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CARACTERIZAGAO TI};RMICA DE COMPOSITOS DENTAIS E SUA IMPORTANCIA NAS
PROPRIEDADES MECANICAS

THERMAL CHARACTERIZATION OF DENTAL COMPOSITES AND ITS IMPORTANCE IN THE MECHANICAL
PROPERTIES

Ivone Lima Santana’, Danilo Augusto Paiva Pacheco', Felipe Leonardo Gomes Leite de Carvalho', Carolina Carramilo Raposo’ e Aluisio Alves Cabral Junior®

Resumo

Introducao: A utilizacdo de tratamento térmico adicional em resinas compostas para uso direto pode melhorar suas proprieda-
des mecanicas. Objetivo: avaliar o comportamento térmico de resina composta para uso direto (Filtek™ Z350XT/3M ESPE),
utilizando Analise Termogravimétrica (ATG) e Calorimetria Exploratéria Diferencial (CED). Métodos: Foram confeccionados
espécimes cilindricos (3mm diametro x 2mm de altura para CED; 2 mm diametro x 2 mm de altura para ATG), irradiados por 40s
a600mW/cm?2. A andlise térmica foi realizada sob a atmosfera de argdnio e taxas de aquecimento de 10°C min-1e 5°C min-1. As
curvas foram obtidas num intervalo de temperatura de 25-900°C. Resultados: A curva CED mostrou temperatura de transicao
vitrea de 216°C e a ATG mostrou degradacao inicial de 355°C. O conteudo inorganico, determinado a partir da perda de massa,
foi de 76%. Conclusao: A identificacdo do perfil térmico de resinas compostas é indispensavel para balizar o tratamento térmico
individual, utilizado para determinadaresina, assim como para identificar seu real contetido inorganico.

Palavras-chave:Resinas Compostas. Termogravimetria. Tratamento térmico.

Abstract

Introduction: The use of additional heat treatment for direct use in composite resin can improve its mechanical properties.
Objective: to evaluate the thermal behavior of a commercial composite resin for direct use (Filtek™ Z350XT/3M ESPE) by
Thermogravimetric Analysis (TGA) and Differential Scanning Calorimetry (DSC). Methods: Cylindrical specimens were made (3
mm diameter x 2 mm height for DSC; 2 mm diameter x 2 mm height for TGA) and irradiated during 40 s at 600mW/cm2. Ther-
mal analysis was performed under argon atmosphere and heating rates of 10°C min' and 5°C min'. The curves were obtained in
the temperature range of 25-900°C. Results: DSC curves showed a glass transition temperature of 216°C and TGA curve showed
an initial degradation of 355°C. The inorganic content, determined by mass loss, was 76%. Conclusion: Thermal characteriza-

tion is necessary to carry out the heat treatment for a specific resin and to identify the real inorganic content.
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Introducao

A odontologia, na atualidade, vem desenvolven-
do materiais restauradores que atendam a reabilitacdo
funcional e estética do paciente em longo prazo. Um
dos materiais mais utilizados para atingir as necessi-
dades citadas é a resina composta. Esta apresenta
como vantagens preservacdao da estrutura dental e
facilidade de trabalho'.

No entanto, as resinas compostas tém limita-
¢bes como baixa resisténcia ao atrito mastigatério,
microinfiltracdo marginal, causada pela contracdo de
polimerizacdo, assim como incompleta conversao de
mondmeros'?.

A polimerizacao adicional por calor tem sido
utilizada nas resinas compostas com o objetivo de
aumentar o grau de conversdo, melhorando suas pro-
priedades mecanicas*®. No entanto, o tratamento tér-
mico adicional deve ser previamente balizado por ana-
lise térmica no intuito de detectar a temperatura de
transicao vitrea (Tg), que, uma vez atingida, viabiliza a
movimentacdo de segmentos poliméricos’. O trata-
mento térmico préximo a Tg contribui para o aumento
do grau de conversdao da resina, proporcionando a
matriz uma estrutura mais homogénea e resistente’.

" Universidade Federal do Maranhio - UFMA.

