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Resumen. Objetivo: evaluar la microdureza y el grado de conversién después
de diferentes técnicas poscurado en dos tipos de resinas compuestas. Materiales
y métodos: se realizaron 36 cuerpos de prueba con 12 mm de didmetro y 4 mm
de altura, con dos resinas: Filtek z350 y Ena Miscerium. Después de la confec-
cion, los cuerpos de prueba se llevaron al microduremetro y a espectroscopia de
infrarrojo, y fueron sometidos a cuatro procesos de pospolimerizacion: agua en
ebullicién, microonda, calor seco, autoclave y horno gradia. Resultados: se hizo
analisis estadistico por medio de Anova de dos factores con postest Tukey por
resina evaluada, se presentan media y desviacion estdndar, los valores de grado de
conversion muestran un gran aumento en la resina Ena comparado con el grupo
control (63,81%), cuando es realizado pospolimerizacion con calor seco (89,02%)
y una gran disminucién cuando es realizado con agua en ebullicion (36,41%). Con-
clusiones: el proceso de curado posterior por microondas y autoclave aumenta los
valores de microdureza y grado de conversion, y el agua destilada a temperaturas
altas disminuye la microdureza de la superficie de las resinas compuestas.
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Effects on Micro-Hardness and Conversion Level of Two
Types of Resins Undergoing Post-Polymerization Treatments

Abstract. Objetive: to evaluate micro-hardness and conversion levels after different post-
curing techniques in two types of composite resins. Materials and methods: 36 12mm-
diameter 4 mm-height specimens were manufactured with two resins: Flitek 2350 and
Ena Miscerium. After the manufacturing, specimens were taken to the microduremeter
and infrared spectroscopy, and endured four post-polymerization processes: boiling
water, microwave, dry heat, autoclave and horno gradia. Results: statistical analyses (by
Anova) of two factors with Tukey’s Post Hoc Test by evaluated resin was performed, there
appear media and standard deviation, conversion level degrees show a large increase in
Ena resin compared to the control group (63.81%) when dry heat post-polymerization is
performed (89.02%) and a large decrease when it is performed with boiling water (36.41%).
Conclusions: the post-curing process by microwave and autoclave increase micro-hardness
level and conversion level, while distilled water at high temperatures diminishes superficial
micro-hardness of composite resins.

Keywords: degree of conversion, micro-hardness, composite resins.

Efeitos sobre microdureza e grau de conversao de dois tipos
de resinas submetidas a tratamentos de pos-polimerizaciao

Resumo. Objetivo: avaliar a microdureza e o grau de conversdo depois de diferentes
técnicas pos-curado em dois tipos de resinas compostas. Materiais e métodos: realizaram-se
36 corpos de teste com 12 mm de didmetros e 4 mm de altura, com duas resinas: Filtek z350
e Ena Miscerium. Depois da confecgdo os corpos de teste foram levados ao microdurémetro e
aespectroscopia de infravermelho, e submetidos a quatro processos de pds-polimerizag¢ao:
dgua em ebuli¢do, micro-onda, calor seco, autoclave e Horno Gradia. Resultados: realizou-
se analise estatistica mediante de Anova de dois fatores com pos-teste de Tukey por
resina avaliada, apresentam-se média e desvio padrao, os valores de grau de conversdo
evidenciam um grande aumento na resina Ena comparado com o grupo controle
(63,81%), quando realizado pds-polimerizagdo com calor seco (89,02%) e uma grande
diminui¢do quando realizado com dgua em ebuli¢do (36,41%). Conclusdes: o processo de
curado posterior por micro-ondas e autoclave aumenta os valores de microdureza e grau
de conversdo, e a d4gua destilada a temperaturas altas diminui a microdureza da superficie
das resinas compostas.

Palavras-chave: grau de conversdo, microdureza, resinas compostas.
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Introduccion

Desde la aparicién de las resinas compuestas (1960)
[1], los avances han sido muchos con respecto a su
composicion y utilizacidn; sin embargo, las restau-
raciones de resinas compuestas presentan deficien-
cias en el sellado marginal como consecuencia dela
contraccion de polimerizacion [2]. Para compensar
estos inconvenientes, los sistemas de resinas com-
puestas indirectas representan la mejor alternativa.

