UNIVERSIDADE FEDERAL DE GOIAS
FACULDADE DE ODONTOLOGIA
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM ODONTOLOGIA

LETICIA NUNES DE ALMEIDA

EFEITO DO PRE-AQUECIMENTO E DA POS-POLIMERIZACAO NAS
PROPRIEDADES MECANICAS E GRAU DE CONVERSAO DE UM COMPOSITO
EXPERIMENTAL REFORCADO COM FIBRA DE VIDRO

Goiania

2016



Sis -
sistema de hinlotecas ufg U FG
TERMO DE CIENCI_'A E DE AUTORIZACRO PARA DISPONIBILIZAR AS TESES E
DISSERTACOES ELETRONICAS NA BIBLIOTECA DIGITAL DA UFG
Na qualidade de titular dos direitos de autor, autorizo a Universidade Federal de Goias
(UFG) a disponibilizar, gratuitamente, por meio da Biblioteca Digital de Teses e Dissertacbes
(BDTD/UFG), regulamentada pela Resolugdo CEPEC n® 832/2007, sem ressarcimento dos direi-
tos autorais, de acordo com a Lei n® 9610/98, o documento conforme permissdes assinaladas

abaixo, para fins de leitura, impress3o e/ou download, a titulo de divulgagdo da producdo cien-
tifica brasileira, a partir desta data.

1. Identificacdo do material bibliografico: [x] Dissertacao [ ]Tese

2. Identificacdo da Tese ou Dissertagdo

Nome completo do autor: Leticia Nunes de Almeida

Titulo do trabalho: Efeito do pré-aquecimento e da pods-polimerizacdo nas propriedades meca-
nicas e grau de conversdao de um compdsito experimental reforcado com fibra de vidro.

3. Informagdes de acesso ao documento:

Concorda com a liberagao total do documento [x] SIM [ ]NAO!

Havendo concordancia com a disponibilizagdo eletrénica, torna-se imprescindivel o en-
vio do(s) arquivo(s) em formato digital PDF da tese ou dissertagao.

:Z@t{&i"w /\)’W d@ /(y”m’)% Data: 5—'1/_0;7_/4116_

Assinatura do (a) autor (a)

! Neste caso o documento serd embargado por até um ano a partir da data de defesa. A extensio deste prazo suscita
justificativa junto & coordenagio do curso. Os dados do documento ndo serdio disponibilizados durante o periodo de
embargo.



LETICIA NUNES DE ALMEIDA

EFEITO DO PRE-AQUECIMENTO E POS-POLIMERIZACAO NAS
PROPRIEDADES MECANICAS E GRAU DE CONVERSAO DE UM COMPOSITO
EXPERIMENTAL REFORCADO COM FIBRA DE VIDRO

Dissertagdo apresentada ao Programa de Pos Graduagao
em Odontologia da Faculdade de Odontologia da
Universidade Federal de Goiés, para obtencdo do titulo
Mestre em Odontologia, area de concentragdo Clinica
Odontologica.

Linha de Pesquisa: Desempenho dos materiais odontologicos

Orientador: Prof. Dr. Rodrigo Borges Fonseca

Goiania

2016



Ficha de identificagdo da obra elaborada pelo autor, através do
Programa de Geragado Automatica do Sistema de Bibliotecas da UFG.

Nunes de Almeida, Leticia

Efeito do pré-aquecimento e da pds-polimerizagdo nas propriedades
mecanicas e grau de conversao de um compdsito experimental reforgado
com fibra de vidro [manuscrito] / Leticia Nunes de Almeida. - 2016.

XC, 90 f.:il.

Orientador: Prof. Dr. Rodrigo Borges Fonseca.

Dissertagao (Mestrado) - Universidade Federal de Goidas,
Faculdade de Odontologia (FO), Programa de Pés-Graduagao em
Odoentologia, Goiania, 2016.

Bibliografia.

Inclui siglas, abreviaturas, simbolos, grafico, tabelas, lista de
figuras, lista de tabelas.

1. compdsito reforgado por fibra. 2. grau de conversao. 3.

temperatura de polimerizagdo. 4. pds-polimerizag¢ao. 5. pinos
intrarradiculares. |. Borges Fonseca, Rodrigo, orient. II. Titulo.

CDU 616.314




Ministério da Educacio
Universidade Federal de Goias
Faculdade de Odontologia
Programa de Pés-Graduacao em Odontologia

Ata de Defesa de Dissertacao nimero 158

Aos vinte e cinco dias do més de fevereiro de 2016, as 08:30 horas, reuniu-se na sala 02 da
Faculdade de Odontologia, a Comissdo Julgadora infranomeada para proceder ao julgamento da
Defesa de Dissertagido de Leticia Nunes de Almeida intitulada “Efeito do pré-aquecimento e da pos-
polimerizagdo nas propriedades mecanicas ¢ grau de conversio de um composito experimental
reforcado com fibra de vidro", como parte de requisitos necessarios a obtengdo do titulo de Mestre,
area de concentragio Clinica Odontolégica. Inicialmente, Prof. Dr. Rodrigo Borges Fonseca
apresentou a Comissdo Examinadora da qual é presidente, e concedeu a palavra a candidata, para
exposicao de sua dissertagao em trinta minutos. A seguir, o senhor presidente concedeu a palavra aos
examinadores, 0s quais passaram a arguir a candidata conforme os termos regimentais. Finalizada a
arguicdo, a Comissdo expressou seu Julgamento conforme abaixo:

Comissiao Examinadora Aprovado(a)/Reprovado(a)
Prof. Dr. Rodrigo Borges Fonseca - Presidente Amﬂmf/ﬁ

Prof. Dr. Jodo Batista de Souza- Membro A parmste—
Prof. Dr. Murilo de Sousa Menezes- Membro A(?ir\,ov‘é Q4

Em face do resultado obtido, a Comissdo Examinadora considerou a candidata Leticia Nunes de
Almeida

(Y) Aprovada — A candidata devera fazer as modificagdes eventualmente sugeridas e apresentar a
versao definitiva a Coordenadoria do Programa em no maximo trinta (30) dias ap6s a defesa (artigo 57
da Resolugdo CEPEC 1136/2013 que regulamenta este Programa).

( ) Reprovada — A candidata ( )podera ( )ndo poderd submeter-se a outra defesa em um prazo de
...... dias (minimo 30, maximo 90 dias) (artigo 55, paragrafo 2°, Resolugdo CEPEC 1136/2013).

Alteragdo de titulo da dissertagao? ( )Nao ( )Sim, para

Outras observagdes da Comissdo Examinadora (se necessario):

Nada mais havendo a tratar eu, Glaucia Terra e Silva, secretaria do Programa de Pés-Graduagdo em
Odontologia, lavrei a presente ata que segue assinada pelos membros da Comissdao Examinadora, pela
candidata e por mim.

Comissio Examinadora Assinatura

Prof. Dr. . Rodrigo Borges Fonseca — Presidente
Prof. Dr. Jodo Batista de Souza — Membro
Prof. Dr. Murilo de Sousa Menezes - Membro

Candidata W j\
Leticia Nunes de Almei %fr fids

Secretaria 0 v
Glaucia Terra e Silva LS AC- & lAV-
[

o by

Ata homologada em reunido da Coordenadoria de Pos-Graduagdo em li_ /Ojt/i?lc

Assinatura da Coordenadora do Programa:

Prof. Or. Claudio R. Leles
Fac. Deontelogia - WFG



DEDICATORIA

A Deus, que iluminou esta caminhada cobrindo meus dias com béncaos e saude,

colocando as pessoas certas em meu caminho e me dando forgas para superar cada desafio.

Aos meus pais José e Diusa e ao meu irmao Lucas que sdo as pessoas mais
importantes da minha vida. Pelo amor, carinho, incentivo, parceria, motivacao, torcida, apoio.
Vocés sdo meu porto seguro, minha alegria, meus presentes de Deus. Sem vocés eu jamais

teria chegado até aqui.

29 <¢

As minhas “orientadoras”, “professoras”, e acima de tudo, grandes amigas Amanda e
Isabella. S6 tenho a agradecer por todos os ensinamentos, motivacdo, amizade,
companheirismo, carinho e apoio. Vocés fizeram toda a diferenca na minha formagao e sao

pessoas incriveis que levarei para o resto da vida.



AGRADECIMENTOS

A Faculdade de Odontologia e Universidade Federal de Goias, das quais fago parte
desde 2009 e tenho vivido momentos unicos. Tenho muito orgulho de fazer parte desta

institui¢ao em que possuo a oportunidade de ter uma excelente formacao.

Ao Programa de Pés-Graduacio em Odontologia da Universidade Federal de
Goids, que me acolheu muito bem durante esses dois anos. Fico muito feliz de fazer parte
deste programa e ver seu crescimento a cada dia. Tenho certeza que muitas coisas boas ainda

estao por vir.

A Coordenacio de Aperfeicoamento de Pessoal de Nivel Superior (CAPES) pelo
auxilio financeiro através da concessdo da bolsa de mestrado que permite minha dedicacgao

integral ao programa.

Aos técnicos-administrativos e funcioniarios da Faculdade de Odontologia,
especialmente aos funciondrios da Central de Material e Esterilizacdo que me permitiram o

uso da autoclave em todos os momentos que precisei.

Ao Labératorio de Microscopia (LabMic) do Instituto de Fisica da Universidade

Federal de Goias onde pude realizar as microscopias desta pesquisa.

A todos os professores do Programa de Pés-Graduacio em Odontologia que

contribuiram imensamente para minha formagao durante esses dois anos.

A Faculdade de Odontologia da Universidade Federal de Uberlandia, instituigdo a
qual eu tive oportunidade de conhecer e realizar a andlise de grau de conversdo destre
trabalho. Agradeco especialmente a aluna de mestrado Marcela Gongcalves Borges pela
recepcao, ajuda, disponibilidade. Uma pessoa que tive o imenso prazer de conhecer, fez com
que eu me sentisse em casa no CPBio e ndo mediu esforcos para me ajudar nas analises.
Tenho certeza que ainda colheremos muitos frutos desta amizade. Agradeco ainda a aluna de
graduacao Thais Souza Maia, que foi uma companhia incrivel no laboratério. E ao Prof. Dr.
Murilo de Souza Menezes por aceitar o convite para ser membro da banca examinadora

deste trabalho.



A Professora Dra. Terezinha Barata, uma pessoa incrivel na qual eu tenho
oportunidade de conviver ha 5 anos na disciplina de Pré-Clinica. Muito obrigada pela
confianga, pelos ensinamentos, pelas contribui¢cdes € por ser essa pessoa que contagia todos

n6s com muita alegria. E sempre muito bom estar com vocé€ querida professora.

Aos demais professores da disciplina de dentistica Lawrence Gonzaga Lopes, Joao
Batista de Souza, Alberto Magno Gongalves e Gersinei Carlos de Freitas, pelos

ensinamentos, pela contribuicdo em minha formagao e na avaliagdo deste trabalho.

Aos meus colegas de pds-graduagao Karol, Dhiogo e Mauricio os quais eu tive o
imenso prazer de conhecer e vivenciar 6timos momentos durante esses dois anos. Monarko
que ¢ um grande amigo desde a graduacdo pelo qual eu tenho uma imensa consideragao.
Livia que ¢ uma pessoa contagiante ¢ uma pessoa que considero muito desde a graduacgao.
Thlio, meu vizinho de laboratorio com o qual posso compartilhar os desafios da pesquisa e da

vida, muito obrigada pela amizade.

Aos alunos de graduagdao que tive a grande oportunidade de conhecer e conviver
durante o Estdgio em Docéncia. Muito obrigada pela confianga e carinho nas clinicas e
laboratdrio. Agradeco especialmente aos alunos da turma 77, os quais tive a oportunidade de
conviver durante minha monitoria na disciplina de pré-clinica na graduagao, ¢ na CAB e
Estagio em Clinica Integrada durante o estagio em docéncia. Sem sombra de dividas ¢ uma

turma muito especial pra mim.

Aos alunos da graduacdo com os quais pude construir uma grande amizade.
Leonardo, Julia, Stefhanie, Thais, Carol Montemezzo, Karol, Barbara, Denner, Suzana,
Igor, Guilherme, Victor, Jéssica, Rhaisa, Héllen e Thaynara. Vocés fizeram toda a
diferenca na minha vida durante estes dois anos. Muito obrigada pelo carinho, admiragao,

torcida, respeito e pelos momentos unicos de descontracdo. Contem comigo sempre!

As alunas de iniciacdo cientifica Thais, Paula, Amanda Alves e Wanessa. Pela
confianga durante a escrita de seus projetos, pela ajuda na parte laboratorial deste trabalho e
pelo respeito. Tenho certeza de que este ano sera muito produtivo e vocés desenvolverdao suas

pesquisas de forma incrivel!

Aos meus grandes amigos de vida Bruna, Diego, Thais, Cynthia, Ariadina, Danilo e
Salma. Amizades que ganhei na faculdade e carrego com muito carinho. Muito obrigada pela

torcida, pelo companheirismo e por serem estas pessoas tao especiais em minha vida!



Ao Guilherme, umas das melhores pessoas que a vida me deu. Obrigada pela
amizade, fidelidade, companheirismo, reciprocidade, apoio, carinho. Em vocé eu confio de
olhos fechados. Obrigada por estar sempre disposto a meu ouvir € por ser uma das melhores
amizades que tenho. Obrigada por me apoiar nos momentos dificeis, por me fazer companhia
no laboratorio quando eu estava sozinha e por me ajudar a tirar as fotos desta pesquisa. Vocé

¢ unico!

Aos meus pais José e Diusa por serem tao presentes em minha vida. Por me apoiarem
a cada decisdo. Por me ensinarem a ser uma pessoa melhor a cada dia e por serem grandes
inspiracdes para mim. Por me mostrarem a importancia dos maiores valores da vida. E pelo
amor incondicional que tém por nossa familia. Vocés sdao os grandes responsaveis por minhas
conquistas e agradeco a Deus por ter a oportunidade de dividir cada momento com vocés.

Juntod somos imbativeis, obrigada por tudo!

Ao meu irmao Lucas, meu grande companheiro que mesmo longe sempre estd muito
presente e sempre na torcida. Obrigada por me receber tdo bem Uberlandia e por ser esse

irmao tao companheiro.

Ao meu grande parceiro e amigo Gustavo, pessoa incrivel, impar, divertida e muito
especial. Uma grande amizade que possuo desde a graduacgao e iniciagdo cientifica. Sou muito
feliz por estarmos juntos nessa caminhada! Vocé faz os dias de laboratorio mais divertidos,
me acalma nos momentos de estresse, escuta os problemas da pesquisa e da vida e ndo mede
esforcos para me ajudar na pesquisa. Muito bom saber que teremos mais 3 anos juntos no

doutorado e espero aplaudir de perto seu sucesso que € evidente! Muito obrigada por tudo!

A minha grande amiga e parceira de pesquisa Marcella. Uma pessoal muito especial
desde a graduagdao. Muito obrigada pela amizade, pela parceria, reciprocidade, pela imensa
ajuda nas pesquisas que viemos desenvolvendo, por escutar meus desabafos, pela confianca,
pela companhia em varios momentos da minha vida. Tenho a certeza de que levarei esta

amizade para a vida toda.

Aos maiores presentes que a pesquisa me deu, Amanda e Isabella. Apds quatro anos
de convivéncia diaria hoje reconheco que sem vocés eu ndo estaria tdo preparada para
enfrentar os desafios. Obrigada, pela reciprocidade e parceria inigualavel... Acredito que Deus
escolhe a dedo as pessoas que colocara em nosso caminho, e definitivamente Ele acertou em

cheio. Sem vocés eu nao teria chegado até o final. Obrigada por ampararem minas quedas, por



ndo me deixarem desistir, por acreditarem no meu crescimento. Pela companhia no
laboratdorio aos sdbados, por fazerem da casa de vocé€s uma segunda casa pra mim, por
fazerem meus dias mais felizes e por absolutamente tudo que me ensinaram. Obrigada acima

de tudo por essa amizade pela qual tenho imensa consideragao.

