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RESUMO

Uma nova categoria de resina composta foi introduzida como um material de
incremento unico para utilizagdo em restauragdes classe | e Il, podendo ser fluida ou
regular. A vantagem deste material € permitir a inser¢cdo em incremento unico de
camadas de até 4 mm em comparagéo a técnica incremental (2mm). Entretanto, ha
poucos estudos comparando as diferentes viscosidades no que diz respeito a
contracdo de polimerizacdo, adaptacdo a cavidade, transmissdo da luz através do
compoésito, grau de conversdo e densidade de energia necessaria para
polimerizagdo. Este estudo teve como objetivo investigar o efeito da densidade de
energia residual (E) requerida para polimerizagdo de resinas compostas em
incremento unico, uma regular e uma fluida comparadas a uma resina convencional
— controle. Espacadores de 1, 3 e 5mm com 9mm de didmetro foram preenchidos
com (SDR) Surefill SDR-U, (EHD) Esthet-X HD—-B1 (Dentsply Caulk) ou (TEC) Tetric
EvoCeram Bulk Fill-IVA (lvoclar Vivadent) e ativados por 40s (Bluephase G2; Ivoclar
Vivadent). Matrizes com 1 mm de espessura foram restauradas com SDR, EHD ou
TEC e fotoativadas por 2,5~60s através dos espacadores de 1, 3 ou 5 mm com 0s
respectivos materiais. A E na base do espécime de 1 mm foi medida pelo MARC
(BlueLight Analytics). A microdureza Vickers (VH) foi imediatamente mensurada por
5 indentagdes. Os espécimes foram testados em triplicata para cada profundidade e
tempo de ativagdo. Os resultados foram obtidos foram utilizados para criaratravés de
uma regressao néo linear da VH vs E dada pela equagdo VH= «[1-exp(- 3 ‘E)]. A
regressdo demonstrou para todas as espessuras que o valor de «, maxima dureza
do material (kg/mm?) foi: SDR:17,6, EHD: 39,5 e TEC: 38,3. O valor de #, razédo do
parametro (J/cm?)"), foi calculado para SDR:1,01; EHD: 1,56 e TEC: 1,30. A E
(J/lcm?) mensurada da SDR foi de: 4,56; da EHD: 2,96 e da TEC: 3,55 quando o
maximo de 99% da dureza € obtida. Observou-se ainda que o aumento da
espessura aumentou os valores de E para polimerizacdo. Uma forte influéncia do
material foi estatisticamente provada para todas as propriedades testadas. A taxa
para alcangar o conforme medido na parte inferior do compdsito polimerizado foi
mais rapida com a resina fluida e tornou-se mais lenta com o aumento da
viscosidade do material.

Palavras-chave: Resinas Compostas, Polimerizag¢ao, Dureza.



ABSTRACT

A new category of resin-based composites was introduced as bulk-fill material to
class | and Il restorations. The advantage of this materials is to be bulk placed in 4-
mm instead of the conventional incremental technique (2mm). However, there are
few studies comparing different viscosities and some concerns about polymerization
shrinkage, cavity adaptation, the degree of conversion, light transmission trough
composite and energy density to cure. The aim of this study was to investigate the
effect of curing depth on the residual energy density (E) required for curing a regular
and a flowable bulk-fill composite resins to reach the maximum cure compared to a
conventional composite (control). 1, 3 and 5-mm thick Delrin washers (9mm-
diameter) were made, and filled with: Surefill SDR-U (SDR), Esthet-X HD-B1 (EHD-
Control) (Dentsply Caulk) or Tetric EvoCeram Bulk Fill-IVA (TEC) (lvoclar Vivadent)
and cured (Bluephase G2-lvoclar-Vivadent) for 40s. 1-mm thick washers were filled
with SDR, EHD or TEC and cured through 1, 3 or 5-mm thick Delrin washers filled
with respective materials with Bluephase for 2.5~60s. The ratios of E measured at
the bottom of 1-mm washer by MARC (BlueLight Analytics) to the E delivered to the
top surface were calculated. The Vickers Hardness (VH) of the bottom surface was
measured immediately with 5 indentations. Triplicate specimens were tested for each
thickness and curing time. The results was made by non-linear regression (SAS 9.4)
of VH vs (E) by VH=«[1-exp(- 8 -E)] with all thickness shows that the value of «,
maximum hardness (kg/mm?) of the material, is SDR: 17.6; EHD: 39.5; TEC: 38.3.
The value of 3, rate parameter (J/cm2)-1, is SDR: 1.01; EHD: 1.56; TEC: 1.30. The
E (J/cm2) was calculated to be SDR: 4.56; EHD: 2.96; TEC: 3.55 when 99% of «
was reached. It was observed that an increasing in composite thicknesss significantly
incasee the E. A strong influence of the material was statistically proven for all
measured properties. The rate of reaching « as measured at the bottom of the cured
composite was faster with flowable composite and became slower as the viscosity of
the composite resin increased.

Keywords: Composite Resin, Polymerization, Hardness
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1. INTRODUGAO

As vantagens estéticas, de adesdo a dentina e biocompatibilidade
comparadas as restauragdes de amalgama obtidas com a resina composta, levaram
ao aumento da utilizagcdo destes materiais na Odontologia, incluindo sua indicagao
em dentes posteriores (van Dijken JW e Lindberg, 2015). As restaurac¢des de dentes
posteriores apresentam maior esforco mastigatério e sdo mais suscetiveis a falhas
prematuras devido a maior contracdo de polimerizacdo ou a deficiéncia de
polimerizacdo em cavidades profundas (Porkus et al., 2004). Desse modo, as
complicagbes relacionadas a polimerizagdo, ainda causam relutancia significativa
para os clinicos indicarem as resinas compostas em dentes posteriores (Jang et al.
2014). A contragdo de polimerizagcdo exerce forgas nas interfaces adesivas da
dentina e consequentemente, pode levar a abundantes problemas clinicos, tais
como microinfiltracdo, caries recorrentes, deflexdo de cuspides, sensibilidade pods-
operatoria e irritagao pulpar (Ciucchi et al., 1997; Jang et al. 2014).

A diminuicdo do grau de conversdo assim como a profundidade de
polimerizagdo podem comprometer as propriedades fisicas e mecanicas do material,
aumentando a eluicdo do mondmero, causando degradacgdo, além de levar a
sensibilidade pds-operatoria e até resultar na falha prematura da restauracdo de
resina composta (Jang et al. 2014). Varios fatores podem influenciar a polimerizag&o
das resinas compostas tais como a distancia da ponta do aparelho fotoativador a
superficie da resina, a poténcia do equipamento, a cor do material e espessura do
incremento, tornando-se mais criticos nas por¢ées mais profundas de preparos
cavitarios (Porkus et al., 2004).

Para reduzir a tensao gerada e obter maior eficacia na polimerizagao ao longo
da restauracdo, estratégias clinicas tém sido sugeridas. Estas incluem a técnica
incremental de camadas obliquas ou horizontais, 0 uso de uma camada fluida de
revestimento para absorver a tensao e a modulagdo do mecanismo de fotoiniciagao
pela polimerizagao soft start. Entre elas, a estratificagdo incremental é o padrao para
a insergdo de resinas compostas em preparos cavitarios (van Dikjen e Pallesen,
2014). Utilizam-se camadas de 2mm, em virtude da exposi¢céo suficiente de todo o

incremento a luz ativadora, o que simultaneamente ajuda na redug¢ao do volume de
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contragao (Porkus et al., 2004; Jang et al., 2014; van Dikjen; Pallesen, 2014).

Apesar destas estratégias terem mostrado eficacia na melhora da
longevidade das restauragdes, o profissional odont6logo ainda deseja uma técnica
restauradora mais facil e rapida (Jang et al., 2014). A técnica de estratificacdo torna
a restauracdo um procedimento que consome tempo, aumenta o risco de
contaminagdo por saliva e sangue e pode incluir bolhas e espagos vazios na
restauracéo (van Dikjen; Pallesen, 2014).

