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REFERENCIAL TEORICO

Pode-se ter situacdes na odontologia restauradora, no uso da técnica de restauracGes diretas,
como a contragdo de polimerizagdo, a ndo conversao completa dos monémeros, baixa resisténcia ao
desgaste e fraturas, que podem comprometer o selamento marginal, e, como consequéncia, gerar
mincroinfiltracdes e faléncia das restauracdes (Poskus et al., 2009; Santana et al., 2009).

Nesse contexto, as restauragdes indiretas surgem como uma alternativa para esses
inconvenientes, e, para isso, pesquisas tém sido realizadas, com o intuito de verificar a eficiéncia de
compositos diretos, para situagdes com indicacdo de restauracdes indiretas, a partir de tratamentos
térmicos adicionais, como uma opcao técnica, eficaz e de baixo custo (Almeida-Chetti, Macchi
e Iglesias, 2014; Grazioli et al., 2019; Miyazaki et al., 2009; Santana et al., 2009; Santana et al., 2011,
Santana et al., 2012; Santana et al., 2019), que levam ao aumento no grau de conversdo dos
mondmeros em polimeros (Bagis & Rueggeberg, 2000; Dimer et al., 2015; Miyazaki et al., 2009;
Poskus et al., 2009; Santana et al., 2012; Santana et al., 2019), melhoria nas propriedades mecanicas
(Almeida-Chetti, Macchi e Iglesias, 2014; Grazioli et al., 2019; Miyazaki et al., 2009; Poskus et al.,
2009; Santana et al., 2009; Santana et al., 2012; Santana et al., 2019) e estabilidade de cor (Grazioli
etal., 2019).

A necessidade de tratamento térmico adicional, para utilizar resinas compostas diretas, em
tratamentos indiretos, deve seguir padrdes de temperatura especificos para cada resina direta
(Miyazaki et al., 2009; Santana et al., 2009; Santana et al., 2011). No entanto, essas informagdes ndo
sdo fornecidas pelos fabricantes do material restaurador, o que torna necessario a investigacao das
mesmas, por meio de analises térmicas.

A investigacdo térmica dos compdsitos, viabiliza o balizamento térmico das resinas,
utilizando a técnica de Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC). O DSC permite identificar
temperaturas criticas em um material analisado, por meio da energia absorvida ou liberada, em uma
amostra, durante o aumento ou reducdo de temperatura, ou mesmo em condicdes isotérmicas, e, a
partir dessa analise, é possivel identificar a temperatura de transicao vitrea (Ty) do material analisado.

A identificagcdo da temperatura de transigéo vitrea é essencial para se ter efeitos positivos no
aumento do grau de conversdao de mondmeros, pois somente apOs aquecer o material polimérico
acima dessa temperatura, € possivel observar a conversdao de monémeros residuais (Santana, 2005).

Em contrapartida, a Analise Termogravimétrica (TGA), € um método quantitativo preciso,
para determinar a combustdo, volatilizacdo e/ou decomposicao, por meio da analise das mudancas de
peso do material analisado. Portanto, é possivel identificar através dessa analise a temperatura inicial
de degradacéo de resinas compostas de uso direto (Miyazaki et al., 2009; Santana, 2005; Santana et
al., 2009; Santana et al., 2011).



Partindo do principio de que o tratamento térmico adicional tem a capacidade de melhorar as
propriedades mecanicas dos compositos de uso direto, é de suma importancia que se estabeleca
critérios para que seja realizado esse tipo de tratamento. Nesse sentido, Santana et al. (2011),
desenvolveram um estudo no qual investigaram cinco marcas comerciais de resinas compostas de uso
direto. A analise DSC inferiu a temperatura de Transicdao Vitrea (Tg), e, a anadlise TGA, informou a
temperatura de degradacdo inicial. Dessa forma, o tratamento térmico foi realizado no intervalo de
temperatura, acima da Tg e abaixo da temperatura de degradacdo inicial.