E especialmente ao meu orientador, Prof. Dr. Rodrigo Borges Fonseca, uma das
pessoas mais importantes em minha formagdo. Um grande profissional e grande pessoa na
qual tenho oportunidade de conviver e aprender desde a minha iniciagdo cientifica. Muito
obrigada pelos ensinamentos diarios, pelo estimulo, pela convivéncia, por fazer de n6s uma
grande equipe, pela confianga, por nos ensinar a ter amor pelo que fazemos. E uma grande
honra poder ser orientada e poder aprender com uma pessoa que tem uma capacidade incrivel

de passar seu conhecimento adiante e que ¢ uma das minhas grandes referéncias profissionais



“O futuro pertence aqueles que acreditam
na beleza de seus sonhos”

(Eleanor Roosevelt)



TABELAS E FIGURAS

Tabela 1 - Materiais utilizados 10 €StUAO.......ccuvviviiiiiiiiiiieeeee e 38
Tabela 2 - Grup0oSs EXPEITMENTALS. .....cccvreerireerieeerieeerteeeiteeessreeessreesseeesseeesseessseeessseessseenns 39

Figura 1 - Componentes da resina experimental. (A) Bis-GMA. (B) TEGDMA. (C)
Caforoquinona. DMAEMA. (E) BHT. .....oooiiieeeeeeee e 40

Figura 2 - Manipulagdo da resina experimental. (A) Aspecto da resina apos a mistura dos
mondmeros. (B) Adi¢do da resina as particulas de carga. (C) Aspecto final apds a

incorporacdo das resinas as particulas de Carga...........cceecuvvevcieeeriieeniie e 41

Figura 3 — Mistura das fibras a resina de metacrilato. (A) Fibras de vidro (3 mm). (B)

Composito experimental apos incorporagao das fibras a resina de metacrilato.................. 41

Figura 4 — Confecgao das amostras para teste de resisténcia a tragao diametral. (A) Matriz de
silicone obtida apdés moldagem de padrao de aluminio nas dimanesdes de 3 x 6 mm. (B)
Insercdo do composito experimental na matriz de silicone. (C) Aspecto apos cobertura com
tira de poliéster. (D) Fotopolimerizacao por 40 segundos na regido superior da amostra. E:
Fotopolimerizagdo por 40 segundos na regido superior da amostra. (G) Acabamento em

lixadeira com agua corrente. (H) Aspecto final das amostras..............c.covveiiiiiiiinn. 42

Figura 5 — Confecgdo das amostras para teste de resisténcia flexural. (A) Matriz de silicone
obtida a partir de moldagem de padrao de aluminio nas dimensdes de 25 x 2 x 2 mm. (B)
Insercdo do composito experimental na matriz. (C) Cobertura com tira de poliéster. (D)
Fotopolimerizagdo por 40 segundos em cada ter¢o da amostra. (E) Amostras imediatamente
apo6s a polimerizagao. (F) Acabamento em lixadeira com agua corrente. (G) Conferéncia das

dimensdes da amostra com paquimetro digital. (H) Aspecto final das amostras..................... 43

Figura 6 — Confeccdo das amostras para teste de microdureza knoop. (A) Inser¢ao do
composito em matriz de silicone nas dimensdes de 3 x 6 mm. (B) Amostras prontas para
inclusdo em resina de poliestireno (C) Amostras fixadas em cera e envolvidas por cilindro de
PVC. (D) Aspecto apds inclusao e remocao do cilindro de PVC. (E) Acabamento e polimento

em lixadeira COmM AZUA COTTEINLC. ... ...ttt ettt et et ettt et e et e e e e et e eeeneeeeeennenenans 44



Figura 7 - Teste de resisténcia a tracdo diametral. (A) Maquina de ensaio universal Instron

5965 com o dispositivo de tracdo diametral. (B) Amostra posicionada para inicio do teste....45

Figura 8 — Teste de resisténcia flexural de 3 pontos............c.cceviiiiiiiiiiiiiii e, 45

Figura 9 — Teste de microdureza knoop. (A) Microdurémetro HMV-G 21DT. (B) Amostra

posicionada para €NAENTACAOD ........eiutiett ettt ettt e e et e e e 46

Figura 10 — Aumento de 40x. Endentacdo realizada em regido de fibras (setas) e resina

62T 3 8 170 ) P 46

Figura 11 — Espectrometro de Infravermelho Transfromado de Fourrier...........ccccceevvveennnneee. 47

Figura 12 — (A) Padrao de aluminio nas dimensdes de 10 x 5 x 1 mm. (B) Matriz de silicone
por adicdo. (C) Inser¢cdo do composito experimental na matriz. (D) Cobertura com tira de

poliéster. (E) Fotopolimerizacao do composito. (F) Aspecto final das amostras..................... 48

Figura 13 — Posicionamento da amostra para realizagdo da andlise do grau de conversao. (A)
Cristal de diamante do ATR do espectrometro. (B) Posicionamento da amostra sobre o cristal

de ATR. (C) Fixacao da amostra com dispositivo do equipamento.................cceevvvennn... 48

Figura 14 — Espectros do compdsito nos estados polimerizado (rosa) e nao-polimerizado



SIMBOLOS, SIGLAS E ABREVIATURAS

BHT - Hidroxitolueno butilado

Bis-GMA - 2,2-bis [4-(2 - hidroxi-3-metilacriloxipropoxi)fenil]-propano)
cm - centimetro

CREF - composito reforcado por fibra

DMAEMA - metacrilato de dimetilaminoetil

F- fotopolimerizacao convencional

F+M - fotopolimerizagdo convencional + pds-polimerizacdo em microondas
F+A - fotopolimerizacao convencional + pds-polimerizagao em autoclave
AQ+F — pré-aquecimento + fotopolimerizagao convencional

AQ+F+M — pré-aquecimento + fotopolimerizagao convencional + pds-polimerizagao em

microondas

AQ+F+A — pré-aquecimento + fotopolimerizagdo convencional + pos-polimerizagdao em

autoclave

FTIR - Espectroscopia de Infravermelho por Transformacao de Fourrier
J/em? - joule por centimetro quadrado

KHN - ntimero de microdureza knoop

LED - diodo emissor de luz

MEYV - microscopia eletronica de varredura

Min - minuto

MK - microdureza knoop

Mm — milimetro

MPa - Mega Pascal



mW/cm” - miliwatt por centimetro quadrado
N - Newton

PMMA - polimetilmetacrilato

PVC — policloreto de vinila

RF - resisténcia flexural

s - segundo

RTD - resisténcia a tracao diametral
TEGDMA - dimetacrilato de trietilenoglicol
pm - micrometro

nm - nandmetro

°C - graus celsius

O — diametro



RESUMO

O aquecimento prévio a polimerizagdao e a pds-polimerizacdo podem melhorar propriedades
mecanicas em compoésitos, embora inexistam estudos em compositos refor¢ados com fibra. O
objetivo deste estudo foi avaliar o efeito do pré-aquecimento e da pds-polimerizacdo em
autoclave e microondas na resisténcia flexural (RF), resisténcia a tracdo diametral (RTD),
microdureza knoop (KHN) e grau de conversio (GC) de um compoésito experimental
reforcado por fibra de vidro. O material experimental foi confeccionado com 30% de fibras de
vidro (3 mm), 22,5% de matriz resinosa (40/60 Bis-GMA/TEGDMA) e 47,5% de particulas
de silicato de bario. Seis grupos experimentais foram criados pela interacao entre os fatores
em estudo: aquecimento, em dois niveis (controle sem aquecimento e aquecimento a 60°C) e
pos-polimerizagdo, em 3 niveis (fotopolimerizacdo convencional sem pos-polimerizagao,
autoclave (120°C por 15 minutos) e microondas (540 W por 5 minutos). Os grupos foram: F -
fotopolimerizagio a 1500 mW/cm® por 40 segundos; F+M - fotopolimerizacio e pos-
polimerizacdo em microondas; F+A - fotopolimerizacdo e pos-polimerizagao em autoclave;
AQ+F - aquecimento do composito previamente a fotopolimerizagao; AQ+F+M -
aquecimento previamente a fotopolimerizagao e pos-polimerizagao em microondas; AQ+F+A
- aquecimento previamente a fotopolimerizagdo e pds-polimerizacdo e autoclave. O
aquecimento foi realizado em estufa digital por 5 minutos a 60°C. Dez amostras de RF nas
dimensdes de 25 x 2 x 2 mm e de RTD nas dimensdes de 3 x 6 mm foram testadas em
maquina de ensaio universal Instron 5965, a 0,5mm/min. O teste de KHN foi realizado em
amostras de 3 x 6 mm com carga de 50 g por 30 s, totalizando 50 endentagdes por grupo. O
GC foi obtido através de Espectroscopia de Infravermelho por Transformagao de Fourrier
(FTIR) em 5 amostras. Os dados foram analisados por um modelo linear geral fatorial 2x3 e
testes de ANOVA e Tukey (0=0,05). A analise fatorial mostrou interacao significativa entre
os fatores apenas para RTD (p=0,0001); o fator pré-aquecimento foi significante para RF
(p=0,0001), RTD (p=0,020) e KHN (p=0,0001); o fator pés-polimerizacdo foi significante
para KHN (p=0,0001). Os testes de ANOVA e Tukey mostraram diferenca estatistica entre os
grupos para RTD (p = 0,001: AQ+F > AQ+F+M = F+A = AQ+F+A = F+M > F), RF (p =
0,016: AQ+F+M > AQ+F+A = AQ+F = AQ+A > F+M > F) e KHN (p = 0,0001: AQ+F+M >
AQ+F+A = F+A= F+M > AQ+F > F). Os resultados de GC nao apresentaram diferenca
estatisticamente significante. Através do coeficiente de correlacio de Pearson foi possivel
observar correlacao positiva significante entre o GC ¢ RTD (r = 0,473, p = 0,008) e entre

RTD e RF (r = 0,263, p = 0,042) . O pré-aquecimento e a pos-polimerizagdo mostraram-se



favoraveis para promover melhores propriedades mecanicas do composito refor¢ado por fibra

estudado, sendo especificos para cada propriedade analisada.

Palavras-chave: Compdsito reforcado por fibra. Grau de conversdao. Temperatura de

polimerizacao. Pés-polimerizacao. Propriedades mecanicas



ABSTRACT

EFFECT OF PRE-HEATING AND POST-CURING ON MECHANICAL
PROPERTIES AND DEGREE OF CONVERSION OF AN EXPERIMENTAL FIBER-
REINFORCED COMPOSITE.

The pre-heating and post-curing can improve the mechanical properties of composites, even
though there be no studies of fiber reinforced composites. The aim of this study was to
evaluate the effect of pre-heating and post-curing autoclave and microwave in flexural
strength (FS), diametral tensile strength (DTS), knoop microhardness (KHN) and degree of
conversion (DC) of a experimental fiber-reinfoced composite. The experimental material was
prepared with 30% glass fibers (3 mm), 22.5% of the resin matrix (40/60 Bis-GMA /
TEGDMA) and 47.5% barium silicate particles. Six experimental groups were created by the
interaction between the factors under study: heating, on two levels (without heating and
heating at 60°C) and post-curing in 3 levels (conventional curing without post-curing,
autoclave (120°C for 15 minutes) and microwaves (540 W for 5 minutes) The groups were: F
- curing at 1500 mW/cm® for 40 seconds; F + M - curing and post-polymerization in
microwave; F + A - curing and post-curing in an autoclave , AQ + F - the composite heating
prior to curing, AQ + F + M - heating prior to curing and post-curing in microwave;. AQ + F
+ A - heating prior to curing and post-curing and autoclave heating was conducted digital
oven for 5 minutes at 60°C. Ten samples of the RF dimensions 25 x 2 x 2 mm and DTS in
dimensions of 3 x 6 mm were tested in a universal testing machine Instron 5965, 0.5 mm/min.
the KHN test was performed on samples of 3 x 6 mm with a load of 50 g for 30 sec, totaling
50 indentations per group. GC was obtained by Spectroscopy Fourier Transform Infrared
(FTIR) on 5 samples. Data were analyzed by a factorial 2x3 and general linear model
ANOVA and Tukey tests (o = 0.05). Factor analysis showed significant interaction between
the factors just for RTD (p = 0.0001); preheating was significant factor for RF (p = 0.0001),
RTD (p = 0.020) and KHN (p = 0.0001); post-curing factor for KHN was significant (p =
0.0001). ANOVA and Tukey tests showed statistically significant differences between groups
for DTS (p = 0.001: AQ+F>AQ+F+M=F+A=AQ+F+A=F+M>F),FS(p=
0.016: AQ+F+M>AQ+F+A+F=AQ=AQ+A+M2>F >F)and KHN (p =0.0001:
AQ+F+M>AQ+A+F=F=F+A+M2>F>M + AQ). GC results showed no
statistically significant difference. Through the Pearson correlation coefficient was observed
significant positive correlation between the GC and RTD (r = 0.473, p = 0.008) and between
DTS and FS (r = 0.263, p = 0.042). The pre-heating and post-polymerization were shown to



be favorable to promote better mechanical properties of fiber reinforced composite by studied,

specific for each property being analyzed.

Key-words: Fiber-reinforced composites. Degree of conversion. Curing temperature. Post-

curing. Mechanical properties.
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1 INTRODUCAO

Dentes tratados endodonticamente sdo mais susceptiveis a falhas biomecanicas
em relagdo a dentes vitais, e sua reabilitagao t€ém sido alvo de pesquisas durante anos (1, 2).
Na maioria das situacdes clinicas, a grande perda de estrutura dental implica na necessidade
de se utilizar um meio de retengado intrarradicular para possibilitar a restauracao protética (3).
A principal indicacdo dos pinos intrarradiculares ¢ proporcionar retencdo ao material
restaurador que sera utilizado (4).

Os pinos de fibra de vidro pré-fabricados t€ém sido o material de escolha para a
restauracdo de dentes tratados endodonticamente, devido a sua estética, a capacidade adesiva,
as boas propriedades mecanicas e por apresentar modulo de elasticidade semelhante a
estrutura dental (5, 6), o que favorece a distribuicdo de tensdes na raiz (7). Entretanto, em
casos de grande perda de estrutura radicular os pinos pré-fabricados podem nao preencher
todo o diametro do canal radicular, o que pode gerar uma linha de cimentacdo muito espessa e
uma adesdo ineficiente (8). O didmetro limitados dos pinos pode ainda resultar em menor
resisténcia mecanica e maior deformacao, com chances de fratura do mesmo (9). Além disso,
estes pinos sao compostos basicamente de fibras de vidro unidirecionais dispostas em uma
matriz de resina epoxi, que ¢ altamente reticulada quando polimerizada, o que promove uma
dificuldade de adesdo entre o pino e a estrutura dentinaria, cimento resinoso ¢ material de
preenchimento (10, 11).

Diante das limitagdes relacionadas aos pinos de fibra de vidro, alguns estudos
buscam desenvolver novos materiais para a confeccdo de pinos intrarradiculares. Em 2007,
Garoushi, Vallittu e Lassila (12) analisaram as propriedades mecanicas de um material
experimental reforgado por 22,5% (em peso) de fibras de vidro picotadas (3mm), em 22,5%
matriz de metacrilato fotopolimerizavel (Bis-GMA, TEGDMA e polimetilmetacrilato) e 55%
de particulas inorganicas de silica silanizadas. Os autores observaram melhora significativa
nas propriedades mecanicas do composito em comparacdo a uma resina composta comercial.
Ja em 2009, os mesmos autores (13) avaliaram este material para constru¢do de pinos
intrarradiculares personalizados, alcangando um aumento significativo de resisténcia a fratura
em comparagcdo com pinos de fibra de vidro convencionais. Em, 2011 Bijelic et al. (14)
mostraram que este composito contribui significativamente para o reforco da estrutura dental
remanescente em dentes tratados endodonticamente. A matriz resinosa de metacrilato

apresenta boa reatividade com o cimento resinoso e a estrutura dentéaria (11), além disso as
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fibras tem a capacidade de promover refor¢o aos polimeros odontoldgicos, consequentemente
o uso deste material para a confec¢ao de pinos intrarradiculares individualizados e justapostos
as paredes do canal favorece a redugdao de fraturas catastroficas em dentes tratados
endodonticamente (13, 14).

As fibras de vidro tém sido pesquisadas ha anos, demonstrando boa qualidade
estética e eficiéncia de refor¢o em comparagdo a outros tipos de fibra disponiveis (15, 16).
Entretanto, sua eficacia de reforco ¢ dependente de algumas variaveis, dentre elas
comprimento (16, 17), arquitetura (18, 19), quantidade de fibras (16, 17, 20), localizagao e
posi¢ao das fibras (21, 22) e adesdao com a matriz resinosa (21, 23). Fibras curtas
aleatoriamente dispostas na matriz resinosa promovem um refor¢o isotropico multidirecional,
de forma que o material se comporte da mesma forma independente do local em que ¢
aplicada a forca (16).

