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RESUMO 

O aquecimento prévio à polimerização e a pós-polimerização podem melhorar propriedades 

mecânicas em compósitos, embora inexistam estudos em compósitos reforçados com fibra. O 

objetivo deste estudo foi avaliar o efeito do pré-aquecimento e da pós-polimerização em 

autoclave e microondas na resistência flexural (RF), resistência à tração diametral (RTD), 

microdureza knoop (KHN) e grau de conversão (GC) de um compósito experimental 

reforçado 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 partículas 

de silicato de bário. Seis grupos experimentais foram criados pela interação entre os fatores 

em estudo: aquecimento, em dois níveis (controle sem aquecimento e aquecimento a 60oC) e 

pós-polimerização, em 3 níveis (fotopolimerização convencional sem pós-polimerização, 

autoclave (120oC por 15 minutos) e microondas (540 W por 5 minutos). Os grupos foram: F - 

fotopolimerização à 1500 mW/cm2 por 40 segundos; F+M - fotopolimerização e pós-

polimerização em microondas; F+A - fotopolimerizacão e pós-polimerização em autoclave; 

AQ+F - aquecimento do compósito previamente à fotopolimerização; AQ+F+M - 

aquecimento previamente à fotopolimerização e pós-polimerização em microondas; AQ+F+A 

- aquecimento previamente à fotopolimerização e pós-polimerização e autoclave. O 

aquecimento foi realizado em estufa digital por 5 minutos a 60oC. Dez amostras de RF nas 

dimensões de 25 x 2 x 2 mm e de RTD nas dimensões de 3 x 6 mm foram testadas em 

máquina 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 endentações por grupo. O 

GC foi obtido através de Espectroscopia de Infravermelho por Transformação de Fourrier 

(FTIR) em 5 amostras. Os dados foram analisados por um modelo linear geral fatorial 2x3 e 

testes de ANOVA e Tukey (α=0,05).  A análise fatorial mostrou interação 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 pós-polimerização foi significante 

para KHN (p=0,0001). Os testes de ANOVA e Tukey mostraram diferença estatística 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 não apresentaram diferença 

estatisticamente significante. Através do coeficiente de correlação de Pearson foi possível 

observar correlação positiva significante entre o GC e RTD (r = 0,473, p = 0,008) e entre 

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



 
 

favoráveis para promover melhores propriedades mecânicas do compósito reforçado por fibra 

estudado, sendo específicos para cada propriedade analisada.  

 
Palavras-chave: Compósito reforçado por fibra. Grau de conversão. Temperatura de 

polimerização. Pós-polimerização. Propriedades mecânicas 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 



 
 

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/cm2 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 (α = 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 + M ≥ F ≥ F) and KHN (p = 0.0001: 

AQ + F + M ≥ AQ + A + F = F = F + A + M ≥ 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 INTRODUÇÃO    

 
Dentes tratados endodonticamente são mais susceptíveis à falhas biomecânicas 

em relação a dentes vitais, e sua reabilitação têm sido alvo de pesquisas durante anos (1, 2). 

Na maioria das situações clínicas, a grande perda de estrutura dental implica na necessidade 

de se utilizar um meio de retenção intrarradicular para possibilitar a restauração protética (3). 

A principal indicação dos pinos intrarradiculares é proporcionar retenção ao material 

restaurador que será utilizado (4). 

Os pinos de fibra de vidro pré-fabricados têm sido o material de escolha para a 

restauração de dentes tratados endodonticamente, devido à sua estética, à capacidade adesiva, 

às boas propriedades mecânicas e por apresentar módulo de elasticidade semelhante à 

estrutura dental (5, 6), o que favorece a distribuição de tensões na raiz (7). Entretanto, em 

casos de grande perda de estrutura radicular os pinos pré-fabricados podem não preencher 

todo o diâmetro do canal radicular, o que pode gerar uma linha de cimentação muito espessa e 

uma adesão ineficiente (8). O diâmetro limitados dos pinos pode ainda resultar em menor 

resistência mecânica e maior deformação, com chances de fratura do mesmo (9). Além disso, 

estes pinos são compostos basicamente de fibras de vidro unidirecionais dispostas em uma 

matriz de resina epóxi, que é altamente reticulada quando polimerizada, o que promove uma 

dificuldade de adesão entre o pino e a estrutura dentinária, cimento resinoso e material de 

preenchimento (10, 11).  

Diante das limitações relacionadas aos pinos de fibra de vidro, alguns estudos 

buscam desenvolver novos materiais para a confecção de pinos intrarradiculares. Em 2007, 

Garoushi, Vallittu e Lassila (12) analisaram as propriedades mecânicas de um material 

experimental reforçado por 22,5% (em peso) de fibras de vidro picotadas (3mm), em 22,5% 

matriz de metacrilato fotopolimerizável (Bis-GMA, TEGDMA e polimetilmetacrilato) e 55% 

de partículas inorgânicas de sílica silanizadas. Os autores observaram melhora significativa 

nas propriedades mecânicas do compósito em comparação à uma resina composta comercial. 

Já em 2009, os mesmos autores (13) avaliaram este material para construção de pinos 

intrarradiculares personalizados, alcançando um aumento significativo de resistência à fratura 

em comparação com pinos de fibra de vidro convencionais. Em, 2011 Bijelic et al. (14) 

mostraram que este compósito contribui significativamente para o reforço da estrutura dental 

remanescente em dentes tratados endodonticamente. A matriz resinosa de metacrilato 

apresenta boa reatividade com o cimento resinoso e a estrutura dentária (11), além disso as 
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fibras tem a capacidade de promover reforço aos polímeros odontológicos, consequentemente 

o uso deste material para a confecção de pinos intrarradiculares individualizados e justapostos 

às paredes do canal favorece a redução de fraturas catastróficas em dentes tratados 

endodonticamente (13, 14).  

As fibras de vidro têm sido pesquisadas há anos, demonstrando boa qualidade 

estética e eficiência de reforço em comparação a outros tipos de fibra disponíveis (15, 16). 

Entretanto, sua eficácia de reforço é dependente de algumas variáveis, dentre elas 

comprimento (16, 17), arquitetura (18, 19), quantidade de fibras (16, 17, 20), localização e 

posição das fibras (21, 22) e adesão com a matriz resinosa (21, 23). Fibras curtas 

aleatoriamente dispostas na matriz resinosa promovem um reforço isotrópico multidirecional, 

de forma que o material se comporte da mesma forma independente do local em que é 

aplicada à força (16). 

Em 2011, Bitencourt (24) realizou a inclusão de 30% de fibras de vidro curtas (3 

mm) aleatoriamente dispostas em 70% de resina à base de Bis-GMA e TEGDMA. O material 

foi inserido diretamente dentro do canal radicular preparado, de maneira incremental. Os 

resultados mostraram valores de resistência à fratura superiores aos relatados por Garoushi, 

Vallittu e Lassila (13), entretanto, este material apresentou resistência à fratura inferior aos 

pinos de fibra de vidro pré-fabricados e apresentou-se fluido ao ser comprimido mesmo após 

sua interação com as fibras de vidro, o que demonstrou a necessidade de inclusão de 

partículas de carga de modo a ampliar a viscosidade. Buscando melhorias em relação ao 

material, Favarão (25) em 2013 utilizou um material contendo 30% de fibras de vidro curtas, 

22,5% de matriz resinosa e 47,5% de partículas de carga e obteve resistência à fratura 

superior ao estudo de Bitencourt, entretanto o pino de fibra de vidro pré-fabricado obteve 

maior valor de resistência à fratura. No mesmo ano, Kasuya (26) avaliou o comportamento 

biomecânico e à resistência à fratura de incisivos bovinos restaurados com compósito 

experimental obtido pela mistura de 30% de fibras de vidro, 22,5% de matriz resinosa e 

47,5% de partículas de carga.  Os resultados de resistência à fratura obtidos pelos incisivos 

reabilitados com pinos confeccionados com o compósito experimental foram inferiores aos 

restaurados com pino de fibra de vidro pré-fabricados, entretanto a distribuição de tensões foi 

mais favorável nos dentes restaurados com o compósito experimental, mostrando as 

vantagens do uso deste material. Apesar de apresentar resultados promissores, o material 

ainda necessitava de melhorias em seu desempenho.  

A polimerização adequada dos compósitos é um fator importante para assegurar 

um bom desempenho clínico (27). A sub-polimerização pode desencadear propriedades 
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físicas e mecânicas inferiores (28), alta solubilidade no meio oral devido à presença de 

monômeros não reagidos, suscetibilidade à abrasão (29) e instabilidade da cor (30). Foi 

demonstrado que o aquecimento prévio da resina composta anteriormente à fotopolimerização 

promove melhor adapatação marginal em restaurações 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 físicas e mecânicas através do alcance de um 

alto grau de conversão monomérica (33-35). Estudos mostraram (33, 35) que o pré-

aquecimento em temperaturas de 54 a 60°C promoveu melhora no grau de conversão e 

microdureza no topo e na base de superfícies de resinas compostas.   

Com a intenção de promover maior conversão dos monômeros em cadeias de 

polímeros é realizada a polimerização adicional ou pós-polimerização em resinas compostas 

(37). A adição de calor, pressão, ou radiação após a polimerização inicial promove melhores 

propriedades de resistência à tração diametral, compressão e flexão de compósitos resinosos 

utilizados de forma direta (38-40). A maior parte da reação de polimerização ocorre nos 

primeiros minutos da irradiação de luz, o que causa diminuição na mobilidade interna dos 

monômeros devido à formação da rede polimérica, entretanto uma parte da reação pode 

ocorrer após a conversão inicial já que existem radicais livres remanescentes (41). Estudos 

mostraram que métodos de pós-polimerização podem promover melhora nas propriedades 

mecânicas (40, 42) e no grau de conversão (43) em resinas compostas convencionais.  

