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Avaliacao de Compasitos Odontologicos por Analise Térmica
e Microscopia Eletronica de Varredura

Cristina C. de Almeida, Cheila G. Mothé
Escola de Quimica, UFRJ

Resumo: O objetivo deste trabalho € caracterizar compésitos odontolégicos fotossensiveis por andlise térmica (TG, DTG e
DTA) e Microscopia Eletronica de Varredura (SEM). Dentre as marcas comerciais analisadas, quatro marcas s3o de uso indireto,
Resilab (Wilcos/Brasil), Epricord (Kuraray/Japdo), Signum (Heraeus Kulzer/Alemanha) e Sinfony (3M/USA); e foram compa-
radas com duas marcas de compdsitos de uso direto, 4Seasons (Ivoclar Vivadent/Liechtenstein) e Esthet X (Dentsply/USA). Os
compdsitos de uso direto foram curados por 20 segundos, enquanto que os indiretos foram curados por 180 segundos em diferen-
tes equipamentos, seguindo as indicacdes dos fabricantes. A decomposigao t€rmica dos compdsitos (curados e nao curados) foi
estudada na temperatura de 30 a 800 °C em atmosfera de nitrogénio com fluxo de 120 mL.min"'. As curvas de termogravimetria
(TG) mostraram que os compdsitos com maior estabilidade térmica foram aqueles com menor porcentagem de residuo a 800 °C.
As micrografias dos compdsitos revelaram diferentes tamanhos de particulas de carga. A andlise térmica apresentou-se como
uma ferramenta interessante com precisao, para avaliar o comportamento térmico de compdsitos odontol6gicos.

Palavras-chave: Compdsitos odontolégicos, andlise térmica, decomposicdo térmica.

Evaluation of Dental Composites Using Thermal Analysis and Scanning Electron
Microscopy

Abstract: The aim of this work is to characterize photosensitive dental composites by thermal analysis (TG, DTG and DTA)
and Scanning Electron Microscopy (SEM). Among the commercial brands analyzed, four were for indirect use, Resilab
(Wilcos/Brazil), Epricord (Kuraray/Japan), Signum (Heraeus Kulzer/Germany) and Sinfony (3M/USA), while the other two
were for direct use, namely 4Seasons (Ivoclar Vivadent/Liechtenstein) and Esthet X (Dentsply/USA). Composites for direct
use were cured during 20 seconds, while the indirect ones were cured for 180 seconds on different instruments, as indicated
by the producers. Thermal decomposition of dental composites (cured and uncured) was studied between 30 and 800 °C
with a nitrogen flow of 120 mL.min"'. Thermogravimetry curves (TG) showed that composites which presented a better
thermal stability showed smaller amount of residues at 800 °C. Composites micrographs showed different particle sizes.
Thermal analysis seems to be an interesting tool to evaluate the thermal behavior of dental composites.

Keywords: Dental composite, thermal analysis, thermal decomposition.

Introdugao das particulas de carga e na sua distribuicdo por tamanho.
Os compdsitos odontolégicos classificam-se em micropar-

Na década de 60, uma nova classe de materiais de apli-  tjcylado homogéneo, que contém silica submicrométrica

cacdo intra-oral € introduzida na odontologia, os compdsitos
poliméricos. Desenvolvido por Raphael L. Bowen a partir
da reag@o entre mondmeros vinilico e ep6xi, este novo po-
limero foi denominado Bis-GMA ou bis(metacrilato de gli-
cidila). Além disso, Bowen adicionou particulas de quartzo
silanizadas a este polimero, o que modificou radicalmente
seu desempenho. A contragdo durante o processo final de
polimerizagio, a expansdo térmica e a sor¢ao de dgua foram
reduzidas, ao mesmo tempo em que tiveram o modulo de
elasticidade e a dureza do Bis-GMA aumentados!'!. Estudos
comprovaram que a incorporagdo de particulas de carga ao
polimero altera as propriedades dos compdésitos>).