Em 2011, Bitencourt (24) realizou a inclusdao de 30% de fibras de vidro curtas (3
mm) aleatoriamente dispostas em 70% de resina a base de Bis-GMA e TEGDMA. O material
foi inserido diretamente dentro do canal radicular preparado, de maneira incremental. Os
resultados mostraram valores de resisténcia a fratura superiores aos relatados por Garoushi,
Vallittu e Lassila (13), entretanto, este material apresentou resisténcia a fratura inferior aos
pinos de fibra de vidro pré-fabricados e apresentou-se fluido ao ser comprimido mesmo apos
sua interacdo com as fibras de vidro, o que demonstrou a necessidade de inclusdo de
particulas de carga de modo a ampliar a viscosidade. Buscando melhorias em relacdo ao
material, Favardo (25) em 2013 utilizou um material contendo 30% de fibras de vidro curtas,
22,5% de matriz resinosa e 47,5% de particulas de carga e obteve resisténcia a fratura
superior ao estudo de Bitencourt, entretanto o pino de fibra de vidro pré-fabricado obteve
maior valor de resisténcia a fratura. No mesmo ano, Kasuya (26) avaliou o comportamento
biomecanico e a resisténcia a fratura de incisivos bovinos restaurados com compdsito
experimental obtido pela mistura de 30% de fibras de vidro, 22,5% de matriz resinosa e
47,5% de particulas de carga. Os resultados de resisténcia a fratura obtidos pelos incisivos
reabilitados com pinos confeccionados com o compodsito experimental foram inferiores aos
restaurados com pino de fibra de vidro pré-fabricados, entretanto a distribuicao de tensoes foi
mais favordvel nos dentes restaurados com o compoésito experimental, mostrando as
vantagens do uso deste material. Apesar de apresentar resultados promissores, o material
ainda necessitava de melhorias em seu desempenho.

A polimerizacao adequada dos compoésitos ¢ um fator importante para assegurar

um bom desempenho clinico (27). A sub-polimerizagao pode desencadear propriedades
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fisicas ¢ mecanicas inferiores (28), alta solubilidade no meio oral devido a presenca de
mondmeros nao reagidos, suscetibilidade a abrasdao (29) e instabilidade da cor (30). Foi
demonstrado que o aquecimento prévio da resina composta anteriormente a fotopolimerizagao
promove melhor adapatacdo marginal em restauragdes diretas devido ao aumento da fluidez
do material (31, 32). Além disso, o aquecimento pode aumentar a mobilidade dos radicais
livres (33), e consequentemente as propriedades fisicas e mecanicas através do alcance de um
alto grau de conversao monomérica (33-35). Estudos mostraram (33, 35) que o pré-
aquecimento em temperaturas de 54 a 60°C promoveu melhora no grau de conversdo e
microdureza no topo e na base de superficies de resinas compostas.

Com a inten¢ao de promover maior conversao dos monomeros em cadeias de
polimeros ¢ realizada a polimerizagdo adicional ou pds-polimerizacdo em resinas compostas
(37). A adigao de calor, pressdo, ou radiacao apds a polimerizagdo inicial promove melhores
propriedades de resisténcia a tragdo diametral, compressao e flexdo de compdsitos resinosos
utilizados de forma direta (38-40). A maior parte da reagdo de polimerizagdo ocorre nos
primeiros minutos da irradiacao de luz, o que causa diminuicdo na mobilidade interna dos
mondmeros devido a formacdo da rede polimérica, entretanto uma parte da reacdo pode
ocorrer apds a conversao inicial ja que existem radicais livres remanescentes (41). Estudos
mostraram que métodos de pds-polimerizacdo podem promover melhora nas propriedades
mecanicas (40, 42) e no grau de conversao (43) em resinas compostas convencionais.

Foi demonstrado que o aquecimento previamente a polimerizacdo € o uso de
métodos de pos-polimerizagdo promovem melhores propriedades mecanicas e grau de
conversao em resinas compostas convencionais (33, 34, 42, 43). Baseado nisto cria-se a
necessidade de avaliar este efeito em compositos refor¢ados por fibra. Espera-se que o
aquecimento prévio a polimerizacdo favoreca a manipulacdo do material experiemental e a
adesdo das fibras de vidro a matriz resinosa. Além disso, com o uso do pré-aquecimento
associado a pds-polimerizacao ¢ esperado que o compdsito experimental apresente maior grau
de conversdo e melhores propriedades mecanicas ampliando suas possibilidades de uso para a

confec¢do de pinos intrarradiculares.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 COMPOSITOS REFORCADOS POR FIBRA

Devido as deficiéncias dos pinos de fibra de vidro disponiveis no mercado, alguns
estudos tem buscado confeccionar pinos intrarradiculares individualizados com fibras de
vidro aleatoriamente dispostas em uma matriz resinosa a base de metacrilato e particulas de
carga (13, 14, 26). Nos ultimos 30 anos, diversos estudos tém sido realizados para o reforgo
dos polimeros odontologicos com varios tipos de fibras (15, 44) e estes compositos tem sido
utilizadas nao s6 para a confec¢do de pinos mas para o refor¢co de proteses totais e coroas
livres de metal de um a trés elementos (19, 45, 46). Existem diversos tipos de fibra
disponiveis para este fim, tais como, fibras de vidro, polietileno de alto peso molecular,
kevlar, carbono, ceramica, aramida ou ainda a associagdo destes materiais (47, 48). As fibras
de vidro tém maior destaque na odontologia principalmente devido as suas qualidades
estéticas, alta resisténcia a tracao e boa adesdo a uma matriz resinosa quando silanizadas (49).

Baseado nestes conhecimentos, alguns estudos tem buscado estudar o
comportamento das fibras de vidro em matriz resinosa de metacrilato modificando a
localizagdo, posicao, didmetro, comprimento e¢ quantidade de fibras, além de métodos de
polimerizacdo de forma a melhorar as propriedades mecanicas do material para que este seja

utilizado para a confec¢do de pinos intrarradiculares.

2.1.1 Quantidade de fibras dispostas na matriz resinosa

A quantidade de fibra disposta na matriz resinosa influencia diretamente na
eficacia do reforco dos compositos reforcados por fibra (CRF) (16, 20). Foi demonstrado que
aumentando a quantidade de fibra a resisténcia flexural aumenta linearmente de acordo com a
lei de misturas (50). Entretanto, uma quantidade elevada de fibras resulta em um aglomerado
de fibras que ndo sao completamente envolvidas pela matriz resinosa formando espacos na
amostra polimerizada e consequentemente provocando aumento da sor¢ao de agua (51).

Em 2006, Garoushi, Lassilla e Vallittu (16) estudaram o efeito da quantidade de
fibras (em volume) na resisténcia flexural e resisténcia a compressdao de um compdsito
reforgado por fibra. O composito foi confeccionado com fibras de vidro de 5 mm e matriz
resinosa (40% de Bis-GMA e 60% TEGDMA). O estudo contou com um grupo controle sem

fibras e os outros grupos apresentaram porcentagem em volume de fibras de 8, 5, 10, 14,7 ¢
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22%. O grupo com 22% de fibras em volume apresentou os maiores resultados de resisténcia
flexural, modulo flexural e resisténcia a compressdo. Os autores concluiram que aumentando
a quantidade de fibra melhores propriedades mecanicas dos CRF podem ser obtidas.

Callaghan, Vaziri e Nayeb-Hashemi (17), em 2006, verificaram o efeito da
quantidade de fibras em volume nas propriedades de desgaste de CRF. O composito foi
obtido através da mistura de matriz resinosa (75% Bis-GMA/ 25% TEGDMA) e fibras de
vidro curtas de 1,5 ¢ 3 mm. Os conteudos de fibra em volume foram 2, 5,1, 5,7 ¢ 7,6%. O
grupo com 5,7% de fibras de 3 mm apresentou os melhores resultados de resisténcia ao
desgaste. Os autores associaram os menores valores do grupo com 7,6% devido a grande
quantidade de fibras, o que dificultou a adesdo entre as fibras e a matriz. Os autores
concluiram que a quantidade ideal de fibras para promover melhora nas propriedades de
desgaste € entre 2 e 5,7% e que a relacdo entre a resisténcia ao desgaste e a quantidade de
fibras ¢ ndo-linear.

Em 2007, Garoushi, Vallittu e Lassila (12) realizaram um estudo para avaliar as
propriedades mecanicas de um composito experimental preparado pela mistura de 22,5% em
peso de fibras de vidro de 3 mm aleatoriamente dispostas na matriz, 22,5% de matriz resinosa
a base de Bis-GMA e TEGDMA e 55% de particulas de silica. A resisténcia flexural
alcancada pelo composito foi de 210 MPa.

Em 2011, Abdulmajeed et al. (52) avaliaram o efeito do aumento da quantidade
de fibras em volume nas propriedades mecanicas de um composito refor¢ado por fibras
composto por fibras unidirecionalmente dispostas na matriz. O compo6sito foi criado com
matriz resinosa a base de metacrilato (50% Bis-GMA/ 50% TEGDMA) e a quantidade de
fibras variou de 51,7% a 61,7% em volume, sendo que no grupo com 53,6% de fibras foi
acrescentado 5% de particulas de carga e no grupo com 57,4% foi acrescentado 10% de
particulas de carga. Os resultados mostraram que do grupo com 51,7% de fibras para o grupo
com 61,7% o moédulo de elasticidade aumentou em 27%, a tenacidade aumentou em 34% e a
resisténcia flexural em 8%. Os autores concluiram que maiores quantidades de fibra podem
aumentar algumas propriedades mecanicas dos compositos reforcados por fibra.

Em 2015, Fonseca et al. (20) realizaram um estudo com o objetivo de verificar a
influéncia da quantidade de fibra (em peso) na resisténcia flexural e resisténcia a tragao
diametral de um composito experimental. O composito foi confeccionado com fibras de vidro
curtas, particulas de silicato de bario e matriz resinosa a base de Bis-GMA ¢ TEGDMA. O
grupo controle foi confeccionado com 22,5% de fibra, 22,5% de matriz resinosa ¢ 55% de

particulas de carga e nos demais foi aumentada a quantidade de fibra em até 30% e diminuida
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a quantidade de particulas de carga em até 47,5%. O grupo com 30% de fibra apresentou

resisténcia flexural de 259 MPa, sendo superior estatisticamente a todos os outros grupos.

2.1.2 Posicao e orientacao das fibras na matriz resinosa

A orientacdo das fibras influencia nas propriedades mecanicas e térmicas dos
compositos refor¢ados por fibra (19, 53). As fibras podem ser dispostas de forma
unidirecional ou multidirecional na matriz resinosa. As fibras dispostas de forma continua e
unidirecional apresentam um comportamento anisotrépico, logo apresentam diferentes
propriedades conforme a dire¢ao em que ¢ aplicada a forga. Nestes casos quando uma forca ¢
aplicada paralelamente ao longo eixo das fibras a capacidade de resisténcia ¢ menor do que
quando a forga ¢ aplicada perpendicularmente as fibras. Por outro lado, fibras dispostas de
forma multidirecional na matriz apresentam um reforgo isotropico, promovendo a mesma
eficiéncia de refor¢o em qualquer direcdo em que a forga for aplicada (16, 19). Foi reportado
que materiais resinosos reforcados com fibras de vidro curtas aleatoriamente dispostas na
matriz promovem um reforgo isotropico direcional e adequados valores de resisténcia (54).

Em 2004, Dyer et al. (19) verificaram o efeito da posi¢do e orientagao das fibras
na resisténcia flexural de CRFs. Compdsitos particulados indiretos foram refor¢ados com
fibras em diferentes orientacdes e posicdes e apds os testes os autores verificaram que a
localizagdo e posi¢do das fibras influenciam no reforco do composito. Os valores mais baixos
foram encontrados para a disposicao diagonal das fibras e os maiores na disposicao das fibras
em uma Unica direcdo nos lados de tensao e compressao da amostra de resisténcia flexural.

Em 2006, Tezvergil, Lassila e Vallittu (55) avaliaram a influéncia da orientacao
das fibras na contragdo de polimerizagdo de um CRF. As fibras foram dispostas de forma
continua e unidirecional, multidirecional e bidirecional. Duas resinas compostas
convencionais € uma resina sem carga também foram testadas. Os autores concluiram que as

fibras dispostas aleatoriamente na matriz apresentaram menor contracao de polimerizagao .

2.1.3 Comprimento das fibras

Para que as fibras atuem como um reforco efetivo para os polimeros as tensoes
devem ser transferidas da matriz resinosa para as fibras, para isso as fibras devem ter
comprimento igual ou maior que o comprimento critico de fibra (12, 13. Para resinas a base

de metacrilato este comprimento varia de 0,5 a 1,6 mm (56).



23

Em 2005, Petersen (57) realizou um estudo para verificar a capacidade de fibras
de 3 mm de comprimento aumentarem as propriedades mecanicas de resinas compostas
convencionais. Fibras com 3 mm de comprimento ¢ 9 pum de diametro tratadas com agente de
unido silano foram adicionadas a uma matriz resinosa a base de metacrilato com 50% de Bis-
GMA, 50% de TEGDMA e 66,8% de particulas de carga. Este composito foi adicionado nas
resinas Z-100 (3M ESPE) e Herculite XRV (Kerr) na quantidade de 35% em peso. Foram
confeccionadas amostras de resisténcia flexural das resinas com ¢ sem a adi¢do de fibras de
vidro. Os resultados mostraram que os grupos reforcados por fibras foram estatisticamente
superiores ¢ demonstraram resisténcia flexural até 200 MPa acima dos grupos sem fibras. Os
autores concluiram que o uso de fibras acima do comprimento critico produz melhora
significativa no reforco de resinas a base de metacrilato.

Em 2006, Garoushi, Lassila e Vallittu (16) avaliaram o efeito do comprimento
das fibras nas propriedades mecanicas de um compésito reforgado por fibra. O comprimento
das fibras variou entre 1 ¢ 6 mm. O composito foi confeccionado com uma matriz resinosa a
base de Bis-GMA, TEGDMA e PMMA com 15% de fibras em volume silanizadas. Foram
confeccionadas amostras para teste de resisténcia flexural e resisténcia a compressao. Os
resultados mostraram que o comprimento de 5 mm obteve os melhores resultados de
resisténcia flexural e resisténcia a compressao sendo estatisticamente superior aos outros
grupos. Os grupos de 2, 3 e 4 mm foram semelhantes estatisticamente. Os menores resultados

foram obtidos pelo grupo de 6 mm.

2.1.4 Adesao das fibras a matriz resinosa

A adesdo entre as fibras de vidro e a matriz resinosa ¢ um fator importante para
que o reforco dos compositos com fibra seja eficaz fibra (58). Uma boa adesdo entre fibras e
matriz resinosa pode ser obtida através do processo de silanizagdao das fibras ja que quando
silanizadas estas apresentam alta energia de superficie (59). Foi reportado que uma ponte de
siloxano ¢ formada pela reacdo de condensagdo entre o grupo silanol e uma molécula
inorganica das fibras resultando em um aumento adicional da resisténcia a adesdo e menor
sorc¢ao de agua (49, 60).

Em 2002, Ellakwa et al. (23) realizaram um estudo para verificar a influéncia do
tipo de fibra e agente de unido na resisténcia ¢ modulo flexural de um composito indireto
reforgado por fibra. Foram utilizadas fibras de polietileno de alto peso molecular, kevlar e

fibras de vidro para reforcar o composito indireto Artglass e um grupo controle sem reforgo
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com fibra foi confeccionado. Foram adicionadas as fibras um agente de unido contendo silano
e um sem silano. O grupo confeccionado com fibra de vidro e agente de unido contendo
silano apresentou os maiores valores de resisténcia flexural (383 MPa) sendo superior
estatisticamente a todos os outros grupos. Os autores concluiram que a escolha correta do tipo
de fibra e do agente de unido tem influéncia nas propriedades flexurais de compositos
reforgados por fibra, e que o uso de fibras de vidro com um agente de unido contendo silano
aumentou a resisténcia flexural 364% em relacdo ao composito sem refor¢co com fibra.

Em 2014, Fonseca et al. (61) avaliaram a influéncia do tratamento térmico do
silano e do tipo de fibra de vidro (industrializada ou pura) na resisténcia flexural e resisténcia
compressiva de barras de resina de metacrilato a base de 50% de Bis-GMA e 50% de
TEGDMA refor¢cadas por fibras de vidro com 3 mm de comprimento. Seis grupos
experimentais foram criados, com fibra silanizada ou pura, nos quais um com adi¢ao de silano
com tratamento térmico, um com adi¢do de silano sem tratamento térmico e um sem silano.
Os grupos em que o silano passou por tratamento térmico apresentaram os maiores resultados
de resisténcia flexural e compressiva tanto com fibras puras ou industrializadas. Os autores
concluiram que o tratamento térmico do silano promoveu aumento significante da resisténcia

flexural e compressiva de uma resina de metacrilato refor¢gada com fibras de vidro curtas.