Com base em todas as condi¢cbes adversas mencionadas em restauracdes
diretas em resina composta, a pesquisa tem se voltado constantemente para o
desenvolvimento de materiais de baixa contragao de polimerizacéo e, recentemente,
houve a introdugdo de novos compadsitos para aplicagdo em incremento unico, Bulk-
Fill (Porkus et al.,, 2004). Além da baixa contragdo de polimerizagdo, algumas
caracteristicas dos materiais restauradores sdo desejaveis para uma efetiva
inser¢cao unica em cavidades grandes e profundas. Em particular, as propriedades
opticas e o sistema de fotoiniciagdo devem assegurar uma adequada profundidade
de polimerizagao na aplicagdo em incremento unico (Goracci et al., 2014). Devido a
inovagbes na quimica dos mondémeros, nas caracteristicas de preenchimento ou
cinética de polimerizacado, tais materiais com baixa contracdo de polimerizagéo
comparados aos convencionais possibilitam a omissao da técnica incremental, o que
torna o procedimento restaurador mais facil e diminui o tempo de trabalho (Porkus et
al., 2004; Goracci et al., 2014).

Assim, alguns fabricantes, vem discretamente introduzindo no mercado
odontologico resinas que apresentam baixa contragdo volumétrica com
recomendagao de insergdo em incrementos de até 5 mm de espessura (Porkus et
al., 2004). A garantia de insercédo dessas resinas de preenchimento unico seguido
de fotoativagdo por 20s sem diminuicdo do grau de conversao e das propriedades
mecanicas parece ser de grande interesse (Czash; llie, 2013). Atualmente, encontra-
se disponivel resinas compostas bulk-fill de baixa viscosidade (escoavel) e de alta
viscosidade (esculpivel).

A classificacdo em baixa e alta viscosidade das resinas de prenchimento
unico é inequivocamente refletida nas propriedades mecanicas e determina o
procedimento de aplicagdo do material (llie et al., 2013). As resinas compostas bulk-
fill de baixa viscosidade requerem a protecdo por uma camada oclusal

confeccionada com uma resina composta regular, em fungédo da sua baixa dureza de



13

superficie e modulo de elasticidade caracteristico das resinas fluidas. Em contraste,
as resinas bulk-fill de alta viscosidade sao indicadas para utilizacdo sem uma
camada final de revestimento, e podem, assim, serem aplicadas como verdadeiro
material de passo unico (Tarle et al., 2014).

Para serem indicados com inser¢cdo em camadas de 4 a 5 mm, esses novos
materiais alegam promover a transmissdo adequada da luz, permitindo assim serem
colocadas em incremento unico (Finan et al., 2013; Goracci et al., 2014). Contudo, a
principal preocupagao em relagao a aplicagdo em incrementos mais espessos ainda
€ se a polimerizagcdo da resina composta nas partes mais profundas é suficiente
para obter propriedades mecanicas, fisicas e biocompativeis aceitaveis (Porkus et
al., 2004; van Dikjen; Pallesen, 2014).

A literatura tem demonstrado que o uso de técnicas de inser¢cao de grandes
quantidades de resina composta convencional resultou em valores mais baixos de
dureza, especialmente nas superficies cervicais de restauragdes classe |l (Poskus et
al., 2004). Isso ocorre devido a diminuigdo da intensidade da luz de polimerizagao
durante sua transmissao através do compadsito de resina, o que diminui a eficacia de
polimerizagdo nas camadas mais profundas (Poskus et al., 2004; van Dijken;
Pallesen, 2014). Para reduzir essas limitagbes nas resinas compostas Bulk-Fill, os
avancos incluem o aumento da profundidade de polimerizacdo obtido pela maior
translucidez e / ou adicdo de novos fotoiniciadores acompanhados por baixo
estresse de contragdo relacionado com modificagdes nos monémeros e na carga
(Leprince et al., 2014). No entanto, existem algumas preocupagdoes se a
polimerizagao desse material ainda pode ser afetada negativamente.

Até os dias atuais, a técnica de camadas incrementais tem sido o
procedimento padrdo em restauragdes diretas de resina composta para reduzir a
tensdo da contracdo de polimerizacdo e alcangar uma profundidade de
polimerizagcdo adequada (Jang et al., 2014). Assim, a avaliagdo da profundidade de
polimerizagdo das resinas de preenchimento unico (Bulk-fill), incluindo compdsitos
de baixa e de alta viscosidade, € necessaria para o entendimento do tempo de
irradiacéo ideal nos diferentes materiais e da melhor indicagdo clinica.
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2. REVISAO DE LITERATURA

As resinas compostas sao os materias restauradores diretos mais comumente
utilizados nos ultimos anos (Sunnegardh-Gronberg et al., 2009). Sua polimerizagéo é
ativada pela luz (Tarle et al., 2002; Knezevic et al., 2001) e os monémeros se
convertem em polimeros a partir de uma fase viscosa tornando-se um material rigido
ou solido e sofrem contragdo volumétrica (Feilzer et al.,1987).

Desde o patenteamento das resinas quimicamente polimerizadas por Bowen
em 1958, as principais desvantagens das resinas incluem uma profundidade
insuficiente de polimerizagcédo e a geragédo da tensdo da contragédo de polimerizagao
na irradiagdo de luz (Finan et al., 2013).

Quando o material € inserido em uma cavidade, o compdsito desenvolve uma
tensdo mecanica interna durante a polimerizagdo, que € transmitida na interface
adesiva com a parede da estrutura dentaria (Feilzer et al.,1987). Caso a tensao
gerada pela forca de contracdo exceda a forga de unido, pode ocorrer um
deslocamento ou desprendimento, resultando em uma possivel infiltragdo marginal,
carie secundaria, fraturas coesivas das margens dentarias (Ciucchi et al.,1997).
Além disso, a configuragdo da cavidade ou fator C - alega que a tensdo de uma
restauracdo depois de polimerizada € proporcional a razao entre suas superficies
aderidas e ndo-aderidas (Feilzer et al., 1987), e este fator C deve ser estimado e
controlado por técnicas de insercdo para evitar o desenvolvimento da tensdo de
contragao em restauragdes de resina composta (Porkus et al., 2004).

O alto fator de configuragdo da cavidade € evidente em grandes cavidades
como classes | e |l restauradas com resinas compostas convencionais. Assim, esses
casos requerem a utilizacdo da técnica de insercdo em camadas com incrementos
de forma triangular ou horizontais de no maximo 2 mm de espessura. Dependendo
da formulagao da resina, o tempo de irradiacdo de luz pode variar de 20 a 40 s por
incremento, o que € demorado para o operador e um inconveniente para o paciente.
Além do tempo de tratamento do paciente, ha também um aumento do risco de
incorporagao de ar e contaminagdo da umidade do individuo entre os incrementos
(Finan et al., 2013).

A tensdo de contracao depende de fatores como: mondmeros da resina,
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técnica de insergdo, ponto de geleificagdo, fator C da cavidade, modulo de
elasticidade da resina composta, técnica de polimerizagao e grau de converséo (van
Dikjen; Pallesen, 2014). Garoushi et al. (2013), afirmam que, em média, a contrag&o
volumétrica das resinas compostas varia de 1,5% a 6% e concorda que essa
contracdo induz a tensdo de contragdo na interface entre resina e paredes da
cavidade que conduzem a formagao de gaps e predispde a caries secundarias.

Uma das principais limitagdes é a profundidade de polimerizagao, geralmente
somente incrementos de 2 mm de espessura devem ser colocados para assegurar a
adequada transmissao da luz e polimerizagcdo completa de uma restauracao
(Garoushi et al., 2013). Para o preenchimento de uma cavidade profunda, a técnica
de insercao incremental além de demorada, pode aumentar o risco de contaminagao
por umidade durante a execugdo do procedimento (van Dikjen; Pallesen, 2014).

A composi¢cdo do material também pode influenciar o grau de polimerizagao
das camadas mais profundas de uma restauracdo, como exemplo, as resinas
microparticuladas sdo mais afetadas em cavidades profundas. O autor relata que o
grande conteudo de microparticulas com 0,04 milimetros, aumentaria a dispersao de
luz, favorecendo, assim, um menor grau de polimerizagcdo nas camadas mais
profundas (Porkus et al., 2004).

A cor da resina é um outro fator que pode influenciar o grau de polimerizagao.
Cores escuras e/ou de maior opacidade apresentam menor grau de polimerizagao
comparadas a cores mais claras e/ou mais translucidas quando fotoativadas pelo
mesmo tempo, indicando uma tendéncia para a necessidade de uma maior poténcia
de polimerizagdo ou aumento do tempo de exposicdo em por¢des mais profundas
dos preparos cavitarios (Porkus et al., 2004).

