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ANALISE DO GRAU DE CONVERSAO DE RESINAS
COMPOSTAS DO TIPO BULK FILL

RESUMO

As resinas bulk-fill sdo mais translicidas e podem ser fotoativadas em
profundidades de até 5 mm. O grau de conversao (GC) interfere diretamente nas
propriedades mecanicas das resinas compostas. O objetivo deste trabalho foi
avaliar o GC de diferentes tipos de resinas bulk-fill. As resinas avaliadas foram
Opus Bulk-Fill flowable (OBFF), Opus Bulk-Fill pasta (OBFP), Filtek™ One Bulk-
Fill Restorative (FBFR) e Filtek™ Bulk-Fill Flowable Restorative (FBFF). Para
cada grupo foram confeccionados 3 discos com medida de 6,0 mm de diametro
e 4,0 mm de profundidade. Os discos foram fotoativados de maneira padronizada
por 20 segundos no topo e armazenados a 37°C por 24h em estufa com luz
controlada. As amostram foram analisadas no FTIR - Espectroscopia de
Infravermelho com Transformada de Fourier. A analise estatistica empregada foi
One-way ANOVA seguida pelo teste de Tukey (p <0,05) para comparagéao entre
as médias. Para a superficie topo houve diferenca estatistica entre FBFF e OBFF
(p = 0.032) e ndo houve diferenga estatistica entre OBFP, OBFF e FBFR. Para
a superficie base, ndo houve diferenga estatistica entre os grupos. As resinas
bulk fill em geral apresentaram GC semelhante, com exce¢do da marca 3M

flowable.

Palavras-chaves: resina composta, resina bulk-fill, grau de converséo.



ABSTRACT

Bulk-fill resins are more translucent and can be photoactivated at depths up to 5
mm. The degree of conversion (DC) is directly related interferes with the
mechanical properties of the composite resins. The objective of this study was to
evaluate the DC of different types of bulk-fill resins composite. The resins
evaluated were Opus Bulk-Fill Flowable (OBFF), Opus Bulk-Fill Paste (OBFP),
Filtek ™ One Bulk-Fill Restorative (FBFR) and Filtek ™ Bulk-Fill Flowable
Restorative (FBFF). For each group were made 3 discs with 6.0 mm in diameter
and 4.0 mm depht. The discs were standardized and photoactivated for 20
seconds at the top surface and stored at 37°C for 24h in a controlled light oven.
The samples were analyzed using FTIR - Fourier Transform Infrared
Spectroscopy. Statistical analysis was performed using one-way ANOVA
followed by Tukey's test (p <0.05). The top surface shows a statistical difference
between FBFF and OBFF (p = 0.032) and there was no statistical difference
between OBFP, OBFF and FBFR. For the base surface, there was no statistical
difference between the groups. Bulk fill resins generally had similar DC, except

for the 3M flowable brand.

Keywords: composite resin, bulk-fill resin, degree of conversion.



INTRODUGCAO

Desde a introdugao dos compasitos resinosos na Odontologia, houve uma
crescente evolugdo em relacéo a eficiéncia, facilidade de manuseio, e controle
sobre o tempo de trabalho das resinas compostas (1,2). Além disto, uma das
caracteristicas favoraveis destes materiais € que eles apresentam mddulo de
elasticidade semelhante ao da dentina e sao passiveis de adeséo aos tecidos
dentarios, caracteristicas que permitiram a substituicdo das restauracdes em

amalgama por restauragdes em resina composta (3,4).

No entanto as resinas compostas convencionais sofrem contragcao
volumétrica durante a polimerizacdo e por isso devem ser inseridas e
fotoativadas com a técnica incremental de 2mm para permitir a conversao
adequada de mondmeros em polimeros e consequentemente menores valores
de tensdo de contracdo de polimerizagdo (5). O tamanho das particulas esta
compreendido entre 10 um a 100 um, representando assim 60% do volume total
da resina. Estas resinas s&o constituidas pelas seguintes fases: organica
(matriz), inorganica (carga) e agente de uniao (silano) (6).