Apos realizar o protocolo de tratamento térmico adicional pds-cura, os compositos estudados
podem apresentar diferentes resultados de melhorias, como por exemplo, a melhoria do grau de
dureza. Tal resultado, pode ser explicado tanto por sua composicao, que pode influenciar o grau de
conversdo das cadeias poliméricas induzidas pelo calor (Bagis & Rueggeberg 2000; Dimer et al.,
2015; Poskus et al., 2009; Santana et al., 2012) quanto, pela temperatura, especifica, de Transicao
vitrea (Tg) de cada composito, a qual deve ser ultrapassada, para converter oS mondmeros
remanescente e, consequentemente, proporcionar aumento das propriedades mecanicas (Miyazaki et
al., 2009; Santana et al., 2009; Santana et al., 2011)

Em sua pesquisa Grazioli, et al. (2019), verificaram, que, apds o tratamento térmico, todas as
suas amostras, de resinas diretas, apresentaram aumentos significativos no modulo de elasticidade e
dureza superficial, em comparacao ao grupo controle, que recebeu apenas a ativacao por luz. E ainda,
verificou que o tratamento térmico alterou a cor e/ou translucidez dos compésitos investigados.

Almeida-Chetti, Macchi e Iglesias, 2014, avaliaram a resisténcia a flexdo e modulo de
elasticidade, de materiais compositos indiretos e diretos, apos tratamentos adicionais de cura, e,
observaram, que houve melhoria nas propriedades mecanicas.

As restauragOes indiretas, confeccionadas com resinas diretas, submetidas a tratamento
térmico adicional, representam uma opcao de baixo custo, em comparacdo com as técnicas que
necessitam de terceirizacdo do processo de confeccdo e equipamentos especiais, para processamento
de materiais indiretos (Grazioli G et al., 2019; Miyazaki et al., 2009; Poskus et al., 2009; Santana et
al., 2009; Santana et al., 2011; Santana et al., 2012; Santana et al., 2019), visto que, para essa técnica
ha necessidade apenas de equipamentos de uso comum em consultérios odontolégicos, como, por
exemplo, uma estufa de esterilizacéo.

Investigando os efeitos do tratamento térmico na microdureza de compdsitos diretos em
diferentes profundidades de restauracfes, Santana et al., 2012, observaram que, apesar do tratamento
térmico pds-cura, os valores de microdureza Knoop variaram de acordo com a distancia da fonte de
irradiagdo, ou seja, a &rea mais proxima da fotoativacdo, apresentou maior microdureza, e, a mais
distante, menor microdureza Knoop. Constataram também que a melhoria na microdureza Knoop,

apos o tratamento térmico, é dependente da resina.
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Sendo assim, este trabalho visa realizar o balizamento térmico de seis resinas compostas de
uso direto, de diferentes marcas comerciais, identificando a temperatura de transicéo vitrea (Tg) e a
temperatura de degradacéo inicial, e dessa forma, poder contribuir para confeccdo de restauragoes
indiretas, em protocolo de atendimento de pacientes em clinicas escolas e/ou grupos especificos, com
caréncia socio econdmica, utilizando técnica simples e sem necessidade da terceiriza¢do do processo
de confeccdo da mesma. No entanto, ressalta-se a necessidade de investigacdo dos parametros
mecanicos das mesmas para assegurar tempo e temperatura ideal para cada um dos materiais aqui

balizados termicamente.
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Resumo

Tratamento térmico pds-cura, em resinas compostas diretas, melhoram suas
propriedades mecanicas e viabilizam seu uso para restauracdes indiretas. Para
identificar o comportamento térmico — Temperatura de transicdo vitrea (Tg) e
Degradacdo Inicial-, das resinas, seis corpos-de-prova foram confeccionados e,
fotoativados. As analises térmicas - Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC)
e Analise Termogravimétrica (TGA) - foram realizadas sob atmosfera de argonio,
aquecidas a 10°C/min, com intervalo de 25-900°C. Os valores da T4 e degradagéo
inicial obtidos, foram respectivamente: 136,30°C e 264,31°C (IPS Empress®
Direct); 112,15°C e 210,93°C (Palfique LX5); 144,14°C e 244,46°C (Vittra APS);
131,60°C e 251,27°C (Forma™) 139,12°C e 256,43°C (Llis) e 128°C e 223°C
(Applic). O balizamento térmico, por meio da analise térmica, viabiliza a
utilizacdo de resinas diretas, em técnicas restauradoras indiretas, pois identifica as
temperaturas de Tqe degradacéo inicial, indispensaveis para nortear o tratamento
térmico adicional.