Um problema associado com o uso de resina composta fotoativavel
diretamente na regido posterior € a diminuigdo da intensidade da luz com a
profundidade da cavidade. A intensidade de luz a uma dada profundidade e durante
um determinado periodo de irradidncia € um fator critico na determinagdo da
extensao da reacado de unidao de mondmeros em polimero, tipicamente referido como
o grau de conversdo do mondmero, e significativamente associado com valores de
propriedades mecanicas, biocompatibilidade, estabilidade de cor e, portanto,
associado com o sucesso clinico da restauragéo (Garoushi et al., 2013).

O padrao e teste mais comum para observar a polimerizacdo de resinas

compostas é o método de raspagem ISO 4049. Este tem sido pesquisado e mostra
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superestimar os valores de profundidade de polimerizacdo. E um método preciso
para comparar a extensao relativa de polimerizagao entre os diferentes compdésitos
em profundidades especificadas. A utilizacdo de testes de dureza se tornou muito
popular devido a sua técnica relativamente simples e confiabilidade dos resultados
obtidos. Outra grande vantagem que pode ser citada € a correlagédo entre os valores
de dureza e o grau de conversao (Porkus et al., 2004).

O grau de conversdo e dureza tem grande impacto sobre o sucesso final de
uma restauragdo em resina composta (Chung et al., 1990; Yoon et al., 2002). A
polimerizagdo adequada resulta em propriedades fisicas melhoradas (Porkus et al.,
2004) e diminui a citotoxicidade dos compostos a base de dimetacrilato (Sigusch et
al., 2012). Diferentes fatores, tais como o tamanho das particulas de carga,
concentracédo do iniciador da polimerizagao, tipo de monémero e quantidade, cor e
translucidez do material, intensidade e comprimento de onda da fonte de luz, bem
como tempo de irradiagdo podem influenciar o grau de conversdo de um material em
resina composta (Tarle et al., 2014).

A medida do grau de conversédo é frequentemente utilizada para investigar a
eficiéncia de fotopolimerizacdo por técnicas espectroscopicas que avaliam a
quantidade restante de ligagées duplas, contudo ndo se pode observar o tipo de
cadeias de ligagdo dos mondmeros. Assim, o grau de conversdo nao demonstra a
qualidade do polimero formado, pois ele pode apresentar um grau de conversao
elevado, contudo pode ser menos resistente que outro compdsito de menor grau de
conversado que apresente maior numero de ligagdes cruzadas (Soh; Yap, 2004). A
microdureza € um dos métodos indiretos para determinar a profundidade de
polimerizagcdo (Asmussen et al., 1982; Ferracane et al., 1985). Apesar de poder ser
influenciada pela composi¢cdo das particulas de carga, o que dificulta uma
comparacgao entre diferentes marcas comerciais de resinas compostas, por meio da
microdureza pode-se estimar de forma mais correta as propriedades mecanicas que
garantem a longevidade da restauracdo (Scougall-Vilchis et al., 2009). A
microdureza também correlaciona os valores de dureza com o grau de conversao
das resinas compostas (Porkus et al., 2004). A profundidade em que um composto
de resina atinge 80% de dureza da superficie, ou, mais conservadora, 80% da sua
dureza maxima, € geralmente considerado como o maximo de profundidade que a
resina deve ser usada (Tarle et al., 2014; Garcia et al., 2014; Bouschlicher et al.,
2004; Czash; llie, 2013; Jang et al., 2014).
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Os testes de dureza de Vickers (HV) e Knoop s&o de igual valor como
indicadores do grau de polimerizagao das resinas compostas. Para HV o diamante é
piramidal e, consequentemente, uma impressdao em forma de quadrado é obtida.
Medidas sdo feitas em ambas as diagonais para o registro dos valores médios
(Porkus et al., 2004). A microdureza tem sido sugerida como uma forma de examinar
a profundidade de polimerizagao na fotoativacao de resinas compostas. Os valores
de dureza s&o altamente dependentes do tamanho, largura e volume das particulas
de carga, bem como da composi¢do quimica das resinas quando um instrumento
produz mais largas indentagdes que o tamanho do preenchimento (Jang et al.,
2014).

Assim, é importante alcangar suficiente irradidncia na superficie inferior de
cada camada usada na construcdo da restauracdo. O conceito do ponto de
suficiéncia de irradiancia é conhecido como profundidade de polimerizagéo
(Ferracane; Greener, 1986; Musanje; Darvell, 2006). Simplificando, a profundidade
de polimerizacdo pode ser definida como sendo a extensdo da qualidade da
polimerizagcdo da superficie em fungdo da profundidade da restauracdo de resina
composta (Garoushi et al., 2013).

A baixa profundidade de polimerizagdo da resina composta resulta em
polimerizacao insuficiente das por¢des mais profundas com posterior degradagéo,
pobres propriedades fisicas e reagdes bioldgicas adversas, devido a lixiviagao
monomeérica dos componentes da resina n&o polimerizada (van Dikjen; Pallesen,
2014).

A polimerizagdo da resina depende ainda de fatores intrinsecos, como a
estrutura quimica do monémero e concentragdo de fotoiniciador, e de fatores
extrinsecos, tais como as condi¢des de polimerizagdo. Modificagdes na quimica do
Monémero de Bowen (Bis-GMA: bisfenol-A dimetacrilato) foram realizadas para criar
monémeros com menor viscosidade. Esta nova modificacdo pode ser alcangada
através da incorporacdo de um agrupamento hidroxila, dimetacrilatos uretano
alifaticos, dimetacrilato de uretano aromatico, ou metacrilatos altamente ramificados
livres de Bis-GMA (Porkus et al., 2004).

Existem ainda, outras abordagens com o objetivo de aumentar a profundidade
de polimerizacdo de resinas compostas, por exemplo, melhorar o espectro de
absorcao e a reatividade do iniciador, como otimizar a fonte de luz de LED (Tarle et
al., 2014). A "Terceira geracao" de unidades LEDs tém a capacidade de gerar
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multiplos comprimentos de onda de uma unica luz LED para atingir picos
necessarios e, por outro lado, possui intensidade suficiente e forma adequada e
tamanho da ponta ativadora (Tarle et al., 2014).

Durante os ultimos anos, varios materiais e técnicas foram introduzidos para
simplificar o procedimento de inser¢gdo das resinas compostas. A maioria dessas
simplificacbes se preocupa em diminuir as etapas e na fungcdo autoadesiva dos
sistemas adesivos (van Dikjen; Pallesen, 2014). A idéia de um material capaz de ser
inserido em camada Unica e auto-adaptacédo, economizando tempo, bem como facil
manuseio, € de grande interesse (Czash; llie, 2013).

Para refutar o paradigma de técnicas de camadas incrementais, os
parametros quimicos e fisicos de resina composta tiveram que ser repensados
(Tarle et al., 2014). Uma nova classe de materiais de resina composta de incremento
unico foi introduzida, também chamadas de resinas bulk-fill, sdo materiais que
podem ser colocados em uma unica etapa ou em duas fases, seguidas pela
fotoativagdo. Assim, durante o inicio dos anos de 2000, uma primeira abordagem de
aplicacao de resina composta posterior com camadas mais espessas foi introduzida
como uma resina composta altamente translucida (van Dikjen, Pallesen, 2014).

Varios fabricantes tém desenvolvido resinas compostas para insercdo unica
que podem ser aplicadas a cavidade de 4 mm de espessura com polimerizacao,
contracido e propriedades fisicas melhoradas. Consequentemente, os profissionais
podem diminuir significativamente o tempo de cadeira e tornar o tempo do
procedimento restaurador menos estressante e mais confortavel aos pacientes
(Garoushi et al., 2013).

O aumento da translucidez da resina composta através da reducéo do teor de
carga em conjunto com o aumento do tamanho da carga, com o objetivo de garantir
gue mais fétons penetrem em zonas mais profundas do material, onde irdo ativar as
moléculas iniciadoras, parece desempenhar um papel crucial nas resinas compostas
bulk-fill (Tarle et al., 2014).

A quantidade de luz transmitida através de um compodsito depende da
quantidade difundida e absorvida de luz. A dispersdo de luz € aumentada em
materiais com uma grande area de interface matriz-carga, devido a diferengas nos
indices de refracdo entre particulas de carga e da matriz de resina (Tarle et al.,
2014).

