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RESUMO

As restauragdes dentarias que sdo realizadas com resinas compostas apresentam aspecto estético muito satisfa-
torio, com coloragao proxima a do dente e propriedades mecanicas aceitaveis. O grande desafio destas resinas
¢ que tenham o mesmo, ou semelhante, desempenho mecéanico que o dente original. O presente trabalho foi
desenvolvido com o objetivo de avaliar as particulas inorganicas do composto Al,0,-0,5B,0,-SiO,, produzidas
pela técnica de spray pirdlise (USP) para aplicagdo em resinas compostas dentarias. A sintese das particulas foi
realizada empregando o método sol-gel, com os precursores nitrato de aluminio, acido boérico e tetraetilortosili-
cato TEOS com pH da solugao de 1,5. A fim de verificar as propriedades das particulas realizou-se carateriza¢do
fisico-quimica pelo método de adsor¢do ¢ dessorgdo de nitrogénio via BET, analise por MEV, FTIR, DRX,
DTA-TGA, RMN e¢ ensaio mecanico de tragdo. As imagens obtidas por MEV indicaram que as particulas eram
esféricas de granulometria média de 1,26 £+ 0,04 um, sendo classificadas como microhibridas. Pelos difrato-
gramas observou-se caracteristica amorfa, confirmando que o método de sintese aplicado ¢ eficiente para a
producdo de materiais vitreos. Os testes com resina composta experimental apresentaram taxa de polimerizagdo
aceitavel (16 e 9%), mas baixa resisténcia a compressao mecanica: entre 9,55 ¢ 13,27 MPa.
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ABSTRACT

Dental restorations that are performed with composite resins present a very satisfactory aesthetic appearance,
with a color close to that of the tooth and acceptable mechanical properties. The great challenge of these resins
is that they have the same, or similar, mechanical performance as the original tooth. The present work was deve-
loped with the objective of evaluating the inorganic particles of the compound Al,0,-0,5B,0,-Si0,, produced by
spray pyrolysis (USP) for application in dental composite resins. The synthesis of the particles was carried out
using the sol-gel method, with the precursors aluminum nitrate, boric acid and TEOS tetracthylorthosilicate with
a pH of 1.5. In order to verify the properties of the particles, physicochemical characterization was carried out
using the nitrogen adsorption and desorption method via BET, analysis by SEM, FTIR, XRD, DTA-TGA, NMR
and mechanical tensile testing. The images obtained by SEM indicated that the particles were spherical with
a mean granulometry of 1.26 + 0.04 um, being classified as microhybrid. From the diffractograms, an amor-
phous characteristic was observed, confirming that the applied synthesis method is efficient for the production
of glassy materials. Tests with experimental composite resin showed an acceptable polymerization rate (16 and
9%), but low mechanical compressive strength: between 9.55 and 13.27 MPa.

Keywords: Dental resin; Sol-gel method; Spray pyrolysis.

1. INTRODUGAO
As restauragdes dentarias movimentam pesquisas a nivel mundial, buscando o desenvolvimento de novos mate-
riais com melhor desempenho frente aos desafios da area e que possam suprir as exigéncias do mercado e
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necessidades dos pacientes. A partir dessa ideia, diversos autores relatam a tentativa de contornar o problema
de contragdo de polimerizagdo ¢ a excessiva deterioragdo do material em resinas compostas [1-5]. Uma técnica
para a restauragdo de cavidades classe II (cavidades que envolvam as faces proximais dos pré-molares ¢ mola-
res) em dentes posteriores utilizando resina composta foi descrita por BERTOLOTTI [6], em que se realizava
a combinagdo da resina composta autopolimerizavel com a fotopolimerizavel, com o intuito de reduzir a con-
tracdo de polimerizagdo, obtendo uma melhor qualidade e adaptacdo marginal da restauracdo. Destaca-se que
tal processo apresentou melhor a adaptagdo marginal desejada, menor sensibilidade pos-operatoria, redugdo do
tempo de trabalho em decorréncia de maior facilidade de colocagdo da matriz ¢ melhor obteng@o dos contatos
proximais. GUIMARAES et al. [4] propuseram um estudo sobre os efeitos de contragdo nas resinas compostas
através do controle de intensidade luminosa durante o método de fotoativagdo, afirmando que uma menor inten-
sidade no inicio deste processo leva a uma extensdo da fase pré-gel. Com isso, o material compensa as forgas de
retracdo. O incremento de um novo mondmero para redugdo de contragdo de polimerizagao foi sugerido por HE
et al. [5], que adicionaram “Phene” (N-methyl-bis(ethyl-carbamate-isoproply-a-methylstyryl)amine) a resina
BisGMA/TEGDMA, obtendo menores valores de desgaste em comparagdo com resina composta de controle
utilizada em seu trabalho.

No Brasil, desde 2003 as pesquisas na area de nanoparticulas com aplicagdo em resinas compostas den-
tarias vém sendo desenvolvidas com a finalidade de obtencao de particulas de ordem de 20 a 75 nandmetros [7].
Na tentativa de melhorar as propriedades das resinas compostas e proporcionar uma melhor aplicagdo clinica
destas, existem iniimeros materiais no comércio com tipo, distribui¢do e tamanho de cargas inorgéanicas dife-
rentes. Estudos revelam que a utilizagdo de nanoparticulas proporciona melhores propriedades mecanicas, tais
como: resisténcia a compressao, resisténcia a flexao e ao modulo de elasticidade, dureza superficial, acabamento
e polimento [8—10], assim como a lisura superficial pelas caracteristicas estruturais da carga inorganica. Porém,
a produgdo de nanoparticulas ainda gera para as empresas algumas desvantagens por conta de alto custo de pro-
ducdo e pouca produtividade, o que ocasiona altos valores de revenda no mercado.

Com o objetivo de amenizar dificuldades inerentes ao material, como a contragao de polimerizagao, des-
gaste, durabilidade entre outros, um dos métodos de sintese de particulas nanométricas que pode ser utilizado
¢ a de spray pir6lise ultrassonica (USP) [11]. Neste sentido, o presente trabalho utilizou o método USP para
sintese das particulas, dando sequéncia a um estudo de nosso grupo de pesquisa [12]. O intuito foi de sintetizar
as particulas do composto Al,0,-0,5B,0,-Si0, realizar caracterizagdo fisico-quimica destas particulas, silaniza-
¢éo ¢ obter a resina composta experimental. Foram feitas comparagdes entre a resina composta experimental ¢
comercial com relagdo ao grau de conversdo de polimerizagdo e resisténcia a compressao.

