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RESUMO: Este estudo teve como objetivo avaliar a correlagédo entre grau de converséo e microdureza em resinas compos-
tas, e o efeito do contetdo de particulas e do tipo de unidade fotoativadora sobre esses parametros. Trés resinas compos-
tas (Artglass®, Solidex® e Zeta LC®) foram polimerizadas em trés diferentes unidades laboratoriais (UniXS®, Solidilite® e
unidade Experimental). Para cada material, quinze corpos-de-prova foram confeccionados em uma matriz metalica, e
submetidos as analises do grau de conversao, através de espectroscopia de infravermelho, e da microdureza. O contetdo
de particulas inorganicas foi determinado por analise termogravimétrica (TGA). O comportamento conjunto das varia-
veis — grau de conversdo e microdureza — foi medido através do coeficiente de correlagdo de Pearson. Para a resina
Artglass®, o grau de conversdo variou de 37,5% a 79,2%, com valores de microdureza de 32,4 a 50,3 (r = 0,904). Para a
resina Solidex®, o grau de convers&o variou de 41,2% a 60,4%, com valores de microdureza de 33,3 a 44,1 (r = 0,707).
Para a resina Zeta LC®, os valores de conversdo e microdureza foram, respectivamente, de 62,0% a 78,0% e de 22,6 a
33,6 (r =0,710). Concluiu-se que o uso das diferentes unidades resultou em variag6es dos valores de conversao em fun-
cao das caracteristicas especificas de cada unidade. Para cada material, uma forte correlagdo entre conversao e micro-
dureza foi observada. Além disso, quando materiais diferentes foram comparados, observou-se que o contetdido de parti-
culas inorganicas afetou diretamente os valores de microdureza, ndo interferindo no grau de converséo.
DESCRITORES: Resinas compostas; Particulas inorganicas.

ABSTRACT: The purpose of this study was to evaluate the correlation between degree of conversion and microhardness
in dental composites, as well as the effect of the inorganic content and type of photo-curing unit on these parameters.
Three indirect composites (ArtglassO, SolidexO and Zeta LCO) were polymerized by means of three different laboratorial
units (UnixSO, Solidilite® and an experimental device). For each material, fifteen samples were prepared using a metal
matrix. The degree of conversion was analyzed by means of infrared spectroscopy, and microhardness was also as-
sessed. The inorganic content was measured by means of thermogravimetric analysis (TGA). The Pearson’s test was car-
ried out in order to determine correlations. The degree of conversion of ArtglassO ranged from 37.5% to 79.2%, and its
microhardness, from 32.4 to 50.3 (r = 0.904). The degree of conversion of SolidexO ranged from 41.2% to 60.4%, and its
microhardness, from 33.3 to 44.1 (r = 0.707). The degree of conversion and the microhardness of Zeta LCO ranged from
62.0% to 78.0% and from 22.6 to 33.6, respectively (r = 0.710). It was concluded that the utilization of different
photo-curing units caused variations on the degree of conversion, as a result of specific characteristics of each unit. For
each material, there was strong correlation between the degree of conversion and microhardness. In addition, when dif-
ferent materials were compared, microhardness was more affected by filler content than by the degree of conversion.
DESCRIPTORS: Composite resins; Inorganic particles.

INTRODUCAO

As resinas compostas constituem hoje o mate-
rial de escolha para a restauracéao estética dos ele-
mentos dentais. As primeiras formulacdes desses
materiais demonstraram, com o tempo, baixa re-
sisténcia ao desgaste, em func¢éo do tamanho e for-
mato das particulas de carga. Modificacées em sua

composicado resultaram em melhorias significati-
vas das propriedades, possibilitando a ampliacéo
das indicac¢des dos sistemas resinosos.

Nestes materiais, o grau de conversao dos mo-
ndémeros apresenta influéncia sobre sua estabili-
dade quimica. A presenca de duplas ligagdes
carbdnicas nao convertidas poderia tornar o ma-
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terial mais susceptivel a reac6es de degradacéo,
resultando em reducéo da estabilidade de cor e
na liberacao de subprodutos como formaldeido e
acido metacrilico®*>*. Além disso, avaliag@es cli-
nicas e laboratoriais tém evidenciado a relacéo
entre o grau de converséo e as propriedades do
material®>'*'’. Por outro lado, o efeito da conver-
sdo sobre estas propriedades pode ser dissimula-
do devido a outros fatores, como a concentracao
de particulas de carga.

O obijetivo deste trabalho foi avaliar a correlagéo
entre grau de conversdo e microdureza em resinas
compostas indiretas, e o efeito do contetido de par-
ticulas inorganicas e do tipo de unidade fotoativa-
dora sobre esses parametros.

