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Resende LFM. Influéncia de diferentes sistemas fotoiniciadores em propriedades
mecanicas de compdsitos experimentais fotopolimerizados com led polywave. [Tese
de Doutorado]. Taubaté: Universidade de Taubaté, Departamento de Odontologia,
2017. 76p.

RESUMO

Hipotese do estudo: No presente estudo foi hipotetizado que resinas compostas
experimentais contendo fotoiniciadores alternativos apresentassem melhores
propriedades mecanicas comparado ao sistema com CQ. Objetivos: Neste estudo foi
avaliado a influéncia de diferentes sistemas fotoiniciadores na dureza Knoop da
superficie de topo e de base, na plastificacdo do polimero, na resisténcia a flexao, no
modulo de elasticidade e na profundidade de cura de resinas compostas
experimentais. Metodologia: Os compdsitos experimentais foram confeccionados
com os monO6meros BisGMA e TEGDMA nas proporcoes de 50/50% em massa e
particulas de carga de BaAlSi e SiO2 que corresponderam a 65% em massa. Os
fotoiniciadores foram utilizados nas seguintes proporcoes: CQ+DMAEMA a 0,2% e
0,8%; fenil propanolona PPD+DMAEMA a 0,2% e 0,8%; MAPO a 0,42%; BAPO a
0,50%; CQ+PPD+DMAEMA a 0,1%, 0,1% e 0,8% em massa, respectivamente. O
agente inibidor utilizado foi o BHT com 0,01% em massa. Todas as amostras foram
fotoativadas com o LED Bluephase G2 polywave (lvoclar Vivadent) durante 20s. Para
dureza Knoop, amostras cilindricas (n=10) de 4mm x 2mm foram confeccionadas,
apos 24h foram submetidas ao ensaio de dureza Knoop nas superficies de topo e
base, em seguida as mesmas amostras permaneceram imersas em alcool absoluto
durante intervalo de 24h, posteriormente levadas ao microdurémetro para nova
avaliacdo da plastificagdo do polimero. A resisténcia a flexdo e o médulo de
elasticidade foram avaliados com o teste de mini-flexdo em espécimes com formato
de barracom 7 x 2 x Tmm (n=10) em maquina de ensaio universal. A profundidade de
cura foi observada através do perfil de dureza em amostras semicircular com 4mm de
espessura e 2,5mm de raio (n=10) considerando até 80% da maior média de dureza.
Os dados obtidos foram estatisticamente avaliados pela andlise de variancia “one
way” e teste de Tukey, com nivel de significancia de 5%. Resultados: A resina
experimental contendo o fotoiniciador MAPO apresentou maior modulo de
elasticidade, resisténcia a flexdo, dureza de topo e menor degradagéao causada pelo
alcool comparado a CQ. O BAPO apresentou maior médulo de elasticidade, dureza
da superficie de topo e menor degradacgéo pelo alcool nesta superficie em relagédo a
CQ. A CQ e o PPD apresentaram resultados similares em praticamente todas as
variaveis, exceto na profundidade de cura e dureza da base. A resina contendo CQ
apresentou maior profundidade de cura entre as resinas testadas. Conclusées: O
MAPO e BAPO seriam alternativas interessantes para substituir a CQ como agente
fotoiniciador, apresentando melhores propriedades mecanicas, porém com menor
profundidade de cura do que a CQ.

Palavras-chave: Resinas Compostas; Dureza; Moédulo de Elasticidade;
Fotoiniciadores Dentérios.



Resende LFM. Influence of different photoinitiator systems on mechanical properties
of photopolymerized experimental composites with led polywave [Doctoral thesis].
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ABSTRACT

Hypothesis of the study: In the present study it was hypothesized that experimental
composite resins containing alternative photoinitiators presented better mechanical
properties compared to the QC system. Objectives: In this study, the influence of
different photoinitiator systems on Knoop hardness of top and base surfaces, polymer
plastification, flexural strength, modulus of elasticity and depth of cure of experimental
composite resins was evaluated. Methods: The experimental composites were made
with BisGMA and TEGDMA monomers in the proportions of 50/50% by mass and
BaAlSi and SiO2 loading particles corresponding to 65% by mass. The photoinitiators
were used in the following proportions: CQ + 0.2% and 0.8% DMAEMA; Phenyl
propanolone PPD + 0.2% and 0.8% DMAEMA; MAPO at 0.42%; BAPO 0.50%; CQ +
PPD + 0.1% DMAEMA, 0.1% and 0.8% by mass, respectively. The inhibitory agent
used was 0.01% by weight BHT. All samples were photoactivated with the Bluephase
G2 polywave LED (Ivoclar Vivadent) for 20s. For Knoop hardness, cylindrical samples
(n = 10) of 4mm x 2mm were made, after 24h were subjected to the Knoop hardness
test on top and base surfaces, then the same samples remained immersed in absolute
alcohol for 24h Taken to the microdurometer for a new evaluation of the plastification
of the polymer. The flexural strength and modulus of elasticity were evaluated with the
mini-flexion test in 7 x 2 x 1mm (n = 10) bar-shaped specimens in a universal test
machine. The depth of cure was observed through the hardness profile in semicircular
samples with 4mm thickness and 2.5mm radius (n = 10) considering up to 80% of the
highest hardness average. The obtained data were statistically evaluated by the
analysis of variance "one way" and Tukey test, with significance level of 5%. Results:
The experimental resin containing the MAPO photoinitiator presented higher modulus
of elasticity, flexural strength, top hardness and lower degradation caused by alcohol
compared to CQ. BAPO presented higher modulus of elasticity, top surface hardness
and lower alcohol degradation on this surface in relation to CQ. The CQ and PPD
presented similar results in practically all variables, except for the depth of cure and
hardness of the base. The resin containing CQ presented a greater depth of cure
among the resins tested. Conclusions: The MAPO and BAPO would be interesting
alternatives to replace the QC as photoinitiating agent, presenting better mechanical
properties, but with a lower depth of cure than the QC.

Keywords: Composite Resins; Hardness; Elastic Modulus; Photoinitiators, Dental.
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1 INTRODUCAO

A evolucao dos compdsitos odontoldgicos ocorre desde que foram introduzidos
ha mais de cinquenta anos (Ferracane, 2011), quando foi realizada a sintese da
molécula de BisGMA (bisfenol glicidil metacrilato) e a utilizacao do silano como agente
de unido das particulas de carga (inorganicas) com a matriz organica; iniciando-se a
era das resinas compostas (Bowen, 1962). Este evento permitiu 0 desenvolvimento
de materiais restauradores com excelentes propriedades fisicas e quimicas, com
melhor desempenho clinico (Ferracane, 2011).

Devido a sua grande versatilidade, os cirurgides dentistas tendem a aumentar
a frequéncia de uso dos compdésitos para uma ampla variedade de procedimentos
odontolégicos como: restauracoes estéticas diretas e indiretas, selantes, nlcleos de
preenchimento, inlays, onlays, restauracdes provisérias, cimentos para proteses e
braquetes ortoddnticos (Ferracane, 2011).

O sistema monomérico da maioria dos compésitos é baseado no BisGMA ou
em seus derivados. Porém, devido ao seu alto peso molecular o BisGMA apresenta
alta viscosidade, baixa molhabilidade, reduzida capacidade de incorporagcdo de
particulas de carga e menor grau de conversdao (GC) (Monte Alto et al., 2006;
Gongalves et al., 2011). Para minimizar essas deficiéncias, faz-se necessaria a
incorporagcdo de outros mondmeros (dimetacrilatos) a matriz organica, mais
frequentemente o TEGDMA (trietileno glicol dimetracrilato), de baixo peso molecular
para alcancar a viscosidade ideal, aumentar a concentracédo de particulas de carga e
melhorar GC (Gongalves et al., 2009; 2011). Outros dimetacrilatos como UDMA

(uretano dimetacrilato) e BisEMA (bisfenol A dimetacrilato etoxilato) podem ser



Introdugéao 15

utilizados em combinacdo com BisGMA em diferentes proporcdes, com variagao da
porcentagem e do tamanho das particulas de carga (Porto et al., 2013).

As principais resinas compostas disponiveis no mercado sédo fotoativaveis,
materiais que absorvem a luz e geram radicais livres através da excitacdo dos
fotoiniciadores que desencadeiam a polimerizacdo dos compdsitos (Bittencourt et al.,
2014). Os sistemas fotoiniciadores podem ser classificados com base no mecanismo
de formacéao dos radicais livres, no tipo | os radicais sdo gerados por fragmentacéo da
molécula do fotoiniciador apds a absorcdo de luz e no tipo Il os fotoiniciadores sao
excitados pela luz e precisam interagir com um co-iniciador para ocorrer a formagao
dos radicais livres (Stansbury, 2000; Meereis et al., 2014).

O fotoiniciador mais utilizado nos compdésitos é a canforquinona (CQ) associada
a um co-iniciador (tipo Il), geralmente uma amina terciaria que nao absorve luz (Porto
et al., 2010; Kameyama et al., 2011; Leprince et al., 2013). O fotopolimerizador emite
a luz ativando a canforquinona que interage com o co-iniciador produzindo radicais
livres iniciando a formagao das cadeias poliméricas (Silami et al., 2013; Bittencourt et
al., 2014). Porém, esse sistema apresenta algumas desvantagens como baixa
biocompatibilidade, caracteristicas mutagénicas (Bittencourt et al., 2014) e coloragao
amarela que pode comprometer em alguns casos a estética (Park et al., 1999; llie &
Hickel, 2008; Albuquerque et al., 2013; Kim et al., 2013; Bittencourt et al., 2014). Outra
preocupacdo decorre do baixo pH (potencial hidrogeniénico) dos adesivos
autocondicionantes interferir na atuagdo do co-iniciador, que pode retardar a
polimerizacdo ou torna-la insuficiente (llie & Hickel, 2008).

Algumas substancias como fenil propadiona (PPD), éxido mono-alquil fosfinico
(MAPO) e 6xido bis-alquil fosfinico (BAPQO) estdo sendo pesquisadas como alternativa

de fotoiniciador ou co-iniciador, o que poderia melhorar a qualidade das resinas
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compostas principalmente em relagdo a coloragdo e o GC (Kameyama et al., 2011;
Leprince et al., 2011; Albuquerque et al., 2013; Leprince et al., 2013; Silami et al.,
2013; Meereis et al., 2014; Palin et al., 2014). Basicamente uma grande vantagem
desses fotoiniciadores é reagir diretamente com a acado do fotopolimerizador,
diferentemente da CQ que necessita de um co-iniciador, indutor de efeitos diretos nas
propriedades mecanicas e 6pticas do material (Schneider et al., 2009; lkemura &
Endo, 2010; Schneider et al., 2012; Albuquerque et al., 2013). Para aumentar a
eficiéncia de polimerizagdo e diminuir a coloragdo amarelada da CQ, associa-se a
esta ao PPD (Schneider et al., 2009; Park et al., 2010; Dressano et al., 2016).

A formacao do polimero (ligacbes monoméricas) é extremamente importante
para o sucesso das restauracdes em resina composta. Este procedimento requer uma
intensidade de energia suficiente e o comprimento de onda adequado para ativacao
do fotoiniciador e iniciacao do processo de conversdao dos monémeros em polimeros
(Porto et al., 2010; Stansbury, 2012). Um baixo GC reduz as propriedades mecanicas
(Shin & Rawls, 2009; Leprince et al., 2010; Park et al., 2010; Podgorski, 2010; Leprince
et al.,, 2013), a biocompatibilidade e a estabilidade de cor dos compoésitos
odontolégicos (Shin & Rawls, 2009).

Esses fotoiniciadores alternativos com coloracdo mais clara podem ser
utilizados de forma eficaz nas resinas compostas. Entretanto, absorvem comprimento
de onda préximo a 400nm, regiao ultravioleta visivel (UV-vis), menor em relacao a CQ
que esta na faixa de 470nm (Miletic & Santini, 2012; Leprince et al., 2013). A
profundidade de cura nessa regido UV-vis do espectro possui uma limitacdo de
penetracédo da luz (Jandt & Mills, 2013). Outra dificuldade é que a maioria dos LEDs
(diodo emissor de luz) possuem espectro de emissdo na faixa de 430nm a 480nm

(Miletic & Santini, 2012). Assim, sistemas de LEDs mais modernos foram criados para



Introdugéao 17

atingir as duas regides do espectro de absor¢cao de luz, aproximadamente 467nm e
400nm, tornando uma boa alternativa para os novos fotoiniciadores (Miletic & Santini,
2012; Jandt & Mills, 2013).

A reducéo da concentragdao dos agentes fotoiniciadores seria uma alternativa
que poderia diminuir a velocidade de polimerizacao, sem modificar o GC e reduzindo
o efeito de contragcdo da polimerizacdo (Venhoven et al., 1996). Essas novas
alternativas com absorcdo maxima na regiao UV, que nao necessitam de co-iniciador,
poderiam diminuir o tempo de exposicao a luz e aumentar o GC e as propriedades
mecéanicas com menores concentracdes de fotoiniciador. Além disso, a reducao da
CQ diminuiria o processo de inibicdo da polimerizagdo pelo oxigénio causada com

este fotoiniciador (Stansbury, 2000).
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2 REVISAO DA LITERATURA

A necessidade de um material restaurador estético com melhores propriedades
que os cimentos de silicato e resinas baseadas em metil metacrilato, fez com que
Bowen (1962) desenvolvesse a patente do monémero Bisfenol glicidil dimetacrilato
(BisGMA). O autor tinha como obijetivo produzir um material dentario que fosse de facil
manipulagéo para o cirurgido dentista e apresentasse maior resisténcia e durabilidade,
menor solubilidade que o cimento de silicato, menor contragcdo e coeficiente de
expansao térmica do que as resinas anteriores. A constituicdo do material restaurador
investigado foi de aproximadamente 70% em massa de particulas de carga (silica
fundida) tratadas ou nao tratadas com vinil silano, posteriormente unidas a matriz
organica com BisGMA, misturado ao monémero tetraetilenoglicol dimetacrilato. A
ativacao para o inicio da reacdo de polimerizacdo ocorreu pela amina dimetil-p-
toluidina contida na matriz misturada com o peréxido de benzoila presente no p6 de
silica fundida. A reagdo ocorreu em aproximadamente trés minutos a temperatura
ambiente. De acordo com os resultados obtidos, o material composto por silica ndo
tratada apresentou valores de resisténcia a compressao menores do que quando a
silica foi tratada pela adicdo do agente vinil silano. Os valores médios de
desintegragéo e solubilidade foram de 0,04%, dentro das especificagbes permitidas.
A radiopacidade média apresentou-se sem diferenga visual entre os valores do
esmalte e dentina. Quando cinco partes de peroxido de benzoila foram misturadas a
cem partes de resina com 74 a 83% de silica tratada com vinil silano, a média de
resisténcia a compressao foi de 22.000 psi.