Foi demonstrado que o aquecimento previamente à polimerização e o uso de 

métodos de pós-polimerização promovem melhores propriedades mecânicas e grau de 

conversão em resinas compostas convencionais (33, 34, 42, 43). Baseado nisto cria-se a 

necessidade de avaliar este efeito em compósitos reforçados por fibra. Espera-se que o 

aquecimento prévio à polimerização favoreça à manipulação do material experiemental e à 

adesão das fibras de vidro à matriz resinosa. Além disso, com o uso do pré-aquecimento 

associado à pós-polimerização é esperado que o compósito experimental apresente maior grau 

de conversão e melhores propriedades mecânicas ampliando suas possibilidades de uso para a 

confecção de pinos intrarradiculares. 
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2 REVISÃO DE LITERATURA 

 

2.1 COMPÓSITOS REFORÇADOS POR FIBRA 

 

Devido às deficiências dos pinos de fibra de vidro disponíveis no mercado, alguns 

estudos tem buscado confeccionar pinos intrarradiculares individualizados com fibras de 

vidro aleatoriamente dispostas em uma matriz resinosa à base de metacrilato e partículas de 

carga (13, 14, 26). Nos últimos 30 anos,  diversos estudos têm sido realizados para o reforço 

dos polímeros odontológicos com vários tipos de fibras (15, 44)  e estes compósitos tem sido 

utilizadas não só para a confecção de pinos mas para o reforço de próteses totais e coroas 

livres de metal de um a três elementos (19, 45, 46). Existem diversos tipos de fibra 

disponíveis para este fim, tais como, fibras de vidro, polietileno de alto peso molecular, 

kevlar, carbono, cerâmica, aramida ou ainda a associação destes materiais (47, 48). As fibras 

de vidro têm maior destaque na odontologia principalmente devido às suas qualidades 

estéticas, alta resistência à tração e boa adesão à 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 

localização, posição, diâmetro, comprimento e quantidade de fibras, além de métodos de 

polimerização de forma a melhorar as propriedades mecânicas do material para que este seja 

utilizado para a confecção de pinos intrarradiculares. 

 

2.1.1 Quantidade de fibras dispostas na matriz resinosa 

 

A quantidade de fibra disposta na matriz resinosa influencia diretamente na 

eficácia do reforço dos compósitos reforçados por fibra (CRF) (16, 20). Foi demonstrado que 

aumentando a quantidade de fibra à resistência flexural aumenta linearmente de acordo com a 

lei de misturas (50). Entretanto, uma quantidade elevada de fibras resulta em um aglomerado 

de fibras que não são completamente envolvidas pela matriz resinosa formando espaços na 

amostra polimerizada e consequentemente provocando aumento da sorção de água (51). 

Em 2006, Garoushi, Lassilla e Vallittu (16) estudaram o efeito da quantidade de 

fibras (em volume) na resistência flexural e resistência à compressão de um compósito 

reforçado por fibra. O compósito 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 e 
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22%. O grupo com 22% de fibras em volume apresentou os maiores resultados de resistência 

flexural, módulo flexural e resistência à compressão. Os autores concluíram que aumentando 

a quantidade de fibra melhores propriedades mecânicas 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 compósito foi 

obtido através da mistura de matriz resinosa (75% Bis-GMA/ 25% TEGDMA) e fibras de 

vidro curtas de 1,5 e 3 mm. Os conteúdos de fibra em volume foram 2, 5,1, 5,7 e 7,6%. O 

grupo com 5,7% de fibras de 3 mm apresentou os melhores resultados de resistência ao 

desgaste. Os autores associaram os menores valores do grupo com 7,6% devido a grande 

quantidade de fibras, o que dificultou a adesão entre as fibras e a matriz. Os autores 

concluíram que a quantidade ideal de fibras para promover melhora nas propriedades de 

desgaste é entre 2 e 5,7% e que a relação entre a resistência ao desgaste e a quantidade de 

fibras é não-linear.  

Em 2007, Garoushi, Vallittu e Lassila (12) realizaram um estudo para avaliar as 

propriedades mecânicas de um compósito 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 

à base de Bis-GMA e TEGDMA e 55% de partículas de sílica. A resistência flexural 

alcançada pelo compósito foi de 210 MPa.  

Em 2011, Abdulmajeed et al. (52) avaliaram o efeito do aumento da quantidade 

de fibras em volume nas propriedades mecânicas de um compósito reforçado por fibras 

composto por fibras unidirecionalmente dispostas na matriz. O compósito foi criado com 

matriz resinosa à 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 partículas de carga e no grupo com 57,4% foi acrescentado 10% de 

partículas de carga. Os resultados mostraram que do grupo com 51,7% de fibras para o grupo 

com 61,7% o módulo de elasticidade aumentou em 27%, a tenacidade aumentou em 34% e a 

resistência flexural em 8%. Os autores concluíram que maiores quantidades de fibra podem 

aumentar algumas propriedades mecânicas dos compósitos reforçados por fibra. 

Em 2015, Fonseca et al. (20) realizaram um estudo com o objetivo de verificar a 

influência da quantidade de fibra (em peso) na resistência flexural e resistência à tração 

diametral de um compósito experimental. O compósito foi confeccionado com fibras de vidro 

curtas, partículas de silicato de bário e matriz resinosa à base de Bis-GMA e TEGDMA. O 

grupo controle foi confeccionado com 22,5% de fibra, 22,5% de matriz resinosa e 55% de 

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

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

 

2.1.2 Posição e orientação das fibras na matriz resinosa 

 

A orientação das fibras influencia nas propriedades mecânicas e térmicas dos 

compósitos reforçados por fibra (19, 53). As fibras podem ser dispostas de forma 

unidirecional ou multidirecional na matriz resinosa. As fibras dispostas de forma contínua e 

unidirecional apresentam um comportamento anisotrópico, logo apresentam diferentes 

propriedades conforme a direção em que é aplicada a força. Nestes casos quando uma força é 

aplicada paralelamente ao longo eixo das fibras a capacidade de resistência é menor do que 

quando a força é aplicada perpendicularmente às fibras. Por outro lado, fibras dispostas de 

forma multidirecional na matriz apresentam um reforço isotrópico, promovendo a mesma 

eficiência de reforço em qualquer direção em que a força for aplicada (16, 19). Foi reportado 

que materiais resinosos reforçados com fibras de vidro curtas aleatoriamente dispostas na 

matriz promovem um reforço isotrópico direcional e adequados valores de resistência (54). 

Em 2004, Dyer et al. (19) verificaram o efeito da posição e orientação das fibras 

na resistência flexural de CRFs. Compósitos particulados indiretos foram reforçados com 

fibras em diferentes orientações e posições e após os testes os autores verificaram que a 

localização e posição das fibras influenciam no reforço do compósito. Os valores mais baixos 

foram encontrados para a disposição diagonal das fibras e os maiores na disposição das fibras 

em uma única direção nos lados de tensão e compressão da amostra de resistência flexural.   

Em 2006, Tezvergil, Lassila e Vallittu (55) avaliaram a influência da orientação 

das fibras na contração de polimerização de um CRF. As fibras foram dispostas de forma 

contínua e unidirecional, multidirecional e bidirecional. Duas resinas compostas 

convencionais e uma resina sem carga também foram testadas. Os autores concluíram que as 

fibras dispostas aleatoriamente na matriz apresentaram menor contração de polimerização . 

  

2.1.3 Comprimento das fibras 

 

Para que as fibras atuem como um reforço efetivo para os polímeros as tensões 

devem ser transferidas da matriz resinosa para as fibras, para isso as fibras devem ter 

comprimento igual ou maior que o comprimento crítico de fibra (12, 13. Para resinas à 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 mecânicas de resinas compostas 

convencionais. Fibras com 3 mm de comprimento e 9 µm de diâmetro tratadas com agente de 

união silano foram adicionadas à uma matriz resinosa à base de metacrilato com 50% de Bis-

GMA, 50% de TEGDMA e 66,8% de partículas de carga. Este compósito foi adicionado nas 

resinas Z-100 (3M ESPE) e Herculite XRV (Kerr) na quantidade de 35% em peso. Foram 

confeccionadas amostras de resistência flexural das resinas com e sem a adição de fibras de 

vidro. Os resultados mostraram que os grupos reforçados por fibras foram estatisticamente 

superiores e demonstraram resistência flexural até 200 MPa acima dos grupos sem fibras. Os 

autores concluíram que o uso de fibras acima do comprimento crítico produz melhora 

significativa no reforço de resinas à base de metacrilato.  

 Em 2006, Garoushi, Lassila e Vallittu (16) avaliaram o efeito do comprimento 

das fibras nas propriedades mecânicas de um compósito reforçado por fibra. O comprimento 

das fibras variou entre 1 e 6 mm. O compósito 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 resistência flexural e resistência à compressão. Os 

resultados mostraram que o comprimento de 5 mm obteve os melhores resultados de 

resistência flexural e resistência à compressão 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 Adesão das fibras à matriz resinosa 

 

A adesão entre as fibras de vidro e a matriz resinosa é um fator importante para 

que o reforço dos compósitos com fibra seja eficaz fibra (58). Uma boa adesão entre fibras e 

matriz resinosa pode ser obtida através do processo de silanização das fibras já que quando 

silanizadas estas apresentam alta energia de superfície (59). Foi reportado que uma ponte de 

siloxano é formada pela reação de condensação entre o grupo silanol e uma molécula 

inorgânica das fibras resultando em um aumento adicional da resistência à adesão e menor 

sorção de água (49, 60).  