La primera generacién de resinas compues-
tas indirectas para posteriores en la década de 1980
[3] mostrd un mejor desempefio mecénico, permi-
tiendo elevar el grado de conversién del material
restaurador mediante proceso adicional de poscu-
rado y la reduccién significativa de la contraccién
de polimerizacion [4]; beneficios clinicos adiciona-
les incluyen adaptacion marginal, ideales contactos
proximales, excelente morfologia y estética 6ptima
(5].

Las restauraciones de resina compuesta indi-
recta han demostrado menor microfiltracién en la
interfase diente-restauracion, debidoalaeliminacion

Tabla 1. Resinas utilizadas, composicién y casa comercial
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del estrés contraccion y contraccién volumétrica [6].
A pesar de esta disminucion, se han encontrado
monoémeros libres no polimerizados que indican la
necesidad de complementar uniones de dupla car-
bono por medio de procesos alternativos de curado
[7]. En estudios anteriores, autores como Sharafeddin
et al. [8] probaron la eficacia de los métodos alterna-
tivos complementarios para poscurado en resinas
directas y concluyeron que el autoclave, microondas
u horno eran eficientes en dicho proceso, aumen-
tando la dureza superficial del material.

Por estas razones, el objetivo del equipo de tra-
bajo es evaluar la microdurezay el grado de conver-
sién después de diferentes técnicas poscurado en
dos tipos de resinas compuestas.

Materiales y métodos

Se utilizaron dos tipos de resina compuesta, una de
nanorelleno Filtek™ Z350XT (3M ESPE) y otra nano-
hibrida Enamel Plus HRI (Micerium; tabla 1).

Material

Composicion Casa comercial

BisGMA, TEGDMA y Procrylat. Relleno de trifluoruro de iterbio, un
relleno de silice y un relleno de aglomeracion de silice/zirconia. El

Filtek™ Z350xT (figura 1) agregado tiene un tamafio de particulas de cluster promedio de 0,6 a 3M ESPE
10 micrones. La carga de relleno inorgénico es de aproximadamente
46% del volumen.
Matriz resinosa: diuretandimetacrilato; 1,4 Butandioldimetacrila-
. — oo -
Enamel Plus ur1 (figura 1) to. Contenido del relleno: 77% en peso. Relleno vitreo: tamafio de Micerium

particulas medio 4,3 micron y 0,7 micron. Biéxido de silicio a alta
dispersion: dimensién media de las particulas 0,04 micron.

Lémpara de fotocurado Bluephase (G2)

ivoclar vivadent LED

Fuente: elaboracion propia

ey Wl Rt U s

Figura 1. Resinas utilizadas en el estudio. Superior: Filtek Z350 xT, inferior: Enamel plus HRI

Fuente: elaboracion propia
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Elaboracion especimenes de prueba

En el disefio de los dispositivos de prueba, se utilizé
un dispositivo para confeccion de los cuerpos de
prueba de acero inoxidable (figura 2A) con 12 mm
dedidmetroy4 mmdealtura. Seutilizaunalosetade
vidrio como base, encima de la cual se interpone
una tira de mylar con el fin de obtener una superfi-
cie homogénea de la resina Enamel Plus HR1I (figura
2B); se coloca la matriz de acero encima de la tira
de mylar y sobre la loseta, se procede a condensar

Figura 2D

Figura 2B

Figura 2E
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la resina con un incremento de 2 mm estandariza-
dos con sonda (Hu-Friedy; figura 2C). Este incre-
mento se fotoactiva por 40 segundos y después de
esto se hace un segundo incremento hasta obtener
la altura de la matriz en acero; se interpone nueva-
mente una tira de mylar para dar homogeneidad
a la superficie y se hace presién con otra loseta de
vidrio para eliminar excesos y burbujas (figura
2D), se retira la loseta y se fotopolimeriza a 1 mm
de distancia por 40 segundos mas (figura 2E).

S

Figura 2C

Figura 2F

Figura 2. 2A. Dispositivo para confeccién de cuerpos de prueba. 2B. Resina Ena. 2C. Colocacién de resina en matriz. 2D. Matriz

con resina incorporada para fotopolimerizacion. 2E. Fotopolimerizacion de resina en matriz. 2F. Cuerpo de prueba de resina

Fuente: elaboracion propia
Se elaboraron 36 discos de prueba para la

resina compuesta Filtek™ Z350XT (3M ESPE) y 36
discos de prueba para Enamel Plus HR1 (Micerium)

FP
n=6

\

(Figura 2F), y se agruparon como se muestra en la
figura 3.