Venhoven et al. (1996) investigaram a influéncia de diferentes concentragdes

de CQ e amina terciaria sobre a taxa de polimerizacdo de nove resinas experimentais.
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As amostras de resinas foram preparadas misturando 50% de BisGMA e 50% de
TEGDMA, alterando as proporc¢des do agente iniciador CQ e co-iniciador DMAEMA
(dimetil amino etil metacrilato) em 0,1, 0,25 e 0,5%, obtendo nove variacoes possiveis
e realizados trés protocolos de fotoativacao para cada resina com tempos de 10s, 20s
e 60s. Os resultados demonstraram que a taxa de cura diminuiu com a diminuicao dos
agentes, sem necessariamente diminuir o GC. Os tempos de polimerizag¢ao de 20s e
60s nao apresentaram valores muito diferentes. Os autores concluiram que a
diminuicdo da concentracdo dos agentes fotoiniciadores seria uma eficiente
alternativa para diminuir a velocidade de polimerizacdo, sem alterar o GC e
possivelmente diminuindo o efeito da contracao de polimerizacao.

Park et al. (1999) fizeram um estudo na tentativa de melhorar o GC e otimizar
as propriedades mecanicas combinando a CQ com PPD. A resina experimental foi
preparada com uma mistura dos mondémeros BisGMA, UDMA e TEGDMA (30%, 40%
e 30% em massa, respectivamente). A concentracao dos fotoiniciadores variou entre
zero a 3,2% em massa, limitados a 3,4% e o co-iniciador Cianoetilmetilanilina (CEMA)
a 0,2% em massa, fotopolimerizados com luz halégena. Para obter o GC os autores
utilizaram a espectroscopia transformada de Fourier no infravermelho (FTIR) com
concentragdes de 0,2, 0,4 e 1,8% em massa dos fotoiniciadores sendo que estes eram
utilizados isoladamente ou em propor¢des iguais. Um espectrofotobmetro UV-Vis foi
utilizado para avaliar o espectro de absor¢cao da CQ e PPD. Para analisar a alteragéo
de coloracédo (amarelamento) foram feitas propor¢cées de PPD/CQ de 0/1,8, 1,8/0,
3,2/0,2 e 0,2/3,2% em massa, fotoativadas por 60s e avaliadas por trés observadores
diferentes. O PPD e a CQ utilizados isoladamente apresentaram GC similares, quando
foram combinados o GC aumentou. O maior valor para GC foi para relacdo de

PPD/CQ de 1/1 e 1/4 respectivamente. Como concluséo o estudo demonstrou que o
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PPD associado com a CQ pode aumentar o GC e diminuir o amarelamento,
consequentemente melhorando as propriedades estética e mecanica da resina
composta.

Stansbury (2000) fez uma revisdao sobre o mecanismo de acado dos
fotoiniciadores na conversdao dos mondmeros em polimeros e quais as limitacdes
deste processo. O autor descreve o fotoiniciador padrao CQ e sua dependéncia na
utilizagdo do co-iniciador (amina terciaria) para iniciar a reagdo de polimerizacgao,
novos fotoiniciadores poderiam aumentar a eficiéncia de polimerizagédo, diminuindo o
tempo de cura e utilizando menores concentragées. Essas novas alternativas com
absorcdo maxima na regiao UV entre 320 e 390nm estao sendo estudados, que nao
necessitam de co-iniciador, poderiam diminuir o tempo de exposicao a luz, aumentar
o GC com reduzidas concentragdes. A reducao da CQ poderia diminuir o processo de
inibicdo da polimerizagdo pelo oxigénio, melhorar a estabilidade de cor e ainda
aumentar a forca de adesao com a estrutura dentaria.

Monte Alto et al. (2006) avaliaram a profundidade de cura das resinas P60 (3M
ESPE), Admira (Voco), Z250 (3M ESPE), Supreme (3M ESPE) e A110 (3M ESPE)
submetidas a diferentes tipos de fotoativacao. Foram utilizados trinta terceiros molares
humanos recém extraidos, nos quais com uma broca esférica diamantada foram
preparadas cavidades nas faces vestibulares em forma de canaleta com 5mm de
comprimento. A fotoativagdo ocorreu na parte superficial com uma tira de poliéster
utilizando os seguintes protocolos: 500mW/cm? por 40s (grupo 1); 250mW/cm?por 20s
+ 500mW/cm? 20s + 500mW/cm? 10s (grupo 2) e LED 250 mW/cm? por 40s (grupo 3).
Os dentes foram armazenados em agua destilada a 37°C durante sete dias, passado
esse periodo as faces longitudinais foram polidas e demarcadas com uma escala

milimetrada de 1mm em 1mm até 4mm. A profundidade de cura foi calculada pela
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dureza Knoop realizada com cinco indentagdes a cada milimetro com 20g de carga
com penetracao de 15s. Todos os materiais apresentaram diminuicao significativa da
dureza Knoop no terceiro e quarto milimetro. A resina P60 apresentou maior dureza
superficial, seguida pela Supreme, depois a Z250, posterior foi a Admira e menor
dureza a A110. Para todas as resinas os grupos 1 e 2 dos protocolos de fotoativacao
apresentaram resultados similares e maiores que o grupo 3 do LED. Assim o autor
chegou a conclusdo que a composicao da matriz organica, o tipo e a concentracao
das particulas de carga, além do protocolo de fotoativacdo influenciam na
profundidade de cura. A densidade de energia é o fator mais importante para
efetividade da polimerizagéo e a utilizagdo de 2mm por incremento é aceitavel.

llie & Hickel (2008) estudaram fotoiniciadores alternativos para sistema adesivo
que substituissem de maneira efetiva a CQ com amina terciaria. Quatro adesivos
foram utilizados na pesquisa onde foi avaliado o GC e propriedades mecénicas. Dois
adesivos comercias Heliobond e Excite (ambos da Ivoclar Vivadent) e dois adesivos
experimentais com a mesma composi¢cao dos anteriores, porém, o fotoiniciador usado
foi o Lucirin TPO (também denominado MAPQ). Para fotoativacdo os autores
utilizaram dois grupos com aparelhos de duplo espectro (polywave) (Prototype -
Ivovlar Vivadent e UltraLume - Ultradent) e um grupo com LED convencional
(monowave) (BluePhase — Ivoclar Vivadent), por um tempo de cura de 10s e 20s a
distancias de 0 e 5mm. Para obter o GC os autores utilizaram o FTIR-ART equipado
com acessorio de reflexao total atenuada, medindo antes e 24h apds a fotoativacéo.
As propriedades mecanicas foram avaliadas usando os testes de dureza e médulo de
elasticidade. A analise estatistica foi realizada com os testes ANOVA (modelo linear
generalizado) e teste de Tukey post hoc (a=0,05). Os resultados demonstraram o

menor tempo de cura (10s) diminuiu todas as caracteristicas medidas no estudo para
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todos adesivos. O LED convencional diminuiu o grau de polimerizacao sem alterar as
propriedades mecanicas comparando os fotoiniciadores. Os autores observaram com
os resultados obtidos que a CQ/amina podem ser substituidos pelo Lucirin TPO
quando utilizado fotopolimerizador com duplo espectro. O aumento do tempo de
polimerizacdo e diminuicdo da distancia melhorou as propriedades mecéanicas do
material.

Goncgalves et al. (2009) pesquisaram diferentes estruturas monoméricas para
determinar sua influéncia nas propriedades fisicas e mecanicas dos materiais. Nove
formulacdes foram preparadas com BisGMA, associado com TEGDMA e/ou BisEMA,
nas seguintes proporcoes (% em massa) respectivamente: 33,3/66,6/0 (A);
33,3/33,3/33,3 (B); 33,3/0/66,6 (C); 50/50/0 (D); 50/25/25 (E); 50/0/50 (F); 66,6/33,3/0
(G); 66,6/16,5/16,5 (H) e 66,6/0/33,3 (l). O fotoiniciador foi a CQ, o co-iniciador [2-
(dimetilamino) etil metacrilato] e o inibidor (2,6-di-tetra-butil-4- metilfenol) nas
concentragdes de 0,5% da massa cada. Para os ensaios de resisténcia a flexao foram
adicionados 40% do peso em particulas de silica silanizadas. Para avaliar a
viscosidade, sem as particulas de carga, foram utilizados trés amostras com
viscosimetro. Para o GC foi utilizado a espectroscopia Raman por transformada de
Fourier (FT-Raman) em amostras cilindricas com 5mm de diametro com 1mm de
espessura, fotoativadas por luz halégena durante 38s e posteriormente armazenadas
por 48h a 37°C. Foram realizadas 64 leituras nas resinas polimerizadas e néo
polimerizadas. Na avaliacdo da resisténcia a flexdo para cada grupo experimental
foram feitas dez amostras em forma de barra com (10 x 2 x 1mm), apds a fotoativacédo
os corpos de prova foram submetidos ao teste de flexdo em trés pontos em uma
maquina de ensaio universal com extensdo de 6mm entre os suportes e velocidade

de 0,5mm/min, os valores obtidos foram usados numa formula para calcular a
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resisténcia flexural. Os autores observaram que o BisGMA em concentracdes de
cinquenta e 66% apresentou aumento significativo da viscosidade e quando 33%
associado somente ao TEGDMA também aumentou a viscosidade. No GC as
menores médias ocorreram quando BisGMA estava em concentragdo de 66%, e as
maiores meédias foram quando associado somente ao TEGDMA assim como na
resisténcia a flexdo. Concluiu-se que os melhores resultados para GC e resisténcia
flexural foram obtidos quando 50% de peso de BisGMA associado com TEGDMA ou
TEGDMA e BisEMA juntos na mesma concentracao.

Schneider et al. (2009b) avaliaram o efeito de diferentes concentragbes da
amina terciaria EDMAB (acetato de 4-dimetilaminobenzoato) no valor maximo de
polimerizacdo, GC, dureza Knoop, sor¢gdo de agua, solubilidade e alteracdo de
coloracao durante o tempo com resinas compostas usando diferentes formulag¢des de
fotoiniciadores. Neste estudo foi utilizado BisGMA e TEGDMA 50/50% em massa, 0s
fotoiniciadores foram CQ, PPD e CQ/PPD (associados em iguais proporcoes), como
inibidor butil metil fenol (BHT) 0,05% da massa. A amina terciaria EDMAB foi testada
nas seguintes proporgdes com o fotoiniciador: 0,3/0, 15%; 0,3/0,3%; 0,3/0,45%; e
0,3/0,6% em massa. As particulas de carga foram silanizadas e eram constituidas de
estroncio de vidro e silica num total de 60% em massa, todos componentes misturados
durante 1Tmin a 1300rpm. Os compadsitos foram fotoativados com luz halégena. Cada
resina experimental foi avaliada em tempo real de polimerizacdo através da
calorimetria de escaneamento diferencial (DSC) para maxima taxa de polimerizacgéo,
o FTIR foi utilizado para calcular o GC, na dureza Knoop foram feitas cinco
indentacbes de 100g por 20s, na sorcao e solubilidade seguiram o padrdo ISO 4049
e na alteracéo de coloragédo seguiu-se o padrao CIELab (Commission Internationale

d’Eclairage). Os resultados demonstraram que as maiores concentragdes das aminas
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terciarias melhoram as propriedades das resinas independente do sistema de
iniciacdo. A sorcao foi semelhante em todos os grupos testados e a solubilidade foi
maior quando a concentracdo de fotoiniciador era maior que a amina. A alteracao de
coloracdo aumentou até o sétimo dia e apos esse periodo estabilizou ou diminuiu a
alteracao, sendo que quanto maior a concentragdo da amina maior a mudanca de
coloragao. Os autores concluiram que o PPD nao apresentou bons resultados e a
associacao do PPD/CQ apresentou resultados semelhantes aos da CQ. A amina
terciaria melhorou as propriedades dos materiais, porém diminuiu a estabilidade de
cor das resinas.

