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1 INTRODUCAO

Atualmente, nas formulagbes comerciais de compdsitos odontolégicos a
adesdo entre as particulas vitreas e matriz organica € promovida por agentes de
ligacdo na interfase matriz-particula que proporcionam propriedades satisfatérias
aos compdésitos odontoldgicos (Wilson et al., 2005; 2006; 2007). A porcentagem de
agentes de ligacado (silano) deve ser otimizada como medida para aumentar a
distribuicao de tensao de uma matriz orgéanica flexivel até particulas vitreas rigidas,
protegendo, desta forma, o compésito de (Calais et al., 1998), reduzindo o processo
de degradacdo (Brown 1980) e alcancando estabilidade hidrolitica satisfatoria
(S6derholm 1981).

Silanos preparados para uso em materiais odontolégicos apresentam
concentracdo que varia de 0,5 a 5 vol % (Matinlinna et al., 2004). Existem poucas
informacdes disponiveis na literatura sobre a porcentagem de silano utilizado para
tratamento de microparticulas e com pouco enfoque, considerando inclusive a area
superficial de particulas (Lim et al., 2002). Portanto, este estudo visa investigar se
diferentes concentracbes de silano (y-MPTS) no tratamento de microparticulas de
resinas compostas experimentais (ECR) alteram as propriedades avaliadas. A
hip6tese nula testada foi de que diferentes percentagens de peso silano (% em
massa) nao influenciam a resisténcia a flexao, médulo de Young, absorcao de agua
e solubilidade em agua dos ECRs.

2 METODOLOGIA (MATERIAL E METODOS)

Seis blendas monoméricas experimentais com diferentes porcentagens de
mondmeros silano organo-funcionalizado foram formuladas e avaliadas como
promotores de adesdo. Particulas de vidro de borosilicato de béario foram
acrescentadas as blendas monoméricas para caracterizagdo dos compoésitos
odontolégicos. Gama-metacriloxipropiltrimetoxisilano (y-MPTS) foi acrescentado em
um material para cimentacdo em uma concentragdo de 0, 1, 3, 5, 7 e 10 % (massa
%). Um grupo sem o conteudo de particulas vitreas foi também formulado para servir
como grupo controle. Através de ensaio de resisténcia a flexdo foram obtidos os
valores de resisténcia a flexdo (o) e modulo de Young (E), expressados em Mpa e
Gpa, respectivamente. A sorcdo de agua e a solubilidade foram determinadas com
base na especificacdo ISO 4049:2000. Em relacdo a analise estatistica foram
aplicadas as andlises de Kruskal-Wallis e Student-Newman-Keuls para calculo da
resisténcia a flexdo, mdédulo de Young e sorcdo de agua, enquanto Analise de
Variancia segundo uma via ANOVA e teste de Tukey foi utilizado para o célculo da
solubilidade.
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As blendas de resinas experimentais foram formuladas pela mistura de
monOmeros 2,2-bis[4-(2-hidroxi-3-methacryloyloxypropyl)fenil]-propano e
dimetacrilato trietilenoglicol (TEGDMA) (Esstech Inc., Essington, PA, EUA),
que foram utilizados na proporcdo 60/40 % em peso. Para fazer os materiais
fotopolimerizaveis foi feito um sistema de fotopolimerizagdo binario formado por
0,4% (em peso) de canforoquinona (CQ, Esstech) e 0,8% de etil 4-
dimethylaminebenzoate (EDAB, Fluka, Milwalkee, WI, EUA) que foram dissolvidos
na mistura. Os reagentes foram utilizados sem purificacdo adicional. O enchimento
de vidro de borosilicato (4 mm de tamanho médio de particula, Esstech Inc.,
Essington, PA, EUA) foram silanizadas por gama-
methacryloxypropyltrimethoxysilane (y-MPS, Aldrich Chemical Co., Milwalkee, WI,
EUA) de acordo com o percentual de peso silano (% em peso) 0, 1, 3, 5, 7 e
10%. As cargas foram adicionados em um acetona (Labsynth Ltda., Diadema, SP,
Brasil) e em uma solugéo contendo y-MPS, assim uma pasta foi criada. A mistura foi
armazenada por 24 horas a 37 °C para garantir a remocao completa do solvente.
Apbés o armazenamento, as cargas foram peneiradas em uma peneira de 150
um. As cargas foram adicionadas a mistura de resina, 60% em peso, e misturadas
mecanicamente através de um misturador motorizado (agitacédo). A fim de assegurar
a dispersdo adequada dos enchimentos, os ECR foram colocados no ultra-som
durante 1 hora. Um grupo controle sem enchimento também foi formulado.