AC
n=6

/

AE FILTEK 2350 XT - MH
n=6 < n=36 n=6
HT CS
n=6 n=6

Figura 3. Distribucién de cuerpos de prueba. Fp = fotopolimerizacion. Ac = Autoclave. MH = Microondas. cs = Calor seco. HT =

Horno gradia. AE = Agua en ebullicion. De igual forma se hizo para la resina ENA HRA Miscerium.

Fuente: elaboracion propia



Los discos de prueba se fotopolimeriza-
ron durante 40 segundos cada incremento, con
dos incrementos en su totalidad. Las técnicas de
pos-fotopolimerizacién que se utilizaron para cada
grupo se describen a continuacién:

e Grupo control rp: 12 discos (divididos en 2
grupos de 6 correspondientes a cada material del
compuesto) a los cuales se les realiz6 el procedi-
miento de fotopolimerizacion por 40 segundos.

e Grupo Ac: 12 discos (6 discos de cada material
de prueba) después de fotopolimerizados fueron
llevados a un autoclave 15 minutos en esteriliza-
cién y 20 minutos de secado a una presion de 30
psi (unidad de presién equivalente a una libra
por pulgada cuadrada), que corresponde a un
ciclo normal de esterilizacién del instrumental
segun las recomendaciones del fabricante.

o Grupo AE: 12 discos (6 discos de cada material
de prueba) después de fotopolimerizados se su-
mergieron en agua destilada en ebullicién en
una refractaria de vidrio templado, sobre una
estufa convencional de gas natural durante 10
minutos a una temperatura de 95 °C controlada
con un termoémetro de mercurio de laboratorio
marca Brand, escala -10 °C hasta 250 °C, el cual
se encontraba posicionado sobre un aditamento
de acrilico.

e Grupo HT: 12 discos (6 discos de cada material)
se llevan a un horno Gradia (Gc, Japan). Las
muestras se posicionan dentro del horno duran-
te 5 minutos por cada casa comercial.

o Grupo cs: 12 discos (6 discos de cada material
de prueba) se llevan a un horno de calor seco
(Biodent) durante 10 minutos a 125 °C.

o Grupo MH: 12 discos (6 discos de cada material)
sellevan a un horno microondas (LG, China) du-
rante 5 minutos en 200 ml de agua destilada a
una potencia de 480 W.

Después de realizados todos los procedimien-
tos delos grupos experimentales, se procede a hacer
los test de microdureza y grado de conversion.

Microdureza

Los cilindros de resina fueron llevados al
Laboratorio de Posgraduacién de Odontologia de
la Universidad Estatal de Ponta Grossa, donde fue
llevado a cabo el test de microdureza Knoop en el
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microdurémetro (Shimadzu Corporation, Kyoto,
Japan), a una carga de 25 g y una velocidad de 15
segundos. En cada cilindro se realizaron 5 inden-
taciones en la base del cilindro.

Grado de conversion

Los cilindros fueron examinados en espectrosco-
pia de infrarrojo para evaluar el grado de conver-
sién (Gc) en cada uno de los grupos de trabajo.
Después del procedimiento realizado, se triturd
un poco de la resina a evaluar (1 mg) del tope
del cuerpo de prueba y se mezclé con 100 mg
de brometo de potasio, para comprimir en una
prensa hidrdulica (Modelo ssp-10?) con carga de
80 kN durante 3 minutos y obtener asi un disco
de prueba. Los espectros de absorbancia se elabo-
raron analizando la regién 400 hasta 4000 cm -1,
con la siguiente especificacién: 64 escaneadas a
una resolucién de 4 cm-1, y el grado de conversion
fue calculado por:

GC = no polimerizado (1607*1637)*100
-1

polimerizado (1607*1637)

Resultados

Después de hacer los analisis estadisticos de los
datos obtenidos de microdureza, previa prueba
de D’Agostino y Anova —dos factores con pos-
test Tukey por resina evaluada—, en la tabla 2 se
presentan la media, la desviacién estdndar y los
porcentajes del grado de conversion de cada grupo
experimental.