O sistema de classificagio mais empregado para os
compositos odontolégicos baseia-se no tamanho médio

(~0,04 um) obtida por processo pirolitico ou sol-gel; mi-
croparticulado heterogéneo, com a silica submicrométrica
misturada a um polimero de baixa viscosidade, curados
em blocos e triturados em particulas pré-polimerizadas de
50 a 150 wm, antes de serem misturadas a matriz polimé-
rica; hibridos, onde a silica submicrométrica € misturada
as particulas inorganicas trituradas, com tamanho superior
a 1 um; e microhibrido, com a mesma composi¢ao, entre-
tanto com o tamanho médio das particulas inorganicas tri-
turadas menor do que 1 wm. Por ultimo, o compdsito de
nanoparticula, com tamanho de 1 a 100 nanometros (nm).
O termo nanoparticula pode também ser utilizado para as
particulas de silica submicrométrica, cujo tamanho médio é
de 0,04 um, ou seja, 40 nm. As nanoparticulas representam
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apenas 10% da composi¢do inorganica total dos materiais
comerciais € uma denominagdo mais adequada para os na-
nocompdsitos atuais € a de nanohibridos. O contetido final
de carga inorgdnica em um compdsito de microparticulas de
resina pré-polimerizada pode ser de apenas 50% em peso,
enquanto que para os materiais hibridos, o conteido de carga
é de aproximadamente 70 a 80% em peso®!.

Apds 1970, diversos avangos tecnolégicos tornaram-se
possiveis com a cura (reticulag@o) por luz destes compdsitos,
passando a ser curados diretamente na cavidade oral. Os pri-
meiros compdsitos comercializados a utilizar luz para a gera-
¢do de espécies iniciadoras empregavam radiacao ultraviole-
ta (UV), que emite energia luminosa em uma faixa de ondas
que oscila entre 320 e 365 nm e tem como iniciador o per6-
xido de benzoila!'l. Atualmente, os compdsitos restauradores
sdo polimerizados por luz visivel, dentro da faixa azul do es-
pectro e geralmente utilizam a canforoquinona como inicia-
dor, cujo perfil de absor¢do aproximado € 470 nm. A fonte de
luz visivel convencionalmente utilizada na area odontolégica
é a lampada halégena. Ambas, halégena e UV, apresentam
emissdo de energia acima do necessdrio, com conseqiiente
liberagao de calor e aquecimento dos tecidos dentais. Os dio-
dos emissores de luz (LEDs), ao contrario, ndo emitem calor
e o grau de conversdo independe da espessura do compdsito.
O modo de ativagdo (luz continua e ndo continua) dos com-
positos fotossensiveis também pode influir na densidade do
polimero final e tem sido estudado por diversos autores!*!!l,

Na década de 1980, os sistemas de cura direta, intra-oral,
foram modificados para cura indireta, em laboratdrios de pro-
tese, com o objetivo de minimizar ou eliminar os problemas
associados a técnica direta, uma vez que permitem a manipu-
lacdo e cura do material em condi¢des ideais e controladas
de luz, temperatura, umidade, pressdo e tempo. Esperava-se,
com isso, um aumento no grau de conversdo dos mondmeros,
além da reducdo na contra¢do durante polimerizagdo e dos
seus efeitos sobre o conjunto dente-restauracao.

A literatura especializada tem mostrado que os comp06si-
tos odontolégicos, indicados tanto para a técnica direta quan-
to para a técnica indireta, t€m evoluido ao longo dos anos e
melhorado suas propriedades fisicas e mecanicas. Entretanto,
os resultados de diversos estudos sdo contraditérios e algu-
mas deficiéncias inerentes aos sistemas de materiais compd-
sitos ainda ndo foram superadas!!>!4.