Em 2002, Ellakwa et al. (23) realizaram um estudo para verificar a influência do 

tipo de fibra e agente de união na resistência e módulo flexural de um compósito indireto 

reforçado por fibra.  Foram utilizadas fibras de polietileno de alto peso molecular, kevlar e 

fibras de vidro para reforçar o compósito indireto Artglass e um grupo controle sem reforço 
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com fibra foi confeccionado. Foram adicionadas às fibras um agente de união contendo silano 

e um sem silano. O grupo confeccionado com fibra de vidro e agente de união contendo 

silano apresentou os maiores valores de resistência flexural (383 MPa) sendo superior 

estatisticamente a todos os outros grupos. Os autores concluíram que a escolha correta do tipo 

de fibra e do agente de união tem influência nas propriedades flexurais de compósitos 

reforçados por fibra, e que o uso de fibras de vidro com um agente de união contendo silano 

aumentou a resistência flexural 364% em relação ao compósito sem reforço com fibra. 

Em 2014, Fonseca et al. (61) avaliaram a influência do tratamento térmico do 

silano e do tipo de fibra de vidro (industrializada ou pura) na resistência flexural e resistência 

compressiva de barras de resina de metacrilato à base de 50% de Bis-GMA e 50% de 

TEGDMA reforçadas por fibras de vidro com 3 mm de comprimento. Seis grupos 

experimentais foram criados, com fibra silanizada ou pura, nos quais um com adição de silano 

com tratamento térmico, um com adição de silano sem tratamento térmico e um sem silano. 

Os grupos em que o silano passou por tratamento térmico apresentaram os maiores resultados 

de resistência flexural e compressiva tanto com fibras puras ou industrializadas. Os autores 

concluíram que o tratamento térmico do silano promoveu aumento significante da resistência 

flexural e compressiva de uma resina de metacrilato reforçada com fibras de vidro curtas. 

 

2.1.5 Métodos de polimerização dos compósitos reforçados por fibra 

 

O  processo de polimerização tem influência na dureza e nas propriedades 

flexurais de um compósito resinoso (62, 63).  Tendo em vista à composição resinosa dos 

compósitos reforçados por fibra, o método de polimerização pode influenciar suas 

propriedades mecânicas. Apesar disso, poucos trabalhos reportaram a influência do método de 

polimerização na resistência dos CRF. 

Em 2000, Behr et al. (64) verificou o efeito do uso do vácuo/pressão no processo 

de confecção de CRF em suas propriedades flexurais. Dois sistemas utilizados para formar 

estruturas reforçadas por fibras para próteses parciais fixas foram utilizados. O sistema 

Vectris (Ivoclar) que é baseado em uma adaptação com vácuo e pressão das fibras em um 

molde, e o sistema FiberKor (Jeneric/ Pentron) que utiliza uma adaptacão manual. Após o 

teste de resistência flexural os resultados mostraram que o sistema Vectris apresentou maior 

resistência em relação ao sistema FiberKor. Os autores concluíram que o sistema de 

polimerização com vácuo e pressão não necessariamente melhora as propriedades mecânicas 

dos CRF, porém permite uma maior incorporação 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 condição de polimerização 

nas propriedades flexurais e grau de conversão de um compósito reforçado por fibra. O 

ativador não particulado da resina indireta Sinfony foi utilizado para impregnar as fibras de 

vidro e partículas de polimetilmetacrilato (PMMA). Posteriormente este material foi 

incorporado à resina particulada Sinfony. Um grupo controle foi confeccionado apenas com a 

resina particulada do sistema Sinfony, sem o acréscimo de fibras. Três grupos foram 

polimerizados incialmente com o sistema Visio Alfa (3M ESPE) por 10 segundos, e 

posteriormente foi realizada a polimerização final no sistema Visio Beta Vario (luz e vácuo) 

por 15 minutos. Os outros três grupos foram polimerizados incialmente com o sistema Elipar 

Highlight (ESPE) por 10 segundos, e posteriormente foi realizada a polimerização final no 

sistema LicuLite (Dentsply) por 15 minutos. Os resultados mostraram que o processo de 

polimerização com o sistema LicuLite promoveu maiores valores de resistência flexural e 

grau de conversão, provavelmente devido a maior temperatura (85°C) alcançada durante a 

polimerização em relação ao sistema Visio Beta Vario (60°C), além de possuir maior 

intensidade de luz. Os autores concluíram que a polimerização em maiores temperaturas 

aumenta o grau de conversão e resistência flexural do compósito.  

Uctasli et al. (65) em 2005, realizaram um estudo com o objetivo de verificar o 

grau de conversão de um compósito resinoso à base de metacrilato reforçado por fibras 

contínuas unidirecionais submetido à fotopolimerização com lâmpada halógena com 

intensidade de 700 mW/cm2  e 980 mW/cm2 por 20 e 40 segundos, lâmpada de LED com 

intensidade de 920 mW/cm2 por 20 e 40 segundos, e lâmpada de arco de plasma com 

intensidade de 2000 mW/cm2 por 3 e 6 segundos. Foram utilizadas como controle uma resina 

composta particulada e uma resina não particulada. Os resultados de grau de conversão dos 

grupos estudados mostraram-se estatisticamente semelhantes. A resina não particulada 

apresentou os maiores valores de grau de conversão, e as resinas compostas particuladas, os 

menores. Em relação à unidade fotopolimerizadora, o arco de plasma resultou em menor grau 

de conversão em relação as outras duas fontes de luz.   

 

2.1.6 Compósitos reforçados por fibra para confecção de retentores intrarradiculares 

 

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

incisivos extensamente destruídos 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 à base de Bis-GMA, 

TEGDMA e PMMA e 47,5% de partículas de carga. O grupo A consistiu de um dente 

íntegro, o grupo B de um dente tratado endodonticamente restaurado com pino de fibra de 

vidro pré-fabricado e o grupo C teve o compósito experimental inserido no interior do canal 

incrementalmente até a confecção do núcleo. As coroas foram confeccionadas com resina 

composta convencional. Os resultados mostraram que os dentes restaurados com o material 

experimental (363 N) apresentaram maior resistência à fratura do que os dentes restaurados 

com pino de fibra de vidro pré-fabricado (211 N). 

Bitencourt (24) em 2011 avaliou a resistência e padrão de fratura de incisivos 

bovinos extensamente destruídos restaurados com pinos de fibra pré-fabricados reembasados 

ou não com resina composta e com pinos anatômicos confeccionados com um material 

composto por 30% de fibra de vidro curta aleatoriamente disposta em 70% de matriz resinosa 

à base de Bis-GMA e TEGDMA. Os pinos de fibra pré-fabricados reembasados com resina 

composta alcançaram melhores valores de resistência à fratura (703 N). Todos os tipos de 

pinos causaram padrões de fratura não catastróficos. O compósito reforçado por fibra 

apresentou-se fluido devido a ausência de partículas de carga, o que pode justificar os 

menores valores de resistência à fratura (495,01 N) deste grupo.  

Em 2011, Bijelic et al. (14) avaliaram a resistência à fratura de caninos 

restaurados com diferentes tipos de pinos de fibra. Cinco grupos experimentais foram criados: 

o primeiro, sem remanescente coronário (férula), o segundo, terceiro e quarto com 2 mm de 

férula e o quinto com fragilização de 2 mm. Todos os grupos foram restaurados com pinos 

confeccionados com compósito experimental  com 22,5% de matriz resinosa à 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 partículas de carga. Para controle, todos os grupos 

também foram confeccionados sem a cimentação de pinos. Em todos os grupos a parte 

coronária foi construída com resina composta convencional, exceto o grupo 4, no qual foi 

confeccionada coroa com o compósito experimental. Não houveram diferenças significativas 

nas restaurações feitas com resinas compostas ou compósito reforçado por fibra, entretanto os 

dentes restaurados com pinos apresentaram maior resistência à fratura do que os dentes em 

que não foram cimentados pinos. A presença de férula aumentou a resistência à fratura 

significativamente.  

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

endodonticamente extensamente destruídos restaurados com pino, núcleo e coroa 
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confeccionados com diferentes materiais. O compósito experimental foi obtido através da 

mistura de 22,5 % de fibras de vidro curtas (3 mm), 22,5% de matriz resinosa à base de Bis-

GMA e TEGDMA e 55% de partículas de sílica. Quarenta incisivos humanos tiveram os 2/3 

incisais da coroa removidos e receberam tratamento endodôntico. Dois grupos não receberam 

pinos e receberam restaurações diretas de resina composta ou compósito experimental.  Dois 

grupos receberam pino de fibra de vidro pré-fabricado e núcleo e coroa confeccionados com 

resina composta convencional ou compósito experimental. E no último grupo, pino, núcleo e 

coroa foram confeccionados com o compósito experimental. Os resultados mostraram que o 

uso do compósito reforçado por fibra para confecção do pino, núcleo e coroa promoveu 

melhor resistência à fratura do que apenas a restauração direta com resina composta ou da 

restauração com pino de fibra de vidro pré-fabricado e coroa de resina composta. Quando 

foram utilizadas coroas confeccionadas com o compósito, não houve diferença entre os 

grupos restaurados com pino de fibra de vidro pré-fabricado ou o pino confeccionado 

incrementalmente com o compósito.   

