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O Senhor ¢ o meu pastor e nada me faltara.
Deita-me em verdes pastos e

Guia-me mansamente em aguas tranqiiilas.

Refrigera a minha alma,
guia-me mansamente pelas veredas da justica,
por amor do seu nome.
Ainda que eu ande pelo vale da sombra da morte,

Nao temerei mal algum,
porque Tu estas comigo,

a Tua vara e o Teu cajado me consolam.
Prepara-me uma mesa perante os meus inimigos,
unges a minha cabec¢a com 6leo,

o meu célice transborda.

Certamente que a bondade e a misericordia
me seguirdo todos os dias da minha vida
e habitarei na casa do SENHOR por longos dias.

Salmo 23
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RESUMO

O Brasil, a semelhanga de outros paises, esta envelhecendo rapidamente. Os individuos com
mais de 60 anos compdem hoje o segmento que mais cresce em termos proporcionais,
mostrando um incremento da ordem de 500%, em 40 anos. A estimativa para o ano de 2020 ¢
de que o Brasil tenha em torno de 32 milhdes de individuos idosos, e desta populacdo, uma
parcela significativa sera parcial ou totalmente desdentada, necessitando de aparelhos
protéticos. Apesar da Odontologia apresentar avangos cientificos notdveis na reabilitacdo da
saude bucal, muitos ainda usar@o estes aparelhos. Sabe-se que o uso continuo de proteses
pode propiciar o desenvolvimento da estomatite protética, cuja etiologia ¢ multifatorial,
destacando-se principalmente a mé higiene bucal e da protese, e geralmente associada a
preseng¢a de Candida albicans. Desta forma, h4d necessidade de se propor um método de
desinfecgdo, que se mostre eficaz, que seja seguro quanto a toxicidade, que represente baixo
risco ocupacional, que seja de facil manuseio e que ndo interfira nas propriedades dos
materiais utilizados na confec¢do destes aparelhos. Portanto, a proposi¢dao deste trabalho foi
avaliar a influéncia de dois métodos de desinfeccdo, nas propriedades das resinas acrilicas
empregadas na confeccao das proteses. As propriedades avaliadas foram: resisténcia e médulo
de flexdo, resisténcia ao impacto 1zod, microdureza Knoop, rugosidade, massa especifica e
grau de inchamento, grau de conversdo do mondmero, temperatura de transi¢do vitrea, sor¢ao
e solubilidade. Os corpos de prova foram confeccionados de acordo com os requisitos de cada
ensaio, tanto para os grupos controle (sem tratamento), quanto para os tratados (submetidos a
um dos processos de desinfec¢do). Os tratamentos de desinfeccdo consistiram de: a)
irradiacdo com energia de microondas na poténcia de 840 W, durante 1 minuto; b) imersao
em dacido peracético durante 5 minutos. A eficacia da desinfec¢do foi avaliada através de
ensaios microbiologicos que consistiram em verificar o crescimento no meio de cultura e na
superficie do corpo de prova de Candida albicans, apés a desinfec¢do dos corpos de prova,
previamente contaminados com uma cepa conhecida do fungo (47CC 10231). Como as
resinas acrilicas sdo materiais muito utilizados em todas as areas de atuacdo da Odontologia, o
conhecimento das suas propriedades ¢ de interesse do cirurgido-dentista. As resinas acrilicas
tipo 1 (de termopolimerizagdo), tipo 2 (quimicamente ativada) e tipo 5 (ativada por
microondas) foram avaliadas neste trabalho. Os resultados mostraram que as resinas acrilicas
tipo 1 e tipo 5 apresentam valores semelhantes em todas as propriedades analisadas. A resina
acrilica tipo 2 apresentou valores inferiores aqueles encontrados nas tipo 1 e 5. O ciclo de

polimerizacdo com melhores resultados foi aquele proposto pelo respectivo fabricante da
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resina acrilica. A presenca de fibras de nylon e de corante ndo influenciou as propriedades da
resina acrilica tipo 5. Das técnicas de desinfeccdo, a imersdao em 4cido peracético apresentou
os melhores resultados para todas as propriedades avaliadas ao longo do tempo de 20 meses.
Por outro lado a irradiacdo de microondas, a longo prazo, apresentou os piores resultados para
todas as propriedades avaliadas. Ambas as técnicas de desinfeccao foram eficazes do ponto de
vista microbiologico. Mas, para o uso prolongado, a técnica de desinfeccdo com dacido
peracético pode ser recomendada com toda a seguranca, no que diz respeito as propriedades

avaliadas neste trabalho.

Palavras-chave: resina acrilica; protese dentéria; métodos de desinfec¢do; grau de
conversao; microdureza; temperatura de transicao vitrea; resisténcia ao impacto; massa

especifica; sorcdo e solubilidade.
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ABSTRACT

Brazil, similar to other countries, is aging quickly. The individuals with more than 60 years
old compose today the segment that more grows in proportional terms, showing an increment
of about 500% in 40 years. The estimate for 2020 is that Brazil has around 32 million elderly
and a significant parcel of them will be partial or totally toothless, needing prosthetic
equipments. In spite of notable scientific advance in the rehabilitation of the oral health, many
people still will use these equipments. The continuous use of the prosthesis can propitiate the
development of denture stomatitis, whose etiology is multifactorial, being generally,
associated to the presence of fungus Candida albicans. Bad oral hygiene and prosthesis is still
distinguished as factor of risk. Therefore, it very necessary for the elderly a efficient, safe and
easy handling method of disinfection with low occupational risk and that doesn’t intervene
with the properties of the materials used in the confection of these prosthetic equipments. The
aim of this work is to evaluate the influence of two disinfection methods on the properties of
acrylic resin used in the confection of dental prosthesis. Samples had been confectioned in
accordance with the requirements of each test for the control groups (without treatment), as
for the treated (submitted to one of the disinfection process). The evaluated properties had
been resistance and module of flexure, 1zod impact, Knoop microhardness, rugosity, specific
mass and degree of swelling, degree of conversion of monomer, glass transition temperature,
sorption and solubility. The treatments of disinfection had consisted of: a) irradiation with
energy of microwaves, in the power of 840 W, during 1 min, or b) immersion in peracetic
acid during 5 min. The effectiveness of the disinfection was evaluated by means of
microbiological tests, in which was verified the occurrence of growth of Candida albicans
through of culture and sample surface. For that, the samples were previously contaminated
with one type of fungus (known as ATCC 10231) and, after, submitted to one of the two
considered processes of disinfection. The work was studied the behavior of three commercial
acrylic resins of dental use: acrylic resins of thermal polymerization, self-polymerization and
polymerization for energy of microwaves (type 1, 2 and 5 respectively) from two different
suppliers The results had shown that the acrylic resins of type 1 and type 5 presented similar
values in all the analyzed properties. The acrylic resins of type 2 had also similar values in all
the properties, but statistically lower than ones of type 1 and 5. The best polymerization cycle,
which did not modify the resin properties, was that one considered by the respective
manufacturer of the acrylic resin. The nylon fiber presence and colouring did not influence the

properties of the acrylic resin of type 5. The first irradiation with microwaves significantly



XXi

increased the evaluated properties and the first immersion in peracetic acid did not modify
these properties, in comparison to the control groups. After 20 months, the immersion in
peracetic acid did not modify the properties of the material, while the microwave irradiation
showed alterations in some properties. Both disinfection techniques had been efficient of the
microbiological point of view. On the basis of these results, can be concluded that the
microwave irradiation after the polymerization of the material (first cycle), can be
recommended, since it increased all the values of the evaluated properties, specially to the
conversion degree monomer/polymer. Nevertheless, for prolonged use, the disinfection by
means of the immersion in peracetic acid must be recommended, it is efficient for elimination
of fungal microorganism and security, characterized for the maintenance of the properties of

the acrylic resin evaluated in this work.

Keywords: acrylic resin; prosthesis dental; disinfection method; conversion degree;
microhardness; glass transition temperature; impact strength; density; sorption and

solubility.
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1 ANTECEDENTES

O Brasil, a semelhanca de diversos paises do mundo, esta envelhecendo. A populagdo
idosa - formada por individuos com mais de 60 anos, ¢ hoje o segmento que mais cresce em
termos proporcionais. Na década de 60, o nimero de idosos era de 3 milhdes e este passou
para 7 milhdes em 1975 e 14 milhdes em 2002 — um incremento na ordem de 500% em 40
anos. A estimativa para o ano de 2020 ¢ que o Brasil tenha em torno de 32 milhdes de

. ., . 1
individuos 1dosos.

A partir dessas constatacdes hd necessidade de se estabelecer estratégias de satde
visando atender essa populacdo — uma vez que os idosos apresentam doencas proprias do
processo de envelhecimento e recorrem mais aos servigos de saude, tendo internagdes

hospitalares mais longas e necessitando de acompanhamento médico.'

Um dos critérios para se identificar um idoso saudavel é a manutengdo, por toda sua
vida, da sua denticdo natural, em condi¢des funcionais, incluindo a avaliagdo de aspectos

como estética, conforto, habilidade para mastigar, sentir sabor e falar. >

No entanto, uma parcela significativa dos idosos sdo parcial ou totalmente edentados.
Uma explicagdo para este fato seria a auséncia de uma politica de saude bucal preventiva
voltada aos pacientes adultos, associada a um atendimento odontologico cirirgico-restaurador
mal orientado, isto é, voltado para procedimentos mais mutiladores e ndo conservadores dos

elementos dentarios.'

A Odontologia tem apresentado avangos cientificos notaveis na reabilitagdo da satide
bucal de pacientes parcial ou totalmente desdentados, principalmente apos o desenvolvimento
de novas técnicas e materiais, bem como na execuc¢do de novos procedimentos laboratoriais
para a confec¢do de proteses. No entanto, apesar desta evolugdo, as proteses ndo deixam de
ser um corpo estranho na cavidade bucal, podendo atuar como fontes de injurias aos tecidos

bucais.

O paciente total ou parcialmente desdentado apresenta alteracdes no sistema
estomatognatico, especialmente na mastigacao, fonética e estética, e estas ocorrem porque as

proteses podem causar injirias aos tecidos bucais.”

A satisfagdo com a protese e a auséncia de sintomas levam, muitas vezes, os pacientes

a pensar erroneamente que as proteses sdo permanentes € nao necessitam de manutencio.
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Porém, o uso continuo de préteses sobrecarrega demasiadamente os tecidos de suporte,

.. . ~ 58
podendo propiciar o aparecimento de lesdes.

Além dos portadores de protese, também os cuidadores, devem ser orientados a
respeito da importancia de se efetuar o controle do biofilme, j& que supervisionam a
escovagdo feita pelo paciente, que deve ser, pelo menos, uma vez ao dia.”'' A qualidade da
higiene ¢ mais importante que a freqii€ncia, pois uma escovacdo realizada apressada e

~ 7 12-1
casualmente ndo é eficaz.'* "

O sucesso das medidas preventivas, que devem orientar os portadores de protese,
também depende do empenho do cirurgido-dentista em motivar estes pacientes. Estes devem
entender que uma dieta pobre em agucar e a higienizacdo adequada da sua protese sdo fatores

importantes na manutencao da sua satide bucal.

Assim, deve-se ressaltar a importancia de se desenvolver métodos para a higienizagao
das proteses dentarias, que sejam eficazes e de facil execugdo pelo idoso ou seu cuidador,
principalmente para o idoso que tem dificuldades psicomotoras (que o impedem de realizar
uma limpeza adequada da sua protese), o que contribui por sua vez, para a falta de

~ , 14
manuten¢do da saude bucal.

Portanto, o objetivo inicial deste trabalho foi caracterizar as resinas acrilicas de uso
odontologico, bem como avaliar a influéncia de dois métodos de desinfeccdo de resinas

acrilicas, ja propostos na literatura ">

, sobre as suas propriedades. Como a influéncia destes
métodos, a longo prazo, nas propriedades fisico-quimicas das resinas ainda ndo foram
completamente avaliadas e interferéncias nestas propriedades podem alterar o tempo de vida
util das resinas, torna-se necessario avaliar estas propriedades apds varios periodos de
aplicacdo das técnicas propostas (desinfeccdo com dacido peracético e com energia de

microondas), e também verificar a acdo desinfetante destas técnicas.
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2 JUSTIFICATIVA

2.1 REQUISITOS BASICOS DAS RESINAS ACRILICAS

As resinas acrilicas devem preencher alguns requisitos bésicos, tais como: ser insipida,
inodora, ndo téxica, ndo irritante aos tecidos bucais, insolivel na saliva ou qualquer outro
fluido corpoéreo. Devem ter um comportamento estavel, em termos dimensionais, ¢ manter a
cor, quando em uso no interior da cavidade bucal, sob todas as condigdes as quais estdo
sujeitas. Estas resinas devem permitir um polimento adequado e serem passiveis de
desinfeccdo, sem afetar suas propriedades fisico-mecdnicas bem como manter as suas

e re: 17-1
caracteristicas de estética. T8

2.2 TIPOS DE RESINAS ACRILICAS E COMPOSICAO

De acordo com a International Organization for Standardization (ISO) 1567 existem
cinco tipos de resinas acrilicas: tipo 1 (polimeros termopolimerizaveis), tipo 2 (polimeros
autopolimerizaveis), tipo 3 (polimeros termoplasticos), tipo 4 (polimeros fotoativados) e tipo

5 (polimeros ativados por energia de microondas)."”

As resinas acrilicas sdo fornecidas na forma de pd e liquido. O pd € composto de
microesferas pré-polimerizadas, cujos componentes sao o poli(metacrilato de metila) -PMMA
e o peroxido de benzoila, que € o iniciador da rea¢do de polimerizagdo. O liquido ¢ claro e
transparente e tem como componente principal o metacrilato de metila (MMA), cuja férmula
estrutural esta representada na Figura 1. A molécula de MMA ¢ a unidade funcional da resina
acrilica, sendo que a polimerizagdo do liquido ocorre pela unido destas moléculas formando
uma macromolécula. O liquido ainda contém uma pequena quantidade (0,006%) de
hidroquinona, que ¢ um inibidor da polimerizagdo do liquido durante sua armazenagem. O
liquido tem uma temperatura de ebuli¢do de 100,8° C e o calor liberado durante a sua
polimerizagdo é de 12,9 Kcal/mol. O liquido, quando misturado ao po, tem a fun¢do de
dissolver parcialmente o p6 e produzir uma massa pléstica, que sera adaptada ao modelo para
cumprir sua finalidade. A propor¢do correta entre o pd e o liquido € importante para a
obtencdo de propriedades ideais na estrutura final a ser confeccionada com este material. A
relacdo pod/liquido indicada € de 3:1 em volume, ou seja, trés partes de po para uma parte de

liquido, ou 2:1 em peso. Um agente de ligacdo cruzada também pode ser adicionado ao



25

liquido, numa concentracdo de 1 a 2%. A substancia mais utilizada para esse fim ¢ o
etilenoglicoldimetacrilato (EGDMA), que quimica e estruturalmente ¢ semelhante ao
metacrilato de metila®. O agente de ligagio cruzada permite a ligagdo das cadeias poliméricas
através de interconexdes, que aumentam a resisténcia do material a deformagdo. A mistura do
p6 com o liquido deve passar pelo processo de polimerizagdo, que ¢ desencadeado por um
ativador, que pode ser a energia luminosa, energia de microondas, energia térmica ou energia

- . o . o 17419
quimica. A resina polimerizada e polida deve apresentar uma superficie lisa, dura e vitrea.

7

A

(l) @)
Figura 1. Formula estrutural da molécula de metacrilato de metila
2.3 POLIMERIZACAO
2.3.1 Processo de polimerizagao

A polimerizagdo ¢ um processo que une as moléculas do mondmero, através de
ligacdes covalentes, para formar o polimero (macromolécula). Através da ativagdo, que pode
ser com agente quimico (amina tercedria) ou fisico (calor ou microondas), o iniciador da
polimerizacdo (peroxido de benzoila) decompde-se formando radicais livres (carboxyl ou
fenil). Cada radical livre reage com uma molécula de mondémero rompendo a sua ligagdo
insaturada (dupla), deixando um elétron sem par e transformado-a em um novo radical livre
(radical acrilico) que inicia o crescimento da cadeia polimérica. Este processo ocorre a partir
de varios centros ativos dando origem a um polimero de elevada massa molar. A reagdo cessa
quando o centro ativo € bloqueado por uma série de reagdes de terminacdo, ou seja, quando
dois radicais acrilicos se combinam e tornam-se desativados pela troca de energia
(desproporcionamento) ou quando elétrons de uma macromolécula em crescimento sao
transferidos para uma molécula inativa®'. Este processo de polimerizagio ocorre por adigio de
molécula a molécula, chamado de poliadicao, e ndo forma subprodutos. A Figura 2 ilustra

este processo de polimerizagao.
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Figura 2. Representacdo esquematica do processo de polimerizagao

2.3.2 Polimerizagdo com energia térmica — resina acrilica tipo 1

A polimerizagdo através da energia térmica ocorre quando a temperatura da resina
atinge 65° C, o que gera quantidade de calor suficiente para decompor a molécula de peroxido
de benzoila, formando radicais livres, que desencadeiam a reacdo de polimerizagdo. Esta
polimerizacdo também ¢ conhecida como polimerizacdo em banho de agua, pois a mufla

. , . r 1
contendo a resina é mantida em temperatura constante dentro da agua.'’
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2.3.3 Polimerizagdo com agente quimico — resina acrilica tipo 2

Este tipo de polimerizacdo ocorre quando uma substancia quimica, normalmente uma
amina tercidria (que pode ser a para-dimetiltoluidina) é adicionada ao liquido e na mistura
po/liquido atua como um catalisador favorecendo a formacao de radicais livres de peroxido de
benzoila. Assim, apds a mistura do pé com o liquido, na temperatura ambiente, o processo se
desencadeia e ocorre a polimerizagdo do material num periodo de aproximadamente 60

. 22 / , . . . ~ .1
minutos.*” Este processo ¢ também denominado de polimerizagio a frio."”

2.3.4 Polimerizacdo com microondas — resina acrilica tipo 5

As microondas sao ondas eletromagnéticas, ndo ionizantes, com freqiiéncia na faixa
de 300 KHz a 300 GHz, comprimento de onda (A) maior que 800 nm e energia menor que
0,01eV. A regido das microondas, no espectro eletromagnético, fica entre a regido de

infravermelho e a das ondas de radio.

, - . i 23
A Figura 3 mostra a posi¢do das microondas no espectro eletromagnético

comptimento de onda (em metros)

. . raios .
raios raios X Al ot ﬁequenma. {em hertz) micro ondas
gama ] raios de radio
infravermelhos ondas
Luz Visivel

Figura 3. Espectro eletromagnético

A maioria dos fornos de microondas opera com uma frequéncia de 2,45 GHz, que

produz um comprimento de onda de aproximadamente 12 cm. O aquecimento por microondas
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¢ também chamado de aquecimento dielétrico, e existem dois mecanismos principais para a
transformagio de energia eletromagnética em calor®*. O primeiro deles é chamado rotagio de
dipolo, e relaciona-se com o alinhamento das moléculas (que tem dipolos permanentes ou
induzidos) com o campo elétrico aplicado. Quando o campo ¢ removido as moléculas voltam
a um estado desordenado, e a energia que foi absorvida para esta orientagdao ¢ dissipada na
forma de calor. O segundo mecanismo ¢ chamado de condugdo i6nica e ocorre pela friccao
das moléculas entre si quando elas estdo alinhadas e vibrando na mesma freqiiéncia do campo

elétrico aplicado.

