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1.2. Resumo

O objetivo deste estudo foi avaliar a dureza e o médulo de elasticidade de uma
resina composta e o aquecimento gerado quando polimerizada com diferentes
densidades de energia utilizando um aparelho de LED experimental. Espécimes
cilindricos (2 mm de espessura e 4 mm de didmetro) de uma resina composta micro-
hibrida (Venus, Heraeus-Kulzer) foram polimerizados por 20 a 120 segundos com
irradiancias variando de 200 a 1200 mW/cm2. Os espécimes foram armazenados por
24 horas a 37 °C em recipiente escuro sob umidade relativa. Os valores de dureza e
modulo de elasticidade foram obtidos no topo e na base dos espécimes (polidos) por
meio da técnica de indentacdo instrumentada. O aquecimento gerado durante o
processo de polimerizagéo foi medido usando um termistor acoplado a um multimetro.
Os dados foram submetidos & ANOVA e ao teste de Games-Howel (a=5%). Os
resultados mostraram que a dureza e o modulo de elasticidade medidos na superficie
dos espécimes aumentaram com densidades de energia de até 24 J/cm?
permanecendo (aproximadamente) constante para densidades mais altas, exceto para
a irradiancia de 200 mW/cm?. Para as medidas de base, os valores de dureza e
modulo de elasticidade foram maiores para as irradiancias de 600 e 800 mW/cm?2 (o
gue sugere uma polimerizacdo mais homogénea para 0s espécimes de 2 mm de
espessura). O calor gerado pelo LED durante a polimerizagdo aumentou com a
irradiancia. Esse aumento foi mais significativo para irradiancias a partir de 800
mW/cmz2, Concluiu-se que a condicdo ideal de polimerizacdo para a resina composta
utilizada é uma irradiancia intermediaria (600 mW/cm?2 ) aplicada por tempos de 40s.
Além disso, irradiancias baixas aplicadas por tempos longos ndo resultam em uma
polimerizacdo adequada, mesmo com uma densidade de energia de 24 J/cm32.
Irradidncias altas aplicadas por tempos curtos também ndo propiciam uma

polimerizacdo homogénea, além de gerar maior aquecimento.



1.3. Introducdo

O desenvolvimento das resinas compostas e das técnicas de polimerizacdo se
deve a constante busca por melhores propriedades mecéanicas e ao controle de fatores
relacionados a polimerizagdo, como contracdo de polimerizacdo, eficiéncia de
polimerizacdo e reducdo do aquecimento gerado pela luz. Esses fatores dependem
também da configuracdo das unidades fotopolimerizadoras (UF), como: irradiancia,
tempo de exposicdo, comprimento de onda e o calor produzido (Cook, 1980; Nomoto,
1997; Vandewalle et. al, 2004; Tsai et al., 2004; Uhl et al., 2004, Torno et. al, 2008).

As unidades fotopolimerizadoras (UF) de luz halégena (LH) ainda sdo as mais
usadas para a polimerizagdo das resinas compostas. Este tipo de UF tem a vantagem
de ser uma tecnologia de baixo custo, e que emite uma radiacdo no espectro da regido
azul. A faixa de comprimento de onda da LH esta entre 400-500 nm, na regido de
absorcgéo do fotoiniciador canforoquinona, o fotoiniciador mais comumente usado nas
resinas compostas (Nitta, 2005). A desvantagem da LH é que a luz emitida tem que
ser filtrada, tem baixa eficiéncia pois ha muita perda de energia na forma de calor e
gue reduz o tempo de vida util dos componentes do aparelho a luz emitida. Deve-se
considerar ainda que a LH pode gerar danos a polpa dentaria (Soares et al. 2005;
Wiggins et al. 2004).

Entre as UFs existentes no mercado, os aparelhos com luz emitida por diodo
(LED) representam a melhor tecnologia, devido ao seu espectro mais estreito,
centrado no pico de maxima absorcado da canforoquinona (na faixa de 450 a 470 nm),
0 que aumenta a eficiéncia de polimerizacdo (Neumann et al., 2006 e Price et al.,
2009). Além disso, o baixo consumo de energia que propicia o uso de baterias, torna-
0s mais ergondémicos, pequenos, de facil utilizagdo e com tempo de vida prolongado
por varias horas de utilizacdo sem perda significante de irradiancia (Neumann et al.,

2006 e Kramer et al., 2008).



Durante o processo de polimerizacdo da resina composta, a formacdo de
cadeias poliméricas depende essencialmente da quantidade de luz absorvida para
ativar os fotoiniciadores, do comprimento de onda da luz, do tempo de exposi¢cdo da
resina a luz, e da espessura do incremento (Feng et al.,, 2009). A densidade de
energia esta relacionada ao nimero de fétons transferidos aos fotoiniciadores (Kwon
et al., 2006, Chen et al., 2007). Altas irradiancias podem melhorar a eficiéncia da
polimerizacdo, aumentar o grau de conversao, e diminuir o tempo de irradiacao,
entretanto, aumentam a contracdo de polimerizagdo (Watts, 2005).

Enquanto a primeira geragdo de LEDs ndo atendia as caracteristicas ideais de
polimerizacdo devido as baixas irradidncias, a nova geracdo de LEDs, com altas
irradidncias acima de 1000 mW/cm?, estdo cada vez sendo mais usadas devido a
reducdo do tempo de polimerizacdo (Yap e Soh, 2005). Entretanto, existem resultados
controversos na literatura acerca do uso de LEDs com alta irradiancia. Existem
trabalhos mostrando os efeitos negativos de uma polimerizacao rapida, decorrente de
uma alta irradiancia, como por exemplo os trabalhos de Shortall et al. (2005), Durey et
al. (2008) e Santini et al. (2008). Leprince et al. (2010) destacaram que o potencial
destes aparelhos em reduzir o tempo de polimerizagéo é limitado pela necessidade de
se manter a homogeneidade de polimerizacdo sem gerar aquecimento na polpa.

Portanto, qual é a irradiancia ideal, e por quanto tempo deve ser aplicada, ou
seja, qual a densidade de energia necessaria para propiciar as melhores propriedades
mecéanicas de uma resina composta, sem causar um aquecimento nocivo ao tecido
pulpar? Este estudo teve como objetivos: a) determinar o efeito da densidade de
energia sobre a dureza e o0 médulo de elasticidade de uma resina composta, b) medir
0 aquecimento gerado durante a polimerizagdo, utilizando um LED experimental com

irradiancias variando de (200 a 1200 mW/cm?).



1.4 Materiais e métodos

A resina composta usada neste estudo foi a resina micro-hibrida Venus, na cor
A3 (Heraeus-Kulzer, Wehrhein, Alemanha, Lote n°® 010125), composta de monémeros
convencionais como Bis-GMA e TEGDMA, com a canforoquinona como 0 sistema
fotoiniciador, e carga inorganica composta por particulas submicrométricas de vidro de
bério e silica. Quatrocentos e noventa e dois espécimes (432 para as medidas de
propriedades mecénicas e 60 para as medidas de aquecimento) foram preparados
colocando um Unico incremento da resina em um molde metalico bipartido com um
orificio de 4 mm de diametro e 2 mm de profundidade assentado sobre uma lamina de
vidro e tira de acetato. Apos a insercdo da resina no molde, foi colocado uma tira de
acetato, e sobre esta uma lamina de vidro (1 mm de espessura) para assegurar uma

superficie plana e padronizar a distancia da ponta do LED.

A resina foi entdo imediatamente polimerizada pelo topo, através da lamina de
vidro e da tira de acetato, com uma fonte experimental de LED (MM Optics, Sdo
Carlos, SP, Brazil) com irradidncia variavel. As irradiancias foram verificadas através
de um radibmetro externo (Optilux, Kerr/Demetron, Danbury, CT, USA), e o
comprimento de onda da luz emitida foi obtido usando um espectrofotbmetro (USB
4000, Ocean Optics, Dunedin, Florida, USA). Seis irradiancias diferentes (200 a 1200
mW/cm?) foram usadas, e para cada irradiancia, o tempo de polimerizagéo foi variado
6 vezes (20 a 120 s), de modo que 18 densidades de energia diferentes foram obtidas
(4 a 144 J/icm?). O tempo de polimerizacdo recomendado pelo fabricante para esta
espessura de incremento é de 20 segundos. A Tabela 1 mostra os 36 grupos
experimentais resultantes, divididos de acordo com a irradidncia e tempos de
fotopolimerizacéo.

Apés a fotopolimerizacdo, os espécimes foram removidos da matriz e

marcados na superficie de topo. Os espécimes foram armazenados em recipiente



escuro sob umidade relativa por 24h a 37 °C antes das medidas das propriedades
mecanicas.

Todas os espécimes foram polidos para remover a camada subpolimerizada,
inibida pela presenca de oxigénio. Os espécimes foram lixados em ambas as
superficies com lixas de carbeto de silicio #1200 (Struers, Dinamarca) e polidos com
pasta de diamante (Struers, Dinamarca) com granulometrias decrescentes de 3, 1 e
0,25 um micrébmetros. A seguir, os espécimes foram lavados com agua no ultra-som
por 10 min para remover as particulas resultantes do polimento.

O moddulo de elasticidade e a dureza das superficies de topo e base dos
espécimes foram determinados por meio da técnica de indentagdo instrumentada,
também conhecida como nanoindentacdo. Cinco indentacdes foram realizadas nas
superficies de topo e base de cada espécime com um indentador de diamante com
geometria Berkovich, usando um Nanoindenter XP (MTS System Corporation, Oak
Ridge, TN, EUA). Cada indentacdo teve um unico ciclo completo de carregamento e
descarregamento com carga maxima aplicada de 400 mN aplicada por 30 segundos. A
partir das curvas de carga versus penetracdo na amostra foram calculados os valores
de dureza e médulo de elasticidade pelo método de Oliver e Pharr (1992).

Os valores médios de dureza e modulo de elasticidade, tanto de topo como da
base, foram submetidos ao teste de Levene, a ANOVA e de Games-Howel (a=5%).

O aumento da temperatura durante a polimerizacdo foi medido durante 120 s
usando um termistor calibrado (precisdo de 0,2 °C) conectado a um multimetro de
bancada (34405A, Agilent), posicionado em contato com a superficie de base (2mm)
do espécime no interior de uma matriz de teflon, com |amina de vidrono topo e na
base. Para cada irradidncia foram realizadas dez medidas de aquecimento. A
temperatura foi medida a partir do momento que a UF era ligada até o momento em
que era desligada. A diferenca de temperatura (aquecimento) foi calculado com

relagdo a temperatura inicial.



10

1.5. Resultados

Os valores médios de dureza e médulo de elasticidade obtidos por indentacéo
intrumentada sdo mostrados nas Figuras 1 e 2, e descritos na Tabela 1.

Os valores de dureza de superficie de topo dos espécimes (Fig. 1) aumentaram
até a densidade de 24 J/cm?, e permaneceram com valor aproximadamente constante
(~0,8 GPa) para densidades de energia maiores para todas as irradiancias, exceto
para a de 200 mW/cm2. Os maiores valores de dureza foram obtidos para as
irradiancias de 400 a 800 mW/cmz2. Resultados similares foram obtidos para os valores
de médulo de elasticidade (Fig. 2). Houve um aumento do modulo de elasticidade com
a densidade de energia até um patamar com valor médio de 15 GPa. Os espécimes
polimerizados com irradiéncias altas (1000 e 1200 mWm?2) apresentaram valores
menores de dureza e médulo de elasticidade que que os espécimes polimerizados
com irradiancias intermediarias (600 e 800 mW/cm?).

Os valores de dureza e médulo de elasticidade das superficies de base dos
espécimes foram maiores para as irradiancias de 600 e 800 mW/cm? para tempos de
polimerizacao curtos (até 40 s). Quando esse tempo € maior (> 80 s), as irradiancias
altas (1000 e 1200 mW/cm?) apresentaram os maiores valores de dureza e mddulo de
elasticidade.

Com relacdo as medidas de temperatura, o aquecimento gerado pelo LED
durante a polimerizagdo aumenta com o aumento da irradiancia (Fig. 3). A temperatura
aumentou linearmente com o tempo apds 20 segundos de polimerizacdo. Para este
tempo, conforme a recomendacdo do fabricante, ndo existe diferenca entre os
aquecimentos gerados pelas irradiancias de 200, 400 e 600 mW/cm2. A medida em
que o tempo de polimerizacdo aumentou, houve um aumento significante do

aquecimento com o aumento da irradiancia.
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Tabela 1. Valores médios (D. P.) de dureza e médulo de elasticidade das
superficies de topo e base dos espécimes em funcao de diferentes irradiancias
e tempos de polimerizacao.

GRUPOS TOPO BASE
DENSIDADE MODULO DE MODULO DE MODULO DE MODULO DE
IRRADIANCIA | TEMPO
DE ENERGIA | ELASTICIDADE DUREZA ELASTICIDADE DUREZA
mW/cm? S Jlem? GPa GPa GPa GPa

200 20 11,17 (0,87) 0,56 (0,07) 5,14 (0,61) 0,23 (0,03)
200 40 12,62 (1,68) 0,65 (0,09) 8,52 (1,29) 0,40 (0,06)
200 60 12 13,29 (0,46) 0,68 (0,05) 10,01 (1,18) 0,49 (0,07)
200 80 16 13,28 (0,72) 0,69 (0,06) 11,43 (0,97) 0,57 (0,06)
200 100 20 13,63 (1,17) 0,69 (0,06) 12,55 (1,26) 0,61 (0,06)
200 120 24 13,65 (0,51) 0,71 (0,06) 12,53 (1,4) 0,64 (0,07)
400 20 8 13,24 (1,07) 0,73 (0,07) 8,72 (0,81) 0,41 (0,04)
400 40 16 13,37 (0,99) 0,72 (0,05) 12,35 (0,92) 0,64 (0,06)
400 60 24 14,56 (0,61) 0,82 (0,07) 13,52 (1,06) 0,77 (0,05)
400 80 32 14,57 (0,51) 0,84 (0,06) 13,77 (0,69) 0,76 (0,07)
400 100 40 14,67 (0,52) 0,82 (0,09) 13,64 (1,15) 0,75 (0,03)
400 120 48 14,94 (0,91) 0,83 (0,06) 13,73 (1,08) 0,77 (0,07)
600 20 12 13,96 (0,54) 0,80 (0,04) 12,50 (0,59) 0,68 (0,06)
600 40 24 14,59 (0,68) 0,83 (0,05) 13,79 (0,70) 0,75 (0,06)
600 60 36 14,66 (0,64) 0,83 (0,06) 13,61 (1,10) 0,72 (0,07)
600 80 48 14,59 (0,35) 0,82 (0,05) 13,97 (0,52) 0,77 (0,05)
600 100 60 14,57 (0,86) 0,82 (0,04) 14,27 (0,98) 0,79 (0,05)
600 120 72 14,63 (0,42) 0,83 (0,06) 14,87 (1,23) 0,84 (0,05)
800 20 16 13,59 (1,06) 0,75 (0,07) 11,35 (0,81) 0,58 (0,06)
800 40 32 14,25 (0,95) 0,81 (0,07) 13,20 (1,19) 0,72 (0,06)
800 60 48 14,35 (0,90) 0,82 (0,06) 13,65 (1,02) 0,75 (0,07)
800 80 64 14,25 (0,92) 0,83 (0,07) 13,94 (0,82) 0,77 (0,05)
800 100 80 14,34 (0,56) 0,81 (0,05) 13,36 (0,75) 0,74 (0,05)
800 120 96 14,38 (0,69) 0,82 (0,04) 13,61 (0,31) 0,76 (0,06)
1.000 20 20 13,34 (0,68) 0,75 (0,05) 12,44 (0,79) 0,66 (0,06)
1.000 40 40 13,43 (0,79) 0,76 (0,07) 13,22 (1,01) 0,72 (0,07)
1.000 60 60 14,10 (0,42) 0,82 (0,04) 13,3 (0,63) 0,70 (0,06)
1.000 80 80 13,94 (0,69) 0,79 (0,05) 13,84 (0,74) 0,74 (0,07)
1.000 100 100 14,05 (1,07) 0,80 (0,08) 13,88 (0,77) 0,78 (0,06)
1.000 120 120 14,18 (0,78) 0,81 (0,07) 14,02 (0,56) 0,80 (0,05)
1.200 20 24 13,55 (1,22) 0,71 (0,06) 11,18 (0,72) 0,69 (0,05)
1.200 40 48 13,83 (1,31) 0,79 (0,07) 11,86 (1,10) 0,66 (0,05)
1.200 60 72 13,78 (0,80) 0,80 (0,05) 13,10 (0,92) 0,69 (0,07)
1.200 80 96 13,81 (0,79) 0,79 (0,08) 13,66 (0,88) 0,71 (0,07)
1.200 100 120 13,91 (0,67) 0,81 (0,07) 13,68 (1,20) 0,75 (0,07)
1.200 120 144 14,05 (0,94) 0,80 (0,06) 13,88 (1,17) 0,79 (0,07)




15

1.6. Discusséo

A polimerizacao incompleta de resinas compostas pode produzir propriedades
fisicas indesejadas como descoloracdo marginal, defeitos na margem da restauracéo,
caries recorrentes, sensibilidade po6s-operatéria e eventual deslocamento da
restauracdo (Vandewalle et. al, 2004). Neste estudo, foram avaliadas diferentes
condicbes de polimerizagdo de uma resina composta, variando a densidade de
energia, isto €, a quantidade de luz irradiada por um certo tempo de polimerizacao,
utilizando um LED experimental como UF.