Favarão (25) em 2013 realizou um estudo com o objetivo de caracterizar as 

propriedades mecânicas de um compósito experimental reforçado por fibra polimerizado de 

maneira convencional, e avaliar a resistência e padrão de fratura de incisivos bovinos 

restaurados com pinos confeccionados com o compósito experimental de maneira direta ou 

indireta e compará-las com pinos de fibra de vidro pré-fabricados. O compósito foi 

confeccionado com 22,5% de fibra de vidro curta (3 mm), 22,5 % de matriz resinosa à base de 

Bis-GMA e TEGDMA e 45,7% de partículas de silicato de bário. Foi avaliada a resistência 

flexural, resistência à tração diametral, microdureza knoop, módulo de elasticidade e 

coeficiente de Poisson do compósito experimental. Os incisivos bovinos foram restaurados 

com pino de fibra de vidro pré-fabricado, pino confeccionado com compósito experimental 

inserido diretamente no canal, ou pino confeccionado com compósito experimental 

polimerizado de forma indireta. O compósito apresentou propriedades mecânicas adequadas 

para o uso como pino intrarradicular. Já na análise da resistência à fratura, quando o 

compósito foi utilizado como pino intrarradicular foi demonstrado que o método de confecção 

dos pinos apresenta influência significativa na resistência à fratura, sendo a confecção indireta 

o melhor método. Apesar de a técnica indireta ter proporcionado altos resultados de 

resistência, menores valores de resistência à fratura foram encontrados para pinos 

confeccionados com compósito experimental em relação à pinos de fibra de vidro pré-

fabricados. 
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Kasuya (26) em 2013 avaliou a distribuição de tensões e resistência à fratura de 

pinos personalizados confeccionados com um compósito experimental obtido através da 

mistura de 22,5% de resina de metacrilato à base de Bis-GMA e TEGDMA, 30% de fibras de 

vidro curtas silanizadas (3 mm) e 47,5% de partículas de carga, comparados com pinos de 

fibra de vidro pré-fabricados reembasados ou não na restauração 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 compósito experimental e pino de fibra confeccionado com compósito 

experimental. O grupo de pinos confeccionados com compósito experimental apresentou 

distribuição de tensões mais homogêneas. O grupo de pinos pré-fabricados reembasados com 

o compósito apresentou os maiores valores de resistência à 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 resistência à fratura. 

 

2.2 FOTOPOLIMERIZACÃO DE COMPÓSITOS RESINOSOS 

 

A polimerização de uma resina composta ocorre pela conversão de monômeros 

em uma rede de polímeros a partir de um contato com energia luminosa. As resinas 

compostas atuais tem basicamente em sua composição monômeros de dimetacrilato (Bis-

GMA e TEGDMA) que apresentam uma polimerização via radicais livres (67). A química da 

polimerização das resinas compostas fotoativadas se dá por meio da estimulação de um 

fotoiniciador presente em sua composição (68). A canforoquinona é o fotoinicador mais 

comumente utilizado e absorve energia luminosa num comprimento de onda de 

aproximadamente 470 nanômetros, no qual atinge seu estado de excitação e se combina com 

uma amina presente no meio, geralmente o metacrilato de dimetilaminoetil (DMAEMA), 

promovendo então a formação de radicais livres (69). Os radicais livres são capazes de reagir 

com as duplas ligações de carbono (C=C) presentes nos monômeros, tornando-as altamente 

reativas e iniciando a reação de polimerização (70, 71). Por meio desta reação, as cadeias 

poliméricas vão sendo gradativamente estruturadas em uma rede tridimensional formada por 

ligações intramoleculares que podem ser do tipo linear ou cruzada (67, 72).  

O tempo de exposição, a intensidade ou densidade de energia de luz e o 

comprimento de onda são fatores que podem interferir na polimerização de resinas compostas 

(73-75). A potência de um aparelho de luz se define pela quantidade de fótons emitidos 

(mW/cm2) (76). A energia de um fóton isolado está relacionada com a sua localização no 
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espectro eletromagnético que se refere ao comprimento de onda (77). O processo pelo qual 

ocorre a polimerização tem uma relação direta com a intensidade de luz, sendo que quanto 

maior a quantidade de fótons que atingem o fotoiniciador, maior a quantidade de radicais 

livres que iniciarão a reação (78). 

A densidade de energia (E) é a quantidade total de energia que chega até a resina 

composta durante o procedimento de irradiação e pode ser definida pelo produto da potência 

(P) do aparelho fotoativador, em mW/cm2,  pelo tempo (T) de exposição, em segundos. Logo, 

E = P x T, onde a densidade de energia é obtida em J/cm2  (76). A densidade da energia  

exerce um papel fundamental sobre as características finais de uma resina composta, dentre 

elas o grau de conversão, a profundidade de polimerização, a contração de polimerização e as 

propriedades mecânicas (79-81).  

Potências de luz maiores requerem menos tempo de exposição para atingir a 

mesma energia, formando polímeros com ligações cruzadas, o que resulta em maior 

resistência. Por outro lado, tempos de exposição maiores requerem menor potência de luz, 

para a mesma energia, com tendência a proporcionar maior grau de conversão das resinas e 

não necessariamente melhores propriedades mecânicas, devido às características do polímero 

formado. Entretanto, esta relação deve ser considerada parabólica e não diretamente 

proporcional, o que significa dizer que potência e tempo devem ser equilibrados de modo a 

proporcionar boa resistência e conversão, e os extremos tendem a piorar as propriedades (26). 

 

2.3 AQUECIMENTO DE COMPÓSITOS PREVIAMENTE À FOTOPOLIMERIZAÇÃO 

 

A temperatura de polimerização afeta o grau de conversão monomérica e as 

propriedades mecânicas dos compósitos (32, 82). O pré-aquecimento da resina composta 

diminui a viscosidade do material e consequentemente possibilita uma maior mobilidade dos 

radicais livres disponíveis (31, 34). 

Daronch, Rueggerberg e de Goes (32), em 2005, investigaram o efeito da 

temperatura do compósito antes da polimerização e da duração da exposição de luz na 

conversão monomérica de uma resina composta  (Esthet X, Dentsply). As temperaturas do 

compósito testadas foram: 3, 10, 20, 22 (controle), 25, 27, 30, 40, 54 e 60 oC. O compósito foi 

mantido por 30 segundos em um dispositivo na temperatura desejada. A fotopolimerização 

com luz halógena foi realizada nos tempos de 5, 10, 20 (controle) e 40 segundos. O grau de 

conversão 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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conversão da resina composta. Os autores concluíram que a duração da exposição de luz pode 

ser reduzida em até 75% quando o compósito é pré-aquecido, já que resultou em uma 

conversão igual ou significativamente maior em relação ao grupo controle (22 oC por 20 

segundos).  

Em 2006, Daronch et al. (34) avaliaram a cinética de polimerização de compósitos 

pré-aquecidos. A cinética da polimerização foi obtida através de Espectroscopia de 

Infravermelho por Tranformação de Fourrier (FTIR). As amostras foram fotoativadas por 5, 

10, 20 ou 40 segundos entre 3oC e 60oC. Os resultados indicaram que o pré-aquecimento da 

resina composta aumenta o grau de conversão, reduz o tempo de fotoativação e resulta em 

maior taxa de conversão, sem alterar o tempo em que a taxa máxima ocorre.  

Wagner et al. (83) em 2008 avaliou o efeito do pré-aquecimento de resinas 

compostas na microinfiltração de restaurações. Foram realizadas restaurações Classe II 

utilizando resina composta pré-aquecida, resina composta não aquecida e resina flow não 

aquecida em terceiros molares nas superfícies mesial e distal. Após a secção mésio-distal dos 

dentes restaurados foi avaliada a presença de microinfiltração. O pré-aquecimento do 

compósito resultou em diminuição significativa da microinfiltração na margem cervical 

quando comparado com a resina flow e com o compósito não aquecido.  

Em 2009, Lohbauer et al. (84) estudaram o efeito do pré-aquecimento da resina 

composta na conversão monomérica e na contração de polimerização. Amostras da resina 

composta Tetric EvoCeram (Ivoclar Vivadent) foram submetidas a análise de grau de 

conversão imediatamente e 24 horas após a polimerização no topo e na base da superfície por 

Espectroscopia de Infravermelhor por Transformada de Fourrier (FTIR). As temperaturas de 

pré-aquecimento do compósito foram: 10, 23, 39 e 68°C alcançadas através de refrigerador ou 

estufa.  Os resultados não mostraram diferença significativamente estatística nos grupos em 

que o compósito foi pré-aquecido nas temperaturas de 23, 39 e 68°C. Os autores destacaram 

que o pré-aquecimento da resina composta pode ser favorável para diminuir a viscosidade do 

compósito e consequentemente melhorar a manipulação e adaptação marginal. 