2.1.5 Métodos de polimerizacao dos compositos reforcados por fibra

O processo de polimerizagdo tem influéncia na dureza e nas propriedades
flexurais de um composito resinoso (62, 63). Tendo em vista a composicao resinosa dos
compositos reforcados por fibra, o método de polimerizagdo pode influenciar suas
propriedades mecanicas. Apesar disso, poucos trabalhos reportaram a influéncia do método de
polimerizacao na resisténcia dos CRF.

Em 2000, Behr et al. (64) verificou o efeito do uso do vacuo/pressao no processo
de confeccdo de CRF em suas propriedades flexurais. Dois sistemas utilizados para formar
estruturas reforcadas por fibras para proteses parciais fixas foram utilizados. O sistema
Vectris (Ivoclar) que ¢ baseado em uma adaptagdo com vacuo e pressao das fibras em um
molde, e o sistema FiberKor (Jeneric/ Pentron) que utiliza uma adaptacdo manual. Apds o
teste de resisténcia flexural os resultados mostraram que o sistema Vectris apresentou maior
resisténcia em relagdo ao sistema FiberKor. Os autores concluiram que o sistema de
polimerizacdo com vacuo e pressao nao necessariamente melhora as propriedades mecanicas

dos CRF, porém permite uma maior incorporacao de fibra , tendo em vista que o sistema
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Vectris possui 28,1% de fibras em volume, e o sistema FiberKor possui 12,8%. A quantidade
de fibras pode ter favorecido os melhores resultados do sistema Vectris.

Lassila e Vallittu (21) em 2004 verificaram o efeito da condi¢ao de polimerizacao
nas propriedades flexurais e grau de conversao de um compdsito reforcado por fibra. O
ativador ndo particulado da resina indireta Sinfony foi utilizado para impregnar as fibras de
vidro e particulas de polimetilmetacrilato (PMMA). Posteriormente este material foi
incorporado a resina particulada Sinfony. Um grupo controle foi confeccionado apenas com a
resina particulada do sistema Sinfony, sem o acréscimo de fibras. Trés grupos foram
polimerizados incialmente com o sistema Visio Alfa (3M ESPE) por 10 segundos, e
posteriormente foi realizada a polimerizagao final no sistema Visio Beta Vario (luz e vacuo)
por 15 minutos. Os outros trés grupos foram polimerizados incialmente com o sistema Elipar
Highlight (ESPE) por 10 segundos, e posteriormente foi realizada a polimerizagdo final no
sistema Liculite (Dentsply) por 15 minutos. Os resultados mostraram que o processo de
polimerizacdo com o sistema LiculLite promoveu maiores valores de resisténcia flexural e
grau de conversdo, provavelmente devido a maior temperatura (85°C) alcancada durante a
polimerizacdo em relagdo ao sistema Visio Beta Vario (60°C), além de possuir maior
intensidade de luz. Os autores concluiram que a polimerizacdo em maiores temperaturas
aumenta o grau de conversao e resisténcia flexural do compdsito.

Uctasli et al. (65) em 2005, realizaram um estudo com o objetivo de verificar o
grau de conversao de um compoésito resinoso a base de metacrilato refor¢cado por fibras
continuas unidirecionais submetido a fotopolimerizagdo com lampada haldégena com
intensidade de 700 mW/cm® e 980 mW/cm” por 20 e 40 segundos, lampada de LED com
intensidade de 920 mW/cm® por 20 e 40 segundos, e lampada de arco de plasma com
intensidade de 2000 mW/cm® por 3 e 6 segundos. Foram utilizadas como controle uma resina
composta particulada e uma resina nao particulada. Os resultados de grau de conversao dos
grupos estudados mostraram-se estatisticamente semelhantes. A resina ndo particulada
apresentou os maiores valores de grau de conversao, e as resinas compostas particuladas, os
menores. Em relagdo a unidade fotopolimerizadora, o arco de plasma resultou em menor grau

de conversao em relacao as outras duas fontes de luz.

2.1.6 Compositos reforcados por fibra para confec¢ao de retentores intrarradiculares

Garoushi, Vallittu e Lassila (13) em 2009, verificaram a resisténcia a fratura de

incisivos extensamente destruidos com 2 mm de férula restaurados com pinos de fibra pré-
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fabricados e com pinos confeccionados com um material composto por 22,5% de fibra de
vidro curta aleatoriamente disposta em 22,5% de matriz resinosa a base de Bis-GMA,
TEGDMA e PMMA e 47,5% de particulas de carga. O grupo A consistiu de um dente
integro, o grupo B de um dente tratado endodonticamente restaurado com pino de fibra de
vidro pré-fabricado e o grupo C teve o compdsito experimental inserido no interior do canal
incrementalmente até a confeccao do nucleo. As coroas foram confeccionadas com resina
composta convencional. Os resultados mostraram que os dentes restaurados com o material
experimental (363 N) apresentaram maior resisténcia a fratura do que os dentes restaurados
com pino de fibra de vidro pré-fabricado (211 N).

Bitencourt (24) em 2011 avaliou a resisténcia e padrao de fratura de incisivos
bovinos extensamente destruidos restaurados com pinos de fibra pré-fabricados reembasados
ou ndo com resina composta € com pinos anatdmicos confeccionados com um material
composto por 30% de fibra de vidro curta aleatoriamente disposta em 70% de matriz resinosa
a base de Bis-GMA e TEGDMA. Os pinos de fibra pré-fabricados reembasados com resina
composta alcancaram melhores valores de resisténcia a fratura (703 N). Todos os tipos de
pinos causaram padrdoes de fratura nao catastroficos. O compdsito reforgado por fibra
apresentou-se fluido devido a auséncia de particulas de carga, o que pode justificar os
menores valores de resisténcia a fratura (495,01 N) deste grupo.

Em 2011, Bijelic et al. (14) avaliaram a resisténcia a fratura de caninos
restaurados com diferentes tipos de pinos de fibra. Cinco grupos experimentais foram criados:
0 primeiro, sem remanescente coronario (férula), o segundo, terceiro e quarto com 2 mm de
férula e o quinto com fragilizagdo de 2 mm. Todos os grupos foram restaurados com pinos
confeccionados com compdsito experimental com 22,5% de matriz resinosa a base de Bis-
GMA e TEGDMA (50/50%), 22,5% de fibras de vidro com 3 mm de comprimento pré-
impregnadas com PMMA e 55% de particulas de carga. Para controle, todos os grupos
também foram confeccionados sem a cimentacdo de pinos. Em todos os grupos a parte
coronaria foi construida com resina composta convencional, exceto o grupo 4, no qual foi
confeccionada coroa com o composito experimental. Nao houveram diferengas significativas
nas restauragoes feitas com resinas compostas ou composito reforgado por fibra, entretanto os
dentes restaurados com pinos apresentaram maior resisténcia a fratura do que os dentes em
que nao foram cimentados pinos. A presenga de férula aumentou a resisténcia a fratura
significativamente.

Bijelic et al. (66) em 2013 avaliaram a resisténcia a fratura de incisivos tratados

endodonticamente extensamente destruidos restaurados com pino, nucleo e coroa
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confeccionados com diferentes materiais. O composito experimental foi obtido através da
mistura de 22,5 % de fibras de vidro curtas (3 mm), 22,5% de matriz resinosa a base de Bis-
GMA e TEGDMA e 55% de particulas de silica. Quarenta incisivos humanos tiveram os 2/3
incisais da coroa removidos e receberam tratamento endodontico. Dois grupos nao receberam
pinos e receberam restauragdes diretas de resina composta ou composito experimental. Dois
grupos receberam pino de fibra de vidro pré-fabricado e nucleo e coroa confeccionados com
resina composta convencional ou composito experimental. E no ultimo grupo, pino, ntcleo e
coroa foram confeccionados com o composito experimental. Os resultados mostraram que o
uso do composito reforcado por fibra para confecgdo do pino, nicleo e coroa promoveu
melhor resisténcia a fratura do que apenas a restauracao direta com resina composta ou da
restauracdo com pino de fibra de vidro pré-fabricado e coroa de resina composta. Quando
foram utilizadas coroas confeccionadas com o compoésito, ndo houve diferenga entre os
grupos restaurados com pino de fibra de vidro pré-fabricado ou o pino confeccionado
incrementalmente com o composito.

Favarao (25) em 2013 realizou um estudo com o objetivo de caracterizar as
propriedades mecanicas de um compdsito experimental reforcado por fibra polimerizado de
maneira convencional, e avaliar a resisténcia e padrao de fratura de incisivos bovinos
restaurados com pinos confeccionados com o compdsito experimental de maneira direta ou
indireta e compara-las com pinos de fibra de vidro pré-fabricados. O composito foi
confeccionado com 22,5% de fibra de vidro curta (3 mm), 22,5 % de matriz resinosa a base de
Bis-GMA e TEGDMA e 45,7% de particulas de silicato de bario. Foi avaliada a resisténcia
flexural, resisténcia a tragdo diametral, microdureza knoop, modulo de elasticidade e
coeficiente de Poisson do composito experimental. Os incisivos bovinos foram restaurados
com pino de fibra de vidro pré-fabricado, pino confeccionado com composito experimental
inserido diretamente no canal, ou pino confeccionado com compoésito experimental
polimerizado de forma indireta. O compdsito apresentou propriedades mecanicas adequadas
para o uso como pino intrarradicular. J4 na analise da resisténcia a fratura, quando o
composito foi utilizado como pino intrarradicular foi demonstrado que o método de confecgao
dos pinos apresenta influéncia significativa na resisténcia a fratura, sendo a confec¢ao indireta
o melhor método. Apesar de a técnica indireta ter proporcionado altos resultados de
resisténcia, menores valores de resisténcia a fratura foram encontrados para pinos
confeccionados com compoésito experimental em relagdo a pinos de fibra de vidro pré-

fabricados.
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Kasuya (26) em 2013 avaliou a distribuicao de tensodes e resisténcia a fratura de
pinos personalizados confeccionados com um compdsito experimental obtido através da
mistura de 22,5% de resina de metacrilato a base de Bis-GMA ¢ TEGDMA, 30% de fibras de
vidro curtas silanizadas (3 mm) e 47,5% de particulas de carga, comparados com pinos de
fibra de vidro pré-fabricados reembasados ou ndo na restauracao de incisivos bovinos. Quatro
grupos experimentais foram criados: pino de fibra de vidro pré-fabricado, pino de fibra de
vidro pré-fabricado reembasado com resina composta, pino de fibra de vidro pré-fabricado
reembasado com compdsito experimental e pino de fibra confeccionado com compdsito
experimental. O grupo de pinos confeccionados com composito experimental apresentou
distribuicao de tensdes mais homogéneas. O grupo de pinos pré-fabricados reembasados com
0 compdsito apresentou os maiores valores de resisténcia a fratura, sendo semelhante
estatisticamente ao grupo de pinos pré-fabricados. O grupo de pinos pré-fabricado

reembasado com resina composta apresentou os menores valores de resisténcia a fratura.

2.2 FOTOPOLIMERIZACAO DE COMPOSITOS RESINOSOS

A polimerizagdo de uma resina composta ocorre pela conversao de monomeros
em uma rede de polimeros a partir de um contato com energia luminosa. As resinas
compostas atuais tem basicamente em sua composicdo mondmeros de dimetacrilato (Bis-
GMA e TEGDMA) que apresentam uma polimerizagao via radicais livres (67). A quimica da
polimerizacdo das resinas compostas fotoativadas se da por meio da estimulagdo de um
fotoiniciador presente em sua composi¢ao (68). A canforoquinona ¢ o fotoinicador mais
comumente utilizado e absorve energia luminosa num comprimento de onda de
aproximadamente 470 nandmetros, no qual atinge seu estado de excitacdo e se combina com
uma amina presente no meio, geralmente o metacrilato de dimetilaminoetili (DMAEMA),
promovendo entdo a formagao de radicais livres (69). Os radicais livres sao capazes de reagir
com as duplas ligagdes de carbono (C=C) presentes nos mondmeros, tornando-as altamente
reativas e iniciando a reagdao de polimerizagao (70, 71). Por meio desta reagdo, as cadeias
poliméricas vao sendo gradativamente estruturadas em uma rede tridimensional formada por
ligagdes intramoleculares que podem ser do tipo linear ou cruzada (67, 72).

O tempo de exposicao, a intensidade ou densidade de energia de luz e o
comprimento de onda sdo fatores que podem interferir na polimerizagao de resinas compostas
(73-75). A poténcia de um aparelho de luz se define pela quantidade de fétons emitidos

(mW/cm?) (76). A energia de um foton isolado estd relacionada com a sua localizagdo no
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espectro eletromagnético que se refere ao comprimento de onda (77). O processo pelo qual
ocorre a polimerizagdo tem uma relagdo direta com a intensidade de luz, sendo que quanto
maior a quantidade de fotons que atingem o fotoiniciador, maior a quantidade de radicais
livres que iniciardo a reagdo (78).

A densidade de energia (E) ¢ a quantidade total de energia que chega até a resina
composta durante o procedimento de irradiacdo e pode ser definida pelo produto da poténcia
(P) do aparelho fotoativador, em mW/cm?, pelo tempo (T) de exposi¢do, em segundos. Logo,
E =P x T, onde a densidade de energia ¢ obtida em J/cm® (76). A densidade da energia
exerce um papel fundamental sobre as caracteristicas finais de uma resina composta, dentre
elas o grau de conversao, a profundidade de polimerizagdo, a contragdo de polimerizagado e as
propriedades mecanicas (79-81).

Poténcias de luz maiores requerem menos tempo de exposicdo para atingir a
mesma energia, formando polimeros com ligagdes cruzadas, o que resulta em maior
resisténcia. Por outro lado, tempos de exposi¢do maiores requerem menor poténcia de luz,
para a mesma energia, com tendéncia a proporcionar maior grau de conversao das resinas e
nao necessariamente melhores propriedades mecanicas, devido as caracteristicas do polimero
formado. Entretanto, esta relagdo deve ser considerada parabolica e nao diretamente
proporcional, o que significa dizer que poténcia e tempo devem ser equilibrados de modo a

proporcionar boa resisténcia e conversao, € os extremos tendem a piorar as propriedades (26).

2.3 AQUECIMENTO DE COMPOSITOS PREVIAMENTE A FOTOPOLIMERIZACAO

A temperatura de polimerizagdo afeta o grau de conversdo monomérica € as
propriedades mecanicas dos compositos (32, 82). O pré-aquecimento da resina composta
diminui a viscosidade do material e consequentemente possibilita uma maior mobilidade dos
radicais livres disponiveis (31, 34).

Daronch, Rueggerberg ¢ de Goes (32), em 2005, investigaram o efeito da
temperatura do composito antes da polimerizacdo e da duragdo da exposicdo de luz na
conversao monomérica de uma resina composta (Esthet X, Dentsply). As temperaturas do
composito testadas foram: 3, 10, 20, 22 (controle), 25, 27, 30, 40, 54 € 60 °C. O compésito foi
mantido por 30 segundos em um dispositivo na temperatura desejada. A fotopolimerizagao
com luz haldgena foi realizada nos tempos de 5, 10, 20 (controle) e 40 segundos. O grau de
conversao foi obtido no topo e na base (2 mm de profundidade) da amostra. Os resultados

mostraram que o pré-aquecimento da resina composta aumentou significativamente o grau de
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conversao da resina composta. Os autores concluiram que a duragao da exposi¢ao de luz pode
ser reduzida em até 75% quando o composito ¢ pré-aquecido, ja que resultou em uma
conversdo igual ou significativamente maior em relagdo ao grupo controle (22 °C por 20
segundos).

Em 2006, Daronch et al. (34) avaliaram a cinética de polimerizacdo de compositos
pré-aquecidos. A cinética da polimerizagdo foi obtida através de Espectroscopia de
Infravermelho por Tranformacao de Fourrier (FTIR). As amostras foram fotoativadas por 5,
10, 20 ou 40 segundos entre 3°C e 60°C. Os resultados indicaram que o pré-aquecimento da
resina composta aumenta o grau de conversao, reduz o tempo de fotoativagdo e resulta em
maior taxa de conversao, sem alterar o tempo em que a taxa maxima ocorre.