A eficiéncia de polimerizacdo pode ser avaliada por meio de métodos diretos
como espectroscopia por FTIR e Raman e indiretos como teste de dureza ou
resisténcia flexural (Park et al , 2002; Kramer et al.,2008). Neste estudo, foram
realizadas medidas indiretas por meio de indentacéo instrumentada (nanoindentacgéo),
pela qual foram obtidos valores de dureza e mdédulo de elasticidade de uma resina
composta microhibrida. As vantagens de se utilizar este teste em relagdo as técnicas
convencionais de microdureza (Vickers e Knoop) séo a maior precisdo das medidas, e
a obtencéao adicional do médulo de elasticidade (Van Meerbeek et al, 1993).

Os resultados de indentagdo instrumentada mostraram que 0s menores valores
de dureza e modulo de elasticidade foram obtidos para a irradiancia de 200 mW/cmz2,
mesmo com o tempo de polimerizacao de 120 segundos, tanto para a superficie de
topo quanto para base. Lindberg et al. (2005) mostraram que existe uma relacéo linear
entre a irradiancia e a profundidade de cura, e que o efeito de exposi¢cées mais longas
ndo garante um alto grau de polimerizagcdo. Portanto, a densidade de energia de 24
J/icm? para a irradiancia de 200 mW/cm? ndo foi suficiente para assegurar uma
polimerizacdo adequada.

Emami e Soderholm (2003) relataram que o fotoiniciador precisa de uma certa
gquantidade de energia para iniciar a reacdo de polimerizacdo. Os autores sugerem

qgue se um nivel fixo de energia produz um certo nimero de radicais livres, 0 mesmo
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grau de conversao deveria ser obtido tanto com uma UF de baixa irradiancia quanto
com uma de alta irradiancia dependendo do tempo para fornecer a mesma quantidade
de fétons. Os resultados do presente estudo mostraram que uma densidade de
energia igual a 24 J/cm2 ndo pode ser assumida como uma condicéo suficiente para
uma polimerizacédo adequada, como publicado por varios autores (Emami e Soderholm
(2003), Vaidyanathan et al., 1992; Halvorson et al. 2003; Calheiros et al., 2008).

Também foi observado que para altas irradiancias (1000 e 1200 mW/cm?) a
homogeneidade de polimerizagéo, representada pela dureza e modulo de elasticidade
das superficie de base, foi menor do que para as irradiancias intermediarias. Esses
resultados estdo de acordo com os obtidos por Feng et al. (2009), que relataram que a
combinacéo de alta irradiancia e baixo tempo de polimerizacdo resultaram em um grau
de converséo igual ou menor aos obtidos com irradidncias menores e tempos mais
longos. Peutzfeldt e Asmussen (2005) mostraram que em certa densidade de energia,
o grau de conversédo diminui linearmente com o aumento da irradiancia.

Uma grande vantagem da indentagdo instrumentada é a possibilidade de se
obter os valores do médulo de elasticidade. A resina composta deve ter um modulo de
elasticidade similar ao da dentina (~18-20 GPa) para evitar a incompatibilidade
biomecénica (Craig, 1979). Neste estudo foi demonstrado que os maiores valores de
médulo de elasticidade foram obtidos nas superficies de topo dos espécimes
polimerizados com irradiancias de 400 a 800 mW/cmz? e densidades de energia acima
de 30 J/cm? (Fig. 2). Os valores da superficie de base atingem este valor apos tempos
longos de polimerizacdo. O mesmo comportamento € observado para os valores de
dureza. De acordo com Halvorson et al. (2002) e Calheiros et al. (2008), isto ocorre
devido ao aumento da mobilidade das moléculas com o aguecimento, resultando em
um aumento do grau de converséo, e consequentemente, melhoria nas propriedades
mecanicas. Bhamra et al. (2010) concluiram que quanto maior a irradiancia, menor a

eficiéncia para ativar a canforoquinona e, portanto, menor a eficiéncia de
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polimerizacdo. Esse efeito foi observado para os resultados obtidos com as
irradiancias de 1000 e 1200 mW/cm2. Para tempos curtos, a eficiéncia da
polimerizacdo é reduzida devido a baixa ativacdo da canforoquinona, mas a medida
que o tempo de exposicdo aumenta, 0 aquecimento também aumenta permitindo a
mobilidade dos mondémeros, o que resulta em um alto grau de converséao refletido
pelos maiores valores de dureza e modulo de elasticidade.

Entretanto, ndo somente as propriedades mecanicas ou 0 grau de conversao
devem ser considerados durante o processo de polimerizacdo de uma resina
composta. Para o tempo de 20 segundos , as irradiancias de 200 a 600 mW/cm?2
geraram um aguecimento menor que 1°C, o que esta abaixo do limite para causar
qualquer dano a polpa (Antonson et al., 2008; Leprince et al., 2010; Millen et al., 2007;
Kramer et al., 2008). Um aquecimento maior € gerado para irradiancias mais altas.
Para tempos de polimerizacdo necessarias para promover propriedades mecanicas
melhores (> 20 s), 0 aquecimento aumenta significativamente com a irradiancia, sendo
maior para irradiancias de 800 mW/ cmz2 ou mais.

De acordo com Dewaele et al. (2009), o impacto de um aumento da irradiancia,
quando sdo utilizados LEDs de alta intensidade, tem baixo efeito no grau de
conversdo. Os autores sugerem que existe uma densidade de energia ideal para cada
espessura de incremento da resina e tempo de polimerizacdo. Além dessa condicao,
qualquer excesso pode causar conseqiiéncias adversas ao paciente.

Irradiancias moderadas, ativam uma quantidade reduzida de moléculas do
iniciador, para formar a rede polimérica mais lentamente. Permitem que o material
escoe durante os primeiros estagios de polimerizacdo, reduzindo a tensao interna da
resina composta tendo menor contracdo de polimerizacdo, maior grau de conversao e

melhores propriedades mecanicas (Silikas et al., 2000).
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1.7. Concluséo

Com base nos resultados, sugere-se que para a obtencdo de propriedades
mecénicas adequadas e homogeneidade de polimerizagdo, a densidade de energia
deve ser igual ou maior que 24 J/cm?, com irradidncias maiores que 200 mW/cmz2. Os
melhores resultados de dureza e modulo de elasticidade, foram obtidos com o uso de
irradiancia de 600 mW/cm2 e tempo de polimerizacdo de 40 segundos, sem gerar

aquecimento significante .



19

1.8 Referéncias

Antonson SA, Antonson DE, Hardigan PC. Should my new curing light be an LED?

Oper Dent. 2008; 33(4):400-7.

Bhamra GS, Fleming GJ, Darvell BW. Influence of LED irradiance on flexural
properties and Vickers hardness of resin-based composite materials. Dent Mater.

2010; 26(2):148-55.

Calheiros FC, Daronch M, Rueggeberg FA, Braga RR. Influence of irradiant energy on
degree of conversion, polymerization rate and shrinkage stress in an experimental

resin composite system. Dent Mater. 2008; 24(9):1164-8.

Chen YC, Ferracane JL, Prahl SA. Quantum vyield of conversion of the photoinitiator

camphorguinone, Dent Mater. 2007; 23(6):655-64.

Cook WD. Factors affecting the depth of cure of UV-polymerized composites.J Dent

Res. 1980; 59(5):800-8.

Craig RG. Selected properties of dental composites. J Dent Res. 1979; 58(5):1544-50.

Dewaele M, Asmussen E, Peutzfeldt A, Munksgaard EC, Benetti AR, Finné G, Leloup
G, Devaux J. Influence of curing protocol on selected properties of light-curing
polymers: degree of conversion, volume contraction, elastic modulus, and glass

transition temperature. Dent Mater. 2009; 25(12):1576-84.



20

Durey K, Santini A, Miletic V. Pulp chamber temperature rise during curing of resin-

based composites with different light-curing units. Prim Dent Care. 2008; 15(1):33-8.

Emami N, Sdderholm KJ. How light irradiance and curing time affect monomer

conversion in light-cured resin composites. Eur J Oral Sci. 2003 (6); 111:536-42.

Feng L, Carvalho R, Suh BI. Insufficient cure under the condition of high irradiance and

short irradiation time. Dent Mater. 2009; 25(3):283-9.

Halvorson RH, Erickson RL, Davidson CL. Energy dependent polymerization of resin-

based composite. Dent Mater. 2002; 18(6):463-9.

Halvorson RH, Erickson RL, Davidson CL. An energy conversion relationship predictive
of conversion profiles and depth of cure for resin-based composite. Oper Dent. 2003;

28(3):307-314.

Kramer N, Lohbauer U, Garcia-Godoy F, Frankenberger R. Light curing of resin-based

composites in the LED era. Am J Dent. 2008; 21(3):135-42.

Kwon YH, Jeon GH, Jang CM, Seol HJ, Kim HI. Evaluation of polymerization of light-
curing hybrid composite resins. J Biomed Mater Res B App Biomaterials. 2006;

76(1):106-13.

Leprince J, Devaux J, Mullier T, Vreven J, Leloup G. Pulpal-temperature rise and

polymerization efficiency of LED curing lights. Oper Dent. 2010; 35(2):220-30.



21

Lindberg A, Peutzfeldt A, van Dijken JW. Effect of power density of curing unit,
exposure duration, and light guide distance on composite depth of cure. Clin Oral

Investig. 2005; 9(2):71-6.

Millen C, Ormond M, Richardson G, Santini A, Miletic V, Kew P. A study of temperature
rise in the pulp chamber during composite polymerization with different light-curing

units. J Contemp Dent Pract. 2007; 8(7):29-37.

Neumann MG, Schmitt CC, Ferreira GC, Corréa IC. The initiating radical yields and the
efficiency of polymerization for various dental photoinitiators excited by different light

curing units. Dent Mater. 2006; 22(6):576-84.

Nitta K. Effect of light guide tip diameter of LED-light curing unit on polymerization of

light-cured composites. Dent Mater. 2005; 21(3):217-223.

Nomoto R. Effect of light wavelength on polymerization of light-cured resins. Dent

Mater. 1997; 16(1):60-73.

Oliver WC, Pharr GM. An improved technique for determining hardness and elastic-
modulus using load and displacement sensing indentation experiments. J Mater Res.

1992; 7(6): 1564-83.

Park SH, Krejci I, Lutz F. Microhardness of resin composites polymerized by plasma

arc or conventional visible light curing. Oper Dent. 2002; 27(1):30-7.

Peutzfeldt A, Asmussen E. Resin composite properties and energy density of light

cure. J Dent Res. 2005; 84(7):659-62.



22

Price RB, Felix CA. Effect of delivering light in specific narrow bandwidths from 394 to

515nm on the micro-hardness of resin composites. Dent Mater. 2009; 25(7):899-908.

Santini A, Watterson C, Miletic V. Temperature rise within the pulp chamber during
composite resin polymerisation using three different light sources. Open Dent J. 2008;

5(2):137-41.

Shortall AC. How light source and product shade influence cure depth for a

contemporary composite. J Oral Rehabil. 2005; 32(12):906-11.

Silikas N, Eliades G, Watts DC. Light intensity effects on resin-composite degree of

conversion and shrinkage strain. Dent Mater. 2000; 16(4):292-6.

Soares CJ, Pizi EC, Fonseca RB, Martins LR. Mechanical properties of light-cured
composites polymerized with several additional post-curing methods. Oper Dent

2005; 30(3):389-394.

Torno V, Soares P, Martin JM, Mazur RF, Souza EM, Vieira S. Effects of irradiance,
wavelength, and thermal emission of different light curing units on the Knoop and
Vickers hardness of a composite resin. J Biomed Mater Res B Appl Biomater.

2008; 85(1):166-71.

Tsai PC, Meyers IA, Walsh LJ. Depth of cure and surface microhardness of composite

resin cured with blue LED curing lights. Dent Mater. 2004; 20(4):364-9.



23

uhl A, Sigusch BW, Jandt KD. Second generation LEDs for the polymerization of oral

biomaterials. Dent Mater. 2004; 20(1):80-7.

Vaidyanathan J, Vaidyanathan TK. Interactive effects of resin composition and ambient
temperature of light curing on the percentage conversion, molar heat of cure and

hardness of dental composite resins. J Mater Sci Mater Med. 1992; 3:19-27.

Van Meerbeek B, Willems G, Celis JP, Roos JR, Braem M, Lambrechts P, Vanherle G.
Assessment by nano-indentation of the hardness and elasticity of the resin-dentin

bonding area. J Dent Res. 1993; 72(10):1434-42.

Vandewalle KS, Ferracane JL, Hilton TJ, Erickson RL, Sakaguchi RL. Effect of energy
density on properties and marginal integrity of posterior resin composite restorations.

Dent Mater. 2004; 20(1):96-106.

Yap AU, Soh MS. Curing efficacy of a new generation high-power LED lamp. Oper

Dent. 2005; 30(6):758-63.

Watts DC. Reaction kinetics and mechanics in photo-polymerised networks. Dent

Mater. 2005; 21(1):27-35.

Wiggins K L, Hartung M, Althoff O, Wastian C, Mitra S B. Curing performance of a new-
generation light-emitting diode dental curing unit. J Am Dent Assoc. 2004,

135(10):1471-79.



24

2. Anexos
2.1. Reviséo de literatura dos artigos presentes no artigo

Segundo Cook (1980), as medidas de dureza Knoop de compdsitos
polimerizados por luz UV, em uma certa profundidade abaixo da superficie, o grau de
cura diminui rapidamente. A profundidade de cura foi encontrado para ser
extremamente dependente da fonte de UV eo tempo de exposi¢do utilizado. Um
modelo tedrico foi derivado, que estava de acordo com os resultados quantitativos.

Nomoto (1997) utilizou uma resinas compostas experimental fotopolimerizavel,
expondo-a a uma luz de banda estreita em um numero quéantico usando uma
constante interferéncia de banda estreita através de filtros. Os espectros no
infravermelho das amostras de resina curada foram medidos antes e apds a extracédo
dos mondmeros residuais. Grau de conversdo (GC) e conversdo de polimerizagédo
(CP) foram calculados a partir desses espectros. A luz em 410-550 nm pode ser
polimerizado. Com uma exposi¢cdo de curta duracdo (5 s), GC e CP foram afetados
pelo comprimento de onda. O efeito do comprimento de onda entre 410 e 490 nm
diminuiu com o aumento da duragdo da exposicdo. O comprimento de onda mais
eficiente foi 470 nm e o comprimento de onda mais adequado foi na faixa de 450-490
nm. Ocorreu a absorbancia da canforoquinona fortemente afetada pela polimerizacéo,
especialmente durante a fase inicial. No entanto, a partir da relacdo entre GC ou CP e
energia de exposicdo, a polimerizacdo dependia ndo apenas no comprimento de onda
da luz, mas também sobre a energia de exposicao.