Em 2010, Fróes-Salgado et al. (85) avaliaram o efeito do pré-aquecimento e da 

densidade de energia na adaptação marginal, grau de conversão,  resistência flexural e 

densidade de ligações cruzadas da resina composta Filtek Z-350 (3M ESPE). Para a análise da 

microinfiltração foram realizadas restaurações Classe V em incisivos bovinos. A temperatura 

do compósito foi ambiente (25°C) ou aquecidada à 68°C no dispositivo Calset (AdDent). O 

compósito foi fotopolimerizado por 20 ou 40 segundos com 600 mW/cm2. Os resultados 

mostraram que o pré-aquecimento promoveu menor microinfiltração e melhor adaptação à 
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cavidade independente da densidade de energia. O grau de conversão, resistência flexural e 

densidade de ligações cruzadas não apresentaram diferença estatística 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, adapatação marginal, contração de 

polimerização, biocompatibilidade e resistência flexural. As amostras foram confeccionadas 

com diversas resinas compostas em temperatura ambiente de laboratório (21°C) ou pré-

aqueciedas à 60°C no dispositivo Calset (AdDent). Os autores concluíram que o pré-

aquecimento dos compósitos promoveu aumento da fluidez e no grau de conversão, a 

depender do compósito estudado. A contração de polimerização aumenta com o aumento do 

grau de conversão entretanto a resistência flexural não aumentou significativamente.  

Dos Santos et al. (87) em 2011 avaliaram o efeito do pré-aqueciemento de resina 

compostas e das unidades fotopolimerizadoras na microinfiltração de restaurações classe II 

submetidas à termociclagem. Noventa cavidades foram preparadas nas superfícies proximais 

de incisivos bovinos. As potências das unidades fotopolimerizadoras foram: 420 mW/cm2 

(halógena), 1100 mW/cm2 (LED), e 700 mW/cm2 (LED). As temperaturas da resina composta 

previamente à fotopolimerização foram: 23°C, 54°C e 60°C. Os resultados mostraram que 

não houve diferença estatística entre as unidades fotopolimerizadoras na temperatura de 23 

°C. O pré-aquecimento da resina composta não diminuiu significativamente a microinfiltração 

quando luzes de LED foram utilizadas, entretanto houve diminuição significativa quando a 

luz halógena foi utilizada.  

Em 2011, Tantbirojn et al. (88) verificaram o efeito do pré-aqueciemento e do 

tempo de polimerização de duas resinas compostas na dureza e na contração pós-gel. As 

resinas compostas (Filtek Z-250, 3M ESPE e Filtek Supreme Plus, 3M ESPE) foram pré-

aquecidas no dispositivo Calset (AdDent) na temperatura de 68°C e a fotopolimerização foi 

realizada por 5, 10, 20 e 40 segundos após pré-aquecimento ou em temperatura ambiente das 

resinas compostas. A dureza Vickers foi aferida no topo e na base (2 mm) da superfície da 

amostra. O pré-aquecimento da resina composta aumentou significativamente a dureza no 

topo da superfície das amostras de resina composta Filtek Supreme Plus em todos os tempos 

de fotopolimerização. Os autores concluíram que o pré-aquecimento pode aumentar a dureza 

de resinas compostas e não afeta a contração pré-gel. A redução do tempo de polimerização 

reduz significativamente a dureza no topo e na base das superfícies das amostras.  

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

resfriamento na dureza e contração de polimerização de uma resina composta polimerizada 
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com luz halógena (800 mW/cm2)  e luz de LED (1200 mW/cm2). A resina composta foi 

submetida às temperaturas de 4, 23 e 60°C anteriormente à polimerização. A média de dureza 

dos grupos foram semelhantes independente da temperatura. Para as temperatura de 4°C e 

60°C o topo da superfície polimerizada com luz de LED aumentou redução significativa da 

contração quando comparado com a base das superfícies polimerizadas com luz halógena. Os 

autores concluíram que a dureza knoop não foi afetada pelo pré-resfriamento ou pré-

aquecimento, porém afetam a contração.  

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 inserção das 

resinas compostas na temperatura ambiente do laboratório (24°C) ou após pré-aquecimento à 

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 

concluíram que o pré-aquecimento das resinas compostas favorece a adaptação do material na 

cavidade além de melhorar a conversão monomérica.   

2.4 PÓS-POLIMERIZAÇÃO DE COMPÓSITOS 

 

A pós-polimerização ou polimerização adicional foi introduzida com a intenção 

de promover melhores propriedades mecânicas aos compósitos resinosos (37). O uso de calor, 

pressão e radiação como polimerização adicional tem a capacidade de aumentar as 

propriedades de tração diametral, compressão, resistência flexural e grau de conversão de 

compósitos (37, 38).  

Na polimerização convencional de uma resina composta a simples ativação por 

luz, independente do tempo de aplicação e intensidade, resulta em uma polimerização 

incompleta. Isso ocorre pois durante a polimerização, a luz fornece energia necessária para a 

ativação dos monômeros, que se ligam formando uma rede polimérica tridimensional 

composta por ligações cruzadas. Em um determinado momento a energia fornecida pela luz 

não é mais suficiente para que novas moléculas sejam incorporadas à rede de polímeros, já 

que a mobilidade dos monômeros é limitada pelas ligações cruzadas resultando em duplas 

ligações e radicais livres remanescentes no material (91). Com o tratamento térmico adicional, 

o calor gerado aumenta a flexibilidade dos polímeros e a mobilidade dos monômeros 

residuais, permitindo sua difusão entre as cadeias poliméricas. Desta forma é permitido que 

ocorra um maior número de ligações cruzadas, e consequentemente maior grau de conversão 

e polimerização da resina (92).   
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Wendt (93) em 1987, realizou um trabalho para verificar as mudanças nas 

propriedades mecânicas (resistência à tração diametral, resistência compressiva, módulo de 

elasticidade, resiliência e tenacidade) de três resinas compostas. Após a fotopolimerização 

com luz foi realizada a aplicação de calor em forno nas temperaturas de 60, 100, 125, 150, 

175 e 200 oC por 10 minutos. O uso de polimerização adicional aumentou significativamente 

a resistência à tração diametral das resinas compostas testadas. O autor destacou que o uso de 

calor não torna o material mais friável. 

Em um trabalho no mesmo ano, Wendt (94) verificou a influência do uso de calor 

como polimerização adicional no desgaste, dureza e estabilidade de cor de resinas compostas. 

O autor destacou que a polimerização adicional foi favorável para melhorar as propriedades 

estudadas. Além disso, o autor considerou a temperatura de 125 oC ideal para promover 

melhor resistência ao material, já que esta é semelhante a temperatura de transição vítrea das 

resinas compostas. 

Em 1992, Ferracane (95) avaliou o grau de conversão, tenacidade à fratura, 

módulo de elasticidade e dureza de superfície de três resinas compostas utilizadas para a 

confecção de inlays. Após a fotopolimerização convencional algumas amostras foram 

submetidas à pós-polimerização em forno a 120°C por 10 minutos e à 120°C por 3 horas 

imediatamente e 7 dias após a fotopolimerização incial. Os resultados mostraram que o 

tratamento térmico promoveu melhora significativa no grau de conversão e nas propriedades 

mecânicas avaliadas das resinas compostas. O autor ressaltou ainda que o tratamento térmico 

por 10 minutos foi tão eficaz quanto o tratamento por 3 horas e que o tratamento após 7 dias 

foi semelhante a tratamento imediato.   

As técnicas indiretas de inlay e onlay surgiram com o propósito de aumentar as 

propriedades físicas e a qualidade das restaurações de dentes posteriores. O aspecto mais 

importante dos compósitos que são utilizados indiretamente é a possibilidade do uso de luz 

laboratorial de alta intensidade e outros mecanismos de pós-polimerização como calor, 

pressão e luz laboratorial (96-98). Assmussem e Peutzfeldt (99) em 1990 investigaram o 

efeito da temperatura de pós-polimerização nas propriedades mecânicas de resinas compostas 

utilizadas para a técnica indireta. Os resultados mostraram que o aumento na temperatura de 

pós-polimerização promoveu aumento linear na resistência à tração diametral, sendo os 

melhores valores obtidos nas temperaturas entre 100 e 200°C.  

Tendo em vista que as resinas compostas diretas apresentam composição 

semelhante às resinas compostas indiretas (92, 100) alguns autores propuseram a pós-

polimerização de resinas compostas diretas com o objetivo de que estas alcançassem 
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propriedades iguais ou melhores do que resinas compostas indiretas. Em seu trabalho em 

1996, Park e Lee (37) determinaram a diferença no grau de conversão em várias espessuras de 

diferentes resinas compostas diretas e uma resina composta indireta depois de polimerização 

adicional com luz e calor. Amostras de resina de 4 mm de espessura e 5 mm de diâmetro 

foram polimerizadas incialmente por 60 segundos a 400 mW/cm2 e pós-polimerizadas em 

forno para onlay em diferentes tempos e temperaturas. Após a pós-polimerização as amostras 

foram cortadas formando 4 discos de 1 mm. Os resultados mostraram que quanto maior for a 

distância da fonte luminosa, menor será o grau de conversão, principalmente em espessuras 

maiores que 2 mm. Os autores destacaram que após polimerização adicional houve um 

aumento no grau de conversão em todas as resinas compostas, sendo que as resinas diretas 

apresentaram grau de conversão igual ou maior que a resina indireta. 

