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Resumo

Introdugao: A absor¢do/adsor¢ao de moléculas de dgua por monoémeros hidrofilicos dentro de materiais resinosos
expostos & umidade da boca pode resultar em degradagdo. Objetivo: Este estudo avaliou sor¢do e solubilidade
de resinas compostas a base de metacrilato e silorano em contato com saliva artificial, nos periodos de um dia
(curto prazo), e 30 e 90 dias (médio prazo). Material e método: Sessenta corpos de prova foram confeccionados com
as resinas Filtek® Z250 e Filtek® P90 Silorano (3M/ESPE), e depois imersos em saliva artificial a 37 + 1 °C durante
um, 30 e 90 dias. Os dados foram analisados usando-se ANOVA um fator/dois fatores seguido dos testes Tukey
ou Tamhane (a = 0,05). Resultado: As médias de sor¢do das duas resinas aumentaram com o tempo (p = 0,001).
A sorgdo de Z250 (1 e 90 d) foi significativamente maior do que de P90 (p = 0,008), com valores semelhantes
apos 30 dias. A solubilidade das resinas também aumentou com o tempo, com diferenca significativa entre todos
os periodos (p = 0,001), exceto para a resina P90 (entre 1 e 30 d). Nao houve diferenca estatistica significante
entre os grupos 2250 (1 d) e P90 (1 dia), Z250 (1 d) e P90 (30 d), e Z250 (30 d) e P90 (90 d). Para os demais
pares, comprovaram-se diferencas significativas (p < 0,001). Conclusdo: As propriedades de sorgao e solubilidade
das resinas compostas testadas foram influenciadas pelo tempo de exposi¢do a saliva artificial. O silorano teve
desempenho ora melhor ora semelhante a resina de metacrilato.

Descritores: Absor¢ao; resinas compostas; resinas de silorano; solubilidade.

Abstract

Introduction: The absorption/adsorption of water molecules by hydrophilic monomers within the resinous material
exposed to the humid environment of the mouth may result in degradation. Objective: This study evaluated
the sorption and solubility of methacrylate-based resin and silorane in contact with artificial saliva after 1 day
(short-term), 30 days and 90 days (medium-term). Material and method: Sixty samples were prepared with Filtek®
7250 and Filtek® P90 Silorano (3M/ESPE) and then immersed in artificial saliva at 37 £+ 1 °C for 1, 30 and 90 days.
Data were analyzed using one-way/two-way ANOVA followed by the Tukey or Tamhane tests (a = 0.05). Result: The
sorption and solubility of two resins increased with the evaluation time (p = 0.001). Sorption of Z250 (at 1 and
90 days) was significantly higher than that of P90 ( p = 0.008), and similar values were registered at 30 days. Resin
solubility also increased with time and there were significant differences for all time periods (p = 0.001), except
for P90 at 1 and 30 days. There were no significant differences between Z250 (1 day) and P90 (1 day), Z250 (1 day)
and P90 (30 day), and Z250 (30 days) and P90 (90 days). Significant differences were shown for other pairings
(p < 0.001). Conclusion: The solubility and sorption properties of the composites tested were influenced by time of
exposure to artificial saliva. Silorane performed better than or similar results to methacrylate-based resin.

Descriptors: Absorption; composite resins; silorane resins; solubility.
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INTRODUCAO

As resinas compostas sio amplamente utilizadas em
Odontologia como material restaurador direto. Uma de suas
principais vantagens é sua capacidade adesiva, permitindo
preparos cavitarios minimos e proporcionando restauragdes com

adequada estética’.

Esses materiais constituem-se de uma matriz resinosa
polimérica e particulas inorgénicas, quimicamente ligadas por
um agente de unido denominado silano. Um grande nimero de
diferentes resinas compostas estd disponivel para restauracdes
dentarias diretas, compreendendo os compositos hibridos,

nanoparticulados, siloranos, ormocers e compdmeros>.