MATERIAL E METODOS

Trés resinas compostas, indicadas para técnica
indireta, foram avaliadas: Artglass® (DA3, lote
040110, Heraeus Kulzer GmbH, Wehrheim, Ale-
manha), Solidex® (A3B, lote 109975, Shofu Inc.,
Kyoto, Japédo) e Zeta LC® (A3, lote 5726J, Vita
Zahnfabrik GmbH, Bad Sackingen, Alemanha).

Para as analises de grau de conversao e micro-
dureza, corpos-de-prova (CP) de 15 mm de didme-
tro e 1 mm de espessura foram confeccionados em
uma matriz metalica. O material foi inserido na
matriz, sobre uma Ilamina de vidro; uma segunda
lamina foi posicionada sobre o material, sobre a
qual foi aplicada uma carga de 0,5 kgf durante
30 s, permitindo a acomodacéao do material. A uti-
lizagdo das laminas de vidro teve como objetivos
produzir uma superficie lisa e plana, e prevenir a
formacdo da camada de disperséo.

Trés unidades de fotoativagéo laboratoriais foram
utilizadas em combinacdo com os materiais: unida-
de UniXS® (Heraeus Kulzer GmbH, Wehrheim, Ale-
manha); unidade Solidilite® (Shofu Inc., Quioto, Ja-
péo); e uma unidade de fotoativacdo Experimental,
desenvolvida no Departamento de Odontologia Res-
tauradora da UFMG. As informacdes relativas as
unidades sdo sumarizadas na Tabela 1.

Para cada resina, quinze CP foram obtidos, divi-
didos em trés grupos de acordo com a unidade de
luz utilizada. No aparelho UniXS®, os CP foram
submetidos a um tempo total de ativacdo de 270 s;
para os aparelhos Solidilite® e Experimental, o
tempo total de exposicéo foi de 240 s.

Ao término da fotoativagéo, cada CP foi removi-
do da matriz, e armazenado em ambiente seco e
escuro a 37°C, por 24 h.
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TABELA 1 - Unidades de fotoativagao utilizadas.

. Comprimento de
Unidade | Voltagem | Fontedeluz onda da radiacso
. Xenbnio
UniXs® 220V (2 1ampadas) 320-520 nm
Hal 6gena,
Solidilite® 110V 150w 400-600 nm
(4 1&ampadas)
Experimental | 110y | Halogena :
300 W

Determinacdo do grau de conversao

O grau de conversdo dos mondémeros foi obtido
através de espectroscopia de infravermelho (FTIR,
Perkin Elmer 1760X, Norwalk, EUA), utilizando o
método da Reflexdo Total Atenuada (ATR).

O percentual de duplas ligacdes carbdnicas nao
convertidas (% C=C) foi determinado pela taxa da
intensidade de absorcdo entre ligagcbes C=C
(1.638 cm™) e ligagbes C=0 (1.730 cm™), antes e
ap6s a polimerizacdo. O grau de conversao (GC)
correspondente foi calculado pela subtracdo desta
taxa de 100%.

(%C=C) = (Abs [C =C])/Abs [C=Q]) pollA mero
(Abs [C=C]/Abs [C=0])mondémero
GC = 100% - (% C=C)

2100%

Determinacdo da microdureza

Apo6s a analise no infravermelho, os CP foram
submetidos a ensaio de microdureza (Microhard-
ness Tester FM, Future Tech Corp., Toquio, Ja-
pao), utilizando uma ponta Vickers, com carga de
0,2 kgf aplicada durante 15 s. Para cada superficie
(superior e inferior) dos CP, um valor médio de mi-
crodureza foi obtido a partir de seis endentag0es.

Determinacao do conteudo inorganico

O contelddo de particulas inorganicas de cada
resina foi determinado através de analise termo-
gravimétrica (TGA), utilizando fragmentos dos CP
aquecidos a temperatura de 800°C.

Tratamento estatistico

Para todos os grupos, valores de média e des-
vio-padrao (DP) relativos ao grau de conversao e a
microdureza foram obtidos a partir de cinco CP. Os
resultados de conversdo foram comparados atra-
vés de analise de variancia (ANOVA) a trés fatores e
teste de Duncan, ao nivel de significancia de 5%.
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O comportamento conjunto das variaveis grau
de conversédo e microdureza foi observado por meio
de diagramas de dispersdo, e medido através do
coeficiente de correlacdo de Pearson (r), ao nivel de
significAncia de 5%. A variacdo do grau de conver-
sdo em funcédo da microdureza foi determinada
através da regresséo linear simples.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados do grau de conversdo sdo apre-
sentados na Tabela 2. A analise de variancia indi-
cou que a converséo foi influenciada pelo tipo de
material (F =119,79; p = 0,00), unidade de fotoati-
vacado (F = 13,75; p = 0,00) e superficie do CP
(F=87,76; p=0,00). Além disso, as interagbes ma-
terial-unidade (F = 12,03; p = 0,00), material-su-
perficie (F = 18,05; p = 0,00), unidade-superficie
(F=12,03; p =0,00) e a interacdo entre os trés fa-
tores (F = 9,55; p = 0,00) foram significantes.