2. MATERIAIS E METODOS
2.1. Processo de sintese da carga inorganica e formagao das resinas compostas

2.1.1. Sintese das particulas inorganicas

A sintese das particulas inorganicas do composto Al,O,-0,5B,0,-Si0O, foi realizada através do método sol-gel,
utilizando os precursores nitrato de aluminio (Vetec, 196,69 g/mol), acido bérico (Vetec, 61,83 g/mol) e tetrae-
tilortosilicato TEOS (Hergrand, 208,33 g/mol). Inicialmente, os precursores nitrato de aluminio e acido bérico
foram dissolvidos em 50 mL de agua destilada e deionizada a temperatura constante de 50 °C em um béquer sob
banho maria de 6leo por 2 horas. Em seguida, o TEOS foi dispersado em alcool etilico (Synth, 46,07 g/mol),
na propor¢do molar de 1:2 em temperatura ambiente por 20 s. Apds o término da dispersdo, a solugdo de TEOS
foi adicionada a solug@o aquosa de nitrato de aluminio ¢ acido bdrico e permaneceu em agitacdo por 8 horas em
temperatura ambiente, obtendo-se o precursor para a USP. O 4cido nitrico (HNO,, Impex) auxiliou no ajuste do
pH da solug@o em 1,5. A quantidade de agua empregada na dissolugdo do nitrato de aluminio e acido boérico foi
otimizada para facilitar a pré-hidrolise do TEOS, favorecendo a obtengao do gel.

Manteve-se a solugao precursora em repouso por aproximadamente 48 horas até a formacao de um gel
estavel, sem a presenca de precipitados, denominado gel de precursor. Posteriormente, utilizou-se o produto
da reagdo sol-gel diluido em 4gua destilada e deionizada para processo de atomizacdo, formagdo do aerossol e
das particulas esféricas. Logo apds a dispersdo do gel em agua destilada, a solugdo foi colocada no reator para
a nebulizago ultrassdnica, aplicando duas pastilhas piezelétricas vibrando a uma frequéncia de 1,70 MHz e
alimentadas por um circuito ressonante de 60 W. O equipamento de nebulizagdo e pirdlise ultrassonica foi
desenvolvido pela equipe de pesquisa, com intuito de fabricar particulas de morfologia controlada e dimensao
nanométrica.
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Tabela 1: Grupos de tratamentos para as particulas USP produzidas.

USP-1 USP-2 USP-3 USP-4
VAZAO DO AEROSSOL 1,50 1,50 3,00 3,00
(L/min)
TEMPERATURAS 600; 900 900; 600 600; 900 900; 600
DAS ZONAS
DE AQUECIMENTO
(ZONA 1; ZONA 2) (°C)

A primeira zona de aquecimento foi realizada em um forno tubular de marca FORTLAB modelo FT
1200/H 1z, com nucleo de quartzo de 1500 mm de comprimento ¢ 40 mm de didmetro. Na segunda zona de
aquecimento utilizou um forno de fabricag@o propria, com fio de kanthal 0,5 mm de didmetro na forma de espiral
enrolada em um tubo de alumina e envolto por uma manta de fibra ceramica.

Ao final do processo o material ficou em repouso nos frascos de kitassato por um periodo de 48 horas
de decantag@o. Passado este periodo, a solug@o dos kitassatos foram centrifugadas por 10 min a uma rotagao de
3000 rpm. O sobrenadante foi recolhido e centrifugado novamente até que a solucdo obtivesse aspecto transpa-
rente. Realizou-se a secagem dos pds em uma estufa com circulagdo natural de ar a uma temperatura de 100 °C.
Apos a secagem, os pos foram recolhidos, pesados e armazenados. Os parametros nos processos de fabricagao
das cargas inorganicas sdo apresentados na Tabela 1.

2.1.2. Silanizagao das cargas inorganicas

As particulas vitreas do sistema USP foram silanizadas seguindo o método de HUYANG et al. [13]. Uma massa
de 10 g de particulas vitreas foi adicionada a uma solu¢ao de 20 mL de hexano, 200 pl de 3-metacriloxipropil-
trimetoxisilano (MPTS) ¢ 20 pl de acido formico. A concentragao de MPTS utilizada na reagdo de silanizagdo
foi determinada utilizando o método de avaliagdo de hidrofobico. Elaborou-se concentragdes de 10%, 5% ¢ 2%
de MPTS em massa, na qual as particulas com MPTS de 10% tiveram maior carater hidrofobico, sendo esta
concentragdo a escolhida para a silanizagdo. Para a silanizagdo dos grupos USP-1, USP-2, USP-3 ¢ USP-4 as
proporg¢des de reagentes encontram-se na Tabela 2.

2.1.3. Formacgao das resinas compostas

As particulas USP silanizadas foram adicionadas as cargas inorganicas em um misturador Flacktek Speed-
Mixer modelo DAC 150.1 FV, empregando acessorio de vacuo para permitir a remogdo de microbolhas
geradas durante a mistura do material. Para que se forme a resina composta ndo polimerizada, adicionou-se
cargas organicas e inorganicas. As porcentagens de massas de cargas inorganicas utilizadas estdo listadas
na Tabela 3.

A adi¢ao dos monomeros UDMA e DMAEMA a mistura de BisGMA/TEGDMA se deu através da uti-
lizagdo de misturador planetario durante 2 min e rotagdo de 3500 rpm. Em seguida, foi acrescentado canforo-
quinona (CQ) e misturado novamente durante 1,5 min a 3500 rpm e por 3 min a 2850 rpm, com cilindros de
zircOnia para auxiliar o processo de mistura. Devido a criticidade desta etapa, sabendo-se que a luz pode iniciar
o0 processo de polimerizagdo dos mondmeros, a manipulacdo do material apds a adi¢do de CQ foi realizada ao
abrigo de luz. Apds a mistura dos monomeros incluiu-se a carga inorganica conforme proporg¢des definidas pela
Tabela 3. Na adi¢do da carga inorgéanica, para cada po silanizado foi utilizado a massa total disponivel. Com base
nesta massa, calculou-se a massa necessaria da mistura de mondomeros.

Tabela 2: Massas dos pos e volumes dos reagentes utilizados na silanizag@o das particulas USP.

USP-1 USP-2 USP-3 USP-4
MASSA DO PO (g) 6,66 5,5 2,44 8,44
VOLUME DE MPTS (mL) 0,63 0,52 0,23 0,80
VOLUME HEXANO (mL) 63 52 23 80
VOLUME ACIDO FORMICO (pL) 63 52 23 80
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Tabela 3: Reagentes utilizado na formulagao das resinas dentarias compostas experimentais.