A base orginica da maioria das resinas compostas atuais
¢ constituida pelo monoémero Bisfenol A glicidil metacrilato
(BisGMA) em combina¢do com outros di-metacrilatos, como
trietileno glicol dimetacrilato (TEGDMA), uretano dimetacrilato
(UDMA) e bisfenol glicidil dimetacrilato etoxilado (BisEMA)>.
Apesar das diferencas entre suas formulacdes, todos os
compdositos a base de metacrilatos polimerizam pela geragao de
radicais livres*.

A aproximagdo dos mondmeros metacrilatos para estabelecer
ligagdes covalentes entre si, durante a reagdo de polimerizagao,
causa uma significante redu¢do do volume da resina apds a
polimerizagdo®, advindo dai o maior inconveniente das resinas
compostas, que ¢ a tensdo gerada na interface dente/restauragao
pela contragdo de polimerizagao'.

Com o objetivo de reduzir a contragdo de polimerizagio
dos compositos dentais, foi desenvolvido um novo compdsito
denominado Silorano, empregando-se um sistema monomérico
com baixa contra¢do, derivado da combinacio de radicais
siloxanos e oxiranos, com um mecanismo de polimerizagio
diferente, baseado na abertura dos anéis cationicos dos radicais
oxiranos®. Assim, o oxirano ¢ responsavel pela baixa contragdo
e pela baixa geracdo de tensdo, enquanto que o siloxano produz
a natureza hidréfoba do material. Dessa forma, a principal
caracteristica do novo compdsito é a contragdo de polimerizagdo
menor que 1%, comparando-se com a contragio de mais de 2%
nas resinas a base de metacrilato®.

Além da contragao de polimerizagao, a estabilidade em longo
prazo das restauragbes de resina composta também assume
um papel fundamental no sucesso clinico das restauragoes.
A absor¢do/adsor¢io de moléculas de agua por mondmeros
hidrofilicos do material resinoso exposto ao ambiente umido

Tabela 1. Compositos que foram utilizados na pesquisa
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da boca representa um dos varios mecanismos de deterioracdo
e pode resultar em degradacgdo hidrolitica e ruptura da unido
das particulas de carga da matriz resinosa, além de lixiviagao de
mondmeros nido reagidos e de outros componentes da matriz
polimérica’. Portanto, baixa sor¢éo e baixa solubilidade em meio
aquoso sdo caracteristicas desejaveis em materiais restauradores,

como 0s compositos.

Pesquisas anteriores mostraram que o silorano tem
propriedades mecinicas comparaveis aos compositos resinosos de
metacrilato, como menor infiltragdo marginal®, maior resisténcia
flexural’, baixa solubilidade em agua' e reducio significante da
sor¢do de agua e fluidos bioldgicos®'"'%. No entanto, as diferencas
entre esses materiais, no que diz respeito aos aspectos de sistema
de mondmero, tipo e tamanho da carga, e a quimica de unido entre
carga e matriz resinosa, podem ser responsaveis por diferengas na
resisténcia a degradagdo quimica e mecanica desses materiais?,
destacando-se, assim, a importancia da andlise de desempenho
entre materiais com diferentes composigoes.

O objetivo deste estudo foi avaliar as caracteristicas de sor¢do
e solubilidade de resinas compostas a base de metacrilato e
silorano em curto prazo (um dia) e médio prazo (30 e 90 dias),

em contato com saliva artificial.

MATERIAL E METODO

Para avaliagdo das propriedades de sor¢ao e solubilidade,
foram confeccionados 30 espécimes de cada resina composta,
totalizando 60 unidades para todo o experimento, distribuidas
aleatoriamente em seis grupos (n = 10), em um esquema fatorial
2 x 3. Os fatores em estudo foram resinas compostas, em dois
niveis: Z250 e P90, e tempos de avaliacdo, em trés niveis: um,
30 e 90 dias. As varidveis de resposta foram sorcéo e solubilidade,
expressas em pg/mm?®. O experimento foi totalmente realizado
por um unico avaliador previamente treinado.

Uma resina composta de metacrilato de uso universal e um
silorano (Tabela 1) foram utilizados para confeccionar corpos
de prova (CPs) com 5 mm x 2 mm de altura, com auxilio de
uma matriz cilindrica posicionada entre duas tiras matriz de
poliéster. Imediatamente apos a inser¢do, visando a promover
uma uniformidade superficial, foi aplicada uma carga axial de
500 g, durante um minuto, sobre uma ldmina de vidro colocada
sobre o conjunto matriz/tira de poliéster.