O proposito deste estudo, segundo Vandewalle et. al.(2004) foi determinar a
extensao minima de cura exigido pela base de uma restauracdo de resina composta
Classe 2 (2250, 3M ESPE, St Paul, MN, EUA) que lhe permite apoiar o resto da
restauracdo e manter a sua vedacdo marginal em condi¢cdes simuladas de clinica.
Foram utilizadas resina composta (Z250, 3M ESPE, St Paul, MN, EUA) de forma

incremental ou a granel em restauracdes de Classe 2 preparadas, em dentes molares
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humanos extraidos e expostos a diferentes densidades de energia de fotoativacdo. As
restauracdes foram submetidas a 1000 ciclos térmicos (5-55 © C) e 500.000 ciclos de
fadiga 18-85 N com uma esfera de aco inoxidavel. A integridade marginal foi avaliada
por meio de classificagcdo visual (analise ridit) e infiltracdo. O Grau de conversao (GC)
e a dureza Knoop (KHN) foram determinados na superficie oclusal e gengival
utilizando um modelo de dente reutilizdvel com dimensfes de preparacdo idéntica.
Percentual de grau de conversdo maxima e Knoop foram determinados. As
propriedades mecanicas foram testadas em barras de resina composta com valores
similares Knoop como a resina composta a margem gengival. Pode-se verificar que a
densidade de energia teve um efeito significativo sobre os defeitos da gengiva
marginal como determinado pela analise ridit mas n&o na microinfiltragdo. A agua teve
um efeito significativo sobre a dissolu¢cdo da integridade da margem gengival em
niveis muito baixos de conversao e densidades de energia (4000 mJ/cm2). Ndo houve
efeito global significativo do termo-mecénico com destaque para a gengiva marginal ou
defeitos de infiltragdo. Os autores puderam concluir que com base na andlise ridit, um
limite inferior de aceitabilidade recomendado da margem gengival na recuperacao em
massa cheia resina composta Z250 foi criado por 80% da conversao maxima, 73% da
dureza maxima e aproximadamente 70% da resisténcia a flexdo méxima e médulo de
elasticidade na area marginal gengival.

Tsai et. al., 2004 avaliaram a profundidade de polimerizacdo e dureza de
superficie de resina composta Filtek 2250 (3M-Espe) (tons B1l, A3 e C4), quando
polimerizadas por trés diferentes fotopolimerizadores de LED disponivel
comercialmente [E-luz ( GC), Elipar Freelight (3M-ESPE), 475H (RF Laboratério de
Sistemas)], comparando com uma alta intensidade de halogéneo de quartzo (HQTH)
luz (Kerr Demetron Optilux 501) e uma de fonte de luz halogénea de quartzo
convencional (QTH) lampada (Sirona S1 unidade dental). Foram avaliados os efeitos

da fonte de luz e sombra de resina como variaveis independentes. Profundidade da
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dureza da polimerizacdo ap6s 40 s de exposi¢cdo foi determinado utilizando a 1SO
4049:2000, e método Vickers determinou a 1,0 mm de intervalo. Verificou-se que
HQTH e lampadas QTH tiveram a maior profundidade de cura. As trés luzes LED
apresentaram desempenhos semelhantes em todos os parametros, e cada unidade
excederam o padrdo ISO para a profundidade de cura, exceto GC Elight para sombra
B1. Em termos de cor, luzes LED deu maior profundidade de cura com a sombra A3,
enquanto QTH e luzes HQTH deu maior profundidade de cura com a sombra C4.
Dureza da superficie da resina nao foi significativamente diferente entre LED e luzes
convencionais de cura, no entanto, abaixo da superficie, dureza reduzida mais
rapidamente que as luzes LED, especialmente em profundidades superiores a 3 mm.
Os autores concluiram que uma vez que o desempenho das trés luzes LED cumpre a
norma ISO para a profundidade de polimerizagéo, estes sistemas parecem adequados
para a aplicacao clinica de rotina para a polimerizacédo da resina.

uhl et. al.,, 2004, objetivaram analisar a segunda geracdo de luz de diodo
(LED), também conhecida como nova azul, 0os quais possuem uma saida de alta
poténcia Optica. Estes LEDs potencialmente encontrar ampla aplicacdo em
comercialmente disponiveis aparelhos de fotoativagdo (UML). Este estudo, portanto,
investigou o desempenho de fotopolimerizacdo de um protétipo LCU contendo um
LED de alta poténcia e uma halégena convencional LCU (Polofil). Para veirificar o
desempenho da fotoativagdo foram avaliados através da medicdo da dureza e
profundidade de polimerizacdo dos compositos. Trés compositos foram selecionados
(2100, Admira e Revolcin Flow) em uma luz (A2) e uma sombra escura (A3.5 ou A4),
respectivamente, e foram polimerizados por 40 s cada. Segundo os autores, foi
possivel constatar que o protétipo LED (901 mW/cm2 = irradiancia) obteve uma
diferenca estatisticamente significativamente maior (p <0,05), profundidade de
polimerizacdo do que o halogénio LCU (irradiancia = 860 mW/cm2) para todos os

compositos. Geralmente, ndo houve diferenca estatisticamente significante na dureza
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Knoop na parte superior e inferior de um disco de 2 mm de espessura para o Z100 e
Admira compdsitos polimerizados se com o protétipo da unidade halégena ou LED. O
compésito Flow Revolcin, entretanto, mostraram, em geral, um aumento
estatisticamente significativo de dureza Knoop menor se polimerizados com o LED. O
presente estudo mostra que os LEDs de segunda geracéo tém o potencial de substituir
a fotoativagcao halogénio se os compaésitos séo selecionados com cuidado. Além disso,
este estudo confirmou que a profundidade do teste de polimerizacdo ndo discriminar
entre 0 desempenho LCU's para os compdsitos com co-iniciadores, mas o teste de
dureza Knoop néo.

Torno et. al. (2008), analisaram os efeitos da irradiagdo, comprimento de onda
de emissdo de luz e aquecimento de diferentes aparelhos fotoativadores sobre a
dureza Knoop e Vickers de uma resina composta hibrida. As amostras foram
irradiadas durante 40 s com dez unidades diferentes de luz de cura, LEDs e lampadas
halégenas. O espectro de emissdo de cada unidade de fotoativacdo foi avaliada por
um espectrometro, a irradiancia foi medida por dois radibmetros comercial, e 0
aquecimento medido com um termopar. Apés 48 h de armazenagem em um recipiente
escuro sob uma condicdo de 100% de umidade, os ensaios de dureza Knoop e
Vickers foram realizadas. Os resultados de dureza foram analisados por ANOVA e
teste de Tukey HSD (p <0,05). Os resultados mostraram que a dureza superficial da
resina composta ndo depende apenas da irradiancia, mas fortemente do comprimento
de onda de emissdo e de aquecimento das unidades de fotoativagdo. Foi observada
uma correlacado linear entre o grau de conversao e a exposi¢do. Além disso, sugere-se
gue a razao base/topo conhecida ao inicio convencéo relacdo da dureza superficial de
80-90% n&o é adequado para avaliar a eficiéncia de cura de compdsitos, uma vez que
a superficie superior nem sempre é suficientemente polimerizada.

Nitta (2005) verificou a influéncia da variagdo do didmetro da ponta do LED na

polimerizacdo. Foi utilizada uma unidade de LED com trés pontas de luz, com
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variagdes de 4, 8 e 10mm de diametro e tempos de 10, 20, 30 e 40s. Posterior a
exposicado a fotopolimerizacdo, foram medidas a profundidade de polimerizacdo das
amostras pelo método de raspagem e a dureza foi avaliada em 0,5 mm de intervalo.
Foi possivel verificar que a uma profundidade de 2 mm, a ponta com diametro de 4
mm produziu dureza significante maior que as outras. Os resultados obtidos
permitiram concluir que a ponta de 4 mm durante 10s produziram uma profundidade
de polimerizacdo similar a ponta de 8mm durante 20s e também a ponta de 10mm
durante 30s. Ficou evidente que a polimerizagéo foi afetada pelo tamanho da ponta,
sendo considerada a mais efetiva a ponta com 4 mm de diametro.

Soares et. al. (2005), verificaram a microdureza e resisténcia a tragdo diametral
de duas resinas compostas hibridas submetidas a fotoativacdo convencional, que
foram pés-curadas com métodos diferentes, e compararam estes dados com o0s
mesmos dados coletados a partir de uma resina composta indireta. Dois compdésitos
hibridos (TPH Spectrum e Filtek P60) e uma indireta (Solidex) foram usadas. Os
compositos convencionais foram polimerizadas com: 1) a fotopolimerizacdo
convencional por 40 segundos. métodos de cura complementares foram aplicados
com 2) a luz do laboratério multi-focal de cura para sete minutos, 3) a cura de
microondas por cinco minutos a 500W, 4) forno de cura por 15 minutos a 100° C, 5) a
cura em autoclave por 15 minutos em 100 graus e C (6) foram polimerizados apenas
com uma luz de cura unidade laboratorial em trés incremento durante trés minutos e
pés-polimerizada por sete minutos. O grupo de Solidex foi feito seguindo as instrucbes
dos fabricantes, e o ensaios de dureza e resisténcia a tracdo diametral Knoop foram
aplicadas para todos os grupos de cinco amostras. Os dados foram comparados
usando ANOVA, Tukey e Student-testes (p <0,05) e pode-se verificar que métodos de
pds-cura aumentaram a dureza e a resisténcia a tragcdo diametral de compdsitos

convencionais. Em geral, Filtek P60 apresentaram maior dureza e resisténcia a tracao
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diametral valores de resina TPH Spectrum. A resina composta indireta apresentaram
propriedades mecéanicas inferiores compadsitos convencionais.

Wiggins et. al. (2004) analisaram a eficiéncia de cura e temperatura de
polimerizacdo de pico, ou TP, de uma nova fonte de fotopolimerizador LED. Os
autores estudaram quatro fotopolimerizadores, ou VLC, unidades: LED HP (A), a
primeira geracdo de LED (B), halégena convencional (C) e haldégena de alta
intensidade (D). Eles determinaram a profundidade de cura, ou DOC; adesédo e Tp de
trés tipos de compositos a base de resina VLC ap0s a exposicdo a cada luz. A
densidade de poténcia da unidade A foi de 1.000 miliwatts por centimetro quadrado,
que era comparavel a da unidade D, com carga de turbo. O DOC e adesao obtidos
para as trés resinas compostas apos ser curado por luz. Uma unidade de tempo de
exposicdo de 10 segundos eram equivalentes aos observados apos ser
fotopolimerizados por unidade D para um tempo de exposi¢cdo de 10 segundos e aos
depois de ser luz curada por unidades B e C para tempos de exposicdo de 20
segundos. Uma unidade Tps atingido significativamente menor do que os fotoativados
por unidade D de cura equivalente, ou a exposi¢ao, os tempos e por unidade de C, o
dobro do tempo de cura. Os autores descobriram que uma Unidade efetivamente
curado da resinas compostas na metade do tempo de cura de unidades de B e C e, ao
mesmo tempo como unidade D, mantendo Tp baixo. O LED HP funciona com bateria e
o aparelho fotopolimerizador LED pode ser uma alternativa eficaz e de economia de
tempo que os dentistas podem usar como fotopolimerizadores de resinas compostas.

Neumann et. al. (2006) verificaram a eficiéncia da fotopolimerizacdo de resinas
odontolégicas para saber se a medida de luz emitida pelas unidades de fotoativacéo é
absorvida pela fotoiniciadores. Por outro lado, a eficiéncia dos fétons absorvidos para
a producao de espécies que iniciam o processo de polimeriza¢do € também de suma
importancia. Portanto, o PAE previamente determinados (eficiéncia de absorcdo do

féton) € usado em conjunto com os rendimentos quanticos de polimerizacéo para a
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fotoiniciadores, a fim de poder comparar o processo total em bases equivalentes. Este
parametro podem ser usado para identificar o melhor desempenho para o processo
fotoquimico com fotoiniciadores especificos. A eficiéncia do LED (Ultrablue 1IS) e
halégena (Optilux 401) lampadas foram testadas comparando seus desempenhos com
a fotoiniciadores canforoquinona (CQ); phenylpropanedione (PPD), &xido
monoacylphosphine (Lucirin TPO) e Oxido de bisacylphosphine (Irgacure 819). A
extensdo da polimerizacdo por féton absorvido foi determinada a partir do rendimento
guéantico de polimerizacdo obtida usando a fotoiniciadores para polimerizar metacrilato
de metila e, posteriormente, combinado com o PAEs previamente determinado.
Apesar da CQ apresenta um rendimento quéantico de polimerizacdo bastante baixa,
sua eficiéncia fotopolimerizagdo é praticamente o mais alto quando irradiado com o
Ultrablue LED. Por outro lado, Lucirin é muito mais eficiente do que os outros
fotoiniciadores quando irradiado com uma lampada halégena, devido ao seu alto
rendimento quantico e a sobreposicao entre o espectro de absor¢éo e da saida da luz
da lampada visivel. Portanto, os autores puderam concluir que as diferenca na
eficiéncia da fotopolimerizacdo surgem quando combinacdes de fotoiniciadores séo
usadas, e quando as fontes de LED s&o usados em preferéncia para QTH, portanto a
compreensdo mecanicista é essencial para a formulacao de iniciador ideal.

Price e Felix (2009) investigaram a onda de fotossensibilidade dependente de
11 resinas compostas (Admira A2, Heliomolar A2, Herculite XRV A2, Pyramid Dentin
A2, Solitaire 2 A2, 2250 A2, AElite LS A2, Vit-l-escence A2, Tetric Ceram Bleach XL,
Tetric Ceram A2, Pyramid Enamel Neutral). As resinas compostas com 1,6 milimetros
de espessura foram expostas a estreita largura de banda de luz em comprimentos de
onda de pico a seguir: 394, 400, 405, 410, 415, 420, 430, 436, 442, 450, 455, 458,
467, 470, 480, 486, 493, 500, 505 e 515 /-5nm. Um espectrorradidmetro foi usado para
garantir que a mesma irradiancia (mwW / cm 2) e densidade de energia total (J / cm2)

foi entregue através de cada filtro. Para cada resina composta, trés espécimes foram
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expostos através de cada filtro. A microdureza Knoop na parte superior e inferior dos
compoésitos foi entdo medida. A fotossensibilidade e o comprimento de onda
dependente de cada compdsito foi analisada e a dureza média obtida em cada
comprimento de onda. Os compdsitos variaram quando receberam luz através dos
filtros de banda estreita. Seis compositos apresentou um Gnico pico de comprimento
de onda de fotossensibilidade-dependente em cerca de 470nm. Quatro resinas
compostas teveram dois picos de onda de fotossensibilidade-dependente em cerca de
470 e cerca de 405nm. Uma resina composta apresentou um U(nico pico de
comprimento de onda de fotossensibilidade-dependente em cerca de 405nm e s6 foi
sensivel a luz abaixo 436nm. Portanto, os autores concluiram que usando luz
fornecida por filtros de banda estreita € um método conveniente para determinar o
comprimento de onda de fotossensibilidade-dependente de resinas e pode ser usada
para prever o desempenho dos fotopolimerizadores utilizados pelos dentista.

Feng et. al. (2009) investigaram se e quando uma cura de arco de plasma
(PAC) tem a tendéncia a luz undercure a resinas a base de metacrilato ou resinas
compostas. Foram utilizadas resinas dimetacrilato modelo comercial, adesivos dentais
e resinas compostas comerciais onde foram polimerizadas com uma luz PAC e uma
lampada halégena com as exposi¢cdes semelhantes de radiante, mas combinacfes
diferentes de irradiacdo e tempo de irradiacdo. O grau de conversdo de ligacdes
duplas (CC) foi medida com espectroscopia no infravermelho e analisados em funcéo
da exposicao radiante. Verificou-se que a luz do PAC produziu um DC inferior a luz
halébgena para a resina modelo com a menor viscosidade e por trés dos quatro
adesivos. Com uma alta irradiancia, a luz do PAC poderia polimerizar trés dos quatro
compostos, bem como o seu homélogo de halogéneo. Quando a irradiancia foi
reduzida, porém, trés compdésitos apresentaram um DC menor. Os autores concluiram

gue a polimerizagéo insuficiente por luzes PAC ou qualquer fotopolimerizadores com
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irradiancia alta é provavel que aconteca quando uma irradiagdo é usada por pouco
tempo. E porque, sob maior irradiancia, a vida Gtil dos radicais livres é menor.