No presente estudo, as técnicas de caracterizagio utiliza-
das para conhecer os polimeros e as particulas de carga que
compdem os compdsitos odontoldgicos, sdo a andlise térmica
e a microscopia eletrdnica de varredura. A caracterizagdo de
materiais por andlise térmica permite medir mudangas de uma
propriedade fisica ou quimica de uma substancia ou material
em funcdo da temperatura ou tempo, enquanto a substancia
€ submetida a uma programacao controlada de temperatura.
Dentre as vantagens desta técnica de caracterizacdo estd a ob-
tencdo de uma grande variedade de resultados em um tnico
gréafico. A andlise € feita com pouca quantidade de material
e nado € necessdrio um preparo prévio das amostras. As técni-
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cas mais utilizadas de andlise térmica sdo a termogravimetria
(TG); a termogravimetria derivada (DTG) e a andlise térmica
diferencial (DTA). A TG € uma técnica usada para medir va-
riacdes de massa (perda ou ganho) sofridas pela amostra, re-
sultante de uma transformacdo fisica ou quimica, em fungdo
da temperatura ou do tempo. Com o objetivo de esclarecer
cada passo da TG, a técnica de DTG apresenta picos rela-
cionados a cada etapa de variagdo de massa, permitindo uma
melhor precisio no intervalo de temperatura. A DTA, por sua
vez, registra os efeitos térmicos das transformagdes com ou
sem variacdo de massa, pela diferenga de temperatura entre a
amostra que estd sendo analisada e uma amostra de referén-
cia. As transi¢des podem ser exotérmicas ou endotérmicas,
dependendo da liberagdo ou absorcdo de calor pela amostra
em relagdo a referéncia, respectivamente!'>!61,

Na odontologia, a microscopia eletrOnica de varredura
(SEM) € freqiientemente usada para o exame de superficie
dos espécimes, uma vez que revela diferentes dominios em
materiais com mais de uma fase, possibilitando a observagao
da microestrutura e topografia do interior do material na su-
perficie de fratura!”.

Assim, o objetivo deste trabalho € a utilizagdo da andlise
térmica e da microscopia eletronica de varredura como uma
metodologia rdpida e confidvel de avaliagdo de propriedades
versus o desempenho desses comp06sitos de uso direto e indi-
reto na odontologia.

Materiais e Métodos

As caracteristicas dos compdsitos comerciais empregados
neste estudo e fornecidas pelos fabricantes encontram-se na
Tabela 1. Foram empregados compdsitos de uso direto e indi-
reto. De cada marca comercial foram selecionados compdsitos
para restauracio de dois diferentes tipos de tecidos dentais: a
dentina (D) e o esmalte (E). Os comp6sitos odontolégicos co-
merciais sdo adquiridos acondicionados em bisnagas ou serin-
gas plésticas em fungdo da sua maior ou menor viscosidade,
podendo classificar-se em baixa, média e alta viscosidade!®!.

Neste estudo foram utilizados materiais de alta viscosida-
de (em pasta) como RES, EST, FOR e SIG E e materiais de
baixa viscosidade, como o SIN e SIG D.

Todos os materiais empregados nesta investigagdo sio
fotossensiveis. Para a cura dos compdsitos diretos EST e
FOR foi utilizado um tnico aparelho, o SmartLite (Dentsply-
USA). Para polimerizagdo dos compdsitos indiretos optou-se
por utilizar diferentes equipamentos, segundo a indicagdo de
cada fabricante dos compdsitos (Tabela 2).

Para a cura, os compdsitos foram colocados sobre uma
placa de vidro em apenas um incremento. Dois espacadores
de vidro em forma de lamina medindo 20 X 50 mm e 2 mm de
espessura foram posicionados lateralmente a amostra e nova
placa de vidro foi adaptada sobre o conjunto. Uma carga de
0,5 kgf foi aplicada durante 60 segundos, para permitir a aco-
modac¢do do material e garantir uma espessura regular das
amostras. Apés a cura, as amostras foram mantidas em am-
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Tabela 1. Caracteristicas dos compésitos estudados.

