoativador.

02 - : (A)

0,1

0,0

0,05 -

o
o
o

(©)

o
N
T

o
—_
T

o
o

Intensidade Normalizada

0,0

0,2 — (E)

0,0 — ! T T T

450 500 550 600 650
Comprimento de onda (nm)

Figura 17: Espectros de emissdo das resinas compostas em diferentes espessuras apés um dia de
imersdo em agua: (A) Resina composta de dentina com 1,5 mm de espessura; (B) Resina composta
de esmalte com 0,2 mm de espessura; (C) Resina composta de esmalte com 2,0 mm de espessura;
(D) Resina composta de esmalte com 0,2 mm de espessura associada a resina composta de dentina
com 1,5 mm de espessura e (E) Resina composta de esmalte com 2,0 mm de espessura associada a
resina composta de dentina com 1,5 mm de espessura.
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Para avaliar a tendéncia do comportamento da fluorescéncia foi analisada a

intensidade do pico centrado no comprimento de onda de 472 nm em fungdo da

espessura, como mostrado na Fig. 18, pois esta banda esta associada a absorcao

do fotoiniciador canforoquinona.
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Figura 18: Comportamento da intensidade de fluorescéncia, ho comprimento de onda de 472 nm, em
funcéo da espessura da camada de resina composta de esmalte apés um dia da fotoativacao. (A)
Resina composta de esmalte armazenada em agua (G2); (B) Associacdo de resina composta de
esmalte + dentina armazenados em agua (G2 + G1); (C) Resina composta de esmalte armazenado
em &cido citrico a 1% (G3) e (D) Associacdo de resina composta de esmalte + dentina armazenados
em acido citrico a 1% (G3 + G1). G1 é a resina composta de dentina armazenada em agua com
espessura fixa de 1,5 mm.

A Fig. 18 mostra o comportamento da banda de emissdao em 472 nm apos

um dia de fotoativacdo. Pode-se notar nas Fig. 18 (A) e (B), as quais descrevem o

comportamento das amostras armazenadas em agua, trés regifes distintas

destacadas pelas guias visuais de 0,2 a 0,8 mm, de 0,8 a 1,6 mme de 1,8 a 2,0 mm.

Para materiais homogéneos, a intensidade de fluorescéncia deveria aumentar

linearmente com a espessura, quanto mais material absorvedor maior a emissao

destes. Deste modo, podemos inferir que os grupos G2 e G2 + G1 da Fig. 18 ndo



49

sdo homogéneos ao longo da sua espessura, 0 que ja era esperado mediante a
andlise dos resultados obtidos na absorgéo Optica.

Para os grupos G3 e G3+G1 (Fig. 18(C) e (D)) que estdo armazenados em
acido observa-se que na regido entre 0,8 e 1,6 mm, na qual houve uma menor
variacao da fluorescéncia para os grupos armazenados em agua, ha auséncia deste
comportamento, corroborando com resultados anteriores nos quais ha degradacao
das cadeias poliméricas devido a presenca de solvente com baixo pH.

Para melhor entender este comportamento € oportuno retomar uma breve
analise com relacdo ao coeficiente de absorcdo 6ptica (B) em 365 nm (excitacdo
para a fluorescéncia) e 472 nm (emisséo dos pigmentos), conforme mostra a Fig. 19.
Nota-se que o comportamento dos coeficientes € aproximadamente o inverso um do
outro. Em 365 nm podemos associar a absor¢cdo da cadeia polimérica formada
devido a conversdo monomeérica e em 472 nm a absorgdo da canforoquinona ativa.
Quanto maior a quantidade de canforoquinona ativa, menor a quantidade de cadeias
poliméricas, 0 que é observado para menores espessuras, mais proximas a face
irradiada pelo fotoativador. Conforme as camadas de resina de esmalte tornam-se
mais espessas a absorcao das cadeias poliméricas diminui, ja que a quantidade de
canforoquinona ativas aumenta. Sendo assim, as cadeias poliméricas formadas
também estdo absorvendo o comprimento de onda em 365 nm; se fosse somente
contribuicdo dos pigmentos haveria um aumento da absorcdo, jA que quanto mais