Palavras-chave: Polimerizacdo, Resinas compostas, Tratamento térmico



13

1. Introducao

Pesquisas apontam que o tratamento térmico pds-cura, em resinas compostas utilizadas para
restauracdes diretas, melhoram suas propriedades mecanicas e viabilizam o seu uso para restauragdes
indiretas [*-©1,

Em sua pesquisa Grazioli et al., 2019, investigaram as alteracdes de cor e translucidez, em
resinas diretas, que receberam tratamento térmico adicional. Apds comparagdo com o grupo controle,
constataram que ndo houve diferenca significativa, 0 que sugere que as resinas diretas tratadas
termicamente, podem ser utilizadas em tratamentos de regides estéticas sem causar prejuizo.

Nesse sentido, o tratamento restaurador indireto, realizado com resinas de uso direto, tratadas
termicamente, é uma alternativa viavel e de baixo custo 571 além de ser uma técnica que faculta
ao cirurgido-dentista, a participagdo de um técnico de protese e, portanto, os custos de terceirizacdo
do laboratorio, para confeccdo das restauracdes indiretas. Além de agilizar o processo de confecgdo
das mesmas e, viabilizar a reducdo do tempo necessario para a reabilitagdo oral [,

Portanto, o balizamento térmico de novas resinas, de diferentes marcas comerciais, se justifica
pelo fato de permitir a utilizacdo das mesmas, assegurando, a comunidade odontoldgica, ampla
variedade de escolha e, dessa forma contribuir para a socializacdo do tratamento reabilitador, por
meio de restauracdes indiretas, a partir de materiais poliméricos de uso direto. Com isso, 0
balizamento térmico de seis diferentes tipos de resina composta foi realizado, com o objetivo de
determinar a temperatura de Transicdo Vitrea (Tg), e a temperatura de degradacdo inicial de cada

compésito pesquisado.

2. Materiais e Métodos
Foram selecionadas 6 resinas compostas de uso direto, e identificadas como R1 - IPS
Empress® Direct®, R2 - Palfique LX5M% R3 - Vittra APSI*Y, R4 - Forma™![*? R5 - Llis*®l e R6 -
Applic*, conforme tabela 1. As imagens encontram-se no Apéndice 1: Figuras de materiais e

equipamentos utilizados na realizagéo da pesquisa.
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Tabela 1. Identificacdo e perfil técnico das resinas
Identifi- Resina Fabricante | Caracteristica Matriz de Enchimento Volume de NUmero
cacgdo Monémeros* material de Do Lote
enchimento
R1 IPS Ivoclar Nanohibrida Bis-GMA, Vidro de bério, (75-79% em Z01XTN
Empress® ;%zgi;rjt AG, TEGDMA e UDMA | trifluoreto de peso; 52-59%
Direct Liechtenstein itérbio, 6xidos em volume)
mistos, didxido
de silicio e
copolimero,
aditivos,
iniciadores,
estabilizadores e
pigmentos.
R2 Palfique Tokuyama Suprananométrica | Bis-GMA e Silica-zirconio, (82% em peso; E818M1
LX5 Dental TEGDMA composito 71% em
Corporation, volume)
Tokyo, Japao
R3 Vittra APS FGM, Submicrométrica UDMA e Zirconia, silicae | (72% a 82% em | 190819
Dentscare TEGDMA, pigmentos peso; 52% a
Ltda, composicao 60% em
Joinville-SC, fotoiniciadora volume)
Brasil (APS), co-
iniciadores,
estabilizante e silano
R4 Forma™ Ultradent do Nanohibrida BisGMA, ZircOnia e 63,5% em DOFQK
Errggutos TEGDMA, Bis- trifluoreto de volume
Odontoldgico EMA, UDMA yttérbio
s Ltda,
Indaiatuba-
SP, Brasil
R5 Llis FGM, Microhibrida Bis-GMA, Bis Vidro de Bério- (77,5% a78,5% | 041021
Dentscare EMA, TEGDMA, alumino silicato em peso; 56% a
Ltda, canforoquinona, co- | micronizado. 59% em
Joinville-SC, iniciador e silano Pigmentos e volume)
Brasil silica
nanomeétrica.
R6 Applic Magquira Nanohibrido Grupos Catalisadores, Né&o informado | 826721
Industria de dimetacrilatos, didxido de
Produtos silicio, fluoreto
Odontoldgico de sadio, etanol,
sS.A., Carbopol, BHT e
Maringa-PR, 6xido de ferro
Brasil