REAGENTES! NUMERO | FUNCAO NA RESINA MASSA FABRICANTE MASSA
CAS COMPOSTA MOLAR (g) (%)
BisGMA 1565-94-2 Monomero 512,59 Sigma 22,30
TEGDMA 109-16-0 Diluente/monomero 286,32 Sigma 7,60
UDMA 72869-86-4 Monomero 470,56 Esstech 7,10
CQ 10373-78-1 Fotoiniciador 166,22 Sigma 0,11
DMAEMA 2867-47-2 Propagador da reagdo 157,21 Merck 0,15

radicalar
USP 62,1-67,5

'BisGMA (2,2-Bis[4-(2-hidroxi-3-metacriloiloxi propoxi)fenil] propano), TEGDMA (trietileno-glicol-dimetacrilato), UDMA (uretano
dimetacrilato), DMAEMA (dimetilamino-etil-metacrilato), CQ (Caforoquinona).

2.2. Caracterizagao das particulas inorganicas

2.2.1. Método de BET (Teoria de Adsorcao Multimolecular)

A determinacdo da area superficial por sorcao de gases foi realizada através do método de BET (Teoria de
Adsor¢ao Multimolecular). Obteve-se as isotermas a 77 K em um equipamento da Quantachrome, modelo
Noval000e. A area superficial foi obtida empregando o método de BET com os dados de adsorgao de
nitrogénio para o intervalo de pressdes relativas entre 0,05 a 0,30 atm. As isotermas também foram com-
paradas com os padroes definidos pela [IUPAC a fim de se obter informagdes adicionais sobre a textura das
particulas.

2.2.2. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

As amostras foram preparadas desaglomerando o p6 de vidro em acetona empregando um sonicador da
marca Sonics, modelo Vibra Cell (USA, 750W). Para facilitar a visualizacdo das mesmas por MEV, as
amostras foram metalizadas com ouro por sputtering. Posteriormente, utilizou-se microscopio da marca
Shimadzu, modelo SS500, com imagens geradas por elétrons secundarios, sob as seguintes condugdes: 15
kV de tensdo no filamento, tamanho do spot de 4 mm e distancia de trabalho de 16 a 17 mm. Essa técnica
de caracterizagdo foi empregada tanto para verificar a morfologia quanto o tamanho das particulas sinte-
tizadas.

2.2.3. Difratometria de Raios X (DRX)

A andlise por difragdo de raios X dos pos de vidro sintetizados foi realizada a fim de verificar indicios da formagao de
material vitreo [14]. Utilizou-se um equipamento Panalytical, modelo X’Pert PRO, empregando as seguintes condi-
¢des experimentais: radiagdo Cu Ka, com 20° < < 80°, tensdo do filamento de 42 kV e passo de 0,02°. Comparou-se
a andlise qualitativa dos difratogramas aos padrdes do JCPDS (International Center for Diffraction Data).

2.2.4. Andlise térmica

Inicialmente, a analise termogravimétrica (TGA) foi realizada em um forno da marca Shimadzu, modelo D56-60,
utilizando os seguintes parametros: atmosfera de ar sintético com um fluxo de 50 mL/min, intervalo de tempera-
tura de 25 até 600 °C e razdo de aquecimento de 10 °C/min em cadinho de alumina. Depois, realizou-se a analise
TGA-DTA em instrumento NETZSCH STA 409 CD, com as seguintes condigdes: atmosfera de ar com intervalo
de 25 °C a 1100 °C e razao de aquecimento de 10 °C/min, com massa inicial das amostras entre 29,0 ¢ 49,0 mg.

2.2.5. Espectroscopia de Ressonancia Magnética Nuclear (RMN)

Neste trabalho o espectro RMN possibilitou a verificagdo da estrutura da molécula Al,O,-0,5B,0,-Si0O,, com o
intuito de confirmar a sintese das particulas pelo método sol-gel. Os espectros RMN de ?’Al e ?°Si do vidro foram
obtidos através do equipamento Varian Spectrometer (modelo Inova 300). O espectro de >’Al foi coletado a uma
frequéncia de 78,15 MHz com um pulso de duragdo de 2 s, utilizando solucao aquosa de nitrato de aluminio
IM como referéncia externa. O espectro de *°Si foi coletado a 59,5 MHz com um pulso de duragdo de 4,5 us,
usando tetrametilsilano (TMS) como referéncia externa.
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2.2.6. Analise do tamanho de particulas através do Software ImageJ

O Software ImageJ foi utilizado para analise de tamanho de particulas. A sele¢do de particulas é calibrada de forma
prévia pelo operador conforme a escala da imagem. Apos realizar as etapas descritas pelo manual disponivel no site
do programa [15], é obtida a esfericidade e diametro médio das particulas, assim como o erro de medida associado.

2.3. Caracterizagao da resina composta

2.3.1. Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

Para a analise do grau de conversdo de polimerizagdo utilizou-se uma fina camada de resina fotopolimerizada.
Estas foram analisadas com Espectrofotometro de Infravermelho de Transformada de Fourier marca Perkin
Elmer, modelo Spectrum 100, em temperatura ambiente, no intervalo de nimero de ondas entre 650 € 4000 cm™,
resolucdo de 4 cm™' e nimero de varreduras fixado em 64.

2.3.2. Ensaio mecanico

Os corpos de prova para os ensaios foram confeccionados conforme a norma ANSI/ADA especificagdo 27
[16,17] e ensaio de compressdo pela ISO 9917-1:2007. Os corpos de prova foram fotopolimerizados por
meio de do equipamento Lec Plus LED, que possui ponteira de fibra 6tica MMoptics, aplicando comprimento
de onda de 455 nm +/— 20 nm durante 40 segundos. As dimensdes dos corpos de prova eram de 6 mm de altura
e 4 mm de didmetro.

Avaliou-se a compressdo nos corpos de prova (ANSI/ADA especificagdo numero 27 ¢ a ISO 4049)
[17,18] de resina composta experimental (USP) e resina composta comercial (Filtek-Z250XT da 3M), na qual
foram comprimidos a uma taxa de 0,5 mm/min até a ruptura dos mesmos. Os ensaios de compressao para os cor-
pos de prova foram realizados em uma maquina de testes Universal da marca AME 5kN (Oswaldo Filizola®),
registrando automaticamente a curva de tensdo-deformacéo em software (DynaView Standard/Pro M).

Os resultados foram obtidos em newtons (N) em fun¢do da deformacdo. Em seguida, calculou-se a resis-
téncia a compressao expressa em megapascal (MPa), de acordo com a Equagao 1:

F
RC=—; (1)
T.r

em que RC ¢ a resisténcia a compressdo (MPa), F' a forca maxima obtida (N) e o raio da amostra (mm).