Schneider et al. (2009a) também estudando o efeito de fotoiniciador PPD
comparado a CQ e a associacdo de ambos, compararam valor maximo de
polimerizacao, GC, desenvolvimento de tensdo de polimerizagdo e densidade de
ligagbes cruzadas. As resinas experimentais eram constituidas de BisGMA e
TEGDMA 50/50% da massa, os fotoiniciadores utilizados foram CQ e PPD, co-
iniciador foi a amina EDMAB e como agente inibidor BHT (0,05% em massa). As
variagdes de foiniciador e co-iniciador foram de 1:2. As particulas de carga utilizadas
foram estréncio de vidro total de 80% em massa. As resinas foram fotopolimerizadas
com luz halégena e para calcular a taxa de polimerizacao foi utilizado a calorimetria
de escaneamento diferencial, a tensao foi mensurada a partir da forca que a contracao
fazia sobre a célula de carga, o GC foi obtido pela espectroscopia de infravermelho
(FTIR) 10min apo6s fotopolimerizacdo, a densidade das ligagbes cruzadas foram
calculadas através da imersé@o das amostras em etanol, medindo os valores da dureza
antes e apds. Como resultado os autores verificaram que a CQ isolada ou associada
com PPD apresentou o maior GC, na taxa de polimerizacao a CQ apresentou o0 maior

valor seguida pela associagcdo com o PPD. A densidade das ligacbes cruzadas foi
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maior para a CQ. A tensdo de polimerizacdo foi semelhante para todas resinas
experimentais. Foi possivel concluir que a associa¢cao do PPD/CQ obteve menor taxa
e tensdo de polimerizagdo sem diminuir o GC e a densidade das ligagdes cruzadas.
Shin & Rawls (2009) estudaram o fotoiniciador p-octiloxi-fenil-fenil ioddnio
hexafluoroantimonato (OPPI) e a combinagdo com o sistema CQ/amina. Os autores
testaram o grau e a taxa de conversdo, coloracdo inicial e estabilidade de cor de
resinas experimentais. Essa resina foi preparada misturando 37,5% de BisGMA,
37,5% BisEMA e 25% em massa de TEGDMA. As concentracdes dos fotoiniciadores
e co-iniciador variaram em 1% e 3% em massa para cada uma das seguintes
configuragdes: somente CQ; CQ/OPPI proporcao de 1:2; CQ/DMAEMA proporcéao 1:2
e por ultimo CQ/OPPI/DMAEMA em iguais proporcoes. Para o GC o FTIR foi utilizado
antes da polimerizacdo com luz halégena, e ap6s cada etapa de polimerizagao: 5s,
20s, 40s, 60s e 300s. A estabilidade de cor foi avaliada com colorimetro pelo método
CIELab apds incorporacao de 78% em massa de particulas de carga com vidro de
béario, foram eliminados os grupos da CQ utilizada sem amina e o grupo 1% do
OPPI/CQ porque nao obtiveram boa polimerizagao abaixo de 80s. As amostras de
10mm de diametro e 1,5mm espessura foram avaliadas nos periodos de uma, duas e
quatro semanas, armazenadas em local seco ou em soro fisioldgico, a temperatura
ambiente ou a 60°C. Os resultados demonstraram que a CQ sem amina apresentou
baixo GC, em geral as resinas com sistema fotoiniciador a 3% apresentaram maior
GC e mais rdpida conversdo, sendo o melhor resultado para associagcao
CQ/OPPI/DMAEMA. Para estabilidade de cor, em geral a temperatura de 60°C e seco
apresentaram maior alteragcdo de coloragdo quando comparados a temperatura
ambiente e armazenadas em soro fisiolégico. A CQ apresentou maior alteracdo de

coloragdo em comparagao aos demais grupos. Os autores concluiram que o OPPI
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pode ser usado para substituir a amina tercidria e associado a CQ, melhorando suas
caracteristicas de polimerizacdo e estabilidade de cor. E pode ser associado a
canforquinona e a amina terciaria reduzindo a concentragdo de ambos, melhorando o
GC e a coloracéo.

Brandt et al. (2010) fizeram uma pesquisa para analisar o GC (GC) de resinas
experimentais contendo diferentes fotoiniciadores e diferentes fontes de luz. O
compésito foi preparado misturando 29% de BisGMA, 32,5% de UDMA, 32,5 de
BisEMA e 6% em massa de TEGDMA. Os fotoiniciadores foram PPD e CQ, co-
iniciador DMAEMA. As particulas de carga silanizadas foram 65% em massa (80%
vidro de bario-aluminio silicato e 20% silica). As variacbes dos sistemas de
polimerizacao foram: CQ (0,4% em massa) + DMAEMA (0,8%); PPD (0,4%) +
DMAEMA (0,8%) e CQ (0,2%) + PPD (0,2%) + DMAEMA (0,8%). As fontes de luz
utilizadas para a fotoativagcao dos compésitos foram luz halégena (QTH) (XL 2500 -
3BM/ESPE) e duas fontes de diodo emissor de luz - LED (UltraBlue IS - DMC e
UltraLume LED 5 - Ultradent). A andlise do GC foi realizada através de espectroscopia
de infravermelho (FTIR). A analise do espectro de absorcdo dos fotoiniciadores
demonstrou que a CQ possui absorgao concentrada na regido azul do espectro da luz
visivel em 470nm, enquanto que o PPD inicia na regido UV-Vis em 398nm com
término na regido visivel. Quando os compdsitos foram fotoativados pelas fontes de
luz LED, n&o existiu diferenca nos valores de GC, independentemente do fotoiniciador
usado. Porém, quando a fonte de luz QTH foi utilizada, o compésito contendo PPD
mostrou valores de GC estatisticamente menores que os contendo somente CQ. O
fotoiniciador PPD mostrou potencial para a iniciagdo da reagéo de polimerizagdo de
resinas compostas. Um importante fator a ser considerado é a correlagdo entre o

espectro de absorcao do fotoiniciador e 0 espectro de emissao da fonte de luz.
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Leprince et al. (2010) estudaram diversos parametros de irradiacdo como
tempo de cura, irradiacdo e exposicao radiante, de maneira continua ou pulso
atrasado. A resina composta foi feita com a mistura de BisGMA e TEGDMA 50/50%
em massa, o sistema fotoiniciador foi canforquinona a 0,5% em massa e o0 co-iniciador
éster etilico do acido dimetil aminobenzéico (DABE) a 0,5% em massa. As amostras
foram posicionadas em molde retangular (7 x 1 x 1mm), sobrepostas por uma tira de
poliéster e fotopolimerizada por luz halégena (Optilux 501, Demetron/Kerr Co.,
Orange, CA, USA) nos seguintes parametros: 80s a 150mW/cm?. 40s a 300mW/cm?;
1s (espera 1min) + 39s a 300mW/cm?; 1s (espera 2min) + 39s a 300mW/cm?; 1s
(espera 3min) + 39s a 300mW/cm?; 20s a 600mW/cm?; 1s (espera 1min) + 19s a
600mW/cm?; 1s (espera 2min) + 19s a 600mW/cm?; 1s (espera 3min) + 19s a
600mW/cm?; 40s a 150mW/cm?; 20s a 300mW/cm?; 1s (espera 1min) + 19s a
300mW/cm?; 1s (espera 2min) + 19s a 300mW/cm?; 1s (espera 3min) + 19s a
300mW/cm?; 10s a 600mW/cm?; 1s (espera 1min) + 9s a 600mW/cm?; 1s (espera
2min) + 9s a 600mW/cm? e 1s (espera 3min) + 9s a 600mW/cm?. As amostras (n=3)
foram analisadas por espectroscopia de ressonancia paramagnética (EPR) com 5min
e 24h apods polimerizagdo. Analisando os resultados os autores concluiram que o
nuamero de radicais livres retidos nas resinas compostas foi maior nos maiores tempos
e menores irradiagdes, em exposi¢des radiantes semelhantes. Comparando o modo
continuo e de pulso atrasado ndo houve diferenca estatisticamente significante.

Park et al. (2010) pesquisaram a influéncia da adicao de um sal iodénio aos
sistemas de fotopolimerizagdo com fotoiniciador e co-iniciador. As amostras foram
constituidas de BisGMA (55% em massa) e hidroxi-etil-metacrilato (HEMA a 45% em
massa). Quatro formulacdes foram feitas para sistema de fotoiniciacdo: CQ +

DMAEMA (co-iniciador hidrofébico); CQ + EDMAB (co-iniciador hidrofilico); CQ +
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DMAEMA + difenil iodonio hexafluorofosfato (DPIHP) e CQ + EDMAB + DPIHP.
Diferentes concentracdes de agua (0,8 e 16% em peso) foram utilizadas nos adesivos
para simular as condicées da boca. Foi avaliado a viscosidade, o GC, tempo de cura
e as propriedades viscoelasticas do adesivo resinoso. Os resultados demonstraram
que o aumento da concentracao de agua diminuiu a viscosidade. O GC foi menor para
CQ/DMAEMA e os valores diminuiram muito com aumento da concentragédo de agua.
O maior GC e mddulo de elasticidade ocorreu na associacao CQ/EDMAB/DPIHP. Os
autores concluiram que a inclusdo do sal iodénio aumentou significativamente o GC
para os dois sistemas de fotoiniciagdo e as propriedades viscoelésticas desses
materiais.

Porto et al. (2010) estudaram a influéncia de duas unidades de luz para
polimerizacao (LED e luz halégena) sobre o GC de trés resinas compostas, sendo
uma com sistema fotoiniciador alternativo. Foram preparados sessenta corpos de
prova das resinas com 7mm de diametro e 2mm de espessura, fotopolimerizada por
40s na parte superior de acordo com os grupos e tipo de unidade de luz. As resinas
utilizadas foram Filtek Supreme (BM/ESPE), Filtek Z250 (3M/ESPE) e Tetric Ceram
Bleach (lvoclair/Vivadent — fotoiniciador Lucirin TPO + CQ). Para avaliar o GC foi
utilizado a espectroscopia Raman por transformada de Fourier (FT-Raman) na porcao
superior e inferior das amostras das resinas fotopolimerizadas e néo
fotopolimerizadas. Analisando os resultados os autores verificaram que o LED e luz
halégena produziram valores adequados de GC, a por¢ao superior apresentou maior
GC compara a porc¢ao inferior. A resina Tetric Ceram apresentou GC maior em relagcao
a Filtek Supreme independente da fonte de luz, e estatisticamente a diferenca néo foi

significativa em relagéo a Filtek Z250.
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Ferracane (2011) fez uma revisdo da literatura com o objetivo de avaliar o
estado das resinas compostas odontoldgicas na época. O autor fez uma introdugéo
sobre 0 processo de evolugdo das resinas compostas desde sua criacao e suas
principais utilizacdes na odontologia. Descreveu os tipos de monémeros utilizados
como BisGMA, TEGDMA e UDMA entre outros, informou sobre os fotoiniciadores
alternativos como Lucirin TPO (MAPQO), PPD e BAPO ou fotoiniciadores adicionais
para melhorar as caracteristicas do sistema formado pela CQ/amina terciaria e
diminuir sua coloracdo amarelada. Alteragdes nas formulacdes das particulas de
carga ou outras alternativas, como as nanoparticulas, em concentragdes diferentes
para melhorar principalmente as caracteristicas mecanicas. Algumas consideragoes
clinicas importantes entre as diversas técnicas existentes na literatura, seria encontrar
uma que reduza a tenséo e a contracdo de polimerizacdo que afetam a integridade
marginal das restauragdes. Como conclusao o autor informa que nao ha material ideal
disponivel no mercado, porém, os materiais existentes sdo de alta qualidade a
atendem a demanda. Mas n&o deixa de salientar a expectativa de desenvolvimento
de resinas compostas com maiores resisténcias mecanicas, menor contragéo de
polimerizacdo e a tensdo associada, adesao a estrutura dentaria sem necessidade de
preparacao especial ou aplicacao de adesivos, inclusdo de agente antibacteriano e/ou
componentes que auxiliem na remineralizagao.

Gongalves et al. (2011) investigaram o efeito das particulas de carga em varias
proporcoes e diferentes concentragbes de BisGMA/TEGDMA no GC, tensédo de
polimerizacdo, contragdo volumeétrica, taxa de polimerizagcdo, modulo de elasticidade
e perda tangencial. Foram feitas vinte formulagbes diferentes de resinas
experimentais contendo BisGMA/TEGDMA nas seguintes proporcdes: 30/70%;

40/60%; 50/50%; 60/40% e 70/30% em massa respectivamente, as particulas de
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carga de bario-alumino silicato nas propor¢des de quarenta, cinquenta, sessenta, 70%
em massa, o sistema fotoiniciador foi a CQ/DMAEMA 2mol%, misturados em
misturador mecanico. Para tensao de polimerizacao foram feitas sete hastes de 3mm
de raio e 13mm ou 28mm de comprimento para cada resina experimental,
fotopolimerizados por 40s e avaliada por uma maquina de ensaio universal. O GC e a
taxa de polimerizacdo foram calculados com espetroscopia de infravermelho, cinco
amostras de cada resina (3,5mm raio e 0,8mm profundidade). A contracéo foi medida
através do mercurio dilatdmetro com trés amostras para cada resina (2mm raio € 2mm
de profundidade). Modulo de elasticidade feito em dez amostras de cada resina
(barras de 12mm x 2mm x 1mm) foi obtido por compressdao em trés pontos a
velocidade de 0,5mm/min. A perda tangencial foi determinada por nanoindentacao
dindmica em trés amostras (2,5mm raio e 1mm de profundidade). Os resultados
demonstraram que todas as variaveis apresentaram dependéncia de concentracao
inorgénica e conteudo monomérico. A contragéao e o GC estao relacionados a tensao
de polimerizagdo. A concentracdo dos mondémeros possuem maior influéncia na
tensdo de polimerizacdo do que a concentragdo de particulas. As particulas em
maiores concentragdes alteraram de maneira positiva o0 médulo de elasticidade, de
maneira negativa a contragcdo e perda tangencial. Os autores concluiram que é
possivel reduzir a tensdo de polimerizagdo modificando a composicdo dos
mondmeros, sem alterar a quantidade de carga.

Kameyama et al. (2011) avaliaram se um nitreto de gélio (GaN) baseado em
laser diodo violeta (VLM500) poderia ser usado como fonte de luz para polimerizagéao
de resinas compostas. Trés resinas experimentais sem particulas de carga e com
diferentes sistemas de fotoiniciacdo (CQ, PPD e MAPQO) foram utilizadas na seguinte

composicao: BisGMA (55,8% em massa); TEGDMA (39,2%), DABE (éster etilico do
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acido benzéico N, N-dimetil-p-aminobenzéico 1%) e o fotoiniciador (1%). Na
fotopolimerizacao destas resinas experimentais foram utilizados trés aparelhos de
LEDs diferentes (Curenos, G-Light Prima de duas maneiras e VLM500) tempo de 60s.
Amostras de 9mm de diametro e 0,6mm de espessura foram fotopolimerizadas para
avaliar a forca de micro-ruptura a tragao (uTS) ap6s imersdao em agua a 37°C durante
24h. Os resultados demostraram que somente uma das opc¢des de fonte de luz nao
obteve condi¢des suficientes de polimerizacao e que o VLM500 apresentou resultados
satisfatorios independente do sistema fotoiniciador mantendo as caracteristicas
mecanicas. Desta forma, os autores concluiram que laser diodo violeta pode ser
utilizado tanto para a CQ que é o fotoiniciador mais comum, quanto para os sistemas
alternativos empregados no estudo.