Apds a remogao da carga, o composito foi irradiado pelo
tempo recomendado pelo fabricante (Tabela 1), aplicando-se
500 mW/cm* durante os trés segundos iniciais, seguidos da

Compdsito Matriz resinosa Conteudo de carga Fabricante Tempo de irradia¢ao
Filtek® Z250 Bis-GMA a: gy
Cor A3 Bis-EMA, TEGDMA, o S‘i:)a(gf;'z 2 “r;é;ned‘a I SPE, St Paul, MA. 205
Lote: N318950BR UDMA 0= oemp
Filtek® P90 Quartzo e fluoreto de itrio
Cor A3 Silorano 0,01-3,5 um (média 047 _m) M ESPE, St. Paul, MN, 30

Lote: N276611

(76% em peso)

USA
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poténcia maxima do aparelho (LED Emiter B; Schuster Com
Equip Odontolégicos Ltda, RS, Brasil - 1150 mW/cm?), até
completar o tempo de irradiacdo para cada resina composta
(técnica de fotoativagdo escalonada por passos).

Cada CP foi pesado em balanga analitica de precisdo
(AX200 - SHIMADZU Corp., Kyoto, Japan) e transferido para
um dessecador a prova de luz contendo silica gel desidratada
(Fischer Scientific, Leicester, UK), sendo mantido por 22 h
a 37 £ 1 °C e, em seguida, por 2 h a 23 + 1 °C. Os espécimes
foram repesados e o ciclo de condicionamento para secagem
foi repetido até que a perda de massa niao fosse maior do que
1x 107 g (m,). Apos a estabilizacdo do peso, cada CP foi medido
com um micrémetro digital modelo Digimess 110-250 (Digimess
Instrumentos de Precisdo Ltda, SP,BR), para calcular o volume
(V) em mm?, e suspenso individualmente pelo seu eixo diametral
em 2 mL de saliva artificial (KCl: 960 mg; NaCl: 674 mg;
MgCI2: 41 mg; K2HPO4: 274 mg; CaCl2: 117 mg; Sorbitol:
24 g; Carboximetilcelulose sédico: 8 g; Agua destilada: q.s.p.
1000 mL), a 37 = 1 °C, em frascos cilindricos (20 mm didmetro
x 30 mm de altura), a prova de luz, pelos periodos experimentais
determinados (um, 30 e 90 dias). A saliva artificial foi substituida
a cada sete dias.

Decorrido cada periodo de imersio na saliva, os CPs foram
removidos dos frascos, secos com papel absorvente, mantidos a
temperatura ambiente por 15 s e repesados (m,). Os CPs foram
submetidos ao ciclo de condicionamento para secagem até que a
perda de massa nao fosse maior do que 1 x 10~ g (m,).

A média de sor¢io e solubilidade, em pg/mm?, de cada CP, foi
calculada seguindo-se as Equagoes 1 e 2:

Sor¢ao =m,-m_/V (1)
Solubilidade =m, m,/V 2)
em que:

+ m, =massa apos a secagem inicial do espécime (ug);
+ m, = massa apds o periodo de imersdo em saliva artificial

(ug);
+ m,=massa final apos a secagem (ug);

o V=Volume em mm?>.
1. Andlise Estatistica

Para a verificacdo do efeito nulo da resina, do tempo de
avaliacio e do efeito da interagdo entre resina e tempo de avaliagdo
em cada variavel ‘resina, foi utilizado o teste F (ANOVA) com
dois fatores. No caso de interagdo ndo significativa e diferenca
significativa entre os tempos de avaliagdo, foi utilizado o teste de
comparagdes de Tukey entre os pares de tempo avaliados.

No caso da verificagdo de interagdo significativa, foram
realizadas as comparagdes de Tamhane entre todos os pares
formados pela combinagdo dos dois fatores, em uma analise
ANOVA de um fator. A verificagdo da hipotese de igualdade de
variancias foi realizada por meio do teste F de Levene. A margem
de erro utilizada nas decisdes dos testes estatisticos foi de 5%.
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Para os calculos, foi empregado o programa SPSS (Statistical
Package for the Social Sciences), versdo 17.