Com isso, os resultados de resisténcia a compressao foram analisados estatisticamente através da analise
de variancia [19,20] para a homogeneidade dos grupos de dados e do teste Tukey [21] para a identificacdo das
diferencas entre os grupos de medidas.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1. Caracterizagao das cargas inorganicas

3.1.1. Determinacéao da area superficial por absorcao e adsorcao de gases aplicando a teoria de BET
AFigura 1 apresenta as curvas de adsorgdo e dessor¢do de N, em fungdo da pressdo parcial em cada grupo USP.

Verifica-se que as isotermas sdo do tipo II, as quais possuem um pequeno patamar em seu inicio ¢ um
ponto de subida (P/P0 entre 0,45 a 0,50 caracteristico de N.). Podem ser definidas como caracteristica do preen-
chimento da camada monomolecular e o comeco do preenchimento da camada multimolecular [22], ou seja,
sugerem certa porosidade superficial. As isotermas da Figura 1 (a), (c) e (d), referentes as amostras USP-1,
USP-3 e USP-4, respectivamente, sdo classificadas devido ao tipo de histerese (H3), segundo a IUPAC, como
sendo tipo IIb. A Figura 1 (b), referente a amostra USP-2 ndo apresentou histerese, representando uma superficie
ndo porosa, sem a presenga de aglomerados ou superficies lamelares [22].

A Tabela 4 apresenta as areas superficiais BET para os grupos USP 1, 2, 3 e 4. Os grupos USP-1 e USP-2
tratados com uma vazao de 1,5 L/min apresentaram uma diferenca entre suas areas superficiais de 64,8 m?/g.
Tal diferenca fica evidente devido aos tratamentos térmicos nos dois grupos, sendo que para USP-1 a primeira
zona de aquecimento foi de 600 °C e 900 °C para o grupo USP-2. Como o tratamento influenciou no processo
de secagem das particulas, fazendo com que o grupo USP-1 obtivesse uma secagem inicial branda, esta foi
responsavel pela evaporacao inicial dos solventes envolvidos, obtendo area superficial maior que a do grupo
USP-2 [23].
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Figura 1: Isoterma de adsor¢do e dessor¢do de N, para os pés dos sistemas Al,0,-0,5B,0,-Si0,: (a) USP-1, (b) USP-2,

(c) USP-3 e (d) USP-4.

Tabela 4: Areas superficiais BET para as cargas inorganicas dos grupos USP-1, USP-2, USP-3 ¢ USP-4.

GRUPO USP-1 USP-2 USP-3 USP-4
©C) (6003900) (900;600) (6003900) (900;600)
AREA 85,30 20,50 11,40 209,74
SUPERFICIAL
(Syey) [m?/g]

BUIEL et al. [24] e SCHERDEL et al. [25] relatam que quanto maior a temperatura de pirolise, mais os
microporos ficam inacessiveis as analises utilizando gases. BUEIL et al. [24] propdem o modelo failling card model,
que relaciona o decaimento do tamanho de poro com o tempo e temperatura de pirolise da amostra. Com o aumento
da temperatura de pirolise a area superficial BET diminui, o que pode ser observado para os grupos USP-1 e USP-2
com vazao de ar 1,5 L/min, visto que a area superficial diminuiu com o aumento de temperatura da primeira zona de
aquecimento [24,25]. Este comportamento nao foi observado nas particulas do grupo USP-3 e USP-4 empregando
avazao de ar de 3,0 L/min, demonstrando provavelmente que a secagem superficial das particulas ocorreu de forma
menos efetiva em comparagao com os grupos USP-1 e USP-2. Na amostra USP-4, o fluxo alto do gés de arraste e
a secagem incompleta da particula pode ter favorecido o aumento de porosidade da particula. Com isso, observa-se
que ha um misto de histerese tipo H3 e H4, podendo desta forma haver a presenga de mesoporos na amostra.

3.1.2. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)
A Figura 2 apresenta as micrografias dos grupos USP-1 (a), USP-2 (b), USP-3 (c) e USP-4 (d).
Analisando as micrografias, observa-se que as particulas do sistema USP-1 (a) e USP-2 (b) apresentam

forma esférica em aglomerados. As particulas do primeiro grupo variam em tamanhos médios de 0,77 a 1,46 um
(Tabela 5), as quais possuem certa rugosidade em sua superficie. Os didmetros médios para as particulas do
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Figura 2: Micrografia das particulas do composto Al,0,-0,5B,0,-SiO, obtidas pelo método USP utilizando as
seguintes condigdes experimentais: (a) grupo USP-1 — 600 °C/900 °C com taxa de vazao de ar 1,5 L/min; (b) grupo USP-2 —
900 °C /600 °C com taxa de vazdo de ar 1,5 L/min; (c) grupo USP-3 — 600 °C/900 °C com taxa de vazdo de ar 3,0 L/min;
(d) grupo USP-4 — 900 °C/600 °C com taxa de vazdo de ar 3,0 L/min.

Tabela S: Analise das micrografias dos grupos USP utilizando o programa Imagel.

GRUPO AREA (um?) DIAMETRO MEDIO (um)
USP-1 1,01 +0,05 1,16 + 0,02
USP-2 0,93 +0,03 1,07 + 0,02
USP-3 1,96+ 0,19 1,46 + 0,05
USP-4 1,90 + 0,06 1,36 + 0,07

segundo grupo variam de 0,63 a 1,53 um (Tabela 5). Em relagdo ao grupo USP-3 (c), notou-se um aumento no
didmetro das particulas (Tabela 5), mantendo a esfericidade. O incremento no didmetro médio das particulas
esta relacionado ao aumento da vazdo de ar, mesmo com a diminui¢do do tempo de residéncia na zona aquecida.
O aumento da vazdo de ar gera um arraste maior com maior quantidade de goticulas da solugdo precursora,
favorecendo a formagdo de aglomerados durante a etapa de secagem na primeira zona de aquecimento. Para as
particulas do ultimo grupo (d), verificou-se que as particulas esféricas possuiam diametro variando de 0,50 a
1,90 um (Tabela 5). Neste caso (USP-4), as particulas se aglomeraram, formando estruturas na forma de placas
que se assemelham a uma esponja, devido aos poros.