Este mesmo comportamento, das moléculas de agua, ocorre quando as moléculas de
metacrilato de metila sdo submetidas a acado das microondas. Como as moléculas de MMA
sdo polares elas se orientam sob a acdo do campo elétrico gerado pelas microondas e vibram
na mesma freqiiéncia deste campo, determinando iniimeras colisdes intermoleculares causado
um aquecimento no material”>. Na medida em que ha propagacio do calor gerado pela
vibracdo das moléculas de MMA?® a reacdo de polimerizacdo avanga e estas moléculas se

. . . 17,25
unem através de ligacdes covalentes formando o polimero com elevado peso molecular.

A polimerizagdo com energia de microondas foi desenvolvida pelos japoneses na
década de 60.” A energia das microondas ¢ utilizada para decompor o peréxido de benzoila e
formar os radicais livres que iniciam o processo de polimerizagdo. A grande vantagem deste

processo ¢ a sensivel diminui¢ao no tempo de polimerizagao.

As resinas tipo 3 e 4 ndo foram descritas, pois ndo sdo utilizadas rotineiramente na

clinica odontoldgica do Brasil.

2.4 PROPRIEDADES

As propriedades das resinas acrilicas sdo frequentemente avaliadas e relatadas na
literatura. Propriedades como sor¢do e solubilidade, porosidade, resisténcia e moédulo de
flexdo, microdureza, rugosidade e outras tantas propriedades mecanicas tém sido descritas,
mas poucas referéncias existem sobre grau de conversao e temperatura de transi¢do vitrea.

A sor¢do representa a absor¢do de dgua para o interior do material e a adsor¢do na
superficie do mesmo. Os dois fendmenos estdo freqiientemente relacionados e o termo sor¢ao
¢ proposto para designar ambos.”® A ISO 1567 determina que a sor¢do de dgua, verificada
através do aumento na massa da resina, ndo podera ultrapassar 32 pg/mm’ apos imersio

durante sete dias, a 37°C, quando submetida ao ensaio descrito na mesma norma. A
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solubilidade ¢ verificada através da perda de massa de resina, € ndo deve ser maior que 1,6
pg/mm? para as resinas acrilicas (tipo 1 e tipo 5), ¢ 8,0 pg/mm’ para as resinas (tipo 2),
quando submetidas ao teste de solubilidade."

A resisténcia a flexdo ¢ determinada pela carga méxima capaz de fraturar um material,
apods a aplicacdo de uma carga previamente especificada. Neste tipo de andlise, o material

~ ’ 1
sofre deflexdo até o momento da sua ruptura.'’

Um estudo que avaliou a influéncia de ciclos de polimerizagdo com energia de
microondas, o recomendado pelo fabricante da resina e outro de 3 minutos com 500W de
poténcia, sobre a resisténcia a flexdo da resina acrilica Onda-Cryl®, mostrou que ambos os
ciclos ndo afetaram esta propriedade e os valores encontrados estavam dentro daquele

estabelecido pela ISO 1567, que ¢ de no minimo 65 MPa.”

Em mineralogia, a dureza relativa de um material ¢ baseada na sua capacidade de
resistir ao arranhamento. Em metalurgia e na maioria de outras areas, o conceito de dureza
mais aceito € o de “resisténcia a endentacao”. A maioria dos testes de dureza se baseiam neste
conceito, ou seja, a endentacao ¢ verificada a partir de uma carga aplicada, ou ponta afiada, ou
particula abrasiva ter atuado na superficie de um material.'” Ainda, o ensaio de dureza fornece
uma indicagdo da resisténcia a abrasdo do material, sendo que os ensaios Knoop e Vickers sao
os mais indicados para a analise de microdureza dos materiais dentarios. Para o ensaio de
dureza ndo existe uma norma, que determine valores minimos, para que o material seja
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adequado a sua indicacao.

Qualquer material dentario deve ser perfeitamente polido antes que seja colocado na
boca. Uma superficie rugosa ndo ¢ apenas desconfortavel, mas também permite a aderéncia de

alimentos, de biofilme dental ¢ de C. albicans. >'>*

Dependendo do tamanho da particula do material de polimento, que pode variar de
0,03 um até 0,75 um, a resina acrilica pode ter rugosidade variada na sua superficie. O ideal ¢
que a superficie da resina tenha rugosidade abaixo do limiar de rugosidade estabelecido como
ideal, que ¢ de 0,2 pm.”

Um estudo mostrou que ha uma quantidade significativamente maior de C. albicans

aderida a resina acrilica rugosa do que na lisa, ¢ que a adesdo maxima foi atingida nas

superficies lixadas com papel de granula¢io média de 1,20 pm.*

Uma pesquisa realizada para verificar a rugosidade de 20 marcas comerciais de resinas

acrilicas para base de dentadura, mostrou que a rugosidade média encontrada variou de 0,7
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um a 7,6 um. A pesquisa concluiu que nenhum material atingiu a rugosidade R, de 0,2 pm

preconizada como sendo ideal.

Um estudo que avaliou a influéncia de técnicas de polimento sobre a rugosidade
superficial de resinas acrilicas, mostrou que o polimento mecanico, dentre os métodos

testados, foi o mais eficaz, pois a rugosidade média encontrada foi de 0,2 pm.*

A manutengao da cor inicial numa base de dentadura ¢ um requisito importante, pois
um aparelho protético, além de restabelecer a funcdo mastigatoria perdida, deve ser

esteticamente aceitavel.’’

A quantidade de monOomero livre na resina apds a sua polimeriza¢do pode alterar a
comportamento do material, assim a resina de termopolimeriza¢do ndo deve ter mais que 2%
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de monémero ¢ a de autopolimerizagdo de 2% a 5%. "’

Ap6s a polimerizacdo, além do mondmero residual, polimeros de baixa massa molar
ou oligdmeros podem estar presentes no material, e estes podem interferir nas propriedades

mecanicas>' do material.

2.5 CANDIDA ALBICANS COMO SAPROFITA DA CAVIDADE BUCAL E O
DESENVOLVIMENTO DE CANDIDIASE

Este fungo ¢ considerado um comensal da microbiota bucal, e estd presente em 30% a
70% dos individuos aparentemente sadios. Embora existam diversas espécies, a Candida
albicans ¢ a mais freqlientemente encontrada na cavidade bucal, seja como comensal ou
agente patogénico. >*>’

A candidiase ¢ uma infeccdo fingica causada geralmente pela C. albicans, com
localizagdo preferencial na mucosa bucal e da orofaringe. O estabelecimento da candidiase
ocorre devido a varios fatores predisponentes locais ou gerais, tais como: extremos de faixa
etaria (recém-nascidos e idosos), ma nutrigdo, doengas metabolicas, infec¢do concomitante
com outros agentes patogénicos, terapia antimicrobiana, infeccdo pelo virus da
imunodeficiéncia humana (HIV), radioterapia e terapia imunossupressora € tantos outros

40
fatores.

A candidiase pode ser aguda ou crdnica, ¢ as formas mais comuns s3o a
pseudomembranosa e a eritematosa, sendo a xerostomia e a sensa¢do de queimagdo bucal as
queixas mais comuns. Ainda ha outras lesdes associadas a C. albicans, tais como a queilite

angular, a glossite romboidal mediana e a estomatite por protese. A estomatite por protese €
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mais comum em portadores de protese superior € manifesta-se na forma de eritema e edema,
na mucosa em contato com a protese. Esta lesdo pode ser localizada ou generalizada por todo

o leito da protese.”!

A candidiase ¢ observada com maior freqiiéncia em pacientes geriatricos e,

geralmente, est4 associada 4 estomatite protética.***

Dados epidemioldgicos sobre estomatite
protética apontam para uma prevaléncia maior em pacientes do sexo feminino e em idosos,
sendo que estudos estatisticos mostram que a prevaléncia da estomatite protética ¢ de
50%.%"* A sua etiologia ¢ de origem multifatorial, destacando-se: trauma pela protese, ma
higiene bucal e da protese, uso continuo da protese, infec¢do por C. albicans e

hipersensibilidade ao material da protese.*

Num estudo com 77 pacientes brasileiros edentados foi observado que metade deles
apresentavam alguma forma de estomatite protética, associada a ma higiene das proteses.
Neste grupo, a freqliéncia de estomatite foi maior nas mulheres, que tiveram C. albicans
isolada a partir de amostras da saliva. Apds a confec¢ao de novas proteses e instrugdes de
higiene bucal e das proteses, houve a resolucio da lesdo na maioria dos pacientes.
Provavelmente, as novas proteses sendo de melhor qualidade dificultaram a colonizagio pela
C. albicans. Entretanto, os autores do estudo consideraram que a presenga do fungo na saliva
foi um fator importante na predisposi¢do a recidiva da estomatite protética, que

. . . 40
posteriormente foi avaliada.

Em 2004 foram avaliados 305 pacientes - sendo 78% mulheres e 22% homens —
procurando-se relacionar idade, género, tipo de prétese, tempo de uso € o método de
higienizagdo das proteses. Os autores encontraram como lesdo mais freqiiente a candidiase
atrofica cronica, ocorrendo mais em mulheres e em portadores de protese superior com tempo
de uso entre 16 e 20 anos. O método mais comum de higienizagdo das proteses era a
escovacdo com dentifricio. Os resultados deste trabalho sugerem que os aparelhos protéticos
podem causar uma variedade de lesdes na mucosa bucal e que o acompanhamento periddico
dos pacientes que usam protese - para ndo s6 avaliar as proteses, mas também para orienta-los
quanto aos cuidados com a saude bucal - seria a conduta mais adequada para a prevencao de

.44
doengas bucais.

A capacidade da C. albicans de aderir e colonizar a superficie das proteses ¢ um fator
importante na patogénese da estomatite protética. Entretanto, estudos de microscopia
eletronica e de cultivos t€ém mostrado que o biofilme dental - que se desenvolve tanto em

pacientes sadios como em pacientes com alteracdes patologicas — ¢ formado por bactérias, e
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que estas junto com a C. albicans tém um papel importante na etiologia da estomatite

protética. Acredita-se que a protese - com este complexo biofilme de bactérias e C. albicans —

atue como um reservatorio de microorganismos favorecendo a reinfeccdo por C. albicans
apds o tratamento do paciente que permanece usando este aparelho sem a adequada

descontaminagdo.*”*’

A aderéncia deste fungo a superficie da resina acrilica de proteses - que pode ser
diretamente ou por intermédio do biofilme bacteriano - é o primeiro passo na patogénese da
estomatite protética. Desta forma, a protese atuaria como um reservatdrio de fungos que
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reinfectariam a mucosa apds o término do tratamento com agentes fungicidas.'®*°

A aderéncia da C. albicans as diversas superficies de materiais empregados na
confeccdo de proteses foi investigada, assim como o efeito da pelicula salivar na aderéncia do

fungo a estas superficies. Os resultados mostraram que a C. albicans se adere em maior
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quantidade nas superficies rugosas do que nas lisas.

Sendo mais freqiiente na populagdo geridtrica o uso de aparelhos protéticos, o
consumo de farmacos que induzem xerostomia, as doencas metabolicas e as deficiéncias
nutricionais, entre outros fatores predisponentes para esta infeccdo oportunista, ndo ¢ surpresa
que esta seja a forma mais comum de infec¢do por C. albicans na cavidade bucal destes
individuos. Numa analise de dados referentes a colonizagdo por C. albicans em protese de
pacientes idosos, foi constatado que a presenca da protese dentdria foi o fator que mais
significantemente influenciou a freqiiéncia de colonizacdo e que esta ainda teve um

incremento adicional em funcdo da idade avancada do portador da protese.”’

Dentro deste contexto, torna-se premente definir técnicas de desinfec¢do de superficies
acrilicas protéticas para prevenir a aderéncia do fungo C. albicans, ja que esta é a primeira

etapa para que se estabeleca o quadro de doenga representado pela estomatite protética.

2.6 BIOSSEGURANCA

O aumento da incidéncia de doencas infecciosas fez com que os profissionais da
Odontologia discutissem a sua pratica profissional em busca de mecanismos efetivos de
protecao. As medidas de precaucao padrao fazem parte de um conjunto de normas utilizadas
para controlar a infeccdo e devem ser adotadas como forma eficaz de reduzir o risco
ocupacional de transmissdo de agentes infecciosos nos servigos de satide. Estas medidas estao

indicadas para todos os procedimentos odontologicos, independente do tipo de tratamento e
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do diagnostico prévio do paciente, pois o sangue e/ou a saliva podem ser veiculo para os

. . 52
microorganismos.

A lavagem prévia dos materiais e instrumentos a serem desinfetados, ¢ um
procedimento importante, pois retira matéria organica e reduz a quantidade de

microorganismos, o que facilita a atividade dos agentes desinfetantes.”

Um estudo realizado com 155 técnicos de laboratério dentario mostrou 14,2%
apresentaram teste positivo para hepatite B. Este grupo foi comparado com um grupo de 1600
pessoas, que fizeram o teste da hepatite B para serem doadores de sangue. Neste ultimo
grupo, o teste foi positivo em apenas 4%. O estudo refere que para prevenir a contaminagao
dos técnicos de laboratério, as proteses devem ser desinfetadas antes do inicio de qualquer
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procedimento no laboratorio.

A falta de cuidados com a biosseguranga propicia as infeccdes cruzadas. Para prevenir
a exposicao de pacientes e profissionais aos possiveis agentes patogénicos, os 6rgaos de satide
no mundo inteiro vém aprimorando e fiscalizando as normas de assepsia nos estabelecimentos
odontologicos. No Brasil, a fiscalizagdo destes estabelecimentos ¢ de competéncia dos
Centros de Vigilancia Sanitaria (CVS), 6rgaos ligados as Secretarias Estaduais ou Municipais

de Saude.

2.6.1 Desinfeccdo com agentes quimicos

As proteses de uso odontoldgico sdo confeccionadas com resinas acrilicas, que sao
materiais termossensiveis. Portanto, a desinfec¢ao destes requer o uso de agentes especificos

para tais materiais.

Uma forma de controlar a infec¢do cruzada em laboratérios e consultorios
odontologicos € a desinfeccdo de moldagens, modelos e proteses. Esta desinfec¢do pode ser
realizada através da imersao em solugao de hipoclorito de sédio a 1% ou glutaraldeido a 2%,

durante 10 minutos. >

O termo desinfetante de alto nivel define aquele capaz de eliminar a maioria dos
microrganismos, com exce¢do de esporos bacterianos. Alguns desinfetantes de alto nivel,
como o glutaraldeido, o peroxido de hidrogénio e o dacido peracético podem até ser

esterilizantes dependendo do tempo de exposi¢io do material ao agente quimico.™
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A escolha de um desinfetante de alto nivel ¢ importante para que os profissionais de
satide possam fazer um efetivo controle da infec¢do cruzada nos seus ambientes de trabalho.

Foi realizada uma revisdo sobre esterilizantes quimicos com o propdsito de facilitar a escolha

do agente de desinfec¢do pelo profissional de saude. As evidéncias mostram que o
glutaraldeido - um dialdeido saturado - tem sido o agente quimico mais usado para a
desinfeccdo geral. A sua atividade biocida € conseqiiéncia da alquilagdo da sulfidrila,
hidroxila, carboxila e grupos amino que alteram o RNA, DNA e sintese de proteinas nos
microrganismos. O glutaraldeido possui uma atividade antimicrobiana de amplo espectro. A
sua concentracdo minima, para uma desinfeccao de alto nivel, ¢ de 1% a 1,5%. Entretanto, os
vapores de glutaraldeido irritam os olhos, nariz, garganta e, em determinadas concentragoes,

podem causar dermatite de contato, asma e rinite’ .

Segundo o Council on Dental Materials and Devices (CDMD) and Council on Dental
Therapeutics (CDT), o glutaraldeido ¢ eficaz para desinfeccdo de resinas acrilicas, mas ¢

irritante para a pele ¢ a mucosa.’®

Por causa destes efeitos toxicos do glutaraldeido, ha necessidade do uso de luvas e
mascara durante a sua manipulagdo e esta deve ocorrer, obrigatoriamente, em ambientes
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arejados.

A desinfecgdo das resinas acrilicas com hipoclorito de sédio ¢ eficaz, mas com o
decorrer do tempo causa branqueamento no material, sendo este método rejeitado pelos

. 60
pacientes .

Um outro agente quimico capaz de atuar como um desinfetante ¢ o acido peracético.
Ele ¢ um agente oxidante e tem a¢do semelhante a do peroxido de hidrogénio, ou seja,
promove a desnaturacdo de proteinas, ruptura da permeabilidade da parede da célula,
oxidagdo de sulfidrilas (SH) e ligacdes de enxofre (S-S) nas proteinas, enzimas e outros
metabolitos. O 4cido peracético ¢ caracterizado como de acdo rapida e com atividade
antimicrobiana de amplo espectro. Ele inativa bactérias Gram-positivas e Gram-negativas e
fungos no tempo de até 5 minutos numa concentragdo menor que 100 ppm. Mas, na presenca
de matéria organica, sdo necessarios 200 ppm a 500 ppm. Ja para a inativacao de virus, a
concentragdo necessaria ¢ maior, sendo que os polivirus sdo inativados em 15 minutos com
concentragdes de 1500 ppm a 2250 ppm. Esporos bacterianos sdo inativados de 15 segundos a

20 minutos com concentra¢io de 500 ppm a 10000 ppm.”’

O relatorio da Bristish Society of Gastroenterology Endoscopy Committee (BSGC)®!

refere que o glutaraldeido e o acido peracético sdo usados para desinfeccdo de aparelhos de
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endoscopia gastrointestinal. Destaca que o glutaraldeido a 2% ¢ o desinfetante mais utilizado
na Inglaterra. Relata que apresenta alto grau de eficicia, sendo efetivo contra bactérias
vegetativas, fungos e a maioria dos virus. Uma exposicdo de somente 2 minutos inativa a
maioria dos agentes infecciosos, incluindo o HIV (virus da imunodeficiéncia humana) e
varios enterovirus; uma exposicao de 2 a 5 minutos destréi o virus da Hepatite B, enquanto 20
minutos sdo suficientes para destruir a maior parte dos microrganismos, incluindo o
Mycobacterium tuberculosis. Este mesmo tempo foi eficaz em endoscopios usados em
pacientes com sintomas manifestos de Sindrome da Imunodeficiéncia Adquirida (SIDA) e
outras imunodeficiéncias. Associado a eficacia, o relatorio refere dois fatores que tém
estimulado o uso do glutaraldeido a 2% na Inglaterra: seu custo relativamente baixo e a
auséncia de danos ao endoscopico. No entanto, reagdes adversas do glutaraldeido a 2% tém
sido observadas em integrantes de equipes que realizam endoscopia. Além do mais o Health
and Safety Commission recomendou reducdes nos niveis atmosféricos de glutaraldeido de
modo a satisfazer as exigéncias do Control of Substances Hazardous to Health Regulations

(CSHHR) (1994)°".