A matriz organica tem como compostos o bisphenol glicidil metacrilato
(Bis-GMA) ou poliuretano, compostos que apresentam alta viscosidade, e quanto
maior a viscosidade maior a contragdo de polimerizagdo, portanto, foram
adicionados monbémeros de baixa viscosidade, trietilenoglicol dimetacrilado
(TEGMA) e o etilenoglicol dimetacrilado (EDGMA) que apresentam mais
flexibilidade. A matriz inorganica € composta por particulas de carga que tem
como funcao reduzir a contragao de polimerizacéo e o coeficiente de expansao
térmica. E como agente de unido destaca-se o silano, responsavel por
proporcionar a unido entre a parte orgénica e inorganica da resina composta

convencional (7,8).

A contracéo de polimerizagao, profundidade de cura e grau de conversao
estdo diretamente relacionadas entre si. Valores de contrag&o clinicamente altos
geram maiores niveis de tensdo e tornam os procedimentos restauradores

suscetiveis a dor pods-operatoéria, deformacdo anatdmica, fratura dentaria e



hipersensibilidade, formacao de trincas, resultando em microinfiltragdo de fluidos

sob a restauracéo e consequentemente a presenca de caries recorrentes (9).

Embora seja indicado que as resinas compostas convencionais sejam
inseridas pela técnica incremental obliqua com incrementos de no maximo 2mm,
fatores como: maior numero de passos operatérios, a maior sensibilidade da
técnica restauradora e a maior exposicao de calor através das varias etapas de
fotoativagdo podem aumentar os niveis de tensao (2,6).

Com isto, uma nova classe de compdsitos resinosos foi introduzida no
mercado, as resinas bulk-fill, que podem ser inseridas em um unico incremento
de até 5 mm. Esta resina apresenta dados promissores como menor contragcao
de polimerizacao, resisténcia de unido a microtragao satisfatoria, profundidade
de cura, grau de conversdo e resisténcia a tensao e flexdo comparados as

resinas compostas convencionais (2,10,11).

As resinas de incremento unico como também sdo conhecidas, foram
modificadas para aumentar sua profundidade de cura, apresentando em sua
composi¢ao uma redugao do conteudo da carga e fotoiniciadores adicionais para
aumentar o grau de conversdo e diminuir a quantidade de mondémeros nao

convertidos (6).

O tamanho das particulas de carga inorgéanicas das resinas bulk fill pode
diversificar de 0,1 um a 1 um. Estas particulas sdo constituidas por aluminio,
silicio e bario com formas irregulares, esféricas ou cilindricas. A composi¢céo
quimica dos compodsitos é similar a da resina convencional, contendo
mondmeros como Bis-GMA, UDMA, TEGDMA e EBADMA em sua matriz
organica, mas para modificar a estrutura quimica dos compdsitos, foram
adicionados hidroxila livre no Bis-GMA, dimetacrilato de uretano alifatico,
dimetacrilato de uretano aromatico (AUDMA) e metacrilatos altamente

ramificados (12).

A reacdo de polimerizagdo das resinas convencionais carece de uma
unidade de cura por emissao de luz de diodo (LED) para excitar as moléculas

fotoiniciadoras, a canforoquinona, visto que, uma vez excitadas estas reagem



com as substancias ativadoras (amina terciaria). O fotoiniciador das resinas bulk-
fill também sofreu modificagdes, a insercdo do Ivocerin derivado do dibenzoilo
geméanio em associagdo a canforoquinona traz para a resina bulk fill uma
habilidade de polimerizagdo mais profunda e controle da duracdo da
polimerizagdo. O Ivocerin é ativado pela luz ultravioleta, que gera radicais livres
mais eficientes que a canforoquinona, levando a uma rapida polimerizacao e alta

conversdo monomeérica (12).

Durante a fase de pré-gel, as cadeias poliméricas sdo muito flexiveis,
permitindo que o material flua da superficie livre da cavidade, mostrando que as
resinas compostas bulk-fill apresentam uma menor tenséo superficial e menor
contracdo de polimerizacdo comparadas as resinas compostas convencionais
(13).