Kwon et. al. (2006) verificaram a qualidade da polimerizacdo de resinas
compostas hibridas. Para isso, a contracdo de polimerizagdo, microdureza, o
coeficiente de dilatacdo térmica, e a morfologia da superficie foram avaliados durante
ou apos a fotopolimerizagdo em conjunto com o processo de termociclagem. Cada
produto tem valores de microdureza diferente. O estimulo repetido térmico ndo tem
efeito especifico sobre a alteragdo da microdureza. A diferenca de dureza entre 0s
espécimes termociclados e amostras armazenadas somente em agua destilada foi
menor. As medidas de microdureza apresentaram uma correlacdo linear com o
contetdo inorganico (vol%) das amostras testadas. A contracdo de polimerizacao
aumentou rapidamente apenas durante a fotoativagéo, e depois atingiu um platd. Entre
0s espécimes, Z250 apresentou a menor quantidade de perdas para todas as
espessuras testadas. Independentemente do produto, a contracdo de valores
aumentados como as amostras se tornaram grossos. O coeficiente de expansao
térmica das amostras controle variou entre 42 e 55 micron / C graus na escala de
temperatura de 30-80 ° C. O coeficiente mostrou uma correlacdo inversa. Através do
processo de termociclagem, os resinas Palfique e Estelite mostraram aleatoriamente
propagacao de rachaduras na superficie e que as cargas maiores apresentaram um
descolamento mais aparente do que as cargas menores.

Chen et. al. (2007) estudaram o rendimento quantico de conversdo da
canforoquinona (CQ), um fotoiniciador de luz azul, em compdsitos odontol6gicos
utilizando uma lampada LED (3M FreeLight) e uma lampada de halogéneo de quartzo
tungsténio (QTH) (VIP), como as unidades de fotoativagdo em cinco diferentes
irradiancias. A reciprocidade do tempo de irradiagdo e exposicdo vale para mudancas
de absorcdo CQ coeficiente, isto €, radiacdo x tempo de exposicdo (exposicao

radiante =) = constante. Ambas as lampadas LED e QTH rendeu o mesmo limiar de
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cura (a exposicao radiante quando a absorcdo CQ cai para 1/ e€) e a conversdao com
mesmo rendimento quantico sob diferentes irradiancias. Segundo a formulacédo dos
autores, a resina (0,7 wt. CQ% com agentes redutores 0,35 wt.% Dimetilaminoetilo
(DMAEMA) e 0,05 em peso.% Butil-hidroxitolueno (BHT)), o rendimento quantico, foi
de 0,07 +/-0,01 quando a conversao CQ por féton absorvido.

Watts (2005) abordou a relagdo existente, entre os compositos de
fotopolimerizacao e a rede de formada das reacdes, juntamente com a sua cinética, e
0 comportamento resultante da transmissdo micro-mecéanica. Os numeros de Fétons e
as energias foram calculadas e comparadas a um sistema modelo simples de
monbémero composto. Expressdes para irradiagdo de luz em profundidade dentro dos
materiais foram computados e das consequéncias das hipéteses de estado
estacionario em modelos de cinética de conversdo e taxa de deformacdo do
encolhimento foram considerados. As propriedades resultantes de estresse de origem
sdo uma funcdo complexa de transporte de fotons, absor¢éo por foto-iniciadores,
possivelmente ndo estado estacionario de radicais livres cross-linking, o colapso do
volume livre e o desenvolvimento de uma rede de exibicao ndo-elasticas, de estrutura
homogénea, viscoelasticidade e os efeitos do envelhecimento. O autor concluiu que
devemos estar conscientes da complexidade desses sistemas, de modo a controlar
adequadamente as variaveis experimentais e desenvolver modelos mais sofisticados e
hipoteses para a sua validacéo experimental.

Yap e Soh (2005) investigaram a eficacia da polimerizacdo uma nova geragao
de LED de alta poténcia da lampada (Elipar Freelight 2 [N]-3M ESPE). A eficicia da
polimierizagdo composta com essa nova lampada foi comparado ao LED convencional
de lampada hal6gena (Elipar Freelight [F], a 3M ESPE, Max [M], Dentsply-Caulk) e de
alta poténcia halégena (Elipar Trilight [T], a 3M- ESPE; Astralis 10 [A], Ivoclar
Vivadent) lampadas. Em padréo continuo (NS, FS, TS; MS), turbo (AT) e exponencial

(NE, FE, TE) onde os modos de polimerizagcdo das vérias luzes foram examinados. A
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polimerizacdo eficacia das vérias luzes e modo foram determinados através da
medi¢cdo da dureza de superficie superior e inferior de 2 mm de espessura, através de
amostras compostas (Z100, 3M-ESPE), usando um microdurdmetro digital (n = 5;
carga = 500 g; tempo de espera = 15 segundos) uma hora apés a fotopolimerizacao. A
razéo da dureza foi calculado dividindo-se HK (Dureza Knoops) a dureza da superficie
inferior pelo HK da superficie superior. Os dados foram analisados usando-se ANOVA
/ teste de Scheffe s 'e amostras independentes o teste t com nivel de significAncia
0,05. Os resultados da analise estatistica foi 0 seguinte: HK superior - E, FE, NE> NS
e NE> AT, TS, FS; HK fundo - TE, NE> NS; relacédo de dureza - NS> FE e FS, TS >
NE. N&o houve diferenca significativa em HK fundo e relagdo de dureza foi observada
entre os dois modos de Freelight 2 e max. Os Freelight dois compésitos polimerizados
foram téo eficazes como LED convencional de lampadas hal6genas de halogénio e de
alta poténcia, mesmo com uma reducdo de 50% no tempo de polimerizacdo. Os
modos exponencial de Freelight 2, Freelight e Trilight parecem ser mais eficazes do
que as respectivas modalidades padrao.

Leprince et. al. (2010) avaliaram os efeitos das caracteristicas de luz e tempo
de irradiagdo na microdureza Vickers (VH) de um fotoiniciador duplo composto
comercial e no aumento da temperatura na camara pulpar (deltaT). Quatro recente
diodos emissores de luz (LEDs) - bluephaseG2 (BG2), bluephasel6i (B16i), G-Light
(G) e Freelight2 (F2) - e um controle de luz halégena (XL3000-X) foram testados em
dois tons de Tetric EvoCeram (A2 e Bleach XL), cujas formulagBes comerciais
diferentes com base em sua concentracdo de canforoquinona e TPO lucirin. Trés
tempos de irradiagdo foram aplicados - 10, 20 e 40 e VH, e foram medidos nas
superficies superior e inferior de 2 mm de espessura amostras. O deltaT foi medido
por meio de um termopar tipo K inserido na camara pulpar de um molar que tinha sido
preparado para obter uma espessura de 2 mm de dentina. As medi¢gOes foram feitas,

quer durante a polimerizagdo de um compadsito 2 milimetros (ou Bleach Shade A2) ou
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com um molde vazio. Os dados foram analisados com ANOVA (p <0,05). Para cor A2,
todos, mas uma condi¢éo de irradiacdo (F2-10 segundos, a superficie inferior) gerados
valores VH que foram estatisticamente igual ou melhor do que o padrao escolhido para
este estudo (X-40 segundos). Para sombra Bleach, o VH valores obtidos com 0 G-20 e
BG2 e 40 segundos foram estatisticamente comparaveis e os X-40 segundos para
ambas as superficies superiores e inferiores. Este ndo foi o caso com um G-10 e BG 2
segundos ou para todos os procedimentos com fotoativacdo outras para as quais um
VH de pelo menos uma das superficies foi significativamente inferior ao de referéncia.
Os resultados também destacam as diferencas entre os dois tons material, se a
superficie superior ou inferior € considerada. Quanto a medicao de temperatura de cor
A2,-20-40 B16i segundos, BG2-40 segundos e G-40 segundo induzida deltaTs
significativamente maior (3,98, 5,98, 5,21 e 4,95, respectivamente) do que X-40
segundos (3,09). Para cor Bleach, B16i-20 e 40 segundos, F2-20 e 40 segundos, BG2-
40 segundos e G-40 segundos gerada deltaTs significativamente superiores aos
valores controle (2,70, 4,05, 3,03, 4,58, 2,74 e 2,44, respectivamente) . Os valores
obtidos com deltaT dentes descobertos foram geralmente maiores que os obtidos com
uma camada de 2 mm de compdsito. Os autores puderam concluir que esta pesquisa
enfatiza que uma correspondéncia perfeita entre os espectros de luz e material é de
importancia, tanto para assegurar a polimerizacéo e ideal para limitar aquecimento na
camara pulpar. Alguma reducdo no tempo de cura é possivel, mas somente dentro de
certos limites.

Kramer et. al. (2008) efetuaram uma revisdo completa acumulando
informacfes sobre novas tecnologias para o estado-da-arte da fotopolimerizacdo de
materiais de resina composta. Visivel fotopolimerizados resinas compostas permitem
ao dentista para navegar no inicio da etapa de polimerizacdo para cada camada a ser
aplicada. A tecnologia de polimerizacéo foi regularmente alterando durante as Ultimas

décadas, mas entretanto a época do LED est4d completamente estabelecida. Hoje,
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quatro tipos de polimerizacdo principais estdo disponiveis, ou seja, lampadas
halégenas, lampadas de plasma, laser de argbnio, e diodos emissores de luz. Além
disso, diferentes protocolos de cura deve ajudar a melhorar a fotopolimerizacdo em
termos do menor estresse que esta sendo gerado. As conclusfes foram: (1) com LED
de alta poténcia de unidades de Ultima geracdo, o tempo de cura de 2 mm de
espessura de resina composta pode ser reduzido para 20 segundos para obter
resultados duradouros, (2) a profundidade de cura é fundamentalmente dependente da
distancia de a resina composta com a fonte de luz, mas isto somente é decisivo
quando superior a 6 mm, (3), cinética de polimerizacdo podem ser modificadas para
melhorar a adaptacéo marginal por polimerizagédo softstart, no entanto, na maioria das
cavidades isso pode ndo ser o caso (4); adesivos devem ser fotopolimerizados
separadamente durante pelo menos 10 segundos quando a resina é aplicada
diretamente; (5) fotopolimerizacdo através de restauracdes indiretas, tais como a
ceramica ainda é um problema, portanto, adesivos duais polimerizados e compadsitos
duais polimerizados e revestimento em resina em qualguer maneira séo
recomendados, e (6) a geracdo de calor com as unidades de fotopolimerizacéo de alta
poténcia ndo deve ser subestimada como um problema biol6gico para ambos os
tecidos gengival e pulpar.

Shortall (2005) verificou que a utilizagdo resina composta ativada por luz sédo
cada vez mais popular para a restauracdo de caries em dentes posteriores. Atingir a
profundidade adequada de cura é fundamental para o sucesso dessas restauragoes.
Recentemente, inUmeras luzes de segunda geragdo diodos emissores de luz (LED)
unidades de fotoativacdo foram comercializadas e o fabricante de um desses
produtos, divulgou que sua luz de segunda geracdo é capaz de curar na metade do
tempo do seu antecessor. Este estudo testou esse pedido utilizando um composto
compativel do mesmo fabricante. A relacdo entre a profundidade de cura, as

mudancgas de cor sobre a polimerizacdo e a opacidade também foram avaliadas. De
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acordo com as limitacbes da investigacdo em curso, os resultados indicaram que a
segunda geracdo de LED da deste fabricante foi capaz de reduzir pela metade o
tempo de cura. A profundidade de cura contactou, comparado com de uma unidade de
controle de halogéneo foi na metade do tempo de irradiagdo 40 s do ultimo. Para
testar a profundidade de cura do matierial, foi necessario utilizar uma resina com
grande opacidade.

Durey et. al. (2008) mediram o aumento da temperatura intrapulpar que
ocorrem durante a polimerizacdo de tons diferentes de resinas compostas. Foi
utilizado o preparo cavitario padronizado com espessura de dentina remanescente e
colocacdo de termopares. As cavidades foram preenchidas com uma das duas
tonalidades de RBC (A2 e C4, 2250, 3M ESPE, Seefeld, Alemanha), e polimerizados
com duas unidades de LED de alta intensidade (Elipar Freelight2, a 3M ESPE,
Seefeld, Alemanha; bluephase, Ivoclar Vivadent , Schaan, Liechtenstein) e uma
unidade de luz halégena convencional de polimerizagdo (UCL) como método de
controle. Os autores verificaram um aumento da temperatura da polpa durante os
resultados que foram sempre superiores durante RBC cura resultados, e estes foram
significativos para ambas as luzes LED, mas ndo para o controle de luz halogena,
independentemente da sombra (teste de Mann-Whitney: intervalo de confianca 95%).
O aumento da temperatura da polpa foi maior com as luzes LED do que LH.
Os autores concluiram que os resultados apdiam a visdo de que existe um risco
potencial de leséo induzida pelo calor pulpar devido a luz de polimerizacdo. O risco é
maior com alta energia, em comparag¢ao com sistemas de producdo de baixa energia.

Santini et. al. (2008) compararam a elevacdo da temperatura durante a
polimerizacdo de compoésitos & base de resina (RBC), com dois aparelhos de
fotoativagdo LED (UML) em comparagdo com um controle de luz halégena. Quarenta
e cinco terceiros molares, de pacientes com 11-18 anos foram utilizados. Termopares

(CT) foram colocados em contato com o teto da cdmara pulpar utilizando um método
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de "split-dente". Os dentes foram colocados em um banho de 4gua com a temperatura
da camara pulpar regulada para 37 °/ -1 ° C. Grupo 1 (controle): Prismatics ((R)) Lite Il
(Dentsply DeTrey, Konstanz, Alemanha), uma unidade halégena , intensidade
luminosa de 500 mW / cm (2). GRUPO 2: bluephase ((R)) (Ivoclar Vivadent, Schaan,
Liechtenstein), intensidade de luz 1.100 mW / cm (2). Grupo 3: Elipar Freelight2 (3M
ESPE, Seefeld, Alemanha), intensidade de luz 1000 mW / cm (2). As mudancas de
temperatura foram continuamente registradas com um registrador de dados conectado
a um PC. Foi verificado um aumento significativamente maior temperatura durante o
vinculo de cura do RBC de cura em todos os trés grupos. (Halogénio, p = 0,0003:
bluephase, p = 0,0043:. Elipar, p = 0,0002). As temperaturas mais elevadas foram
registradas durante a polimerizagdo das duas Bond e RBC com ambas as fontes LED
do que com o controle de halogéneo. Nao houve diferenca significativa entre os dois
LEDs, fotoativacdo (Bond: p = 0,0279: p = 0,0562 RBC: Mann-Whitney). Os autores
concluiram que ocorre o risco potencial de lesdo pulpar durante a polimerizagdo RBC
e esta é aumentada se usada unidades de fotoativacdo com saida de alta energia em
comparacdo com fontes de luz de baixa energia de saida. O aumento é maior quando
0 agente de polimerizacdo € uma ligagdo sozinha e os dentistas sdo aconselhados a
estar ciente dos riscos potenciais de trauma térmico a polpa quando utilizar fontes de
luz de alta intensidade.