A resina polimerizada apresenta macromolécu-
las de monomeros em ligacdes covalentes entre si. Ao
se aumentar a temperatura da massa, aumenta-se
proporcionalmente as vibragdes, por agitacao térmica
destas moléculas. No entanto, a degradac¢do da cadeia
polimérica s6 ocorrera se a energia for superior a
necessaria pararomper as ligacdes covalentes®.

Durante a elevacdo da temperatura, o material
pode sofrer diversos eventos de transito de energia
caracterizados por transicdes de primeira ou segunda
ordem. As transicdes de primeira ordem ocorrem devi-
do a fendbmenos endotérmicos ou exotérmicos. Os
fendbmenos exotérmicos quimicos sdo combustio e
decomposicdo e os fisicos representam a passagem de
estado fisico e transicdes cristalinas.

As transicdes de segunda ordem sdo caracteri-
zadas pela variacdo da capacidade calorifica sem varia-
¢Oes de entalpia e, portanto, ndo geram picos nos gra-
ficos.* Esse é o caso da Tg>*"®, que é acompanhada por
mudanca na capacidade calorifica (Cp)”*'°.

Abaixo da Tg, o material ndo tem energia inter-
na suficiente para permitir o deslocamento de uma
cadeia em relacdo a outra''. Por outro lado, o aqueci-
mento da resina composta pode gerar perda de massa,
se as temperaturas nao forem controladas, bem como

* Programa de P6s-Graduacdo em Odontologia. Universidade Federal do Maranh&o - UFMA.
* Programa de P6s-Graduacdo em Engenharia de Materiais - PPGEM. Instituto Federal de Educacéo, Ciéncia e Tecnologia do Maranhio - IFMA.
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sua degradacao. Portanto, torna-se indispensavel o
estudo do seu perfil térmico das mesmas.

A analise térmica consiste em um grupo de téc-
nicas na qual as propriedades fisicas de uma substan-
cia e/ou seus produtos de reacdo sdo medidos em
funcao da temperatura, enquanto essa substancia é
submetida a uma programacdo controlada de tempe-
ratura sob uma atmosfera especifica'.

Utilizando apenas a Analise Termogravimétrica
(ATG) é possivel, por exemplo, estudar a decomposi-
¢do térmica de compostos organicos, inorganicos e de
substancias poliméricas, corrosdao de metais, aqueci-
mento e calcinacao de minerais, destilacdo e evapora-
cdodeliquidos, etc’.

Ja na Calorimetria Exploratéria Diferencial (CED)
é possivel medir a diferenca de energia fornecida ao
material, comparando a outro material de referéncia
termicamente estavel, em funcdo da temperatura,
enquanto ambos sdo submetidos a uma programacao

8,11

controlada de temperatura™''.

Diante do exposto, o objetivo deste estudo foi
avaliar o comportamento térmico de uma resina com-
posta para uso direto através de CED e ATG para baliza-
mento de tratamento térmico adicional.

Métodos

Ensaio laboratorial realizado no Laboratorio de
Engenharia de Materiais do Instituto Federal do Mara-
nhdao com espécimes cilindricos de resina composta
para uso direto (Filtek™ Z350XT, 3M ESPE, Sumaré, SP,
Brasil), que foram confeccionados com auxilio de
matrizes de poliacetal, em diferentes dimensdes, 3x2
mm para CED e 2x2 mm para ATG. Os espécimes foram
fotoativados por um LED laser de intensidade de luz de
600mW/cm? por 40 s e, em seguida, submetidos aos
testes de ATG e CED. Os ensaios foram realizados a
uma taxa de aquecimento de 10°C min' e, posterior-
mente 5°C min’, no intervalo de 25 a 900°C. Foram
utilizados cadinhos de Al,O, em atmosfera de argbnio
comvazio de 20mLmin™.

Resultados

Durante a analise pode-se perceber o inicio lento
da degradacao da resina a pouco menos de 150°C, bem
acelerada a partir dos 355°C e estabilizando a partir dos
460°C. Houve, nesse intervalo, perda de 24% de massa,
indicando que a composicao da amostra tem essa
mesma porcentagem de matriz organica, pois, durante
0 aquecimento, os compostos organicos vao sofrendo
eventos de combustdo, volatizacio e degradacio®,
representados pela queda na curva da ATG. Pela analise
da curva, ndo se pode observar a temperatura da Tg,
pois para as caracteristicas proprias da resina, a taxa de
aquecimento de 10°C, a cada minuto, se tornou “rapida
demais” para evidenciar o degrau da transicdo vitrea
(Figura 1).