Marca/fabricante Tipo Viscosidade Matriz Particulas de carga Classificacdo
Indiretos  Signum, Heraeus/ SIG D Alta Ester multi-fun- 74% em peso, SiO, nanoparticu- Micro
KulzerAlemanha cional do dcido lado, e SiO, pré-polimerizado e particula
metacrilico particulado
SIGE Baixa 64% em peso, SiO, nano-particu- Nano-hibri-
lado, vidro de silicato Ba-Al-B da
Sinfony, SIND SINE Baixa UDMA 40% em peso vidro de boro-sili- Hibrida

3M-ESPE/USA

cato de Sr e Al (0,5-0,7 um,), 5%
iondmero de vidro, 5% silica piro-

génica (0,06 um)
Epricord, Kuraray/ EPR D EPR E Alta Metacrilato multi- Microparticulas inorganicas Hibrida
Japao funcional
Resilab, Wilcos do RES E RES D Alta Bis-GMA 88% SiO,, quartzo, silicato Hibrida
Brasil/Brasil BisEMA/UDMA de Ba-Al, diéxido de silicato
TEGDMA (0,05 mm)

Diretos 4Seasons, FOR D FOR E Alta Bis-GMA 75-77% Vidros de Ba e fluorsi- Micro hibri-
Ivoclar  Vivadent UDMA licato de Ba-Al, trifluoreto de da
Liechtenstein TEGDMA Itérbio, SiO, (0,04 a 3 um, média

0,6 um)
EsthetX,Dentsply/ EST D EST E Alta Bis-GMA Vidros de borosilicato de F, Al Micro hibri-
USA UDMA/BisEMA € Ba (1 um) e silica coloidal da
TEGDMA (0.04 pm)
Tabela 2. Condig¢oes de cura das amostras.
Tipo Comprimento de Pressao Tempo Luz Ativacio por luz Equipamento de cura
onda (nm) (segundos)

SIG 470 Atmosférica 180 Xenon Nio continua Heraeus/Kulzer, Alemanha
SIN 400-500 Vicuo 180 Fluorescente Continua Visio Beta Vario 3M/ESPE, USA
EPR 320-400 Atmosférica 180 Ultravioleta Nio continua Kota Lux, Brasil
RES 320-400 Atmosférica 180 Ultravioleta Nao continua Power Lux, EDG, Brasil
FOR 460 Atmosférica 20 Diodo Continua SmartLite Dentsply, USA

EST

biente seco e protegidas da acdo da luz. As amostras obtidas
por este processo apresentaram uma superficie plana e lisa e
foram modificadas para cada técnica de caracterizagao.

Para andlise térmica, 5 a 6 mg de compdsito curado e ndo
curado foram pesados em balanga de precisdo acoplada ao
préprio equipamento. As amostras curadas foram trituradas
em pequenos fragmentos antes da pesagem. Cada uma das
seis marcas comerciais foi submetida a trés técnicas de an4li-
se térmica: termogravimetria (TG); termogravimetria deriva-
da (DTG) e andlise térmica diferencial (DTA).

As amostras preparadas para SEM foram curadas segundo
a descri¢do acima e fraturadas transversalmente. A superficie
fraturada foi metalizada com ouro na espessura aproximada de
2,5 nm. As amostras foram analisadas em diferentes aumentos.

O comportamento térmico dos compdsitos antes e apds a
cura foi observado em um equipamento TA Instruments, mode-
lo SDT 2960, sob uma razio de aquecimento de 10 °C/min, em
atmosfera de nitrogénio (120 mL.min"), de 30 a 800 °C. As mi-
crografias dos compositos foram obtidas em um equipamento
Scanning Electron Microscope, JEOL, modelo JSM 5610 LV.