A viscosidade do polimero em desenvolvimento ainda € baixa; no entanto,
a tensdo de contragdo é compensada durante a fase de pré-gelificagdo. Como
resultado, as tensdes internas do material sdo relaxadas. O tempo em que o
material ndo consegue mais compensar a contragao da polimerizagao (o tempo
até a gelificacdo) determina as tensdes finais no material. No entanto, em
comparagao com materiais convencionais, este tipo de resinas compostas
comporta-se de forma diferente, com um ponto de gelificagdo atrasado, que faz

com que haja uma diminuigdo na contragao de polimerizagéo (6).

Existem métodos para avaliar o grau de convers&o dos compdésitos, sendo
um deles o FTIR - Espectroscopia de infravermelho com transformada de
Fourier, que € uma ferramenta que detecta as vibragdes de cadeias aromaticas
e alifaticas, ou seja, a polimerizagéo das resinas compostas envolve a converséo
das ligagdes duplas alifaticas (C=C) em ligacbes simples aromaticas (C-C)
(1,14).

O objetivo deste trabalho foi avaliar o grau de conversédo de diferentes
tipos de resinas bulk-fill (Pasta/Flowable). A hipétese nula do presente estudo é
que as diferentes resinas compostas nao apresentariam diferengas estatisticas

em relagdo ao grau de converséo.



METODOLOGIA

Quatro materiais restauradores foram investigados neste trabalho: Opus
Bulk-Fill flowable (FGM, Joinville, SC, Brasil), Opus Bulk-Fill pasta (FGM,
Joinville, SC, Brasil), Filtek™ One Bulk-Fill Restorative (3M, St. Paul, MN, EUA)
e Filtek™ Bulk-Fill Flowable Restorative (3M, St. Paul, MN, EUA). A Tabela 1

descreve a composicdo dos materiais testados.

Tabela 1 — Materiais usados no estudo

Composicao

Mondmeros uretanadimemetacrilicos,
estabilizantes, canforoquinona, co-
iniciador, cargas inorganicas de dioxido
de silicio (silica) silanizado,

estabilizantes e pigmento.

Mondmeros uretanadimemetacrilicos,
estabilizantes, canforoquinona, co-
iniciador, cargas inorganicas de dioxido
de silicio (silica) silanizado,

estabilizantes e pigmento.

AFM, AUDMA, UDMA e DDMA.
Particulas de silica, particulas de
zircbnia, trifluoreto de itérbio,

nanoaglomerado de zircbnia e silica.

Nome do Produto Tipo Fabricante
Opus Bulk-Fill pasta Bulk-Fill para FGM,
restauragao Joinville,
_ posterior/anterior SC, Brasil
Opus Bulk-Fill flowable Bulk-Fill para FGM,
restauragao Joinville,
| posterior/anterior SC, Brasil
Filtek™ One Bulk Fill Bulk Fill para 3M, St.
Restorative restauracao Paul, MN,
/ posterior/anterior EUA
Filtek™ Bulk-Fill Flowable Bulk-Fill para 3M, St.
Restorative restauracao Paul, MN,
posterior/anterior EUA

-

-

Bis-GMA, Analogo de baixa
viscosidade, BisGMA (Procrylat), Bis-
EMA (6) e UDMA. Parte inorgéanica:

Zirconia/Silica, Fluoreto de Itérbio

Fonte: (15)



Trés discos de OBFF, OBFP, FBFP e FBFF foram preparados em um
molde de acrilico com um orificio de 6,0 mm de didmetro e 4,0 mm de
profundidade. Todas as amostras foram fotoativadas usando uma unidade de
cura por emissao de luz de diodo (LED) (Radii - SDI, Bayswater, Australia) com
irradiancia de 1200 mW/cm? (mensurada com o radidbmetro), por 20 segundos
(tempo recomendado pelo fabricante) na regido topo de maneira padronizada
com um suporte em ambiente com luz e humidade controlada e armazenadas

em uma estufa de temperatura proxima a 37° C por 24 horas a seco.