Segundo a literatura, o emprego de cargas de morfologia esférica contribui para a acomodagdo das mes-
mas na matriz polimérica e a reducao de regides com menor fracdo volumétrica de carga, ou seja, regides frageis
do compdsito [26—-29]. Como as particulas de vidro sdo empregadas como refor¢o na estrutura, a boa distri-
buicdo destas na matriz favorece para a reducdao da fadiga do material [28]. Constatou-se que as particulas
nao sdo ocas, o que auxilia nas propriedades da resina composta formada. A existéncia de particulas macicas ¢
necessaria, ja que presenga de particulas esféricas tipo casca sao elementos frageis da estrutura, podendo causar
a formagao de trincas nos compdsitos dentarios [30]. Observa-se que o diametro médio das particulas foi de
1,26 = 0,04) um sendo classificadas como microhibridas [31].
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Figura 3: Difratograma de raios X dos pos de vidro para o sistema Al,0,-0,5B,0,-Si0, dos grupos USP.

3.1.3. Difratometria de Raios X (DRX)
A Figura 3 apresenta os difratogramas de raios X dos pos dos grupos USP.

Nota-se que ndo houve a formagdo de picos, mas sim halos nas regides de angulos baixos (20~9°—50°).
Este perfil de difragdao correspondente ¢ tipico de materiais amorfos [32]. A auséncia de picos definidos no
espectro de DRX confirma que o método de sintese aplicado ¢ eficiente para produ¢do de materiais vitreos.
Visto que o processo sol-gel favoreceu a formagdo vitrea, como esperado, pode-se afirmar que AP+, Si* e B**
na solugdo precursora sao bons formadores de rede.

3.1.4. Analise térmica

Para avaliar os eventos térmicos que ocorrem com o gel precursor até a formagao de vidro, realizou-se a seca-
gem previa deste material em estufa a 200 °C, obtendo-se desta forma um gel precursor. Esta etapa foi necessaria
considerando que o gel (gel imido) contém cerca de 90% em agua. Desta forma, a analise do gel precursor per-
mite avaliar com maior precisdo os eventos térmicos, ja que boa parte da dgua presente na estrutura do precursor
foi removida em estufa. A Figura 4 apresenta a analise TGA do gel precursor do Al,0,-0,5B,0,-Si0, obtido da
secagem do gel timido em estufa a 200 °C.

Pode-se verificar que no intervalo de temperatura ambiente até 183 °C a amostra perde 77,9% de massa,
decorrente da saida de agua ocluida na estrutura porosa do gel de precursor. Entre 183 °C ¢ 540 °C a amostra
perde massa devido a queima de materiais carbonaceos remanescentes. A partir desta temperatura néo ¢ obser-
vada perda de massa no material. Este dado foi empregado na definicdo das temperaturas utilizadas na secagem
do solvente durante a etapa de pirdlise. Portanto, definiu-se que a temperatura minima da primeira zona de aque-
cimento deve ser de 600 °C para garantir a completa remogao dos solventes (agua e etanol).
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Figura 4: Anélise TGA do gel precursor das particulas USP, em atmosfera de N, e taxa de aquecimento de 10 °C/min.
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Figura 5: Analise termogravimétrica (TGA) e analise termogravimétrica diferencial (DTA) dos pos (a) USP-1, (b) USP-2,
(c) USP-3 e (d) USP-4, obtidas no intervalo de temperatura entre 25 a 1000 °C, taxa de aquecimento de 5 °C/min e atmosfera
de ar sintético.

A Figura 5 apresenta os graficos da analise termogravimétrica (TGA) e a analise diferencial termogravi-
meétrica (DTA) dos grupos USP-1 (a), USP-2 (b), USP-3 (c) e USP-4 (d).

As perdas de massa nos quatro grupos foram proximas, indicando que independente do tempo de resi-
déncia na zona aquecida do reator, a massa residual manteve-se constante. Observa-se pico endotérmico nas
curvas de DTA na faixa de temperatura entre 120 a 125 °C evidenciando que houve perda de massa. Esta faixa
de temperatura esta relacionada ao processo de evaporacdo de dgua adsorvida durante a separacao do pé na etapa
final do reator, j& que as particulas sdo coletadas borbulhando em agua o gas de arraste contendo as particulas de
vidro. Nota-se que a perda de massa referente a d4gua adsorvida nas particulas variou entre 2,5 e 4%.
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Tabela 6: Perda de massa e temperatura do primeiro e segundo estagios de cristalizagdo dos pos obtidos por pirolise de spray
gerado por vibragao ultrassonica (USP).

GRUPO PERDA DE TEMPERATURA T, (°C) T, (°C)
MASSA (%) | FINAL DA PERDA DE
MASSA (°C)
USP-1 30 594 857 909
USP-2 20 610 781 849
USP-3 23 700 850 910
USP-4 24 700 865 918

Vale ressaltar que embora tenhamos empregado temperatura de 900°C na zona mais aquecida do reator,
as condigdes do reator sdo diferentes daquela produzida no forno do equipamento de analise térmica. No forno
de analise térmica o termopar esta proximo da amostra, enquanto que no reator o termopar esta em contato com
vidro de quartzo. Como nio houve decomposi¢ao completa de toda a matéria organica presente nas particulas de
vidro, ja que houve perda de massa nas curvas de TGA dos pds obtidos por USP, pode-se afirmar que a tempe-
ratura efetiva que atuou nas particulas de vidro durante a sintese foi inferior a 540 °C, embora fosse empregado
900 °C na zona mais aquecida do reator. Este fato pode ser explicado em funcéo da transferéncia térmica do tubo
de quartzo para o fluido contendo as particulas. Considerando estes achados, pode-se afirmar que seria necessa-
rio elevar a temperatura da zona mais aquecida para além de 900°C, porém isto néo foi feito considerando que o
fabricante do tubo de quartzo ndo indica a utilizagdo do mesmo para temperaturas superiores a 1000°C.

Analisando a Tabela 6, a temperatura em que a massa estabilizou apresentou dois padrdoes de comporta-
mento: para USP-1 e USP-2, nos quais a vazao de gas de arraste ¢ de 1,5 L/min, foi de 594 °C e 610 °C, respec-
tivamente; para USP-3 e USP-4, nos quais foi empregado vazao do gas de arraste de 3,0 L/min, a temperatura
de estabilizagao de massa ¢ maior (700 °C).

Conforme as curvas de DTA dos pds do grupo USP, nota-se um comportamento muito semelhante em
relagdo as temperaturas do primeiro € segundo estagio de cristalizacdo (7, e T, respectivamente) € do pico exo-
térmico referente a cristalizacdo do material. Nao é observado a mudanga de linha base caracteristica transi¢cao
do estado vitreo para o estado cristalino. Observa-se apenas um comportamento concavo para os intervalos de
temperatura 150 °C até T |, indicando mudanca continua da capacidade calorifica do material, devido a saida de
material cabonaceo, que se decompde em temperaturas até 594 °C (USP-1), 610 °C (USP-2) e 700 °C (USP-3
e USP-4), conforme Tabela 6. Esta concavidade indica que um evento exotérmico esta ocorrendo, compativel
com a queima de material carbonaceo. O maximo deste evento ocorre para as temperaturas de 586 °C (USP-1),
533 °C (USP-2), 550 °C (USP-3) e 553 °C (USP-4).