RESULTADO

A Tabela 2 mostra os resultados de sor¢ao, segundo a resina
utilizada e o tempo de avaliagdo. Observa-se que as médias de
sor¢do aumentaram com o tempo de avaliagdo em cada uma
das resinas. Nos periodos de um e 90 dias, as médias foram
correspondentemente mais elevadas na resina Z250 do que na
resina P90, com diferenga estatistica significante (p = 0,008).
Entretanto, as medidas feitas apds 30 dias de imersdo na saliva
artificial mostraram valores semelhantes para as duas resinas,
sem diferenca estatistica significante. Considerando-se a mesma
resina, os resultados mostraram diferenca significativa (p = 0,001)
entre todos os periodos de tempo avaliados.

As médias de solubilidade das resinas elevaram-se durante os
periodos de observacido (Tabela 3), com diferenca significativa
entre todos os tempos (p = 0,001), exceto para a resina P90, na
comparagio entre os periodos de um e 30 dias.

Comparando-se as duas resinas compostas, apos um dia
de imersdo em saliva artificial, nio houve diferenga estatistica
significante entre estas. Os valores de solubilidade da resina P90,
apds trinta dias, foram préximos aos registrados para o grupo
7250 imerso por um dia, sem diferenca estatistica significante.
Depois de 90 dias, os valores de solubilidade da resina P90 foram
estatisticamente semelhantes aos alcangados pela resina Z250

Tabela 2. Média de sor¢do (ug/mm?®) segundo a resina utilizada e o
tempo de avalia¢do

Tempo de Resinas
avaliagao 7250 P90 Valor de p
(dias) MédiatDP  Média+ DP
01 6,71+ 0,70 W 3,70£0,37 ® p,= 0,008
30 14,67 £3,48® 14,53 +0,70 ® p,< 0,001*
920 20,69+3,25©@ 17,22+ 1,62® p,= 0,178*

p, = Teste F (ANOVA) para a comparagio entre as resinas. p,=Teste F (ANOVA)
para a comparagio entre os tempos. p, = Para a verificagio da hipétese de
interagdo. Obs.: Se as letras entre parénteses sdo distintas, comprova-se
diferenga significativa por meio das comparagdes pareadas de Tukey.

Tabela 3. Valores médios de solubilidade (ug/mm?) das resinas
compostas testadas segundo o tempo de avaliagdo

Tempo de Resinas
avaliagao 7250 P90 Valor de p
(dias) Média+DP  Média+ DP
01 0,23 £0,04W 0,20+ 0,03 @ P <0,001%
30 5,02+ 0,67 ® 1,74+ 0,49 @ p,<0,001*
90 8,21+2,15© 3,95+0,52 ® p,<0,001*

p, = Teste F (ANOVA) para a comparagao entre as resinas. p,=Teste F (ANOVA)
para a comparagdo entre os tempos de avaliagio. p, = Para a verificagio da
hipétese de interagdo. Obs: Se as letras entre parénteses sao distintas, comprova-se
diferenga significativa por meio das comparagdes pareadas de Tamhane.
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em 30 dias. Para os demais pares, comprovaram-se diferengas
significativas.

DISCUSSAO

A crescente quantidade de novos materiais dentarios no
mercado gera a necessidade de avaliar o comportamento desses
materiais diante dos desafios que lhes serdo impostos pelo
ambiente bucal. Estabelecer comparagdes entre eles, inicialmente
em estudos in vitro, seguidos pelos ensaios clinicos, ¢, por isso,
de grande importancia para a andlise do desempenho daqueles
materiais que estdo em uso e para o desenvolvimento de novos
produtos.

Varias pesquisas tém sido feitas sobre sor¢ao e solubilidade de
resinas compostas. Diversos periodos de observacio, diferentes
solugdes e corpos de prova com diferentes dimensdes foram
utilizados anteriormente'>**, Essa heterogeneidade resulta
em valores distintos para o mesmo material, o que dificulta a
comparagdo, mas ndo invalida os resultados.