*UDMA (Uretano Dimetacrilato), TEGDMA (Trietileno Glicol Dimetacrilato), Bis-EMA (Diéter-dimetacrilato de

bisfenol-A-polietilenoglicol), Bis-GMA (glicidilmetaclorato de bisfenol-A)
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2.1. Preparo das amostras

Foram preparados 6 corpos-de-prova, sendo um de cada resina composta estudada, a partir de
uma matriz de aluminio seccionada em duas partes, que quando fixadas lado a lado, formam um
circulo de 3mm de diametro e 3mm de altura. A matriz foi posicionada sobre uma tira de poliéster
transparente (AAF do BRASIL Produtos Odontoldgicos, Londrina, PR, Brasil) ao longo de uma placa
de vidro, onde um Unico volume de resina composta foi inserido na matriz, e entdo, coberto com outra
tira de poliester transparente. Para uniformizar os corpos-de-prova, uma lamina de vidro foi
pressionada sobre a tira de poliéster transparente, para promover a extrusao do excesso de resina na
matriz. Em seguida, a superficie superior foi irradiada conforme o recomendado pelo fabricante de
cada resina, usando um fotopolimerizador (radii-cal, SDI Limited, Victoria, Australia) com 650
mW/cm2, que estava em contato com a tira de poliéster. A irradiancia do dispositivo fotoativador foi
aferida previamente por um radiémetro (Woodpecker, modelo: LM-1, China). Apds a fotoativacao
da parte superior, a parte inferior do corpo-de-prova também foi fotoativada. Apos ser retirado da
matriz, cada corpo-de-prova foi submetido a acabamento com bisturi nimero 15 (SteriLance Medical,
Xiangcheng, Suzhou, China), e em seguida, acondicionado em recipiente proprio (microtubo, tipo

Eppendorf), identificado e armazenado sob auséncia de luz.

2.2.  AnalisesDSCe TGA

Realizou-se uma corrida térmica para cada corpo-de-prova. Para isso, a amostra foi
acondicionada em um cadinho de alumina, e as andlises térmicas de Calorimetria Exploratéria
Diferencial (DSC) e Analise termogravimétrica (TGA), foram realizadas de forma simulténea, através
do dispositivo Jupiter STA 449 C, Netzch, Brasil, em condic¢des de temperatura variando de 25°C a
900°C, em atmosfera de argbnio de alta pureza (20mL/min) e a uma taxa de aquecimento de
10°C/min. Os dados das analises foram coletados no Software NETZSCH® Proteus - Thermal
Analysis v6.1, o0 qual gera um arquivo na extensdo .txt para DSC e outro para TGA, estes arquivos

foram processados no software OriginPro 8 SR4 v8.0951 (B951), onde sdo gerados graficos em linhas
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que permitem a andlise da DSC e TGA, inferindo os pontos de TG e degradacdo inicial dos

compositos.