Estudos da profundidade de polimerizagéo usando perfis de profundidade de
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microdureza comparando valores de dureza da base para o topo, mostram
adequada polimerizagao para profundidades de até 5 mm para alguns materiais de
preenchimento unico, geralmente associada com o aumento da transmisséo de luz
desses materiais. Por outro lado, alguns estudos mostram significativamente baixos
valores de profundidade de cura de alguns materiais de preenchimento unico (van
Dikjen, Pallesen, 2014).

Para uma efetiva insergdo unica em cavidades grandes e profundas além da
contragdo de polimerizagdo, outras caracteristicas dos compdsitos restauradores
sdo requeridas. Em particular, as propriedades 6pticas e o sistema de fotoiniciagédo
devem assegurar uma adequada profundidade de polimerizagdo na aplicagdo em
incremento unico. Varios materiais bulk-fill recentemente comercializados foram
reivindicados para alcancar adequada polimerizacdo através de uma profundidade
de mais de 4 milimetros (Goracci et al., 2014).

Desde o desenvolvimento de materiais a base de resina, varias melhorias na
sua composigdo quimica, bem como varios refor¢os de carga ocorreram, levando a
um grande categoria de materiais. As resinas Bulk fill de baixa viscosidade ou
também chamadas flowable foram introduzidas como material de preenchimento
unico e como base de restauragdes classe | e Il. A particularidade da nova categoria
de material é a sua indicac&o para insercdo em camadas de 4 mm de espessura em
substituicdo a técnica incremental sem afetar negativamente a contragcdo de
polimerizagcdo, adaptagdo na cavidade ou o grau de conversdo. Além disso, 0s
fabricantes afirmam que a contragcdo de polimerizacdo desses materiais € ainda
mais baixa quando comparadas as resinas de baixa viscosidade convencionais.
Assim, problemas relacionados com a contragcédo de polimerizagcdo, como a formagao
de gap causando caries secundarias devido a colonizacdo bacteriana, irritacdo da
polpa, sensibilidade pds-operatéria durante a mastigacdo, ou deflexdo de cuspide
quando o fator "C" é alto poderia ser minimizada (Czash; llie, 2013).

O sistema inovador de resinas compostas de incremento Unico, com
significante fluidez e baixa contragcdo de polimerizagdo tem sido comercializado.
Recomendacgdes clinicas sugerem que eles tém uma maior profundidade de cura e
podem ser colocados em um incremento de 4 mm com adequada polimerizagao.
Clinicamente, isto eliminaria a necessidade incremental de camadas e de
fotoativacado de incrementos e reduziria a necessidade de manipulacido do material
durante a insercao (Porkus et al., 2004).
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As recentes geragdes de resina composta de baixa viscosidade tém maior
teor de carga para melhorar as suas propriedades mecanicas. Uma das versdes do
composito de baixa viscosidade para simplificar o procedimento restaurador em
preenchimento unico com resina fluida em dentes posteriores € a Surefil SDR Flow
(SDR; Dentsply Caulk, Milford, DE, EUA) destinada a ser colocada em incremento
unico de até 4 mm. A composicdao da matriz € baseada em um dimetacrilato de
uretano (UDMA) modificado. A tecnologia, compreende um modulador com elevado
peso molecular na estrutura da matriz. Esta estrutura molecular original contribue
para o atraso do ponto de gel, o que representa um aumento de viscosidade e
permite um maior tempo da fase pré-gel. Os resultados destas alteragbes do
mondmero e da matriz organica tém mostrado uma redugcédo em 70% da contragao
de polimerizagdo (Porkus et al., 2004). Em termos de profundidade de
polimerizagdo, este composito de baixa viscosidade mostrou resultado satisfatério
em incrementos de 4 mm apos 20 segundos de fotopolimerizagéo (Czash; llie, 2013;
Jang et al., 2014).

A redugao substancial da contragdo de polimerizacao e, particularmente, a
capacidade de aplicacdo desse material em camadas de 4 mm levou a um interesse
adicional sobre a composicdo dos produtos. Os fabricantes renunciam o bisfenol-A
dimetacrilato (Bis-GMA) e formam apenas uma matriz orgénica fora de outros
dimetacrilatos. Como resultado, essas resinas compostas de baixa viscosidade séo
mais fluidas por causa da presenga de UDMA, TEGDMA, e EBPDMA etoxilado que
formam polimeros mais flexiveis que o Bis-GMA. Além disso, o Bis-GMA & mais
hidrofilo, e, consequentemente, corre-se um maior risco de absorgdo de agua e
degradacdo do que o EBPDMA que é mais hidrofobico. Assim, reduz-se ainda o
risco de descoloragao (Czash; llie, 2013).

O grau de polimerizagao e propriedades mecanicas mostraram ser constantes
com incrementos de 4 mm com tempo de polimerizagdo de 20s (van Dikjen;
Pallesen, 2014). As investigagdes in vitro mostraram que a resina composta bulk-fill
de baixa viscosidade exibiu propriedades aceitaveis comparada com outros
materiais de resina composta (Roggendorf et al., 2011; El-Safty et al., 2012; Moorthy
et al., 2012; Van Ende et al., 2012;). A tensdo de polimerizagao € consideravelmente
menor para SDR em comparagdo com outros materiais de baixa viscosidade
convencionais e resinas compostas de baixa contragdo (van Dikjen; Pallesen, 2014).

A translucidez reforcada da SDR promove de transmissao de luz e permite a
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adequada polimerizagao e eficiéncia de até 4 mm por camada para manter as
propriedades mecanicas. No entanto, como indicado pelo fabricante, llie et al. (2013)
mostraram que a adicdo de camada de nivelamento oclusal feito de uma resina
composta regular/convencional € uma necessidade. O moédulo de elasticidade e de
dureza do material fluido foi consideravelmente abaixo dos valores médios das
resinas nanohibridas e microhibridas regulares. Esta etapa € obrigatéria ndo so para
reforcar a dureza da superficie, mas também para a prevencao de posterior
absorcdo de agua da resina composta (Jang et al., 2014).

As resinas compostas de preenchimento unico regulares, como exemplo a
Tetric N-Ceram Bulk fill, foi langada com a alegagdo de que seria uma substituta das
resinas convencionais. De acordo com informagdes do fabricante, esta nova classe
de resinas podem ser utilizadas para preencher em camada unica até 4 mm
profundidade sem a necessidade de uma camada superficial de resina convencional.
O fabricante refere que contém um diminuidor do estresse de contracdo para
minimizar a contragao de polimerizagdo com base em particulas de carga funcionais
silanizadas (Jang et al., 2014).

Para permitir uma melhor polimerizacdo em profundidade, apesar de
apresentar menor translucidez em comparagdo com as resinas regulares, um
sistema de iniciador complementar patenteado foi introduzido na Tetric EvoCeram
Bulk fill, o Ivocerin. Esse é descrito como um sistema iniciador com base de
germanio com uma atividade de fotopolimerizagdo maior do que a Canforoquinona
(CQ), devido a sua maior absor¢ao na regiao entre 400 e 450 nm (llie et al., 2013).
Além disso, o iniciador pode ser utilizado sem a adigdo de uma amina como co-
iniciador, e pelo menos duas formas de radicais sdo capazes de iniciar a
polimerizagdo sendo, portanto, mais eficiente que sistemas com CQ e amina com
apenas um tipo de radical capaz de iniciar a polimerizagdo (Tarle et al., 2014).
Porém, tal iniciador a base de germanio ndo € capaz de compensar a menor
translucidez nas camadas mais profundas (llie et al., 2013).

Contudo, restauragdes feitas com resina composta Bulk-fill de baixa
viscosidade devem ser concluidas com a adicado de uma camada oclusal com resina
convencional, enquanto as de alta viscosidade (regulares) podem ser finalizadas
sem a necessidade da resina convencional (llie et al., 2013). Porém, como ainda
existem preocupagdes se essas resinas polimerizam adequadamente, alguns

estudos foram realizados.
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Resultados de um estudo recente em que o papel da translucidez do material
sobre a profundidade de polimerizagdo foi investigada e verificou que a
polimerizagao € maior com o aumento da translucidez de todos os compdsitos bulk-
fill, em comparagdo com os materiais convencionais. Além disso, os resultados do
estudo mostraram uma tendéncia para a diminuicdo da proporgédo de dureza base /
topo com o aumento da carga e da viscosidade dos materiais (van Dikjen; Pallesen,
2014).