Park et. al. (2002), avaliou a eficacia da polimerizagcdo do arco de plasma
(PAC) da unidade para a polimerizacdo de compoésitos. Para comparar a eficacia de
halogéneo de quartzo tungsténio (QTH) fotopolimerizadores, a microdureza de dois
compositos (Z100 e Tetric Ceram) que tinham sido fotopolimerizadas pelas unidades
PAC ou QTH, foram comparados de acordo com a profundidade da superficie do
composito. Além disso, a contragcdo de polimerizag&o linear foi comparada utilizando
linbmetro feito por entre composicdes que foram fotopolimerizados por unidades PAC

ou QTH. Medir a contracdo de polimerizacdo de duas resinas compostas (Z100 e
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Tetric Ceram) foi realizada ap6s a polimerizacdo com ou unidades QTH ou PAC. No
caso de polimerizacdo com a unidade do PAC, o compadsito foi fotoativado com Apollo
95E para dois (Grupo 1), trés (Grupo 2), seis (Grupo 3) ou 2 X 6 (Grupo 4) segundos.
Para a fotopolimerizacdo com luz halégena, o compdésito foi fotoativado por 60
segundos com Optilux 500 (Grupo 5). A contracdo de polimerizacdo linear dos
compasitos foi determinada no linbmetro. Duas resinas foram usados para medir
microdureza. Duas amostras mm de espessura foram fotopolimerizados por trés
segundos (Grupo 1), seis segundos (Grupo 2) ou 12 (2 x 6) segundos (Grupo 3) com o
Apollo 95E ou eram convencionalmente fotopolimerizados com Optilux 500 para 30
segundos ( Grupo 4) ou 60 segundos (Grupo 5). Para 3 milimetros de espessura
amostras, os compositos foram fotoativados por seis segundos (Grupo 1), 12 (2 x 6)
segundos (Grupo 2) ou 18 (3 x 6) segundos (Grupo 3) com o Apollo 95E ou
convencionalmente eram leves polimerizadas com Optilux 500 para 30 segundos
(Grupo 4) ou 60 segundos (Grupo 5). Vinte amostras foram atribuidos a cada grupo. A
microdureza das superficies superiores e inferiores foi medida com um instrumento de
medicao de dureza Vickers sob carga. A diferenca na microdureza entre as superficies
superior e inferior em cada grupo foi analisada pelo teste t pareado. Para as
superficies superior ou inferior, uma ANOVA com Tukey. Para Tetric Ceram, a
gquantidade de contracdo de polimerizacdo foi menor quando curadas com o Apollo
95E para dois ou trés segundos do que quando curado, por seis e 12 (2 x 6)
segundos, ou por 60 segundos com Optilux 500 (p <0,05). Para a Z100, a quantidade
de contragéo de polimerizacéo linear foi menor quando curadas com o Apollo 95E para
dois, trés e seis segundos do que para 12 (2 x 6), segundo com o Apollo 95E ou por
60 segundos com o Optilux 500 (p <0,05). Os resultados do teste de microdureza
indicaram que ndo houve diferenca estatisticamente significante na microdureza entre
0S grupos para a superficie superior. No entanto, para a superficie inferior, quando os

compositos foram fotoativados com Apollo 95E por trés segundos, conforme
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recomendado pelo fabricante, dureza da superficie inferior geralmente era menor do
que a superficie superior e ndo polimerizada o suficiente. Conclusivamente, quando
comparado com halégena convencional, a unidade do PAC, Apollo 95E nao polimeriza
adequadamente a superficie inferior composto quando a espessura da camada
excedeu 2 mm. Além disso, trés segundos do tempo de polimerizacdo, que o
fabricante recomenda, néo foi suficiente para polimerizar o ideal dos compostos.

Van Meerbeek et al. (1993) verificaram a dureza e modulo de elasticidade das
camadas sucessivas em uma area de unidao dentina-resina foi determinada por
indentacdo nano-dentina de quatro sistemas adesivos comercialmente disponiveis,
dois dos quais também foram aplicados com um agente de condicionamento. Com
uma técnica de indentacdo nano-controlado por computador, muitos recortes
triangulares foram feitas dentro de uma pequena area de alguns micrémetros de
didmetro "com uma carga de alguns mili-Newtons. A carga e o0 deslocamento do
penetrador foram monitorados continuamente durante a sequiéncia de carga-descarga,
assim dureza e médulo de Young pode ser computada como uma funcdo da geometria
do penetrador e a carga aplicada. A dureza da zona de interdifusdo resina-dentina foi
significantemente menor do que a dentina inalterada. Um gradiente de médulo de
elasticidade foi observada a partir da dentina vez mais dura uma zona mais elastica
interdifusdo dentina-resina e uma camada adesiva de resina no compdésito
restaurador. Esse gradiente foi mais substancial nos sistemas que produziram
camadas de resina relativamente grossa adesivo que forneceu uma de resina de baixa
viscosidade, como uma camada intermedidria entre a resina adesiva e massa do
composito restaurador. Tal area de colagem elastica pode ter uma capacidade de
pressdo suficiente para aliviar tensdes entre a restauracdo encolhendo composta e
dentina o substrato rigido, melhorando assim a conservacdo do adesivo e, como

consequéncia, a integridade marginal e retencéo da restauracao.
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Lindberg et. al. (2005) compararam a profundidade de cura obtida com seis luz
halégenas de quartzo de tungsténio e LED em diferentes periodos de exposicao a luz.
Espécimes de resina composta (Tetric Ceram, A3, didmetro 4 mm, altura de 6 mm)
foram expostos a partir de O -, 3 - e 6 mm de distancia. As unidades de polimerizagcéo
(200-700 mW/cm2) foram utilizadas para o padrao (20 e 40 s), o atraso de pulso modo
(exposicéo inicial de 3 s, 200 mW/cm2, seguido por um periodo de descanso de 3 min
e uma exposicao final de 10 ou 30 segundos a 600 mW/cmz2), ou cura de soft-start (40
s; rampa exponencial). A profundidade de cura foi determinada pela medi¢do da
dureza Wallace para cada meio milimetro a partir de 0,5 mm da superficie superior.
Para cada amostra, um valor médio H (W) foi calculado a partir do H (W) valores
determinados nas profundidades de 2,0 mm e inferior (0,5, 1,0, 1,5 e 2,0 mm,
respectivamente). A profundidade de cura para cada espécime foi encontrado por
determinagdo do maior profundidade antes de um valor H (W) superior ao valor
minimo de H (W) por 25% ocorreram. Para todas as unidades de cura, um aumento no
tempo de exposicdo levou a profundidade significativamente mais elevadas de cura.
Em ambos os tempos de exposicdo, uma correlacao linear significativa foi encontrada
entre a densidade de poténcia determinada das unidades de cura e profundidade de
cura dos valores obtidos. Pode ser que os valores absolutos da profundidade de cura
encontrados sao de um material especifico, mas o0s autores acreditam que existe
relacbes entre as unidades de cura, entre os tempos de exposi¢do, e entre as
distancias de guia de luz.

Emami e Soderholm (2003) avaliaram o grau de conversdo de duas resinas
compostas polimerizadas com trés diferentes irradiancias. Duas resinas compostas
fotopolimerizaveis foram polimerizadas com trés valores diferentes de irradiancias em
diferentes tempos. Os espécimes testados foram 2, 4 ou 6 mm de espessura.Os
valores de grau de conversao foram medidos com espectroscopia Raman no topo e na

base dos espécimes. O valor mais alto de conversdo de um dos materiais foi
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ligeiramente inferior a 60%, enquanto o valor maximo de conversédo do outro material
era um pouco abaixo de 65%. Esta diferenca de valores de conversdo pode estar
relacionada as diferencas nos sistemas de mondmero utilizado nos dois compdsitos.
Ao considerar a densidade de energia (J cm-2) ao invés de irradiacao de luz (mW cm-
2), observou-se que os valores de energia equivalente apresentaram valores de
conversao semelhantes, para uma espessura determinada na amostra.

Halvorson et. al. (2003) prevendo que a polimerizagdo em toda resina
composta (RBC) tenha sido reduzida a um conjunto de varidveis que envolvem
irradiacdo da fonte luminosa, a duracdo da exposicdo e propriedades de transmissao
de RBC, juntamente com uma relacdo de conversédo de energia (ECR) derivados de
Fourier Transform Infrared andlise espectroscépica (FTIR) de uma unica cor da RBC
foto-polimerizacdo. O ECR descreve a densidade de energia localizada necessarios
para conseguir uma converséo desejada independente da sombra. Usando este ECR,
a conversédo foi predito e foi comprovada experimentalmente ao longo opacidades
diferentes de glébulos vermelhos com base no conhecimento das suas propriedades
de transmisséo e a densidade de energia radiante incidente (irradiancia vezes o tempo
de exposic¢ao). Além disso, usando as propriedades de transmissdo RBC, uma energia
critica scrape-back de aproximadamente mJcm 32 (-2) foi determinada a partir de
amostras cilindricas de RBC foto-polimerizagdo em que o material mal polimerizado foi
removido. Este valor corresponde a cerca de 22% de conversdo. A energia critica
scrape-back era entdo usado para prever comprimentos scrape-back obtido a partir de
amostras polimerizadas em diferentes densidades de energia. Estes resultados
confirmam a relacdo logaritmica entre a profundidade de cura e de energia de
exposi¢ado e do relacionamento reciproco entre a radiacdo e o tempo de exposicao.

Calheiros et. al. (2008) avaliaram o grau de converséo (DC), taxa maxima de
polimerizacdo (TPmax) e tensdo de polimerizacdo (PS), desenvolvido por um

composto experimental dental submetido a diferentes energias irradiantes (3, 6, 12, 24
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ou 48 J / cm2), sob irradiancia constante (500 mW/cm2). O DC e TPmax foram
monitorados durante 10 minutos sobre a superficie inferior de 2 mm de espessura e
discos de 150 microns de espessura de filmes (que representa o topo da amostra)
com ATR-FTIR. PS foi monitorado por 10 min em 2 mm de espessura discos ligado a
dois bastbes de vidro (d = 5mm) conectada a uma maquina universal de ensaios.
One-way ANOVA / Tukey foram utilizados e as diferencas em DC e R (p) (max) entre
as superficies superior e inferior foram examinados usando t-estudantes. O teste
estatistico foi realizado em um alfa pré-definida de 0,05. Para uma dada superficie, DC
mostrou diferencas entre todos o0s grupos, exceto na parte superior entre 24 e 48
Jicm2. TPmax foi semelhante entre 0s grupos em uma mesma superficie e
estatisticamente maior na superficie superior. PS também apresentaram diferencas
significativas entre os grupos. Dados de 48 J/cm2 n&o foram obtidos devido a falha no
modelo de vidro / compoésito. Portanto, os autores concluiram que o aumento em
exposicao irradiante levou a aumentos significativos no CC e PS, mas néo teve efeito
sobre TPmax.

Peutzfeldt e Asmussen (2005) verificaram que o "conceito total de energia”, dos
compostos fotopolimerizados séo determinados apenas pela densidade de energia por
causa de reciprocidade entre a densidade de poténcia e a duracdo da exposicdo. A
cinética de polimerizacdo é complexa, e existe a hipétese de que o grau de
polimerizacao, a resisténcia a flexdo e modulo flexural foram influenciados néo apenas
pela densidade de energia, mas também pela densidade de poténcia por si s6. A
resina convencional foi polimerizada em trés densidades de energia (4, 8 e 16 J / cm
(2)) por 6 combinagdes de densidade de poténcia (50, 100, 200, 400, 800 e 1000 mW /
cm (2)) e duracdo da exposicdo. O grau de polimerizagdo, a resisténcia a flexdo e
médulo flexural aumentaram com a densidade energética. Para cada densidade de
energia, o grau de polimerizagdo diminuiu com o aumento da densidade de poténcia.

A resisténcia a flexdo e médulo apresentaram um maximo em densidade de poténcia
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intermediaria. Dentro da densidade de poténcia clinicamente relevantes, ndo sé a
densidade de energia, mas também a densidade de poténcia por si s0, teve influéncia
significativa sobre as propriedades da resina composta.

Halvorson et. al. (2002) verificaram a relagdo entre o grau de conversao e a
energia radiante (dose) aplicada durante a fotopolimerizacdo de resinas compostas.
FTIR foi usado para medir a 5 min e 24 h de conversdo de quatro resinas compostas
preparadas em uma pelicula fina e polimerizados sob condi¢cdes de diminuicdo da
intensidade e tempo de exposicdo constante (30) usando uma luz halégena. A
conversao de medidas foi obtida através de uma ampla gama de aplicacdo de energia
radiante. Além disso, as amostras de dois dos materiais foram polimerizados em
varias intensidades e tempos de exposicao de tal forma que a dose manteve-se
constante. Este processo foi realizado em quatro doses representando
aproximadamente 75% da faixa de conversdo. Os perfis de fotopolimerizacdo
(conversdo por cento versus energia radiante aplicada) mostram um decréscimo
gradual na conversdo com a diminui¢cdo da energia, seguida de uma descida rapida.
Embora haja diferencas na conversdo maxima atingida entre os materiais, quando a
conversdo € representada como uma conversdo fracionaria em relacdo ao valor
méaximo de 24 horas, a sua 5 min e perfis de cura de 24 horas parecem muito
semelhantes. Além disso, a conversdo muito semelhante foi mensurada quando os
filmes foram expostos usando doses equivalentes fornecendo evidéncias de uma
relacdo reciproca entre irradiancia (densidade de poténcia) e tempo de exposicao.
Para as medi¢Bes de 24 horas, equivaléncia estatistica (Fisher LSD protegidos ao
nivel de 0,05) foi observada para a maioria das combinacdes de tempo de exposicéo e
a densidade de poténcia dentro de uma determinada dose. Geralmente, as exce¢des
ocorreram com 0s menores tempos de exposi¢cdo. Portanto, segundo os autores existe
uma relacdo reciproca entre o tempo de exposi¢do e a densidade de poténcia o que

acrescenta significado para o estudo da conversdo em funcdo da dose total aplicada.
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Esta relacdo estabelece o perfil de polimerizacdo como uma correlagédo universal entre
tempo de exposicao e a densidade de poténcia.

Bhamra et. al. (2010) inevstigaram o efeito da radiacéo através da escolha da
unidade de fotoativacdo LED (LCU) e ponta de fibra Otica sobre as propriedades
mecénicas de metacrilato de resinas compostas (RBC). Espécimes retangular em
forma de barra (25 mm x 2 mm x 2 mm) de quatro RBCs, irradiadas de um lado por
vezes recomendado pelo fabricante com uma das duas fotoativacdo LED, e com um
didmetro de ponta de 8 ou 13 mm, foram testados em trés pontos para medir a
resisténcia a flexdo e mobdulo de elasticidade, dureza Vickers foi medida nas
superficies superior e inferior, em modelos de irradiacdo sobrepostas e né&o
sobrepostas. Os efeitos e interacfes de todos os fatores foram analisados pela analise
de variancia. Embora os materiais testados diferiram significativamente para todas as
propriedades (P <1 x 10 (-6)), ndo houve efeito significativo para a LCU, dica ou
irradiancia de resisténcia a flexdo ou médulo de elasticidade. Para a dureza, o Unico
efeito global significativo deveu-se a irradidncia na superficie inferior. Ambas as
fotoativagdo e as duas pontas poderiam ser usadas para dar dureza adequada topo,
mas a espessura do incremento maximo recomendado é grande demais para a cura
adequada na parte inferior com a fotoativacdo testados nos horarios recomendados.
Um projeto experimental mais complexo seria Util para testar o comportamento de
muitas irradiancias elevadas.

Antonson et. al. (2008), verificaram a nova gerac¢ao do diodo emissor de luz de
polimerizacdo que tém melhorado significativamente a polimerizagdo em comparacao
com as luzes de primeira geracdo, e até mesmo de algumas unidades de
polimerizacdo segundo o LED de luz. Este estudo comparou o desempenho de 10
fotopolimerizadores de nova geracdo de diodos de emissor de luz de polimerizacdo
(FLASH-lite 1401, LE Demetron 1, Coltolux, Ultra-Lume 5, Mini LED, bluephase, Elipar

FreeLight 2, Raios, SmartLite QI e Allegro) para a profundidade de polimerizagéo
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contra uma halégena de alta poténcia de polimerizagéo, unidade de luz (Optilux 501).
As profundidade de polimerizacdo foram medicfes realizadas pela nhorma ANSI / ADA
n ° 27, padréo para detectar diferencas entre as luzes de trés intervalos de tempo (10,
20 e 40). Um total de 660 amostras foram preparadas (n = 10/group). A ANOVA
fatorial completo e teste de Tukey HSD mostrou FLASH-lite 1401 apresentou um
desempenho significativamente melhor do que as outras luzes em 10 - e 20 segundos
de intervalos de tempo (p <0,01). Este estudo também demonstrou que um tempo de
exposi¢do de 20 segundos ou mais garante uma maior profundidade de polimerizacao,
sendo 40 segundos o tempo de polimerizacdo ideal para todas as unidades de
fotoativagéo.