3. Resultados e Discusséo
A tabela 2, traz os resultados das analises térmicas com a caracteriza¢do térmica de cada
resina. Nos graficos de 1 a 6, é possivel observar as curvas das corridas térmicas realizadas a uma
taxa de aquecimento de 10°C por minuto, para cada resina composta estudada (IPS Empress® Direct
- R1, Palfique LX5 - R2, Vittra APS - R3, Forma™ - R4, Llis - R5 e Applic - R6), onde se vé a curva
de DSC e TGA, permitindo a identificagdo da temperatura de transicdo vitrea (Tg), temperatura inicial

de degradacgéo (Tq) e porcentagem de massa final do compdsito (Ms).

Tabela 2. Caracterizacdo térmica das resinas

Identificacao Resina Temperatura | Temperatura de Volume de Caracteristica
de Transicdo | degradacéo inicial material de
Vitrea (Ty) enchimento
R1 IPS Empress® 136,30°C 264,31°C 93,05% em peso Nanohibrida
Direct
R2 Palfique LX5 112,15°C 210,93°C 70,08% em peso | Suprananométrica
R3 Vittra APS 144,14°C 244,46°C 74,05% em peso | Submicrométrica
R4 Forma™ 131,60°C 251,27°C 78,05% em peso Nanohibrida
R5 Llis 139,12°C 256,43°C 72,84% em peso Microhibrida
R6 Applic 128°C 223°C 72,29% em peso Nanohibrido

Para a resina composta, IPS Empress® Direct, grafico 1, foi observado que a sua transicio
vitrea (Tg) acontece a uma temperatura de 136,30°C, e em 264,31°C, é verificado uma pequena perda

de massa que pode ser apontado como o inicio de sua degradacdo (Tq4). Aos 900°C, houve uma
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variagdo de massa de 6,95%, restando 93,05% de massa (Ms), que corresponde a porgéo inorganica

do compdsito.

Gréfico 1. Curva de DSC e TGA da resina composta IPS Empress® Direct (R1)
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A resina composta Palfique LX5 (R2), grafico 2, apresenta transicao vitrea a uma temperatura
de 112,15°C, e temperatura de degradacdo inicial de 210,93°C, até o final da corrida térmica, 900°C,
houve uma variacdo de massa de 29,92%, restando o equivalente a 70,08% de massa inorganica do

composito.

Gréafico 2. Curva DSC e TGA da resina composta Palfique LX5 (R2)
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Com relacéo a resina composta Vittra APS (R3), gréafico 3, verifica-se que sua transigdo vitrea
acontece em 144,14°C, e sua temperatura de degradacéo inicial em 244,46°C. A porcentagem de

massa teve variagao de 25,95%, tendo 74,05% de massa final.
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Gréafico 3. Curva de DSC e TGA da resina composta Vittra APS (R3)
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Na anlise da resina Forma™ (R4), grafico 4, foi observado que sua transicéo vitrea acontece
em uma temperatura de 131,60°C, e sua degradacdo inicial em 251,27°C. Essa resina teve uma

variagdo de massa de 21,95%, restando ao final da corrida térmica, apenas 78,05% de massa.

Grafico 4. Curva de DSC e TGA da resina composta Forma™ (R4)
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A resina composta Llis (R5), gréfico 5, apresenta temperatura de transi¢ao vitrea na faixa de
139,12°C, e temperatura de degradacéo inicial de 256,43°C, a variacdo de massa aos 900°C foi de

27,16%, restando apenas 72,84% de massa.
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Gréafico 5. Curva de DSC e TGA da resina composta Llis (R5)
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Para a resina composta Applic (R6), grafico 6, foi verificado sua transicao vitrea a uma
temperatura de 128°C, e sua degradacao inicial em 223°C. A porcentagem de massa teve variacdo de

27,71%, tendo 72,29% de massa final.