Bagis e Rueggeberg (101) em 1997, estudaram o efeito da temperatura e uso do 

aquecimento na conversão monomérica da resisna composta Herculite (Kerr). As amostras 

foram preparadas em forma de cilindro (10 mm diâmetro x 1 mm altura) em moldes de 

alumínio, onde foram fotoativadas, com excessão ao grupo controle. As temperaturas 

variaram entre 50, 75, 100 e 125°C por tempos de polimerização de 30 s; 1 min; 3 min, 5 min 

e 7 min. Após a polimerização, as amostras permaneceram estocadas em local escuro durante 

uma semana e em seguida foram analisadas pelo método do FTIR. Os valores alcançados com 

temperaturas de 50 °C foram de 57,7% e com 125°C foram de 69,9%. O aumento da 

temperatura por 3 e 7 min foi maior que 30 s e 1 minuto. Os autores concluíram que o 

aumento de temperatura foi significativo para aumentar o grau de conversão.  

Em 2000, Peuzfeldt e Asmussen (102) avaliaram o grau de conversão, resistência 

flexural e  resistência à tração diametral das resinas compostas Z-100 e Charisma após 

polimerização convencional e pós-polimerização com calor através de diferentes aparelhos, 

tempos e temperaturas. Os métodos de pós-polimerização foram mais eficientes para melhorar 

as propriedades mecânicas e grau de conversão da resina Charisma em relação a resina Z-100, 

possivelmente devido às diferentes proporções de Bis-GMA e TEGDMA, mas promoveu 

melhora nas duas resinas compostas. Os autores ressaltaram que o melhor método de pós-

polimerização foi a 110°C de 10 a 60 minutos. 

Soares et al. (39) em 2005, compararam a microdureza knoop e a resistência a 

tração diametral de duas resinas compostas de uso direto submetidas a fotopolimerização 

convencional e diferentes métodos de pós-polimerização comparando-as com uma resina de 

uso indireto submetida a fotopolimerização laboratorial. As resinas de uso direto receberam a 

fotopolimerização convencional por 40 segundos e posteriormente foram pós-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 após os métodos de pós-polimerização apresentaram maiores valores de resistência à 

tração diametral e microdureza knoop em relação à resina indireta. Os autores concluíram que 

os métodos de pós-polimerização promovem aumento na resistência de resinas compostas 

diretas, porém isto depende da interação entre o método de pós-polimerização e a resina 

utilizada. 

Em 2007, Silva et al. (41) realizaram um estudo para verificar a microdureza 

knoop e resistência à tração diametral de duas resinas compostas híbridas (TPH Spectrum e 

FIltek Z-250) submetidas a seis diferentes fontes de luz laboratoriais em comparação com 

uma polimerização convencional com luz halógena com diferentes métodos de pós-

polimerização. Os grupos presentes no estudo foram: polimerização com luz halógena a 850 

mW/cm2 por 40 segundos e pós-polimerização em autoclave por 15 minutos a 100°C; 

polimerização com luz estroboscópica de xênon por 90 segundos e polimerização final por 3 

minutos na mesma unidade; polimerização em luz halógena laboratorial multifocal por 3 

minutos e polimerização final por 7 minutos na mesma unidade; polimerização com luz 

halógena por 10 segundos e polimerização final a 400 mW/cm2 e 95°C por 25 minutos no 

sistema laboratorial Targis Power; polimerização em luz halógena laboratorial multifocal por 

3 minutos, polimerização final por 7 minutos na mesma unidade e pós-polimerização em 

unidade laboratorial sob 413 MPa de pressão por nitrogênio e temperatura de 135°C por 20 

minutos; polimerização convencional com luz halógena por 40 segundos e pós-polimerização 

em unidade laboratorial sob 413 MPa de pressão por nitrogênio e temperatura de 135°C por 

20 minutos. Os resultados mostraram que o uso de unidades de polimerização laboratorial em 

conjunto com pós-polimerização com calor ou pressão aumentou significativamente a 

microdureza e resistência à tração diametral dos compósitos. O uso de fotopolimerização com 

luz halógena e pós-polimerização em autoclave resultou em propriedades mecânicas 

comparáveis ou até superiores à fotopolimerização laboratorial. 

Em 2009, Miyazaki et al. (103) avaliaram a resistência flexural de uma resina 

composta indireta (BellGlass) e uma resina composta direta (Fill Magic) submetida a pós-

polimerização em forno a 170°C por 5, 10 e 15 minutos. Os resultados mostraram que  a pós-

polimerização da resina composta direta promoveu os maiores valores de resistência flexural, 

o que favorece seu uso de forma indireta, sendo uma alternativa de menor custo em relação ao 

uso de resinas compostas indiretas. 
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3 OBJETIVOS 

 
3.1 OBJETIVO GERAL 
 

Avaliar a influência do aquecimento prévio à polimerização e da pós-

polimerização nas propriedades mecânicas e grau de conversão de uma resina experimental 

contendo 22,5% de BISGMA/TEGDMA (40/60% em peso), 30% de fibras de vidro e 47,5% 

partículas de carga. 

 

3.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS 

 
• Avaliar a resistência flexural, resistência à tração diametral e microdureza knoop de 

amostras do compósito experimental reforçado por fibra de vidro, variando a 

temperatura do compósito previamente à polimerização (ambiente e 60°C)  e o método 

de pós-polimerização (autoclave e micro-ondas); 

• Avaliar o grau de conversão através de Espectroscopia de Infravermelho por 

Transformada de Fourrier (FTIR) de amostras do compósito experimental reforçado por 

fibra de vidro  variando a temperatura do compósito previamente à polimerização 

(ambiente e 60°C)  e o método de pós-polimerização (autoclave e micro-ondas); 

• Avaliar a interação entre fibra de vidro e matriz resinosa através de microscopia 

eletrônica de varredura 
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4 MATERIAL E MÉTODOS 
 

 
a) Tipo de estudo 

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

b) Fatores em estudo  

- temperatura do compósito anteriormente à fotopolimerização: temperatura 

ambiente (25oC) ou aquecido em estufa digital por 5 minutos à 60oC. 

- o método de pós-polimerização do material: fotopolimerização convencional a 

1500mW/cm2 por 40s associado à pós-polimerização em microondas (540W por 5 minutos) 

ou autoclave (120 oC por 15 minutos). 

c) Variáveis resposta 

Resistência flexural, resistência à tração diametral, microdureza knoop e grau de 

conversão. 

c) Local da Pesquisa.  

Esta pesquisa foi desenvolvida no Laboratório de Biomecânica da Faculdade de 

Odontologia da Universidade Federal de Goiás e no Centro de Pesquisa de Biomecânica, 

Biomateriais e Biologia Celular (CpBio) da Faculdade de Odontologia da Universidade 

Federal de Uberlândia.  

Os materiais utilizados no presente trabalho estão listados na Tabela 1. 
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Tabela 1 - Materiais utilizados no estudo 

Material Fabricante Lote 

   

Fibra de vidro Owens Corning, Ribeirão Claro, SP, 

Brasil 

3552 

Agente de união (silano) 

 

 

Silicone por condensação (Clonage) 

 

Silicone por adição (Futura) 

 

Angelus, Londrina, PR, Brasil 

 

 

Nova DFL, Rio de Janeiro, RJ, Brasil 

 

Nova DFL 

 

34013 

  

3220 

 

4579 

Lixa de carbeto de silício 600, 1200 e 

2000 

 

Norton Abrasivos, Saint-Gobain, Paris 

France 

** 

BIS-GMA: 2,2-bis[4-(2 - hidróxi-3-

metilacriloxipropoxi)fenil]-propano) 

 

Sigma-Aldrich, St. Louis, MO, EUA  MKBK4290V 

TEGDMA: dimetacrilato de 

trietilenoglicol 

 

Sigma-Aldrich, St. Louis, MO, EUA STBC51937 

Canforoquinona  Sigma-Aldrich, St. Louis, MO, EUA  STBC7007V 

DMAEMA: Metacrilato de 

dimetilaminoetil 

 

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

BHT: Hidroxitolueno butilado Sigma-Aldrich, St. Louis, MO, EUA MKBL3562V 

Partículas de silica 

 

Resina de poliestireno 

Esstech Inc., Essington, Pennsylvania, 

EUA 

Cristal, Araquímica, Araçariguama, São 

Paulo, Brasil 

TSMP005935 

 

11165 
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4.1 GRUPOS EXPERIMENTAIS 

 
Seis grupos experimentais (n=10 para resistência flexural e resistência à tração 

diametral; n=50 para microdureza knoop; e n=5 para análise do grau de conversão) fizeram 

parte deste estudo no qual os fatores em estudo foram a temperatura do compósito 

anteriormente à polimerização, em dois níveis, e o método pós-polimerização, em 3 níveis, 

conforme visto na Tabela 2. 

 

Tabela 2 -  Grupos experimentais 

 
Grupos Método utilizado Temperatura do compósito 

pré-polimerização 
Método de pós-
polimerização 

    

F Fotopolimerização  

convencional  (controle)  

 

ambiente ausente 

F+M Fotopolimerização + pós-

polimerização em microondas  

 

ambiente Microondas (540 

W por 5 minutos) 

F+A Fotopolimerização + pós-

polimerização em autoclave  

 

ambiente Autoclave (120°C 

por 15 minutos) 

AQ+F Fotopolimerizacão após pré-

aquecimento  

 

60°C ausente 

AQ+F+M Pré-aquecimento + 

fotopolimerização + pós-

polimerização em microondas  

 

60°C Microondas (540 

W por 5 minutos) 

 

AQ+F+A 

Pré-aquecimento + 

fotopolimerização + pós-

polimerização em autoclave 

60°C Autoclave (120°C 

por 15 minutos) 
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Para os grupos F, F+M e F+A as amostras foram confeccionadas à temperatura 

ambiente do laboratório (25°C). Para os grupos AQ+F, AQ+F+M e AQ+F+A o compósito 

experimental foi mantido em estufa digital (SX 1.0, Digital Timer, Sterilifer, São Paulo, 

Brasil) em uma temperatura controlada de 60°C por 5 minutos anteriormente à confecção das 

amostras e 5 minutos anteriormente à fotopolimerização. A fotopolimerização foi realizada 

com luz de LED (DB-686-lb, COXO, China) à 1500 mW/cm2 por 40 segundos. As amostras 

submetidas à pós-polimerização foram colocadas em autoclave ou microondas imediatamente 

após à fotopolimerizacão. 