Observou-se que diferentes valores de conver-
sdo foram obtidos para os materiais, o que pode
ser atribuido as variacdes de composicao, incluin-
do sistemas monomeéricos, concentragcdo de di-
luentes, tipo e quantidade de particulas, e concen-
tracdo de iniciadores.

Para cada material, o uso das diferentes unida-
des de luz resultou em variacbes nos valores de
converséo, as quais podem ser explicadas pelas di-

ferencas nas caracteristicas de cada unidade, como
tipo, numero e disposicdo das lampadas, poténcia e
calor gerado no interior dos aparelhos. Variacfes
significativas da performance de polimerizagéo fo-
ram também observadas em outros estudos*®"*#*>¢,
através de analises do grau de conversao, da pro-
fundidade de polimerizacao e das propriedades fisi-
cas de resinas polimerizadas por diferentes uni-
dades. Resultados insatisfatérios com relacdo a
efetividade da polimerizacdo podem ocorrer devido
a uma maior distancia entre fonte de luz e material,
a um inadequado tempo de exposicao, e a baixas in-
tensidades da luz emitida®®**.

Com relacdo aos resultados da microdureza
(Tabela 3), pode-se observar, de forma similar aos
resultados de conversdo, que os valores obtidos
variaram entre os materiais. A resina Artglass®
apresentou os maiores valores de microdureza, en-
guanto a resina Zeta LC® demonstrou os menores
valores; resultados intermediarios foram obtidos
para a resina Solidex®.

Uma relacao direta entre o contelido de particulas
e a microdureza pode ser observada, uma vez que as
resinas Artglass®, Solidex® e Zeta LC® apresentam
percentuais médios de particulas inorganicas de
aproximadamente 67%, 55% e 44% em peso, respec-
tivamente, conforme os dados obtidos na andlise ter-
mogravimétrica (Grafico 1). Correlacdes significativas

TABELA 2 - Médias e desvio padrao do grau de conversao (em %).

. . Resinas
Unidace Superficie Artglass® Solidex® ZetalLC®
UnixXs® Superior 63,9 (2,8)% 47,9 (1,9)9" 63,1 (5,1)%
Inferior 59,1 (0,9)% 41,2 (4,8)h 62,0 (2,2)%
Solidilite? Supqior 73,2 (4,8)%c 54,3 (4,5)f 66,8 (2,9)°«
Inferior 67,2 (3,8)0d 46,3 (3,1)" 66,6 (4,5)~
_ Superior 79,2 (2,9)2 60,4 (5,6)%f 78,0 (11,22
Experimental , , .
Inferior 37,5(3,3) 42,4 (8,8)h 738 (7,1)®
Letras diferentes representam valores estatisticamente diferentes.
TABELA 3 - Médias e desvio padrao da microdureza (VHN).
Unidade UnixXs® Solidilite® Experimental
Superficie Superior Inferior Superior Inferior Superior Inferior
Artglass® 50,3 (1,2) 431 (1,2) 49,5 (1,7) 45,6 (0,8) 50,1 (0,9) 32,4 (0,9)
Solidex® 36,7 (1,8) 33,3(31) 39,3(1,5) 37,3(1,3) 441 (1,7) 37,6 (1,5)
Zetal C° 25,5 (0,5) 22,6 (0,6) 25,1 (0,5) 23,8 (0,6) 33,6 (1,8) 31,2(1,2)
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GRAFICO 1 - Analise termogravimétrica.

GRAFICO 3 - Diagrama de disperséo e reta de regressio
para a resina Solidex® (0 < r < 0,4 - correlacdo fraca;
0,4 <r = 0,7 - correlagdo moderada; 0,7 < r =1 -
correlacéo forte).
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GRAFICO 2 - Diagrama de dispers&o e reta de regressio
para a resina Artglass® (O < r < 0,4 - correlagdo fraca;
0,4 <r = 0,7 - correlagdo moderada; 0,7 <r < 1 -
correlacao forte).

entre o volume de particulas e as propriedades de re-
sinas compostas foram também relatadas por
Chung, Greener* (1990) e Yamaga et al.*® (1995). Por
outro lado, nenhuma relacdo pode ser estabelecida
entre o grau de conversao e o contetido de carga, vis-
to que as resinas Artglass® e Zeta LC® apresentaram
valores de conversao similares, apesar das diferencas
significativas em relacéo ao contetido inorganico.