Embora ndo tenhamos obtido a temperatura de transi¢ao vitrea, pode-se afirmar que o obtido pelo método
USP se trata de um material vitreo, j& que a temperatura efetiva sobre as particulas no reator USP atingiu no
maximo 540 °C, conforme discutido anteriormente, ndo havendo desta forma a cristalizacdo do material.

3.1.5. Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

O espectro de FTIR dos vidros dependem das interagdes entre atomos e clusters que definem a rede vitrea.
Existe uma certa correspondéncia entre os espectros de FTIR dos vidros sintetizados e dos 6xidos precursores,
como demonstrado na Figura 6.

A Figura 7 apresenta os espectros do infravermelho por transformada de Fourier dos pds USP. Observa-se
a presenga de bandas na regidao de 4000 a 3500 cm™! referente a0 modo vibracional do grupo hidroxila (OH)
presente no grupo silanol -SiOH de estiramento de superficie [33,34].

As bandas observadas 890-920, 1070 e 1650 cm™ sdo relacionadas as vibra¢des da rede de silicato. Nota-se
a presenga de bandas em 1640 cm™' referentes a deformagao angular dos grupos hidroxila (-O-H) presentes em
quase todas as amostras, sendo excec¢do para a amostra USP-1. O ombro observado em ~910 cm™, referente
ao estiramento Si-O do grupo silanol (-Si-O-H), é observado na maioria das amostras, revelando a presenga
de grupos silanol na superficie das particulas sintetizadas; com exce¢ao para a amostra USP-1. Para as regioes
de 1300-1500 cm™ observou-se uma de baixa intensidade referente ao modo vibracional de B-O- [34,35].
Nota-se na regido referente ao estiramento assimétrico do grupo -B-O-B um desdobramento em duas bandas
discretas, em 1336-1354 ¢ 1410 cm™, que podem estar relacionadas formagéo de rede vitrea do grupo -B-O-B
coordenado a clusters de -SiO, e ~AlO, por ligagdes B-O-Si e B-O-Al. Esta hipdtese ¢ reforcada analisando
o espectro do 0xido de boro na Figura 6, onde verifica-se apenas uma banda centrada em 1394 cm™ referente
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Figura 6: Espectro FTIR de 6xido de Boro puro (B,0,) e silica (SiO,).
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Figura 7: Infravermelho por transformada de Fourier das particulas Al,0,-0,5B,0,-SiO, do grupo USP.

ao estiramento assimétrico B-O-B. As vibra¢des das ligagdes Si-O-Si- da rede vitrea podem ser observadas na
banda de 950-1100 cm™. Identificou-se uma banda discreta de ligagdo Si-O-B em 900 cm™, confirmando a
hipotese da formagdo de redes vitreas entre dxidos de boro e silicio

3.1.6. Espectroscopia de Ressonancia Magnética Nuclear (RMN)

A Ressonancia Magnética Nuclear (RMN) foi empregada para verificar a estrutura dos pos sintetizados. A Figura 8
apresenta o espectro RMN de *’Al das particulas Al,0,-0,5B,0,-SiO, por USP. A elucidagdo do ambiente qui-
mico de Si e Al ¢ de suma importancia para inferir na estrutura do vidro formado. Além disso, dado o fato de que

nao foi possivel observar a ligagao Si-O-Al por FTIR, a analise de RMN possibilita a investigagao da reticulagao
das redes de silicato com polimeros de —(Al-O—-Al)-.

Verificou-se que os quatro espectros RMN de Al apresentaram semelhanga com picos de deslocamento
quimico em 0 ppm, 30 ppm e 54 ppm, correspondendo aos ambientes quimicos hexacoordenado (AIY"), penta
coordenado (A1) e tetracoordenado (A1V). E relatado na literatura que o deslocamento quimico no intervalo 25
a 40 ppm seja devido a presenca de AlY, portanto HERNANDEZ ¢ PIERRE [36] afirmam que sinais nesta regiao
podem ser pela presenca de AlY em ambiente distorcido, o que causaria um grande deslocamento pela interagéo
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Figura 8: Espectro de Ressonancia Magnética Nuclear de*’Al das particulas AL,O,-0,5B,0,-SiO, do grupo USP: (a) USP-1;
(b) USP-2; (c) USP-3; (d) USP-4.

quadrupolar. A distor¢@o na estrutura esta relacionada com a defini¢do dos picos de RMN. Em ambientes alta-
mente distorcidos os picos de Al'Y e AIY" sdo muito assimétricos com a presenca de varios maximos. Como este
efeito ndo ¢ observado na Figura 8, pode-se afirmar que o pico a 30 ppm ¢ referente ao sitio Al".

A composicao do vidro influencia fortemente na distor¢do do ambiente quimico. Vidros aluminosilicatos
com alto teor de Al favorecem a distor¢ao do ambiente devido ao stress causado pela nucleagdo dos clusters
(Al—O)y, podendo conduzir a formagao de fases cristalinas, tais como alumina e bohemita [36].

Para aluminosilicatos com alto teor de aluminio, tal como o vidro sintetizado neste trabalho
(AL0,-0,5B,0,-Si0,), ocorre uma transformacdo progressiva conduzindo a formagdo de uma quantia
relativamente menor de polimeros lineares (Si-O) , o que explica a baixa intensidade do sinal referente ao sitio
0’ do silicio com a nucleagdo dos pequenos clusters (Al-O)_ formando clusters maiores e, portanto, justifica o
forte sinal obtido para AlV'devido a formacao da rede Al-O-Al [37-39].

Assim, a rede vitrea obtida pode ser entendida como redes tridimensionais de silicio, com polimeros
lineares deste unindo estas redes a clusters de (Al-O)y e redes tridimensionais de Al-O-Al e possivelmente
clusters (B-O),. embora ndo possamos afirmar como esta estruturado o boro na estrutura, ja que ndo foi possivel
obter espectros de RMN de "B devido a problemas instrumentais, comprovou-se por FTIR as ligagdes Si-O-Al.

A Figura 9 apresenta o espectro RMN de *Si das particulas Al,0,-0,5B,0,-SiO, do grupo USP. Observa-se
a presenca de pico assimétrico entre —89 a —117 ppm. Este pico é resultante da superposi¢ao dos picos centrados
em —108 ppm, —102 ¢ —92,5 ppm referentes aos sitios 0¢, 0% e O’ respectivamente.