No que diz respeito ao acido peracético, o relatorio descreve que foi introduzido como
agente desinfetante ou esterilizante em 1955 e que tem sido usado principalmente na industria
alimenticia e de fios de sutura. Ele tem sido utilizado para descontaminagdo de plésticos de
equipamentos médicos. Trata-se de uma solug¢ao que, além do acido peracético, ¢ composta
por peroxido de hidrogénio e acido acético. Na decomposicdo esta solucdo deixa como
subprodutos, agua, acido acético e oxigénio. O 4cido peracético possui rapida acdo contra
bactérias vegetativas, fungos, esporos bacterianos e virus. As bactérias vegetativas, incluindo
Mycobacterium, sao inativadas em menos de 5 minutos e os esporos de Bacillus subtilis sdo

destruidos em menos de 10 minutos. ¢

O relatorio® e também outro estudo®™ descrevem uma técnica de esterilizacio em
baixa temperatura controlada por um microprocessador. Nesta técnica, o acido peracético
concentrado a 35% ¢ diluido a 0,2% através da adicdo de agua filtrada a temperatura
aproximada de 50°C e depois circula pelo interior de um endoscopio, promovendo

desinfec¢cdo num tempo de 30 minutos.

Estudos que avaliaram a atividade esporicida de quatro técnicas de esterilizagdo em
baixas temperaturas - uma com oxido de etileno, duas com sistemas de esterilizacdo com

plasma e uma quarta com acido peracético - mostraram que todas as técnicas foram eficazes
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contra o Bacillus stearothermophilus (este bacilo foi selecionado por ser o mais resistente ao
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processo de esterilizagdo).

Outro estudo sobre métodos de esterilizagdo descreve a eficacia do perdxido de
hidrogénio contra micobactérias resistentes ao glutaraldeido. Estas micobactérias causam
doencas como a tuberculose e a lepra, sendo espécies oportunistas que podem infectar
pacientes com deficiéncias imunologicas. O glutaraldeido, que ja teve largo uso na
esterilizagdo, agora tem se mostrado ineficaz, pois foram detectadas bactérias resistentes ao
mesmo. Assim, foi sugerido o uso alternativo de perdxido de hidrogénio, mostrando o quanto
¢ valido se testar a eficacia do 4cido peracético, ja que ambos sdo compostos que tém suas

~ - A . o . .4 64
acoes baseadas na producao de oxigénio com elevada acdo bactericida™.

Institui¢cdes de referéncia internacional na area de controle de infeccdo hospitalar
como a Food and Drug Administration (FDA), Association of Professionals in Infection
Control (APIC) e Center of Disease Control (CDC)® consideram o 4cido peracético uma
alternativa eficaz e segura ao glutaraldeido. O Ministério da Satide através da portaria nimero
122, de 29 de novembro de 1993, reconhece e declara o 4acido peracético como um
desinfetante e esterilizante. O 4acido peracético atua através da reacdo de oxidacdo das
ligacdes entre sulfetos (S-S) e entre as ligagdes de sulfeto e hidrogénio (SH) da membrana
celular, do contetido citoplasmatico e do material genético. Assim, enzimas essenciais para as
reacdes bioquimicas de reproducdo dos microrganismos sdo oxidadas. As ligagdes entre
sulfetos sdo responsaveis pela resisténcia da forma esporulada dos microrganismos a acao do
calor e agentes quimicos em geral. O acido peracético € uma alternativa, eficaz e segura para
0S Usudrios que se preocupam com 0s riscos ocupacionais € ambientais que o glutaraldeido

66
apresenta.

O Instituto de Tecnologia do Parana fez diversos estudos com o acido peracético 0,2%

(Sterilife®), e comprovou a sua eficacia no Bacillus subtilis e no Clostridium sporogenes.”’

Este mesmo Instituto fez testes de irritagdo cutdnea primaria® e classificou o produto
como ndo irritante, e de irritabilidade ocular® em que foi classificado como irritante, pois
alguns animais apresentaram opacidade da cornea, irite e inflamagao da mucosa ocular. Outro
estudo avaliou os riscos associados ao contato com acido peracético numa concentracdo de
35% e de 0,2%. Os resultados indicaram que o 4cido peracético a 35% produz efeitos
similares ao de outros acidos fortes. Foi verificado que a diluicdio a 0,2% tem pH

aproximadamente neutro, ndo ¢ toxico na administragdo dérmica e oral e ndo tem efeito
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corrosivo na pele. No entanto, verificou que a diluicdo de 0,2% pode causar alguma irritagdo

, . . 70
reversivel nos olhos mediante contato direto.

Um estudo comprovou que o acido peracético 0,2% produz a esterilizacdo das resinas
acrilicas de termopolimerizacdo, de autopolimerizagdo e daquelas ativadas por energia de

. , . . ~ 15
microondas, apds 5 minutos de imersao.

Como o 4cido peracético ¢ biodegradavel e ndo gera compostos toxicos, pois
decompoe-se em 4cido acético, dgua e oxigénio, este parece ser o agente ideal para a

desinfeccao das resinas acrilicas.

2.6.2 Desinfeccdo com microondas

Um estudo mostrou que a irradiagdo com microondas foi mais letal do que o calor
convencional na eliminagdo de esporos de Clostridium sporogenes € uma exposigao de trés
minutos com 720 W foi capaz de eliminar o Bacillus sphaericus, num meio de cultura de
tecidos. Também mostrou que um tempo de exposi¢do de um minuto foi suficiente para
esterilizar totalmente um meio de cultura, que estava contaminado com dez agentes
patogénicos (os mais freqiientes nestes meios de cultura), que sdo muito utilizados em
laboratérios de microbiologia clinica. Ainda demonstrou que uma exposi¢ao de trés minutos
esterilizou vasos em cultura de tecidos e que a mesma exposi¢ao inativou trés virus de teste.
No entanto, o mecanismo de morte dos microorganismos pelas microondas ainda ndo foi
totalmente explicado. O estudo ainda mostrou que a irradiagdo com microondas foi capaz de
eliminar bactérias e fungos de meios de cultura e de dentaduras, mas em tempos de exposi¢ao
diferentes — sem induzir altera¢des dimensionais nas dentaduras, mesmo num tempo superior

a 15 minutos.*

Um outro estudo sobre desinfecgdo mostrou que a irradiagdo com microondas nao
causou alteragdes dimensionais significativas apos 15 minutos de irradiagdo com poténcia de

650 W'

Ainda procurando estabelecer as propriedades desinfetantes ou esterilizantes da
energia de microondas, foi desenvolvido um trabalho sobre a poténcia de irradiacdo e o tempo
necessario para eliminar varios tipos de bactérias, inclusive as suas formas esporuladas. Os
autores encontraram que as formas esporuladas de varias bactérias foram mortas somente
ap6s a irradiagdo com 1400 W durante 10 a 20 minutos. Assim, referem que o forno de

microondas convencional pode ser usado somente para processos de desinfec¢do, ressaltando
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que a agao das microondas foi mais eficaz quando os microorganismos estavam em

~ 72
SuSpensocs aquosas.

A irradiacdo com microondas numa poténcia de 600 W durante cinco minutos foi
capaz de eliminar C. albicans da superficie da resina acrilica de termopolimerizagdo, mas nao
da superficie dos condicionadores de tecidos. Os condicionadores de tecidos apresentaram um

aumento na sua dureza apos a irradiacio com microondas.”

Um estudo que comparou o efeito da desinfeccdo com glutaraldeido 2% e da
irradiagdo com microondas, sobre as propriedades de microdureza, resisténcia a flexdo e a
estabilidade dimensional de uma resina acrilica de termopolimerizagdo, mostrou que a
irradiacdo com microondas, numa poténcia de 500 W durante trés minutos, foi melhor, pois

. o . . 35
ndo provocou alteragdo significativa nas propriedades testadas.

A estabilidade dimensional de dentaduras submetidas ao processo de desinfeccdo com
irradiacdo de microondas foi investigada apds a irradiagdo de 640 W por 10 minutos e 331 W

por 6 minutos. Constatou-se que a maior poténcia associada ao tempo de 10 minutos produziu

uma expansdo ou contracdo significativa, enquanto a menor poténcia associada ao tempo de 6

minutos mostrou menor altera¢ao dimensional.”

Um estudo que avaliou o efeito da irradiagdo com microondas (poténcia de 650 W por
cinco minutos) sobre a adesdo de C. albicans a superficie de condicionadores de tecidos
moles e de resinas acrilicas termopolimerizaveis, mostrou que a irradiagdo com microondas
pode ser um método alternativo para desinfec¢do das resinas acrilicas, mas ndo para todos os
condicionadores, pois constataram presenga de C. albicans em um tipo de condicionador apds

, . . ~ 5
o emprego desta técnica de desinfecgdo.’

A eficacia da irradiagdo com microondas, para eliminar C. albicans de trés
condicionadores de tecidos moles e de uma resina acrilica de termopolimerizagao, foi avaliada
apods cinco minutos de irradiacdo com 500 W de poténcia, em espécimes imersos em agua
(que foram comparados com aqueles ndo imersos em agua). Os resultados mostraram que C.
albicans foi eliminada de todos os materiais testados e que a repeticdo de cinco ciclos afetou a

.. . 6
dureza de um condicionador de tecidos moles.’

Um estudo que avaliou a eficacia da irradiagdo com microondas e da imersdo em
solucdo de digluconato de clorexidina 0,2% para desinfetar proteses de pacientes com
candidiase oral, mostrou que a energia de microondas (850 W durante 60s) foi o0 método mais
eficaz para a desinfeccdo das proteses.'® Os pacientes deste estudo foram aleatoriamente

colocados nos dois grupos de tratamento e apos trés meses de acompanhamento aqueles que
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tiveram a protese desinfetada no forno de microondas apresentaram melhora significativa em
relacdo ao outro grupo. Todos os pacientes receberam o mesmo tratamento medicamentoso

para a candidiase oral.
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3 OBJETIVO GERAL

O objetivo inicial deste trabalho foi  caracterizar as resinas acrilicas de

termopolimeriza¢do, de autopolimerizagdo e aquelas polimerizadas com energia de

microondas, de duas marcas comerciais, analisando as propriedades de:

a)
b)
©)
d)
e)
f)

resisténcia ao impacto Izod,

microdureza Knoop;

massa especifica e grau de inchamento;
grau de conversdo do monomero/polimero;
temperatura de transi¢ao vitrea;

sor¢ao ¢ solubilidade.

3.1 OBJETIVOS ESPECIFICOS

a)

b)

avaliar a influéncia do ciclo de polimerizagdo nas propriedades das resinas

acrilicas polimerizadas com energia de microondas;

avaliar a influéncia da presenga de fibras de nylon e de corante nas

propriedades de uma resina acrilica polimerizada com energia de microondas;

avaliar a eficacia de duas técnicas propostas para a desinfec¢do de resinas
acrilicas, analisando uma resina acrilica polimerizada com energia de

microondas;

avaliar a influéncia destas técnicas de desinfeccdo nas propriedades fisico-

quimicas de uma resina acrilica polimerizada com energia de microondas;

avaliar a influéncia destas técnicas de desinfeccdo nas propriedades fisico-
quimicas de uma resina acrilica polimerizada com energia de microondas, apos

um longo periodo de aplicagdo das técnicas.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 MATERIAIS E EQUIPAMENTOS

Os materiais utilizados para a confec¢do dos corpos de prova foram:

Resinas acrilicas da marca comercial Dental VIPI Ltda, Sdo Paulo/SP e da Artigos
Odontolégicos Classico Ltda, Sdo Paulo/SP.

Gesso odontologico (tipo II), da marca comercial Darlo Monteiro, produzido em
Cachoeirinha, RS.

Silicone de adi¢ao Adsil, massa densa (tipo I), da marca comercial Vigodent S/A
Industria e Comércio, Rio de Janeiro/RJ.

Lixas d’agua 3M do Brasil, Sumaré¢/SP.

Fresa TDV Ltda.

Pedra pomes e branco de espanha Herjos, Vigodent S.A Industria e Comércio, Rio de

Janeiro/RJ.

Acido peracético da marca comercial Sterilife® (Lifemed Produtos Médicos

Comércio Ltda, Sao Paulo, SP).

Mufla de fibroceramica da marca comercial Artigos Odontologicos Classico Ltda, Sao
Paulo/SP. Mufla ¢ o termo empregado em Odontologia para designar um recipiente usado
para a inclusdo de resina acrilica que sera polimerizada.

Dessecador, contendo silica gel azul desidratada (Labsynth Produtos Para
Laboratérios Ltda., Diadema, SP) — usado para secar os corpos de prova.

Calorimetro DSC-4 (Perkin Elmer, Beaconsfield, England) — usado para determinar a
temperatura de transicao vitrea.

DMA - Q 800 (TA Instruments) — usado para determinar a Tg e outras transigdes,
bem como o modulo elastico, modulo de perda e a tangente de perda.

MICROMET® (Bueller, Germany) — usado para determinar a microdureza Knoop.

Equipamento usado na microespectroscopia Raman foi um Laser HeNe (632.8 nm) de
10 mW como fonte de excitagdo e um sistema de detec¢do composto por um microscopio da

Dilor com um filtro Super Notch Plus (Kaiser Optical Systems Inc.) acoplado. O sinal foi

coletado através de um espectrdmetro Jobyn-Ivon acoplado a um detector CCD (Charged
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Coupled Device) refrigerado a nitrogénio liquido. Um software especifico acoplado ao
sistema registra o sinal medido.

Analisador da marca CILAS, modelo CILAS 1180, de fabricagao francesa utilizado
para determinar o tamanho das particulas do po..

Rugosimetro SJ-201 (Mitutoyo-Japan), que fornece os valores de rugosidade
denominado R,.em pum, utilizado para determinar a rugosidade.

Microscépio de Forca Atdmica modelo Nanoscope III — Digital Instruments —
utilizado para determinar a topografia da superficie dos corpos de prova.

EMIC (Equipamentos e Sistemas de Ensaio Ltda — S3o José dos Pinhais, PR/Brasil)

modelo DL 2000 - maquina usada para determinar resisténcia a flexao e o modulo de flexao.
EMIC, modelo AIC-1 - maquina usada para resisténcia ao impacto Izod.
Politriz Buheler (Germany - aparelho usado para polimento.

Motor elétrico de 15000 r.p.m. da Promeco (Ind. Eletro Mecanica Ltda) - aparelho

usado para fazer desgaste.

Balanga analitica de precisio SARTORIUS® da marca comercial Sartorius AG,
Goettingen, RFA, com uma resolugdo de 10” g - usada para pesar os corpos de prova do

ensaio de sor¢do ¢ solubilidade.

Balanga analitica de precisio SAE 2000, Bosch, Germany, com uma resolucio de 10™

g - usada no ensaio de determinac¢do da massa especifica.

Balanga analitica de precisdo Metler P 1200, Germany, com uma resolucao de 10" g -

usada para pesar o po ¢ o liquido da resina.

Paquimetro digital Mitutoyo 500 — 144B HOS, da Mitutoyo Sul Americana Ltda, com

~ 2 .
uma resolugdo de 10 mm - usado para medir os corpos de prova.

Solugdo de acido peracético 0,2% Sterilife® (Lifemed Produtos Médicos Comércio

Ltda, Sao Paulo, SP) utilizada na desinfec¢ao dos corpos de prova.

Forno de microondas da marca comercial LG Eletronics da Amazonia Ltda, modelo
MB-315ML intelloWAVE, com as seguintes especifica¢des: tensdo nominal de 120V/60Hz,
poténcia de saida de 1400 W, freqiiéncia de microondas de 2450 MHz, magnetron capaz de
emitir ondas nas trés dimensoes, capacidade interna de 32 L, prato giratorio com didmetro de
28 cm, foi utilizado para o processo de polimerizagao e desinfeccdo dos corpos de prova

confeccionados com as resinas acrilicas acima mencionadas.
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A metodologia utilizada teve como objetivo caracterizar as resinas acrilicas de uso
odontologico aqui referidas, bem como avaliar o efeito da irradiagdo de microondas e a
imersdo em 4cido peracético nas propriedades de resisténcia ao impacto Izod, resisténcia a
flexao, modulo de flex@o, microdureza Knoop, rugosidade, grau de conversdo, temperatura de
transi¢do vitrea, massa especifica e grau de inchamento, sor¢cdo e solubilidade, e também

avaliar a efic4cia das técnicas de desinfec¢do propostas.

4.2 CONFECCAO DOS CORPOS DE PROVA

Para a obtencdo dos corpos de prova retangulares foi utilizada uma matriz de ago
inoxidavel, com as seguintes dimensdes 64,00 x 10,00 x 3,00 (£ 0,5 mm). Para a obtengdo dos
corpos de prova em forma de disco foi utilizada uma matriz com 50,00 mm (= 0,5 mm) de
diametro e 0,5 mm de espessura (+ 0,05 mm). Cada matriz de ago inoxidavel foi reproduzida
no silicone de adicdo Adsil®, obtendo-se a matriz em silicone. Esta foi incluida com gesso
tipo II (gesso comum), dentro da mufla de fibroceramica ou da mufla metalica, dependendo
do processo de polimerizagdao da resina, que varia com o tipo de resina acrilica. Apds a
solidificagdo do gesso (+ 2 horas) a resina foi incluida na matriz de silicone. O preparo da
resina foi feito de acordo com as orientagdes dos respectivos fabricantes, sendo que a
propor¢ao po/liquido foi convertida de medida volumétrica para massa. Apds a inclusdo da
resina, o conjunto mufla e contra-mufla foi fechado e prensado com uma carga de 500 kg,
sendo logo apds aberto para retirar os excessos de resina. A seguir foi prensado com uma
carga de 1000 kg e apds 30 minutos foi iniciada a polimeriza¢do. A mufla foi levada ao forno
de microondas e submetida ao ciclo de polimerizac¢ao indicado pelo fabricante da resina ou foi
polimerizada em banho d’4gua, dependendo do tipo de resina. Apos a polimerizagdo, a mufla
foi colocada na bancada de trabalho por quatro horas (para o seu completo resfriamento).
Ap0s este tempo, cada corpo de prova, foi retirado da mufla e desgastado com motor elétrico,
para remover excessos de resina. O desgaste foi realizado com fresas ¢ pedra montada de
oxido de aluminio. A seguir, os corpos de prova foram lixados com lixas d’agua n°® 280, 400,
600 e 1000. Apds este procedimento, os corpos de prova foram medidos com o paquimetro
digital: para os retangulares foram realizadas 10 medidas na espessura, 10 medidas na largura
e 3 medidas no comprimento, para os discos foram realizadas 8 medidas no didmetro e 8
medidas na espessura, obtendo-se assim a média destes valores. Este procedimento foi

realizado para obter-se uma medida mais uniforme dos corpos de prova. O polimento foi
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realizado na politriz utilizando-se material abrasivo de pedra pomes e branco de espanha, a

fim de dar lisura e brilho a superficie do material.

Os corpos de prova, respeitando cada tipo de resina acrilica, foram distribuidos
aleatoriamente para formar os grupos, controle e experimentais, sendo cada grupo constituido
por dez (10) corpos de prova de formato retangular e cinco (5) em forma de disco.

Cabe ressaltar que a obtencdo dos corpos de prova com a resina tipo 2 (de

autopolimeriza¢do) seguiu todos os procedimentos descritos acima, exceto que nao foi

colocada em mufla e ndo foi prensada, pois o material se polimeriza na tenperatura ambiente.