Fig. 1 : Fotoativagdo da amostra no molde

6 mm

Hﬁ
b

Fig. 2: Amostra final

Um incremento de cada material ndo polimerizado (U) foi analisado no
FTIR - Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (Vertex 70,
BrukerOptik GmbH, Alemanha) (Fig.4 e 5) repetida trés vezes por amostra, sob
parametro de medig&o entre 1700-1500 com area de pico da ligagéo C = C (pico
em 1638 cm-1) e ligagdo C = O (pico a 1608 cm-1) (Fig. 6 e 7). Foram realizadas

3 repeti¢cdes para cada disco polimerizado (C).
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Fig. 6: Opus Bulk-Fill Flowable (BASE). Picos 1 e 2, com espectro entre 1638 e

1608, respectivamente das resinas bulk fill testadas.
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Fig. 7: Opus Bulk-Fill Flowable (TOPO). Picos 1 e 2, com espectro entre 1638 e
1608, respectivamente das resinas bulk fill testadas.

Os dados referentes aos picos foram registrados e colocados em um
software de planilha de dados (Microsoft Excel) para calcular o grau de

converséo. A formula usada para calcular o grau de converséo foi:

100

DCC%)=(1—

Cured (area under 1638=area under 1608) )
Uncured ( area under 1638=area under 1608)

Onde: DC = Degree of Conversion = Grau de conversao; Cured = C = Disco

polimerizado; Uncured = U = Gotal/disco nao polimerizado.

ANALISE ESTATISTICA

A analise estatistica foi realizada usando um software GraphPad Prism
(Fig. 9). One-way ANOVA seguido pelo teste de Tukey (p <0,05) com um nivel
de significancia (o) de 5% e intervalo de confianga de 95% foram realizados para
avaliar o grau de converséo (Fig. 10).



A<PRIM

W ® N OO s W N

Group A Group B Group C Group D
T Opus Bulk Fill Pasta | Opus Bulk Fill Flow | Filtek™ One Bulk Fill Restorative | Filtek™ Bulk Fill Flowable Restorative
New table & graph Y Y Y A
XY 46.22724 50.51904 70.51188 45.40289
Column 62.37539 40.53672 44.22189 59.48858
Grouped 32.16658 26.65104 74.36585 65.74553
Contingency
Survival
Parts of Whole
Fig. 9: Software GraphPad Prism com distribuicao ilustrativa dos grupos.
Ordinary one-way ANOVA
Multiple comparisons
i Number of families 1
Number of comparisons per family 6
Alpha 0.05
Tukey's multiple comparisons test Mean Diff. 95.00% CI of diff. Significant? Summary
Opus Bulk Fill Pasta vs. Opus Bulk Fill Flow 7.687 -28.1110 43.49 No ns
Opus Bulk Fill Pasta vs. Filtek™ One Bulk Fill Restorative -16.11 -51.91 10 19.69 No ns
Opus Bulk Fill Pasta vs. Filtek™ Bulk Fill Flowable Restorative -9.956 -45.76 t0 25.84 No ns
Opus Bulk Fill Flow vs. Filtek™ One Bulk Fill Restorative -23.8 -59.6 to 12 No ns
Opus Bulk Fill Flow vs. Filtek™ Bulk Fill Flowable Restorative -17.64 -53.44 10 18.16 No ns
Filtek™ One Bulk Fill Restorative vs. Filtek™ Bulk Fill Flowable Restorative 6.154 -29.651041.95 No ns
Test details Mean 1 Mean 2 Mean Diff. SE of diff.
Opus Bulk Fill Pasta vs. Opus Bulk Fill Flow 46.92 39.24 7.687 11.18
Opus Bulk Fill Pasta vs. Filtek™ One Bulk Fill Restorative 46.92 63.03 -16.11 11.18
Opus Bulk Fill Pasta vs. Filtek™ Bulk Fill Flowable Restorative 46.92 56.88 -9.956 11.18
Opus Bulk Fill Flow vs. Filtek™ One Bulk Fill Restorative 39.24 63.03 -23.8 11.18
Opus Bulk Fill Flow vs. Filtek™ Bulk Fill Flowable Restorative 39.24 56.88 -17.64 11.18
Filtek™ One Bulk Fill Restorative vs. Filtek™ Bulk Fill Flowable Restorative 63.03 56.88 6.154 11.18

Fig.10: Imagem ilustrativa mostrando dados do teste One-way ANOVA.