De modo a avaliar a espessura maxima de resinas compostas de incremento
unico, alguns investigadores tém encontrado diferentes resultados. Garoushi et al.
(2013), observaram que resinas compostas de preenchimento unico como XENIUS,
Venus Bulk Fill, SDR, Filtek Bulk Fill e Voco X-tra poderiam ser polimerizadas em
incrementos superiores a 4 mm. No entanto, Tetric EvoCeram Bulk Fill, Sonic Fill, e
Alert mostraram uma menor profundidade de polimerizagdo (2,3 mm). Benetti et al.
(2014), comparou uma resina convencional com uma resina Bulk-Fill de alta
viscosidade, Tetric EvoCeram Bulk Fill, exibiu um pequeno aumento da profundidade
de polimerizagéao (cerca de 3,8 mm), enquanto que materiais de baixa viscosidade
de preenchimento unico X-tra base, Venus Bulk Fill, e Surefii SDR mostrou uma
profundidade significativamente maior de polimerizagdo (mais de 4,3 mm). Para
obter profundidade suficiente de polimerizacéo alta energia da luz é requerida e isto
pode influenciar a qualidade da adaptacédo devido a formagado de uma tensdo mais
elevada na interface (van Dikjen; Pallesen, 2014).

Garcia et al. (2014), usando o método de raspagem ISO 4049, observaram
polimerizagao aceitavel (valores da base / topo de 0,80 ou superior), somente para
Sonic Fill em profundidade de 2 mm. Valores abaixo de 0,70 em profundidade de 4
mm para Venus Bulk Fill e Surefil SDR flow, a uma profundidade de 3 mm para
Sonic Fill, e de 2 mm para Filtek Supreme Ultra Flowable. Por outro lado, Goracci et
al. (2014) observaram que SureFil SDR, ever X Posterior, e Sonic Fill cumpriram os
requisitos do ISO 4049/2009 e mostrou proporcao base / topo acima de 0,80. Surefil
SDR e ever X Posterior exibiram grau satisfatorio de conversao superior a 4 mm.
Também Surefii SDR demonstrou polimerizagdo uniforme semelhante em
preenchimento unico.

Alshali et al. (2013) observaram pela espectroscopia infravermelha
(espectrometro FTIR) que os valores do grau de converséo 24 h pds-polimerizagao
de resinas de preenchimento unico Surefii SDR e Venus Diamond flow sé&o
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geralmente comparaveis as resinas compostas convencionais. No entanto, os
valores do grau de converséo a 24 h pés-polimerizagado da X-tra base e Filtek Bulk
Fill foram mais baixos em comparagdo com outros materiais. Espécimes medidos
por um espectrémetro FTIR e microdureza por Czasch & llie (2013) mostraram que a
polimerizagao da Surefil SDR em preenchimento de 4 mm e Venus Bulk Fill por 20 s
pode ser recomendada. Além disso, os resultados de llie et al. (2013) mostraram
que os materiais de preenchimento unico Tetric EvoCeram Bulk Fill e X-tra base
podem ser polimerizados em um incremento de espessura de 4 mm sob condi¢des
de polimerizagao clinicamente relevantes.

De acordo com Tarle et al. (2014), os tempos minimos de irradiagao indicados
pelos fabricantes ndo podem ser recomendados para a colocagao de materiais de
incremento unico de alta viscosidade Tetric EvoCeram Bulk Fill, X-tra fil, QuixFil e
SonicFill em incrementos de 4 mm. Eles observaram que, em relagdo ao grau de
conversao observada por espectrdbmetro FTIR, as resinas compostas de
preenchimento unico podem ser usadas com seguranga para atingir a espessura de
pelo menos 4 mm. No entanto, no que diz respeito a dureza, apenas X-tra fil,
QuixFil, tiveram resultados aceitaveis a uma profundidade de 4 mm com 30
segundos de irradiacéo.

Jang et al. (2014) observaram pela microdureza de Vickers que as resinas de
incremento unico Surefii SDR flow e Venus Bulk fill foram devidamente
polimerizadas em 4 mm, mas elas tiveram contracdo maior do que o compadsito
convencional regular. A Tetric NCeram Bulk Fill mostrou contragdo comparavel ao
composito convencional, mas nao foi suficientemente polimerizada no volume de 4
mm (Jang et al., 2014).

Em um estudo clinico de acompanhamento de 3 anos realizado por van
Dijken & Pallesen (2014), a técnica de preenchimento unico de 4 mm, com a resina
composta fluida Surefil SDR mostrou eficacia clinica comparavel a uma técnica de
camadas de resina composta de 2 mm. A taxa de falha anual observada na
avaliacao de 3 anos foi de 0% para as restauragées com Surefil SDR e de 1,3% para
o controle sem SDR.
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3. PROPOSIGAO

O objetivo principal deste estudo foi avaliar por meio da densidade de energia
residual (E) para a polimerizagdo de uma resina regular e uma fluida de
preenchimento Unico para alcancgar 80% da microdureza maxima em comparacao a
uma resina composta convencional. Além disso, observou-se ainda a E necessaria
para obter 90%, 95% e 99% da microdureza maxima, comparando-se profundidades

simuladas de 2mm, 4mm e 6mm.
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Abstract

The effect of restoration depth on the curing time of a conventional and two bulk-fill
composite resins by measuring microhardness of the bottom surface and the
respective exit light energy was investigated. 1-, 3- and 5-mm thick washers were
filled with Surefil SDR Flow—U (SDR), Tetric EvoCeram Bulk Fill-IVA (TEC) or Esthet-
X HD-B1 (EHD), and cured with Bluephase® G2 for 40s. Additional 1-mm washers
were filled with SDR, TEC or EHD, placed above the light sensor of MARC®, stacked
with pre-cured 1-, 3- or 5-mm washer of respective material, and cured for 2.5~60s to
mimic 2-, 4- and 6-mm thick composite curing. The sensor measured the residual
light energy (E) exited the stack of specimens. Vickers hardness (VH) was measured
immediately at 5 locations with triplicate specimens. Nonlinear regression of VH vs E
by VH=a[1-exp(-E/B)] with all thickness shows that the values of a, maximum
hardness, are 21.6+1.0 kg/mm? for SDR, 38.3+0.6 kg/mm? for TEC and 45.3+2.6
kg/mm2 for EHD, and the values of B, rate parameter, are 0.40+0.06 J/cm? for SDR,
0.77+0.04 J/cm? for TEC and 0.58+0.09 J/cm? for EHD. The residual light energy was
calculated when the bottom surface of each material attained 80%, 90%, 95% and
99% of a of each material. The curing time for each material of known thickness was
also calculated. It is possible to estimate time needed to cure composite resin
adequately by the residual energy and microhardness of the bottom surface.
Keywords: Composite resins, bulk-fill, polymerization, curing time, depth of cure,
microhardness.

Running Heads: Depth-dependent curing energy density of bulk-fill composites.
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Introduction

Dentin bonding capability and aesthetic quality of resin composites have led to
their increased use in restorative dentistry.1 However, there are some concerns in
class Il restorations with deep proximal boxes with respect to the degree of monomer
conversion and polymerization shrinkage strain.? To reduce the inherent
polymerization shrinkage, and achieve adequate curing of the resin, composite resins
must be inserted by an incremental oblique layering technique.® In addition, the
duration of light activation needs to be increased for deep cavities to make up the
increased light scattering caused by the depth of the restoration to assure proper
cure of the composite resin at the bottom."* These procedures increase the chair
time and the risk of saliva contamination between increments.*

A new category of resin composites was introduced for bulk-filling deep and
wide dental cavities providing a faster and easier procedure than the traditional
incremental restoration technique.®® Manufactures state that bulk-fill resin
composites could be placed up to 4 or 5 mm thick layers skipping the time-
consuming layering process, and cured with light exposure time of up to 20 s.