Millen et. al. (2007) analisaram o aumento da temperatura em comparacao de
celulose durante a polimerizacdo de resinas compostas (hemacias) e diodo emissor de
luz halégena com unidades de fotoativacdo (UML). Um total de 32 dentes extraidos de
pacientes com idade entre 11-18 anos foram utilizados no estudo. Termopares
colocados no teto da camara pulpar, utilizando um novo método "split-dente". No
Grupo 1, uma unidade halégena com intensidade de 450 mW cm (-2) foi utilizada e no
Grupo 2, uma fonte de luz LED com intensidade de 1100 mW cm (-2) foi utilizada. Os
dentes foram colocados em um banho de agua com a temperatura regulada até a
temperatura da polpa e da temperatura ambiente foram estaveis a 37 © C. O registro
da temperatura continua foram feitos através de um registrador de dados e
computador. O aumento da temperatura da linha de base para o maximo foi calculado
para cada amostra durante a polimerizacéo, tanto da ligacdo do agente e do RBC. O
aumento da temperatura da polpa foi significativamente maior com o LED do que com
a unidade halégena para colagem e polimerizacdo RBC (p <0,05). Houve aumento
significativo da temperatura durante a polimerizacdo do agente de ligacdo e por sua
vez durante a polimerizagdo da RBC, os aumentos foram menores. Os autores

concluiram que a polimerizagéo de agentes de ligacdo deve ser feita com luz de baixa
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intensidade e de alta intensidade de ser utilizada apenas para a polimerizagdo RBC
independentemente da fotoativacdo por LED ou luz halégena.

Dewaele et. al. (2009), investigaram o efeito do protocolo de fotoativacdo no
grau de conversdo (DC), a contracdo do volume (C), médulo de elasticidade (E), e
temperatura de transicéo vitrea (T (g)), medido em um polimero modelo. Onde o
principal objetivo foi o de correlacionar os valores medidos com os outros. Para o
desenvolvimento da pesquisa, diferentes protocolos de fotopolimerizacdo foram
utilizados, a fim de investigar a influéncia da densidade de energia (ED), densidade de
poténcia (PD), e a propriedade do modo de polimerizacdo. Os modos de polimerizacéo
eram: continuo, pulso espassado, e rampa de irradiagdo. CC foi medida por
espectroscopia Raman micro. C foi determinada por pichometria e uma coluna de
densidade. E foi medido por um analisador dindmico-mecanica (DMA), e T (g) foi
medido por calorimetria diferencial exploratdria (DSC). Os dados foram submetidos a
duas e trés ANOVA, e as andlises de regresséao linear. Os resultados obtidos foram
gue em ED, PD, e modo de polimerizagéo influenciou CC, C, E e T (g) do polimero.
Uma significativa correlaco positiva foi encontrada entre a ED e DC (r =0,58), DC e E
(r = 051), e ED e T (g) (r = 0,44). Tomados em conjunto, ED e PD foram
significativamente relacionados com a DC e E. O coeficiente de regressao foi positivo
para ED e negativa para PD. Correlagdes positivas significativas foram detectadas
entre CCeC (r=0,54),CCeE (r=0,61),CCeT(g) (r=0,53). As comparacdes entre
0os modos continuo e pulso espassado de polimierizagdo mostrou influéncia
significativa no modo de polimeirzacéo: a polimerizagcéo pulso espacado resultou em
diminuicdo da DC, diminuiu a C, e diminuicdo da T (g). Portanto, ocorre influéncia do
modo de polimerizagdo, quando se comparam 0s modos continuo e etapas de
polimierizagdo. Mediante os resultados obtidos, os autores verificaram uma relagéo
complexa entre o padrdo de polimerizacdo, a microestrutura da resina e as

propriedades investigadas. O desempenho geral de um compdsito €, assim,



48

indiretamente afetada pelo protocolo de polimerizacdo adotado, e a desejada redugéo
de C pode ser na verdade uma consequéncia da diminui¢cdo do DC.

Silikas et. al. 2000 investigaram a relacdo entre o grau de conversédo (DC) e
valores de contracdo de dois diferentes representante de resinas compostas quando
irradiados por dois niveis de intensidade de luz, por periodos de tempo diferentes. O
CC do 7100 e Tetric Ceram foram medidos por espectroscopia de FTIR imediatamente
poés-polimerizacdo e os valores de deformacdo do encolhimento foram obtidas
continuamente por 30 min a partir fotoiniciagdo com a técnica de colagem de disco.
Todas as amostras foram fotopolimerizavel a uma temperatura inicial de 23 ° C com a
unidade Elipar Highlight sob os seguintes modos de intensidade de luz variavel (1) s 40
a 750 mW/cmz2; (Il) modo "soft-start" a duas etapas de irradiacdo s de 10 a 200
mW/cm2 mais 30 s, a 750 mW/cm2; (lll) 40 s em 200 mW/cm2 e (IV) s 10 a 200
mW/cm2. Os efeitos da temperatura da luz e exotérmico de polimerizacdo ndo foram
eliminadas. Os resultados apresentaram que o modo Il de irradiacdo ndo reduzir o DC
para cada material, em relacdo aos valores obtidos com o modo | (p> 0,05). Os
valores de contracdo correspondente tensdao ap6s 30 min também nado foram
significativamente diferentes (p> 0,05). No entanto, os efeitos da reducdo dos niveis
de intensidade de luz para 10 e 40 s (modos Il e 1V), estavam de acordo com achados
anteriores que implica niveis de tensao reduzido encolhimento. Para ambas as resinas
compostas, os dados de todos os tempos de polimerizacédo e intensidades de luz deu
uma relacédo de regresséao linear (r2> 0,99) entre linhagem encolhimento ligado risco
versus valores DC.Para as matérias e leve-as intensidades estudadas, a correlagéo
entre DC e valores de deformacdo do encolhimento significa que algumas reducbes
nos problemas de retracdo pode ser obtida por uma reducgéo aceitavel em DC. No
entanto, este também deve ser consistente com a geragdo da polimerizacdo e o

desempenho adequado na rede de resina. No entanto, a DC ndo é o parametro que
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descreve carater exclusivo da rede e uma compreensao mais completa dos ultimos é

um objetivo importante da investigacao.
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2.2. Materiais e métodos completo

Para a confeccdo dos espécimes, foi necessario desenvolver uma matriz
metalica de ago inox (Figura 1), permitindo que todos os espécimes fossem idénticos
em dimensdes. A partir da utilizacgdo do molde padrdo, foram confeccionados
espécimes de resina composta, utilizando a resina Venus na cor A3 (Heraeus Kulzer,
Wehrheim, Alemanha). Esta foi inseridas com o auxilio de uma espatula de resina em
uma matriz de aco cilindrica bi-partida, com orificio central de 4mm de didmetro com
2,0mm de espessura, que por sua vez estavam sobre uma tira de poliéster e uma
laminula de vidro. Apds a insercado das resinas no interior da matriz, outra tira de
poliéster foi acomodada, e sobre esta, foi posicionada mais uma laminula para

assegurar a espessura desejada e padronizar a distancia da ponta do

fotopolimerizadora.

Figura 1 — Matriz metélica.

Para garantir a estabilidade e a equidistancia das aplicacdes, foi desenvolvido
um braco mecanico para manter o aparelho de Led na posicdo adequada durante o
periodo de fotoativacdo. A fotoativacao foi realizada imediatamente ap0s a insercéo do
material a matriz, com um aparelho Led experimental em mW/cm2 (Figura 2),
posicionando sua ponta ativa diretamente sobre a superficie da laminula de vidro

(Figura 3). Os tempos de polimerizagdo foram 20, 40, 60, 80, 100 e 120s com
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irradiancias variando de 200, 400, 600, 800, 1000 e 1200 mW/cm?, perfazendo um

total de 36 grupos.

Figura 2 — Led experimental. Figura 3 — Ponta ativa do Led.

Apos a fotoativacdo, os corpos de prova foram marcados com o auxilio de uma
caneta esferografica na superficie de topo. Foram removidos os excessos do material
com o auxilio de uma lamina de bisturi n.12 e os corpos de prova foram removidos da
matriz. Para a armazenagem dos corpos de prova, foram utilizados recipientes
escuros, em umidade relativa por 24h.

Foram confeccionados quatrocentos e noventa e dois espécimes (432 para as
medidas de propriedades mecéanicas e 60 para as medidas de aquecimento). Em
relacdo as propriedades mecéanicas e de aquecimento, os grupos foram divididos de

acordo com a irradiancia e tempos de fotoativacgao.

Todas os espécimes foram polidos para remover a camada subpolimerizada,
inibida pela presenca de oxigénio. Os espécimes foram lixados em ambas as
superficies com lixas de carbeto de silicio #1200 (Struers, Dinamarca) e polidos com

pasta de diamante (Struers, Dinamarca) com granulometrias decrescentes de 3, 1 e
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0,25 um micrébmetros. A seguir, os espécimes foram lavados com 4gua para remover

as particulas resultantes do polimento.

O mdédulo de elasticidade e a dureza das superficies de topo e base dos
espécimes foram determinados por meio da técnica de indentagdo instrumentada,
também conhecida como nanoindentagdo. Cinco indentacBes foram realizadas nas
superficies de topo e base de cada espécime com um indentador de diamante com
geometria Berkovich, usando um Nanoindenter XP (MTS System Corporation, Oak
Ridge, TN, EUA). Cada indentacdo teve um unico ciclo completo de carregamento e
descarregamento com carga maxima aplicada de 400 mN aplicada por 30 segundos. A
partir das curvas de carga versus penetragdo na amostra foram calculados os valores

de dureza e médulo de elasticidade pelo método de Oliver e Pharr (1992).

Figura 4 — Nanoindenter XP.

Os valores de densidade de energia (DE) foram determinados utilizando a
seguinte equacéo: Densidade de energia (J/cm?) = Irradiancia (mW/cm?) x tempo (s) /
1000. Os valores médios obtidos de dureza e modulo de elasticidade, tanto do topo e
da base foram submetidos a ANOVA e o teste de Games Howell (a=5%).

Em relacéo a temperatura, as curvas de aquecimento gerado pelo LED foram

obtidas utilizando um termistor com resolucdo de 0,2° C (Figura 5), acoplado a um
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multimetro de bancada e um computador. As medidas foram feitas em uma matriz de
teflon com 15mm de didmetro, orificio central de 4mm e 2mm de espessura, sendo
medido a temperatura com presenca da resina, em todas as condi¢des de irradiancia e

de tempo. Para cada condicao foi calculado a diferenga de temperatura com relacao a

temperatura ambiente.

Figura 5 — Termistor.



2.3. Estatistica completa

COMPARAGAO ENTRE TOPO E BASE

Descriptives

Densidade de Energia de

Topo (J/cm2)

Médulo de Elasticidade de

Topo (Gpa)

Dureza de Topo (Gpa)

Test of Homogeneity of

Variances

Densidade de Energia de
Topo (J/cm2)

Maédulo de Elasticidade de
Topo (Gpa)

Dureza de Topo (Gpa)

Topo

Base

Topo

Base

Topo

Base

Levene

Statistic dfl

201,971634

116,038876

1080

1080

1080

1080

1080

1080

Std.

Mean Deviation

49,00 35,79

49,00 35,79

13,92 1,09

12,67 2,12

0,78 0,09

0,68 0,14
Sig.

2158 1,00000

2158 0,00000

2158 0,00000

Std.

Error

1,09

1,09

0,03

0,06

0,00

0,00

95%

Confidence

Interval for

Mean

Lower

Bound

46,86

46,86

13,85

12,54

0,77

0,67
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Upper

Bound

51,14

51,14

13,98

12,79

0,78

0,69



Independent Samples Test

Densidade de Energia de

Topo (J/cm2)

Médulo de Elasticidade de

Topo (Gpa)

Dureza de Topo (Gpa)

Equal
variances
assumed
Equal
variances
not
assumed
Equal
variances
not

assumed

Levene's
Test for
Equality of

Variances

201,971634

116,038876

55

t-test for

Equality

of Means
Sig. (2-
Sig. t df tailed)
1,0000 0,0000 2158 1,0000
0,0000 17,2406 1.609,3 0,0000
0,0000 18,6970 1.814,1 0,0000
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14,00
13,00

(edo) spepianse|g ap ojnp

Base

Topo

Local

080
0,78

734
0,70
0,68

Base

Topo

Local



Descriptives

Densidade de Energia de

Topo (J/cm2)

Irradiancia x

Tempo de

Polimerizagdo N Mean
200/20 30
200/40 30
200/60 30
200/80 30
200/100 30
200/120 30
400/20 30
400/40 30
400/60 30
400/80 30
400/100 30
400/120 30
600/20 30
600/40 30
600/60 30
600/80 30
600/100 30
600/120 30
800/20 30
800/40 30
800/60 30
800/80 30
800/100 30
800/120 30
1000/20 30
1000/40 30

1000/60 30

4,00

8,00
12,00
16,00
20,00
24,00

8,00
16,00
24,00
32,00
40,00
48,00
12,00
24,00
36,00
48,00
60,00
72,00
16,00
32,00
48,00
64,00
80,00
96,00
20,00
40,00

60,00

Std.

Std.