 

4.2 OBTENÇÃO DO COMPÓSITO EXPERIMENTAL 
 

O compósito experimental foi obtido pela mistura de 22,5 % (em peso) de resina à 

base de metacrilato, 47,5 % de partículas de carga e 30% de fibras de vidro com 3 mm de 

comprimento e 12 µm de diâmetro. A manipulação iniciou-se pela resina à base de 

metacrilato que teve em sua composição 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 balança analítica (HR-200, 

A&D Companhia Limitada, Japão) e misturados em homogeneizador magnético (ANS-000, 

SBS) por 30 minutos até à obtenção de um material homogêneo. 

 

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

 

Em seguida, as partículas de carga de vidro boro-silicato de bário (Figura 2B) 

com diâmetro médio de 0,7 μm (Esstech Inc., Essington, Pensilvânia, USA) foram pesadas e 
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incorporadas manualmente a resina já manipulada na proporção definida até a obtenção de um 

material homogêneo (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 união silano (Angelus, Londrina, Paraná, Brasil) 24 

horas antes da mistura aos metacrilatos, para evaporação dos solventes à temperatura 

ambiente. A incorporacão e mistura das fibras à resina de metacrilato foi realizada 

manualmente até à obtenção de um material homogêneo (Figura 3B).  

 

 
Figura 2 - Manipulação da resina experimental.(A) Aspecto da resina após a mistura dos monômeros. (B) Adição 
da resina às partículas de carga. (C) Aspecto final após a incorporacão das resinas às particulas de carga (Fonte: 
Autor) 

 

 
              Figura 3 – Mistura das fibras à resina de metacrilato. (A) Fibras de vidro (3 mm).  
                  (B) Compósito experimental após incorporação das fibras à resina de metacrilato (Fonte: Autor) 
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4.3 CONFECÇÃO DAS AMOSTRAS 

 

4.3.1 Confecção das amostras de resistência à tração diametral 

 
Um molde de silicone foi construído a partir de um padrão de alumínio a fim de 

permitir a confecção padronizada das amostras cilíndricas nas dimensões de 3,0mm (±0,1) de 

altura x 6,0mm (±0,1) de diâmetro (Figura 4A), estando de acordo com a especificação da 

ADA n.27 (104). O compósito foi inserido na matriz e sobreposto com tira de poliéster 

(Figuras 4B e 4C). Logo após foi realizada a fotopolimerização nas faces superior (Figura 4D) 

e inferior (Figuras 4E e 4F) da amostra por 40 segundos com 1500 mW/cm2 (DB-686-lb, 

COXO, China) e pós-polimerização de acordo com a Tabela 2. Após a confecção das 

amostras as mesmas foram armazenadas em água destilada a 37°C por 24 horas. Antes do 

início dos testes as amostras foram acabadas com lixas de carbeto de silício nas granulações 

600, 1200 e 2000, em lixadeira (Teclago, Vargem Grande Paulista, São Paulo) com água 

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

 

 
Figura 4 – Confecção das amostras para teste de resistência à tração diametral. (A) Matriz de silicone obtida 
após moldagem de padrão de alumínio nas dimanesões de 3 x 6 mm. (B)Inserção do compósito experimental na 
matriz de silicone. (C) Aspecto após cobertura com tira de poliéster. (D) Fotopolimerização por 40 segundos na 
região superior da amostra. E: Fotopolimerização por 40 segundos na região superior da amostra. (G) 
Acabamento em lixadeira com água corrente. (H) Aspecto final das amostras. (Fonte: Autor) 
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4.3.2 Confecção das amostras de resistência flexural  

 

Um molde de silicone foi construído a partir de um padrão de alumínio nas 

dimensões 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 compósito foi inserido no molde e sobreposto com tira de 

poliéster (Figura 5B e 5C). Logo após, foi realizada a fotopolimerização (Figura 5D) e pós-

polimerização de acordo com a Tabela 2. A fotopolimerização ocorreu em 3 etapas, 

consistindo em 40 segundos em cada terço da amostra por 40 segundos com 1500 mW/cm2 

(DB-686-lb, COXO, China). Após a confecção das amostras as mesmas foram armazenadas 

em água destilada a 37°C por 24 horas. Antes do início dos testes as amostras foram acabadas 

com lixas de carbeto de silício nas granulações 600, 1200 e 2000, em lixadeira com água 

corrente (Teclago, Vargem Grande Paulista, São Paulo), por 10 segundos em cada face 

(Figuras 5E e 5F) e as dimensões foram conferidas com paquímetro digital (Mitutoyo, Japão). 

 

 
Figura 5 – Confecção das amostras para teste de resistência flexural. (A) Matriz de silicone obtida a partir de 
moldagem de padrão de alumínio nas dimensões de 25 x 2 x 2 mm. (B) Inserção do compósito experimental na 
matriz. (C) Cobertura com tira de poliéster. (D) Fotopolimerização por 40 segundos em cada terço da amostra. 
(E) Amostras imediatamente após a polimerização. (F) Acabamento em lixadeira com água corrente. (G) 
Conferência das dimensões da amostra com paquímetro digital. (H) Aspecto final das amostras. (Fonte: Autor) 

 

4.3.3 Confecção das amostras de microdureza knoop  

 
Para avaliação da microdureza do compósito, foram confeccionadas dez amostras 

para cada grupo experimental nas dimensões de 3 mm (±0,1) x 6 mm  (±0,1), seguindo o 

mesmo protocolo descrito para as amostras confeccionadas para o teste de resistência à tração 

diametral (Figuras 6A e 6B). Após armazenamento à 37°C por 24 horas as amostras foram 

incluídas em resina de poliestireno autopolimerizável (Cristal; Araquímica, Araçariguama, 

São Paulo, Brasil) através de fixação 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 após o conjunto foi removido do interior do cilindro de PVC (Figura 6D) e foi 

submetido a acabamento e polimento em lixadeira com àgua corrente (Teclago, Vargem 

Grande Paulista, São Paulo) com lixas nas granulações de 600, 1200, 2000 (Figura 6E) até a 

obtenção de uma superfície visualmente lisa e uniforme (Figura 6F). 

 

 

 
Figura 6 – Confecção das amostras para teste de microdureza knoop. (A) Inserção do compósito em matriz de 
silicone nas dimensões de 3 x 6 mm. (B) Amostras prontas para inclusão em resina de poliestireno (C) Amostras 
fixadas em cera e envolvidas por cilindro de PVC. (D) Aspecto após inclusão e remoção do cilindro de PVC. (E) 
Acabamento e polimento em lixadeira com água corrente. (F) Aspecto final da amostra (Fonte: Autor) 

 

4.4 TESTES MECÂNICOS 

 

4.4.1 Teste de resistência à tração diametral 

 
As amostras foram posicionadas em máquina de ensaio universal (Instron 5965) 

(Figura 7A e 7B). Uma carga compressiva à velocidade constante de 0,5 mm/min foi aplicada 

na superfície diametral das amostras até sua ruptura, sendo a carga máxima registrada em N. 

A resistência à tração diametral de cada amostra foi obtida, em MPa, de acordo com a 

seguinte fórmula: f=2F/πdL, onde “f” é a resistência à tração por compressão diametral, “F” é 

carga máxima obtida no ensaio (kgF), “d” é o diâmetro do corpo-de-prova (6,0 mm) e “L” a 

altura (3,0 mm).  
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Figura 7 - Teste de resistência à tração diametral. (A) Máquina de ensaio universal Instron 5965 com o 
dispositivo de tração diametral. (B) Amostra posicionada para início do teste. (Fonte: Autor) 
 

4.4.2 Teste de resistência flexural 

 
As amostras foram posicionadas em máquina de ensaios universais (Instron 5965) 

sobre dois pontos com 20 mm de distância entre si e eqüidistantes do centro (Figuras 8). Um 

ponto central de aplicação de carga foi definido e foi aplicada uma carga à velocidade 

constante de 0,5 mm/min, e a carga máxima à fratura foi registrada em N. A Resistência 

Flexural de cada amostra foi obtida, em MPa, de acordo com a seguinte fórmula: 

RF=3.P.L/2.w.b2, onde “P” é a carga máxima, “L” é a distância entre os apoios (20mm), “w” 

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

  

 
                                                 Figura 8 – Teste de resistência flexural de 3 pontos 
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4.4.3 Teste de microdureza knoop 
 

Para a realização do teste de microdureza knoop foi utilizado o endentador knoop 

do microdurômetro (HMV-G 21DT; Shimadzu, Tóquio, Japão) com carga de 50 g por 30 s 

(Figura 9A e 9B). Foram realizadas 5 endentações por amostras totalizando 50 endentações 

para cada grupo. Cada endentação foi registrada como número de microdureza Knoop (KHN) 

e a média das cinquenta endentações foi obtida como valor final de microdureza knoop para 

cada grupo. Para melhor aferição da microdureza do material foram selecionados locais da 

amostra que apresentavam fibra e resina (Figura 10), obedecendo uma distância mínima de 

1,5x a diagonal maior da endentação anterior, estando de acordo com a norma da ASTM E-

384-99 (106). 