resina maior a quantidade de pigmentos.
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Figura 19: Coeficiente de absorcao éptica (8) em 365 e 475 nm das amostras de resina composta de
esmalte, apods um dia de fotoativagéo, em funcéo da espessura da camada de esmalte.
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Correlacionando com o resultado obtido para a fluorescéncia (Fig. 18 (A) e
(B)) na regido entre 0,2 e 0,8 mm, temos uma maior variagdo da sua intensidade,
sendo resultado da absor¢édo do comprimento de onda em 365 nm pelos pigmentos
e a emissdo de fluorescéncia em 472 nm. Apés 0,8 mm ha uma atenuacdo na
variacdo da intensidade, uma vez que ha menor grau de conversao monomerica e
consequentemente, mais canforoquinona ativa a qual absorve a emissao dos
pigmentos em 472 nm, diminuindo a intensidade da fluorescéncia detectada pelo
sensor, além da absorcdo de 365 nm pelas cadeias poliméricas formadas,
diminuindo ainda a absorcdo desta energia pelos pigmentos. Ja para espessuras
acima de 1,6 mm h& um novo aumento da fluorescéncia, o que pode ser resultado
de interagbes quimicas entre a face néo irradiada pelo fotoativador com os meios ou
devido ao tempo de armazenagem uma vez que nem todos 0S componentes ou
reacdes entre eles sdo de nosso conhecimento.

Quando analisada a associacdo de resina composta de esmalte e dentina
(Fig. 18(C) e (D)) nota-se uma inversdo das intensidades ao longo da espessura ao
comparar com as resinas compostas de esmalte isoladas. Este comportamento pode
ser atribuido a maior camada de resina composta de esmalte, menos fluorescente.
Para menores camadas de resina composta de esmalte, a resina composta de
dentina contribui mais para a associacdo, aumentando a intensidade de
fluorescéncia.

Como ja mencionado anteriormente, ao incidir uma fonte de luz sobre um
material, parte da intensidade pode ser refletida, espalhada, absorvida e transmitida.
A absorcao de luz por um material homogéneo de espessura finita pode ser descrita
pela lei de Beer-Lambert. Assim, considerando um fluxo de fétons de intensidade I,
incidindo perpendicularmente sobre a superficie frontal de uma amostra de
espessura L e escolhendo uma camada infinitesimal de espessura dx, a intensidade

de luz transmitida pela amostra sera dada por:

I(x) = I,e P* (1)

sendo B3 o coeficiente de absor¢do do material no comprimento de onda de excitagao

e lo a intensidade do feixe de excitagéo.
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A intensidade de Iluz absorvida no elemento dx é dada por:

dlaps = [_ dlix)] dx, o que resulta em:

I(x) = Ie P*Bdx (2
Logo, pode se obter a emissdo de um elemento infinitesimal (8l.,) do material h&a

uma distancia x, da origem (face irradiada pelo fotopolimerizador):
Slem (x1) = dlaps (x)® = [y Pe™P*Bdx, ®3)

sendo @ a eficiéncia de emissdo do material.

Para obter a intensidade de luz emitida na mesma face da incidéncia de
excitacao (Is), podemos considerar que a luz emitida pelo elemento infinitesimal em
X, Sera atenuada ao longo da amostra, entdo havera um coeficiente de absorcao
optica para o comprimento de onda de emissdo que chamaremos de B’, € uma
intensidade de luz emitida por um elemento infinitesimal &Ig. Desta forma, a

intensidade emitida pelo material I € dada por:

[o® — /
s = g (1= e B+ (@)

Podemos verificar se a intensidade I proposta neste trabalho reproduz os
dados experimentais obtidos para as resinas compostas de esmalte dos grupos
experimentais G2 e G3 em funcdo da espessura. Entretanto, os coeficientes 3 e '
na Eq. 4 serdo adotados para cada espessura a partir dos dados experimentais
obtidos por meio da absorcao Optica. Esta dependéncia foi associada a reacéo de
polimerizacdo, principalmente na atuacdo da canforoquinona como fotoiniciadora.
Sendo assim, consideramos os valores de B e B’ como valores efetivos para cada
espessura obtida, uma vez que a metodologia adotada neste trabalho foi o desgaste
das amostras e ndo uma leitura ponto a ponto, tal como realizada para obtencédo do
grau de conversdo por espectroscopia Raman. Estes valores efetivos atuaram na
Eq. 4 como valores médios em cada espessura medida na absor¢do das resinas.
Cabe ressaltar que a equagao proposta para simular o comportamento da
intensidade de fluorescéncia das resinas compostas inclui aproximacdes com

relacdo as propriedades dpticas, tais como a reflexdo e espalhamento no interior na
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amostra e no acoplamento entre as resinas associadas, sendo, portanto, um modelo

aproximado para avaliar qual parametro 6ptico € dominante sobre o comportamento

da fluorescéncia em func¢ao da espessura.