RESULTADOS




Os resultados para o grau de conversao s&o mostrados nas figuras
abaixo. Para a superficie topo (Grafico 1), FBFF (77.76 + 0.02) apresentou
diferenga estatisticamente significante (p = 0.032) comparada a OBFP (53.29 +
0.14 ). Nao houve diferenga estatistica para OBFP (53.29 £ 0.14 ), OBFF (47.96
+ 0.12) e FBFP (63.29 £ 0.06).

Para a superficie base (Grafico 2), ndo houve diferenga estatistica entre
os grupos OBFP (46.92 £ 0.15), OBFF (39.24 + 0.11) e FBFP (63.03+ 0.16) e
FBFF (56.88 + 0.10).

Grafico 1 — Grau de conversao das resinas bulk-fill (topo)

Grau de Conversao %

100~

Degree of Convertion %

Grafico 1: Grau de conversdo comparando 4 tipos de resina bulk-fill na regido
topo. Letras diferentes apresentam diferenga estatistica. Letras iguais
apresentam semelhancga estatistica.



Grafico 2 - Grau de converséao das resinas bulk-fill (base)
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Grafico 2: Grau de conversdo comparando 4 tipos de resina bulk-fill na regido
base. Letras diferentes apresentam diferenga estatistica. Letras iguais
apresentam semelhancga estatistica.

DISCUSSAO

A utilizagcdo de resinas compostas na Odontologia tem aumentado ao
longo dos anos, pela sua propriedade estética e facilidade na inser¢cdo. No
entanto, com o decorrer da sua utilizagdo apresentou algumas preocupagdes
para o Cirurgido Dentista em relagdo ao grau de conversido, contracdo de
polimerizagao, profundidade de cura (16).



Assim, foram inseridas no mercado as resinas de incremento unico (Bulk-
Fill), que sofreram modificagbes em sua composi¢do para minimizar estes
problemas, podendo ser inseridas em um unico incremento de ate 5mm. Elas
apresentam alto grau de conversédo e baixa contragdo de polimerizagao, devido
ao aumento da translucidez e adi¢céo de fotoiniciadores (16,17).

No presente estudo foi analisado o grau de conversdo de quatro
compositos resinosos Bulk-Fill: FBFF, FBFP, OBFF, OBFP, através da FTIR —
Espectroscopia de Infravermelho com transformada de Forrier. A hipétese nula
do estudo foi aceita, uma vez que os compdsitos apresentam desempenho

semelhante em termos de grau de converséo.

Entre os materiais utilizados para analise, o desempenho de dois — (OBFP
e OBFF) poderia ser melhorado por outras novas tecnologias. Como a
composicao por fibras de vidro curtas como reforgo de enchimento e inserido na
cavidade com uma peca de mao que produza ondas ultrassénicas que, de
acordo com o fabricante, ativam sonoramente o material e diminuem sua

viscosidade no momento da insergéo (18).

Estudos de Vicenzi et al (2018) e Moszner et al (2008) e colaboradores
apresentaram em suas pesquisas que os fabricantes das resinas bulk-fill
modificaram a translucidez do compdésito e estas mudancas resultam em maior
dispersdo de luz e consequentemente um aumento da penetragcdo de luz em
profundidade e os fotoiniciadores com maior absor¢cdo luminosa, porém no
composto OBFP e OBFF, houve uma diminuigdo no grau de converséo do topo
para a base na profundidade de 4 mm, diferentemente dos outros compostos, o
que nao pode ser confirmado neste trabalho, pois nao foi avaliado cor ou

propriedades oticas.

O tempo de polimerizagcao afeta diretamente as propriedades das resinas
bulk-fill, entretanto uma taxa de polimerizacdo mais lenta, seguida por novos
fotoiniciadores, diminui a tensdo de contracdo em até 70% e a contragdo de
polimerizagdo em 20% em comparagao as resinas convencionais (12,20). Sendo
assim, o tempo de 20 segundos de exposi¢ao a luz foi capaz de polimerizar
bases de 4mm, com exposi¢cdes em todas as faces e variadas direcdes, porém



com um contato mais proximo possivel entre a superficie resinosa e a irradiancia

da luz.