Deviation Error

0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

0,00

0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

0,00

57

95%

Conf. Int

for Mean

Lower Upper

Bound Bound

4,00 4,00

8,00 8,00
12,00 12,00
16,00 16,00
20,00 20,00
24,00 24,00

8,00 8,00
16,00 16,00
24,00 24,00
32,00 32,00
40,00 40,00
48,00 48,00
12,00 12,00
24,00 24,00
36,00 36,00
48,00 48,00
60,00 60,00
72,00 72,00
16,00 16,00
32,00 32,00
48,00 48,00
64,00 64,00
80,00 80,00
96,00 96,00
20,00 20,00
40,00 40,00

60,00 60,00



Médulo de Elasticidade de

Topo (Gpa)

1000/80

1000/100

1000/120

1200/20

1200/40

1200/60

1200/80

1200/100

1200/120

200/20

200/40

200/60

200/80

200/100

200/120

400/20

400/40

400/60

400/80

400/100

400/120

600/20

600/40

600/60

600/80

600/100

600/120

800/20

800/40

800/60

800/80

800/100

800/120

1000/20

1000/40

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

80,00
100,00
120,00

24,00

48,00

72,00

96,00
120,00

144,00

11,17
12,62
13,29
13,28
13,63
13,65
13,24
13,37
14,56
14,57
14,67
14,94
13,96
14,59
14,66
14,59
14,57
14,63
13,59
14,25
14,35
14,25
14,34
14,38
13,34

13,43

0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

0,00

0,87
1,68
0,46
0,72
1,17
0,51
1,07
0,99
0,61
0,51
0,52
0,91
0,54
0,68
0,64
0,35
0,86
0,42
1,06
0,95
0,90
0,92
0,56
0,69
0,68

0,79

0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

0,00

0,16
0,31
0,08
0,13
0,21
0,09
0,20
0,18
0,11
0,09
0,10
0,17
0,10
0,12
0,12
0,06
0,16
0,08
0,19
0,17
0,16
0,17
0,10
0,13
0,12

0,14

80,00
100,00
120,00

24,00

48,00

72,00

96,00
120,00

144,00

10,84
12,00
13,12
13,01
13,20
13,46
12,83
13,00
14,33
14,38
14,48
14,60
13,75
14,34
14,42
14,46
14,24
14,47
13,20
13,90
14,01
13,90
14,13
14,12
13,09

13,13

58

80,00
100,00
120,00

24,00

48,00

72,00

96,00
120,00

144,00

11,49
13,25
13,46
13,55
14,07
13,84
13,64
13,74
14,79
14,76
14,87
15,28
14,16
14,85
14,90
14,72
14,89
14,79
13,99
14,61
14,68
14,59
14,55
14,63
13,59

13,72



Dureza de Topo (Gpa)

1000/60

1000/80

1000/100

1000/120

1200/20

1200/40

1200/60

1200/80

1200/100

1200/120

200/20

200/40

200/60

200/80

200/100

200/120

400/20

400/40

400/60

400/80

400/100

400/120

600/20

600/40

600/60

600/80

600/100

600/120

800/20

800/40

800/60

800/80

800/100

800/120

1000/20

1000/40

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

14,10
13,94
14,05
14,18
13,55
13,83
13,78
13,81
13,91
14,05
0,56
0,65
0,68
0,69
0,69
0,71
0,73
0,72
0,82
0,84
0,82
0,83
0,80
0,83
0,83
0,82
0,82
0,83
0,75
0,81
0,82
0,83
0,81
0,82
0,75

0,76

0,42
0,69
1,07
0,78
1,22
1,31
0,80
0,79
0,67
0,94
0,07
0,09
0,05
0,06
0,06
0,06
0,07
0,05
0,07
0,06
0,09
0,06
0,04
0,05
0,06
0,05
0,04
0,06
0,07
0,07
0,06
0,07
0,05
0,04
0,05

0,07

0,08
0,13
0,20
0,14
0,22
0,24
0,15
0,15
0,12
0,17
0,01
0,02
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,02
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01

0,01

13,94
13,68
13,64
13,89
13,09
13,34
13,48
13,51
13,66
13,70
0,53
0,61
0,67
0,67
0,67
0,69
0,70
0,70
0,79
0,82
0,79
0,81
0,78
0,82
0,81
0,81
0,80
0,81
0,73
0,78
0,80
0,80
0,79
0,80
0,73

0,74

59

14,25
14,20
14,45
14,47
14,00
14,32
14,08
14,10
14,16
14,40
0,58
0,68
0,70
0,71
0,71
0,74
0,75
0,74
0,84
0,86
0,86
0,85
0,81
0,85
0,85
0,84
0,83
0,85
0,78
0,84
0,84
0,85
0,83
0,83
0,77

0,79



1000/60

1000/80

1000/100

1000/120

1200/20

1200/40

1200/60

1200/80

1200/100

1200/120

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

o
=}
1

120~

@ @
a =}
| 1

Média da Densidade de Energia de Topo (J/cm2)
]
1

o
1

——400
600

——300
1000

—1200

T T T T
20 40 60 80 100 120

Tempo de Polimerizagido (s)

Levene
Statistic
Mddulo de Elasticidade de
Topo (Gpa) 5,83833176
Dureza de Topo (Gpa) 2,4172765
Tests of Between-Subjects
Effects
Dependent Variable: M6dulo
de Elasticidade de Topo (Gpa)
Type 1l Sum
Source of Squares

dfl

35

35

DF

0,82
0,79
0,80
0,81
0,71
0,79
0,80
0,79
0,81

0,80

Irradidncia (mW/cm2)

df2

1044

1044

Mean

Square

0,04
0,05
0,08
0,07
0,06
0,07
0,05
0,08
0,07

0,06

Sig.

0,00000

0,00001

Sig.

0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01

0,01

0,80
0,77
0,77
0,79
0,69
0,77
0,78
0,76
0,79

0,78

Observed

Power(a)

60

0,83
0,81
0,83
0,84
0,73
0,82
0,82
0,82
0,84

0,82



Irradiancia

Tempo de Polimerizagao
Irradiancia * Tempo de
Polimerizacao

Error

Corrected Total

Tests of Between-Subjects
Effects
Dependent Variable: Dureza

de Topo (Gpa)

Source

Irradiancia

Tempo de Polimerizagéo
Irradiancia * Tempo de
Polimerizacao

Error

Corrected Total

ANOVA

Médulo de Elasticidade de

Topo (Gpa)

266,285949

171,35376

90,1547712
747,66183
1275,45631
Computed
using alpha

=,05

Type 1l Sum
of Squares
2,88958417

0,98160639

0,40606528
3,98365667
8,2609125
Computed
using alpha

=,05

Between
Groups
Within
Groups

Total

5
5
25
1044
1079
DF
5
5
25
1044
1079
Sum of
Squares
527,794481
747,66183
1275,45631

53,2571899

34,2707521

3,60619085

0,71615118

Mean
Square
0,57791683

0,19632128

0,01624261

0,00381576

df

35

1044

1079

74,36585

47,85407

5,035516

F
151,4551

51,45007

4,256714

Mean

Square

15,07984

0,716151

0,00000 1,00000
0,00000 1,00000
0,00000 1,00000
Observed
Sig. Power(a)
0,00000 1,00000
0,00000 1,00000
0,00000 1,00000
F Sig.
21,0568 0,00000

61

Observed

Power(a)

1,00000



Between
Dureza de Topo (Gpa) Groups
Within
Groups

Total

Computed

using alpha

A =,05

o
n
|

o
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L
e
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1.C. 95% Modulo de Elasticidade de Topo (Gpa)
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I.C. 95% Dureza de Topo (Gpa)

o
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1

o
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T T T T
20 40 60 a0 100 120
Tempo de Polimerizagdo (s)

Descriptives

4,27725583

3,98365667

8,2609125

Irradidneia (mWWicm2)

T 400
600
T 800
1000
T 1200

Irradidncia (mW/em2)

T 400
600
T 800
1000
T 1200

35 0,122207 32,027
1044 0,003816
1079
Std. Std.

Deviation Error

0,00000

95%
Confidence
Interval for

Mean

62

1,00000



Densidade de Energia de

Base (J/cm2)

200/20

200/40

200/60

200/80

200/100

200/120

400/20

400/40

400/60

400/80

400/100

400/120

600/20

600/40

600/60

600/80

600/100

600/120

800/20

800/40

800/60

800/80

800/100

800/120

1000/20

1000/40

1000/60

1000/80

1000/100

1000/120

1200/20

1200/40

1200/60

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

4,00
8,00
12,00
16,00
20,00
24,00
8,00
16,00
24,00
32,00
40,00
48,00
12,00
24,00
36,00
48,00
60,00
72,00
16,00
32,00
48,00
64,00
80,00
96,00
20,00
40,00
60,00
80,00
100,00
120,00
24,00
48,00

72,00

0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

0,00

0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

0,00

Lower

Bound

4,00
8,00
12,00
16,00
20,00
24,00
8,00
16,00
24,00
32,00
40,00
48,00
12,00
24,00
36,00
48,00
60,00
72,00
16,00
32,00
48,00
64,00
80,00
96,00
20,00
40,00
60,00
80,00
100,00
120,00
24,00
48,00

72,00

63

Upper

Bound

4,00
8,00
12,00
16,00
20,00
24,00
8,00
16,00
24,00
32,00
40,00
48,00
12,00
24,00
36,00
48,00
60,00
72,00
16,00
32,00
48,00
64,00
80,00
96,00
20,00
40,00
60,00
80,00
100,00
120,00
24,00
48,00

72,00



Médulo de Elasticidade de

Base (Gpa)

1200/80

1200/100

1200/120

200/20

200/40

200/60

200/80

200/100

200/120

400/20

400/40

400/60

400/80

400/100

400/120

600/20

600/40

600/60

600/80

600/100

600/120

800/20

800/40

800/60

800/80

800/100

800/120

1000/20

1000/40

1000/60

1000/80

1000/100

1000/120

1200/20

1200/40

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

96,00
120,00

144,00

514

8,52
10,01
11,43
12,55
12,53

8,72
12,35
13,52
13,77
13,64
13,73
12,50
13,79
13,61
13,97
14,27
14,87
11,35
13,20
13,65
13,94
13,36
13,61
12,44
13,22
13,30
13,84
13,88
14,02
11,18

11,86

0,00
0,00

0,00

0,61
1,29
1,18
0,97
1,26
1,04
0,81
0,92
1,06
0,69
1,15
1,08
0,59
0,70
1,10
0,52
0,98
1,23
0,81
1,19
1,02
0,82
0,75
0,31
0,79
1,01
0,63
0,74
0,77
0,56
0,72

1,10

0,00
0,00

0,00

0,11
0,24
0,21
0,18
0,23
0,19
0,15
0,17
0,19
0,13
0,21
0,20
0,11
0,13
0,20
0,09
0,18
0,22
0,15
0,22
0,19
0,15
0,14
0,06
0,15
0,18
0,11
0,14
0,14
0,10
0,13

0,20

96,00
120,00

144,00

4,91

8,04

9,57
11,07
12,08
12,14

8,42
12,01
13,12
13,52
13,21
13,32
12,28
13,53
13,20
13,78
13,90
14,41
11,05
12,75
13,27
13,63
13,08
13,49
12,14
12,84
13,06
13,56
13,60
13,81
10,91

11,45

64

96,00
120,00

144,00

5,36

9,00
10,45
11,80
13,02
12,92

9,02
12,69
13,92
14,03
14,07
14,13
12,72
14,05
14,02
14,17
14,64
15,32
11,66
13,64
14,02
14,24
13,64
13,73
12,73
13,59
13,53
14,12
14,17
14,23
11,45

12,27



Dureza de Base (Gpa)

1200/60

1200/80

1200/100

1200/120

200/20

200/40

200/60

200/80

200/100

200/120

400/20

400/40

400/60

400/80

400/100

400/120

600/20

600/40

600/60

600/80

600/100

600/120

800/20

800/40

800/60

800/80

800/100

800/120

1000/20

1000/40

1000/60

1000/80

1000/100

1000/120

1200/20

1200/40

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

13,10
13,66
13,68
13,88
0,23
0,40
0,49
0,57
0,61
0,64
0,41
0,64
0,77
0,76
0,75
0,77
0,68
0,75
0,72
0,77
0,79
0,84
0,58
0,72
0,75
0,77
0,74
0,76
0,66
0,72
0,70
0,74
0,78
0,80
0,69

0,66

0,92
0,88
1,20
1,17
0,03
0,06
0,06
0,06
0,06
0,07
0,04
0,06
0,05
0,07
0,03
0,07
0,06
0,06
0,07
0,05
0,05
0,05
0,06
0,06
0,07
0,05
0,05
0,06
0,06
0,07
0,06
0,07
0,06
0,05
0,05

0,05

0,17
0,16
0,22
0,21
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,00
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01

0,01

12,75
13,33
13,23
13,44
0,21
0,38
0,46
0,55
0,59
0,62
0,39
0,62
0,75
0,74
0,74
0,74
0,66
0,73
0,69
0,75
0,77
0,82
0,56
0,70
0,72
0,75
0,72
0,74
0,63
0,69
0,68
0,71
0,75
0,78
0,67

0,64

65

13,44
13,98
14,13
14,32
0,24
0,42
0,51
0,60
0,63
0,67
0,42
0,66
0,79
0,79
0,76
0,79
0,70
0,77
0,74
0,79
0,81
0,86
0,60
0,75
0,78
0,78
0,76
0,78
0,68
0,75
0,72
0,76
0,80
0,82
0,71

0,68



1200/60

1200/80

1200/100

1200/120

o
-]
1

120

a0—

B0~

30—

Média da Densidade de Energia de Base (J/em2)

T T
20 40 60 80

100 120

Tempo de Polimerizagio (s)

Médulo de Elasticidade de
Base (Gpa)

Dureza de Base (Gpa)

Tests of Between-Subjects
Effects
Dependent Variable: Modulo

de Elasticidade de Base (Gpa)

Source

Irradiancia

Tempo

Irradiancia * Tempo
Error

Corrected Total

Levene

Statistic

2,84696189

2,37702969

Type 1l Sum
of Squares
1663,81352
1601,23936
675,946956
914,20369

4855,20353

30

30

30

30

Irradidncia (mW/cm2)

dfl

DF

——400
GO0

—— 300
1000

—1200

35

35

25

1044

1079

0,69
0,71
0,75

0,79

df2

1044

1044

Mean

Square
332,762705
320,247873
27,0378782

0,87567403

0,07
0,07
0,07

0,07

Sig.

0,00000

0,00002

F
380,0075
365,7158

30,87665

0,01 0,66
0,01 0,69
0,01 0,73
0,01 0,77
Observed

Sig. Power(a)

0,00000 1,00000
0,00000 1,00000

0,00000 1,00000

66

0,71
0,74
0,78

0,82



Tests of Between-Subjects
Effects
Dependent Variable: Dureza

de Base (Gpa)

Source

Irradiancia

Tempo

Irradiancia * Tempo
Error

Corrected Total

ANOVA

Médulo de Elasticidade de

Base (Gpa)

Dureza de Base (Gpa)

Computed

using alpha

=,05

Type 1l Sum

of Squares  DF
8,61840111 5
5,92185889 5

2,79016 25

3,67232667 1044
21,0027467 1079

Computed

using alpha

=,05

Sum of
Squares

Between

Groups 3940,99984

Within

Groups 914,20369

Total 4855,20353

Between

Groups 17,33042

Within

Groups 3,67232667

Total 21,0027467

Computed

using alpha

=,05

Mean

Square

1,72368022

1,18437178

0,1116064

0,00351755

df

35

1044

1079

35

1044

1079

67

Observed

F Sig. Power(a)

490,0224 0,00000 1,00000

336,7032 0,00000 1,00000

31,72841 0,00000 1,00000

Mean Observed

Square F Sig. Power(a)

112,6 128,587 0,000000 1,00000

0,875674

0,495155 140,767 0,000000 1,00000

0,003518



1.C. 95% Médulo de Elasticidade de Base (Gpa)
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3.1.2 Abstract

The aim of this study was to evaluate the mechanical properties of a composite
resin and the temperature rise when cured with different energy densities of a LED-light
unit. Specimens (2 mm thick, 4mm in diameter) from a micro-hybrid resin (Venus,
Heraus-Kulzer, shade A3) were cured for 20 to 120 seconds with irradiances from 200
to 1200 mW/cm? and stored for 24 h at 37 °C in a dark recipient under a 100% humidity
condition. Hardness and elastic modulus were measured at the top and bottom of
polished specimens surfaces using instrumented indentation. The temperature rise
during the curing process was measured using a thermistor attached to a multimeter.
The data were analyzed using ANOVA and Games-Howel tests (1 = 5%). Results
showed that hardness and elastic modulus of specimens top surface increased up to
24 Jlcm? remaining nearly constant for higher energy densities, except for the
irradiance of 200 mW/cm2. For bottom surfaces the hardness and elastic modulus
values are higher for 600 and 800 mW/cmz2, suggesting that curing with these
irradiances results in a more homogeneous polymerization for the 2 mm thick
specimen. Regarding temperature measurements, the heating generated by the LED
during polymerization increases with irradiance, this heat being more significant from
800 mW/cmz2 and up. In summary, this research concludes that the ideal condition of
polymerization is an intermediate irradiance applied for a time that results in a minimum
of 24 J/cm2. Additionally, low irradiances applied for long times that satisfy the
minimum energy density required are not enough to give an appropriate
polymerization, neither are the high irradiances applied for short times due to non-

homogeneous polymerization and heating generated by the light.
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3.1.3 Introduction

The evolution of composite resins and polymerization technigues is due to a
constant search for better mechanical properties and control of variables related to the
curing process such as lower shrinkage stress, higher degree of conversion, and lower
heating generated by light. These factors also depend on the light curing unit (LCU)
settings, like: irradiance, exposure time, wavelength and temperature rise (Cook, 1980;
Nomoto, 1997; Vandewalle et. al, 2004; Tsai et al., 2004; Uhl et al., 2004, Torno et. al,
2008).