Literature has shown that bulk-filling with conventional composite resin
resulted in lower values of hardness, especially at the cervical surfaces of class Il
restorations.” It was the lower radiant flux at the deepest layers that led to
compromise of efficacy of polymerization.™ To reduce these limitations, the bulk-fill
resin composites are designed to have increased depth of cure through higher
translucency or by addition of new, more efficient photoinitiators. Furthermore, lower
shrinkage is achieved by modifying monomers and reducing filler content, and/or new
photoinitiators addition.®® However, conflicting results of maximal incremental
thickness of bulk-fill resin composites are still being reported.

A study observed that the bulk-fill composites XENIUS, Venus Bulk Fill,
SureFil SDR, Filtek Bulk Fill Posterior Restorative and Voco X-tra Fil could be
polymerized in increments greater than 4.0 mm, but not for Tetric Evo Ceram Bulk-
fill, Sonic Fill, and Alert, which exhibited the lowest depth of cure (2.3 mm).? Benetti
et al. compared depth of cure of one conventional composite resin (2.9 mm) with
those of five bulk-fill materials, and reported a small increase (3.4 to 3.8 mm) for the
high-viscosity group and a significantly higher depth of cure (4.3 to 5.7 mm) for the

low-viscosity group.® Garcia et al. measured the bottom/top hardness ratio at 2, 3, 4
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and 5 mm depth and found the ratio was 0.8 or less at all depths and decreased
below 0.7 at 4 mm for Venus Bulk-fill and SureFil SDR Flow, at 3 mm for SonicFill
and at 2 mm for Filtek Supreme Ultra Flowable Restorative.’® On the other hand,
Goracci et al. reported that SureFil SDR and ever X Posterior exhibited satisfactory
degree of conversion over 4 mm."’

Alshali et al. reported that with FTIR the 24 h post-cure degree of conversion
values of the Sure Fill SDR and Venus Diamond flow were generally comparable to
conventional resin composites.’ However, the 24 h post-cure degree of conversion
values of x-tra base and Filtek Bulk-Fill Posterior Restorative were lower relative to
the other materials."> Czasch & llie showed that curing Sure Fill SDR and Venus
Bulk-fill in 4-mm bulks for 20 s can be recommended based on FTIR and
microhardness data.” llie et al. reported the same results with Tetric EvoCeram Bulk-
fill and x-tra base.™

According to Tarle et al., minimum curing times recommended by the
manufacturers is not adequate for placement of high-viscosity bulk-fill materials Tetric
EvoCeram Bulk-fill, x-tra fil, QuixFil, and SonicFill in 4-mm increments.'* They
observed that regarding the degree of conversion observed by FTIR spectroscopy,
the bulk-fill resin composites can be safely used up to 4-mm incremental thickness."*
However, with respect to hardness, only x-tra fil and, QuixFil, achieved acceptable
results at 4-mm depth with 30 s of irradiation.’* Jang et al. observed by Vickers
microhardness that Surefil SDR and Venus Bulk-fill were properly cured in 4-mm
bulk, but their volumetric shrinkage was higher than that of a conventional
nonflowable composite Filtek Supreme Ultra.® The bulk-fill nonflowable Tetric N-
Ceram Bulk-fill showed comparable shrinkage to the conventional nonflowable
composite, but it was not sufficiently cured at 4-mm depth.

Laboratory research generally shows that between 12 and 24 J/cm? of energy
is needed to cure a 2-mm thick layer of resin composites adequately.’>'® In fact,
depending on the brand and shade, as much as 36 J/cm? has been reported to
adequately cure some resin composites.’® While manufacturers do not specify
routinely the level of energy needed to cure their products adequately, it is possible
to quantify the energy delivered to the surface of the composite resin to be cured,
and the energy of the light that has passed through the specimen during material
curing. This is possible by means of a device comprising a light sensor capturing light
from the light curing unit and a sensor at the bottom of the specimen being cured,
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both connected to a spectrometer analyzing the captured light. Measurements of
microhardness at the top and the bottom of the specimen could then determine if the
entire specimen is cured adequately.’” The information generated would complement
the published data on the characteristic of curing bulk-fill resin composites.

The objective of this study is to test the null hypothesis that there is no
difference among the three categories of resin composites investigated in the effect
of curing depth on the radiant exposure (energy density) required for curing. One
regular-viscosity bulk-fill, one low-viscosity bulk-fil composite resin, and one
conventional composite resin were used as representatives of the three categories of

resin composites.
Methodology

The resin composites investigated were Tetric EvoCeram Bulk-fill (TEC), a regular-
viscosity bulk-fill composite resin (Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein), Surefil
SDR Flow (SDR), a low-viscosity bulk-fill composite (Dentsply Caulk; Milford, DE,
USA), and Esthet-X HD (EHD), a nanohybrid composite (Dentsply Caulk; Milford,
DE, USA) as control (Table 1).

Delrin® washers (OD: 19 mm; ID: 6.4 mm) with 1, 3 and 5 mm thickness were
filled with TEC, SDR, or EHD, covered with Mylar® strips on both sides and then
pressed between glass plates to remove excess material. Each filled washer was
cured with a light curing unit Bluephase® G2 (Irradiance: 1,275 mW/cm?, Ivoclar
Vivadent, Schaan, Liechtenstein) for 40 s. The procedure yielded nine composite
filled washers; they were 1-mm, 3-mm and 5-mm thick of cured composite discs for
each material investigated for later use.

Measurement of residual energy

The residual energy (E) is the amount of light energy passing through
respective composite and exits at the bottom surface of the composite specimens. A
MARC® Resin Calibrator (BlueLight Analytics, Halifax, Canada) was used to measure
E of each specimen being cured. A Mylar® strip was placed on the light sensor of
MARC followed by a 1-mm thick Delrin washer to be filled with one of the three
materials investigated. The inner space of the washer is perfectly aligned with the
dimension of the light sensor. After filling, another piece of Mylar strip was placed on
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top of the composite in the washer and pressed to expel excess. 1-mm thick pre-
cured Delrin washer filled with respective composite was laid on top of the first
washer yielding a total of 2 mm thick of composite on top of the light sensor. This
arrangement mimicked 2-mm depth of composite when exposed to a curing light and
the light irradiance measured by MARC would be the residual energy passing
through 2 mm of the respective composite. The 3-mm and 5-mm thick filled washer
are to make 4 mm and 6 mm deep composite along with the 1-mm washer filled with
uncured resin on top of the light sensor. This protocol (using discs of cured
composite stacked on top of the composite disk being cured) was used to reduce the
amount of resin composite needed.

Nine different radiant exposure times (2.5, 5, 10, 15, 20, 25, 30, 40, and 60 s)
with the Bluephase G2 were used for each thickness of resin composite. During the
light exposure, the radiant exiting at the bottom of the entire setup was recorded with
the MARC in real time. Three replications were tested for each resin composite, total
thickness and exposure time combination for a total of 243 (=3x9x3x3) specimens.
Microhardness evaluation

The Vickers Hardness (VH) of the bottom surface was measured immediately
after irradiation with a microhardness tester (Micromet 3, Buehler Ltd, Lake Bluff, IL,
USA). The indentation load was 10 g and dwell time was 20 s. Five indentations were
made in each specimen, one in the center of surface, one each at 300 ym to the top,
bottom, left and right of the center indentation for a total of five indentation for each
specimen.

Data analysis

When the values of VH measured of all thicknesses were plotted against
respective values of E for each material, it appeared that the hardness values were
reaching a plateau as the residual energy increased. The data were fitted into the
following cumulative distribution function using SAS® 9.4 (SAS, Cary, NC, USA) to
determine the values of the plateau, which would be the maximum surface hardness
(a) the bottom surface and the rate parameter (8) each composite resin investigated:

VH= a [1 — exp (— %)] (1)

Statistical differences of the value of a and B were determined using ANOVA and
Tukey HSD test.

The relationship between the values of E and the irradiation exposure times
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were found to exhibit linear relationship for each specimen thickness of all composite
resins investigated. The percentage of light transmission relative to the total energy
delivered to the top of the specimen could be calculated for each material and
thickness. From eq. (1), we calculated the value of E when the microhardness of the
bottom surface reached 80%, 90%, 95% and 99% of maximum microhardness.
Because of the linear relationship between the value of E and the irradiation
exposure time, the duration of curing time needed to yield prescribed value of

microhardness were also calculated.

Results

Figs. 1-3 show the plots of the values of VH against respective values of E for
each material. The best fit curves in Figure 1-3 represent the results of the non-linear
regression. Non-linear regression of the experimental data yielded the values of
maximum microhardness (a), rate parameter (8) and degree of fit (?) for each
material investigated (Table 2).