Apesar de sua caracteristica hidrofébica, as resinas compostas
absorvem dgua com o tempo, o queleva ndo somente a degradagio,
pela ruptura da unido entre a carga e a matriz resinosa, e, em
consequéncia, a redugio da resisténcia e ao aumento do desgaste
do material”?, mas também a expansdo higroscopica que, por
si, determina aumento de volume do material. Caso a expansdo
seja muito alta, pode produzir trincas, fratura dental ou mesmo,
pulpite®. Por outro lado, a expansdo higroscdpica pode ter
um resultado positivo, reduzindo os efeitos da contragio de
polimerizagio'.

A redugdo das propriedades mecénicas esta relacionada,
predominantemente, & captagdo de dgua pelo polimero, que causa
o amolecimento do componente resinoso pela dilatacdo da rede
polimérica, reduzindo as forgas friccionais entre as cadeias de
polimeros. Uma vez que a rede esta saturada de d4gua e permanece
molhada, a degradagao torna-se limitada ou pode niao acontecer
e, assim, o decréscimo registrado inicialmente nas propriedades
mecinicas do compdsito permanece estavel apos a diminuicdo
inicial”.

Os valores, tanto de sor¢do quanto de solubilidade,
registrados neste estudo depois de 90 dias de armazenamento
em saliva artificial e corroborados por estudos anteriores''*'%,
foram menores do que os valores recomendados para que as
resinas compostas sejam indicadas como materiais restauradores,
ou seja, sor¢do inferior a 40 pg/mm? e solubilidade menor do
que 7,5 pg/mm>.? A exce¢do foi a resina Z250, que apresentou
solubilidade ligeiramente maior (8,21 pug/mm?®) do que o valor
estabelecido.

Os valores de sor¢io das duas resinas aumentaram
continuamente durante o periodo de 90 dias. Embora, entre
30 e 90 dias de armazenamento em d4gua, a maioria dos
compdsitos alcance um platd — apds o qual ndo se espera expansao
adicional importante -,'° os resultados deste estudo mostraram
que os valores de sor¢ao das resinas compostas continuaram em
elevacio, de modo mais lento, com o passar do tempo. Além disso,
considerando-se a metodologia aplicada no presente estudo, ndo
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seria possivel observar a ocorréncia de um plat6 nos valores de
sor¢do do material. Por isso, sugere-se que outros estudos sejam
feitos para maior esclarecimento dessa particularidade.

Pesquisas anteriores mostraram resultados semelhantes aos
obtidos neste estudo, com maiores valores de sor¢ao para a resina
7250 em relacdo a resina P90, nos periodos de um e 30 dias'>".
Entretanto, a auséncia de dados na literatura referentes a resina
P90, no periodo de avaliagio de 90 dias, impossibilitou a
comparagdo com resultados de outros estudos.

Alta sor¢ao de agua potencializa os efeitos indesejaveis
sobre a dilatacdo e a descoloragdo da resina composta. Aquelas
resinas que exibem valores mais elevados de sor¢iao de dgua
apresentam maior dilatagdo e sdo mais facilmente coradas por
pigmentos hidrofilicos, caso em que a dgua atua como veiculo de
penetragao®.

A sor¢ao de dgua é um processo de difusdo controlada que
ocorre na fragdo organica da resina e parece estar relacionada
ao seu potencial de hidrofilicidade e & composi¢iao quimica das
particulas de carga. Assim, a cinética desse processo pode ser
mais lenta ou mais rapida para algumas resinas, a depender de
sua composi¢ao®.

Os diferentes resultados encontrados para as propriedades de
sor¢do e de solubilidade podem estar relacionados a formulaciao
dos compositos testados. As resinas compostas, utilizadas neste
estudo, apresentam percentual de carga (em volume) semelhante,
porém diferencas sdo encontradas entre os tipos e o tamanho das
particulas, e entre os mondmeros das matrizes orgénicas.

O comp0sito P90 é um silorano com matriz organica formada
pelos monoémeros siloxanos e oxiranos, que é mais hidrofébica do
que a matriz organica de resinas a base de metacrilatos. Sua matriz
inorginica é constituida basicamente de particulas quartzo,
enquanto a resina composta Filtek Z250 apresenta silica-zirconia

como carga inorganica em uma matriz resinosa de metacrilatos.