Wagner et al. (83) em 2008 avaliou o efeito do pré-aquecimento de resinas
compostas na microinfiltracdo de restauragcdes. Foram realizadas restauragdes Classe II
utilizando resina composta pré-aquecida, resina composta ndo aquecida e resina flow nao
aquecida em terceiros molares nas superficies mesial e distal. Apos a sec¢ao mésio-distal dos
dentes restaurados foi avaliada a presen¢a de microinfiltragdo. O pré-aquecimento do
composito resultou em diminui¢do significativa da microinfiltragdo na margem cervical
quando comparado com a resina flow e com o compdsito ndo aquecido.

Em 2009, Lohbauer et al. (84) estudaram o efeito do pré-aquecimento da resina
composta na conversao monomeérica € na contragdo de polimerizagdo. Amostras da resina
composta Tetric EvoCeram (Ivoclar Vivadent) foram submetidas a analise de grau de
conversao imediatamente e 24 horas apds a polimerizagdo no topo e na base da superficie por
Espectroscopia de Infravermelhor por Transformada de Fourrier (FTIR). As temperaturas de
pré-aquecimento do composito foram: 10, 23, 39 e 68°C alcangadas através de refrigerador ou
estufa. Os resultados nao mostraram diferenca significativamente estatistica nos grupos em
que o composito foi pré-aquecido nas temperaturas de 23, 39 e 68°C. Os autores destacaram
que o pré-aquecimento da resina composta pode ser favoravel para diminuir a viscosidade do
composito e consequentemente melhorar a manipulacao e adaptacao marginal.

Em 2010, Frées-Salgado et al. (85) avaliaram o efeito do pré-aquecimento e da
densidade de energia na adaptagdo marginal, grau de conversdo, resisténcia flexural e
densidade de ligacdes cruzadas da resina composta Filtek Z-350 (3M ESPE). Para a anélise da
microinfiltragao foram realizadas restauragdes Classe V em incisivos bovinos. A temperatura
do composito foi ambiente (25°C) ou aquecidada a 68°C no dispositivo Calset (AdDent). O
composito foi fotopolimerizado por 20 ou 40 segundos com 600 mW/cm®. Os resultados

mostraram que o pré-aquecimento promoveu menor microinfiltragdo e melhor adaptacao a
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cavidade independente da densidade de energia. O grau de conversao, resisténcia flexural e
densidade de ligacdes cruzadas nao apresentaram diferenga estatistica entre as diferentes
temperaturas.

Deb et al. (86), em 2011 realizaram um estudo com o objetivo de avaliar o pré-
aquecimento de resinas compostas na fluidez, adapatagdo marginal, contragdo de
polimerizacao, biocompatibilidade e resisténcia flexural. As amostras foram confeccionadas
com diversas resinas compostas em temperatura ambiente de laboratorio (21°C) ou pré-
aqueciedas a 60°C no dispositivo Calset (AdDent). Os autores concluiram que o pré-
aquecimento dos compositos promoveu aumento da fluidez e no grau de conversdao, a
depender do composito estudado. A contracdo de polimerizacdo aumenta com o aumento do
grau de conversao entretanto a resisténcia flexural ndo aumentou significativamente.

Dos Santos et al. (87) em 2011 avaliaram o efeito do pré-aqueciemento de resina
compostas e das unidades fotopolimerizadoras na microinfiltragdo de restauragdes classe II
submetidas a termociclagem. Noventa cavidades foram preparadas nas superficies proximais
de incisivos bovinos. As poténcias das unidades fotopolimerizadoras foram: 420 mW/cm®
(haldgena), 1100 mW/cm? (LED), e 700 mW/cm” (LED). As temperaturas da resina composta
previamente a fotopolimerizagdo foram: 23°C, 54°C e 60°C. Os resultados mostraram que
ndo houve diferenca estatistica entre as unidades fotopolimerizadoras na temperatura de 23
°C. O pré-aquecimento da resina composta nao diminuiu significativamente a microinfiltracao
quando luzes de LED foram utilizadas, entretanto houve diminuicao significativa quando a
luz halégena foi utilizada.

Em 2011, Tantbirojn et al. (88) verificaram o efeito do pré-aqueciemento e do
tempo de polimerizagao de duas resinas compostas na dureza e na contragdo pds-gel. As
resinas compostas (Filtek Z-250, 3M ESPE e Filtek Supreme Plus, 3M ESPE) foram pr¢-
aquecidas no dispositivo Calset (AdDent) na temperatura de 68°C e a fotopolimerizagao foi
realizada por 5, 10, 20 e 40 segundos ap6s pré-aquecimento ou em temperatura ambiente das
resinas compostas. A dureza Vickers foi aferida no topo e na base (2 mm) da superficie da
amostra. O pré-aquecimento da resina composta aumentou significativamente a dureza no
topo da superficie das amostras de resina composta Filtek Supreme Plus em todos os tempos
de fotopolimerizacao. Os autores concluiram que o pré-aquecimento pode aumentar a dureza
de resinas compostas e nao afeta a contracao pré-gel. A reducao do tempo de polimerizagao
reduz significativamente a dureza no topo e na base das superficies das amostras.

Osternak et al. (89), em 2013 avaliaram o efeito do pré-aquecimento e do pré-

resfriamento na dureza e contragdo de polimerizacdo de uma resina composta polimerizada
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com luz halégena (800 mW/cm?) e luz de LED (1200 mW/cm?). A resina composta foi
submetida as temperaturas de 4, 23 e 60°C anteriormente a polimerizacao. A média de dureza
dos grupos foram semelhantes independente da temperatura. Para as temperatura de 4°C e
60°C o topo da superficie polimerizada com luz de LED aumentou redugdo significativa da
contragdo quando comparado com a base das superficies polimerizadas com luz halégena. Os
autores concluiram que a dureza knoop ndo foi afetada pelo pré-resfriamento ou pré-
aquecimento, porém afetam a contragao.

Ayub et al. (90), em 2014 avaliaram o efeito do pré-aquecimento na microdureza
e viscosidade de quatro resinas compostas. As amostras foram preparadas pela insercao das
resinas compostas na temperatura ambiente do laboratério (24°C) ou apos pré-aquecimento a
68°C no dispositivo Calset (AdDent). Os resultados mostraram que o pré-aquecimento das
resinas compostas aumentou a microdureza e diminuiu a viscosidade das amostras. Os autores
concluiram que o pré-aquecimento das resinas compostas favorece a adaptacao do material na

cavidade além de melhorar a conversdao monomérica.

2.4 POS-POLIMERIZACAO DE COMPOSITOS

A pos-polimerizagao ou polimerizagao adicional foi introduzida com a intencao
de promover melhores propriedades mecanicas aos compoésitos resinosos (37). O uso de calor,
pressdao e radiagdo como polimerizagdo adicional tem a capacidade de aumentar as
propriedades de tragdo diametral, compressdo, resisténcia flexural e grau de conversao de
compositos (37, 38).

Na polimerizagao convencional de uma resina composta a simples ativagao por
luz, independente do tempo de aplicagdao e intensidade, resulta em uma polimerizagao
incompleta. Isso ocorre pois durante a polimerizagao, a luz fornece energia necessaria para a
ativacdo dos mondmeros, que se ligam formando uma rede polimérica tridimensional
composta por ligagdes cruzadas. Em um determinado momento a energia fornecida pela luz
ndo ¢ mais suficiente para que novas moléculas sejam incorporadas a rede de polimeros, ja
que a mobilidade dos monomeros ¢ limitada pelas ligagdes cruzadas resultando em duplas
ligagdes e radicais livres remanescentes no material (91). Com o tratamento térmico adicional,
o calor gerado aumenta a flexibilidade dos polimeros ¢ a mobilidade dos mondmeros
residuais, permitindo sua difusdo entre as cadeias poliméricas. Desta forma ¢ permitido que
ocorra um maior numero de ligagdes cruzadas, e consequentemente maior grau de conversao

e polimerizagao da resina (92).
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Wendt (93) em 1987, realizou um trabalho para verificar as mudangas nas
propriedades mecanicas (resisténcia a tragdo diametral, resisténcia compressiva, modulo de
elasticidade, resiliéncia e tenacidade) de trés resinas compostas. Apds a fotopolimerizagao
com luz foi realizada a aplicacdo de calor em forno nas temperaturas de 60, 100, 125, 150,
175 ¢ 200 °C por 10 minutos. O uso de polimeriza¢do adicional aumentou significativamente
a resisténcia a tracdo diametral das resinas compostas testadas. O autor destacou que o uso de
calor ndo torna o material mais friavel.

Em um trabalho no mesmo ano, Wendt (94) verificou a influéncia do uso de calor
como polimerizacao adicional no desgaste, dureza e estabilidade de cor de resinas compostas.
O autor destacou que a polimerizagdo adicional foi favoravel para melhorar as propriedades
estudadas. Além disso, o autor considerou a temperatura de 125 °C ideal para promover
melhor resisténcia ao material, ja que esta ¢ semelhante a temperatura de transi¢do vitrea das
resinas compostas.

Em 1992, Ferracane (95) avaliou o grau de conversdo, tenacidade a fratura,
modulo de elasticidade e dureza de superficie de trés resinas compostas utilizadas para a
confeccao de inlays. Apds a fotopolimerizacdo convencional algumas amostras foram
submetidas a pds-polimerizacao em forno a 120°C por 10 minutos e a 120°C por 3 horas
imediatamente e 7 dias apds a fotopolimeriza¢ao incial. Os resultados mostraram que o
tratamento térmico promoveu melhora significativa no grau de conversao e nas propriedades
mecanicas avaliadas das resinas compostas. O autor ressaltou ainda que o tratamento térmico
por 10 minutos foi tdo eficaz quanto o tratamento por 3 horas e que o tratamento apos 7 dias
foi semelhante a tratamento imediato.

As técnicas indiretas de inlay e onlay surgiram com o proposito de aumentar as
propriedades fisicas e a qualidade das restauragdes de dentes posteriores. O aspecto mais
importante dos compositos que sdo utilizados indiretamente € a possibilidade do uso de luz
laboratorial de alta intensidade e outros mecanismos de pds-polimerizacdo como calor,
pressao e luz laboratorial (96-98). Assmussem e Peutzfeldt (99) em 1990 investigaram o
efeito da temperatura de pos-polimerizagdo nas propriedades mecanicas de resinas compostas
utilizadas para a técnica indireta. Os resultados mostraram que o aumento na temperatura de
pos-polimerizagdo promoveu aumento linear na resisténcia a tragdo diametral, sendo os
melhores valores obtidos nas temperaturas entre 100 e 200°C.

Tendo em vista que as resinas compostas diretas apresentam composicao
semelhante as resinas compostas indiretas (92, 100) alguns autores propuseram a pods-

polimerizacdo de resinas compostas diretas com o objetivo de que estas alcangassem
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propriedades iguais ou melhores do que resinas compostas indiretas. Em seu trabalho em
1996, Park e Lee (37) determinaram a diferenca no grau de conversao em varias espessuras de
diferentes resinas compostas diretas € uma resina composta indireta depois de polimerizagao
adicional com luz e calor. Amostras de resina de 4 mm de espessura ¢ 5 mm de didmetro
foram polimerizadas incialmente por 60 segundos a 400 mW/cm? e pos-polimerizadas em
forno para onlay em diferentes tempos e temperaturas. Apds a pds-polimerizacao as amostras
foram cortadas formando 4 discos de 1 mm. Os resultados mostraram que quanto maior for a
distancia da fonte luminosa, menor sera o grau de conversao, principalmente em espessuras
maiores que 2 mm. Os autores destacaram que apos polimerizagdo adicional houve um
aumento no grau de conversao em todas as resinas compostas, sendo que as resinas diretas
apresentaram grau de conversao igual ou maior que a resina indireta.

Bagis e Rueggeberg (101) em 1997, estudaram o efeito da temperatura e uso do
aquecimento na conversao monomeérica da resisna composta Herculite (Kerr). As amostras
foram preparadas em forma de cilindro (10 mm didmetro x 1 mm altura) em moldes de
aluminio, onde foram fotoativadas, com excessdo ao grupo controle. As temperaturas
variaram entre 50, 75, 100 e 125°C por tempos de polimerizagao de 30 s; 1 min; 3 min, 5 min
e 7 min. Apds a polimerizagdo, as amostras permaneceram estocadas em local escuro durante
uma semana ¢ em seguida foram analisadas pelo método do FTIR. Os valores alcancados com
temperaturas de 50 °C foram de 57,7% e com 125°C foram de 69,9%. O aumento da
temperatura por 3 ¢ 7 min foi maior que 30 s e 1 minuto. Os autores concluiram que o
aumento de temperatura foi significativo para aumentar o grau de conversao.

Em 2000, Peuzfeldt e Asmussen (102) avaliaram o grau de conversao, resisténcia
flexural e resisténcia a tracdo diametral das resinas compostas Z-100 e Charisma apds
polimerizacao convencional e pds-polimerizacdo com calor através de diferentes aparelhos,
tempos e temperaturas. Os métodos de pds-polimerizacao foram mais eficientes para melhorar
as propriedades mecanicas e grau de conversao da resina Charisma em relacao a resina Z-100,
possivelmente devido as diferentes propor¢des de Bis-GMA e TEGDMA, mas promoveu
melhora nas duas resinas compostas. Os autores ressaltaram que o melhor método de pos-
polimerizacao foi a 110°C de 10 a 60 minutos.

Soares et al. (39) em 2005, compararam a microdureza knoop e a resisténcia a
tracdo diametral de duas resinas compostas de uso direto submetidas a fotopolimerizagao
convencional e diferentes métodos de pos-polimerizagdo comparando-as com uma resina de
uso indireto submetida a fotopolimerizagdo laboratorial. As resinas de uso direto receberam a

fotopolimerizacao convencional por 40 segundos e posteriormente foram pods-polimerizadas
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em fonte de luz laboratorial multifocal por 7 minutos, em microondas a 500 W por 5 minutos,
autoclave a 100°C por 15 minutos ou estufa a 100°C por 15 minutos. A resina de uso indireto
foi fotopolimerizada com luz laboratorial. Os resultados mostraram que as resinas compostas
diretas apds os métodos de pds-polimerizacdo apresentaram maiores valores de resisténcia a
tracdo diametral e microdureza knoop em relagdo a resina indireta. Os autores concluiram que
os métodos de pos-polimerizagdo promovem aumento na resisténcia de resinas compostas
diretas, porém isto depende da interacdo entre o método de pods-polimerizacdo e a resina
utilizada.

Em 2007, Silva et al. (41) realizaram um estudo para verificar a microdureza
knoop e resisténcia a tracdo diametral de duas resinas compostas hibridas (TPH Spectrum e
Flltek Z-250) submetidas a seis diferentes fontes de luz laboratoriais em comparacdo com
uma polimerizacdo convencional com luz halégena com diferentes métodos de pos-
polimerizacao. Os grupos presentes no estudo foram: polimerizacdo com luz halégena a 850
mW/cm® por 40 segundos e pds-polimeriza¢do em autoclave por 15 minutos a 100°C;
polimerizacdo com luz estroboscopica de xénon por 90 segundos e polimerizagao final por 3
minutos na mesma unidade; polimerizacdo em luz haldégena laboratorial multifocal por 3
minutos e polimerizacdo final por 7 minutos na mesma unidade; polimerizagdo com luz
halogena por 10 segundos e polimerizacdo final a 400 mW/cm? e 95°C por 25 minutos no
sistema laboratorial Targis Power; polimerizacao em luz halégena laboratorial multifocal por
3 minutos, polimerizagdo final por 7 minutos na mesma unidade e pds-polimerizacdo em
unidade laboratorial sob 413 MPa de pressao por nitrogénio e temperatura de 135°C por 20
minutos; polimerizagao convencional com luz haldégena por 40 segundos e pés-polimerizagao
em unidade laboratorial sob 413 MPa de pressao por nitrogénio e temperatura de 135°C por
20 minutos. Os resultados mostraram que o uso de unidades de polimerizagao laboratorial em
conjunto com poOs-polimerizagdo com calor ou pressdao aumentou significativamente a
microdureza e resisténcia a tracao diametral dos compositos. O uso de fotopolimerizagao com
luz halégena e poOs-polimerizagdo em autoclave resultou em propriedades mecanicas
comparaveis ou até superiores a fotopolimerizagao laboratorial.

Em 2009, Miyazaki et al. (103) avaliaram a resisténcia flexural de uma resina
composta indireta (BellGlass) e uma resina composta direta (Fill Magic) submetida a pos-
polimerizacao em forno a 170°C por 5, 10 e 15 minutos. Os resultados mostraram que a pos-
polimerizacao da resina composta direta promoveu os maiores valores de resisténcia flexural,
o que favorece seu uso de forma indireta, sendo uma alternativa de menor custo em relagao ao

uso de resinas compostas indiretas.
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3 OBJETIVOS

3.1 OBJETIVO GERAL

Avaliar a influéncia do aquecimento prévio a polimerizagdo e da pds-
polimerizacdo nas propriedades mecanicas e grau de conversao de uma resina experimental
contendo 22,5% de BISGMA/TEGDMA (40/60% em peso), 30% de fibras de vidro e 47,5%

particulas de carga.