Analysis of variance shows that the values of a and B are statistically
significantly different among materials at p=0.0024 and p=0.0388, respectively.
Tukey HSD tests showed the difference exists only between SDR and EHD at
p=0.0017 for a and at p=0.0458 for B. Using eq. (1) and the estimated values of a
and B for each material, we calculated the values of E when the surface hardness of
the bottom surface attain 80%, 90%, 95% and 99% of the maximum hardness values
for each material (Table 2). The percentage of light transmission through the
specimen relative to the light energy delivered for each thickness of specimen and
material were calculated using the linear relationship between the value of E and the
duration of curing time (Table 3).

The lowest optical trigger of the MARC unit was set at 11 mW/cm? by the
manufacturer to reduce the influence of background noise. For the light curing unit
with output of 1,275 mW/cm? the MARC unit would register only when the light
transmission through the specimen is > 0.9%. For 6 mm of EHD specimen, the value
of 0.5% was an estimation based on the results of 2- and 4-mm thick specimens. The
irradiation exposure times needed to register that level of E (in Table 2) by MARC

were calculated for each thickness of specimen and material by dividing the values of
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E with the product of the respective percent of light transmission and the power
density of the curing light (Table 3).

Discussion

This study investigated the changes of VH at the bottom surface of cured
composite resins with respect to the residual energy measured by MARC. In this
experimental setup, the composite resin served as a barrier reducing the quantity of
light energy exited the bottom surface.

For each type of material investigated, the values of VH increased along with
the residual energy initially until it eventually reached a plateau, the maximum VH
value each respective material could reach. It is important to note that the
regressions to determine the maximum VH values were conducted with data of all
specimen thickness (Figs. 1-3). In other words, the measured VH values were not
dependent of the specimen thicknesses but exit energy dependent. For each material
the VH value at the bottom surface attained its maximum when the residual energy
exceeded a certain level and fluctuated within a range with additional light energy
delivered. While the nonlinear regression of eq. (1) establishes the maximum VH
values, it also shows mathematically that the maximum hardness can be reached
only when the residual energy is infinite. It is, however, possible to calculate residual
energy corresponding to any fraction of the maximum VH, such as 80, 90, 95 and
99%, using eq. (1) and the values of a and B in Table 2. The calculated residual
energies (Table 2), the percent of light transmission and the irradiance of the curing
unit were then used to calculate the time needed to cure 2, 4 or 6 mm thick of
composite resin specimens (Table 3).

VH profiles of all adequately cured composites would depict reducing VH
values away from the surface of curing. When it comes to determine the depth of
cure by the VH profiles along the depth of a specimen, it is customary to accept the
depth where the hardness value attains 80% of the maximum VH measured near the
top surface exposed to light curing.”®'® Studies have shown that as the time of
exposure increases, a plateau of maximum VH within the upper portion of the
specimen emerged and the thickness of the region depends on the material and the
duration of curing rejecting the null hypothesis.7'13 In order to reduce the amount
composite needed, the top surfaces of each test in the form of pre-cured resin disc
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had received multiple light exposures making them not suitable for determining the
maximum VH of top surface. Therefore, the present experimental design could not
answer the relationship between the maximum VH value of the top and bottom
surface when the bottom surface attains its maximum value. That brings up the
question of the level of acceptable hardness with respect to the maximum VH values
measured at the bottom surface. Four levels of hardness at 80, 90, 95 and 99% of
the maximum VH were calculated to show the influence of the acceptance level on
the time needed for curing, which will be used for comparison with the manufacturer’s
recommended curing time.

Manufacturers typically recommended a fixed curing time for each increment;
some may specify minimal irradiance required for light curing units. For example, for
2-mm thick EHD the minimum light output must be at least 550 mW/cm? for 20-s
exposure but could be reduced to 10 s with an advanced unit. Increments of TEC up
to 4 mm can be polymerized in 10 s with light output greater than 1,000 mW/cm?. For
4-mm increment of SDR, 10 s could be indicated using light output greater than 1000
mW/cm?. Several studies showed that after 20 s of curing both bulk-fill composites
being investigated in the present study yielded satisfactory polymerization in depth
over 4 mm with the minimum irradiation times stated by the manufacturers.>®'"%
With respect to EHD, the curing of 2-mm thick specimens for 20 s were reported to
be satisfactory.?"? These findings indicate that a 20 s curing using Bluephase G2,
which delivers higher irradiance higher than light-curing units used in those studies,
should cure composite resins being investigated in this study. Therefore, the use of
80% of the maximum VH of the bottom surface should be acceptable according to
Table 3.

The result showed that EHD, conventional regular composite resin, exhibited
satisfactory polymerization in 2-mm increment with the minimum irradiation time
stated by the manufacturer (20 s) to obtain 80% of maximum hardness but not in the
increment of 4 mm. To achieve a satisfactory curing of 4 mm increment, a curing time
of greater than 60 s is needed (Table 3), which is not practical clinically, and could
endanger the, pulp by due to temperature rise for prolonged curing.?*

To ensure that bulk-fil composite resins will cure sufficiently within the
intended depth of increment, numerous changes have been incorporated in these
materials. For the bulk-fill flowable material SDR, dimethacrylates, such as UDMA,
TEGDMA, and ethoxylated EBPDMA are used instead of bisphenol-A dimethacrylate
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(Bis-GMA) to formulate less viscous composite resins resulting in more flexible
polymer chains than Bis-GMA.?* It also contains a polymerization shrinkage
modulator, chemically bonded in the center of the polymerizable monomer backbone.
The modulator delays the gel point that extends pre-gelation phase time and results
in lower polymerization stress.?® The manufacturer of TEC states that it contains
fillers partially functionalized with silanes as shrinkage stress reliever to minimize
polymerization shrinkage stress.® To enable a better polymerization in depth, an
additional initiator system, Ivocerin® was incorporated in TEC. Ivocerin® is a
germanium based initiator with a photo-curing activity higher than that of
camphorquinone (CQ), due to its higher absorption in the region between 400 and
450 nm. Moreover, the initiator can be used without the addition of an amine as co-
initiator, and forms at least two radicals able to initiate the radical polymerization,
being thus more efficient than CQ/amine systems with only one radical able to initiate
polymerization,'®%0-28

By the formulation of the composite resins, it is not a surprise to observe that
all tested thicknesses of SDR, 2- and 4-mm for TEC and only 2-mm for EHD attained
maximum VH within 60 s of curing. This behavior is also observed in the percent of
light transmission (Table 3), which reflects the absorption and scattering of the light
by the composite resins and is influenced by the composite formulation and thickness
of the specimen as discussed. According to Table 3, a full 20 s of curing should yield
a depth of cure slightly higher than 2 mm for EHD, between 4 and 5 mm with TEC
and much higher than 6 mm with SDR. This finding is consistent with the results by Li
et al.?®
SDR and TEC after 20 of curing and reported that the effective depth of cure, which

was defined as 90% of maximum degree of cure, to be 9.45 mm and 3.14 mm,

They used micro-Raman spectroscopy to examine degree of conversion of

respectively. If a relationship between the specimen thickness and the time needed
to cure the composite can be established for each material and the irradiance of the
light curing unit, it would be possible to calculate the curing depth of the material for a
prescribed time of curing.

The approach of using the residual energy measured at the bottom surface
takes the influence of the composite material into consideration in characterizing the
depth of cure in relation to the irradiance of the radiant exposure of the specimen. It
should provide a quick way of deciding the time needed to cure composite restoration
of known depth. First, we need to know the exit residual energy needed to cure the



35

composite resin selected. Second piece information would be the percent of light
transmission in relation to the thickness of the composite resin. The third piece of
information is the irradiance of the light-curing unit. Divide the required residual
energy by the percent of light transmission should yield the total energy needed to
deliver to the top surface of the restoration. Divide the total energy the curing unit
needs to deliver by the irradiance of the curing unit would give the operator the time
of curing. However, modification may be needed if the optical property of the
composite resins change resulted from polymerization.