Baseando-se nas caracteristicas dos mondmeros resinosos,
ndo seria de se esperar um comportamento mais favoravel do
compdsito Filtek Z250 em relagido a resina P90, em funcdo de o
seu sistema monomérico possuir caracteristicas mais hidrofilicas
do que o silorano.

Filtek® Z250 contém monomeros de baixa viscosidade e alto
peso molecular (Bis-EMA e UDMA), para reduzir o contetido de
TEGDMA em sua composi¢ao. Moléculas grandes ndo produzem
ligagbes cruzadas muito eficientes e provavelmente formam
uma rede polimérica menos densa, facilitando a penetragdo de
solventes'. Além disso, UDMA e TEGDMA sdo mondmeros com
grande afinidade com a d4gua?' e, essa composi¢do, possivelmente,
pode responder pelos maiores valores de sor¢ido da resina Filtek®
7250.

Na resina P90, os grupos funcionais da rede do polimero
contribuem para maior volume livre (em razdo do maior grau de
liberdade das terminac¢des da cadeia), o que pode potencializar
a penetragdo do solvente; entretanto, essa penetragio é reduzida
pelo cardter hidrofébico da molécula do silorano e esta
caracteristica, possivelmente, responde pela menor sor¢io
apresentada por esta resina.
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As resinas compostas testadas apresentaram valores
crescentes de solubilidade em fun¢io do tempo, o que demonstra
que as alteragdes dos compdsitos resinosos imersos em saliva
artificial sio tempo-dependentes. A medida de solubilidade dos
materiais resinosos reflete a quantidade de monomeros residuais
liberados para a dgua?, além de outras substancias de baixo
peso molecular®, bem como elementos das particulas de carga
e fotoiniciadores®. Espera-se que os resultados de solubilidade
de uma resina composta estejam relacionados aos de sor¢do
da mesma resina, pois o solvente precisa penetrar no polimero
para que os componentes lixividveis possam ser liberados para o
exterior do material®. Entretanto, outros fatores, como o grau de
conversao e a densidade da rede de ligagdes cruzadas, podem ter

maior importancia na correlagdo sor¢ao/solubilidade®.

Wei et al.'® registraram valores de sor¢do e solubilidade da
resina Filtek® Silorano inferiores aos encontrados neste estudo,
mesmo depois de 150 dias de imersio em dgua destilada.
Inicialmente, a atividade da dgua pode ser diminuida pela
presenca dos sais da saliva, ocorrendo, posteriormente, um
reequilibrio no contetido de d4gua®, o que explicaria a similaridade
entre as duas resinas constatada no periodo inicial de um dia.
Porém, a degradagdo corrosiva da carga ocorre rapidamente na
presenca dos constituintes ionicos da saliva artificial, sugerindo
que as resinas compostas liberem mais ions quando expostas a

25,26

saliva do que a agua®?, resultando em maior solubilidade. Tais

comparagdes, no entanto, devem ser feitas com cautela, enquanto
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ndo houver padroniza¢do na composicdo da saliva artificial

utilizada, bem como no tamanho e no manuseio dos espécimes.

Esta pesquisa, como outros estudos in vitro, mesmo utilizando
saliva artificial & temperatura de 37 °C, ndo reproduz o desafiante
ambiente bucal e, por isso, seus resultados devem ser vistos com
cautela, sem pretensdo de serem extrapolados para a realidade
clinica. No entanto, servem como indicativos para futuros
ensaios clinicos direcionados para o melhor entendimento do

comportamento clinico das resinas compostas.

CONCLUSAO

Os valores de sor¢iao e solubilidade das resinas compostas
testadas foram influenciados pelo tempo de exposi¢do a saliva
artificial. Em alguns tempos de avaliagdo, a resina composta a
base de silorano apresentou melhor desempenho quanto a sor¢ao
e a solubilidade do que o composito a base de metacrilato. Em
outros tempos de avaliagdo, o comportamento das duas resinas
foi semelhante.
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