The tungsten halogen curing lights (LH) are still the most frequently used
polymerization source in dental offices for composite resins. This kind of source has
the advantage of being a low-cost technology, and delivering a blue light with
wavelength in the range of 400-500 nm, the region of the camphorquinone
photoinitiator absorption (Nitta, 2005; Kurachi et al., 2001; Dunn et al., 2002). The
disadvantage of LH curing lights is that they have low efficiency, the light emitted has to
be filtered out, and the filament generates high temperatures, which are responsible for
the limited lifetime of the bulb components and for potentially generating pulp damages
(Soares et al. 2005; Wiggins et al. 2004).

Among the commercially available LCUs, the light emitting diode (LED)
technology is fully established owing to its narrow radiation emission range centered at
the maximum absorption peak of camphorquinone (450-470 nm), the most common
photoinitiator used in composite resins. Besides the increased polymerization efficiency
(Neumann et al., 2006 e Price et al., 2009), its low power consume allows the use of
batteries which makes them lightweight, portable and they have a long lifetime
(Rueggeberg et al., 1996; Wiggins et al., 2004; Neumann et al., 2006, and Kramer et
al., 2008).

During the curing process of a composite resin, the formation of a polymeric

network depends on the quantity of light absorbed to activate the photoinitiators, the
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wavelength of emitted light, the time of exposure, and the increment thickness (Feng et
al., 2009). Energy density (energy density = light intensity x exposure time) is related to
the number of light quanta transferable to the photoinitiators (Kwon et al., 2006, Chen
et al., 2007). Higher irradiances may improve the polymerization efficiency, increase
the curing depth, and shorten the irradiation time. However, higher irradiances increase
the polymerization shrinkage (Watts, 2005).

While the first generation of blue LEDs had low intensity and did not attend the
conditions to provide an adequate polymerization, a new generation of high power
LEDs with irradiances higher than 1000 mW/mm?2 is increasingly being used for they
claim the reduction the time exposure (Yap and Soh, 2005). However, there are
contradictory results on the literature about the use of high power LEDs. Leprince et al.
(2010) concluded that the potential to reduce irradiation time is limited by the need to
maintain the homogeneity of polymerization without generating pulp heating. Dentin
pulp injury was a problem observed by Durey et al. (2008) and Santini et al. (2008)
when using high intensity LEDs.

Therefore, what is the ideal irradiance, and for how long should the time
exposure be? That is, what is the required energy density that gives the best
mechanical properties for a composite resin, without causing a harmful heating to the
pulp tissue? The aim of this study was to evaluate the effects of energy density on the
hardness and elastic modulus of a composite resin, as well as the temperature rise

during polymerization, using an experimental LED with low to high irradiances.

3.1.4. Materials and Methods
Experimental Procedure

The dental composite resin used in this study was the microhybrid Venus,
shade A3 (Heraeus-Kulzer, Lot n°® 010125), composed of conventional monomers Bis-

GMA and TEGDMA, camphorquinone-amine initiator system, and Ba-based glass and
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silica sub-micron particles as the inorganic filler. Four hundred and ninety specimens
(432 for the mechanical properties and 60 for the temperature rise measurements)
were prepared by placing a single increment of the resin into a bipartite customized
metallic mold (4 mm in diameter and 2 mm in depth) and covering it with an acetate
strip and with a thin slide glass (1 mm thick). The slide glass was firmly pressed to
ensure a flat surface.

The composite was then irradiated from the top, through the glass slide and
acetate strip with an experimental light emitting diode source (MM Optics, Sao Carlos,
SP, Brazil). Irradiation intensities were verified by an external radiometer (Optilux,
Kerr/Demetron, Danbury, CT, USA), and the wavelength emission from the LCU was
obtained using a spectrophotometer (USB 4000, Ocean Optics, Dunedin, Florida,
USA). Six different irradiances (200 to 1200 mW/cm?2) were used, and for each
irradiance, the exposure time was varied 6 times (20 to 120 s) such that 18 different
energy densities were obtained (4 to 144 J/cm?2). The curing time recommended by the
manufacturer for this thickness and shade is 20 s. Table | shows the 36 resulting
experimental groups.

The polymerized samples were kept in a dark recipient for 24 h at 37 °C in a
100% humidity condition prior to taking the measurements. All samples were polished
to remove the oxygen inhibited layer. Silicon carbide abrasive papers #1200 were
used. The final polishing was carried out with diamond suspensions of decreasing grit
size (3um, 1pm and 0.25um), and cleaned with running water to remove the debris
from polishing.

Hardness and elastic modulus from the top and bottom specimens surfaces
were measured by the instrumented indentation technique, also known as
nanoindentation, using a Nanoindenter XP (MTS, Oak Ridge, TN, USA). A set of five
indentations with one loading/unloading cycle was carried out on each sample surface,

using a Berkovich indenter tip with the area function calibrated with fused silica The
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maximum applied load was 400 mN and the holding time for each load step was 30 s.
The hardness and elastic modulus were calculated by the Oliver and Pharr method
(1992).

The data was subjected to ANOVA analyses, and as the homogeneity of
variance assumption was violated (i.e., the Levene Test was significant at the .05 level
for all analyses), the Games-Howell test was used to detect significant differences
among the factors (significance level [1 = 5%).

The temperature increase during polymerization was measured for 120 s using
a calibrated thermistor (accuracy of 0.2 °C) connected to a multimeter (34405A,
Agilent, Santa Clara, CA, USA), with the tip attached to the bottom surface of a
composite specimen. Ten measurements were made for each irradiance. The
temperature was measured from the moment the light-curing unit was turned on until
the exact moment that it was turned off. The temperature increase (AT) was calculated

in relation to the initial temperature.

3.1.5 Results

Mean values of hardness and elastic modulus obtained by instrumented
indentation are shown in Figures 1 and 2, and in Table 1.

The hardness values (Fig. 1) of the specimens top surface increased up to 24
J/lcm?2 remaining with an average value of 0.8 GPa for higher energy densities, except
for the irradiance of 200 mW/cmz2, The highest values were obtained for irradiances of
400 to 800 mW/cm?2. Similar results are observed for elastic modulus (Fig. 2). There is
an increase of the elastic modulus with energy density up to an average value of 15
GPa. High irradiances (1000 and 1200 mW/cm?) resulted on lower values of hardness
and elastic modulus than for the intermediated irradiances (600 and 800 mW/cm3).

For bottom surfaces, the hardness and elastic modulus values are higher for

600 and 800 mW/cm?2 for shorter times (<40 s). When the exposure time is longer (>80
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s), the irradiances of 1000 and 1200 mW/cmz presented the highest values of hardness
and elastic modulus.

Regarding temperature measurements, the heating generated by the LED
during polymerization increases with irradiance (Fig. 3). Temperature increased linearly
with time after 20 seconds of polymerization, and the rate of increase is higher for
higher irradiances. For 20 seconds there is no difference among the heating generated
by the irradiances of 200, 400 and 600 mW/cmz2. As the time exposure increases, there

is a significant increase of heating with irradiance.
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Figure 1. Top and bottom specimens hardness values as a function of energy
densities, cured with a LED curing unit.
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Figure 2. Top and bottom specimens elastic modulus values as a function of energy
densities, cured with a LED curing unit.
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Figure 3. Temperature increases during polymerization as a function of different LED

irradiances.
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Table 1. Hardness and elastic modulus for top and bottom specimens surfaces as a
function of different irradiances and time exposures.

GROUPS TOP BOTTOM
ey ELASTIC ELASTIC
IRRADIANCE TIME MODULUS* HARDNESS* MODULUS* HARDNESS*
mwW/cmz? S J/icm? GPa GPa GPa GPa
200 20 4 11,17 (0,87) 0,56 (0,07) 5,14 (0,61) 0,23 (0,03)
200 40 12,62 (1,68) 0,65 (0,09) 8,52 (1,29) 0,40 (0,06)
200 60 12 13,29 (0,46) 0,68 (0,05) 10,01 (1,18) 0,49 (0,07)
200 80 16 13,28 (0,72) 0,69 (0,06) 11,43 (0,97) 0,57 (0,06)
200 100 20 13,63 (1,17) 0,69 (0,06) 12,55 (1,26) 0,61 (0,06)
200 120 24 13,65 (0,51) 0,71 (0,06) 12,53 (1,4) 0,64 (0,07)
400 20 8 13,24 (1,07) 0,73 (0,07) 8,72 (0,81) 0,41 (0,04)
400 40 16 13,37 (0,99) 0,72 (0,05) 12,35 (0,92) 0,64 (0,06)
400 60 24 14,56 (0,61) 0,82 (0,07) 13,52 (1,06) 0,77 (0,05)
400 80 32 14,57 (0,51) 0,84 (0,06) 13,77 (0,69) 0,76 (0,07)
400 100 40 14,67 (0,52) 0,82 (0,09) 13,64 (1,15) 0,75 (0,03)
400 120 48 14,94 (0,91) 0,83 (0,06) 13,73 (1,08) 0,77 (0,07)
600 20 12 13,96 (0,54) 0,80 (0,04) 12,50 (0,59) 0,68 (0,06)
600 40 24 14,59 (0,68) 0,83 (0,05) 13,79 (0,70) 0,75 (0,06)
600 60 36 14,66 (0,64) 0,83 (0,06) 13,61 (1,10) 0,72 (0,07)
600 80 48 14,59 (0,35) 0,82 (0,05) 13,97 (0,52) 0,77 (0,05)
600 100 60 14,57 (0,86) 0,82 (0,04) 14,27 (0,98) 0,79 (0,05)
600 120 72 14,63 (0,42) 0,83 (0,06) 14,87 (1,23) 0,84 (0,05)
800 20 16 13,59 (1,06) 0,75 (0,07) 11,35 (0,81) 0,58 (0,06)
800 40 32 14,25 (0,95) 0,81 (0,07) 13,20 (1,19) 0,72 (0,06)
800 60 48 14,35 (0,90) 0,82 (0,06) 13,65 (1,02) 0,75 (0,07)
800 80 64 14,25 (0,92) 0,83 (0,07) 13,94 (0,82) 0,77 (0,05)
800 100 80 14,34 (0,56) 0,81 (0,05) 13,36 (0,75) 0,74 (0,05)
800 120 96 14,38 (0,69) 0,82 (0,04) 13,61 (0,31) 0,76 (0,06)
1.000 20 20 13,34 (0,68) 0,75 (0,05) 12,44 (0,79) 0,66 (0,06)
1.000 40 40 13,43 (0,79) 0,76 (0,07) 13,22 (1,01) 0,72 (0,07)
1.000 60 60 14,10 (0,42) 0,82 (0,04) 13,3 (0,63) 0,70 (0,06)
1.000 80 80 13,94 (0,69) 0,79 (0,05) 13,84 (0,74) 0,74 (0,07)
1.000 100 100 14,05 (1,07) 0,80 (0,08) 13,88 (0,77) 0,78 (0,06)
1.000 120 120 14,18 (0,78) 0,81 (0,07) 14,02 (0,56) 0,80 (0,05)
1.200 20 24 13,55 (1,22) 0,71 (0,06) 11,18 (0,72) 0,69 (0,05)
1.200 40 48 13,83 (1,31) 0,79 (0,07) 11,86 (1,10) 0,66 (0,05)
1.200 60 72 13,78 (0,80) 0,80 (0,05) 13,10 (0,92) 0,69 (0,07)
1.200 80 96 13,81 (0,79) 0,79 (0,08) 13,66 (0,88) 0,71 (0,07)
1.200 100 120 13,91 (0,67) 0,81 (0,07) 13,68 (1,20) 0,75 (0,07)
1.200 120 144 14,05 (0,94) 0,80 (0,06) 13,88 (1,17) 0,79 (0,07)

* mean values (standard deviation)
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3.1.6 Discussion

The incomplete polymerization of composite resins may generate undesirable
properties such as restoration fractures, recurrent caries, marginal leakage, and
postoperative sensitivity (Vandewalle et al, 2004). In this study, different conditions of
polymerization were evaluated by changing the energy density, i.e., the amount of light
irradiated for a period of time using a LED curing unit.

The instrumented indentation results showed that the lower values of hardness
and elastic modulus were obtained for the irradiance of 200 mW/cmz2. Even for 120 s,
the polymerization with 200 mW/cm?2 did not result in values of hardness and elastic
modulus as high as for the other irradiances. Lindberg et al., (2005) showed that there
is a linear relation between irradiance and depth of cure and that the effect of longer
exposure time does not guarantee a high polymerization degree. Thus, the energy
density of 24 J/cm? for the irradiance of 200 mW/cm? is not enough to provide an
appropriated polymerization. Emami and Soderholm (2003) states that the
photoinitiator needs a certain quantity of energy to initiate the polymerization reaction.

Thus, if a fixed energy level produces a certain number of free radicals, the
authors say that the same degree of cure should be achieved with a low intensity LCU
as with a high intensity LCU depending on the time to give the same quantity of
photons.

Our results show that the number of 24 J/cm? could not be assumed as a
sufficient condition for proper polymerization, as reported by several authors (Emami,
2003; Vaidyanathan, 1992; Halvorson 2003; Calheiros, 2008).

It is also observed that for high irradiances (1000 and 1200 mW/cm?) the
homogeneity of polymerization or depth of cure, represented by hardness and elastic
modulus of bottom surfaces, is lower than for the intermediate irradiances. These
results are in agreement with the ones obtained by Feng et al. (2009). The authors

discovered that the combination of higher irradiance and shorter exposure time



87

resulted in an equal or lower conversion degree than that of lower irradiance and
longer exposure time. Peutzfeldt and Asmussen (2005) showed that for a certain
energy density, when the irradiance is increased, the conversion degree decreases
linearly.

A great advantage of instrumented indentation is the possibility to obtain the
values of elastic modulus. The composite resin should have a very similar elastic
modulus to the one of the dentin structure (~18-20 GPa) to avoid a biomechanical
mismatch (Craig, 1979). Our results show that the irradiances that give the higher
values of elastic modulus (~15 GPa) in the top surfaces are for 400 to 800 mW/cm?
(Fig. 2). The values of bottom surfaces for higher intensities achieve the value of 15
GPa for longer times. The same behavior is observed for the values of hardness.
According to Halvorson et al. (2002); and Calheiros et al. (2008), this is due to the
increase of molecular mobility with temperature resulting in an increase of the
conversion. Bhamra et al. (2010) have concluded that the higher the irradiance, the
lower is the efficiency to activate the camphorquinone and consequently, the lower is
the polymerization efficiency. We have observed the same behavior for the irradiances
of 1000 and 1200 mW/cm?2. For shorter times the polymerization efficiency is reduced
due to the lower activation of camphorquinone, but as the time exposure increases, the
heating also increases allowing the mobility of monomers, which results in a higher
degree of conversion for bottom surface hardness and elastic modulus.

However, not only the mechanical properties or depth of cure should be
considered during the composite resin polymerization process. For the manufacturer
recommended polymerization time (20 s), the irradiances of 200 to 600 mW/cm?
produce a heating of less than 1 °C, which is beyond the limit to cause any damage to
pulp tissues (Antonson et al., 2008; Leprince et al., 2010; Millen et al., 2007; and
Kramer et al., 2008). When higher irradiances are used, the heating generated is

increased. For the exposure times required to give proper mechanical properties (> 20
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s), the heating increases notably with the irradiance, this heating being more significant
from 800 mW/cm2 and up.

According to Dewaele et al. (2009), the impact of an increase on the irradiance,
when curing with high irradiances, has a small effect on the conversion degree. The
author also says that there is an ideal energy density for a certain composite thickness
and exposure time. Beyond this condition, any excess could cause adverse
consequences.

Intermediate irradiances activate a reduced amount of photoinitiator molecules,
allowing a slowly formation of a polymeric network during the first stages of
polymerization, reducing the residual stress and, as a result, lower polymerization
shrinkage, higher conversion degree and better mechanical properties (Silikas et al.,
2000).

3.1.7. Conclusion

In order to obtain proper mechanical properties and higher polymerization
homogeneity, the energy density should be higher than 24 J/cm?2 for irradiances higher
than 200 mW/cm2. The best results of hardness and elastic modulus on top and
bottom surfaces of 2 mm thick specimens, without generating pulp damage by heating,

were obtained for the irradiance of 600 mW/cmz2 for a time exposure of 40 s.
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