Leprince et al. (2011) estudaram a influéncia do fotoiniciador e das particulas
de carga na aplicabilidade da lei de reciprocidade de exposicdo. As resinas
experimentais foram confeccionadas com 50/50% em massa de BisGMA/TEGDMA,
preparadas com dois tipos de fotoiniciadores CQ/DMAEMA (0,2/0.8% em massa) e
Lucirin-TPO (0,042% em massa), com particulas de carga (75% em massa) ou sem
particulas de carga. As amostras foram fotopolimerizadas por luz halégena em quatro
protocolos: 400mW/cm? - 45s (18J/cm?); 1500mW/cm? - 12s (18J/cm?); 3000mW/cm?
- 6s (18J/cm?) e 3000mW/cm? - 3s (6J/cm?). O GC e a taxa de polimerizagédo foram
medidos em tempo real com espectroscopia transformada de Fourier (FT-NIR),
amostras de 12mm de diametro e 1,4mm, sendo trés amostras para cada grupo. A
temperatura foi avaliada com termopar e a profundidade de cura com penetrémetro.
O GC em materiais com Lucirin-TPO foi maior em relacdo a CQ. O aumento da
irradiacao melhorou o GC das resinas com Lucirin-TPO independente do tempo de

exposicado; com a CQ ocorreu o contrario, 0 maior tempo de exposicdo apresentou
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maior GC independente da irradiacdo. A profundidade de cura em condi¢des de
fotopolimerizacao iguais foi maior para materiais a base de CQ. A adi¢do de particulas
de carga reduziu o GC de todos os grupos, exceto para os grupos da CQ com maior
irradiagao que apresentaram aumento do GC. Como conclusao foi verificado que o
Lucirin-TPO é um potencial fotoiniciador e eficiente para reduzir o tempo de
polimerizacao das resinas compostas.

Flury et al. (2012) avaliaram a profundidade de cura determinada pelo método
ISO 4049 comparada ao método utilizado com perfil de microdureza Vickers. Foram
utilizadas seis resinas compostas para comparacdo dos métodos Filtek Supreme
(BM/ESPE), Filtek Silorane (SM/ESPE), Surefil (Dentsply), Venus Bulk Fill (Heraeus
Kulzer), Quixil (Dentsply) e Tetric EvoCeram (lvoclar Vivadent), todas
fotopolimerizadas com LED (1000 mW/cm?) por 10s ou 20s. A profundidade foi
avaliada seguindo o padrao ISO 4049 com molde cilindrico onde a resina é colocada
e fotopolimerizada, a face inferior da resina vai sendo removida com espatula plastica
até apresentar resisténcia, posteriormente mede-se o tamanho restante da resina e
divide por dois para encontrar a profundidade de cura. No método de perfil Vickers &
feito molde semicircular e da face superior (onde foi polimerizada) para inferior a resina
€ marcada com uma escala com distancias definidas: 0,1mm; 0,2mm; 0,5mm; 1,0mm;
1,5mm; 2,5mm; 3,0mm; 3,5mm; 4,0mm; 4,5mm; 5,0mm; 6,0mm; 7,0mm; 8,0mm;
9,0mm; 10,0mm; 11,0mm e 13,0mm, a medida de dureza é feita com carga de 3g por
15s, a profundidade vai ser definida quando o valor da dureza atingir menos que 80%
do valor maximo de dureza. Os resultados mostraram que a profundidade 1ISO 4049
variou entre 1,76 e 6,49m. A profundidade no perfil de dureza Vickers variou entre 0,2

e 4,0mm, esse método apresentou menor valor para todas resinas em comparagcao
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ao outro método, exceto para Filtek Silorane. Os autores chegaram a conclusao que
esse 0 método ISO 4049 superestimou a profundidade de cura.

Miletic & Santini (2012b) estudaram diferentes concentracdes do Lucirin TPO
em resinas com ou sem particulas de carga, em relacdo ao GC das resinas
experimentais. Os mon6émeros utilizados foram o BisGMA e TEGDMA (50/50% em
massa), o fotoiniciador foi o Lucirin TPO variando as concentragbes de 0,05 - 4,97%
em massa, as particulas de carga eram éxido de bario, trifluoreto itérbio e outros
oxidos nas concentracdes de 75% em massa. As amostras feitas em molde plastico
de 5mm de diametro e 2mm de espessura, fotopolimerizadas pelo LED Bluephase G2
por 20s. A espectroscopia Raman foi utilizada para calcular o GC. Os resultados
apresentaram GC menor em torno de dez a 20% nas resinas com particulas carga em
relacdo as resinas sem particulas de carga. Resinas sem particulas nao apresentaram
diferencgas estatisticas no GC nas concentragdes do fotoiniciador acima de 1,08% em
massa, nas resinas com particulas de carga esse valor foi acima de 1,5%. A face
superior apresentou GC maior que a face inferior das amostras. Os autores chegaram
a conclusao de que o Lucirin TPO apresentou alta reatividade utilizando o LED
polywave, o aumento da concentragdo do fotoiniciador melhora o GC até um valor
limite e particulas de carga diminuiram o GC das resinas.

Miletic & Santini (2012a) estudaram o GC de resinas experimentais contendo
diferentes sistemas fotoiniciadores apds 48h da polimerizagdo com LED monowave
(Bluephase) ou polywave (Bluephase G2). As resinas experimentais eram formuladas
com BisGMA/TEGDMA (49,5%/49,5% em massa) para todos grupos e 0s
fotoiniciadores eram divididos da seguinte forma: grupo 1 - CQ/ EDMAB (0,2/0,8% em
massa); grupo 2 - Lucirin TPO (1% em massa) e grupo 3 — CQ/EDMAB/Lucirin TPO

(0,1/0,4/0,5% em massa). As amostras possuiam 5mm de diametro e 2mm de
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espessura, num total de dez unidades por grupo, sendo separadas cinco para cada
unidade de luz e fotopolimerizadas por 20s. A espectroscopia Raman foi utilizada para
verificar o GC com 5min, 1h, 3h, 6h, 24h e 48h pds cura. Os resultados demostraram
que o LED polywave aumentou o GC em relacdo ao monowave em todos 0s grupos,
a menor diferenca ocorreu no grupo 1. Os valores do GC mantiveram-se em todos os
periodos de avaliacdo. O LED polywave produziu maior GC principalmente nas
resinas com Lucirin TPO. Como conclusao os autores relatam que o LED polywave
foi efetivo tanto para Lucirin TPO como para CQ. O Lucirin TPO como Uunico
fotoiniciador apresentou as maiores médias de GC comparado aos demais sistemas
de fotoiniciacao.

Schneider et al. (2012) pesquisaram a relacao entre o espectro de absor¢éao do
fotoiniciador e o espectro de luz emitido pelo aparelho de luz halégena, avaliando a
cinética da polimerizacdo e a profundidade de cura de resinas experimentais com
diferentes  sistemas fotoiniciadores. Os  mondmeros utilizados foram
BisGMA/TEGDMA (50/50% em massa), os agentes fotoiniciadores foram a CQ e
Lucirin-TPO, como co-iniciador foi utilizado o EDMAB, para inibir a polimerizagao
espontanea foi utilizado o BHT (0,05% em massa) e particulas de carga compostas
por vidro de estréncio e silica coloidal (80% em massa na proporc¢ao de 15:1). Todos
componentes foram misturados durante 1min em um mixer mecéanico para garantir
homogeneidade nas resinas. As concentragdes do sistema de fotoiniciagdo foram:
grupo 1 - CQ/EDMAB (0,6/1,2 mol%); grupo 2 - Lucirin TPO/EDMAB (0,6/1,2 mol%) e
grupo 3 - Lucirin TPO (0,6 mol%). Para avaliacdo do espectro de luz e absor¢ao
utilizou-se espectrofotdmetro. A caracterizacdo da cinética de polimerizagédo foi
avaliada com calorimetria diferencial de varredura (DSC) em trés amostras, a

profundidade de cura foi feita com método ISO 4049 em cinco amostras (4mm de
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diametro e 10mm de espessura). Ao analisar os resultados verificaram que o pico de
absorcédo da CQ foi de 468nm e Lucirin TPO 380nm, sendo a maior densidade de
absorcdo para CQ 364mW/cm, enquanto o lucirin TPO foi 223mW/cm'. A cinética
de polimerizacao do Lucirin TPO mostrou maior GC e foi mais rapida em relacéao a
CQ, porém, a profundidade de cura foi maior para CQ. Como conclusédo os autores
consideram o Lucirin TPO uma alternativa para melhorar a eficiéncia de cura e o
potencial estético, sem desconsiderar a menor profundidade de cura.

Stansbury (2012) fez uma revisao da literatura para descrever a dependéncia
da formacéao das cadeias poliméricas, na estrutura dos monémeros utilizados e nas
condicoes de polimerizacdo empregadas. Segundo o autor, a polimerizagao pode ser
totalmente manipulada combinando qual fotoiniciador utilizar, a concentracao deste
fotoiniciador, a irradiacdo e o comprimento de onda da unidade de luz. A evolugao dos
fotoiniciadores poderia melhorar muito a formacao das cadeias poliméricas e melhorar
as propriedades da resina composta, pois o sistema com CQ que € o mais utilizado
apresenta algumas desvantagens. O MAPO e o BAPO seriam algumas alternativas
de fotoiniciadores, e ndo necessitam de co-iniciador. O autor destaca a viscosidade
dos mondmeros, onde o BisGMA principal componente das resinas compostas possui
alta viscosidade e precisa ser misturado com outros monémeros de menor
viscosidade como UDMA, TEGDMA e BisEMA, diminuindo a viscosidade e
aumentando o GC. Diversos mecanismos de avaliagdo da polimerizagdo podem ser
utilizados como a contragdo de polimerizagéo, a tenséo, a cinética da reagéao, GC e
temperatura. Testes para avaliagdo das propriedades fisicas e mecéanicas das resinas
podem ser empregados para comparar com os demais testes e correlacionar. Com
esta revisdo chegou-se a conclusao que a melhor compreensao do processo de

formacgéo das cadeias poliméricas, das formulacbes dos monémeros e do sistema de
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fotopolimerizacdo é possivel alcancar resinas odontoldégicas com excelentes
resultados clinicos.

Albuquerque et al. (2013) estudaram estabilidade de cor, GC, sorcao e
solubilidade a 4gua, de materiais formulados com sistemas fotoiniciadores a base de
oxidos fosfina como alternativa para substituir a canforquinona/amina terciaria. As
resinas experimentais foram preparadas com BisGMA/TEGDMA nas proporcoes de
60/40% em massa, particulas de carga silanizadas num total de 60% em massa eram
compostas de bario aluminio silicato (2/0,7um com 20/20%) e di6xido de silicio (14nm
com 60%), as formulag¢des dos fotoiniciadores foram: CQ (1mol%) + amina EDMAB
(1mol%); Lucirin TPO (1mol%); Lucirin TPO (1mol%) + amina EDMAB (1mol%); BAPO
(1mol%) e BAPO (1mol%) + amina EDMAB (1mol%). O GC foi avaliado num total de
cinco amostras de cada resina, por espectroscopia de infravermelho médio com 24
escaneamentos antes e 10min apos a polimerizacao (40s). Para sorcdo e solubilidade
foram confeccionadas amostras (n=6) de 8,66mm de didmetro e 0,6mm de espessura
total, utilizando o método ISO 4049. O espectrofotébmetro foi usado para verificar a
alteracédo de coloracdo em amostras (n=5) de 8,7mm de diametro e 1Tmm espessura,
os parametros do sistema CIELab foram utilizados para calcular a alteragdo de cor
com leituras apos a polimerizagcdo, 90min, 24h de armazenamento a temperatura
ambiente em local seco, posteriormente armazenado em agua destilada na mesma
condicao de temperatura durante um més para conferir a mudanca de cor. Analisando
os resultados os autores chegaram a conclusdo que o GC foi similar para todos os
grupos testados, assim como a sorgéo e solubilidade em agua. Na estabilidade de cor
o Unico sistema que conseguiu valores aceitaveis menor que 3,3 foi o Lucirin TPO.