Gréfico 6. Curva de DSC e TGA da resina composta Applic (R6)

102
4 100
- 98
- 96
494
492
490
- 88
- 86
484
- 82
- 80
478
476

M-T72,20% - T4
T, - 128°C 472
70

12 = T T T T T T T T T
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900

Temp. (°C)

RE

0,0

02

0,4

06 -

DSC/(uV/mg)
Massa (%)

0,8

——

A DSC é uma técnica que mede a variacdo de energia entre a amostra estudada e um material
de referéncia em funcdo da temperatura, enquanto ambas sdo submetidas a uma programagéo de
temperatura controladal*®l. Com esta técnica, é possivel observar eventos térmicos como, transicdo
de fase, reacOes de desidratacéo, de 6xido-reducdo e transi¢ao vitrea, em materiais como polimeros,
vidros ou ceramicasl” *®l. Neste estudo, a DSC foi fundamental para determinacio das temperaturas
de transicdo vitrea das seis resinas testadas.

Conhecer a temperatura de transicdo vitrea de resinas compostas de uso direto, se faz

necessario pois, para o tratamento térmico adicional, é importante que se ultrapasse esta temperatura,
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visto que as propriedades mecanicas do material sdo melhoradas devido ao enfraquecimento das
interacdes moleculares, permitindo que os radicais livres tenham a chance de reagir, e dessa forma, o
numero de ligacbes cruzadas aumentara, deixando o polimero mais denso e consequentemente mais
resistentel” 71,

Estudos demonstram que realizar o tratamento térmico adicional de resinas compostas de uso
direto, para uso na técnica restauradora indireta, traz beneficios as propriedades do material(*él, e ao
procedimento restaurador [ 8 191, Para tanto, é necessario que o tratamento térmico adicional seja
feito a uma temperatura superior a temperatura de transicdo vitrea da resina composta utilizada, mas
que fique abaixo da temperatura de degradacéo do compasito.

Através da curva termogravimétrica (TGA), € possivel ainda, observar a variacdo da
porcentagem de massa perdida de cada resina composta, e a partir desse dado, verificar a porcentagem
de massa final, que corresponde a parte inorganica do compdsito, e assim comparar com os valores
fornecidos pelos fabricantest” 2021,

O uso de resinas compostas, através da técnica de RDTT (resinas diretas tratadas
termicamente)!*”], se torna uma opcéo viavel e de baixo custo para o paciente, pois viabiliza que o
Cirurgido-Dentista a realize no proprio consultério sem a necessidade de envio e custos com 0

laboratério protético, diminuindo também o tempo de confeccéo.

4. Conclusdo
O balizamento térmico é uma ferramenta importante para caracterizacdo de resinas compostas
pois possibilita determinar a Tq e a temperatura de degradacéo inicial, além da porcentagem de massa
do conteddo inorganico e, dessa forma viabiliza que o Cirurgido-Dentista utilize resinas
convencionalmente de uso direto, em técnicas restauradoras indiretas devido a melhora de suas

propriedades mecanicas, através do tratamento térmico adicional.
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CONSIDERACOES FINAIS

O balizamento térmico, por meio da analise térmica, viabiliza a utilizacdo de resinas diretas,
em técnicas restauradoras indiretas, pois identifica as temperaturas de transicdo vitrea e degradacao
inicial, indispensaveis para nortear o tratamento térmico adicional, uma vez que, com esse tipo de
tratamento, ocorre melhorias em suas propriedades. Ademais, permite que o proprio Cirurgido-
Dentista, realize a restauragdo indireta sem a necessidade de terceirizacdo do servico para um
laboratdrio proteético, viabilizando a reducdo do tempo necessario para a reabilitacdo oral e os custos
com o tratamento. Contudo ha necessidade de testes de pardmetros mecanicos para verificar as

propriedades mecénicas das resinas avaliadas neste trabalho.
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Apéndice 1: Figuras de materiais e equipamentos utilizados na realizacio da pesquisa

Figura 1: Resinas selecionadas para balizamento térmico
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Figura 2: Matriz de aluminio
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Figura 3: Afericdo do dispositivo fotoativador
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Figura 4: Acondicionado das amostras em recipiente proprio
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Figura 6: Amostra acondicionada em um cadinho de alumina para realizacdo da analise
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