Los valores de grado de conversiéon muestran
un gran aumento en la resina Ena comparado con el
grupo control (63,81%) cuando se realiza pospoli-
merizacidn con calor seco (89,02%), y una gran dis-
minucién cuando se realiza en agua con ebullicién
(36,41%). En la resina Z350 no se present6 ninguna
diferencia sobre el grado de conversion, pero en
microdureza aumenté significativamente cuando
fue hecha la pospolimerizacién con microonda
(102 Knoop) comparado con el grupo control (61
Knoop) y de igual forma disminuy6 con agua en
ebullicion (35 Knoop).
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Tabla 2. Porcentaje de grado de conversién dos resinas y 6 grupos pospolimerizacion, y media y desviacién estandar

de microdureza Knoop

Miscerium Z 350
corfrreigi(:’)rclle( %) Microdureza concx;/re:gi(:')ge( %) Microdureza

Control 63,81 35,7+18,2A 74,36 61,2+17,3A
Agua 36,41 40,0+18,2A 56,62 35,1+16,8B
Microonda 51,93 70,7+£12,3B 75,83 102 +14,2B
Calor seco 89,02 68,2+17,2B 54,01 55,5+21,3A
Autoclave 51,24 79,8+19,4B 47,65 64,5+20,1A
Gradia 52,44 45,2+16,2A 60,88 47,7+13,2A
*Letras diferentes denotan diferencia significativa de forma horizontal.

Fuente: elaboracion propia
Discusion

El grado de conversion activado con fotopolimeri-
zadores oscila entre 48% y 70% [9], [10]. Para res-
tauraciones de resina indirectas, se han utilizado
procedimientos de curado adicionales para aumen-
tar el grado de conversién y mejorar las propieda-
des mecanicas [11]. Con un curado adicional a la
polimerizacién inicial se logra ampliar la vibracion
de la cadena, incrementando y permitiendo asi que
los radicales libres y los grupos metacrilato hagan
mas enlaces covalentes, aumentando el grado de
conversion. Se ha demostrado que la dureza de los
materiales compuestos se correlaciona directamente
con el grado de conversion [12].

Los diferentes tratamientos de pospolimeri-
zacion aplicados a las resinas compuestas surgie-
ron como un método para mejorar las propiedades
fisicas y mecanicas, como la resistencia a la fle-
xi6n [13], el desgaste [14], la dureza [15], el aumento
de la fuerza a la traccidn [16] y la estabilidad del
color, entre otros. Es asi como trabajando con resi-
nas compuestas en el laboratorio para la fabricacion
de restauraciones indirectas, obtenemos mejores
resultados en comparacion con la técnica directa.

Ernst et al. [17] mostraron que el aumento de
la microdureza por microondas aumenta los valo-
res de microdureza obteniendo resultados adversos
contécnicas que presentan humedad, compatible con
los resultados en este trabajo, junto con los resul-
tados de Wendt [18], en los que el microondas pre-
senta los mejores resultados en diversas técnicas de
pospolimerizacion.

La disminucién de las propiedades de algu-
nas resinas en agua tiene correlacion directa con la
absorcion [19] y solubilidad en agua de las matrices
(degradaciénhidrolitica) [20], [21]. Sankarapandian
et al. [22] investigaron el proceso de absorcién de
agua, su dureza y médulo de elasticidad de varios
sistemas resinosos a base BisGMa y andlogos, a los
cuales se les sustituyé un grupo fenilico del carbon
central de la cadena por fluorine, encontrandose
que este reducia la absorcién de agua en un 10%;
ademas, se report6 que los polimeros fluorinados
eran mds estables en contacto con el agua, aunque
la dureza disminuia y modificaba de manera consi-
derable el médulo de elasticidad de los composites.

Con el fin de disminuir la absorcién de agua,
se han propuesto otros sistemas entre los que se
incluyen los andlogos quimicos del uretano dime-
tacrilato (UDMA), que poseen un grupo fenoximetil
en la porcion periférica o central como grupo ali-
fatico [23], [24], que al ser comparado con los sis-
temas habituales ubma, reducen entre un 10-30%
la absorcion de agua; sin embargo, se ha reportado
como efecto secundario la disminucién de la resis-
tencia comprensiva [25].

Lombardo et al. [26] realizaron evaluacio-
nes de resinas con procesos de pospolimerizacién
y encontraron mejores resultados de microdureza
con pospolimerizacién en estufa (seca), compati-
bles con este trabajo. El proceso de curado posterior
aumenta la microdureza, pero la polimerizacion en
la microdureza disminuye el autoclave. Por tanto,
las resinas con un gran porcentaje en su composi-
ci6n de BiscMA presentardn gran absorcién de agua
y esto acarreard disminucién de la microdureza.



Conclusion

El proceso de curado posterior por microondas
y autoclave mejora los valores en la microdureza
de una resina. Por otra parte, el agua destilada a
temperaturas altas disminuye la microdureza de la
superficie de las resinas compuestas.
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