Substituindo os valores de B e B’, nos comprimentos de onda de 365 e 472

nm, respectivamente, obtidos experimentalmente (Fig. 10), na Eq. (4) é possivel

simular o comportamento da fluorescéncia para as amostras de resina composta de

esmalte em funcdo da espessura, como mostrado na Fig. 20. Nota-se que a

equacao proposta esta em bom acordo com os dados experimentais, mostrando que

os coeficientes de absorgéo efetivos para os comprimentos de onda de excitacao e

emissdo sdo dominantes sobre o comportamento da fluorescéncia para as resinas

estudadas.
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Figura 20: Comportamento da intensidade de emissao das amostras em fun¢éo da espessura da

camada de resina de esmalte apds um dia de envelhecimento. (A) Resina composta de esmalte

imersa em agua (G2); (B) Associacéo de resina composta de esmalte imersa em agua e dentina

(G2+G1); (C) Resina composta de esmalte imersa em &cido citrico a 1% (G3) e (D) Associagdo de

resina composta de esmalte imersa em &cido citrico a 1% e dentina (G3+G1). A Tabela 3 apresenta

os parametros utilizados e obtidos para a simulagao.
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Tabela 3: Parametros utilizados para a simulagdo da emissao das resinas compostas em funcao da

espessura.

exp(érril:r?gntal L (mm) B(mm™) B'(mm™) ® lo
2.0 0,038 0,01451 0,85
1.8 0,06811 0,02586 0,43
16 0,06725 0,01927 0,42
1,4 0,07605 0,01938 0.4

- 1.2 0,08899 0,01931 0,37 5
1.0 0,11344 0,02075 0,33
0.8 0,14199 0,01865 0,31
0,6 0,18086 0,01781 03
0.4 0,21669 0,01226 0,29
0.2 0,3344 0,00364 0,28
2.0 0,05999 0,01845 0,56
1.8 0,05676 0,01679 0,55
16 0,06771 0,01806 0,45
1.4 0,07696 0,01844 0,44
s 1.2 0,09219 0,0199 0,39 ;

1,0 0,1181 0,02084 0,3
0,8 0,13294 0,01902 0,3
0,6 0,16275 0,01491 0,3
0.4 0,2275 0,01125 0,23
0,2 0,35219 0,00111 0,24
20 0,02066 0,00916 0,56
18 0,01963 0,0089 0,59
16 0,0319 0,01521 0,38
1.4 0,03166 0,01401 0,42
1,2 0,03417 0,01531 0,44

G2+Gl 1,0 0,03819 0,01729 0,46 6.9
0,8 0,04166 0,0174 0,5
0,6 0,05081 0,02078 0,53
0.4 0,05419 0,02269 0,7
0,2 0,06473 0,02854 0,99
2 0,0333 0,01472 0,36
18 0,03253 0,0148 0,38
16 0,03297 0,01397 0,38
1.4 0,03543 0,01572 0.4
1.2 0,04228 0,01857 0,37

G3+Gl 1.0 0,04609 0,01921 0,35 6.9
0,8 0,05501 0,02291 0,35
0,6 0,05811 0,024 0,44
0.4 0,05818 0,0227 0,49
0,2 0,06423 0,02606 0,99

Outro fato importante € com relagdo ao parametro @, que de acordo com a

equacédo proposta para a intensidade emitida também depende da espessura, pois
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assume valores diferentes para cada uma delas. Sendo assim, também
consideramos um & efetivo para o material em cada espessura medida. Os
pigmentos de resinas compostas deveriam atuar somente como fluéroforos sem
interagir com o0s demais componentes. Desta maneira, 0 comportamento do
parametro @ em fungdo da espessura deveria ser linear; entretanto, o modelo
proposto para a intensidade de fluorescéncia ndo apresenta sensibilidade ao
parametro @, consequentemente ha uma grande incerteza sobre seu valor.

A emissdo das resinas compostas em funcdo da espessura também foi
analisada em funcdo tempo e meio de armazenamento, como mostra a Fig. 21. Os
resultados mostram que as resinas, independente do meio de imersdo, apresentam
aumento de emissdo em funcdo da espessura, sendo maiores para 0s pontos mais
proximos a face néo irradiada pelo fotoativador, e analisando em funcdo do tempo
praticamente se mantém constante, corroborando com o coeficiente de absorgéo
otica (B) que praticamente ndo mostrou alteracbes em funcédo do tempo. Em relacéo
ao meio de armazenamento, 0 grupo experimental que ficou imerso em agua se
mantém mais uniforme, quando comparado ao grupo imerso em acido. Este fato
pode estar relacionado a degradacdo das cadeias poliméricas observado no
comportamento da Fig.18.