Boaro et al. (2013) determinaram a contracdo volumétrica, GC, sorcao,

solubilidade, médulo de elasticidade e forga de flexdo de oito resinas compostas: Point
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4; Filtek Z250; Filtek Supreme; Aelite LS posterior; ELS; N’Durance; Filtek LS e
Heliomolar. Sendo as quatro Ultimas consideradas de baixa contracdo pelos
respectivos fabricantes. Todas resinas foram fotopolimerizadas por luz halégena. A
contragdo volumétrica foi avaliada por dilatdmetro de mercurio monitorando as
amostras (n=3) durante 60min apds fotopolimerizacdo. O GC foi determinado pela
espectroscopia de infravermelho préximo (NIR) em amostras (n=3) de 7mm de
diametro e 0,8mm de espessura, o espectro foi feito com dois escaneamentos antes,
10min, e 72h apos fotopolimerizacdo com resolugdo de 6cm™. O mddulo de
elasticidade e a resisténcia a flexdao foram obtidos em uma maquina de ensaio
universal utilizando amostras de 10mm x 2mm x 1mm, metade das amostras (n=10)
foram armazenadas em local seco durante 24h a 37°C e a outra metade armazenada
em solucao de 75% etanol/agua a 37°C durante quatro meses. A sorcao e solubilidade
em agua foram avaliados em amostras (n=5) de 15mm de didmetro e 1mm espessura,
pesadas apds 28 dias a 37°C em dessecador a vacuo, depois de 28 dias armazenados
em agua destilada a 37°C e noventa dias no dessecador a vacuo. Nos resultados
observou-se que a contragdo volumétrica ficou entre 1,5% (Filtek LS) e 3,4% (Point
4), o GC ficou entre 39% (Filtek LS) e 83% (Point 4), o médulo de elasticidade reduziu
muito apo6s envelhecimento entre 26% (ELS) e 75% (Heliomolar), a resisténcia flexural
também reduziu drasticamente entre 25% (ELS) e 86% (Filtex LS), o menor valor de
sorcdo foi da Aelite LS Posterior (8,2ug/mm?3) o maior foi Filtek Supreme
(38,2ug/mm?), para solubilidade o maior e menor valor foi para Aelite LS Posterior e
Point 4 respectivamente (5,7ug/mm? e 1,5ug/mm?3). Os autores concluiram que
somente a Filtek LS apresentou baixo valor de contragcdo volumétrica em comparacéo
as demais resinas compostas e que o etanol degradou de maneira significativa todos

materiais testados.
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Jandt & Mills (2013) fizeram uma revisao da literatura para descrever a histéria
do LED e das unidades de luz para fotopolimerizacdo dos materiais. Descrevem o
mecanismo de funcionamento das fontes de luz, quais os tipos de fonte e justificaram
a grande utilizagdo dos LEDs, por causa da alta eficiéncia de cura, longa vida, baixo
consumo de energia e a forma compacto do dispositivo. Porém, o desenvolvimento
de fotoiniciadores alternativos com comprimento de onda na faixa de luz UV-Vis fez
necessario a criacao dos LEDs chamados de polywave (terceira geragéo) que atingem
duas regides do espectro de luz. A grande poténcia de irradiacao dessas fontes de luz
promove maior profundidade de cura e melhoram a polimerizacao, entretanto, nao é
somente a energia de irradiacao que é importante, ha de salientar que a reacgao
exotérmica deve ser monitorada para evitar danos a polpa. Compreendendo os
principios fisicos e a necessidade da utilizacdo das fontes de luz, o desenvolvimento
dos aparelhos de LED sera cada vez mais valorizado.

Kim et al. (2013) fizeram um estudo para avaliar o GC, o efeito da temperatura
(42, 372 e 60°C) na estabilidade de cor, solubilidade e sor¢ao a agua das seguintes
resinas compostas: Point 4; Filtek Z350; Aelite LS Posterior; Tetric EvoCeram e Vit-
Lescence. Para fotopolimerizagdo foram utilizados unidade de luz halégena, LED
monowave e outro polywave. O GC foi mensurado em amostras (n=5) de 7mm de
diametro e 3mm de espessura, fotopolimerizado por 40s com FTIR. A sorgéo e
solubilidade testada em amostras (n=7) de 15mm de diametro e 1mm de espessura
seguindo orientacées ISO 4049. A estabilidade de cor foi medida com
espectrofotometro sistema CIELab em amostras (n=7) de 7mm de didmetro e 1mm de
espessura, armazenados durante 14 dias nas respectivas solu¢des a diferenga de cor
calculada em AE (diferenga de coloragao). Os resultados n&o apresentaram diferenga

estatistica para o GC entre as unidades de luz na superficie superior, porém, na
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superficie inferior a resina Aelite LS Posterior apresentou menor GC. A unidade de luz
nao teve efeito significativo para sor¢cdo, mas a temperatura aumentou a sorcao e a
solubilidade apresentou inconsisténcia para variacao de temperatura e unidade de luz.
A alteracdo de coloracao também ndo apresentou consisténcia em relacdo a
temperatura e unidade de luz. Os autores chegaram a conclusao que em relacao a
temperatura o aumento da sor¢cao ndo necessariamente aumenta a solubilidade, e a
alteracao de coloracao foi mais significativa para resinas com CQ.

Leprince et al. (2013) fizeram uma revisdo da literatura para descrever o0s
principais fatores que afetam a eficiéncia da fotopolimerizacdo. Os autores
caracterizaram a reacdo de polimerizagdo dos metacrilatos e como principais
desvantagens classificaram a contracao de polimerizagéo e biocompatibilidade. Os
principais métodos para avaliacao da eficiéncia de polimerizagao sao: GC; grau de
reticulacédo; propriedades mecanicas; contracao e tensao de contracao; profundidade
de cura; radicais livres retidos e biocompatibilidade. Os fatores que afetam a
polimerizagao e precisam ser cada vez mais estudados s&o intrinsecos como sistema
fotoinciador, viscosidade, mondémeros, particulas de carga e propriedades o6ticas. Os
fatores extrinsecos que também influenciam na fotopolimerizagao séo as unidades de
luz, espectro de emissdo dessas unidades, irradiacdo, tempo de irradiagdo, exposicao
radiante, temperatura e posicionamento do guia de luz. Como conclusdo os autores
consideram que as condi¢cées de fotopolimerizagdo apresentam maior impacto nas
propriedades fisicas, mecanicas e biolégicas das resinas compostas. A qualidade da
mesma depende da condi¢ao de cura.

Porto et al. (2013) compararam o GC, sor¢ao, solubilidade e microdureza de
duas resinas de metacrilato (Filtek Z250 e Filtek Z350XT) com uma resina a base de

silorano (Filtek P90). Cada amostra foi irradiada seguindo as orientagbes do
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fabricante, sendo Z250 e Z350 por 20s e P90 40s usando LED. Para avaliacdo do GC
foi utilizado espetroscopia (NIR) com amostras (n=5) de 7mm de diametro e 0,8mm
de espessura resolugdo de 6cm’' antes, imediatamente e 24h apds a
fotopolimerizag&o. A sor¢ao e solubilidade foram realizadas com dez unidades de
cada resina (2mm espessura € 5mm de diametro) com um dia, uma semana e 12
semanas de periodos de imersdo. A microdureza Knoop foi estudada em amostras
(n=20) de 5mm de didmetro e 2mm de espessura, e determinado os valores apds 24h
de armazenamento em local seco sem contato com luz, divididas em dois grupos
(n=10) um grupo ficou como referéncia e outro grupo foi submetido a ciclagem térmica
em agua destilada. A indentacéao foi feita com carga de 50g por 10s. Os resultados
demostraram que o GC da P90 foi menor que as demais resinas, 0s maiores valores
de sorcao e solubilidade foram para Z250 e os menores para P90, sendo que as
médias foram aumentando para todas as resinas com o passar do tempo. Para
microdureza Knoop a P90 apresentou menor valor que as demais resinas que foram
estatisticamente semelhantes, e ap0s a ciclagem térmica a dureza de todos
compositos reduziu significativamente. Os autores concluiram que a resina a base de
silorano apresentou menor GC e microdureza, porém, apresentou melhores valores
de sorcéo e solubilidade.

Silami et al. (2013) avaliaram a estabilidade de cor (AE) de compdsitos
experimentais submetidos a envelhecimento artificial contendo diferentes
fotoiniciadores. Foram confeccionadas trés resinas experimentais formuladas com
BisGMA (30% em massa), UDMA (29% em massa), BisEMA (29% em massa),
TEGDMA (8% em massa), DMAEMA (0,8% em massa), as particulas inorganicas
usadas foram BaAlISi (0,05 pm a 80% em massa) e silica coloidal (0,04pum em massa).

Os grupos eram divididos de acordo com os fotoiniciadores da seguinte forma: CQ
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(0,4%); PPD (0,4%) e CQ + PPD (0,2/0,2%). As amostras (n=10) eram de 8mm de
diametro e 2mm de espessura, fotopolimerizadas por 40s com luz halégena. O
espectrofotometro foi utilizado para avaliacdo de cor apds 24h de armazenamento em
local escuro a 37°C utilizando o sistema CIELab, para envelhecimento foi utilizado 4h
de exposicao a UV-B (Irradiacao ultravioleta) a 50°C e 4h em agua a 50°C, até atingir
300h. Todas as resinas apresentaram resultados acima do aceitavel clinicamente
(AE=3,3) e ndo houve diferenga estatistica entre os materiais testados. Desta forma
os autores concluiram que o fotoiniciador alternativo nao alterou a estabilidade de cor
COmo se esperava.

Goracci et al. (2014) estudaram a profundidade de cura, GC e resisténcia a
flexao das resinas SonicFill (kerr), Surefil SDR (Dentsply), everX Posterior (GC),
Kalore (GC) e Filtek Silorane (SM/ESPE). A profundidade de cura foi calculada em
amostras (n=10, 12mm de espessura e 5mm de diametro) fotopolimerizadas por 20s
com aparelho de LED, ap6s a cura foram colocadas em capsula cilindrica contendo
acetona 99,9% e levadas para vibragdo durante 15s, apds serem removidas e secas
as amostras foram medidas e sua espessura dividida por dois para encontrar a
profundidade de cura. O GC foi realizado com espectroscopia infravermelho por
transformada de Fourier com reflexao total atenuada (FTIR-ATR), amostras (n=5) de
4mm de diametro por 4mm de espessura, variagdo do espectro de quatro mil e
500cm™’ em resolugdo de 6cm™. A resisténcia a flexdo foi avaliada com amostras
(n=10) com 25mm x 2,1imm x 2,1mm, armazenadas em &agua destilada a 37°C,
utilizando trés pontos de referéncia e velocidade de 0,75mm/min em maquina de
ensaio universal. Os resultados demonstraram que a SureFil SDR e everX Posterior
apresentaram maior profundidade de cura (5,35 e 5,29mm respectivamente),

enquanto a Filtek Silorane e Kalore apresentaram os menores valores (2,23 e 3,32mm
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respectivamente). O GC apresentou resultados superiores para SureFil SDR, Filtek
Silorane e SonicFill (préximo a 70%) e inferiores para everX Posterior e Kalore
(préximo a 53%). A forgca de flexdo foi maior para everX Posterior e SonicFill e
inferiores para SureFil SDR, Kalore e Filtek Silorane. Todas as resinas apresentaram
valores maiores que o recomendado pela ISO 4049/2009 para resisténcia a flexao.
Meereis et al. (2014) pesquisaram a performance do fotoiniciador alternativo
bisfenil (2,4,6-trimetilbenzoil) - oxido fosfinico (BAPO) em relacdo a cinética de
polimerizacao, resisténcia a flexdo e médulo de elasticidade. Os mondémeros utilizados
foram BisGMA/TEGDMA (50/50% em massa), fotopolimerizados por luz halégena
durante 60s, a primeira parte do estudo dirigiu-se para descobrir a melhor
concentragcdo do BAPO, entdo foi feita resinas com diferentes concentracbes do
mesmo: 0,125; 0,25; 0,50; um; dois e 4mol%, a melhor performance ocorreu em
relacdo a cinética de polimerizacado com 1mol %. A segunda parte do estudo foram
feitas dez combinacdes possiveis de fotoiniciadores e co-iniciadores: BAPO 1%; CQ
1%; BAPO 1% + EDAB 2% (benzoato de etil dimetilamino); BAPO 1% + DPIHFP 1%
(hexafluorofosfato de difenil iodénio); CQ 1% + EDAB 2%; CQ 1% + BAPO 1% + EDAB
2%; CQ 1% + BAPO 1% + DPIHFP 1%; BAPO 1% + EDAB 2% + DPIHFP 1% e BAPO
1% + CQ 1% + EDAB 2% + DPIHFP 1%. A cinética de polimerizacao foi avaliacdo
com utilizagao do FTIR com resolugdo de 8cm'. O teste de flexao foi realizacdo com
trés pontos, as amostras (n=10) com 10mm x 2mm x 2mm de cada grupo,
fotopolimerizadas por 20s cada lado e armazenadas em agua destilada por 24h,
posteriormente submetidas a carga com velocidade de 0,5mm/min. Os resultados
mostraram que o BAPO utilizado de maneira isolada apresentou maior GC, mddulo
de elasticidade e resisténcia a flexdo que a CQ e a CQ + EDAB. O BAPO apresentou

maior forca de flexdo entre todas os grupos testados. O maior GC foi para associagao
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BAPO + EDAB + DPIHFP. Os autores chegaram a conclusao de que o BAPO é uma
alternativa com grande potencial para fotopolimerizacdo dos materiais odontolégicos.

Palin et al. (2014) estudaram as propriedades mecéanicas, a tensao de
polimerizacao, a deflexdao de cuspide e a integridade marginal de resinas compostas
experimentais com diferentes fotoiniciadores. A formulagao das resinas foi de 50/50%
em massa de BisGMA/TEGDMA, os fotoiniciadores foram CQ e co-iniciador DMAEMA
(0,2/0,8% em massa, respectivamente) ou éxido mono acil fosfinico (MAPQO) a 0,42%
em massa, as particulas de carga eram silicato de bario 60% em massa (55% de 1um
e 5% de 0,05um), fotopolimerizadas com luz halégena com exposicao radiante
(18J.cm?) constante para todos protocolos (400mW.cm? durante 45s, a
1500mW cm? durante 12s e 3000mW cm= durante 6s). O GC e a taxa de
polimerizacao foram calculadas com espectroscopia NIR, amostras cilindricas (n=3)
de 12mm x 1mm. A resisténcia a flexdo e modulo de elasticidade feita em amostras
de 12,5mm x Tmm x 1Tmm usando uma maquina de ensaio universal na velocidade de
0,75mm/min. A contracao de polimerizacao foi avaliada ao longo da sequéncia de cura
da resina pela tensdo gerada pela mesma durante a contragdo, causando um micro
deslocamento, levando a tenséo na célula de carga do dispositivo utilizado. A deflexao
de cuspide e microinfiltracdo foram avaliadas em cavidades padronizadas feitas em
32 pré-molares maxilares restaurados. Os resultados demonstraram que o MAPO
apresentou maior GC em relacdo a CQ. A maior tensao de contragdo do MAPO nao
foi transmitida para deflexdo de cuspide que foi menor que da CQ. Porém, a tensao
de polimerizagcao s6 foi maior quando exposto a maior irradiagdo, nas menores
irradiagdes a tens&o foi menor que da CQ. A microinfiltragdo foi maior na CQ somente
na maior irradiacdo. A resisténcia a flexao foi maior para MAPO na maior irradiacéo,

nos demais foi estatisticamente semelhante, no médulo de elasticidade a CQ foi
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inferior em todos protocolos. Os autores chegaram a conclusdao que o MAPO exibiu
melhores propriedades mecanicas e fisicas em relagdo a CQ. Exibindo maior GC, taxa
de polimerizacao e resisténcia a flexdo, sem necessariamente aumentar a deflexao
de cuspide. Desta forma fotoiniciadores alternativos com cura rapida podem melhorar
a qualidade das resinas compostas.