A seguir sdo mostradas as Figuras 4, 5, 6, 7, 8, 9, 10, 11, 12, 13, 14 e 15 que ilustram

algumas etapas da confec¢do dos corpos de prova.

Figura 4. Apresentagdo comercial de uma resina acrilica tipo 5 (liquido e pd)
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Figura 5. Pesagem do p6 e do liquido

Figura 6. P6 da resina (a) derramado sobre o liquido Fibras de nylon (b) misturadas no p6 (c)



Figura 7. Mistura do p6 com o liquido

Figura 8. Fase plastica da mistura p6/liquido

Figura 9. Prensagem da mufla contendo no seu interior a resina acrilica

46
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Figura 10. Mufla no forno de microondas para polimerizagao

Figura 11. Matriz de ago em forma de disco (a) Mufla de fibroceramica (b)

Figura 12. Matriz de silicone em forma de disco (a) corpo de prova de resina (b)



Figura 13. Matriz de ago (a) incluida na matriz de silicone (b)

Figura 14. Corpo de prova retangular (a) obtido a partir da matriz de silicone (b)

48



49

Figura 15. Formato dos corpos de prova usados nos ensaios realizados neste trabalho

4.3 DESINFECCAO COM IRRADIACAO DE MICROONDAS

O procedimento de desinfec¢ao com irradiagdo de microondas foi o0 mesmo para todos
os ensaios. Cada corpo de prova, previamente contaminado com Candida albicans, foi
individualmente imerso em 50mL de agua deionisada, num recipiente de vidro (proprio para
microondas). Este foi colocado no interior do forno de microondas, no centro do prato
giratorio. A seguir foi submetido a uma irradiacao de 840 W durante 60 s. Aguardou-se mais
60 s para retirar o recipiente do interior do forno de microondas. O recipiente foi colocado na
bancada de trabalho até o completo resfriamento da agua (30 min). Logo ap6s, cada um dos
corpos de prova foram removidos com pinga estéril e lavados por 5 minutos com agua
destilada estéril. A seguir foram transferidos para frascos estéreis contendo o meio de cultura
BHI e incubados em estufa a 37°C durante 24 horas. Apos este tempo foram avaliados o meio
de cultura e a superficie dos corpos de prova, a fim de se verificar se havia ou ndo
crescimento do fungo. A partir destas informagdes foi determinada a eficacia do método de

desinfecc¢ao.

A poténcia e o tempo usados neste experimento foram os mesmos do trabalho de

Banting e Hill.'°

O procedimento de imersdo em agua foi escolhido baseado nos achados dos

pesquisadores Dixon, Breeding e Faler.”

A Figura 16 mostra a irradiagao de um corpo de prova no forno de microondas.
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Figura 16. Irradiacdo no forno de microondas

4.4 DESINFECCAO COM ACIDO PERACETICO

O 4acido peracético Sterilife® (que segundo informagdes do fabricante em cada 100g
do produto tem um minimo de: 0,2 g de acido peracético, 3,5 g de peroxido de hidrogénio) foi
utilizado para a desinfec¢do dos corpos de prova. Estes foram previamente contaminados e a
seguir colocados imersos em 50 mL desta solu¢cdo durante 5 minutos (conforme mostra a
Figura 17). Logo apo6s, foram removidos com pinga estéril e lavados durante 5 minutos com
agua destilada estéril. Entdo foram transferidos para frascos estéreis contendo o meio de
cultura BHI e incubados em estufa a 37°C durante 24 horas (para o crescimento do fungo).
Ap6s este tempo foram avaliados o meio de cultura e a superficie do corpo de prova, a fim de
se verificar se havia ou ndo crescimento do fungo. A partir destas informagdes se determinou

a eficacia do método de desinfecgao.

4.5 ANALISE MICROBIOLOGICA

A eficacia do processo de desinfecg¢do foi avaliada através de ensaios microbiologicos
que consistiram em verificar o crescimento do fungo C. albicans no meio de cultura e na
superficie do corpo de prova e para tal fim foi utilizada a coloracdo de Gram e a observacao
com uma lupa Zeitz com aumento de 40 vezes. A contaminagdo dos corpos de prova foi feita
com uma cepa conhecida do fungo obtida da American Type Culture Collection (ATCC

10231). O fungo, numa suspensio de 107 mL, foi semeado em 10 mL do meio de cultura
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Brain Heart Infusion (BHI) e incubado junto com os corpos de prova em estufa a 37°C,
durante 24horas, para promover o crescimento do fungo e a contaminagdo dos corpos de
prova. Os corpos de prova, em nimero de quatro para cada grupo (grupo controle, grupo
desinfetado com acido peracético e grupo desinfetado com microondas) foram avaliados nos
trés tipos de resinas acrilicas. Os corpos de prova utilizados como controle do ensaio
microbioldgico foram retirados do meio de cultura contendo o fungo, lavados por 5 minutos
em agua destilada estéril, e logo apds colocados em outros frascos contendo BHI. Estes
corpos de prova ndo foram submetidos a desinfeccdo. Os demais corpos de prova,
previamente contaminados (quatro para cada grupo), foram lavados por 5 minutos em agua
destilada estéril e a seguir submetidos aos métodos de desinfec¢dao. Apds a desinfeccao foram
colocados em outros tubos de ensaio contendo um novo meio de cultura BHI. Estes meios de
cultura contendo os corpos de prova foram incubados a 37°C, durante 24 horas. Apds este
periodo de incubagao, o crescimento do fungo foi avaliado através da observagdo da turvagao
do meio de cultura e do aspecto da transparéncia do corpo de prova, além da observagdo com

uma lupa Zeis com 40 vezes de aumento e a realiza¢do da coloracdo de Gram.

4.6 ENSAIO PARA DETERMINACAO DA RESISTENCIA A FLEXAO E MODULO DE
FLEXAO

O ensaio de resisténcia a flexdo e modulo de flexdo foi realizado de acordo com o
item18 8.5.1.3 da ISO 1567" conforme ilustra a Figura 17. Este ensaio avalia a deflexdo dos
corpos de prova, apoOs sua imersdao em agua destilada durante 50 horas = 2 horas a temperatura
de 37°C. Este ensaio consiste na aplicagdo de uma carga crescente a partir de zero, com
velocidade constante de 5 mm/min (+ 1 mm/min), no centro do corpo de prova, que se

encontra apoiado nas duas extremidades. A carga ¢ aplicada até a ruptura do corpo de prova
O valor da resisténcia a flexao foi calculado conforme a equagao (1)
R=[(3f1)/(2bh*)] (1) emgque
f ¢ a carga méaxima aplicada no corpo de prova, em N
1 ¢ a distancia entre os suportes do corpo de prova, em mm
b ¢ a largura do corpo de prova, medida antes da armazenagem na dgua, em mm
h ¢ a altura do corpo de prova, medida antes da armazenagem em agua, em mm

O valor da resisténcia a flexao sera expresso em MPa
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O moédulo de flexao ¢ calculado de acordo com a equacao (2)
E=[(f’)/(4bh’d)] (2)  em que:

f ¢ a carga aplicada em N

d ¢ a deflexdo causada pela carga f em mm

1, b, h sdo as variaveis definidas na equacao 1.

O valor do moédulo de flexdo foi expresso em MPa

Figura 17. Esquema representativo do ensaio de resisténcia a flexdo

4.7 ENSAIO PARA DETERMINACAO DA MICRODUREZA KNOOP

O microdurometro MICROMET® (Bueller, Germany) mostrado na Figura 18a, foi
usado para determinar a microdureza Knoop. Os valores de microdureza foram obtidos
através de cinco medidas realizadas na superficie de cada um dos corpos de prova, uma no
centro e as outras distantes 100um do centro.

O valor de microdureza Knoop (KHN) foi obtido através da medida da diagonal maior
(d) de uma penetracao losangular, deixada pelo penetrador de diamante de formato piramidal,
conforme ilustra a Figura 18b e c. O valor da diagonal foi medido em pum, a partir de uma
escala na ocular do microscopio. A carga aplicada (c) foi de 25 g durante 10 s. O célculo da
microdureza Knoop foi realizado de acordo com a equagao 3:

KHN=[(14228¢c)/(d*)] (3)  em que:

14228 ¢ o valor de uma constante

c ¢ a carga aplicada em gramas

d ¢ a diagonal maior deixada pela penetracdo em pm

O valor da microdureza Knoop foi expresso em niimero absoluto.
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Figura 18. a - Micromet b — esquema representativo da ponta de diamante que faz a
penetracdo no cp C — esquema representativo da marca que € observada no cp

4.8 ENSAIO PARA DETERMINACAO DO GRAU DE CONVERSAO MONOMERO/
POLIMERO

O grau de conversdo do mondmero foi analisado através de microespectroscopia
Raman, pelo modo de retro-espalhamento. A fundamentagao teérica da espectroscopia Raman
estd descrita na literatura’’. As 4reas nos espectros Raman foram calculadas no software
XRDA, considerando-se uma curva Lorentziana. O percentual de duplas ligagdes entre
atomos de carbono nao reagidos (% C=C) foi determinado considerando-se as areas dos picos
Raman correspondentes as ligagdes C=C (1650 cm™)™® e ligacdes C=0 (1750 cm™)” no
mondmero (material liquido) e no polimero (material sdlido). A relagdo destas areas no
monodmero foi utilizada como referéncia. A partir da determina¢do do mondmero nao reagido,
presente no material sélido, fez-se o céalculo do grau de conversdo mondomero/polimero de

acordo com a equagao (4)

e,
AC:O polimero
&=

L AC=0 monomero a

x100 (4) em que:

Conversdo =100 —

A = area da banda
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4.9 ENSAIO PARA DETERMINACAO DA TEMPERATURA DE TRANSICAO VITREA
(Tg)

O calorimetro DSC-4 (Perkin Elmer, Beaconsfield, England) foi usado para
determinar a temperatura de transi¢do vitrea (Tg) em °C, que foi avaliada através do método
termoanalitico denominado Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC). O DSC ¢ uma
técnica que avalia a diferenca de fluxo de calor entre a amostra e uma referéncia em fun¢do da
temperatura do sistema, a medida que a amostra ¢ aquecida ou resfriada, a uma taxa
constante. A Tg pode prever o comportamento de um material em uma determinada
temperatura, visto que nesta temperatura existe uma mobilidade dos segmentos da cadeia
polimérica e o material passa do estado vitreo para o estado eléstico, sem ocorréncia de uma
mudanca estrutural. Abaixo desta temperatura (Tg), o material ndo tem energia suficiente para

.. . [ - 21
permitir o deslocamento de segmentos da cadeia e apresenta-se duro, rigido e quebradico™ .

Para esta analise as amostras, com aproximadamente 10 mg, foram inseridas em
capsulas de aluminio e submetidas a uma variacdo de temperatura de 50°C até 190°C, numa
taxa de aquecimento de 10°C ou 20°C por minuto, sendo que a Tg foi determinada no segundo

ciclo de aquecimento.

4.10 ENSAIO PARA DETERMINACAO DA RESISTENCIA AO IMPACTO 1ZOD

A resisténcia ao impacto 1zod foi determinada no equipamento EMIC, modelo AIC-1
conforme ilustra a Figura 19. O ensaio foi realizado conforme as especificacdes da ASTM
D256 — American Society T20est Methods — 1zod Impact modificada®, pois ndo foi feito
entalhe nos corpos de prova. Os corpos de prova com 64,00 x 10,00 x 3,00 mm (£ 0,5 mm)
foram distribuidos aleatoriamente para formar o grupo controle e os grupos experimentais,

com 10 corpos de prova cada um.

A resisténcia ao impacto Izod mede a energia necessaria para quebrar um corpo de
prova de forma retangular. Um péndulo de massa conhecida ¢ deixado cair de uma altura
também conhecida (hm), até seu ponto mais baixo de balango, onde se encontra fixado o
corpo de prova, que ¢ golpeado pelo péndulo. A energia provocada por este golpe € a energia
de impacto (Es). Esta energia ¢ mostrada diretamente na escala do aparelho de impacto e nao
corresponde exatamente a energia absorvida pelo corpo de prova durante a sua fratura, pois

existem forcas que realizam um trabalho oposto ao realizado pela forga gravitacional
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(resisténcia do ar, por exemplo), devendo-se descontar a energia referente a estas perdas, para
ter-se efetivamente a energia absorvida durante a fratura do corpo de prova. Para isso, com o
ponteiro de arrasto em sua posi¢do inicial normal, o martelo ¢ liberado, porém sem um corpo
de prova fixado ao aparelho, ¢ a energia, em joules (J) é anotada (Ea). A seguir, sem retornar
o ponteiro, o péndulo ¢ liberado novamente, sendo este procedimento repetido até que nao

haver mais acréscimo de posi¢ao ao ponteiro, sendo esta a leitura final (Eb).

Apo6s o procedimento anterior, o corpo de prova ¢ posicionado de forma vertical em
relagdo a base do equipamento e o péndulo com o martelo ¢ liberado para atingir o corpo de
prova conforme ilustra a Figura 20, sendo entdo registrado o valor de energia utilizado para

romper o0 mesmo (Es).
Inicialmente ¢ calculado o angulo maximo final atingido pelo péndulo em uma

oscilacdo livre (Bmax), em graus, de acordo com a equagao 5.

Bméx =arccos {[1- (hm/L)] [I- (Ea/Em)]} (5) emque:

hm = 0,610 m ¢ a altura do péndulo

Em =2,70 ] ¢ a energia do péndulo utilizado no ensaio

L =0,327 m ¢ o comprimento do brago que sustenta o péndulo

O angulo atingido pelo péndulo, apds a quebra do corpo de prova, (f), em graus, €
calculado de acordo com a equagdo 6.

B=arccos{[1- (hm/L)][l1- (Es/Em)] } (6) em que:

L =0,327 m ¢ o comprimento do brago que sustenta o péndulo

Es = a energia que determina a quebra do corpo de prova

Em =2,70] ¢ a energia do péndulo utilizado no ensaio

Para o célculo da corregdo total de energia (Et - energia referente as perdas), utiliza-se
a equagao 7.

Et={[(Ea—Eb/2)/Pmax | [B+(Eb/2)]} (7)

Para o calculo da resisténcia ao impacto real do corpo de prova ensaiado (Is), em
joules por metro (J/m) ¢ utilizada a equagao 8.

Is =[(Es - Et)/t] (8) em que:

t € a espessura do corpo de prova, em metros.
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Figura 19. Maquina EMIC — A 1 C para Rresisténcia ao Impacto Izod
a - ponteiro de arrasto b - péndulo ¢ - martelo com 2,7 J

martelo

Figura 20. a - Posi¢ao do cp na base da maquina EMIC — A1 C
b - Péndulo com o martelo de 2,7 J no momento da queda

4.11 ENSAIO PARA DETERMINACAO DA SORCAO

O ensaio de sorcdo foi realizado de acordo com o item 8.8.4.1 da ISO 1567." Este
ensaio avalia o ganho em massa dos corpos de prova (em forma de disco com 50,00 £+ 0,50

mm de diametro e 0,5 £ 0,05 mm de espessura). O aumento de massa deve ser no maximo de
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32 pg/mm’ (microgramas por milimetro cibico), apos sua imersdo em 4gua destilada por sete
dias. Para a obtengdo de massa constante em cada amostra, denominada M; (massa seca
inicial), os corpos de prova foram colocados num dessecador contendo silica gel misturada
com escamas de cloreto de calcio conforme ilustra a Figura 21. O dessecador foi colocado
numa estufa durante 24 horas a 37°C. Apos este tempo, o dessecador foi removido da estufa e
mantido a temperatura ambiente durante uma hora, e so entao foi realizada a medida da massa
dos corpos de prova. Esta foi repetida até que a perda de massa de cada corpo de prova nao
fosse maior que 0,0002 g em qualquer periodo de 24 horas, obtendo-se desta forma a massa
constante (M;). O volume (V) foi calculado para cada corpo de prova de acordo com a
equagdo 9:

V=[(nr’)t] (9) em que:

V é o volume do corpo de prova em mm’

r € o raio de cada corpo de prova em mm

t € a espessura do corpo de prova em mm

Para a obtencdo do raio (r) foi utilizada a média de quatro medidas do didmetro
divididas por dois. Para a obteng¢do da espessura foi utilizada a média de cinco medidas, uma
no centro e as outras quatro em pontos eqiiidistantes do centro, ao longo da circunferéncia.
Estas medidas foram obtidas com um paquimetro digital. A seguir, os corpos foram imersos,
individualmente, em 50 mL de 4gua deionisada e mantidos a 37°C durante sete dias
consecutivos. Apds este tempo, as amostras foram removidas da agua e secas em toalha de
papel absorvente até que nao apresentassem umidade visivel na superficie e agitadas no ar
durante 15 segundos. Ap6s um minuto foram pesadas para a obten¢do da massa, denominada

M, (massa inchada).

Os corpos de prova foram entdo recondicionados a massa constante e para tal fim
foram colocados no dessecador que foi guardado numa estufa em temperatura de 37°C. As
medidas da massa foram realizadas conforme j& descrito anteriormente, até obter-se uma

massa constante, chamada M3 (massa seca final).

O valor da sor¢ao foi calculado através da equacgao (10):

Sorcao=[(M,-M3)/V] (10) em que:

M, ¢é a massa do corpo de prova inchado (ug/mm?)



58

M3 ¢é a massa recondicionada do corpo de prova (pg/mm’)

V é 0 volume do disco (mm®) calculado conforme (9).

O valor da sorgdo foi expresso em pg/mm’

Figura 21. Corpos de prova do ensaio de sor¢ao e solubilidade no dessecador

4.12 ENSAIO PARA DETERMINACAO DA SOLUBILIDADE

O ensaio de solubilidade foi realizado de acordo com o item 8.8.4.3 da ISO 1567."

Este ensaio foi feito em seqiliéncia ao ensaio de sor¢do, de tal forma que apos a obtencdo da

massa M,, do ensaio anterior, os corpos de prova foram recondicionados a massa constante,

para a obten¢do da massa M3, conforme descrito no ensaio anterior. Este ensaio avalia a perda

de massa dos corpos de prova (que deve ser no maximo 1,6 pg/mm’ para as resinas tipo 1 e 5
3 . . , . - , .

e de 8 pug/mm’ para a resina tipo 2), apos sua imersdo em agua, durante sete dias, ¢ o

recondicionamento a um valor de massa constante.
O valor da solubilidade foi calculado conforme a equagdo (11)
Solubilidade =[(M; — M3)/ V] (11) em que:
M ¢ a massa antes da imersdo em agua (ug/mm”)
M3 é a massa recondicionada (pug/mm?®)
V ¢ o volume do disco (mm”), calculado conforme (9)

O valor da solubilidade foi expresso em pg/mm’
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4.13 ENSAIO PARA DETERMINACAO DA MASSA ESPECIFICA

Para a determinacdo da massa especifica foi utilizada a balanga analitica de precisdo
SAE 2000, Bosch, Germany, com uma resolugdo de 10'4g conforme ilustra a Figura 22.