Palimarne: CiAnecia o TernnlaAaia val 10 R4 n Q5.0 20N0

Resultados e Discussao

Termogravimetria (TG) e termogravimetria derivada (DTG)

A sobreposicdo das curvas termogravimétricas (TG) dos
compdsitos curados de aplicacdo indireta e direta mostrou
dois estdgios de decomposi¢@o relativos a provavel evapo-
racdo de solventes e a perda de massa de pelo menos dois
diferentes polimeros usados nas formulacdes (Figura 1). As
curvas de TG das diferentes marcas comerciais mostraram
um padrdo de decomposicdo significativamente diferencia-
do, principalmente nos aspectos da temperatura inicial de de-
composi¢do e na porcentagem de residuo a 800 °C.

A primeira inflexdo na curva de TG de uma substancia ou
material define sua temperatura inicial de decomposicao (Ti)
e o inicio da sua decomposic¢do térmica. A Ti avalia a esta-
bilidade térmica de um material. Do ponto de vista da esta-
bilidade térmica, um compdsito com uma maior temperatura
inicial de decomposi¢a@o apresenta menor potencial de degra-
dacdo. Este dado pode influir no comportamento do material
quando instalado no dente, na forma de restauracio dentéria.
Materiais poliméricos com uma maior temperatura inicial de

Q7



Almeida, C. C.; Mothé, C. G. - Avaliagdo de compdsitos odontoldgicos por andlise térmica e microscopia eletronica de varredura

120+

100

Variag@o de massa - Am (%)
D o
T...T

40 T T T |
0 200 400 600 800
Temperatura (°C)
RES E curada —..— EPR E curada
- RES D curada — — - SIG D curada
---- SINEcurada -._._.. SIG E curada
—— SINDcurada .cccoeevee EPR D curada

(a)

110+

1004

S
g
<
5
B i
g 904
Q g
<
lg -
£ 801
g ]
Nt+———7 71—
0 200 400 600 800
Temperatura (°C)
FOR E curada ---- EST D curada
------------ ESTE curada —-— FOR D curada

(b)

1204

1004

D
(=}
PR TR

Variagao de massa - Am (%)
(o]
S
1

40 LA — T T T T oo
0 200 400 600 800
Temperatura (°C)
RES E ndo curada —..— SIN E ndo curada
- EPR D ndo curada — — - SIG D nio curada
EPR E ndo curada -.-.-.. SIG E nio curada
—— SIN D ndo curada  ............ RES D néo curada

()

~ 110+
§ i
=) ]
<1 100+
5 i
3 i
E 904
Q g
<
o
w3 4
£ 80+
s i
70 T T T )
0 200 400 600 800
Temperatura (°C)
EST E ndo curada - - - - FOR E ndo curada
------------ EST D néo curada —-— FOR D ndao curada

(d)

Figura 1. Sobreposicdo das curvas de TG dos compdésitos comerciais. a) compdsitos curados indiretos; b) compdsitos curados diretos; ¢) compdsitos nao

curados indiretos; e d) compdsitos nio curados diretos.

decomposicdo podem apresentar um melhor desempenho cli-
nico, ja que apresentam maior estabilidade.

Comparando-se os valores da temperatura inicial de de-
composi¢do das amostras de dentina (D) e esmalte (E) para
uma mesma marca comercial, ndo se observou uma diferenca
significativa (Tabela 3). Entretanto, comparando-se os resul-
tados entre as diferentes marcas comerciais, as amostras SIN
apresentaram a maior temperatura inicial de decomposicao.
Diversos fatores podem contribuir para este resultado, dentre
eles, a composi¢do quimica do polimero presente na amostra
e a baixa viscosidade deste composito.