A resisténcia a flexdo (FS) e modulo de Young (E) foram obtidos por mini-
teste de flexdo. Dezessete amostras foram feitas em forma de barras de cada ECR
experimental usando um molde metélico com dimensdes internas de 12,0 mm (+ 0,1
mm) de comprimento, 2,0 mm (+ 0,1 mm) de largura e 2,0 mm (+ 0,1 mm) de
espessura. O molde foi posicionado sobre uma lamina de vidro e uma tira de
poliéster, ap6s a lamina ter sido preenchida com o compésito (MARCA
COMERCIAL), onde foi inserido em um unico incremento. Outra tira Mylar foi
posicionada, pressionada e, com uma lamina de vidro, foi realizada a remocao de
excesso antes da polimerizacdo. Um aparelho fotopolimerizador LED (Radii, SDI,
Bayswater, Victoria, Australia), com irradiancia de 1400 mW / cm?, foi utilizado. A
intensidade da luz LED foi medida com um radiémetro modelo 100 (Demetron
Research Corp, Danbury, CT, EUA) antes do uso. Os cimentos experimentais e a
cimentacado de resina foram fotopolimerizados por 40 segundos em dois pontos
consecutivos, produzindo uma sobreposicao parcial. O excesso de material no canto
foi cuidadosamente removido com uma lamina de bisturi e os espécimes foram
armazenados em temperatura ambiente por 7 dias, para ser, posteriormente,
submetidos a um teste de flexdo de trés pontos com uma maquina universal de
ensaios (DL-500, Emic,Sao José dos Pinhais, Brasil) a uma velocidade de 1
mm/min. A carga maxima e a resisténcia a flexao (FS) foram calculadas em MPa, ja
o médulo de Young foi determinado em GPa. A absorcao de agua e solubilidade
foram determinadas com base na ISO 4049:2000, exceto para as dimensdes do
disco e numero de espécimes. Sete espécimes em forma de disco foram fabricados
em um molde de aluminio entre duas laminas de vidro coberta com filme de
polietileno. Os espécimes apresentaram 6,0 mm de didmetro e 1,0 mm de espessura
(Malacarne et al., 2006). Apds a remocao da lamina de vidro, os espécimes foram
irradiados com um aparelho fotopolimerizador LED (Radii, SDI, Bayswater, Victoria,
Australia) com a exposicdo de 40 segundos em ambas as superficies, superior e
inferior. Imediatamente apds a polimerizacao, os espécimes foram colocados em um
dessecador contendo silica gel recentemente desidratada e cloreto de célcio. Apds
24 horas as amostras foram removidas e armazenadas em um dessecador a 23 °C
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por 1 hora e pesadas em balanca de precisao de 0,001 mg (AUW 220D, Shimadzu
Corp Nakagyo-ku, Kyoto, Japao). Este ciclo foi repetido até que uma massa
constante (m1) foi obtida. A espessura e o diametro dos espécimes foram
aleatoriamente medidos em cinco pontos utilizando um paquimetro digital,
arredondado para o0 0,01 mm e essas medidas foram usadas para calcular o volume
(V) de cada amostra (em mm?). Os discos foram imersos em agua destilada a 37 °C
por 7 dias e, em seguida removidos, secos com papel absorvente e pesados
(m2). Ap6s a pesagem, as amostras foram secas novamente dentro de um
dessecador e pesados diariamente para gravar uma terceira massa constante (m3),
como descrito anteriormente. A resisténcia a flexdo, médulo de Young e os
resultados da absorcdo de agua foram submetidos a teste de Kruskal-Wallis one-
way Anadlise de Variancia (ANOVA) e Student-Newman-Keuls para comparacgdes
multiplas. Os resultados de solubilidade e teste de Tukey foram realizados
novamente para comparagdes multiplas e a significancia estatistica foi estabelecida
ao nivel de significancia de 0,05.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A hipoétese nula foi rejeitada. O tratamento com 3% de silano resultou
estatisticamente maior resisténcia a flexdao (o), enquanto o maior médulo de Young
(E) foi obtido com 1% de silano (p<0.05). O Grupo Controle (sem particulas)
apresentou valor de solubilidade, estatisticamente, superior aos demais grupos
(p<0,05).

Os grupos com tratamento com silano ndo mostraram diferencas estatisticas
para solubilidade e sorcéo, exceto para o grupo com 3% de silano que demonstrou a
mais alta sorcdo de &gua, sendo esta diferenca estatisticamente significante
(p<0,05).

Grupos Resisténcia a Maodulo de Sorgéo de Solubilidade
Flexao (MPa) Young (GPa)  agua (pug/mms3) (ng/mms)

Sem c E B A

Particulas 83.4 (5.3) 8.7 (0.9) 48.1 (1.8) 7.06 (1.6)
Sem Silano D A A B

(Controle) 71.0 (11.3) 28.0 (4.7) 58.4 (3.4) 1.34 (0.7)
1% 124.7 (20.3) B 27.3(2.9)* 30.7 (2.1) P 0.50 (1.4) B
3% 147.5 (24.8) * 25.5 (3.4) ° 33.1(1.5) € 0.35(1.3) ®
5% 136.7 (15.7) B 22.7 (2.9) © 31.8(2.2)° 0.19 (0.8) B
7% 129.4 (13.7) B 21.2(1.5)° 29.6 (1.2) P 0.34 (0.4) ®
10% 125.6 (16.8) ® 21.1(3.6)° 31.5(2.4)° 0.98 (0.7) ®

*Letras diferentes indicam diferencgas estalisticamente significanie enire grupos deniro de uma mesma coluna (p<0.05).

Tabela 1 - Médias e desvio padrao (xd.p.) dos ensaios e anadlises realizados no estudo.
4 CONCLUSAO

O acréscimo de 1% de silano (y-MPS) demonstrou ser a porcentagem mais
adequada para o tratamento da superficie de particulas de vidro borosilicato de bario
com tamanho médio de 4 um em funcdo de conciliar a melhor relagcdo de
propriedades fisicas e mecanicas encontradas em formulagdes experimentais de
compositos odontoldgicos.
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