A massa especifica (p amostra) fo1 determinada por imersdo em um nao-solvente (acetato
de n-butila), de acordo com a ASTM 792-91.%

Inicialmente foi determinada a massa especifica do ndo-solvente (p iiquido) COmM a

equacao:

P liquido 23°C/ P dgua 23°c= (A—B)/ M g em que:
P liquido 23°C = massa especifica do ndo-solvente a 23°C

P agua 23°C = massa especifica da dgua a 23°C (valor tabelado)
A= massa do padrao suspenso no ar
B = massa do padrdo imerso no liquido

m ;¢ = massa do volume de 10,00 mL de agua destilada a 23°C

A seguir foi determinado o volume de liquido deslocado pela amostra com a equagao:
V destocado= (M g—Mm ;) / p liquido €M que:

m ¢ = massa da amostra suspensa no ar
m ; = massa da amostra imersa no liquido

P liquido = massa especifica do néo-solvente

Com o valor do volume de liquido deslocado pode-se determinar a massa do liquido

deslocado com a equacao:
M =V deslocado .P agua 23°C
Com o valor da massa do liquido deslocado pode-se determinar a massa especifica da

amostra ( pamostra) com a equagao:

P liquido 23°C/ P doua 23°C — [ (m s — 1M a)/ mM amostra ] em que:
q gu q

P liquido 23°C = massa especifica do ndo-solvente a 23°C
P agua 23°C = massa especifica da agua a 23°C
M ¢ = massa da amostra suspensa no ar

m , = massa do recipiente perfurado que ¢ usado para colocar a amostra
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Figura 22. Balanga usada no ensaio de determinac¢do da massa especifica
a - Posigdo do cp suspenso no ar b - Posi¢do do cp dentro do recipiente que é
imerso no liquido ¢ — Béquer com o liquido dentro do qual o cp € imerso.

4.14 ENSAIO PARA DETERMINACAO DO GRAU DE INCHAMENTO

O grau de inchamento foi realizado apds a determinagdo da massa especifica dos
corpos de prova. Para cada grupo foram analisados 5 corpos de prova com no minimo um
centimetro cubico. Os corpos de prova foram colocados na balanca para a determinagdo da
massa seca inicial. A seguir, cada corpo de prova foi colocado em recipiente de vidro
contendo 10 mL de dgua deionisada.e armazenado em estufa na temperatura de 37°C. Apds 7
dias os corpos de prova foram removidos do recipiente, secos com papel toalha e a seguir
levados para a balanga para se determinar a massa inchada. Logo ap6s foram colocados em

estufa a 37°C até que houvesse estabilidade da massa seca final.

A fragdo soluvel do polimero contida em cada corpo de prova ( ) foi calculada pela

equacao:
s = ((Dl - 033)/ M1 em que:
(01 = massa seca inicial (antes da imersdao em agua deionisada)

(03 = massa seca final (depois da imersdo em dgua deionisada)
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(03 = diferenga das massas antes e depois da extra¢do do solvente (dgua deionisada)

A fragdo volumétrica do polimero, que foi inchada em cada corpo de prova, foi

calculada pela equagio:
D = [(w3/p3) / (@3/p3+ ©p) em que:
(03 = massa seca final do corpo de prova
p3 = massa especifica do corpo de prova
® = ( My — M3 ) = massa do solvente(agua deionisada) absorvida pelo polimero
(0> = massa inchada de cada corpo de prova

p = massa especifica do solvente (4gua deionisada)

O grau de inchamento foi calculado pelo inverso da fracdo volumétrica do polimero

que foi inchada em cada corpo de prova.

Grau de inchamento = 1/ @

4.15 DETERMINACAO DO TAMANHO DA PARTICULA DO PO

A técnica utilizada para tal fim ¢ chamada usualmente "andlise de distribuicdo de
tamanho de particulas por difracdo de laser". O analisador utilizado foi da marca CILAS,
modelo CILAS 1180, de fabricagdo francesa, que possui faixa analitica de 0,04 um a 2500
um, 64 detectores, 100 classificacdes de tamanho de particulas, trés emissores de laser € uma
camera com Transformada de Fourier para a analise das particulas maiores. O p6 ¢ misturado
com agua e com a utilizacdo de ultra-som esta mistura ¢ dispersa passando por janelas que

identificam o didmetro da particula.

4.16 ANALISE DA RUGOSIDADE COM MICROSCOPIA DE FORCA ATOMICA

A microscopia de forga atdbmica ¢ uma técnica excelente para verificar a topografia da
superficie da amostra. Nessa técnica, devido a proximidade da ponta da sonda (tip) com a
superficie da amostra, os elétrons sdo impulsionados entre os atomos da superficie da

amostra, determinando uma for¢a que pode ser mensurada. O resultado da for¢a medida nessa
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interacdo ¢ transformado e fornece o contorno da superficie da amostra analisada em nm

(nanometros). O pardmetro utilizado foi o Ra.

De cada grupo foi selecionado um corpo de prova e deste foram analisados trés
campos numa superficie de 100 pum x 100 pm. A anélise foi feita com o Nanoscope - modelo
III a (Digital Instruments Inc.), no modo de contato intermitente Tapping Mode™ , com o

objetivo de verificar a topografia da superficie do material.

A superficie do material foi limpa com acetona com o objetivo de eliminar
contaminantes. A sonda utilizada foi uma ponta (tip) de silicio monocristalino, que ao
interagir com os atomos da superficie do material determina uma deflexdo na haste
(cantilever) que a sustenta, conforme a for¢a que se estabelece entre o material e a ponta. Esta
deflexdo ¢ detectada através de um sistema Optico composto por um laser semicondutor e um
arranjo de fotodiodos por CCD. As varreduras foram realizadas num scanner com varredura
horizontal de 1 a 15 pm e deslocamento vertical de até 3 um. A amplitude de oscilagdao da
sonda foi fixada com um sinal de aproximadamente 3 Volts. Todos os corpos de prova, que
foram para a Microscopia de For¢a Atdmica, previamente foram também avaliados com o

rugosimetro digital.

4.17 ANALISE DA RUGOSIDADE COM RUGOSIMETRO DIGITAL

A analise foi realizada com o Rugosimetro SJ-201 (Mitutoyo-Japan).

O rugosimetro contém um sensor, que ao percorrer a superficie do material atribui
valores, que definem picos e vales presentes nesta superficie. O valor atribuido a area de picos
e vales ¢ dividido pela distancia percorrida pelo sensor em linha reta fornecendo o pardmetro
de rugosidade R, em pm. O aparelho fornece a média de trés percursos de 0,25 pm conforme

ilustra a Figura 23.

Figura 23. Sensor do rugosimetro (a) percorrendo a superficie do corpo de prova (b)
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4.18 ANALISE DINAMICO-MECANICA (DMA)

A andlise dindmico-mecanica consiste, de modo geral, em se aplicar uma tensdo ou
deformagdo mecanica oscilatoria, normalmente senoidal, de baixa amplitude a um so6lido ou
liquido viscoso, medindo-se a deformacdo sofrida por este ou a tensdo resultante,
respectivamente, sob variacdo de freqliéncia ou de temperatura. Este tipo de analise serve
para caracterizar os materiais quando estes sdo submetidos a a¢cdo de forcas dinamicas. Esta
analise foi realizada no equipamento DMA—-Q800 (TA instruments), com cantilever simples.
Os corpos de prova usados nesta analise tinham 30,00 mm x 10,00 mm x 3,00 mm (+ 0,5 mm)

e a Tg foi determinada no primeiro ciclo de aquecimento.

A temperatura de transi¢do vitrea (Tg) ¢ uma das caracteristicas mais importantes dos
materiais poliméricos, pois influencia diretamente as propriedades destes materiais. A Tg ¢ a
principal relaxacdo do material e ¢ denominada relaxacdo primaria (alfa), sendo que as
relaxagdes secundarias sdo denominadas consecutivamente beta, gama, delta, etc

Neste tipo de analise sdo mostrados o modulo de armazenamento ou eléstico (E’), o
modulo de perda (E”) e a tangente de perda (tan o) .

O modulo elastico esta relacionado com a resisténcia a deformacgao reversivel que ¢
oferecida pelo material quando este ¢ submetido a uma forga. O modulo de perda corresponde
a energia dissipada, na forma de calor (movimentos moleculares), durante a deformagao.

A razdo entre o médulo de perda e o modulo elastico em um ciclo dindmico ¢ chamada

de tangente de perda, obtida pela equagao:
tand = E”/E’
Esta analise ¢ muito sensivel as relaxacdes (ou movimentos) que ocorrem no nivel

molecular, sendo capaz de detectar ndo s6 movimentos significativos como a Tg, mas também

movimentos discretos, conhecidos como transigdes secundarias.
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5 EXPERIMENTOS

5.1 CARACTERIZACAO DAS RESINAS ACRILICAS DE USO ODONTOLOGICO
5.1.1 Introducéo

A resina acrilica vem sendo usada na Odontologia para varias finalidades, pois apesar
de apresentar desvantagens, ainda ¢ um material de facil manuseio, baixo custo e
biocompa‘[ivel.”'18 Geralmente ¢ usada na confeccdo de proteses, dentes artificiais, facetas,
reembasamentos de proteses, reparos, moldeiras, aparelhos ortodonticos, placas

. 1
miorrelaxantes, etc. 8

A resina acrilica também pode ser empregada na confeccdo de protese

. . ~ I . 2
bucomaxilofacial para a reconstrugio de perdas 6sseas ou de tecidos moles da face.®

A resina acrilica de termopolimerizacdo apresenta algumas vantagens, tais como:
facilidade de processamento, caracteristicas estéticas, estabilidade dimensional, boa tolerancia
pelos tecidos de suporte, ndo ser corrosiva, ter elevada resisténcia ao impacto e ser material de

. 83
baixo custo.

A resina acrilica, com base no poli(metacrilato de metila) ¢ utilizada em 95% das

proteses e em 60% dos dentes artificiais destas proteses.'’

5.1.2 Objetivo

O objetivo desta etapa do trabalho foi caracterizar as resinas acrilicas de
termopolimerizacdo (rosa médio com fibras), de autopolimerizagdo (rosa médio) e de
polimerizacdo com energia de microondas (rosa médio com fibras). Para tal fim foram

analisadas as seguintes propriedades:
a) resisténcia ao impacto [zod,
b) microdureza Knoop;
¢) sorgao e solubilidade;
d) temperatura de transigdo vitrea por DSC e DMA;
€) massa especifica e grau de inchamento;

f) grau de conversao mondmero/polimero.
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Das resinas acrilicas das marcas comerciais Artigos Odontologicos Classico Ltda e

Dental Vipi Ltda.

5.1.3 Consideracdes gerais

As resinas de termopolimerizacdo e de microondas, na cor rosa médio contendo fibras
de nylon, foram escolhidas, por serem as mais utilizadas para a confeccdo de bases de
dentaduras. No Quadro 1 sdo apresentadas as resinas acrilicas utilizadas nesta etapa do

trabalho.

Quadro 1. Resinas acrilicas avaliadas neste trabalho

Resina | Classico Ltda | Dental Vipi Ltda
Tipo 1 | Classico — Cl1 Vipi Cril -D1
Tipo 2 | Jet—C2 Vipi Flash — D2

Tipo 5 | Onda Cryl — C5 | Vipi Wave — D5

5.1.4 Materiais e métodos

Os materiais e métodos sao aqueles descritos no item 4 (pagina 42), com excecao dos

subitens 4.3, 4.4.4.5,4.16,4.17 ¢ 4.18.

5.1.5 Resultados e discussao

Na Tabela I sdao apresentados os valores dos didmetros das particulas que constituem o

p6 das resinas acrilicas do tipo 1, 2 ¢ 5 da marca comercial Classico Ltda.
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Tabela I. Diametro, em pum, das particulas do p6 que constituem as resinas acrilicas da marca

comercial Classico Ltda

Resing Até 10% das | Até 50% das | Até 90% das Média do
particulas particulas particulas diametro

C1 50 74 102 74

C2 18 46 73 46

Cs5 33 66 100 66

Na Tabela II sdo apresentados os valores dos didmetros das particulas que constituem o

p6 das resinas acrilicas do tipo 1, 2 ¢ 5 da marca comercial Dental Vipi Ltda.

Tabela II. Didmetro, em um, das particulas do pd que constituem as resinas acrilicas da marca

comercial Dental Vipi Ltda

Resina Até 10% das | Até 50% das | Até 90% das Média do

particulas particulas particulas diametro
DI 38 & 5 -
D2 20 45 - i
D5 36 62 93 0

O tamanho das particulas foi semelhante nas duas marcas comerciais, para as resinas
tipo 2 e 5. Ja a resina tipo 1 da marca Classico apresentou valores médios maiores que
aqueles encontrados no mesmo tipo da marca Dental Vipi. O tamanho de particula maior da
C1 pode aumentar o tempo de solubilizagdo do p6 no liquido e isto determinar um tempo
maior para o material atingir a fase plastica. Este fato por si s6 pode determinar uma variagao

na cinética da reacao de polimerizacao da resina.

Como a resina tipo 2 ¢ polimerizada na temperatura ambiente, um tamanho de
particula menor diminui o tempo de solubilizagdo do pd no liquido determinando uma
polimerizacao mais rapida.

As resinas C1 e D1 s3o de termopolimerizagao (tipo 1). As duas foram preparadas e
manipuladas de acordo com as recomendagdes do fabricante. A prensagem ocorreu quando o
material se encontrava na fase de massa ou pléstica e a polimerizacdo foi realizada numa
temperatura de 70°C em banho d’agua durante 90 minutos, seguida de mais 60 minutos numa

temperatura de 100°C.
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As resinas C5 e D5 sdo resinas formuladas para polimerizagdo em forno de
microondas (tipo 5). O preparo e a polimerizagdo destas resinas foram realizados de acordo
com a recomendacdo dos respectivos fabricantes, sendo a C5 prensada na fase fibrosa e a D5

prensada na fase de massa.

O ciclo de polimerizagdo da resina C5 foi de 3 minutos numa poténcia de 420 W, 4

minutos com o forno desligado (poténcia 0) e mais 3 minutos numa poténcia de 840 W.

O ciclo de polimerizagdo da resina D5 foi de 20 minutos numa poténcia de 140 W

seguidos de mais 5 minutos numa poténcia de 420 W.

As resinas de autopolimerizagdo C2 e D2 (tipo 2) foram preparadas de acordo com as
recomendacdes dos respectivos fabricantes. Estas resinas sdo manipuladas na fase de massa e

se polimerizam na temperatura ambiente em aproximadamente 60 minutos.

Ap0s a polimerizagdo das resinas, o grau de conversdo do mondmero (metacrilato de
metila) no polimero poli(metacrilato de metila) foi determinado através da

microespectroscopia Raman de acordo com o procedimento descrito no item 4.8.

A Figura 24 mostra o espectro Raman obtido no liquido (mondmero) das resinas
acrilicas dos tipos 1, 2 e 5. O espectro Raman do monomero foi usado como referéncia, pois
contém 100% de ligagdes C=C nao reagidas. O modo vibracional desta liga¢do determina um
pico em 1650 cm™. O modo vibracional da ligagdo C=0 determina um pico em 1750 cm™. As
ligacdes C=0 sdo usadas como referéncia interna, pois nao sdo afetadas pelo processo de
polimerizacao, estando presentes tanto no mondmero nao reagido como no polimero. Estes

sinais caracteristicos foram encontrados nos trés tipos de resinas.
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Figura 24. Microespectroscopia Raman tipica do liquido das resinas acrilicas tipo 1,2 e 5

As Figuras 25 e 26 mostram o espectro Raman obtido nas resinas acrilicas tipo 1 e 5 e

tipo 2 (respectivamente) apos a polimeriza¢cao do material.
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Figura 25. Microespectroscopia Raman tipica das resinas acrilicas tipol e 5, apds a
polimerizagao
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Figura 26. Microespectroscopia Raman tipica das resinas acrilicas tipo 2, apds a
polimerizacao

Os espectros Raman das Figuras 25 e 26 mostram que houve diminuicdo da area
correspondente as ligagdes C=C em relacdo a obtida no liquido (fig. 24). Nas resinas tipo 2
(fig. 26), observa-se que a area correspondente as ligagdes C=C ¢ maior que a encontrada nas

resinas tipo 1 e 5 (fig. 25).

O Quadro 2 mostra, como exemplo, as areas analisadas para determinagdo do grau de

conversao dos trés tipos de resinas acrilicas da marca comercial Cléssico Ltda (C1, C2 e C5).
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Quadro 2. Areas das ligagdes C=C (1650 cm™) e C=0 (1750 cm™) obtidas no liquido ¢ no

polimero

Amostra Posi¢do | Area Posigao Area Grau de
Pico Pico Conversao
Raman Raman %
(cm™) (cm™)

Liquido* 1642 2183 1722 1364 0

Cl

Polimero 1649 443 1726 2048 86

Cl

Liquido 1642 3980 1724 2858 0

C2

Polimero 1651 638 1730 1472 69

C2

Liquido 1642 2009 1721 1499 0

C5

Polimero 1649 444 1728 2610 87

C5

Amostra liquido* refere-se ao monomero metacrilato de metila.

A Figura 27 ilustra o grau de conversdo mondmero/polimero em %, obtido através de

microespectroscopia Raman, para os trés tipos de resinas acrilicas das duas marcas

comerciais.
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Figura 27. Grau de conversdo em % dos trés tipos de resinas acrilicas das duas marcas

comerciais

As resinas tipo 1 apresentaram grau de conversao semelhante as do tipo 5, mostrando

que a energia de microondas ¢, de acordo com o preconizado pelo fabricante, uma forma
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eficiente para conversdo do mondmero. No processamento das resinas tipo 1 e 5, estas sdo
incluidas em mufla, que recebe uma carga de aproximadamente 10° kg, sendo mantidas nesta
situagdo durante a polimerizagdo. A polimerizagdo do tipo 1 ¢ realizada em banho d’agua,
numa temperatura em torno de 70°C por 3 horas e 100°C durante 1 hora. A polimerizagdo do
tipo 5 foi realizada no forno de microondas, sendo de 10 min para a C5 e 25 min para a D5.
A poténcia usada para a polimerizag¢do destas resinas também foi diferente, pois para a C5 a
poténcia variou de 420 a 840 W, enquanto que para a D5 a variacdo foi de 140 a 420 W. Estas
diferengas de tempo/poténcia, bem como a composi¢ao do p6 (C5 consiste de um copolimero
de metacrilato de metila e acrilato de etila, ftalato de butila, peréxido de benzoila enquanto
que a D5 ¢ constituida de polimero de metacrilato de metila, peroxido de benzoila e
pigmentos biocompativeis) e do liquido, ndo influenciaram o grau de conversdo destas
resinas. As resinas tipo 2 apresentaram grau de conversdo inferior aqueles encontrados nas
tipo 1 e 5, sendo semelhante nas duas marcas comerciais. Esta diferenga no grau de conversao
deve estar relacionada com a composicao, tamanho da particula do pd, e/ou o processamento
deste tipo de resina. Como a reag@o de polimerizagdo da resina tipo 2 ocorre na temperatura
ambiente, num tempo de processamento curto e livre de pressdo, isto pode ter interferido no
seu grau de conversdo, que foi inferior ao das demais resinas. Também, a presenca de
oxigénio do ar ambiental, pode ter determinado menor conversao do mondomero em polimero,
pois a afinidade do oxigénio pelos radicais livres do peroxido de benzoila ¢ muito grande, e
esta reagdo reduz a quantidade de iniciador disponivel na reagdo. Alguns trabalhos ™
utilizando outras métodos de andlise, mostraram que uma quantidade maior de mondmero
residual foi encontrada na resina quimicamente ativada em comparacao com a termoativada.
Ainda, foi constatado que o grau de conversdo esta relacionado com o agente de ativacao,
sendo que o agente quimico determinou menor grau de conversdo quando comparado com a
ativacio térmica.®® Outros estudos mostraram que o tipo de ativagdo das resinas acrilicas pode
influenciar suas propriedades fisico-mecanicas.***"*° Ainda foi mostrado que o grau de
conversao das resinas acrilicas quimicamente ativadas estd relacionado com as propriedades
apresentadas pelo material.>*>**%* Em relagdo a toxicidade do mondmero residual sobre
diferentes tipos de células, alguns estudos mostraram que houve reagdo toxica ou efeitos

adversos locais™ ™.