Para a resina Artglass®, uma conversao de
73,2%, obtida com o uso do aparelho Solidilite®, re-
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GRAFICO 4 - Diagrama de disperséo e reta de regressio
para a resina Zeta LC® (0 < r < 0,4 - correlacgédo fraca;
0,4 <r = 0,7 - correlagdo moderada; 0,7 <r < 1 -
correlacéo forte).

sultou em valores de microdureza de 49,5. Para a
resina Solidex®, valores de conversao e microdure-
za de 54,3% e 39,3, respectivamente, foram obti-
dos com o aparelho Solidilite®. Para a resina Zeta
LC® o uso desse mesmo aparelho proporcionou
valores de conversao de 66,8% e de microdureza de
25,1. Pode-se observar que para a resina Solidex®,
valores de converséo inferiores resultaram em va-
lores de microdureza superiores aos da resina Zeta
LC®. Estes achados parecem estar de acordo com
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Chung, Greener* (1990), que ndo encontraram cor-
relacdo entre o grau de conversédo e algumas pro-
priedades, entre elas a microdureza, ao analisar
diferentes resinas. Entretanto, torna-se dificil es-
tabelecer esse tipo de correlacédo, uma vez que dife-
rencas causadas pelo grau de conversdo podem
ser dissimuladas pelo fato de os materiais diferi-
rem em muitos outros aspectos, entre eles o siste-
ma monomeérico, o tipo e a quantidade de particu-
las de carga, e a qualidade da silanizacdo das
particulas. Assim, conforme salientado por Ferra-
cane? (1985), a analise de microdureza nao pode
ser utilizada como método para predizer o grau de
conversao quando diferentes materiais sdo compa-
rados.

Por outro lado, ao contrario de resinas compos-
tas de diferentes sistemas, as propriedades fisicas
de um dado material estéo correlacionadas com o
grau de conversao obtido. Essa correlacdo pode ser
identificada através dos diagramas de dispersao
referentes as resinas Artglass®, Solidex® e Zeta LC®,
apresentados nos Graficos 2, 3 e 4 e da aplicacdo
do coeficiente de Pearson, onde os valores obtidos
demonstraram uma forte correlacdo entre grau de
conversdo e microdureza para os trés materiais
avaliados. Estes achados corroboram os estudos
anteriores de Ferracane® (1985) e Rueggeberg,
Craig" (1988), que também observaram uma cor-
relacdo significativa entre estes parametros.

Pela analise da inclinacdo das retas de regressao
apresentadas nos diagramas de disperséao (Graficos
2, 3 e 4), pode-se observar a influéncia das variactes
do grau de conversao sobre a microdureza para cada
material. Considerando a resina Artglass®, valores
de converséo de 63,9% e 79,2% resultaram em valo-
res de microdureza de 50,3 e 50,1, respectivamente;
para a resina Solidex®, valores de conversao de
47,9% e 54,3% resultaram, respectivamente, em va-
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lores de microdureza de 36,7 e 39,3; para a resina
Zeta LC®, resultados de 66,8% e 78,0% do grau de
conversdo proporcionaram valores de microdureza
de 25,1 e 33,6, respectivamente. Assim, as variacoes
da converséao para a resina Zeta LC® levaram a maio-
res variagfes da microdureza, o que é evidenciado
pela menor inclinagdo da reta de regresséao obtida
para este material. Estes achados sugerem que,
para diferentes materiais, variaces do grau de con-
versdo podem afetar em maior ou menor extensao
suas propriedades fisicas.

Essa diferenca entre os materiais pode ser ex-
plicada, segundo Peutzfeldt, Asmussen* (2000),
pelas diferencas no contetido de particulas inorga-
nicas, uma vez que um aumento da converséo po-
deria ndo ocasionar melhorias significativas das
propriedades fisicas para resinas compostas que
apresentam altas quantidades de particulas de
carga, como a resina Artglass®. Contudo, a busca
pelos maiores valores possiveis de conversao deve-
ria ainda ser objetivada, uma vez que a presenca
de mondmeros residuais poderia aumentar a sus-
ceptibilidade do material a degradacéo.

CONCLUSOES

Considerando os materiais e métodos utiliza-
dos, conclui-se que:

1. o uso das diferentes unidades resultou em va-
riagBes dos valores de conversdo em funcéo das
caracteristicas especificas de cada aparelho;

2. para cada material, uma forte correlagdo entre
grau de conversao e microdureza foi observada;

3. gquando materiais diferentes foram comparados,
observou-se que o contetido de particulas inorga-
nicas afetou diretamente os valores de microdu-
reza, nao interferindo no grau de conversao.
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