De acordo com o fabricante, a matriz polimérica presente
na formulag@o do SIN € o dimetacrilato de uretano (UDMA),
enquanto que em todas as outras amostras empregou-se o
Bis-GMA. Ambos, o UDMA e o Bis-GMA, apresentam o
grupamento funcional metacrilato nas extremidades da ca-
deia polimérica. Entretanto, apenas o Bis-GMA apresenta o
anel aromadtico e a hidroxila, responsdveis pela rigidez e a
elevada viscosidade da cadeia polimérica, respectivamente!'”).
Materiais com uma cadeia mais flexivel e baixa viscosidade,
como € o caso do UDMA, também apresentam maior grau
de conversdo monomérica, podendo justificar o aumento na
estabilidade térmica das amostras do compésito SIN.

Q9

A TG forneceu um residuo a 800 °C, de consideravel im-
portancia no comportamento térmico dos compdsitos estuda-
dos e sugere a presenca de compostos inorganicos. Durante
a cura dos compésitos, as particulas inorganicas funcionam
como uma barreira fisica entre a fonte de luz e a matriz poli-
mérica, impedindo sua cura completa. Os menores valores de
Ti foram atribuidos aos materiais de restauracio de uso dire-
to, que apresentaram uma maior porcentagem de residuo. As
amostras curadas de SIN apresentaram a menor porcentagem
de residuo e os maiores valores de Ti.

A porcentagem de particulas inorganicas em um compo-
sito também € importante na clinica odontolégica. Os mate-
riais de uso direto apresentaram uma quantidade de residuo
significativamente superior aos de uso indireto, com excec¢io
das amostras de Res, o unico material de uso indireto que
apresentou uma elevada porcentagem de residuo.

Os compositos odontoldgicos devem resistir as forgas de-
senvolvidas durante a mastigacao e a quantidade de particulas
inorganicas de um compdsito estd diretamente relacionada as
suas propriedades mecanicas e a sua aplicabilidade clinica.
Uma diferenga importante entre os compdsitos de cura in-
direta e direta esta no seu processo de cura. Acredita-se que
este processo, realizado em condigdo extra-oral, assegura
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Tabela 3. TG e DTG das amostras de compdsitos odontoldgicos.

Amostras TG DTG
Ti (°C) Residuo (%) Picos de decomposicio (°C)
Amostras nao curadas Amostras curadas (°C)
EPR D 270 48 160 325 430 -
EPR E 250 50 180 340 420 -
SIGD 250 52 160 340 420 155
SIGE 270 61 170 370 430 -
SIN D 310 46 180 350 430 -
SINE 300 45 190 370 430 -
RES D 270 72 190 300 440 155
RESE 270 75 200 300 440 150
ESTD 250 75 190 300 420 -
ESTE 250 75 190 300 420 -
FOR D 240 74 200 280/310 420 160
FOR E 260 72 200 280 420 160

uma maior conversdo do polimero, melhorando substancial-
mente suas propriedades fisicas e mecanicas.

O que se observa neste estudo €, em parte, contraditério
ao anunciado pela industria dos compdsitos odontolégicos.
Ou seja, por um lado sdo oferecidos materiais com cura indi-
reta visando melhorar o produto final e, contraditoriamente,
subtrai-se uma quantidade significativa de carga inorganica
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0,0
-0,2
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que, ja se sabe, vai reduzir suas propriedades e, finalmente, a
aplicabilidade clinica do produto.

As curvas de termogravimetria derivada (DTG) das amos-
tras sdo apresentadas na Figura 2 e mostraram picos de de-
composi¢ido compativeis com as curvas de TG. Os picos estdo
relacionados a cada etapa de variagdo de massa e indicam a
temperatura onde a velocidade de decomposi¢ao € méaxima.
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Figura 2. Sobreposi¢ao das curvas de DTG de compdésitos comerciais. a) compdsitos curados indiretos; b) compdsitos curados diretos; ¢) compésitos nao

curados indiretos; e d) compésitos nao curados diretos.
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As amostras ndo curadas apresentaram um estagio de de-
gradacdo de massa na faixa de temperatura de 160 a 200 °C,
que pode corresponder a cura térmica do polimero (Tabela 3).
Alguns compdsitos curados também apresentaram este pico,
indicando que a cura ndo se deu completamente por luz vi-
sivel, ou seja, o polimero nido obteve o grau de conversdo
maxima e que parte do mondmero ndo curado se converteu
durante a andlise, por cura térmica. Os compdsitos curados
que apresentaram cura térmica foram: SIG D, RES D, RES
E, FOR D e FOR E.