Os resultados das propriedades analisadas nas resinas tipol, tipo 2 e tipo 5 sdo

apresentados na Tabela III.
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Tabela I1I. Variaveis testadas nas resinas: tipo 1, tipo 2 e tipo 5. Dados expressos como média

+ desvio padrao

Varidveis Resina tipo 1 Resina tipo 2 Resina tipo 5
C1 D1 C2 D2 C5 D5

R Izod ( J/m) 99+10a 99+9a 48+ 17¢ 57+10b 100=10a 102+9a
Dureza (KHN) 20+1a 20+1a 13+1b 13+1b 20+1a 20+1a
Tg (°C) 104+1a 104+2a 89+2b 89+2b 103+2a 104+1a
p (g/em’) 1,19+0a 1,19+0a 1,L11£0b 1,L11£0b 1,L19£0a 1,19+0a
1/¢p 1+0a 1+0a 1+0a 1+0a 1+0a 1+0a
o solavel (g) 48x10%+0a 48x10%+0a 8,6x10%+0¢ 7,3x10*+0b 48x10*+0a 45x10*+0a
Sorgdo (ug/mm?) 25+1a 25+1a 29+2b 30£2Db 25+1a 25+1a
Solubil (ug/mm®) 09+0,1a 0,8+0,1a 6+1c¢ 5+1b 0,8+0,1a 0,8+0,1a

Letras diferentes na mesma linha representam diferenca significativa em relagdo aos grupos, para cada variavel
assinalada; ANOVA de duas vias, seguida pelo teste de comparagdes multiplas de Tukey, p<0,05.

Os valores obtidos nos ensaios foram submetidos a Analise de Variancia de duas vias
complementada pelo teste de comparagdes multiplas de Tukey, nivel de significincia de 5%.
Por meio deste teste verifica-se que para a resisténcia ao impacto Izod houve interacao
significativa entre marca e tipo, ou seja, a resina C1 apresentou uma média significativamente
maior do que C2 mas ndo difere de C5. Na marca comercial Dental VIPI Ltda a média do tipo
5 (D5) nao difere do tipo 1 (D1), mas ambas sdo significativamente maiores do que o tipo 2
(D2). Na comparagdo entre as marcas verifica-se que a Dental VIPI Ltda apresenta uma média

significativamente maior do que a Classico Ltda no tipo 2.

Para a microdureza Knoop, a temperatura de transi¢do vitrea e a massa especifica
verificam-se que ndo houve intera¢do significativa entre marca e tipo. Quanto aos efeitos
principais apenas tipo foi significativo, ou seja, independente da marca o tipo 5 e o tipo 1

apresentam médias significativamente maiores do que o tipo 2.

O ciclo de aquecimento utilizado na analise de DSC foi de 50°C até 190°C com taxa

de aquecimento de 20°C por minuto.

A Figura 28 mostra o termograma obtido por meio de DSC de um corpo de prova da
resina tipo 2 (amostra 6Q) no primeiro e segundo ciclos de aquecimento. A temperatura de
transicdo vitrea (Tg) representa a mudanga do estado vitreo para o estado elastico e ¢
observada no DSC como uma variagao da linha de base. Nesta amostra a Tg (assinalada com
a seta vermelha) corresponde a temperatura de 86 °C no primeiro ciclo de aquecimento e 90°C
no segundo ciclo. A Tg determinada no primeiro aquecimento foi menor que aquela obtida no

segundo aquecimento. No termograma do primeiro ciclo observa-se que a linha de base
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apresentou uma variacao (assinalada pela seta azul) antes da Tg. Esta variacao pode estar
relacionada com a polimerizacdo de mondmeros ndo reagidos, que estavam presentes no
material sélido. Observa-se que esta variagdo da linha de base (antes da Tg) desapareceu no
segundo ciclo de aquecimento. Pode-se concluir que ndo ha mais mondmeros presentes no
material solido ou que este tipo de analise ndao foi sensivel para detectar a presenca destes

mondOmeros.
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Figura 28. DSC obtido no 1° e 2° aquecimento com Tg de 86°C e 90°C respectivamente

As Figuras 29 e 30 mostram o termograma obtido por meio de DSC do 1° e 2° ciclos
de aquecimento de um corpo de prova de resina tipo 5 (amostra 3M) e resina tipo 1(amostra
5T) respectivamente.

A Tg da amostra 3M determinada no primeiro aquecimento (101°C) foi menor que
aquela obtida no segundo aquecimento (104°C). O mesmo comportamento foi detectado na

amostra 5T, pois a Tg no primeiro aquecimento foi de 102°C e no segundo de 104°C.

Nesta amostras (3M e 5T) tanto no primeiro como no segundo aquecimento somente a

transicao correspondente a Tg foi registrada.
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Figura 30. DSC obtido no 1° e 2° aquecimento com Tg de 102°C e 104°C respectivamente
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Todas os tipos de resinas apresentaram somente a transi¢ao correspondente a Tg no

segundo ciclo de aquecimento.

As Figuras 31, 32 e 33 mostram, como exemplo, o termograma obtido por DMA de
um corpo de prova da resina tipo 1, tipo 5 e tipo 2, respectivamente. A Tg foi determinada no
primeiro aquecimento, que foi de 30°C até 170°C, com taxa de aquecimento de 5°C por

minuto e freqiiéncia de um hertz, pelo pico méaximo da curva do modulo de perda (log E).
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Figura 31. DMA de um corpo de prova de resina tipo 1 com Tg de 121°C
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Figura 32. DMA de um corpo de prova de resina tipo 5 com Tg de 121°C
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Figura 33. DMA de um corpo de prova de resina tipo 2 com Tg de 103°C

A analise feita por DSC mostra que a Tg das resinas tipo 1 (104°C) e 5 (104°C) sdo
semelhantes enquanto que a do tipo 2 ¢ menor (90°C). A andlise por DMA mostra este
mesmo comportamento, apesar dos valores de Tg obtidos por DMA serem maiores que
aqueles obtidos por DSC. Na analise por DMA a Tg da resina tipo 1 foi de 121°C, a Tg da
resina tipo 5 foi de 121°C e a Tg da resina tipo 2 foi de 103°C. Esta diferenga de valores

encontrados nos dois tipos de analise (DSC e DMA) ¢ devido ao método de obtengdo da Tg.

A presenca de monomero residual, na resina acrilica, apds a sua polimerizagdo, pode

agir como um plastificante e determinar uma diminuicdo na Tg do material.”’ Um valor baixo

de Tg significa que houve menor grau de conversao de ligagdes duplas (C=C), ou seja, menor

grau de conversio mondmero/polimero.”

Para o inchamento verifica-se que nao houve interagao significativa entre marca e tipo.
Observa-se que as resinas apresentaram baixo grau de inchamento (préximo a um), contudo
isto ndo pode ser considerado com um alto grau de reticulagao das resinas, ja que a 4gua nao ¢
um bom solvente para o poli(metacrilato de metila). Ensaios preliminares de inchamento em
solventes organicos como THF (tetraidrofurano) e tolueno, bons solventes para PMMA,
levaram a solubilizagdo quase total do material, impossibilitando a sua utilizacdo e
confirmando o baixo grau de reticulagao do material. Entretanto, o ensaio realizado em agua ¢
importante tendo em vista que as resinas sdo materiais base para aparelhos que permanecem

no meio bucal, predominantemente aquoso.
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Em relacdo a fracdo soluvel do material (o soluvel) verifica-se que independente da

marca, o tipo 5 e o tipo 1 apresentam médias significativamente menores do que o tipo 2.

Para a sorcdo verifica-se que nao houve interagdao significativa entre marca e tipo.
Quanto aos efeitos principais apenas tipo foi significativo, ou seja, independente da marca, o

tipo 5 e 1 apresentam médias significativamente menores do que no tipo 2.

Para a solubilidade verifica-se que houve interacao significativa entre marca e tipo, ou
seja, nas marcas Classico Ltda e Dental VIPI Ltda a média do tipo 5 e 1 ndo diferem entre si,
mas sdo significativamente menores do que o tipo 2. Na comparacdo entre as marcas verifica-
se que o tipo 2 da Classico Ltda (C2) apresenta uma média significativamente maior do que o

tipo 2 da Dental VIPI Ltda (D2).

5.1.6 Conclusdes

Os resultados destes testes mostram que as resinas acrilicas polimerizadas via térmica
(tipo 1) e por microondas (tipo 5) apresentaram propriedades que nao diferiram

estatisticamente entre si.

Como a composicdo dessas resinas ¢ basicamente a mesma, estes resultados
encontram-se dentro do que ¢ esperado. As resinas tipo 2, de ambas as marcas, apresentam
propriedades semelhantes entre si e diferem estatisticamente dos outros tipos. Isto pode ser
explicado com base na polimerizacdo deste tipo de resina. Como a polimerizacdo ocorre na
temperatura ambiente, a quantidade de monomero nao reagido é muito maior que nos outros
tipos, o que fica demonstrado pelo menor grau de conversao mondmero/polimero. Assim, o
menor grau de conversdo destas resinas ¢ o responsavel pelas propriedades inferiores as
encontradas nas resinas tipo 1 e 5. Observou-se ainda que os corpos de prova das resinas tipo
2 apresentaram um grande niimero de poros no interior e/ou na sua superficie. A presenca
destes poros, por si sO, pode ter determinado valores mais baixos nas propriedades de

resisténcia ao impacto [zod e microdureza.

Em relacdo a sor¢do e a solubilidade, os valores apresentados por todos os tipos de

. e A . 22
resinas acrilicas encontram-se dentro dos parametros estabelecidos na ISO1567.

Cabe ressaltar que em relagdo a sor¢do, as resinas tipo 2 apresentaram valores
estatisticamente maiores que as resinas tipo 1 e tipo 5. Quanto a solubilidade, as resinas tipo 2

apresentaram valores estatisticamente diferentes nas duas marcas, sendo que a C2 da Classico
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for maior que a D2 da Dental VIPI. As duas marcas comerciais do tipo 2 apresentaram

valores estatisticamente maiores que as resinas tipo 1 e tipo 5.

Em relacdo ao grau de inchamento nao houve diferenga significativa entre os trés tipos

de resinas.

Em relagdo a fragdo soluvel do material houve diferenca estatisticamente significativa
entre as resinas tipo 2 quando comparadas com as do tipo 1 e 5, sendo que as do tipo 2
apresentaram valores maiores que as do tipo 1 € 5 e entre estas ndo houve diferenca. Ainda,
em relagdo as marcas, verifica-se que a C2 da Cléssico apresentou fracao soliivel maior que a

D2 da Dental VIPI.

A partir destes resultados pode-se inferir que, devido ao menor grau de conversao
mondmero/polimero, as resinas tipo 2, apresentam maior quantidade de monomero residual

doqueasdo tipoleS5.

Portanto, maiores cuidados devem ser tomados para a indicagdo deste tipo de resina
acrilica ndo somente quanto as suas propriedades, mas também em relagao a maior quantidade
de mondmero livre, que também de causar irritacdes, na cavidade bucal. Como os resultados
deste trabalho mostraram que as propriedades das resinas tipo 1 e tipo 5 foram semelhantes,
optou-se por trabalhar com as resinas tipo 5. Esta escolha foi motivada pela facilidade e

rapidez do processo de polimerizacao deste tipo de resina.

Diante do acima exposto, a segunda etapa desse trabalho foi avaliar a influéncia dos

ciclos de polimerizagdo nas propriedades de duas resinas para microondas.

5.2 INFLUENCIA DO CICLO DE POLIMERIZACAO NAS PROPRIEDADES DAS
RESINAS ACRILICAS POLIMERIZADAS COM ENERGIA DE MICROONDAS

5.2.1 Introducéo

A polimerizagdo das resinas acrilicas inicia com a decomposi¢do da molécula de
peroxido de benzoila, formando dois radicais livres. Para que ocorra a decomposicao deve
haver absorcdo de energia, que pode ser através do calor, de um agente quimico ou das
microondas. Muitas pesquisas tém sido realizadas com a finalidade de se obter melhorias nos
métodos de polimerizacdo destas resinas. Em 1968 foi realizado o primeiro trabalho que
utilizou a energia das microondas para polimerizar resinas acrilicas.”” A polimeriza¢do com

energia de microondas determinou propriedades semelhantes aquelas encontradas nas resinas
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polimerizadas em banho d’agua. Esta nova técnica de polimerizagdo proporcionou um menor
tempo de polimerizagdo, sem interferir nas propriedades do material.'®'** Alguns trabalhos
comprovaram a eficidcia desta polimerizacdo e referem que esta técnica permite um
aquecimento homogéneo do gesso e da resina, o que causa menores distor¢des no material

polimerizado.'"*'®

As propriedades de dureza, resisténcia a flexdo e porosidade encontradas nas resinas
polimerizadas com energia de microondas, ndo foram estatisticamente diferentes daquelas

encontradas nas resinas polimerizadas em banho d’agua.'®

A dureza ¢ a resisténcia a flexdo de resinas polimerizadas em banho d’4agua e com
energia de microondas foram avaliadas num outro trabalho. Os pesquisadores mostraram que
as polimerizadas em forno de microondas foram mais resistentes as falhas mecanicas do que a
polimerizada em banho d’agua. Dentre os ciclos de polimerizacdo que foram avaliados, o de
500 W de poténcia por 3 minutos ndo afetou as propriedades de dureza e de resisténcia a

flexdo. '

Um estudo avaliou a influéncia de dois ciclos de polimerizagdo com energia de
microondas: o recomendado pelo fabricante da resina e o de 3 minutos com 500 W de
poténcia (denominado ciclo curto) sobre a resisténcia a flexdo da resina acrilica Onda-Cryl®.
Este estudo mostrou que ambos os ciclos ndo afetam a resisténcia a flexdo e estdo dentro do

valor previsto na ISO 1567%%, que ¢ de no minimo 65 MPa.*’

Como existem poucas publicacdes sobre a influéncia deste ciclo curto de
polimerizacdo nas propriedades das resinas acrilicas utilizadas no Brasil, nesta etapa do
trabalho foram avaliadas as propriedades de duas resinas acrilicas para microondas, mais
comercializadas no Estado do Rio Grande do Sul, quando submetidas ao ciclo proposto pelo

fabricante e ao ciclo curto de polimerizagao.

5.2.2 Objetivo

O objetivo deste trabalho foi avaliar a influéncia do ciclo de polimerizagdo nas

seguintes propriedades:
a) resisténcia ao impacto [zod;
b) microdureza Knoop;

¢) sorgao e solubilidade;
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d) temperatura de transi¢ao vitrea;
e) massa especifica e grau de inchamento;
f) grau de conversao.

das resinas polimerizadas com energia de microondas VIPI WAVE® (DS5) e Onda Cryl®
(C35)

5.2.3 Consideragdes sobre as resinas VIPI WAVE® e Onda Cryl®

As resinas, na cor rosa médio com fibras de nylon, foram escolhidas por serem a

primeira escolha na confec¢do de bases de dentaduras.
Segundo os fabricantes das resinas estas apresentam a seguinte composicao:
Resina Onda Cryl® (C5)
Po6 — consiste de um copolimero de metacrilato de metila e acrilato de etila, ftalato de butila e
iniciador perdxido de benzoila.
Liquido — monomero de metacrilato de metila, etilenoglicol dimetacrilato, topanol.
Resina VIPI WAVE® (D5)
P6 — constituido de polimero de metacrilato de metila, iniciador perdéxido de benzoila e
pigmentos biocompativeis.
Liquido — mondmero de metacrilato de metila, etilenodimetacrilato, e agente de inibi¢do
da polimerizagao.
De acordo com estas informagdes verifica-se que existe uma diferenga de composi¢ao

no po destas resinas. Outra constatagdo ¢ que os fabricantes ndo especificam a concentragao

dos componentes presentes no liquido e no po.

O ciclo recomendado para a polimerizagdo da resina C5, de acordo com a poténcia do
forno de microondas que foi utilizado neste procedimento ¢ de 3 minutos na poténcia de 420
W seguido de 4 minutos com o aparelho desligado (poténcia 0) e mais 3 minutos na poténcia
de 840 W. Ja o ciclo recomendado para a resina D5 ¢ de 20 minutos na poténcia de 140 W

seguido de mais 5 minutos na poténcia de 420 W.

O ciclo curto de polimerizacdo, de acordo com a poténcia do forno de microondas, foi
de 3 minutos com uma poténcia de 560 W e foi utilizado para polimerizar as resinas das duas

marcas comerciais.
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As propostas de ciclos de polimerizagdo menores do que o recomendado pelos
fabricantes das resinas, tem como finalidade reduzir o tempo de trabalho do profissional. No

entanto, ¢ necessdrio saber se as propriedades fisico-quimicas destes materiais ndo serao

alteradas.

5.2.4 Resultados e discussao

Os resultados do grau de conversao mondmero/polimero em %, obtido através de

microespectroscopia Raman, sdo mostrados na Figura 34.
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Figura 34. Grau de conversao monomero/polimero em % para os diferentes ciclos de
polimerizacdo

O grau de conversdo monomero/polimero apresentou valores diferentes para os dois
ciclos de polimerizacdo analisados, nas duas marcas comerciais, sendo que, valores de

conversao menores foram obtidos com o ciclo curto de polimerizagao.

A resina D5 no ciclo recomendado pelo fabricante apresentou um grau de conversao
de 89 % e no ciclo curto foi de 70%. A resina C5 no ciclo do fabricante apresentou 88% e no
ciclo curto foi de 72%. Esta variacdo no grau de conversao entre o ciclo recomendado pelo
fabricante e o ciclo curto pode ser decorrente da cinética de polimerizacdo do material. O
ciclo curto tem uma poténcia de irradiagdo muito elevada, quando comparada com a do ciclo

do fabricante, porém num tempo muito menor. Na polimerizagcdo radicalar, a formacao de
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radicais livres e a terminagao da polimerizagdo ocorrem simultaneamente. Provavelmente, no
ciclo curto, a quantidade de radicais livres formados ndo foi suficiente para a formacao de um
grande numero de cadeias poliméricas, o que reduz o grau de conversdo do material. A
presenga de “pontos frios”, ou seja, o aquecimento ndo foi uniforme no interior do material,
pode ter contribuido também para um menor grau de conversao. Além do mais, foi observado
um maior nimero de poros na resina polimerizada no ciclo curto e isto esta relacionado com a
volatilizacdo do mondmero, o que pode também influenciar no grau de conversdo. Cabe
ressaltar que esta foi uma analise pontual, pois foi realizada num Unico corpo de prova de
cada marca comercial e de cada ciclo de polimerizagdo, devido ao elevado custo da mesma.
De toda maneira, pode-se constatar que o ciclo do fabricante quando comparado com o curto

determinou um grau de conversdo mondmero/polimero maior nas duas marcas comerciais.