Desse modo, optou-se em diminuir a velocidade
do aumento de energia, utilizando, uma taxa de aqueci-
mento de 5°C por minuto, para reduzir a sobreposicdo
de imagens na curva, observando-se o degrau da Tg aos
216°C, em média. A Tg pode ser usada como referéncia
para balizar o tratamento térmico ideal para esse com-
posito (Figura 2).
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Figura 1 - Aquecimento a 10°C min" em curva de ATG e CED
daresinacompostaZ350 XT.
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Figura 2 - Aquecimento a 5°C min" em curva de ATG e CED da
resinacompostaZ350 XT.

O tipo de CED utilizada no presente trabalho foi
a de fluxo de calor. A curva da CED mostra os eventos
endotérmicos, exotérmicos e de alteracdo de linha de
base (as transicdes de segunda ordem), todos em fun-
cao da temperatura. Sua ordenada mostra a variacao
de calorimetria, devido ao fluxo de calor, em funcao da
abscissa, que é atemperatura em graus Celsius.

Discussao

A analise térmica ndo é apenas um método qua-
litativo, pois proporciona resultados quantitativos
termodinamicos e cinéticos quanto as propriedades
dos materiais. Com a vantagem de menor tempo de
ensaio e utilizacao de poucas amostras, pode ser
empregada em polimeros, substancias sintéticas e
naturais, alimentos, firmacos e produtos cosméticos
emgeral®",

A ATG é eficaz na obtencdo de informacdes com
relacdo as variacdes de massa em funcdo do tempo
e/ou temperatura sob condicbes atmosféricas pré-
estabelecidas [2]. Na curva de ATG, tem-se a ordenada
graduada em porcentagem de massa da amostra e a
abscissagraduada em graus Celsius (°C).

A Analise Termogravimétrica (ATG), mostra as
informacdes com relacdo as variacoes de massa em
funcao do tempo e/ou temperatura sob determinadas
condicoes atmosféricas (N,, ar ou outros). Porém, vari-
os fatores podem influenciar a natureza da precisao e
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exatiddo dos resultados experimentais como: a vazao
do ar, composicao do cadinho, massa da amostra e
granulometria®.

Identificado o conteldo organico da amostra,
observado pela massa perdida, é possivel relaciona-lo
com a resisténcia mecanica, médulo de elasticidade e
resisténcia ao desgaste. O aumento do conteddo inor-
ganico da matriz de resina pode melhorar a proprieda-
de mecanica, aumentar a radiopacidade, diminuir o
coeficiente de expansdo térmica e minimizar a contra-
cdo de polimerizacao’.

Segundo a classificacdo proposta por Willems et
al.,” somente os compodsitos que tiverem percentual
de conteldo inorganico superior a 60%, em volume,
deverao ser utilizados em dentes posteriores.

O fluxo de calor é dividido pela massa. Dessa
maneira, a curva nao é afetada pela quantidade de
massa que compde o cadinho. Quanto maior a massa
existente no cadinho, maior é a quantidade de calor
liberada ou absorvida na reacdo. Transicdes de primeira
ordem (endotérmicas ou exotérmicas) sdo caracteriza-
das como picos, mesmo que eles possam sobrepujar
um ao outro®. Transicbes de segunda ordem, como a
transicdo vitrea (Tg), sdo caracterizadas como uma
alteracdo na linearidade da curva, geralmente chama-
dos de “degraus”. Isto ocorre porque ndo ha mudanca
na entalpia como em reacdes de fusao ou cristalizacao,
mas somente uma mudanca na capacidade calorifica®'".

A literatura tem mostrado a eficacia do tratamen-
to com calor, em uma temperatura superior a de transi-
cao vitrea, através de parametros mecanicos como
resisténcia a tracdo diametral e resisténcia flexural®".

Acima da Tg, as interacdes moleculares secun-
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