Os dois principais picos de decomposi¢do (DTG) ocorre-
ram na faixa de temperatura de 300 e 400 °C. A maior perda
de massa ocorreu no segundo pico de decomposi¢do. Consi-
derando-se as diferengas encontradas no perfil das curvas e
a semelhanga nos valores de temperatura de velocidade ma-
xima de decomposi¢do nas andlises de DTG, pode-se sugerir
a presenca de aditivos. Por outro lado, pode-se ainda sugerir
que o grau de conversdo dos polimeros pode influenciar no
processo de decomposi¢@o térmica das amostras em fungdo
da presenca de mondmeros residuais™'®. Os comp6sitos fo-
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ram curados em diferentes equipamentos, segundo as indi-
cacdes dos fabricantes. As amostras de SIN, por exemplo,
foram curadas em vécuo, enquanto outras foram curadas em
pressdo atmosférica. As amostras FOR e EST foram curadas
com luz continua, enquanto as outras foram curadas com luz
ndo continua, intermitente.

Anélise térmica diferencial (DTA)

A Figura 3 mostra as curvas sobrepostas de DTA dos
compositos curados indiretos e diretos onde se podem ob-
servar transicdes térmicas com eventos endotérmicos e exo-
térmicos. As curvas do compésito RES E e D (Figura 3a)
apresentaram diferencas em relacdo ao perfil da curva dos
compositos indiretos, assemelhando-se aos diretos. Na
Figura 3c o evento exotérmico na faixa de temperatura de
160 a 200 °C das amostras ndo curadas sugere a ocorréncia
de cura térmica. Nos materiais de uso direto o evento nao foi
observado, conforme esperado (Figura 3d). Nos polimeros
odontolégicos curados por temperatura (indiretos), a decom-
posicdo do iniciador (peréxido de benzoila) ocorre entre as
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Figura 3. Sobreposicdo das curvas de DTA dos compdésitos comerciais. a) compdsitos curados indiretos; b) compdsitos curados diretos; ¢) compésitos nao

curados indiretos; e d) compdsitos nio curados diretos.
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temperaturas de 50 a 100 °C, gerando radicais livres. Os ma-
teriais de cura direta na cavidade oral ndo devem conter este
tipo de iniciador, j4 que a temperatura necessdria para sua
ativagdo € muito levada para a cavidade oral. Por outro lado,
os compositos de cura extra-oral, isto €, curados em labora-
térios, podem suportar tal aquecimento. Alguns compdsitos
curados apresentaram o evento indicando que a cura ndo se
deu completamente por luz visivel, ou seja, o polimero nao
obteve o grau de conversdo mdxima. Resultado semelhante
foi encontrado na DTG.

Microscopia eletronica de varredura (SEM)

As amostras analisadas por Microscopia Eletronica de
Varredura (SEM) exibiram uma variedade de informagoes
sobre as particulas de carga. A topografia superficial das
amostras fraturadas mostrou particulas de carga muitas vezes
sem contorno nitido e revestidas por polimero. Outras vezes,
as particulas de carga se deslocaram no momento da fratura
e o que se pdde visualizar foi a escultura da mesma na matriz
polimérica.

As micrografias das amostras de esmalte (E) de dentina
(D) dos materiais analisados ndo apresentaram diferenca sig-
nificativa, exceto as amostras de SIG E e D (Figura 4a, b).
O fabricante informou que se trata de dois compdsitos dife-
rentes: o SIG E € um material microhibrido, enquanto que
0 SIG D € composto de microparticulas heterogéneas (pré-

Sk BEEE IMA

()

polimerizadas) produzidas a partir de silica submicrométrica
(0,04 um), conforme Tabela 1. Nas micrografias, observa-
ram-se particulas de carga menores do que 1 um na amostra
de SIG E, enquanto que na amostra de SIG D, as particulas
de carga ndo foram visualizadas em funcdo do seu pequeno
diametro e da baixa resolucdo.