Tabela IV. Variaveis analisadas nas resinas tipo 5 polimerizadas no ciclo do fabricante e no

ciclo curto. Dados expressos como média + desvio padrao

Varidveis Ciclo do fabricante Ciclo curto
C5 D5 C5 D5

R Izod - J/m 98+ 10a 97+10a 59+12b 49+ 13 ¢
Dureza - KHN 21+1a 21+1a 19+1b 19+1b
Tg -°C 103+1a 103+1a 91+2b 91+4b
Massa esp- g/em’|  1,19+0a 1,L19+0a 1,LI7+0b 1,L17+0b
1/ 1+0a 1+0a 1+0a 1+0a
o solavel (g) 4,4x10*+£0a 4,5x10*+0a 8,4x10*+0b 8,8x10*+0b
Sor¢do - pg/mm’ 24+2a 23+2a 26+3a 25+3a
Solubil - pg/mm®| 0,8+0,1 a 09+0,1a 1,4+0,1b 1,5+0,1b

Letras diferentes na mesma linha representam diferenga significativa em relacao aos grupos, para cada variavel
assinalada; ANOVA seguida pelo teste de comparagdes multiplas de Tukey, p<0,05.

Com excecao do grau de inchamento pode-se observar que ambas resinas quando

polimerizadas no ciclo curto apresentaram piores propriedades .

Os valores obtidos nos ensaios foram submetidos a Anélise de Variancia de duas vias
complementada pelo teste de comparagdes multiplas de Tukey, nivel de significancia de 5%.
Por meio deste teste verifica-se que para a resisténcia ao impacto Izod houve interacio

significativa entre resina e ciclo, ou seja, as resinas C5 e D5 apresentaram uma média



83

significativamente maior no ciclo do fabricante. Na resisténcia ao impacto Izod verifica-se
que a CS apresenta uma média significativamente maior do que a D5 no ciclo curto.

Estes resultados mostram que um tempo maior de polimerizagdo e uma poténcia
menor melhorou a resisténcia ao impacto do material e também aumentou o grau de
conversao mondmero/polimero. A constatacdo de que a resina C5 apresentou um valor maior
de resisténcia ao impacto que a D5, quando polimerizada com o ciclo curto, mostra que a C5
foi menos afetada pelo ciclo de polimerizacdo. Talvez uma das explicacdes para este fato
possa estar relacionada com os componentes e/ou a concentracao destes no liquido. Por outro
lado, observou-se que os corpos de prova das resinas polimerizadas no ciclo curto
apresentaram um grande numero de poros no seu interior ¢/ou na superficie, o que contribuiu
para uma menor resisténcia ao impacto nas duas marcas comerciais.

Para a microdureza Knoop, a temperatura de transicdo vitrea e a massa especifica
verifica-se que ndo houve interagdo significativa entre resina e ciclo. Quanto aos efeitos
principais apenas ciclo foi significativo, ou seja, independente da resina, o ciclo do fabricante
apresenta média significativamente maior do que o ciclo curto. Todos os corpos de prova
tiveram a Tg determinada no segundo aquecimento. A variagdo da temperatura de

aquecimento foi de 50°C até 190°C com taxa de aquecimento de 10°C por minuto.

As Figuras 35 e 36 mostram o termograma de DSC obtido de uma amostra

polimerizada no ciclo do fabricante e outra polimerizada no ciclo curto.
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Figura 35. DSC de um cp polimerizado no ciclo do fabricante com Tg de 103°C
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Figura 36. DSC de um cp polimerizado no ciclo curto com Tg de 89°C
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As Figuras 37 e 38 mostram o termograma de DMA obtido de uma amostra
polimerizada no ciclo do fabricante e outra polimerizada no ciclo curto. A Tg foi determinada
no primeiro aquecimento, que variou de 30°C até 170°C, com taxa de aquecimento de 5°C por
minuto e freqiiéncia de um hertz. A Tg foi dada pelo pico maximo da curva do modulo de
perda (log E”).
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Figura 37. DMA de um cp polimerizado no ciclo do fabricante com Tg de 122°C
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Figura 38. DMA de um cp polimerizado no ciclo curto com Tg de 100°C
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A andlise feita por DSC mostra que a Tg da resina polimerizada no ciclo do fabricante
foi maior que e a do ciclo curto. A andlise por DMA mostra este mesmo comportamento,

apesar dos valores de Tg obtidos por DMA serem maiores que aqueles obtidos por DSC.

Tanto o material polimerizado no ciclo do fabricante como aquele polimerizado no
ciclo curto apresentaram grau de inchamento semelhante, mas a fracdo solavel do

polimerizado no ciclo do fabricante foi menor que a do ciclo curto.

Para a sor¢do verifica-se que ndo houve interagdo significativa entre resina e ciclo.

Quanto aos efeitos principais ambos também nao foram significativos.

Para a solubilidade verifica-se que ndo houve interacdo significativa entre resina e
ciclo. Quanto aos efeitos principais apenas ciclo foi significativo, ou seja, independente da

resina o ciclo do fabricante apresenta média significativamente menor do que o curto.

Cabe ressaltar que os valores de sor¢ao e solubilidade encontrados nos dois ciclos de

polimerizacio estdo dentro dos pardmetros estabelecidos na ISO 15672,

5.2.5 Conclusdes

As resinas acrilicas polimerizadas com energia de microondas, das duas marcas
comerciais, quando submetidas ao ciclo do fabricante apresentaram propriedades que nao

diferiram estatisticamente entre si.

As resinas acrilicas polimerizadas com energia de microondas, das duas marcas
comerciais, quando submetidas ao ciclo curto apresentaram propriedades que diferiram

estatisticamente daquelas encontradas no ciclo do fabricante e foram inferiores a estas.

Como os resultados deste trabalho mostraram que as propriedades das resinas
polimerizadas com energia de microondas, de ambas as marcas comerciais, quando
submetidas ao ciclo do fabricante, foram estatisticamente superiores aquelas encontradas no
ciclo curto, optou-se por trabalhar com a resina de microondas D5 utilizando-se o ciclo do
fabricante. A escolha da D5 foi motivada pela facilidade de manipulagdo desta resina, que
segundo o fabricante, deve ser na fase de massa ou plastica, enquanto que a C5 deve ser

manipulada na fase fibrosa, o que torna o trabalho bastante dificil.

Diante do acima exposto, a etapa seguinte foi avaliar a influéncia da presenca de

corante e das fibras de nylon nas propriedades da resina de microondas D5.
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5.3 INFLUENCIA DO CORANTE E DAS FIBRAS DE NYLON NAS PROPRIEDADES DA
RESINA ACRILICA VIPI WAVE®

5.3.1 Objetivo

O objetivo desta etapa foi avaliar a influéncia do corante e das fibras de nylon nas
propriedades das resinas acrilicas polimerizadas por energia de microondas da marca

comercial Dental VIPI Ltda. Para tal fim foram analisadas as seguintes propriedades:
a) resisténcia ao impacto [zod;
b) microdureza Knoop;
c) temperatura de transi¢do vitrea;
d) sorgao e solubilidade;
e) massa especifica e grau de inchamento;
f) sorcao;
g) solubilidade;
h) grau de conversdo monomero/polimero;
1) resisténcia a flexdao e modulo de flexao.

das resinas acrilicas rosa médio com fibras de nylon, rosa médio sem fibras de nylon e resina

incolor sem fibras de nylon.

5.3.2 Consideragdes gerais

Segundo o fabricante, as fibras de nylon e o corante sdo acrescentados ao p6 da resina,
que ¢ incolor, e servem para melhorar as caracteristicas estéticas do material. As fibras
servem para simular os pequenos vasos sanguineos que estdo presentes na mucosa oral. A

resina incolor, que ndo contém corante e nem fibras de nylon funcionou como grupo controle.

A Figura 39 mostra os trés tipos de resinas acrilicas utilizadas nesta etapa do trabalho.
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Figura 39. Resina rosa com fibras (a), resina Incolor (b) e resina rosa sem fibras (c)

5.3.3 Resultados e conclusao

A Figura 40 mostra o grau de conversdao monomero/polimero, em %, obtido por meio

de microespectroscopia Raman para a resina rosa com fibras de nylon (RCF), sem fibras

(RSF) e incolor (RI).
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Figura 40. Grau de conversao mondmero/polimero em % dos trés grupos avaliados

Os resultados desta andlise mostraram que RCF (88%) nao diferiu de RSF (88%) e de

RI (88%), pois os trés grupos tiveram os mesmos valores de conversao.
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A Tabela V mostra os valores obtidos nos testes de resisténcia ao impacto Izod em
J/m, microdureza Knoop - KHN, temperatura de transi¢do vitrea em °C, massa especifica em
g/em’, grau de inchamento (1/¢), massa soluvel em g, sorgdo e solubilidade em pg/mm’das

resinas rosa com fibras, rosa sem fibras ¢ incolor da marca VIPI WAVE. ®

Todas as variaveis avaliadas foram submetidas ao teste de Analise de Variancia,
seguida pelo teste de comparagdes multiplas de Tukey, nivel de significdncia de 5%. Os
resultados obtidos mostram que ndo houve diferenca significativa entre os grupos, para cada
variavel assinalada (p>0,05). Estes resultados eram esperado, tendo-se em vista o fato da

conversao ter sido a mesma para todos os tipos de resinas.

Tabela V. Variaveis analisadas nas resinas rosa com fibras, rosa sem fibras e incolor. Dados

expressos como média + desvio padrao

Variaveis RCF RSF RI
Resisténcia a flexdao (MPa) 98+9 100+ 10 99+9
Moédulo de flexdo (MPa) 2555+95 2581 + 87 2586 +91
Resisténcia Izod (J/m) 99 +9 99 +9 98 +9
Microdureza Knoop (KHN) 21+1 21+1 21 +1
Tg (°C) 104 +1 104 +1 104 +1
Massa especifica (g/cm3) 1,19+0 1,19 +0 1,19 +0
1/ 1£0 1+0 140
o solavel (g) 4,6x10%+0 4,5x10%+ 0 4,6x10%+0
Sor¢do (pg/mm?’) 26+ 1 26+ 1 26+ 1
Solubilidade (ug/mm®) 0,9+0,1 0,8+ 0,1 0,8+ 0,1

Nao houve diferenca significativa entre os grupos, para cada variavel assinalada; ANOVA seguida pelo teste de
comparagdes multiplas de Tukey, p>0,05.

Para cada varidvel, através da Analise de Variancia, nivel de significancia de 5%,

verifica-se que ndo houve diferencga significativa nos trés grupos.

Os resultados obtidos mostraram que as presencas de corante e de fibras de nylon na

resina acrilica, ndo influenciaram as propriedades que foram analisadas neste trabalho.

Assim, dando prosseguimento ao trabalho, procedeu-se a analise microbiologica para

avaliar a eficacia das duas técnicas de desinfec¢ao aqui propostas.
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5.4 ANALISE MICROBIOLOGICA

5.4.1 Objetlvo

Nesta etapa foi avaliada a eficacia microbiologica das técnicas de desinfeccdo com
irradiacdo de microondas e imersdo em dcido peracético nas resinas acrilicas de uso

odontologico da marca comercial Dental VIPI Ltda.

5.4.2 Confecgéo dos corpos de prova

Os corpos de prova foram confeccionados com os trés tipos de resinas acrilicas
(incolor) — de termopolimerizacao (VIPI CRIL®), polimerizada por energia de microondas
(VIPI WAVE®) e de autopolimerizacao (VIPI FLASH®) da marca comercial Dental VIPI
Ltda, Sao Paulo/SP. Para cada tipo de resina foram confeccionados quinze (15) corpos de
prova com as seguintes dimensdes 10,00 x 10,00 x 3,00mm (+0,5mm). As resinas foram
proporcionadas, manipuladas, e polimerizadas de acordo com as indicagdes do fabricante. O
acabamento dos corpos de prova foi realizado com lixas d’agua n°® 280 - 400 - 600 - 1000 e a
seguir foi feito o polimento mecénico convencional com pedra pomes e branco de espanha. A
resina incolor foi escolhida para este ensaio devido a facilidade de inspe¢do visual da sua

superficie e do interior do material.

5.4.3 Analise microbiolégica

A anélise microbiologica foi realizada em todos os corpos de prova (cp) de cada tipo
de resina acrilica. Estes foram divididos em trés grupos com 5 corpos de prova para cada
resina. Os grupos foram denominados C — controle - com 5 c¢p que foram imersos em 50 mL
de agua deionisada durante 5 min e mantidos na temperatura ambiente, MO — com 5 cp que
foram imersos em 50 mL de 4gua deionisada e submetidos a irradiacdo de microondas com
840 W de poténcia durante 1 minuto, € AP - com 5 cp que foram imersos em 50 mL de uma
solug@o com acido peracético 0,2% p/p durante 5 minutos. A anélise microbioldgica consistiu
em verificar o crescimento de C. albicans (ATCC 10231) no meio de cultura e na superficie
dos cp, que foram previamente contaminados. Para promover a contaminacdo, cada cp foi

colocado num tubo de ensaio junto com 10 mL do meio de cultura Brain Heart Infusion (BHI)
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contendo uma suspensdo 102 mL da levedura fungo e incubado em estufa a 37°C, durante
24horas. Os quatro cp utilizados como controle do ensaio microbioldgico foram retirados do
caldo contendo os microrganismos e lavados por 5 minutos com agua destilada estéril e
imediatamente colocados em outros tubos de ensaios contendo BHI. Estes cp ndo foram
submetidos a desinfecc¢ao (grupo controle). Os demais cp contaminados foram submetidos aos
processos de desinfec¢do com irradiagdo de microondas durante 1 minuto com 840 W de
poténcia, ou a imersdo em A4cido peracético 0,2% p/p durante 5 minutos. Apds este

procedimento foram colocados nos tubos de ensaio contendo um novo meio de cultura BHI.

A seguir, os meios de cultura contendo os cp foram novamente incubados a 37°C, durante 24
horas. A avaliagdo do crescimento do fungo foi realizada através da observagdo da turvacao
do meio de cultura, e do aspecto da superficie do corpo de prova (foi observado com lupa

Zeitz com aumento de quarenta vezes), apos o periodo de incubagao.

5.4.4 Resultados da analise microbiologica

A andlise microbiologica mostrou que independente do tipo de resina acrilica, a

contaminagdo por C. albicans ocorreu em todos os corpos de prova.

Os Quadros 3 e 4 mostram os resultados obtidos da anélise microbioldgica para os trés

tipos de resinas acrilicas.

Quadro 3. Resultados da contaminacido dos corpos de prova ¢ do meio de cultura antes dos

tratamentos de desinfec¢do, para os trés tipos de resinas acrilicas

Resina Acrilicas

Grupo Controle

Grupo Microondas

Grupo A.Peracético

Termopolimerizacao + + +
Autopolimerizacao + + +
Microondas + + +

+ = Meio turvo e superficie do cp opaca
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Quadro 4. Resultados da contaminagao dos corpos de prova e do meio de cultura depois dos

tratamentos de desinfec¢do, para os trés tipos de resinas acrilicas

Resina Acrilicas Grupo Controle | Grupo Microondas | Grupo A.Peracético
Termopolimerizacao + _ -
Autopolimerizacao + _ -
Microondas + _ -

+ = Meio turvo e superficie do cp opaca
- = Meio de cultura limpido e superficie do cp apresentando transparéncia

As Figuras 41 e 42 mostram o aspecto do corpo de prova e do meio de cultura.

Figura 41. Aspecto do corpo de prova a-antes e b-depois da contaminagéo

Figura 42. Aspecto do meio de cultura a- ndo contaminado ¢ b-contaminado
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A andlise microbioldgica mostra que todos os cp foram contaminados com C. albicans
(Quadro 3), pois apds o periodo inicial de incubagdo apresentaram a superficie opaca (Figura
41b) e o meio de cultura estava turvo (42b). Apos o tratamento de desinfeccdo com energia de
microondas e acido peracético, os cp ndo apresentaram contaminagdo por C. albicans como
mostra o Quadro 4. A superficie dos cp submetidos aos métodos desinfeccdo apresentaram
elevado grau de transparéncia (41a). Enquanto que os ndo tratados, do grupo controle
(contaminados com C. albicans) apresentaram a superficie opaca, como mostra a Figura 41b.
Os meios de cultura, contendo os cp tratados com energia de microondas e acido peracético
ndo apresentaram turvacao (meio de cultura limpido) como mostra a Figura 42a, enquanto que
os meios de cultura com os cp ndo tratados (contaminados) apresentaram turvacao como

mostra a Figura 42b.

5.4.5 Discussao

Os resultados deste trabalho mostram que a C. albicans aderiu nos cp de todos os tipos

de resinas acrilicas.

Com relagdo a desinfec¢do com irradiagdo de microondas os resultados deste trabalho

16 T .
concordam com os encontrados em outro estudo °, que mostrou que a irradiacdo com energia
de microondas (850 W por 60 segundos) ¢ adequada para a desinfec¢do de proteses, uma vez
que foi capaz de eliminar a maioria das colonias de C. albicans, sem causar distor¢do nas
préteses avaliadas. Outros estudos, com irradiagdo de microondas, com tempo e poténcia

diferentes, constataram que & possivel fazer a desinfeccdo de resinas acrilicas.'®”>’°

Com relagdo a desinfecgdo com acido peracético, os resultados desse trabalho
mostram que o acido peracético também foi eficaz na desinfec¢do dos trés tipos de resinas
acrilicas contaminados com C. albicans, ¢ corroboram os achados de outro trabalhols, que
comprovou a eficacia do acido peracético para estas mesmas resinas contaminadas com

Bacillus subtilis e Bacillus stearothermophilus.

5.4.6 Conclusoes

Pode-se concluir, a partir dos resultados deste trabalho, que um ciclo adicional de

aquecimento em forno de microondas, por um minuto com 840 W de poténcia, e a imersao
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em acido peracético 0,2% p/p (por peso) durante 5 minutos, foi capaz de eliminar C. albicans

da superficie de todos os corpos de prova.

Como o procedimento de desinfeccdo deste tipo de material deve ser repetido
inimeras vezes, hd necessidade de uma avaliagdo criteriosa ap6s varios ciclos de desinfec¢ao
e também apos verificar se estas técnicas ndo irdo interferir nas propriedades fisico-quimicas

destes materiais.

Entdo, a proxima etapa do trabalho foi avaliar a influéncia das técnicas de desinfecc¢ao,
nas propriedades da resina acrilica para microondas da marca comercial Dental VIPI Ltda Sao

Paulo/SP.

5.5 INFLUENCIA DE DUAS TECNICAS DE DESINFECCAO NAS PROPRIEDADES DE
UMA RESINA ACRILICA PROPRIA PARA POLIMERIZACAO EM FORNO DE
MICROONDAS

5.5.1 Objetivo

O objetivo deste trabalho foi avaliar a influéncia das técnicas de desinfeccao com
irradiacdo de microondas durante 1 minuto com 840 W de poténcia e a imersdo em acido

peracético 0,2% p/p durante 5 minutos nas propriedades de:
a) resisténcia ao impacto;
b) resisténcia a flexdo e mddulo de flexao;
¢) microdureza Knoop;
d) sorgdo e solubilidade;
e) temperatura de transi¢do vitrea;
f) grau de conversao do mondmero;
g) massa especifica e grau de inchamento.

de uma resina acrilica polimerizada com energia de microondas.