Randolph et al. (2014) estudaram dois tipos de fotoiniciadores com protocolos
de cura diferentes para verificar o GC, a eluicdo de monémeros e a concentracao de
radicais livres. As resinas experimentais foram preparadas com BisGMA/TEGDMA
(70/30% em massa), os fotoiniciadores foram a CQ e DMAEMA (0,2/0.8% em massa)
ou Lucirin TPO (0,42% em massa), as particulas de carga eram compostas por silicato
de bario e silica coloidal (65/10% em massa, respectivamente). Os protocolos de cura
estabelecidos para CQ + DMAEMA foram de 40s e 20s com irradiacdo de 100mw/cm?,
para o lucirin TPO as variagdes foram: 2000mw/cm? por 9s, 3s, 1s e 0,5s, 1000mw/cm?
por 40s, 20s, 9s, 3s, 1s e 0,5s e por Ultimo 500mw/cm? por 9s, 3s, 1s e 0,5s. O GC foi
calculado com espectroscopia Raman (FT-Raman) para trés amostras de cada resina,
avaliando face superior e inferior. Os radicais livres foram verificados com
espectroscopia de ressonancia paramagnética eletrdnica. A eluicdo dos mondémeros
foi estudada através de peso das amostras e imersao em intervalos diferentes da
solugédo com 75%/25% etanol e agua respectivamente. Os resultados demonstraram
que nao houve diferenca entre os tempos de cura para CQ. As resinas a base de
Lucirin TPO apresentaram maior GC com média de 59% e para resinas a base de CQ
51%. A concentracao e propagacao dos radicais foi de trés a quatro vezes maior que
a CQ, exceto com alguns protocolos de menor irradiagao e tempo. Foi possivel com
os resultados concluir que o Lucirin TPO aumentou a conversdao dos monémeros,

reduzindo a eluicdo dos mesmos em comparagao a CQ. Usando a unidade de luz com
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espectro de absorcdo compativel com o do fotoinciador utilizado pode-se chegar a
materiais com capacidades superiores e tempo de cura extremamente curto.

De Oliveira et al. (2015) avaliaram o efeito de diferentes fotoiniciadores e
agentes redutores na eficiéncia de cura e estabilidade de cor das resinas compostas,
utilizando LEDs com diferente comprimento de onda. As resinas compostas foram
formuladas com BisGMA/BisEMA/TEGDMA/UDMA (10,15/11.375/11.375/2.1% em
massa respectivamente), particulas de carga silica coloidal (13% em massa - 0,05um)
e BaBSiO2 e um agente inibidor foi adicionado 2,6-bis (1,1-dimetiletil) -4-metilfenol
(0,01% em massa). As variacdbes em massa dos sistemas de fotoiniciacdo foram: CQ
+ DMAEMA (0,2/0,2%); CQ + EDMAB (0,2/0,2%); CQ + DMPOH (4- (N, N-
dimetilamino) alcool fenetil) (0,2/0,2%); Lucirin TPO (0,42%) e BAPO (0,5%). Para
fotopolimerizacao foram utilizados os LEDs Smartlite (Dentsply) e Bluephase G2
(Ivoclar Vivadent). A eficiéncia de cura foi avaliada com espectroscopia FTIR, em
amostras de 6mm de diametro por 2mm de espessura, foram realizados 16
escaneamentos com resolucdo de 1cm'. A estabilidade de cor foi testada com as
coordenadas do sistema CIELab para chegar aos valores AE (variagdo de coloragao),
apos envelhecimento artificial com ciclos de exposigao a luz ultravioleta de 4h até total
de 300h. O maior GC ocorreu Lucirin TPO e BAPO quando utilizaram o LED polywave,
na utilizagcdo do monowave apresentaram menor GC. Para o sistema com CQ, a
associacao com DMAEMA obteve menor valor de GC independente da unidade de
luz. O lucirin TPO e BAPO apresentaram no geral, menor estabilidade de cor do que
os sistemas formados com CQ, especialmente combinado com DMPOH que obteve o
melhor resultado. Como conclusdo os autores verificaram que apesar da maior

eficiéncia de cura e coloragdo menos amarelada inicialmente, o BAPO e Lucirin TPO
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apresentaram baixa estabilidade de cor em relacao a CQ, apesar da escolha da cor
ser importante, sua possivel alteracao deve ser levada em consideracao.

Manojlovic et al. (2016) estudaram o GC, profundidade de cura, dureza Vickers,
resisténcia a flexdo, modulo de elasticidade e contracao volumétrica de um compdésito
experimental de baixa contracdo, associado a um fotoiniciador alternativo e
compararam com composito convencional. A composicdo dos compésitos foi:
BisGMA/TEGDMA (70/30% em massa) + CQ (0,2%) + DMAEMA (0,8%);
BisGMA/TEGDMA (70/30% em massa) + Lucirin TPO (1%); FIT 85270 (70/30% em
massa) + CQ (0,2%) + DMAEMA (0,8%) e FIT 85270 (70/30% em massa) + Lucirin
TPO (1%). Dois LEDs foram utilizados um monowave e outro polywave. O GC foi
avaliado com utilizagdo da espectroscopia transformada FTIR, 64 escaneamentos
variando de 4500-400cm', as amostras (n=10) de 2mm de espessura por 5mm de
diametro fotopolimerizadas cinco com 15s no polywave e 20s no monowave e cinco
com 30s e 40s respectivamente. A verificacdo da dureza Vickers utilizou mesmo
padrao do GC para confecgcao das amostras e posteriormente foram armazenadas em
agua destilada a 37°C durante 24h, levadas a maquina de ensaio de dureza Vickers
com carga de indentacao de 300g por 5s. A andlise da resisténcia a flexdo e modulo
de elasticidade utilizaram amostras (n=10) de 2mm x 2mm x 25mm, apds
polimerizagdo armazenadas conforme feito anteriormente, para serem medidos os
valores calculados com maquina de ensaio universal. Amostras cilindricas com 6mm
de espessura e 5mm de diametro, fotopolimerizadas metade por 40s monowave e
metade no polywave 30s e medida conforme orientagdo padréo ISO 4049:2000. A
contracdo volumétrica foi realizada em amostras de 5mm x 2mm utilizando sistema
de cameras, foram levadas a um programa para determinar as diferencas e medidas.

Os resultados mostraram que o GC foi maior para o compaésito baseado no FIT (45 a
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65%) em relacdo aos baseados no BisGMA (34 a 58%). Na dureza Vickers, resisténcia
a flexdo e modulo de elasticidade apresentaram as maiores a média para resinas com
BisGMA, o mesmo ocorreu para profundidade de cura, porém o FIT com CQ
apresentou resultado semelhante estatisticamente (2,8 a 3,0mm). Contragcéo
volumétrica do compdésito experimental (0,9 - 5,7%) foi menor do que a do BisGMA
(2,2 - 12%). Os autores analisando os resultados consideram o FIT uma alternativa
para reducdo de duas a trés vezes a contracdo em relacdao ao BisGMA, porém
algumas as propriedades mecanicas sao inferiores e a profundidade de cura também,

algo que poderia ser aprimorado.
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3 OBJETIVOS

O propédsito neste estudo foi avaliar a influéncia de diferentes sistemas
fotoiniciadores nas propriedades mecéanicas de resinas compostas experimentais
fotopolimerizadas com LED de terceira geracao, por meio dos testes de dureza Knoop,
plastificacao do polimero, resisténcia a flexdo, moédulo de elasticidade e profundidade

de cura.
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4 MATERIAL E METODO
4.1 Delineamento experimental

Quadro 1: Delineamento experimental
5 niveis

e CQ + DMAEMA (0,2% / 0,8% em peso)
Fator de Agente e PPD + DMAEMA (0,2% / 0,8% em peso)
estudo fotoiniciador | * MAPO (0,42% em peso)

e BAPO (0,50% em peso)

e CQ + PPD + DMAEMA (0,1% / 0,1% /
0,8% em peso)

Corpos de prova de resinas experimentais com BISGMA e
TEGDMA (35% na propor¢cdo de 50/50%, em peso) +
particulas de carga (65% em peso) com BaAlSi (0,7um, 80%)
e SiO2 (0,04um, 20%) silanizadas + agente inibidor 2,6-
bis(1,1-dimetiletil)-4-metilfenol (0,01% em peso)

Unidade
experimental

e Dureza Knoop (KHN);
Variaveis de | ¢ Plastificago do polimero (%req);
resposta e Resisténcia a flexdo (MPa);

e Moddulo de elasticidade (GPa);

e Profundidade de cura (mm).

4.2 Preparo dos compdsitos experimentais

O preparo da matriz organica dos compdsitos experimentais foi feito com os
mondmeros (Figura 1) dimetacrilatos bisfenol glicidil dimetacrilato (BisGMA - Sigma-
Aldrich Inc, St Louis, MO, EUA) 50% em peso e trietileno glicol dimetacrilato (TEGDMA
- Sigma-Aldrich Inc, St Louis, MO, EUA) 50% em peso (Venhoven et al., 1996;
Podgorski, 2012; Palin et al., 2014; Wydra et al.,, 2014). As particulas de carga

silanizadas foram correspondentes a 65% em peso (Brandt et al., 2010), sendo a
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proporcdo 13% silica 0,04um (FGM, Joinville, SC, Brasil) e 52% de BaAlSi 0,7um

(Figura 2) (Esstech Inc., Essington, PA, EUA) (Oliveira et al., 2015).

Figura 1 - Mondmeros utilizados nas resinas experimentais

b

Figura 2 - Particula de BaAlSi
As concentracdo das substancias utilizadas como fotoiniciadores (Figura 3)

corresponderam: canforquinona (CQ - Sigma-Aldrich Inc, St Louis, MO, EUA) e co-
iniciador metacrilato de dimetilaminoetilo (DMAEMA - Sigma-Aldrich Inc, St Louis, MO,
EUA) a 0,2% e 0,8% em peso, respectivamente (Leprince et al., 2011; Palin et al.,

2014; Randolph et al., 2014); fenil propanolona (PPD - Sigma-Aldrich Inc, St Louis,
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MO, EUA) e DMAEMA a 0,2% e 0,8% em peso, respectivamente; éxido de
monoacilfosfina (MAPO - Sigma-Aldrich Inc, St Louis, MO, EUA) 0,42% em peso (Palin
et al., 2014); éxido de bisacilfosfina (BAPO - Sigma-Aldrich Inc, St Louis, MO, EUA)
0,50% em peso (de Oliveira et al., 2015); CQ 0,1%, PPD 0,1% ¢ DMAEMA 0,8% em
peso. Foi adicionado 0,01% em peso do agente inibidor 2,6-bis(1,1-dimetiletil)-4-

metilfenol (BHT- Sigma-Aldrich Inc, St Louis, MO, EUA) (de Oliveira et al., 2015).

Figura 3 - Fotoiniciadores e co-iniciador (DMAEMA) utilizados nas resinas experimentais

Antes de iniciar a confeccdo das amostras, todos 0os componentes foram
devidamente pesados em balanca de precisao (Shimadzu AX 200, Shimadzu
Corporation, Toquio, Japao) (Figura 4). Os mondmeros foram misturados em
centrifuga (SpeedMixer DAC 150.1 FVZ-K; FlackTek Inc., Herrliberg, Alemanha)
(Figura 4), posteriormente adicionou-se a substancia fotoiniciadora e inibidora até ficar
homogéneo, finalizando a mistura na centrifuga durante 1min e 30s (2500rpm). A
matriz organica foi inserido a silica durante 1min e 30s (2500rpm), em seguida o bario-
alumino silicato durante 1min e 30s (2500rpm). As resinas compostas permaneceram

armazenadas em recipientes pretos) para impedir exposicao a luz ambiente (Figura 5.
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Figura 4 - Centrifuga (esquerda) e balanca de precisao (direita)

Figura 5 - Armazenamento das resinas experimentais
em recipientes pretos.

4.3 Confeccao das amostras e unidade de luz

Em todas as etapas da pesquisa (medigdes da dureza Knoop, profundidade de
cura, resisténcia a flexdo e médulo de elasticidade), cada amostra foi irradiada durante
20s com aparelho de LED (diodo emissor de luz) Bluephase G2 (lvoclar Vivadent,
Schaan, Liechtenstein), com intensidade de 900mW/cm?2. A exposicdo pelo LED
utilizado atinge duas faixas do espectro de luz, na faixa ultravioleta (380-420nm) e na
faixa azul (420-490nm) atingindo uma gama total de (380-490nm) (de Oliveira et al.,

2015). Os compositos experimentais foram inseridos em incremento Unico no interior
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das respectivas matrizes, sobre as mesmas colocou-se uma tira de poliéster na porgao
superior, posicionando uma placa de vidro sobre a mesma que era levemente

pressionada, posteriormente era retirada a placa antes da fotoativacao.