O aspecto diferenciado das amostras de SIG esmalte (E) e
dentina (D), analisadas por SEM, sugerem uma estratégia de
produg@o do fabricante para melhorar as propriedades meca-
nicas destes compdsitos. Materiais microhibridos geralmente
apresentam propriedades mecanicas superiores as dos mate-
riais de microparticulas heterogéneas!!!?).

As amostras de EPR, na Figura 4c, d, analisadas com um
aumento de 500x, mostraram uma massa heterogénea de onde
se destacam particulas de formato irregular, com uma ampla
faixa de tamanhos (aproximadamente 5 a 50 m) imersa na
matriz polimérica. Analisadas com maior aumento (2000x)
estas particulas mostraram angulos agudos, encontrando-se
separadas da matriz polimérica, o que sugere auséncia de si-
lanizag@o das mesmas. As micrografias das amostras de EST,
RES, FOR e SIN (Figura 5) mostraram semelhanca quando
analisadas com um aumento de 2000x, assim como as amos-
tras de SIG E.

Com particulas de didmetro menor do que 1 um e com
uma pequena variacdo de tamanhos, os compdsitos EST,
RES, FOR e SIN podem ser classificados como microhibri-

8808 IMA

15kU  X2,888 18um 0888 IMA
(d)

Figura 4. Micrografias dos compdsitos comerciais. a) compésito SEG E; b) compésito SIG D; ¢) compésito EPR D; e d) compdsito EPR E.
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Figura 5. Micrografia dos comp6sitos comerciais, aumento de 2000x. a) comp6ésito EST D; b) compésito RES; ¢) compésito FOR D; e d) compésito SIN E.

dos, enquanto que no grupo dos compésitos EPR D e E foi
possivel visualizar particulas de carga maiores do que 1 tm e
com ampla varia¢ao de tamanhos, tipica de compdsitos hibri-
dos. E, finalmente, o compoésito SIG D, com particulas pré-
polimerizadas conforme informou o fabricante, € um comp6-
sito de microparticulas heterogéneas.

Conclusao

Os compésitos odontoldgicos fotossensiveis curados e
ndo curados foram caracterizados por analise térmica e face
as inferéncias observadas na discussdo, pode-se concluir
que:

e Os compdsitos de cura indireta, isto €, curados em
equipamentos de uso extra-oral, mostraram maior es-
tabilidade térmica quando comparados aos compdsitos
curados em equipamentos de uso intra-oral, ou seja,
diretos;

e A presenca de residuos a 800 °C sugere compostos
inorganicos. A porcentagem de residuos nos composi-
tos de uso direto mostrou-se significativamente supe-
rior a dos compdsitos de uso indireto;

e Os compdsitos com maior porcentagem de residuos
apresentaram os menores valores de temperatura ini-
cial de decomposi¢ao; e

Q2

e Os compdsitos para restauracdo de esmalte e dentina
apresentaram resultados similares, nos itens estabi-
lidade térmica e quantidade de carga, exceto para as
amostras de SIG E e SIG D.

Os compdsitos curados analisados por microscopia ele-

tronica de varredura (SEM) mostraram:

e Particulas de carga menores do que 1 wm e com uma
pequena variagdo de tamanhos para EST, RES, FOR,
SIN e SIG E, tipica de compdsitos microhibridos;

e Os compdésitos EPR D e E mostraram particulas de
carga maiores do que 1 um e com ampla variacdo de
tamanhos tipica de compdsitos hibridos; e

* As micrografias do compésito SIG D sugerem ser um
composito de microparticulas heterogéneas.
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