3.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

* Avaliar a resisténcia flexural, resisténcia a tracdo diametral e microdureza knoop de
amostras do composito experimental refor¢ado por fibra de vidro, variando a
temperatura do compdsito previamente a polimerizagdo (ambiente e 60°C) e o método
de pos-polimerizagao (autoclave e micro-ondas);

* Avaliar o grau de conversdao através de Espectroscopia de Infravermelho por
Transformada de Fourrier (FTIR) de amostras do composito experimental refor¢ado por
fibra de vidro variando a temperatura do compdsito previamente a polimerizagao
(ambiente e 60°C) e o método de pos-polimerizagao (autoclave e micro-ondas);

* Avaliar a interagdo entre fibra de vidro e matriz resinosa através de microscopia

eletronica de varredura
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4 MATERIAL E METODOS

a) Tipo de estudo

Este estudo classifica-se com um estudo laboratorial in vitro.

b) Fatores em estudo

- temperatura do composito anteriormente a fotopolimerizacdo: temperatura
ambiente (25°C) ou aquecido em estufa digital por 5 minutos a 60°C.

- 0 método de pos-polimerizagdo do material: fotopolimerizagao convencional a
1500mW/cm? por 40s associado a pos-polimeriza¢io em microondas (540W por 5 minutos)
ou autoclave (120 °C por 15 minutos).

¢) Variaveis resposta

Resisténcia flexural, resisténcia a tragao diametral, microdureza knoop e grau de
conversao.

¢) Local da Pesquisa.

Esta pesquisa foi desenvolvida no Laboratério de Biomecanica da Faculdade de
Odontologia da Universidade Federal de Goias e no Centro de Pesquisa de Biomecanica,
Biomateriais ¢ Biologia Celular (CpBio) da Faculdade de Odontologia da Universidade
Federal de Uberlandia.

Os materiais utilizados no presente trabalho estao listados na Tabela 1.



Tabela 1 - Materiais utilizados no estudo
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Material Fabricante Lote
Fibra de vidro Owens Corning, Ribeirdo Claro, SP, 3552
Brasil
Agente de unifio (silano) Angelus, Londrina, PR, Brasil 34013
Silicone por condensaciio (Clonage) Nova DFL, Rio de Janeiro, RJ, Brasil 3220
Silicone por adicio (Futura) Nova DFL
4579
Lixa de carbeto de silicio 600, 1200 e Norton Abrasivos, Saint-Gobain, Paris *%
2000 France
BIS-GMA: 2,2-bis[4-(2 - hidréxi-3- Sigma-Aldrich, St. Louis, MO, EUA MKBK4290V
metilacriloxipropoxi)fenil]-propano)
TEGDMA: dimetacrilato de Sigma-Aldrich, St. Louis, MO, EUA STBC51937
trietilenoglicol
Canforoquinona Sigma-Aldrich, St. Louis, MO, EUA STBC7007V
DMAEMA: Metacrilato de Sigma-Aldrich, St. Louis, MO, EUA BCBJ3899V
dimetilaminoetil
BHT: Hidroxitolueno butilado Sigma-Aldrich, St. Louis, MO, EUA MKBL3562V
Particulas de silica Esstech Inc., Essington, Pennsylvania, TSMP005935
EUA
Resina de poliestireno Cristal, Araquimica, Aragariguama, S3o 11165

Paulo, Brasil
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4.1 GRUPOS EXPERIMENTALIS

Seis grupos experimentais (n=10 para resisténcia flexural e resisténcia a tragao
diametral; n=50 para microdureza knoop; e n=5 para analise do grau de conversao) fizeram
parte deste estudo no qual os fatores em estudo foram a temperatura do compoOsito
anteriormente a polimerizacao, em dois niveis, € o método pos-polimerizagdo, em 3 niveis,

conforme visto na Tabela 2.

Tabela 2 - Grupos experimentais

Grupos Método utilizado Temperatura do composito  Método de pos-
pré-polimerizacao polimerizacao
F Fotopolimerizagao ambiente ausente

convencional (controle)

F+M Fotopolimerizagao + pos- ambiente Microondas (540
polimeriza¢cdo em microondas W por 5 minutos)
F+A Fotopolimerizagao + pos- ambiente Autoclave (120°C
polimerizacao em autoclave por 15 minutos)
AQ+F Fotopolimerizacdo apds pré- 60°C ausente
aquecimento

AQ+F+M Pré-aquecimento + 60°C Microondas (540
fotopolimerizagao + pos- W por 5 minutos)

polimeriza¢cdo em microondas

Pré-aquecimento + 60°C Autoclave (120°C
AQ+F+A fotopolimerizagao + pos- por 15 minutos)

polimerizacao em autoclave
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Para os grupos F, F+M e F+A as amostras foram confeccionadas a temperatura
ambiente do laboratorio (25°C). Para os grupos AQ+F, AQ+F+M e AQ+F+A o compdsito
experimental foi mantido em estufa digital (SX 1.0, Digital Timer, Sterilifer, Sdo Paulo,
Brasil) em uma temperatura controlada de 60°C por 5 minutos anteriormente a confeccao das
amostras € 5 minutos anteriormente a fotopolimerizacao. A fotopolimerizacao foi realizada
com luz de LED (DB-686-1b, COXO, China) 4 1500 mW/cm? por 40 segundos. As amostras
submetidas a pés-polimerizacdo foram colocadas em autoclave ou microondas imediatamente

apos a fotopolimerizacao.

4.2 OBTENCAO DO COMPOSITO EXPERIMENTAL

O composito experimental foi obtido pela mistura de 22,5 % (em peso) de resina a
base de metacrilato, 47,5 % de particulas de carga e 30% de fibras de vidro com 3 mm de
comprimento ¢ 12 pum de diametro. A manipulagdo iniciou-se pela resina a base de
metacrilato que teve em sua composicao 40% de Bis-GMA (Figura 1A) e 60% de TEGDMA
(Figura 1B) em um sistema fotoiniciador composto por 1 mol% de canforoquinona (Figura
1C), 2 mol% de metacrilado de dimetilaminoetil (Figura 1D), e 0,1 mol% de hidroxitolueno
butilado (Figura 1E). Todos os componentes foram pesados em balanca analitica (HR-200,
A&D Companhia Limitada, Japao) e misturados em homogeneizador magnético (ANS-000,

SBS) por 30 minutos até a obtencdo de um material homogéneo.

Figura 1- Componentes da resina experimental. (A) Bis-GMA. (B) TEGDMA. (C) Caforoquinona.
(D) DMAEMA. (E) BHT (Fonte: Autor)

Em seguida, as particulas de carga de vidro boro-silicato de bario (Figura 2B)

com didmetro médio de 0,7 um (Esstech Inc., Essington, Pensilvania, USA) foram pesadas e
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incorporadas manualmente a resina ja manipulada na propor¢ao definida até a obtencao de um
material homogéneo (Figura 2C). As fibras de vidro de corte industrial de 3mm de
comprimento (Owens Corning, Toledo, PR, Brasil) (Figura 3A) foram submetidas a
tratamento superficial com agente de unido silano (Angelus, Londrina, Parana, Brasil) 24
horas antes da mistura aos metacrilatos, para evaporagdo dos solventes a temperatura
ambiente. A incorporacdo e mistura das fibras a resina de metacrilato foi realizada

manualmente até a obtencdo de um material homogéneo (Figura 3B).

Figura 2 - Manipulag@o da resina experimental.(A) Aspecto da resina apds a mistura dos mondémeros. (B) Adig¢ao
da resina as particulas de carga. (C) Aspecto final apds a incorporacdo das resinas as particulas de carga (Fonte:
Autor)

Figura 3 — Mistura das fibras a resina de metacrilato. (A) Fibras de vidro (3 mm).
(B) Compoésito experimental apds incorporagdo das fibras a resina de metacrilato (Fonte: Autor)
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4.3 CONFECCAO DAS AMOSTRAS

4.3.1 Confeccao das amostras de resisténcia a tracao diametral

Um molde de silicone foi construido a partir de um padrdo de aluminio a fim de
permitir a confec¢ao padronizada das amostras cilindricas nas dimensodes de 3,0mm (£0,1) de
altura x 6,0mm (£0,1) de diametro (Figura 4A), estando de acordo com a especificacdo da
ADA n.27 (104). O composito foi inserido na matriz e sobreposto com tira de poliéster
(Figuras 4B e 4C). Logo ap0s foi realizada a fotopolimerizagao nas faces superior (Figura 4D)
e inferior (Figuras 4E e 4F) da amostra por 40 segundos com 1500 mW/cm?® (DB-686-1b,
COXO, China) e pods-polimerizacdo de acordo com a Tabela 2. Apds a confeccao das
amostras as mesmas foram armazenadas em agua destilada a 37°C por 24 horas. Antes do
inicio dos testes as amostras foram acabadas com lixas de carbeto de silicio nas granulagdes
600, 1200 e 2000, em lixadeira (Teclago, Vargem Grande Paulista, Sao Paulo) com agua

corrente, por 10 segundos em cada face (Figura 4G e 4H).

Figura 4 — Confecgdo das amostras para teste de resisténcia a tragdo diametral. (A) Matriz de silicone obtida
ap6s moldagem de padrdo de aluminio nas dimanesdes de 3 x 6 mm. (B)Insercdo do compodsito experimental na
matriz de silicone. (C) Aspecto apds cobertura com tira de poliéster. (D) Fotopolimerizacdo por 40 segundos na
regido superior da amostra. E: Fotopolimerizagdo por 40 segundos na regido superior da amostra. (G)
Acabamento em lixadeira com agua corrente. (H) Aspecto final das amostras. (Fonte: Autor)
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4.3.2 Confeccao das amostras de resisténcia flexural

Um molde de silicone foi construido a partir de um padrao de aluminio nas
dimensdes de 25 mm (+0,1) x 2 mm (+0,1) x 2 mm (0,1) (Figuras 5A), estando de acordo
com a norma ISO 4049 (105). O composito foi inserido no molde e sobreposto com tira de
poliéster (Figura 5B e 5C). Logo ap0s, foi realizada a fotopolimerizacao (Figura 5D) e pos-
polimerizacdo de acordo com a Tabela 2. A fotopolimerizacdo ocorreu em 3 etapas,
consistindo em 40 segundos em cada terco da amostra por 40 segundos com 1500 mW/cm?
(DB-686-1b, COXO, China). Apos a confeccdo das amostras as mesmas foram armazenadas
em agua destilada a 37°C por 24 horas. Antes do inicio dos testes as amostras foram acabadas
com lixas de carbeto de silicio nas granulagdes 600, 1200 e 2000, em lixadeira com agua
corrente (Teclago, Vargem Grande Paulista, Sdo Paulo), por 10 segundos em cada face

(Figuras 5E e 5F) e as dimensoes foram conferidas com paquimetro digital (Mitutoyo, Japao).

Figura 5 — Confecg@o das amostras para teste de resisténcia flexural. (A) Matriz de silicone obtida a partir de
moldagem de padrdo de aluminio nas dimensodes de 25 x 2 x 2 mm. (B) Inser¢do do composito experimental na
matriz. (C) Cobertura com tira de poliéster. (D) Fotopolimerizagdo por 40 segundos em cada terco da amostra.
(E) Amostras imediatamente apds a polimerizagdo. (F) Acabamento em lixadeira com agua corrente. (G)
Conferéncia das dimensdes da amostra com paquimetro digital. (H) Aspecto final das amostras. (Fonte: Autor)

4.3.3 Confecciao das amostras de microdureza knoop

Para avaliagao da microdureza do compdsito, foram confeccionadas dez amostras
para cada grupo experimental nas dimensdes de 3 mm (£0,1) x 6 mm (£0,1), seguindo o
mesmo protocolo descrito para as amostras confeccionadas para o teste de resisténcia a tragao
diametral (Figuras 6A e 6B). Apos armazenamento a 37°C por 24 horas as amostras foram
incluidas em resina de poliestireno autopolimerizavel (Cristal; Araquimica, Aracariguama,
Sao Paulo, Brasil) através de fixacdo em cera e envolvimento por cilindro de policloreto de

vinila (PVC) (Figura 6C). A resina de poliestireno foi vertida no interior do cilindro e quatro
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horas apds o conjunto foi removido do interior do cilindro de PVC (Figura 6D) e foi
submetido a acabamento e polimento em lixadeira com agua corrente (Teclago, Vargem
Grande Paulista, Sao Paulo) com lixas nas granulagdes de 600, 1200, 2000 (Figura 6E) até a

obteng¢do de uma superficie visualmente lisa e uniforme (Figura 6F).

Figura 6 — Confecg¢do das amostras para teste de microdureza knoop. (A) Inser¢do do compdsito em matriz de
silicone nas dimensdes de 3 x 6 mm. (B) Amostras prontas para inclusdo em resina de poliestireno (C) Amostras
fixadas em cera e envolvidas por cilindro de PVC. (D) Aspecto apds inclusdo e remogao do cilindro de PVC. (E)
Acabamento e polimento em lixadeira com agua corrente. (F) Aspecto final da amostra (Fonte: Autor)

4.4 TESTES MECANICOS

4.4.1 Teste de resisténcia a tracao diametral

As amostras foram posicionadas em maquina de ensaio universal (Instron 5965)
(Figura 7A e 7B). Uma carga compressiva a velocidade constante de 0,5 mm/min foi aplicada
na superficie diametral das amostras até sua ruptura, sendo a carga maxima registrada em N.
A resisténcia a tragdo diametral de cada amostra foi obtida, em MPa, de acordo com a
seguinte formula: f=2F/ndL, onde “f” ¢ a resisténcia a tracdo por compressao diametral, “F” ¢
carga maxima obtida no ensaio (kgF), “d” ¢ o didametro do corpo-de-prova (6,0 mm) e “L” a

altura (3,0 mm).
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Figura 7 - Teste de resisténcia a tragdo diametral. (A) Maquina de ensaio universal Instron 5965 com o
dispositivo de tragao diametral. (B) Amostra posicionada para inicio do teste. (Fonte: Autor)

4.4.2 Teste de resisténcia flexural

As amostras foram posicionadas em maquina de ensaios universais (Instron 5965)
sobre dois pontos com 20 mm de distancia entre si e eqiiidistantes do centro (Figuras 8). Um
ponto central de aplicacdo de carga foi definido e foi aplicada uma carga a velocidade
constante de 0,5 mm/min, ¢ a carga méaxima a fratura foi registrada em N. A Resisténcia
Flexural de cada amostra foi obtida, em MPa, de acordo com a seguinte formula:
RF=3.P.L/2.w.b%, onde “P” ¢ a carga maxima, “L” ¢ a distincia entre os apoios (20mm), “w”

¢ a espessura da amostra (2 mm) e “b” a altura (2 mm).

Figura 8 — Teste de resisténcia flexural de 3 pontos
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4.4.3 Teste de microdureza knoop

Para a realizacao do teste de microdureza knoop foi utilizado o endentador knoop
do microdurémetro (HMV-G 21DT; Shimadzu, Toéquio, Japao) com carga de 50 g por 30 s
(Figura 9A e 9B). Foram realizadas 5 endentagdes por amostras totalizando 50 endentagdes
para cada grupo. Cada endentacao foi registrada como niimero de microdureza Knoop (KHN)
e a média das cinquenta endentagdes foi obtida como valor final de microdureza knoop para
cada grupo. Para melhor afericdo da microdureza do material foram selecionados locais da
amostra que apresentavam fibra e resina (Figura 10), obedecendo uma distancia minima de
1,5x a diagonal maior da endentagdo anterior, estando de acordo com a norma da ASTM E-

384-99 (106).

Figura 9 — Teste de microdureza knoop. (A) Microdurémetro HMV-G 21DT (Fonte: Shimadzu).
(B) Amostra posicionada para endentacdo (Fonte: Autor).