After the polymerization phase, the light absorption and scattering of the
composite changes because of the initiators are consumed and the refractive index
of the matrix changes during polymerization. The former would decrease the
absorption while the later could increase or decrease scattering depending on
direction of the change of the refractive index relative to the fillers.®® Chen et al.
reported that the absorption coefficient of freshly dispensed Z100 was higher than
cured Z100.>'" Review of the profiles of irradiance vs. time of curing of our study
showed that in the making of pre-cured discs there was a time lapse in reaching the
plateau of maximum irradiance and no evidence of time lapse in the profile of
irradiance profile over time in subsequent light curing. The lapse is the result of
energy being utilized for activating the initiators and the length of lapse depends on
the material and the thickness. It also means that when pre-cured discs were used to
increase specimen thickness in place of fresh composite resins, the energy that
would have been used for activating the initiators in fresh resin now became part of
the residual energy measured by MARC. The immediate effect would be that the time
shown in Table 3 would be shorter than that using all fresh composite resins.
Nonetheless, the irradiance profiles also showed that the energy spent in the lapse
phase constituted a small portion of the overall residual energy. The impact on the
determination of maximum residual energy would be small. While we expect the
difference to be minimal, the degree of difference could be addressed in further
studies using fresh composite resins for all thickness.

Conclusions

A strong influence of the material was proven for all measured properties.

Attenuation capacity among composite resin is different. Thickness of specimens
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further complicated the energy required to yield adequate curing. The rate of
reaching a as measured at the bottom of the cured composite was faster with
flowable composite and became slower as the viscosity of the composite resin
increased. Using a curing unit with known irradiance, the approach used in this study
can be used to calculate the time needed to cure a known depth of restoration

adequately or the depth of cure of a composite resin within a prescribed curing time.
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Table 1. Materials manufactures, batch number, and components used in this study

Material, Batch Number Components*

Barium-alumino-fluoro-borosilicate glass, strontium alumino-

. fluoro-silicate glass, modified UDMA, EBPADMA, TEGDMA, CQ,

g]i((e)r;tzsg;y Caulk, Milford, DE, USA) butylated hydroxyl toluene, uv stabilizer, titanium oxide, iron
oxide pigments.

SDR- SureFil SDR Flow - Shade U

TEC- Tetric EvoCeram Bulk Fill - Shade|Bis-GMA, UDMA, Bis-EMA, EBPADMA, ytterbium trifluoride

IVA barium glass filler, mixed oxide and prepolymer additives,
(Ivoclar Vivadent, Schaan,|stabilizers, Ivocerin, CQ and TPO.

Liechtenstein)

T29056

EHD- Esthet-X HD - Shade B1 Bis-GMA, Bis-EMA, TEGDMA, CQ, Stabilizer, pigments, barium
(Dentsply Caulk, Milford, DE, USA) fluoroborosilicate glass, nanofiller silica

130609

Abbreviations: Bis-GMA: bisphenol-glycidyl methacrylate; Bis-EMA: Bisphenol A polyethylene glycol
diether dimethacrylate; UDMA: Urethane dimethacrylate; EBPADMA: ethoxylated bisphenol-A
dimethacrylate; TEGDMA, triethylene glycol dimethacrylate; CQ: camphorquinone; TPO 2,4,6-
trimethylbenzoyl diphenylphosphine oxide.

Table 2. Results of non-linear regression using eq. (1) showing the maximum hardness («), at the
bottom surface and the predicted residual energy when fraction of the maximum hardness is

reached
. Predicted residual energy at fraction of
Result of regression .
. maximum VH, J/cm?
Material m > >
@, kg/mm B.Jjem® o g 80%  90%  95%  99%
(meanzse) (meanzse)
SDR 21.6%1.0 0.40£0.06 97.7 0.65 0.93 1.21 1.86
TEC 38.3+0.6 0.77+0.04 98.8 1.24 1.77 2.30 3.54
EHD 45.3+2.6 0.58+0.09 91.9 0.94 1.34 1.75 2.68
Table 3. Predicted time needed in seconds to deliver energy considered necessary to polymerize
composite resins to attain fraction of maximum hardness at each depth.
Composite Debth Light transmission, Time, s
resin P % 80%  90% _ 95% _ 99%
2 mm 25.8 2 3 4 6
SDR 4 mm 13.1 4 6 7 11
6 mm 7.4 7 10 13 20
2 mm 15.3 6 9 12 18
TEC 4 mm 7.1 147 20 26 122
6 mm 2.7 36 51 67 102
2 mm 6.4 12 17 22 33
EHD 4 mm 1.7 43 61 80 185
6 mm 0.5* 159 226 295 452

#Estimated value based on the 2 mm and 4 mm data.
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5. CONCLUSAO

Uma forte influéncia do material foi provada para todas as propriedades
medidas, VH, E e profundidade.

A energia residual (E) para alcancar a dureza maxima do material (a),
conforme medido na parte inferior do compdsito polimerizado foi mais rapida com a
resina fluida e tornou-se mais lenta com o aumento da viscosidade do material bulk-
Fill. A energia residual (E) necessaria para alcangar a dureza maxima (a) das
resinas Bulk-Fill € menor que a para a resina convencional

Observou-se influencia da Profundidade, sendo que todas as resinas Bulk-fill
apresentaram dureza adequada (80% de a) com o tempo de ativagéo indicada pelo
fabricante em até 4mm. A resina convencional apresentou dureza adequada (80%

de a) com o tempo de ativagéo indicada pelo pabricante somente para 2mm.
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Anexo 1- Imagens do preparo dos espécimes

O
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Imagem 2- Sequéncia do preenchimento dos espagadores com Surefil SDR-U, Esthet-X HD-B1 ou
Tetric EvoCeram Bulk Fill-IVA e ativados com o Bluephase G2 por 40s.

\éi) F

Imagem 3 - Matrizes com 1 mm de espessura restauradas e fotoativadas com Bluephase G2 por
2,5~60s através dos espacadores de 1, 3 ou 5 mm com os respectivos materiais, dessa forma os
espécimes foram fotoativados em profundidades de 2, 4 e 6 mm.
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(MARC" Resin Calibrator

Imagem 4 - MARC Resin Calibrator (BlueLight Analytics, Halifax, Canada)
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Imagem 5 — Microdurémetro Micromet 3, Buehler, Lake Bluff, IL.

Imagem 6 — Imagem microscopica de uma indentagdo da microdureza de Vickers (VH).
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Anexo 2- Tabelas da utilizadas na apresentagao oral sessao resultados do

desenvolvimento

80% 90% 95% 99%
2 mm 16,7 24,2 31,7 49,2
4 mm 64,1 91,9 119,6 184,1
6 mm 284,0 406,0 528,0 812,0

Tabela 1 — Tempo necessario para polimerizagao da Esthet X HD (% dureza) em fungao da
profundidade.

80% 90% 95% 99%
2 mm 2,3 3,6 4.8 7,7
4 mm 51 7,6 10,0 15,7
6 mm 8,2 12,6 16,9 26,9

Tabela 2 — Tempo necessario para polimerizagao da SDR U (% dureza) em fungéo da profundidade.

80% 90% 95% 99%
2 mm 4.0 6,1 8,2 13,0
4 mm 9,4 13,9 18,5 28,9
6 mm 25,9 37,8 49,6 76,8

Tabela 3 — Tempo necessario para polimerizagao da Tetric EvoCeram Bulk Fill (% dureza) em fungéo
da profundidade.
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Anexo 3- Resumo para o publico em geral

As resinas compostas Bulk Fill foram langadas no mercado odontoldgico para
tormar mais rapido os procedimentos de restauragcdo de dentes. A velocidade é
maior porque as resinas convencionais tem que ser colocadas em porcdes
pequenas sendo e ativadas com a luz, sendo contraem e podem falhar. As resinas
Bulk Fill podem ser colocadas em por¢des muito maiores, contudo, como sao novas
ainda existem duvidas de a luz vai conseguir ativar essas por¢gbes maiores. Além
disso, essas resinas s&o fabricadas em duas consisténcias. Este estudo realizado
em laboratorio testou se a luz poderia polimerizar por¢des de 2mm, 4mm, € 6mm
utilizando um teste que determina a dureza da resina apds a ativagao. Os resultados
demonstraram que essas resinas podem ser ativadas pela luz. Observou-se que a
luz pode ativar mais rapidamente a resina Bulk Fill de baixa viscosidade de modo
mais rapido. Dessa forma, essas resinas podem ser utilizadas de forma efetiva pelos

ciriurgides dentistas accelerando o procedimento restaurador.