A secagem do aerossol nas zonas aquecidas do reator permitiram a nucleacdo de uma rede tridimensional
de silica gel, o que explica a presenca do forte sinal em —107 ppm referente a sitios Q7 e o halo difuso observado
nos difratogramas, bem como a presenca de pontes aluminosiloxano ou borosiloxano, intercalando clusters de
(Al—O)y arede tridimensional de silica, fato explicado pela presenga de forte sinal a—102 ppm, referente ao sitio
0. A presenga do sitio Q® confirma a vibragdo Si-O-B observada por FTIR. O sinal fraco d¢ RMN em —-92.5
ppm, referente ao sitio Q* estd relacionada a formacao de rede linear de silica (Si-O), intercalando clusters de
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Figura 9: Espectro de Ressonancia Magnética Nuclear de *’Si das particulas A1,0,-0,5B,0,-SiO, do grupo USP: (a) USP-1;
(b) USP-2; (c) USP-3; (d) USP-4.

(Al—O)y ou (B-0),, conforme relatado por HERNANDEZ e PIERRE [36], porém este arranjo ocorre com menor
intensidade, quando comparado aos sitios Q° e Q*.

Comparando os espectros de RMN de #Si apresentados com os obtidos por REN et al. [40] pode-se
concluir que os espectros obtidos neste trabalho assemelham aqueles obtidos pelo tratamento do gel precur-
sor a temperaturas até 300 °C. Neste trabalho os autores concluiram que o sistema Al,O,-SiO, apresenta rede
vitrea altamente condensada com uma pequena porc¢ao de alumina integrada a rede vitrea por ligagdes Si-O-Al
Considerando estes achados, pode-se afirmar que a temperatura efetiva sobre as particulas durante a secagem
ndo atingiu 400 °C, ja que era esperado prevaléncia dos sitios O° e ¢ indicando uma maior coordenagio entre
atomos de silicio e aluminio. O gel precursor do sistema Al,0,-0,5B,0,-Si0, tratado em temperaturas superiores
a 400 °C exibiu apenas um pico simétrico referente ao sitio Q° [12].

3.2, Caracterizagao das resinas compostas produzidas

3.2.1. Silanizagao das cargas inorganicas

Para a avaliac¢do da silanizagdo das cargas inorganicas USP, foram estudados os espectros FTIR (Figura 10).
Observa-se que a intensidade da banda em 1636 cm™ em todos os espectros aumentou, indicando a presenga
das ligagdes C=C do grupo silanol. Nota-se que a intensidade da banda das ligagdes Si-O-Si também aumentou,
comprovando que a quantidade de grupo siloxanos intensificou devido a adesao do silano a particula de vidro.

3.2.2. Estudo do grau de conversao de polimerizagao

A polimerizacao ¢ feita para que a resina composta passe de seu estado liquido para o estado sélido. A realizagao
de fotopolimerizacdo ocasiona excitagdo das moléculas fotoiniciadoras (CQ), passando estas moléculas para
um estado excitado triplete, que reage com as aminas tercidrias surgindo os radicais livres. Estes quebram as
duplas ligagdes alifaticas presentes nos monomeros dando inicio ao processo de polimerizagao [41]. A Tabela 7
apresenta as composi¢des das resinas formuladas.
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Apbs a elaboragdo e armazenamento das resinas compostas em bisnagas protegidas da luz, uma pequena
amostra de cada grupo foi analisada utilizando o aparelho de FTIR. Os testes foram realizados nas resinas
fotopolimerizadas logo apos a fotopolimerizagdo (0 s) e em intervalos de tempos de 10 s. A Figura 11 dispde as
curvas FTIR para as amostras de grupos USP e para a resina comercial Filtek.
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Figura 10: Espectro FTIR das particulas: (a) USP-1 ndo silanizada e USP-18 silanizada; (b) USP-2 nao silanizada e USP-2S
silanizada; (c) USP-3 ndo silanizada e USP-3S silanizada; (d) USP-4 nao silanizada e USP-4S silanizada.

Tabela 7: Composi¢ao e tratamento quimico das resinas dentarias.

RESINA MATRIZ CARGA ZONA DE VAZAO DE AR
COMPOSTA ORGANICA INORGANICA AQUECIMENTO (L/min)
©C)
USP 1 Bis-GMA, UDMA, | Aluminio-Boro-Silicato 600;900 1,5
Teg-DMA 67,54% em massa
(0,4 a 1,0 pum)
USP2 Bis-GMA, UDMA, | Aluminio-Boro-Silicato 900;600 1,5
Teg-DMA 64,42% em massa
(0,4 21,0 pum)
USP 3 Bis-GMA, UDMA, | Aluminio-Boro-Silicato 600;900 3,0
Teg-DMA 63,97% em massa
(0,4 a1,0 um)
USP 4 Bis-GMA, UDMA, | Aluminio-Boro-Silicato 900;600 3,0
Teg-DMA 63,47% em massa
(0,4 a 1,0 um)
Filtek Z250XT Bis-GMA, UDMA, | Zirconia/Silica 60% em N/A N/A
(3M-ESPE) Bis-EMA massa (0.01 a 3.5 um).
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Figura 11: Infravermelho por Transformada de Fourier das resinas compostas (a) USP-1, (b) USP-2, (c) USP-3, (d) USP-4
e (e) resina comercial Filtek Z250 (3M).

Determinou-se o grau de conversdao de polimerizacdo através de calculos, com o objetivo de analisar a
conversao dos mondmeros em polimero durante o processo de fotopolimerizagdo radicalar. Para tal, foi utili-
zado iniciador CQ e amina terciaria (DMAEMA) propagadora da reagdo. A Tabela 8§ apresenta as porcentagens
calculadas utilizando a equagdo de conversao de polimerizagdo em intervalos de 10 s.

alifdatica Lo
fiﬂ polimerizada
aromdtica <100 2)

alifatica

%(C=)=|1-

——————— |ndo polimerizada
aromdtica

Sendo: absorbancia da ligagédo alifatica em 1637 cm™ e a absorbancia da ligagdo aromatica em 1608 cm™
[41-43].

Analisando os dados, a porcentagem de conversao das ligagdes C=C aromaticas convertidas em alifa-
ticas dos grupos experimentais USP apos 60 s de polimerizagdo foi de 22,48% para a resina comercial Filtek,
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Tabela 8: Conversdo de polimerizag@o das resinas compostas.