Figura 10 — Aumento de 40x. Endentagao realizada em regido de fibras (setas) e resina (asterisco).
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4.5 ANALISE DO GRAU DE CONVERSAO

Para a andlise do grau de conversdo foi utilizado Espectrometro Infravermelho
Transformado de Fourier (FTIR) com um elemento de reflectancia total atenuada (ATR)
acoplado (FTIR; Vertex 70, Bruker Optik, Alemanha) (Figura 11). A quantidade de duplas
ligagdes de carbono do compdsito foi obtida nos estados polimerizado e nao polimerizado. As
amostras foram confeccionadas através de um molde de silicone por condensagdo feito a
partir de um padrao de aluminio nas dimensdes de 10 mm x 5 mm x 1 mm (Figuras 12A e
12B). O compdsito foi aquecido previamente a polimerizacdo para os grupos AQ-+F,
AQ+F+M e AQ+F+A. A matriz foi preenchida com o compdsito experimental e este foi
coberto com tira de poliéster (Figuras 12C, 12D). As amostras submetidas a pos-
polimerizacdo foram colocadas em autoclave ou microondas imediatamente apds a
fotopolimerizacdo. As amostras do composito polimerizado foram removidas da matriz

(Figura 12F) e armazenadas a seco, em estufa a 37°C, ao abrigo da luz, por 24 horas.

Figura 11 — Espectrometro de Infravermelho Transfromado de Fourrier (Fonte: Autor)
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Figura 12 — (A) Padrdo de aluminio nas dimensdes de 10 x 5 x 1 mm. (B) Matriz de silicone por
adicdo. (C) Insercdo do composito experimental na matriz. (D) Cobertura com tira de poliéster. (E)
Fotopolimerizacdo do composito. (F) Aspecto final das amostras (Fonte: Autor)

Posteriormente, as amostras foram posicionadas sobre o cristal de diamante do
ATR do espectrometro (Figuras 13A e 13B), estando a superficie que esteve em contato
direto com a fonte ativadora de luz voltada para a abertura da ATR, e fixadas com o

dispositivo apropriado do equipamento (Figura 13C).

Figura 13 — Posicionamento da amostra para realizagao da analise do grau de conversdo. (A) Cristal de
diamante do ATR do espectrometro. (B) Posicionamento da amostra sobre o cristal de ATR. (C)
Fixagdo da amostra com dispositivo do equipamento. (Fonte: Autor)

Os espectros do compdsito nos estados polimerizado € nao polimerizado foram
obtidos por meio do software OPUS (Spectroscopy Software, Bruker Optik GmbH, Ettlingen,
Germany) entre o pico de absorbancia localizado em 1608 cm™ da cadeia aromatica de
carbono C=C ¢ o pico em 1638 cm™ da cadeia alifatica de carbono C=C (Figura 14), com

resolucdo de 4 cm™ e 32 scans.
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Figura 14 — Espectros do composito nos estados polimerizado (rosa) e ndo-polimerizado (azul).

Todas as andlises foram realizadas sob condi¢des controladas de temperatura
(25+1°C) e umidade (60+5%). O GC (%) foi calculado pela formula: GC = (1 — P/NP) x 100,
sendo P a razdo da intensidade em 1638 cm™ /1608 cm™ no estado polimerizado e NP a razdo

da intensidade em 1638 cm™ /1608 cm™ no estado ndo-polimerizado.
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4.6 ANALISE POR MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

Uma amostra aleatéria de cada grupo de resisténcia flexural foi selecionada e
analisada em MEV. As amostras foram fixadas em bases metalicas e colocadas em cuba ultra-
sonica com agua deionizada durante 10 minutos e, em seguida recobertas com uma fina
camada de ouro, sob vacuo, num dispositivo de pulverizagdo catdédica (MED 010; Balzers
Unido, Balzers, Liechtenstein). As amostras foram analisadas por MEV (DSM 940A; Zeiss,

Oberkoshen, Germany), para verificar a interagdo entre a matriz resinosas e as fibras de vidro.

4.7 ANALISE ESTATISTICA DOS DADOS

Os resultados deste estudo foram avaliados pelo software SPSS 20.0 (IBM, Nova
Iorque, EUA) com um nivel de significancia de 5%. Uma andlise fatorial foi realizada com
um modelo linear geral para comparacdo dos fatores em estudo: pré-aquecimento, em dois
niveis (pré-aquecido ou nao), e pds-polimerizacdo em trés niveis (sem poOs-polimerizagdo,
pos-polimerizagdo em microondas, poOs-polimerizagdo em autoclave). Posteriormente os
dados foram submetidos ao teste de Kolmogorov-Smirnov para verificar a normalidade de
distribuicao, seguido pelos testes ANOVA one-way e Tukey HSD. O coeficiente de

correlagdo de Pearson foi calculado para verificar a inter-relacao entre todas as variaveis.
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Effect of pre-heating and post-curing on mechanical properties and degree of conversion

of a novel fiber-reinforced composite.

ABSTRACT
Objectives. To evaluate mechanical properties (diametral tensile strength (DTS), flexural
stength (FS), knoop microhardness (KHN)) and degree of conversion (DC) of an
experimental fiber-reinforced composite subject to pre-heating and post curing methods.
Material and methods. Experimental composite specimens (30wt% of 3 mm-short glass fiber,
22.5wt% of methacrylated-based resin and 47.5wt% of filler particles) were subjected to: P —
photopolymerization at 1500 mW/cm? (control); P/M — photopolymerization and microwave
post-curing for 5 minutes; P/A — photopolymerization and autoclave post-curing for 15
minutes; PH-P - pre-heating (60°C for 5 minutes) and photopolymerization; PH-P/M - pre-
heating, photopolymerization and microwave post-curing; PH-P/A - pre-heating,
photopolymerization and autoclave post-curing. Samples for DTS (@ 3 x 6 mm) and FS (25 x
2 x 2 mm) were tested on Instron 5965. DC was measured utilizing FTIR spectroscopy.
Results. Factorial analysis showed that pre-heating was significative for DTS (p = .002), FS
(p = .0001) and KHN (p = .0001). Post-curing was significative for KHN (p = .0001). The
interaction between factors was significant just for DTS (p =.016). ANOVA and Tukey test
showed statistical difference between groups for DTS (p = .001), flexural strength (p = .016),
and knoop microhardness (p = .000). Pearson analysis showed a positive correlation between
DC and DTS (r = .473, p =.008) and FS and DTS (r =.263, p =.042).
Significance. Pre-heating and post-curing improved mechanical properties of the experimental
fiber reinforced composite, but selection of these methods depends on the desired properties
since results were specific for DTS, FS or KHN.
Key-words: fiber-reinforced composite, pre-heating, post-curing, mechanical properties,

degree of conversion.
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1. Introduction

In recente years, fiber-reinforced composites (FRC) has been widely used in dentistry
[1, 2], mainly as a reinforce of fixed partial dentures [3] and direct restorations [4], to produce
intrarradicular posts [5] and orthodontic applications [6]. FRCs have been developed to
improve the mechanical properties of composite resins, employing polyethilene [7], aramid
[8], carbon [9] or glass fibers [10]. Actually, glass fibers are preffered because of their
documented reinforcing efficiency and favorable esthetic qualities [11].

The effectiveness of fiber reinforcement depends on many variables, including the
quantity of fibers in the resin matrix [12], length [13], shape and orientation of fibers [14],
adhesion of fibers to the polymer matrix and impregnation of fibers with the resin [15].
Short random fibers provide an isotropic reinforcement effect in multidirections instead of
one or two directions [13]. Another important factor is the adhesion between the fibers and
the resin matrix. Without adequate adhesion the fibers act as an foreign body in the resin
matrix, which actually weakens the composite [16, 17]. Also, the void volume content
between the fibers decreases the flexural properties of FRCs [12, 16].

The development and use of fiber-reinforced composite as root canal posts has
increased in the last years [5, 18]. Garoushi, Lassila and Vallittu [19] showed a FRC made by
22.5 wt% of short glass fibers and 22.5 wt% of methacrylate-based resin with 55 wt% silane
treated silica filler with improved mechanical performance when compared to conventional
restorative composites. After that, the same authors evaluated the load-bearing capacity of
FRC posts and reported significant increase in fracture resistance compared to conventional
fibers posts [5]. In a recent study [12], it has been showed that increasing the fiber content to
30 wt% in a Bis-GMA/TEGDMA particle filled resin matrix increases diametral tensile
strength and flexural strength in relation to the previous composition with only 22.5 wt% of

fibers. Despite these better properties, a fiber-reinforced composite with a higher percentage
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of fibers could present regions of poorly impregnated fibers, with the presence voids and
defects at the fiber/matrix interface. Techniques should be developed in order to increase fiber
content and simultaneously reduce internal flaws.

The adequate conversion of resin composite material is important to enable high
mechanical performance [20]. Pre-heating resin composites have been advocated as a method
to reduce paste viscosity and enhance radical mobility, resulting in improvement of monomer
conversion and marginal adaptation of restorations [21-23]. Studies [23, 24] showed that pre-
heating resin composites up to 54°C or 60°C promotes an increase on the degree of
conversion and hardeness. Is expected that preheating fiber-reinforced composite decreases
the viscosity of the resin promoting better interaction between fibers and resin matrix, besides
increasing degree of conversion.

Under polymerization of composites is usually associated with poor physical and
mechanical properties, higher solubility, suceptibily to abrasion and color stability. [25-27].
Ideally all the monomer content in the resin composite should convert to polymer, but
dimethacrylate monomers exhibit residual carbon double bonds in the final material [28]. The
polymerization reaction causes internal mobility restrictions within the growing polymer
matrix network, which in turn reduces polymerization rate [29]. Consequently, the free
radicals reduce the movement within the matrix, so the polymerization continues at a slower
rate [30]. Since the post-curing polymerization continues up to 24 hours after initial
irradiation [31, 32], additional curing procedures have been proposed including high ligth
intensity, secundary heating and pressure application, after convencional polymerization [32,
33]. It has been reported that post-curing methods promotes better mechanical properties [32,
34] and high degree of conversion [35] of conventional composite resins. The use of post-
curing increases the amplitude of the segmental chain vibration, allowing near radicals and

methacrylate groups to colide, increasing monomer conversion. [36].
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Due to the potencial benefit of pre-heating and post-curing conventional composite
resins it seems necessary to evaluate mechanical properties and degree of convesion of fiber
reinforced composites submitted to pre-heating and post-curing. Thus, the aim of this study
was to evaluate the effect of preheating and post-curing on mechanical properties (diametral
tensile strength, flexural strength and knoop microhardness) and degree of conversion of an

experimental fiber-reinforced composite developed for making intrarradicular posts.
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2. Materials and methods

2.1 Experimental groups

Materials, batch numbers and manufactures are listed in Table 1. Six experimental
groups were created using an experimental short fiber-reinforced composite, having as factors
under study the pre-polymerization composite temperature, in two levels (room-temperature
and 60°C), and post-curing methods, in three levels (none, microwave or autoclave),

according to Table 2.

2.2 Experimental composite manipulation

The experimental composite was made up by a mixture of 22.5 wt% methacrylate-
based resin, 47.5 wt% filler particles and 30 wt% E-glass fibers (original dimensions
(length/diameter): 3 mm/12 um). The methacrylate-based resin mixture was composed by:
40% Bis-GMA and 60% TEGDMA in a photoinitiator system mode with 1 mol% of
camphorquinone, 2 mol% of dimethylaminoethyl methacrylate (DMAEMA), and 0.1 mol%
butylated hydroxytoluene (BHT). All components were weighted on an analytical balance
(HR-200, A&D Company Limited, Japan) and mixed in a high magnetic homogenizer (ANS-
000, SBS), as described by Fonseca et al [12].

After that, 0.7 um silanated BaAlSiO, filler particles were manually mixed into the
resin until a visual homogeneous mixture was reached. Glass fibers were submitted to a
surface treatment with a silane coupling agent before incorporation into the resin. Fibers were
completely wetted by silane and stored at room temperature for 24 h. Then, they were
manually incorporated into the resin. Both filler particles and glass fibers were weigthed on

an analytical balance right before incorporation in the resin mixture.
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2.3 Strength tests

2.3.1. Diametral tensile strength (DTS) test

A condensation silicon impression material mold was obtained from a stainless steel
pattern to produce standardized cylindrical specimens with dimensions of 3.0mm (£0.1) of
height x 6.0mm (£0.1) of diameter, according to ADA specification No. 27 [37]. The
experimental composite was inserted into the mold and overlaid with a polyester strip, being
light polymerized with a LED curing ligth (DB-686-1b, COXO, China) at 1500 mW/cm? for
40 s at the top and bottom surface. The specimens (n=10) were stored in distilled water at
37°C for 24 h before testing. For testing, specimens were positioned on an universal testing
machine (Instron 5965, Canton, USA) and a crosshead speed of 0.5 mm/min was applied at
the diametrical surface of samples until fracture, being the maximum load recorded in Newton
(N). The diametral tensile strength of each sample was obtained in MPa, according to the
following formula: DTS = 2F/ndL, where "F" is the maximum load achieved in the test (kgF),
"d" is the diameter of the specimen (6.0 mm) and "L" (3.0 mm) is the height. The specimens’

height were measured with a digital caliper (Mitutoyo, Japan) before testing.

2.3.2 Flexural strength (FS) test

A condensation silicon impression material mold was made from a stainless steel
pattern to produce standardized rectangular specimens with dimensions of 25 mm (£ 0.1) x 2
mm (+ 0.1) X 2 mm (£ 0.1), according to ISO 4049/2000 [38]. The experimental composite
was inserted into the mold and overlaid with polyester strip and then light polymerized (DB-
686-1b, COXO, China) at 1500 mW/cm? for 40 s at top surface. The specimens were stored in
distilled water at 37°C for 24 hours before testing. Specimens were positioned on a 3-point

bending flexural strength testing apparatus (Instron 5965) with two supports 20 mm apart, and
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tested at a crosshead speed of 0.5 mm/min. The load at fracture was recorded in Newton and
Flexural Strength (FS) was calculated in MPa with the following equation: FS=3PL/2wb?,
where “P” is the maximum load at fracture, “L” is the distance between the supports (20 mm),
"w" is the sample thickness and “b” the height. The specimens’ thickness and height were

measured with a digital caliper (Mitutoyo, Japan) before testing.

2.3.3 Knoop microhardness (KHN)

Specimens (n=10) were made as described for diametral tensile strength test, stored in
distilled water at 37 °C for 24 hours, and then embedded in polystyrene resin cylinders. The
cylinders were finished with 600, 1200 and 2000 grit silicon carbide paper (Norton, Sao
Paulo, SP, Brazil) under constant water stream to produce a smooth and uniform surface, and
expose the top of each sample. Knoop hardness was determined with an universal indenter
(HMV-G 21DT, Shimadzu, Tokyo, Japan), by application of 50 g for 30 s. Ten indentations

were made on each sample resulting in fifty indentations per group.

2.4 Degree of conversion (DC)

The degree of conversion (DC) of the tested material was evaluated 24 h after storage
in dried and dark recipient at 37°C, using Fourier Transformed Infrared Spectroscopy (FTIR)
(n =5). The quantitative determination of DC was based on the two bands technique. The DC
was assessed using FTIR (Vertex 70, Bruker Optik GmbH, Ettlingen, Germany) with
attenuated total reflectance (ATR crystal) sampling and deuterated triglycine sulfate (DTGS)
detector elements (Bruker Optik). The spectra was obtained between aromatic C=C bond
stretching vibrations (1608 cm™) and aliphatic C=C bond stretching vibrations (1638 cm™),
with 4 cm™ resolution and 32 scans. All analyses were performed under controlled

temperature (25+1°C) and humidity (60+5%) conditions. DC was calculated from the
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equivalent aliphatic (1638 cml) and aromatic (1608 cm™) molar ratios of cured (C) and
uncured (U) experimental composite specimens, according to the following equation: DC (%)

= (1-C/U) x 100.

2.5 Scanning electron microscopy (SEM) analysis

Random fractured samples from flexural strength test were selected and submitted to
SEM analysis. The samples, fixed on metal stubs, were sputtered with gold (1 cycle of 120 s),
under vacum, in a sputtering device (Denton Vacuum, Desk V, Moorestown, NJ, EUA). The
surfaces were analyzed by SEM (JEOL, JSM — 6610; Thermo scientific NSS Spectral
Imaging, Sao Paulo, SP, Brazil), focusing on the fracture features, integrity and homogeneity

along the interfaces between glass fibers and resin matrix.