 

        
            Figura 9 – Teste de microdureza knoop. (A) Microdurômetro HMV-G 21DT (Fonte: Shimadzu). 
           (B) Amostra posicionada para endentação (Fonte:Autor). 

 

 
 

Figura 10 – Aumento de 40x. Endentação realizada em região de fibras (setas) e resina (asterisco).  
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4.5 ANÁLISE DO GRAU DE CONVERSÃO 
 

Para a análise do grau de conversão foi utilizado Espectrômetro Infravermelho 

Transformado de Fourier (FTIR) com um elemento de reflectância total atenuada (ATR) 

acoplado (FTIR; Vertex 70, Bruker Optik, Alemanha) (Figura 11). A quantidade de duplas 

ligações de carbono do compósito foi obtida nos estados polimerizado e não polimerizado. As 

amostras foram confeccionadas através de um molde de silicone por condensação feito a 

partir de um padrão de alumínio nas dimensões de 10 mm x 5 mm x 1 mm (Figuras 12A e 

12B). O compósito foi aquecido previamente à polimerização para os grupos AQ+F, 

AQ+F+M e AQ+F+A. A matriz foi preenchida com o compósito experimental e este foi 

coberto com tira de poliéster (Figuras 12C, 12D).  As amostras submetidas à pós-

polimerização foram colocadas em autoclave ou microondas imediatamente após à 

fotopolimerizacão. As amostras do compósito polimerizado foram removidas da matriz 

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

 

 
Figura 11 – Espectrômetro de Infravermelho Transfromado de Fourrier (Fonte: Autor) 
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Figura 12 – (A) Padrão de alumínio nas dimensões de 10 x 5 x 1 mm. (B) Matriz de silicone por 
adição. (C) Inserção do compósito experimental na matriz. (D) Cobertura com tira de poliéster. (E) 
Fotopolimerizacão do compósito. (F) Aspecto final das amostras (Fonte: Autor) 

 

Posteriormente, as amostras foram posicionadas sobre o cristal de diamante do 

ATR do espectrômetro (Figuras  13A e 13B), estando a superfície 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 realização da análise do grau de conversão. (A) Cristal de 
diamante do ATR do espectrômetro. (B) Posicionamento da amostra sobre o cristal de ATR. (C) 
Fixação da amostra com dispositivo do equipamento. (Fonte: Autor) 

 

Os espectros do compósito nos estados polimerizado e não polimerizado foram 

obtidos por meio do software OPUS (Spectroscopy Software, Bruker Optik GmbH, Ettlingen, 

Germany) entre o pico de absorbância localizado em 1608 cm-1 da cadeia aromática de 

carbono C=C e o pico em 1638 cm-1 da cadeia alifática de carbono C=C (Figura 14), com 

resolução de 4 cm-1 e 32 scans.  
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Figura 14 – Espectros do compósito nos estados polimerizado (rosa) e não-polimerizado (azul).  

 

Todas as análises foram realizadas sob condições controladas de temperatura 

(25±1oC) e umidade (60±5%). O GC (%) foi calculado pela fórmula:  GC = (1 – P/NP) x 100, 

sendo P a razão da intensidade em 1638 cm-1 /1608 cm-1 no estado polimerizado e NP a razão 

da intensidade em 1638 cm-1 /1608 cm-1 no estado não-polimerizado. 

 

 
  



50 
 

4.6 ANÁLISE POR MICROSCOPIA ELETRÔNICA DE VARREDURA (MEV) 
 

Uma amostra aleatória de cada grupo de resistência flexural foi selecionada e 

analisada em MEV. As amostras foram fixadas em bases metálicas e colocadas em cuba ultra-

sônica com água deionizada durante 10 minutos e, em seguida recobertas com uma fina 

camada de ouro, sob vácuo, num dispositivo de pulverização catódica (MED 010; Balzers 

União, Balzers, Liechtenstein). As amostras foram analisadas por MEV (DSM 940A; Zeiss, 

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

 

4.7 ANÁLISE ESTATÍSTICA DOS DADOS 

 

Os resultados deste estudo foram avaliados pelo software SPSS 20.0 (IBM, Nova 

Iorque, EUA) com um nível de significância de 5%. Uma análise fatorial foi realizada com 

um modelo linear geral para comparação dos fatores em estudo: pré-aquecimento, em dois 

níveis (pré-aquecido ou não), e pós-polimerização em três níveis (sem pós-polimerização, 

pós-polimerização em microondas, pós-polimerização em autoclave). Posteriormente os 

dados foram submetidos ao teste de Kolmogorov-Smirnov para verificar a normalidade de 

distribuição, seguido pelos testes ANOVA one-way e Tukey HSD. O coeficiente de 

correlação de Pearson foi calculado para verificar a inter-relação entre todas as variáveis. 
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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/cm2 (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 (Ø 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 µm). 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 µm silanated BaAlSiO2 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-lb, COXO, China) at 1500 mW/cm² 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/πdL, 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) × 2 

mm (± 0.1) × 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-lb, COXO, China) at 1500 mW/cm² 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/2wb2, 

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 oC for 24 hours, and then embedded in polystyrene resin cylinders. The 

cylinders were finished with 600, 1200 and 2000 grit silicon carbide paper (Norton, São 

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 37oC, 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-1) and aliphatic C=C bond stretching vibrations (1638 cm-1), 

with 4 cm-1 resolution and 32 scans. All analyses were performed under controlled 

temperature (25±1oC) and humidity (60±5%) conditions. DC was calculated from the 
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equivalent aliphatic (1638 cm-1) and aromatic (1608 cm-1) 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, São 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 = 



62 
 

.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 68oC, 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/cm2). Since energy was 

far beyond the minimum necessary (16 J/cm2) [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 60oC 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 Ø 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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Tables 

 

Table 1. Materials used in this study 

Material Manufacturer Batch 

Glass fiber  Owens Corning, Riberão Claro, SP, 

Brazil 

3552 

Coupling agent (silane) 

Condensation silicone impression 

material (Clonage) 

Angelus, Londrina, PR, Brazil 

Nova DFL, Rio de Janeiro, RJ, 

Brazil 

34013 

 

4579 

Silicone Carbide Sandpaper 600, 1000 

e 1200 

Norton Abrasivos, Saint-Gobain, 

Paris France 

** 

BIS-GMA: 2,2-bis ([4 - (2 - hydroxy-3-

metilacriloxipropoxi) phenyl]-propane) 

Sigma-Aldrich, St. Louis, MO, 

EUA  

MKBK4290V 

TEGDMA: triethylene glycol 

dimethacrylate 

Sigma-Aldrich, St. Louis, MO, 

EUA 

STBC51937 

Camphorquinone Sigma Sigma-Aldrich, St. Louis, 

MO, EUA  

STBC7007V 

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

EUA 

BCBJ3899V 

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

EUA 

MKBL3562V 

BaAlSiO2 glass (spherical silanated 

filler particle, 0.7 µm) 

Esstech Inc., Essington, 

Pennsylvania, USA 

TSMP005935 
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Table 2. Experimental groups 

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 (α = 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 

                                      p values      

Diametral 

tensile strength 

Flexural 

strength 

Knoop 

microhardness 

Degree of 

conversion 

Pre-heating .002 .0001 .0001 .478 

Post-curing .699 .0210 .0001 .310 

Interaction .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 (α = 0.05) tests.  

Groups Diametral tensile 

strength 

Flexural strength Knoop 

microhardness 

Degree of 

conversion 

P  32.78(2.83)B 227.51(23.35)C 126.77(42.80)C 70.5(4.8)A 

P/M 36.40(3.09)AB
 240.47(21.56)BC 155.66(62.10)AB 75.4(4.0)A 

P/A 37.09(3.43)AB 253.42(26.17)ABC 155.76(51.62)AB 75(3.8)A 

PH-P 

 

39.28(4.79)A 268.36(32.97)ABC 145.75(42.75)BC 74.8(5.9)A 

PH-P/M 

 

37.60(5.74)AB 285.36(37.58)A 178.14(50.46)A 76.5(6.4)A 

PH-P/A 36.58(2.09)AB 274.82(36.08)AB 175.08(44.49)A 77.3(7.1)A 

*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)  

Pearson Correlation (r) 

p 

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) × 500 magnification, P group showing some 

remaining of matrix resin at the fibers surface. (B) × 500 magnification, PH-P group 

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

 

 

Figure 2. (A) × 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) × 900 magnification, closer examination of poor interaction between fibers and 

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

adhered inwardly to fiber surface (arrows). 
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6 CONSIDERAÇÕES FINAIS 

 

O pré-aquecimento mostrou-se favorável para uma melhor adesão entre fibras e 

matriz resinosa e para a redução de bolhas e espaços vazios na matriz resinosa, acarretando 

em melhor manipulação e melhores propriedades mecânicas ao compósito estudado. Apenas o 

uso da pós-polimerização não foi suficiente para aumentar significativamente as propriedades 

mecânicas e grau de conversão do compósito. As propriedades mecânicas e grau de conversão 

adequados obtidos pelo compósito experimental favorecem a continuidade de estudos com o 

mesmo. Estudos futuros são necessários para investigar o comportamento do material 

aquecido quando utilizado para a confecção de pinos intrarradiculares e compará-lo com 

pinos de fibra de vidro pré-fabricados.   
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