Tendo em vista as propriedades 6pticas avaliadas: coeficiente de absorcéo
optica (B) e fluorescéncia e a analise do grau de conversao por espectroscopia
Raman, todas as metodologias avaliadas mostraram que nas condicdes
desenvolvidas neste estudo, as maiores variacdes para o sistema de associacdo de
resinas compostas com variagdo da camada de resina de esmalte sobre uma
camada fixa de resina de dentina, encontrou-se no intervalo de 0,2 a
aproximadamente 0,8 mm. Exceto para fluorescéncia que apresentou variacao
consideravel também para espessuras préoximas a 2,0 mm. Estes resultados sdo de
grande valia para praticas restauradoras em clinicas, pois indicam que camadas
entre 0,8 a 1,6 mm ndo contribuem significativamente para a fluorescéncia sob
incidéncia de comprimento de onda na regido do ultravioleta, considerando que esta

propriedade Optica € almejada para a restauracao seja esteticamente satisfatoria.
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Figura 21: Mapas de contorno da intensidade de emissdo em fungéo da espessura da camada de
resina composta de esmalte e do tempo de armazenamento para 0s grupos experimentais: (A)
Resina composta de esmalte imersa em agua (G2); (B) Resina composta de esmalte imersa em acido
citrico a 1% (G3); (C) Associacao de resina composta de esmalte imersa em agua e dentina (G2+G1)
e (D) Associacao de resina composta de esmalte imersa em &cido citrico a 1% e dentina (G3+G1).
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Além disso, de modo geral, os resultados mostraram a relacdo que existe
entre propriedades, geralmente estudadas isoladamente, como a cinética de
polimerizacdo do material em funcdo da espessura com o grau de conversédo das
cadeias carbdnicas, a dependéncia com a absorcdo Optica e a influéncia na
fluorescéncia. Foi possivel avaliar o processo de polimerizacdo em funcdo da
espessura correlacionando a presenca de mondmeros nao convertidos em cadeias
carbdnicas com o fotoiniciador ativo presente por meio de absorcdo 6ptica. Os
resultados do grau de conversdo apresentaram valores decrescentes com a
espessura, indicando menor conversao dos monémeros, além da influéncia que o
meio de imersédo pode causar na formacado das cadeias poliméricas. A fluorescéncia
dos pigmentos das resinas compostas apresentou um decaimento com a diminuicéo
da espessura, relacionada a diminuicdo da conversdo polimérica em virtude da

presenca do fotoiniciador ativo ao longo da resina composta.
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5. CONCLUSAO

Com os resultados obtidos neste trabalho foi possivel avaliar a influéncia da
espessura de resinas compostas submetidas a diferentes condicbes de
armazenamento. Os resultados mostraram a relagdo que existe entre a
polimerizacdo do material em funcdo da espessura com grau de conversdo das
cadeias carbbnicas, a dependéncia do coeficiente de absorcdo Optica (B) e a
influéncia nas propriedades de fluorescéncia do material.

O coeficiente de absorgao o6ptica (B) permitiu analisar a presenca dos
mondmeros ainda n&o convertidos em cadeias poliméricas, bem como, o
fotoiniciador canforoquinona ainda ativo em funcdo da espessura. Os resultados
mostraram que nas espessuras mais proximas a face irradiada pelo fotoativador,
existe uma menor quantidade de canforoquinona ativa e de mondémeros.

Os resultados do grau de conversao corroboram com os resultados do
coeficiente de absorcao 6ptica (B) mostrando melhor conversdo de monémeros em
polimeros para as espessuras mais proximas a face fotoativada, e, em relacdo ao
meio de armazenamento, mostrou que o acido pode causar degradacédo da cadeia
polimérica, influenciando no processo de polimerizacao.

Ja as analises de emissdo mostraram o comportamento decrescente da
emissdo em funcdo da espessura, mostrando que a polimerizacédo influéncia na
emissdo. Ja em funcdo do tempo e meio de armazenamento com resultados
corroboram com o coeficiente de absorgao 6ptica (B), mostrando que esses fatores
influenciam majoritariamente na formacédo da cadeia polimérica, como mostrado no
grau de converséo, do que nas propriedades de absorcao e emissdo das amostras.

Por fim, foi possivel estimar um intervalo de espessuras, entre 0,2 a
aproximadamente 0,8 mm, no qual as resinas compostas de esmalte variam mais 0s
parametros estudados neste trabalho, podendo ser uma informacéo util para a
odontologia restauradora, pois este seria o intervalo que se poderia obter maiores
variacbes das restauracdes e assim podendo atingir melhores resultados,
principalmente com relacdo a fluorescéncia das resinas sob condi¢des de iluminagéo

de luz ultravioleta.



59

6. PERSPECTIVAS

A experiéncia adquirida durante o desenvolvimento deste trabalho perante
as dificuldades encontradas nos permite avaliar a necessidade de melhores
metodologias a serem adotadas. Para analises mais precisas seria necessario
técnicas que permitissem medidas mais pontuais em funcéo da espessura.

Para complementar este estudo seria importante correlacionar os resultados
em funcéo da espessura, tempo e meio de armazenamento com técnicas de andlise
térmica e de dureza.

Outro passo importante seria estudar a associacao de resina composta de
esmalte com materiais que nao apresentem fluorescéncia, além de variar também a

espessura dessas camadas.
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