4.4 Dureza Knoop e plastificacao do polimero

A dureza Knoop (DK) foi medida em dez amostras cilindricas para cada resina
experimental, com 2mm de espessura e 4mm de diametro (Figura 6) e
fotopolimerizadas conforme procedimento descrito anteriormente. Apds a
polimerizagao as amostras permaneceram armazenadas em recipiente escuro e seco
durante 24h. Passado o periodo de armazenamento, foram levadas ao indentador
para verificacdo da dureza inicial e posteriormente armazenadas durante 24h a
temperatura ambiente em alcool absoluto (Schneider et al.,, 2008), para
posteriormente ser reavaliada a dureza. Assim, a plastificacdo do polimero foi
calculada pela reducao da dureza apés a imersao em alcool. Todas as amostras foram
submetidas ao ensaio de dureza Knoop (Microdurémetro Digital HMV-2T, Shimadzu,
Téquio, Japao). O longo eixo da ponta do indentador foi posicionada perpendicular a
superficie da resina experimental. Foram realizadas trés indentacdes na parte central
da superficie com espagcamento de 1000um entre elas, com carga de 50g por 15s.
Durante a fase experimental realizou-se leituras do topo e base das resinas para obter

o valor da média da dureza de cada corpo de prova.
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Amostra

Figura 6 - Matriz (4x2mm) e amostra da resina

4.5 Profundidade de cura por perfil de dureza

A profundidade de cura por perfil de DK foi realizada em dez amostras de 4mm
de espessura e 2,5mm de raio de cada resina experimental em um molde semicircular.
A resina experimental foi inserida neste molde e sobre a mesma foi posicionada uma
tira de poliéster e uma placa de vidro, que foi levemente pressionada; posteriormente
removeu-se a placa de vidro e a resina composta foi fotoativada conforme orientacdes
anteriores. Depois da polimerizagdo, as amostras da resina foram levadas ao
microdurébmetro para indentacdo da superficie com carga de 50g por 15s. As
distancias definidas para medicdo da dureza a partir da porgdo superficial (contato
com o fotopolimerizador) foram: 0,1mm, 0,5mm, 1,0mm, 1,5mm, 2,0mm, 2,5mm,
3,0mm, 3,5mm e 4,0mm. Os valores da DK definiu-se pela média dos valores obtidos
das trés indentagdes para cada marcacao e a profundidade de cura identificada
quando a média da dureza for de 80% da dureza inicial (Moore et al., 2008; Flury et

al., 2012).
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4.6 Teste de resisténcia a flexao de trés pontos e médulo de elasticidade

Para mensuracao da resisténcia a flexao (RF) dos compdésitos experimentais
foram preparadas dez amostras em formato de barra para cada resina usando um
molde de silicone por adicdo, medindo 7mm de comprimento, 1mm de altura e 2mm
de largura. A fotoativacdo seguiu-se as orientacbes descritas anteriormente,
posteriormente as amostras eram removidas e armazenadas durante 24h a 37°C.
Apoés esse periodo, as amostras foram posicionadas (Figura 7) em um dispositivo com
dois suportes paralelos separados por uma distancia de 5mm e levadas a uma
maquina de ensaio universal (Figura 7) (modelo 3382; Instron, Norwood, MA, EUA)
com velocidade de 1mm/min, aplicada no centro da amostra com carga continua até
o limite de fratura. A RF foi obtida em megapascal (MPa) com a seguinte equacéo:

_ 3Fd
" 2la?

Ff

Onde F ¢é a forga maxima da carga (N), d é a distancia entre os suportes (mm), / é a largura
da amostra (mm) e a espessura (mm).

O modulo de elasticidade foi obtido em gigapascal (GPa) com a seguinte
equagao:

_ Fd?
" 4la®D

Me X103

Onde F é a méaxima da carga (N), d é a distancia entre os suportes (mm), / é a largura da
amostra (mm), a espessura (mm) e D é deflexdo (mm).
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Figura 7 - Amostra posicionada antes da execucdo do teste de RF (A); Amostra
posicionada no momento do teste (B); Maquina de ensaio universal (C)

4.7 Analise estatistica

A andlise estatistica foi realizada com os métodos mais adequados para cada
parte da pesquisa, de acordo com as caracteristicas dos resultados obtidos em cada
investigacdo (Hannigan & Lynch, 2013). Preliminarmente verificou-se a distribui¢cao
dos dados de cada grupo em normalidade e homogeneidade, teste de kolmogorov-
Smirnov e teste de Levene, respectivamente. Para avaliar diferencas estatisticamente
significantes entre as resinas experimentais utilizou-se andlise de variancia (ANOVA)
‘one way’, seguido do teste de Tukey para comparacao. Foi estabelecido em todas

andlises o nivel de significancia de 5% (Goracci et al., 2014).
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5 RESULTADOS

5.1 Médulo de elasticidade e resisténcia a flexao

Os valores do moédulo de elasticidade e da resisténcia a flexdo das resinas
experimentais podem ser observados na Tabela 1.
Tabela 1 - Média* (desvio padrdao) do médulo de elasticidade (GPa) e da resisténcia a

flexdo (MPa) de resinas compostas experimentais de acordo com o sistema
fotoiniciador usado

Grupo experimental Médulo de elasticidade Resisténcia a flexao
cQ 3,33 (0,18) c 126,43 (14,75) b
PPD 3,28 (0,12) c 123,39 (9,32) b
CQ + PPD 3,75(0,15) b 132,48 (15,39) ab
BAPO 3,77 (0,29) b 132,08 (13,57) ab
MAPO 4,36 (0,18) a 148,56 (12,19) a

*Letras distintas indicam diferenca estatisticamente significante dentro de cada ensaio
mecanico, comparando 0s grupos experimentais (p<0,05).

Nesta tabela é possivel identificar que a resina experimental contendo MAPO
apresentou maior modulo de elasticidade em relacdo as demais. Os compositos
confeccionados com BAPO e CQ+PPD néo apresentarem diferenca estatistica entre
si, porém, suas meédias foram maiores em relagéo as resinas com os fotoiniciadores
CQ e PPD. Ainda em relacdo ao médulo de elasticidade as resinas com CQ e PPD
n&o apresentaram diferenca estatisticamente significante.

Em relacédo a resisténcia a flexdo (Tabela 1), as amostras contendo MAPO
apresentaram valores superiores comparados as resinas experimentais que
continham CQ e PPD, porém quando comparada com as resinas com CQ+PPD e
BAPO nao houve diferenca estatisticamente significante. As resinas confeccionadas

com CQ+PPD e BAPO apresentaram médias intermedidrias, porém estatisticamente
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ndo houve diferenca significativa para as demais resinas. Ao comparar as resinas

fotoativadas por CQ e PPD, ndo houve diferenga estatistica.

5.2 Dureza Knoop e plastificacao do polimero

Na Tabela 2 pode-se verificar a média da dureza Knoop das resinas
experimentais de acordo com o fotoiniciador utilizado, foram avaliadas as superficies
de topo e de fundo.

Tabela 2 - Média* (desvio padrao) da dureza Knoop (Kgf/mm?) de resinas compostas
experimentais de acordo com o sistema fotoiniciador usado e superficie analisada

Superficie
Grupo experimental
Topo Fundo

cQ 42,01 (0,60) Ac 35,66 (1,01) Bb

PPD 41,42 (0,77) Ac 25,65 (0,94) Be

CQ + PPD 40,59 (0,23) Ad 32,40 (0,31) Bc
BAPO 46,55 (0,30) Ab 37,37 (0,53) Ba
MAPO 49,56 (0,24) Aa 28,42 (0,53) Bd

*Letras distintas (mailsculas comparando superficie dentro de cada fotoiniciador e mindsculas
comparando fotoiniciador dentro de cada superficie) indicam diferenga estatisticamente
significante (p<0,05).

Ao avaliar os dados desta tabela destaca-se a diferenca existente entre topo
com maior valor e fundo com menor valor para todas as resinas testadas. As amostras
contendo MAPO apresentaram maior dureza de topo entre todas as resinas. Quando
o BAPO foi utilizado como fotoiniciador a média para dureza Knoop apresentou
resultado superior as amostras com CQ e PPD, sendo que essas duas apresentaram
meédias estatisticamente semelhantes. O menor valor de topo foi encontrado na

utilizacdo da CQ+PPD.
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Ao analisar a superficie de fundo, todas as resinas experimentais apresentaram
médias estatisticamente diferentes, na sequéncia das amostras com maior dureza em
relacao ao fotoiniciador foi o BAPO, seguido pela CQ que apresentou valor um pouco
menor, posteriormente CQ+PPD que ficou intermediario, seguido pelo MAPO e a
menor dureza foi obtida quando o PPD foi usado como fotoiniciador.

Na Tabela 3 pode ser observado o efeito do alcool absoluto sobre as resinas
experimentais, onde identifica-se a porcentagem de diminuicdo da microdureza Knoop
em relagdo aos valores iniciais.

Tabela 3 - Média* (desvio padrado) da plastificacao do polimero pela redugcédo da dureza

(%) de resinas compostas experimentais de acordo com o sistema fotoiniciador usado
e superficie analisada

Superficie
Grupo experimental
Topo Fundo

cQ 33,37 (1,36) Aa 23,08 (1,63) Ba

PPD 34,21 (1,53) Aa 9,55 (1,88) Bd

CQ + PPD 31,25 (1,38) Ab 17,98 (0,61) Bb
BAPO 22,78 (1,53) Ac 23,26 (1,06) Aa
MAPO 23,12 (1,22) Ac 11,81 (1,81) Bc

*Letras distintas (maiusculas comparando superficie dentro de cada fotoiniciador e minusculas
comparando fotoiniciador dentro de cada superficie) indicam diferenga estatisticamente
significante (p<0,05).

A degradacgéo causada pelo alcool na superficie de topo foi maior em relacéo
ao fundo para todas as resinas experimentais, exceto quando o BAPO foi utilizado,
porgue nessas amostras a diminuicdo da dureza das superficies foi estatisticamente
semelhante.

A plastificagdo causada pelo alcool foi maior em porcentagem para o topo nas

resinas que utilizaram a CQ e o PPD, sendo que, ao compara-las, estas foram
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semelhantes estatisticamente. A resina experimental com CQ+PPD apresentou valor
intermediario de plastificacdo no topo, entretanto maior que os valores apresentados
para as resinas MAPO e BAPO, mas essas ultimas ndo apresentaram diferencas
estatisticas significantes entre si.

Na superficie de fundo a plastificacdo foi maior para o BAPO e CQ, sendo
similares estatisticamente entre si. A associagdo da CQ+PPD foi a resina com a
segunda maior plastificacdo do fundo, seguida pelo MAPO, e a resina com a menor

plastificacao na superficie de fundo possuia como agente fotoiniciador o PPD.

5.3 Profundidade de cura por perfil de microdureza

A profundidade de cura da resina experimental contendo o PPD foi de 1,5mm
de distancia do topo e pode ser verificada na Figura 8.

Através da avaliagdo da reducdo do perfil de dureza nas distancias
determinadas, medindo da superficie de topo em direcdo a base na resina
experimental contendo PPD a média da DK em 1,5mm ficou com 32,92kgf/mm? e o
limite de 80% do valor maximo foi de 32,89kgf/mm?2, sendo que essa distancia é a

profundidade de cura clinicamente aceitavel para reduc¢ao da dureza do material.
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Figura 8 - Profundidade de cura através do perfil de DK da resina experimental contendo
fotoiniciador PPD.
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Para a resina contendo a CQ a profundidade de cura foi de 2,0mm de distancia

do topo, sendo a maior entre as resinas testadas e pode ser verificada na Figura 9.
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Figura 9 - Profundidade de cura através do perfil de DK da resina experimental contendo
fotoiniciador CQ.

A reducao do perfil de dureza nas distdncias determinadas para resina
experimental fotoativada com CQ, a média da DK em 2,0mm ficou com 35,18kgf/mm?2
e o limite de 80% do valor maximo foi de 33,86kgf/mm?2, determinando essa distancia
como a profundidade de cura clinicamente aceitavel para essa resina.

Quando foi feita a associacdo do PPD/CQ a média da DK em 1,5mm ficou com
34,61kgf/mm? e o limite de 80% do valor maximo foi de 32,49kgf/mm?, portanto essa
distancia é a profundidade de cura clinicamente aceitavel para redugéo da dureza do

material, como pode ser verificado na Figura 10.
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Profundidade de Cura do PPD/CQ
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Figura 10: Profundidade de cura através do perfil de DK da resina experimental contendo
fotoiniciador PPD/CQ.
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No caso da resina contendo o fotoiniciador MAPO a profundidade de cura foi
de 1,0mm de distancia do topo, sendo o menor valor entre as resinas experimentais e
pode ser verificada na Figura 11. A média da DK clinicamente aceitavel para redugao
da dureza ficou com 43,63kgf/mm?2 em 1,0mm de profundidade e o limite de 80% do

valor maximo foi de 39,35kgf/mm?.
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Figura 11. Profundidade de cura através do perfil de DK da resina experimental contendo
fotoiniciador MAPO.

Quando o BAPO foi utilizado como agente fotoiniciador a profundidade de cura
foi de 1,5mm de distancia do topo, como pode ser verificado na Figura 12. Valor de

profundidade de cura semelhante ao PPD e a associacdo PPD/CQ.
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Profundidade de Cura do BAPO
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Figura 12: Profundidade de cura através do perfil de DK da resina experimental contendo
fotoiniciador BAPO.

Os valores da média de DK ficaram com 40,08kgf/mm? na distancia de 1,5mm,

portanto superior ao limite de 80% do valor maximo foi de 37,32kgf/mm?.
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6 DISCUSSAO

O fotoiniciador mais importante e de maior utilizacdo desde que as resinas
compostas fotoativadas foram desenvolvidas € a canforquinona (Moszner et al., 2008;
Moon & Shin, 2012; Wessels et al., 2014; de Oliveira et al., 2015; Salgado et al., 2015).
No entanto a CQ foi identificada como uma citotoxina, mas os mecanismos de acao
nao foram totalmente investigados, sabe-se que ela causa elevados niveis de
espécies reativas de oxigénio em varias linhagens celulares podendo causar danos e
também podem desempenhar papel potencial na doenca periodontal (Wessels et al.,
2014).