A porcentagem do grau de conversdo quantifica a reagdo quimica, com
isso um baixo valor do grau de conversao afeta o desempenho clinico aceitavel,
alguns destes fatores sdo: a intensidade de poténcia do aparelho fotoativador, a
estrutura quimica do monémero e concentragao de fotoiniciadores. Em relacao
ao grau de conversao apenas FBFF e FBFP foram capazes de manter até 80%
de sua conversao topo/base que € aceitavel, em relacdo aos demais materiais,
que mantiveram acima ou proximo de 60%, portanto o grau de conversao de
converséo ideal € de no minimo 70%. Mandava et al (2017), concluiram que a
FBF mostrou maior resisténcia de unido, podendo atribuir a isto a presenca de
matriz de resina modificada que reduz a tensdo de contracido, esta que €
composta de UUDMA, UDMA, DDMA. A inclusdo destes monémeros durante a
polimerizagado permite que a rede se organize e se adapte antes ou apos a
polimerizagdo. Sendo assim, o tipo do mondémero presente no composto
resinoso pode ser um fator mais influenciador do que o préprio conteudo da
carga (18-21).

A intensidade de poténcia pelas fontes de luz de LED para polimerizar
resinas convencionais com incrementos de até 2mm deve ser no minimo 300
mW/cm?, para a fotoativagao das resinas bulk-fill, deve-se usar uma fonte de luz
de LED, com poténcia de no minimo 800 mW/cm? porém o ideal € que atinja
1200 mW/cm?. O tempo de polimerizacdo pode variar, podendo ser de 20s,
porém estudos indicam que a fotoativagéo por 40s apresenta grau de converséo
maior (12,22), portanto os resultados podem ser explicados pela insuficiéncia da
intensidade da luz fotoativadora.

A literatura determina que o grau de conversdo é inconsistente e
contraditorio, no entanto ele afirma que o grau de conversdo de diferentes
compositos de incremento Unico em comparagao aos convencionais apresenta
um aumento, independente do parédmetro medido e da configuragdo do
experimento (24).



Tsujimoto et al (2016) mostraram que a contragdo de polimerizagéo
comecga imediatamente apos o inicio da irradiagao leve e continua mesmo apos
sua descontinuagao. A continuagao da contragao apos a conclusdo da irradiacao
da luz pode ser devida a reacao pds-polimerizacdo dos monémeros residuais,
podendo justificar assim que as variaveis do presente estudo se d&o por isso,
pela contragcédo pds-gel dos compostos resinosos.

As resinas bulk-fill apresentam maior translucidez, proporcionando melhor
penetracédo de luz e melhor profundidade de conversao, sendo assim o grau de
conversdo depende da energia total recebida pela resina composta,
representada pela irradiancia da ponta do aparelho de fotopolimerizagdo em
funcdo do tempo. A diferenca de protocolo entre as resinas Bulk-Fill de
consisténcia regular (pasta) e as Bulk-Fill fluidas (flowable), pode estar
relacionado com os resultados de conversédo, uma vez que as fluidas requerem
uma cobertura com resina convencional e a de consisténcia regular n&o
necessita (15,26-28,29).

CONSIDERAGOES FINAIS

As resinas compostas bulk-fill sdo de interesse para a rotina clinica
profissional e académica, pois apresentam beneficios quando comparadas as
resinas compostas convencionais, iniciando pela praticidade de insergcdo em
incremento unico desde que possua 4mm de profundidade e entdo diminuindo o
tempo clinico de trabalho.

Em relagdo as resinas OBFP e OBFF consideramos realizar mais
estudos, com mudancga de protocolos para que se obtenha melhores resultados.

As resinas bulk-fill apresentaram também um grau de conversao
aceitavel, independente da marca, porém, quanto mais intimo o contato entre a
irradiancia e a superficie da restauragcédo, melhor o grau de converséo.

Em comparacgéo as resinas compostas tipo flowable e consisténcia regular
(pasta), concluimos que o grau de conversao entre estas apresentam
semelhanga, podendo ambas serem utilizadas em ambiente clinico ou

académico.
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