2.6 Statistical analysis of data

Data were analyzed by SPSS 20.0 software (IBM, New York, USA) at a significance
level of 5%. A fatorial analysis was performed with a general linear model procedure,
comparing factors under study: pre-heating, in two leves (pre-heated or not pre-heated) and
post-curing, in three levels (not post-cured, microwave post-curing or autoclave post-curing).
After that, data were submitted to Kolmogorov-Smirnov test of normal distribution, followed
by one-way ANOVA and Tukey HSD Test. Finally, Pearson correlation coefficient was

calculated to examine the relationship between all variables.
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3. Results

Factorial analysis (Table 3) showed that pre-heating was significative for DTS (p =
.002), FS (p = .0001) and KHN (p = .0001). Post-curing was significative for KHN (p =
.0001). The interaction between factors was significant just for DTS (p =.016). ANOVA and
Tukey test showed statistical difference between groups for DTS (p = .001), flexural strength
(p = .016), and knoop microhardness (p = .000). ANOVA, following Tukey-HSD results for
DTS, FS, KM and DC are shown in Table 4. Pearson analysis showed a positive correlation

between DC and DTS (r = 0.473, p =.008) (Table 5) and FS and DTS (r =.263, p =.042).

3.1 Diametral tensile strength

The interaction between factors under study was significant for DTS (p = .016), wich
means that pre-heating is better for an specific post cured group. Table 3 showed that
preheated samples reached high DTS when no postcure method was accomplished, but
without preheating, all postcured groups reached high DTS values. ANOVA and Tukey-HSD
revealed a significant difference between groups (p < 0.05): P showed the lowest strength
value, although similar to P/M, PH-P/A, P/A and PH-P/M. PH-P showed the highest DTS

value although similar to P/M, PH-P/A, P/A and PH-P/M groups.

3.2 Flexural strength

Factorial analysis showed that preheating (p = .0001) was the only significant factor
for FS. The P group showed the lowest FS although similar to P/M, P/A and PH-P. PH-P/M
presented the highest FS value, although similar to PH-P/A, P/M, P/A. PH-P/A presented the

second higher FS value, but similar to PH-P/M (the highest one), P/M, P/A and PH-P.

3.3 Knoop microhardness

For KHN, factorial analysis showed that preheating (p = .0001) and post-curing (p =
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.0001) were significant, but not for the interaction between these factors (p = .963). In fact, it
means that preheating or postcuring results in high KNH, in relation to controls, as seen in
Table 3. ANOVA and Tukey-HSD revealed a significant difference between groups (p <
0.05). The P group showed the lowest KNH value followed by PH-P. PH-P/M and PH-P/A
groups presented the highest values, although similar to P/M and P/A. In addition, PH-P was

similar to all groups without preheating.

3.4 Degree of conversion
For DC, factorial analysis showed that pre-heating (p = .478), post-curing (p = .310)
and their interaction (p = .887) were not significative. ANOVA also revealed no statistical

difference between groups (p = .724).

3.5 SEM analysis

SEM analysis showed the interaction between resin and fibers in pre-heated and not
pre-heated groups. The presence of resin remants at the fiber surface was observed in pre-
heated and nor pre-heated groups showing good micromechanical interlocking (Figs. 1, 2 and
3). However, pre-heating clearly promotes better micromechanical interlocking and adhesion
between fibers and resin as can be seen in Figure 1B, 2B and 3B, showing an intimate contact

between the fibers and resin.
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4. Discussion

The use of glass fiber to reinforce dental polymers has been reported in several studies
[39-42]. Fiber-reinforced composites (FRC) has been used to reinforce fixed partial dentures,
post and core restorations and intrarradicular posts [2, 4, 18]. The resin matrix of FRCs is
based in Bis-GMA/TEGDMA monomers; consequently, the temperature of composite before
photopolymerization and the use of post-curing methods tend to influence its mechanical
properties and degree of conversion. This study evaluated the effect of pre-heating and post-
curing in diametral tensile strength, flexural strength, knoop microhardness and degree of
conversion of an experimental fiber-reinforced composite. It was initially hypothesized: pre-
heating the composite before and post-curing after initial photopolymerization could increase
mechanical properties and degree of conversion. The results demontrated that pre-heating was
significant for DTS, FS and KNH; post curing was significant just for KNH; the interaction
between pre-heating and post-curing was significative just for DTS; finally, the degree of
conversion was not affected by different factors under study. Consequently, the hypotesis of
this study was partially confirmed.

Fiber reinforcement is only sucessfull if the stress is transfered from the polymer
matrix to fibers [43]. This is achieved if the fibers have equal or greater length than the
critical fiber length [44]. It has been measured using fiber fragmentation test that the critical
fiber lengths of glass fiber with Bis-GMA polymer matrix vary between 0.5 and 1.6mm [45].
It has been suggested that short glass fibers randomly distributed provides an isotropic
reinforcement in many directions rather than one direction [46], and this is preferable when
the direction of the highest stress is not known. Moreover, the quantity of fibers in matrix
resin is an important factor to achieve good performance of FRCs [13, 47]. In 2016, Fonseca
et al [12] demonstrated that increasing fiber content until 30 wt% the mechanical properties of

this composites were improved. Based on this knowledge, the experimental composite used in
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the present study was reinforced with 30% (wt%) of 3mm-short E-glass fibers in a multi-
directional arrangement in the matrix. Filler particles, as well as glass fibers, improve
mechanical properties of composites [48]. Filler composition, size, percentages by weight,
morphology and distribution in the material have also an influence on hardness and viscosity
of the resin [48, 49]. On this basis, this study used pre-silanized spherical filler particles with
0.7 micron.

Previous studies demonstred that increasing the temperature of composite resin
promotes better values of hardness, degree of conversion, better adaptation of resin composite
to tooth structure and improve physical properties [23, 24, 50, 51]. Pre-heating composites
decrases its viscosity, providing more mobility for free radicals and increase in the collision
frequency of nonreactive groups [24, 52]. Composite resins exhibit reduced viscosity upon
heating, explained by the fact that thermal vibrations force the composite monomers and
oligomers further apart, allowing them to slide by each other easily. On conventional
composite resins, the temperature is generally raised up to 68°C, which is enough to decrease
viscosity without pulpal damage [23, 51]. The increased flowability results on better
adaptation in cavity preparations [24, 53]. On the present study pre-heating (60°C) was
significative to improve DTS, FS and KNH of the experimental composite, but not the DC.
The resulted lower viscosity enabled an easier handling of the experimental composite and
better adaptation in the specimen molds, reducing internal and surface defects, and creating
better interaction between resin and fibers as can be seen in Figures 1B, 2B and 3D. A more
homogenious material reduces defects in the interphase resin/fibers, which interfere in stress
transference between fibers and resin matrix. Areas without fibers are prone to air
encapsulation, generating bubble incorporations into resin matrix [12], and voids around

poorly impregnated fibers become a foreign body in the composite. The presence of oxygen

could inhibit resin matrix polymerization decreasing load-bearing capacity of the fiber-
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reinforced composite, and increasing water sorption, which cause negative effects in
mechanical properties [47]. Cracks and voids allow water to infiltrate, reducing cohesive
strength and enabling hydrolytic degradation of resin matrix. These voids also act as oxygen
reservoirs, which inhibit radical polymerization of the resin inside the fiber-reinforced
composite [54].

The present study employed high energy density during lightcuring (Energy = Power
density x Exposure duration) (Energy = 1500 mW/cm2 x 40s = 60 J/cm?). Since energy was
far beyond the minimum necessary (16 J/cm?) [20] to cure lighcured composites, the DC was
less affected than the other evaluated properties. In addition, high power density tends to
create crosslinked polymers [20] which results in high mechanical properties. The above
mentioned high energy density associated to preheating at 60°C increased all studied
properties. Post-curing after irradiation is also effective to improve some mechanical
properties and degree of conversion of composites [32-34]. Soares et al [32]. showed that the
post-curing in autoclave, oven and microwave promotes better values of DTS and KNH in
direct composite resins. Post-curing with additional heating results in higher amplitude of
segmental chain vibration, allowing near radical and methacrylate groups to colide, increasing
monomer conversion and mechanical propeties [32, 36]. Based on previous studies [32, 34,
35] the present study used the temperature of 120°C for 15 minutes in autoclave, and 540W
for 5 minutos in microwave.

The influence of post-curing methods depends on the composite resin composition
[32]. The present results demonstrated that postcure methods with autoclave or microwave
heating promoted significative increase just in KNH of the experimental composite, showing
greater ability to act on the surface of samples. This fiding is in accordance with previous

studies [32, 34] with conventional composite resins. FS and DTS were not affect by post-
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curing methods probably because of the high energy density provided by the light source used
for photopolymerization [32, 55].

The association of pre-heating and post-curing was effective to increase the FS and
KNH of the experimental composite in relation to control group (P). During the
polymerization, monomer conversion occurs as soon the exposure to light is initiated. As the
reaction progresses, the viscosity of resin composite increases througth the formation and
growth of polymer chains, with result in decreased molecules movement and reduction of the
polymerization rate [55, 56]. Although the results show high DC for preheated or
preheated/postcured groups, they were all statistically similar to each other, possibly due to
high energy density of lightcure. However, FS and KNH showing better results than the
control group mean that polymers with high quality characteristics were created after
appliying the tested methods.

The FS test has been widely used to characterize the mechanical properties of
restorative dental materials [57]. In a previous study Garoushi, Vallittu and Lassila [19] used
a similar composite with 22.5 wt% of 3mm-glass fiber, 22.5 wt% of resin matrix and 55 wt%
of filler particles, and obtained a flexural strength of 211 MPa. In a recent study [12] a FS of
259.91 MPa was achieved after increasing fiber content up to 30 wt%. In the present study,
the use of pre-heating and post-curing in microwave, with a similar FRC obtained FS of
285.36 MPa. Pre-heating seems to better interaction between fibers and resin, probably due to
decrease of resin viscosity.

DTS test provides information of bulk properties and it is widely used to measure the
tensile strength of elastic and brittle materials [58]. The sample format (3 @ x 6 mm) favors
the random distribution of fibers in the matrix resin. On the other hand, the FS samples do not
enable fibers to be neither in a full multi-directional arrangement nor in full unidirectional

arrangement, due to ISO standards flexural strength parameters (2mm x 2mm x 25mm: width
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x thickness x length). These parameters tend to align fibers. DTS results of were all
statistically similar, except that PH-P group was superior to P, propably because less voids
were produced.

DC is a very important material feature as it is significantly correlated to several other
important material characteristics, amongst them, mechanical properties [33]. A correlation
between monomer conversion and KNH has been reported previously [52, 59]. Values of DC
between 55 and 75% have been reported for dimethacrylate-based resin composites [60]. In a
previous study [61], FRCs in a dymethacrylate resin system presented DC between 69 and
72%, showing similar results to present study. Although the results of DC were statistically
similar, pre-heating and post-curing increased the monomer conversion in 4 % to 5%,
respectively. Pearson's coefficient showed a positive (r= .473) and significant (p= .008)
correlation between DC and DTS, meaning that high DC resulted in high DTS. Less stronger
than that but also significant (p= .042), it was noted a positive (r= .263) correlation between
FS and DTS. The increase of some mechanical properties without significative increase of
degree of conversion probably ocurred due to the good adhesion between fibers and resin
matrix after pre-heating, and due to the high energy density of light curing. In case of poor
impregnation of fibers by the resin matrix, the load-bearing capacity of the composites
decreases [47]. Therefore, to act as a crack stopper, fiber adhesion to resin is a determinant
factor. Further studies should then focus on studying chemical interactions between glass

fibers and methacrilate monomers, and how to improve their interaction.
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5. Conclusions

Pre-heating was important to reduce voids and crack propagation in the studied
composite, improving flexural strenght, diametral tensile strength, knoop microhardness, and
handling characteristics. The interaction of pre-heating and post-curing was efective for
knoop hardness. The degree of conversion was not affected by any studied methods. The
selection of the pre-heating and post-curing method should consider that this is a property-

specific relationship.
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Table 1. Materials used in this study
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Material Manufacturer Batch

Glass fiber Owens Corning, Riberdo Claro, SP, 3552
Brazil

Coupling agent (silane) Angelus, Londrina, PR, Brazil 34013

Condensation silicone impression Nova DFL, Rio de Janeiro, RJ,

material (Clonage) Brazil 4579

Silicone Carbide Sandpaper 600, 1000 Norton Abrasivos, Saint-Gobain, **

e 1200 Paris France

BIS-GMA: 2,2-bis ([4 - (2 - hydroxy-3- Sigma-Aldrich, St. Louis, MO, MKBK4290V

metilacriloxipropoxi) phenyl]-propane) EUA

TEGDMA: triethylene glycol Sigma-Aldrich, St. Louis, MO, STBC51937

dimethacrylate EUA

Camphorquinone Sigma Sigma-Aldrich, St. Louis, STBC7007V

MO, EUA

Dimethylaminoethyl methacrylate Sigma-Aldrich, St. Louis, MO, BCBJ3899V
EUA

Butylated hydroxytoluene Sigma-Aldrich, St. Louis, MO, MKBL3562V
EUA

BaAlSiO; glass (spherical silanated Esstech Inc., Essington, TSMP005935

filler particle, 0.7 um)

Pennsylvania, USA




Table 2. Experimental groups
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Groups  Pre-polymerization composite temperature Post-curing method

P Room temperature none

P/M Room temperature Microwave (540W/5 minutes)
P/A Room temperature Autoclaving (120°C/15 minutes)
PH-P Pre-heated (60°C) none

PH-P/M Pre-heated (60°C) Microwave (540W/5 minutes)
PH-P/A Pre-heated (60°C) Autoclaving (120°C/15 minutes)

Table 3. Comparisons by univariate factorial analysis of variance (o =

0.05) to the

significance of factors under study for each variable (diametral tensile strength, flexural

strength, knoop microhardness, degree of conversion).

Factors under study
Pre-heating
Post-curing

Interaction

p values
Diametral Flexural Knoop Degree of
tensile strength strength microhardness conversion
.002 .0001 .0001 478
.699 .0210 .0001 310
016 .0403 963 ,887
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Table 4. Mean and standard deviation (in parenthesis) for diametral tensile strength (MPa),
flexural strength (MPa), knoop microhardness (KHN) and degree of conversion (%).

Statistical comparisons by ANOVA and Tukey (a = 0.05) tests.

Groups Diametral tensile Flexural strength Knoop Degree of
strength microhardness conversion
P 32.78(2.83)° 227.51(23.35)°  126.77(42.80)° 70.5(4.8)*
P/M 36.40(3.09)"" 240.47(21.56)°¢  155.66(62.10)"" 75.4(4.0)*
P/A 37.09(3.43)"" 253.42(26.17)*B¢  155.76(51.62)"" 75(3.8)"
PH-P 39.28(4.79)* 268.36(32.97)*BC  145.75(42.75)¢ 74.8(5.9)*
PH-P/M  37.60(5.74)"" 285.36(37.58)*  178.14(50.46)" 76.5(6.4)*
PH-P/A 36.58(2.09)"" 274.82(36.08)*  175.08(44.49)" 77.3(7.1)*

*Different letters indicate significant difference in vertical.

Table 5. Relationship between degree of conversion and mechanical properties (diametral

tensile strength, flexural strength and knoop microhardness).

Variables Degree of conversion (DC) )2

Pearson Correlation (r)

Diametral tensile strength 0.433 0.008
Flexural strength -0.032 0.867

Knoop microhardness 0.293 0.116
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Figures

Figure 1. SEM analysis showing the difference of interaction between fibers and resin matrix
in preheated and not preheated groups. (A) x 500 magnification, P group showing some
remaining of matrix resin at the fibers surface. (B) x 500 magnification, PH-P group

presenting resin in intimate contact with glass fiber (arrows).

Figure 2. (A) x 530 magnification, few remaining of resin at the fibers surface in P/A group.

(B) % 450 magnification, PH-P/A group showing better interaction between fibers and matrix

resin with lots remaining of resin at the fibers surface.
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Figure 3. (A) x 900 magnification, closer examination of poor interaction between fibers and

matrix resin in P/M group. (B) x 900 magnification, PH-P group showing remants of resin

adhered inwardly to fiber surface (arrows).



81

6 CONSIDERACOES FINAIS

O pré-aquecimento mostrou-se favoravel para uma melhor adesdo entre fibras e
matriz resinosa e para a redugdo de bolhas e espacos vazios na matriz resinosa, acarretando
em melhor manipulacao e melhores propriedades mecanicas ao compdsito estudado. Apenas o
uso da pds-polimerizacao nao foi suficiente para aumentar significativamente as propriedades
mecanicas e grau de conversao do composito. As propriedades mecanicas e grau de conversao
adequados obtidos pelo compdsito experimental favorecem a continuidade de estudos com o
mesmo. Estudos futuros sdo necessarios para investigar o comportamento do material
aquecido quando utilizado para a confeccdo de pinos intrarradiculares e compard-lo com

pinos de fibra de vidro pré-fabricados.
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