Os testes laboratoriais amplamente utilizados para resisténcia a flexao e
modulo de elasticidade seguem o padrao ISO 4049, porém modificagcbes nesses
pardmetros sdo comumente relatados na literatura principalmente em relacéo a
dimensao das amostras (Calabrese et al., 2015). Para facilitar a reproducao e
relevancia clinica do teste de flexdo, a menor dimensao das amostras, mais proximas
do tamanho da estrutura dentaria podem ser utilizadas (Yap & Teoh, 2003; Gongalves
et al., 2009; Leprince et al., 2013; Calabrese et al., 2015; Dressano et al., 2016), por
esta razao utilizou-se nesta pesquisa as dimensdes de 7mm x 2mm x 1mm. Segundo
lie et al. (2017) o tamanho menor das amostras, diminui custos e facilita sua
preparacao, além do corpo de prova poder ser fotoativado num unico momento, o que
justifica sua maior empregabilidade nos estudos mais recentes.

A resisténcia a flexdo € considerada como uma propriedade clinicamente
importante para os materiais restauradores que seréo utilizados em éreas de grande
forca oclusal (El-Safty et al., 2012; Leprince et al., 2013; Goracci et al., 2014; Saen et

al., 2016). De acordo com Ferracane (2013) um importante aspecto para este teste,
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além de ser de facil aplicacao seria uma correlacao clinica com falhas causadas por
grandes tensdes, oriundas das forgas oclusais. Segundo o autor o médulo de
elasticidade estaria ligado a capacidade de manutencdo da forma das resinas
submetidas a essas forgas, principalmente em dentes posteriores garantindo maior
durabilidade para esses materiais. O limite estabelecido na norma ISO 4049/2009
para teste de RF é de 80MPa, com materiais restauradores em superficies oclusais a
base de polimeros (Goracci et al., 2014). No presente estudo todas as resinas
experimentais apresentaram RF maior que esse limite.

Palin et al. (2014) desenvolveram um trabalho onde resinas contendo MAPO
como fotoiniciador apresentaram RF e ME maiores em relacao as resinas fotoativadas
com CQ em um dos seus protocolos de cura, resultados que corroboram com os
valores encontrados nesta pesquisa. Para os autores esses resultados devem-se ao
maior grau de conversdao do MAPO melhorando as propriedades do polimero.
Entretanto Manojlovic et al. (2016) realizaram comparagdes entre CQ e MAPO como
agentes fotoiniciadores, quanto ao teste de flexdo os dois apresentaram resultados
semelhantes, porém o ME maior para o MAPO foi observado em ambos estudos.

Em outro trabalho, Meereis et al. (2014) testaram diversos fotoiniciadores
alternativos e entre eles o BAPO e a CQ. Para o RF os autores observaram que os
resultados entre as resinas foram similares quando a CQ foi associada a co-iniciador,
poréem o ME do BAPO apresentou valores maiores emrelagdo a CQ. Esses resultados
também podem ser observados no presente estudo onde para RF a diferenca dos
resultados entre as resinas com BAPO e CQ foram estatisticamente insignificantes e
no ME a CQ apresentou 3,33GPa, média inferior a apresentada pela resina

fotoativada com BAPO com 3,77GPa. Segundo os autores devido a sua grande
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reatividade o BAPO produz maior numero de radicais livres, fazendo com que o seu
grau de conversao seja maior que o da CQ e apresente melhor performance que esta.

Em estudo mais recente os pesquisadores avaliaram resinas compostas
variando os fotoiniciadores CQ, PPD e a associacao dos dois na RF e ME com teste
de mini-flexao, apresentando médias com diferencas estatisticamente insignificantes,
portando caracteristicas mecanicas semelhantes (Oliveira et al., 2016). Com relacao
a RF os resultados foram os mesmos encontrados nesta pesquisa para CQ, PPD e
CQ/PPD, entretanto o ME foi maior para a associagdo da CQ/PPD do que para os
fotoiniciadores CQ e o PPD utilizados isoladamente, sendo que entre os dois nao
houve diferenca estatistica. A CQ e o PPD por possuirem estrutura quimica e o grau
de conversao similares, apresentam caracteristicas mecanicas semelhantes.

A dureza das resinas compostas € particularmente dependente das particulas
de carga utilizadas no preenchimento, porém podemos correlacionar com a
resisténcia a abrasdo e sua a capacidade de polimento (Porto et al., 2013). Para
Schneider et al. (2008) essas medidas de dureza avaliam a estrutura geral das resinas
porque envolve a deformagéo plastica do material. A largura e o recuo da dureza
Knoop podem fornecer maior resolucdo para medicdo dos valores, além disso, ela é
comumente usada quando indentacbes estdo proximas, mesmo que a correlagcédo
entre a dureza knoop e Vickers seja muito grande (llie et al., 2017).

Oliveira et al. (2016) estudaram a DK da superficie de topo de resinas
experimentais contendo os fotoiniciadores CQ, PPD e CQ/PPD. Todas apresentaram
valores estatisticamente semelhantes, independente do protocolo de cura. Resultados
diferentes foram revelados no presente estudo, onde a CQ e o PPD foram
semelhantes e a associacdo da CQ/PPD apresentou as menores médias de dureza

entre todas as resinas na superficie de topo. Na superficie de fundo a CQ apresentou
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média de dureza superior a CQ/PPD e este superior ao PPD. Estes resultados podem
ser explicados pela maior profundidade de cura da CQ (2mm) e também porque o
PPD necessita da luz UV para sua ativacdo e esta nao consegue penetrar muito
profundamente no material.

Em estudo anterior de Manojlovic et al. (2016), sobre a dureza Vickers de
resinas contendo CQ e MAPO como agentes fotoiniciadores, observaram que o
MAPO apresentou os maiores valores em relacdo a CQ na superficie de topo. Em
outro estudo Salgado et al. (2015) compararam a DK da superficie de topo e base de
resinas experimentais com os fotoiniciadores CQ, MAPO e BAPO. Esses autores
observaram que na superficie de topo e base, tanto MAPO quanto BAPO
apresentaram médias estatisticamente semelhantes, porém maiores em relacdo a CQ
nas duas superficies. Entretanto, observamos neste estudo que o MAPO apresentou
a maior média de DK em relacdo ao BAPO, e este, maior média em relacdao a CQ na
superficie de topo, porém na superficie de fundo o MAPO demonstrou os menores
valores de dureza, seguido pela CQ e posteriormente com o maior valor a resina
experimental fotoativada com o BAPO. Segundo Neumann et al. (2005), a maior
dureza Knoop do MAPO pode estar relacionada ao maior coeficiente de excitagao
molar deste em relacdo ao BAPO e a CQ, aumentando a reatividade das moléculas o
que levaria ao maior grau de conversao. Porém, tanto o BAPO quanto o MAPO
apresentam dureza inferior na superficie de fundo porque a luz UV ndo consegue
muita penetragdo, comprometendo a profundidade de cura. Em 2014, pesquisadores
testaram CQ, BAPO e MAPO com diferentes tamanhos de particulas de carga. Ao
utilizar particulas de 16nm o BAPO foi a substancia fotoativadora com melhores

médias de DK para superficie de topo e base. O MAPO e CQ com particulas de 16nm
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nao apresentaram diferencas estatisticas entre eles tanto na superficie de topo quanto
base (Salgado et al., 2014).

Neste estudo os valores de dureza foram maiores para superficie de topo do
que para superficie de base em todos os grupos, corroborando com outros trabalhos
(Lima et al., 2012; Salgado et al., 2014; Salgado et al., 2015). A diferenca de dureza
entre as superficies estd associada a diminuicdo da quantidade de fétons que atinge
a porcao mais profunda da resina. Na medida em que a luz atravessa a estrutura do
material sua irradiancia é reduzida, enquanto a superficie superior a luz chega com
menor atenuacgao possivel, possibilitando maior energia para excitacao das moléculas
fotoiniciadoras (Porto et al., 2010; Hadis et al., 2012). A alteracdo da dureza das
resinas compostas esta associada também a translucidez da matriz resinosa, que
depende da sua espessura, do tamanho das particulas de carga, a quantidade e a
capacidade de absorcdo de luz dessas particulas, todos esses fatores alteram a
dispersao de luz no interior do compésito (Aguiar et al., 2009; Moharam et al., 2017).

Estudos anteriores avaliaram o efeito de algumas substancias como o alcool
sobre a estrutura do polimero, foi observado que todas as resinas compostas
estudadas reduziram a dureza quando permaneceram imersas nessas solugoes.
(Asmussen & Peutzfeldt, 2001; 2003; Schneider et al., 2008; Alshali et al., 2015;
Chladek et al., 2016). Nao diferente a esses achados, nos resultados apresentados
verificamos uma reducéo significativa tanto na dureza da superficie de topo quanto na
de base para todas as resinas experimentais. Segundo Alshali et al. (2015), o grau de
decomposicdo é afetado pela caracteristica da matriz de cada material, pela
temperatura e tipo de substancia utilizada como solvente. Quanto maior for o grau de
ligagéo entre os componentes do polimero, maior sera sua resisténcia a plastificacao

pela acéo de solventes, pois quanto mais préximas as particulas estiverem no interior
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da matriz menos solugdo vai conseguir penetrar na sua estrutura e alterar suas
caracteristicas (Schneider et al., 2008).

Segundo a literatura, as resinas compostas nao fotopolimerizadas
adequadamente sdo uma causa significativa de falhas nas restauragdes, devido a
maior chance de fratura, carie secundaria ou desgaste prematuro das mesmas (Moon
& Shin, 2012; Price et al., 2015; ALShafi et al., 2016). A partir deste pressuposto, a
profundidade de cura dos compdsitos deve ser muito bem estudada e detalhada para
diminuir a chance de erro durante a execucao dos procedimentos clinicos. Geralmente
a profundidade de cura é avaliada seguindo a norma ISO 4049, porém alguns autores
(Moore et al., 2008; Flury et al., 2012) fizeram estudos comparando a norma ISO com
o perfil de dureza e verificaram que havia uma superestimava em relacdo a
profundidade de cura. Segundo ALShafi et al. (2016) talvez seria recomendado o perfil
de dureza Knoop ou Vickers para adequada caracterizacdo da profundidade de cura
das resinas compostas, evitando problemas clinicos futuros. Nesta pesquisa foi feita
avaliagao da profundidade de cura por perfil de dureza Knoop considerando sua
reducéo ao limite de 80% como clinicamente aceitavel, como descrito em trabalhos
anteriores (Moore et al., 2008; Flury et al., 2012; Alrahlah et al., 2014).

Avaliando a profundidade de cura de resinas experimentais com diferentes
agentes fotoiniciadores BAPO, MAPO e CQ, e seguindo a norma ISO 4049, Salgado
et al. (2015) encontraram os valores aproximados de 3,6mm, 3,2mm e 3,7mm
respectivamente. Médias de profundidade de cura bem superiores aos valores
encontrados neste trabalho que foram de 1,0mm para MAPO, 1,5mm para BAPO e
2,0mm para CQ. Esses valores podem ser justificados pela diferenga de metodologia
e pela possivel superestimativa da norma ISO 4049. Em estudo anterior Randolph et

al. (2014) encontraram maior GC para o MAPO e menor profundidade de cura em
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relacdo a CQ. O BAPO como agente fotoiniciador apresentou maior GC em relacao a
CQ (Meereis et al., 2014).

Uma caracteristica importante para as resinas compostas € a sua eficiéncia de
polimerizacdo, uma vez que, o aumento do GC leva ao aumento de algumas
caracteristicas fisicas e mecéanicas dos compésitos (Musanje et al., 2009; Leprince et
al., 2013). A presenca de mondmero residual pode alterar as propriedades fisicas e
mecanicas dos materiais resinosos, além disso torna a matriz mais suscetivel a
degradacao oxidativa e hidrolitica, comprometendo sua durabilidade (Park et al., 2010;
Moon & Shin, 2012). A amina terciaria € um co-iniciador necessario para fotoativacéo
com CQ e PPD, sua presenca pode comprometer as propriedades dos materiais
(Ferracane, 2011; Moon & Shin, 2012; Leprince et al., 2013), desta forma os
fotoiniciadores estudados neste trabalho como MAPO e BAPO, que nao necessitam
de co-iniciador, seriam uma boa op¢ao para as resinas compostas. Apresentaram
caracteristicas fisicas e mecénicas melhores ou iguais as demais resinas
experimentais e foram inferiores somente na profundidade de cura. Porém essa
diferencga pode ser facilmente alterada com a utilizagcao da técnica correta de insercao
do material.

E extremamente importante enfatizar a impossibilidade de estabelecer a
correlacdo exata entre estudos in vitro e in vivo, pois a cavidade bucal e suas
variagdes ndao podem ser reproduzidas em laboratorio, e o material restaurador jamais
sera submetido as mesmas interferéncias causadas pelo uso do paciente. Portanto,
devido a estas limitagbes, novos estudos serdo sempre necessarios para nos

aproximar da possibilidade de utilizacdo de materiais com novas formulagdes.
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7 CONCLUSOES

De acordo com os resultados obtidos no presente estudo, pode-se concluir que:

O MAPO como agente fotoiniciador apresentou maior resisténcia a flexao,
modulo de elasticidade, dureza Knoop na superficie de topo e menor
plastificacao do polimero causada pelo alcool na superficie de topo;

A melhor profundidade de cura por perfil de dureza foi observada para CQ;
A superficie de topo apresentou maior dureza em relacao a base para todas
as resinas compostas;

O BAPO e o MAPO seriam alternativas interessantes para substituir a CQ
como agentes fotoiniciadores quando utilizado o LED polywave e utilizacédo

de técnica correta de insergao.
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