TEMPO FILTEK USP-1 USP-2 USP-3 USP-4
(min)

0 38,72% 21% 18,41% 5,43% 16,53%

10 13,99% 18% 15,26% 5,46% 16,87%

20 13,99% 21% 14,94% 5,46% 16,76%

30 6,83% 20% 14,34% 5,51% 14,04%

40 8,26% 20% 16,03% 15,42% 17,09%

50 35,92% 18% 15,84% 11,50% 19,90%

60 39,64% 12% 17,94% 17,87% 14,94%

Média 22,48% 18,45% 16,11% 9,52% 16,59%

considerada aceitavel segundo BALKENHOL et al. [44]. Pode-se observar na Figura 11 (a) e (¢) que os valores
de absorbancia diminuem com o passar do tempo. Por outro lado, para as resinas experimentais do grupo USP
obteve-se valores entre 9% e 18%, sugerindo que ainda existe uma quantidade razoavel de ligagdes aromaticas
a serem quebradas.

3.2.3. Ensaio mecanico

Na avaliacao mecanica das amostras, foram obtidos os dados de forga maxima para ruptura do material e calculou-se
a resisténcia a compressdo. Os resultados estdo apresentados na Tabela 9.

Constatou-se que a resisténcia a compressao para a resina dentéria Filtek foi em média maior em relacdo
as resinas compostas experimentais USP.

O teste estatistico de comparagdo de variancia (ANOVA) ¢ realizado com a finalidade de verificar se
ha uma diferenca significativa entre as médias dos grupos em analise [45]. Com isso, observou-se o valor de
p < 0,05, provando que ha uma diferenga entre as médias dos grupos. O teste TUKEY possibilitou verificar qual
grupo se diferenciou do restante, utilizando o programa PAST. Os resultados encontram-se na Tabela 10.

O grupo experimental apresentou uma baixa resisténcia a compressao, conforme os dados apresenta-
dos. Sendo a resisténcia a compressao do esmalte dentario de 384 MPa e da dentina de 297 MPa, as resinas
compostas experimentais do grupo USP ndo apresentaram valores satisfatorios [42,46,47]. No entanto, a resina
comercial também ndo apresentou dados compativeis com os valores da dentina esmalte dentario, apresentando
valores de resisténcia a compressao inferiores. Outros trabalhos empregando esta mesma resina obtiveram resis-
téncia a compressao de 302,7 MPa [47].

Tabela 9: Resisténcia a compressdo das resinas compostas.

GRUPO RESISTEl\iCIAA
COMPRESSAO (MPa)
Filtek 75,27 + 15,55
USP-1 9,55 + 3,80
USP-2 10,67 + 3,08
USP-3 7,43 £2,89
USP-4 13,27 + 3,39

Tabela 10: Teste Tukey de comparacdo de pares para os grupos USP e Fintek.

USP-2 USP-3 USP-4 FILTEK
USP-1 0,934 0,0001319
USP-2 0,0001319
USP-3 0,627 0,0001319
USpP-4 1,100 0,767 0,0001319
Filtek 19,440 19,110 20,070
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A baixa resisténcia a compressdo apresentada pelas resinas USP pode ter sido ocasionada devido a esferi-
cidade das particulas que facilitaram o escoamento do material durante o ensaio de compressdo, somado a quan-
tidade de carga organica ¢ alta fluidez das resinas experimentais. O processo de mistura das cargas inorganicas
e organicas utilizando misturador planetario requer que a o material tenha uma certa fluidez para que a mistura
seja efetiva. Com isso, a resina composta experimental (grupos USP) teve seu aspecto final mais fluido em com-
paragdo a resina composta comercial testada. Para que as resinas experimentais finais sejam menos fluidas, ha a
necessidade de realizar estudos variando as propor¢des de diluente (TEGDMA) e o propagador da reagio radi-
calar (DMAEMA). Outro fator que pode ter ocasionado a baixa resisténcia ¢ o processo de fotopolimerizacao,
este foi realizado em moldes de ago inox. Como os moldes eram opacos a passagem da luz por toda a extensao
do corpo de prova foi prejudicada, resultando em camadas na resina que ndo foram totalmente polimerizadas.

4. CONCLUSOES

Neste trabalho buscou-se a produgéo de particulas inorganicas do sistema Al,0,-0,5B,0,-SiO, utilizando a téc-
nica de pirodlise do aerossol gerado por ultrassom (USP). Os padrdes secagem das particulas foram estabelecidos
em duas zonas de aquecimento de 900 °C e 600 °C com fluxo de 1,5 L/min e 3,0 L/min. Estes parametros foram
utilizados como diferenciagdo de tratamento entre os grupos experimentais. Realizou-se testes morfologicos
e fisico-quimicos das particulas inorganicas, verificando que as particulas utilizadas para as resinas do grupo
USP apresentaram em sua maioria morfologia esférica com granulometria média e que corresponde ao grupo
de particulas microhibridas (entre 1,07 um e 1,46 um). Além disso, verificou-se através de difratometria que a
sintese aplicada possibilita a produgdo de material vitreo devido aos aspectos dos difratogramas. A analise dos
espectros de RMN sugerem que as ligagdes formando redes tridimensionais de silicio e de Al-O-Al e possivel-
mente clusters de (B-O),. Outra analise que comprova que o material sintetizado se trata de uma rede vitrea sdo
os espectros FTIR, em que forma observadas bandas entre 890-920, 1070 e 1650 cm™ relacionadas as vibra-
¢Oes da rede de silicato. Outra observag@o importante sao as vibragdes das ligagdes Si-O-Si- da rede vitrea que
forma observadas nas bandas entre de 950—1100 cm™' e uma banda discreta de ligagao Si-O-B em 900 cm™ que
comprovam a formagdo da rede vitrea.

Na segunda etapa, relacionada a montagem da resina composta, foram elaborados corpos de prova e
estes foram fotopolimerizados para ensaio mecanico. Os ensaios de contragdo de polimerizacdo das resinas
USP foram satisfatorios (média de 14,07%) quando comparados a resina comercial que foi de 22,48%. Mesmo
com valores satisfatorios de contra¢do de polimerizacdo os ensaios mecanicos apresentaram uma resisténcia a
compressdo mecanica entre 7,43 MPa ¢ 13,27 MPa, valores que ao serem comparados com a resina comercial
que foi de 75,27 MPa séo inferiores.

Diante dos dados apresentados pode-se concluir que a resina experimental USP elaborada necessita de
certas adequagdes em suas proporgdes de diluente e propagador de polimerizagdo radicalar ja que a proporgao
de carga inorgénica esta proxima a comercial (60%m.), O molde para a confecgdo dos corpos de prova em mate-
rial transparente, facilitando a polimerizagdo de toda a resina. A realizagdo de um estudo mais detalhado das
propriedades mecanicas utilizando a teoria de falhas e calculando as tensdes admissiveis.
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