5.5.2 Materiais e métodos

95

O material utilizado para a confec¢dao dos corpos de prova foi a resina acrilica, na cor

rosa médio com fibras de nylon, propria para polimerizacdo em forno de microondas (VIPI

WAVE® - Dental VIPI Ltda., Sdo Paulo, SP).

A confeccdo dos corpos de prova e desinfeccdo com microondas e acido peracético

foram realizadas conforme descrito nos itens 4.2, 4.3 e 4.4, respectivamente.

5.5.3 Resultados e discussao

Inicialmente foi determinado, através da microespectroscopia Raman, o grau de

conversao mondmero/polimero de trés corpos de prova, sendo um do grupo controle, e os

outros dois do grupo submetido a desinfec¢gao com microondas (MW) ou do grupo submetido

a desinfec¢do com acido peracético (AP).
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Figura 43. Microespectroscopia Raman do grupo controle e MW
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O espectro Raman (Fig. 43) do polimero ap6s a desinfec¢do no forno de microondas
(MW) mostra que a intensidade do pico correspondente as ligagdes C=C esta diminuida
quando comparada com a do grupo controle (C). Assim, com a aplicagdo da equagdo 4 foi

possivel estimar o grau de conversao mondmero/polimero.
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Figura 44. Microespectroscopia Raman do grupo AP e controle.

O espectro Raman (Figura 44) do polimero apds a desinfeccdo com acido peracético
(AP) mostra que a intensidade do pico correspondente as ligagdes C=C foi semelhante a do

grupo controle (C).



97
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Figura 45. Grau de conversao em % obtido nos trés grupos analisados

Os resultados desta analise (Figura 45) mostraram que o grupo irradiado com
microondas (MW) levou a uma conversdo maior (92%) do que o grupo C - controle (88%) e
do grupo AP — imerso em acido peracético (87%), cujos valores foram semelhantes. Esse
comportamento ¢ um indicativo de que este ciclo de irradiagao no forno de microondas além
de atuar como desinfetante, promoveu uma polimerizacdo adicional dos mondmeros ndo
reagidos durante o ciclo de polimerizagao indicado pelo fabricante. Alguns estudos mostraram
que um ciclo de irradiacdo no forno de microondas melhorou as propriedades da resina

105-106

acrilica quimicamente ativada, 0 que corrobora os resultados encontrados neste trabalho.

A Tabela VI mostra os valores obtidos nas propriedades analisadas nos grupos C, MW

e AP.



98

Tabela VI. Variaveis analisadas nos grupo Controle (C), Microondas (MW) e Acido

Peracético (AP). Dados expressos como média + desvio padrao

Variaveis Controle MW AP

R Izod ( J/m) 98+ 15a 129+ 15b 98+ 11a
Dureza (KHN) 21+1a 24+1Db 21+1a
Tg (°C) 103+2a 109+2b 103+2a
p (g/em’) 1,19+0a 12+0b 1,19+0a
1/ 1+0a 1+0a 1+0a
o solavel (g) 4,5x10%+0a 2,6x10%+£0Db 4,6x10%+0a
M Flexao (MPa) 2551 +63a 2555+ 68 a 2546 £ 64 a
R Flexio (MPa) 93+10a 93+10a 96+11a
Sorcdo (pug/mm’) 25+2a 8+1b 25+2a
Solubil (ug/mm’) 0,8+0,1a 02+0,1b 0,8+0,1a

Letras diferentes na mesma linha representam diferenca significativa em relacdo aos grupos, para cada variavel
assinalada; ANOVA de duas vias, seguida pelo teste de comparagdes multiplas de Tukey, p<0,05.

A andlise das propriedades foi realizada através da ANOVA (Analise da Variancia).
Quando foi detectada diferenca significativa entre C, MW e AP (p<0,05), comparou-se os
grupos através do Método de Tukey, nivel de significancia de 5%. Os resultados encontrados

foram os seguintes:

Para a resisténcia ao impacto Izod, microdureza Knoop, temperatura de transi¢do
vitrea, massa especifica e grau de inchamento, sor¢do e solubilidade, os grupos diferem
significativamente. Comparagdes multiplas pelo método de Tukey indicam que MW difere

significativamente de C e de AP. Mas entre C e AP nao houve diferenga significativa.

Uma pesquisa com uma resina acrilica quimicamente ativada mostrou que a Tg do
material aumentou apos esta ser submetida a irradiacdo no forno de microondas com poténcia

de 600 W por 3 minutos.'®

Para o moddulo de flexdo e a resisténcia a flexdo, os grupos C, MW e AP nao
apresentaram diferenga estatisticamente significante. Os valores do mddulo de flexdo e da
resisténcia a flexdo encontrados nos trés grupos estdo dentro dos parametros estabelecidos na

ISO 1567" (acima de 2500 MPa ¢ de 65 MPa respectivamente).

5.5.4 Conclusdes
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Os resultados deste trabalho mostram que o acido peracético ndo alterou as
propriedades de resisténcia ao impacto I1zod, microdureza Knoop, massa especifica e grau de
inchamento, temperatura de transi¢do vitrea, sor¢ao, solubilidade e grau de conversdo do
polimero quando comparado com o controle — dgua deionisada. Quanto a irradiagdo com
energia de microondas, constatou-se que as propriedades de resisténcia ao impacto Izod,
microdureza Knoop, massa especifica e grau de inchamento, temperatura de transi¢do vitrea e
grau de conversdao do polimero aumentaram significativamente, enquanto que a sor¢do € a
solubilidade diminuiram significativamente, e a resisténcia e o modulo de flexdo ndo sofreram
alteragdes, quando comparadas com o grupo controle — dgua deionisada. A irradiagdo no
forno de microondas promoveu um maior grau de conversdo mondmero/polimero e
possivelmente aumentou também a interconexdo das cadeias poliméricas através das ligagdes
cruzadas. Esta altera¢do no polimero pode ser a explicagdo para a diminui¢do da sor¢do e da
solubilidade do material. O fendomeno de sor¢cdo mostra a difusdo das moléculas de agua para
o interior do material, j&4 a solubilidade mostra a dissolucdo de mondémeros, oligdmeros e
outros componentes de baixo peso molecular. Portanto, o material polimérico, com um maior
grau de conversdo, diminuiu a difusdo de dgua para o seu interior, bem como reduziu a sua

solubilidade.

Para verificar com seguranca a eficiéncia destas técnicas de desinfec¢do, ha
necessidade ainda de avaliar a influéncia destas na rugosidade superficial da resina acrilica,

bem como simular o envelhecimento do material apds varios procedimentos de desinfeccao.

5.6 INFLUENCIA DAS TECNICAS DE DESINFECCAO SOBRE AS PROPRIEDADES
DE UMA RESINA ACRILICA APOS O ENVELHECIMENTO DOS CORPOS DE PROVA

5.6.1 Objetivo

Avaliar a influéncia das técnicas de desinfec¢do, ao longo do tempo, sobre as

propriedades de uma resina acrilica para base de dentadura.

5.6.2 Materiais e métodos
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O material utilizado para a confec¢do dos corpos de prova foi a resina acrilica, na cor
rosa médio com fibras de nylon, propria para polimerizagdo em forno de microondas (VIPI

WAVER® - Dental VIPI Ltda., Sao Paulo, SP).

Apds um projeto experimental, em que se avaliou diferentes concentragdes de acido
peracético comercial e de produtos formulados no Laboratorio de Sintese de Polimeros,
verificou-se que os produtos formulados tinham a mesma eficacia microbiologia que os
comerciais € nao interferiam nas propriedades testadas. Assim, nesta fase do trabalho, optou-

se por utilizar o produto formulado.

O produto foi formulado com 2 mL de H,O, (50% em peso) , 8 mL de CH;COOH
glacial e 90 mL de H,O deionisada, o qual produz uma solugdo com concentragdo maxima de

0,17 mol/L ou 13 g/L (1,3% em peso) de acido peracético.

Os corpos de prova foram confeccionados da forma descrita no item 4.2. Foram
criados cinco grupos com dez cp para cada uma das técnicas de desinfeccdo, além do grupo
controle. A desinfeccdo com microondas foi realizada da seguinte maneira: cada corpo de
prova foi imerso em 50 mL de 4agua deionisada e colocado no forno de microondas, sendo
irradiado durante 1 minuto na poténcia de 840 W (1 ciclo). A desinfec¢do com acido
peracético foi realizada da seguinte maneira: cada corpo de prova foi imerso em 50 mL de
acido peracético 1,3% e mantido durante 5 minutos na temperatura ambiente (1 imersdo). Os
corpos de prova do grupo controle foram colocados, individualmente, em 50 mL de agua
deionisada e mantidos na temperatura ambiente durante 5 minutos. Os grupos foram
denominados de C — grupo controle - que nao foi submetido as técnicas de desinfeccao; MO1
— grupo que foi submetido a um ciclo de microondas; MOS5 - grupo de foi submetido a cinco
ciclos de microondas; MO10 - grupo de foi submetido a dez ciclos de microondas; MO15 -
grupo de foi submetido a quinze ciclos de microondas; MO20 - grupo de foi submetido a
vinte ciclos de microondas; AP1 - grupo de foi submetido a uma imersdo em acido peracético;
APS5 - grupo de foi submetido a cinco imersdes em acido peracético; AP10 - grupo de foi
submetido a dez imersdes em acido peracético; AP15 - grupo de foi submetido a quinze
imersdes em acido peracético, AP20 - grupo de foi submetido a vinte imersdes em acido

peracético.

Os dez corpos de prova de cada grupo foram colocados em recipiente contendo 100

mL de dgua deionisada e armazenados em estufa a 37°C como mostra a Figura 46.
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Figura 46. Corpos de prova imersos em agua deionisada e armazenados em estufa

Os corpos de prova do grupo controle (C) permaneceram durante 20 meses (+2 dias)
imersos em 4gua deionisada e mantidos na estufa a 37°C. Apos este tempo foram submetidos

aos ensaios ja descritos.

Os do MOI1 permaneceram durante 50 horas (+2 horas) na estufa a 37°C, e logo apds
foram irradiados no forno de microondas durante 60 segundos com uma poténcia de 840 W

(1° ciclo). A seguir foram realizados os ensaios.

Os do MO5 permaneceram durante 50 horas (+2 horas) na estufa, e logo ap6s foram
irradiados no forno de microondas (1° ciclo). A seguir foram colocados novamente em agua
deionisada e mantidos durante 30 dias na estufa a 37°C. Apos este tempo foram irradiados no
forno de microondas (2° ciclo) e retornaram para a estufa por mais 30 dias, e assim
sucessivamente até completar 5 ciclos de irradiacdo. Apds 5 meses (£2 dias) os corpos de

prova foram submetidos aos ensaios.

Os do MO10, MO15 e MO20 seguiram os mesmos procedimentos descritos para os do
MOS5, o que variou foi o periodo de tempo para a realizagdo dos ensaios, que para MO10 foi

ap6s 10 meses, MO15 apos 15 meses e MO20 apds 20 meses.

Os corpos de prova do grupo AP1 permaneceram durante 50 horas (+2horas) na estufa
a 37°C, e logo apods foram imersos em acido peracético (1 imersdo). A seguir foram realizados

0S ensaios.

Os do AP5 permaneceram durante 50 horas (+2horas) na estufa, e logo apo6s foram

imersos em dacido peracético (1* imersao). A seguir foram colocados novamente em agua
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deionisada e mantidos durante 30 dias na estufa a 37°C. Apos este tempo foram imersos em
acido peracético (2* imersdao) e retornaram para a estufa por mais 30 dias, e assim
sucessivamente até completar 5 imersdes em acido peracético. Apos 5 meses (£2 dias) os

corpos de prova foram submetidos aos ensaios.

Os do grupo AP10, AP15 e AP20 seguiram os mesmos procedimentos descritos para o
grupo APS5, o que variou foi o periodo e tempo para a realiza¢do dos ensaios, que para AP10

foi apds 10 meses, AP15 apds 15 meses e AP20 apos 20 meses.

A cada 30 dias o meio de armazenagem (4agua deionisada) de cada grupo foi renovado.

5.6.3 Ensaios realizados

Os ensaios realizados sdo aqueles descritos no item 4, além da analise da rugosidade
da superficie do material, que foi realizada através de rugosimetro digital utilizando pardmetro

R, e Microscopia de For¢a Atdmica também com o pardmetro R,.

Este ensaio foi realizado no grupo C (controle) no MO1 (1 ciclo de desinfeccdo) e
AP1 (uma imersdo em 4cido peracético). De cada grupo foram analisados trés corpos de
prova. Em cada corpo de prova foi determinada a rugosidade de dez campos previamente
definidos numa éarea superficial de 10 mm?. A média do valor obtido nestes dez campos foi a

medida utilizada para o calculo da rugosidade.

A analise foi realizada no mesmo corpo de prova, antes e depois da aplicacdo dos

métodos de desinfeccao.

A topografia da superficie do material foi avaliada por meio da microscopia de forga

atOmica.

Nesta fase do trabalho também foi realizada a Analise Dinamico-Mecanica (DMA),
que permite verificar alteragdes que ocorrem no material através da variacdo do modulo de

perda em funcao da temperatura.

5.6.4 Resultados e discussao

Para a rugosidade, determinada com rugosimetro, foi utilizado ANOVA para amostras

dependentes com teste de comparagdes multiplas de Tukey: nivel de significancia de 5%.
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Os resultados encontrados foram os seguintes: o grupo controle, comparando os
resultados antes e depois da imersdo em agua deionisada por 5 minutos, mostrou ndo haver
diferenca estatistica significativa a 5%, pois a média e desvio padrao antes e depois foi de
0,03 um £+ 0,01 um.

O grupo MOV, apos 1 ciclo de irradiagdo, mostrou diferenca estatisticamente significativa
a 5%. A média e desvio padrao antes foi de 0,04 um + 0,01 um e depois de 0,08 um + 0,01 pm

Logo, apds o tratamento houve um aumento significativo da rugosidade do material.

O grupo API, apds uma imersdo em acido peracético, mostrou que ndo houve
diferenca estatisticamente significativa a 5%. A média e desvio padrao antes e depois foi de
0,04 um £+ 0,01 pm.

A andlise da rugosidade por meio da Microscopia de Forca Atomica foi realizada em
amostras independentes, pois este método de andlise ¢ destrutivo. Assim uma amostra

pertencia ao grupo controle, e as outras duas ao grupo MO1 e AP1.

A andlise da rugosidade e da topografia da superficie do material mostrou que a amostra

do grupo controle e a do grupo de desinfec¢do com acido peracético (AP1) foram semelhantes.

A andlise com rugosimetro, que foi realizada na mesma amostra avaliada por
Microscopia de For¢a Atdmica, mostrou que a rugosidade do grupo controle apresentou R, de

0,03 pm, a do grupo MO1 de 0,08 um e a do AP1 de 0,04 um.

As Figuras 47a, 47b e 47c mostram o aspecto da superficie dos corpos de prova
avaliados por meio da Microscopia de Forca Atomica, sendo que no grupo controle o Ra foi

de 6 nm, no AP1 foi de 6 nm € no MO1 de 10 nm.

Roughness Analysis

Roughness Analysis Roughness Analysis
L& e . < =

0 25 5.0 78 100" [ 25 50 75 100"

Figura 47a Figura 47b Figura 47c¢

Figura 47. a - aspecto da superficie da amostra do grupo controle; b — aspecto da superficie da
amostra do grupo AP1; ¢ - aspecto da superficie da amostra do grupo MO1

Regides assinaladas nas Figuras 47a, 47b e 47¢ foram desconsideradas na analise.
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As Figuras 48a, 48b e 48c mostram a topografia da amostra do grupo controle, do AP1
e do MO1 em 3D, respectivamente. O relevo das superficies do grupo controle e AP1 sdo
semelhantes, mas no MO1 os picos e os vales sdo mais proeminentes, o que foi mostrado

pelos valores de rugosidade obtidos.

~
N

Figura 48a Figura 48b Figura 48c¢

Figura 48. a - topografia da superficie da amostra do grupo controle; b - topografia da
superficie da amostra do grupo AP1; c - topografia da superficie da amostra do grupo MO1

Os sulcos na superficie das amostras do grupo controle, AP1 e MOI s@o provenientes
das lixas de acabamento. Estes sulcos permaneceram ap6s o polimento realizado na superficie

do material.

Estes resultados se repetiram em todos os trés campos analisados em cada uma das

amostras do grupo controle, AP1 e MOI.

A anélise dinamico-mecanica foi realizada num intervalo de temperatura de -50°C a
200°C com taxa de aquecimento de 3°C por minuto e freqiiéncia de um hertz. A amostra do
grupo controle mostrou que, além da relaxagdo a (alfa) em torno de 106° C (que corresponde a
Tg), o material apresenta uma relaxagdo secundaria beta (B) em 19° C (fig. 49). As relaxagdes
secundarias sdo importantes em polimeros metacrilicos. Talvez, um dos mais importantes
efeitos destas relaxacdes secundarias nas propriedades macroscopicas destes polimeros, seja a
tenacidade ou a alta resisténcia ao impacto que estes apresentam. Esta relaxa¢do ¢ atribuida a
tensdo causada pela orientacdo interna dos grupos laterais, que executam movimentos
rotacionais em torno da ligacdo que os unem a cadeia principal, ou por defeitos que ocorrem
durante o empacotamento no estado vitreo. Estudos do comportamento dindmico-mecanico
desses polimeros mostraram regides de relaxacao P (beta) e y (gama), além da relaxacao
principal a. Nestes estudos a relaxacdo B ¢ atribuida ao rearranjo rotacional dos grupos

laterais COO em torno da cadeia principal. Mas, embora seja amplamente aceito que a
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relaxacdo B em polimeros metacrilicos esteja associada a rotagcdo intramolecular do
grupo COO, também had evidéncias que esta relaxacdo esteja associada as interagdes

. 107-1
intermoleculares. '°"1%

Como, estas relaxagdes sao comum nos PMMA, este fendmeno ocorre tanto na
amostra do grupo controle como na do grupo com uma e com cinco irradiagdes no forno de
microondas, como mostram respectivamente as Figuras 49, 50 e 51. Entretanto, a area deste
sinal ¢ maior nas amostras irradiadas em comparagdo com a amostra do grupo controle. A
energia de perda durante esta relaxagdo (B) ¢ de 1388 MPa/min para a amostra com uma
irradiacao e de 1440 MPa/min para a com cinco irradiagdes, enquanto a do controle ¢ de 1333
MPa/min. Nesta anélise (DMA) observa-se também que a Tg do material aumentou apods a
irradiagdo com microondas. A energia absorvida na relaxagdo secundaria (3) influencia a
resisténcia ao impacto apresentada pelo material. Assim, o aumento da resisténcia ao impacto
Izod apresentada pela amostra, apos a irradiagdo com microondas, pode ser explicada pela

energia absorvida neste tipo de relaxagao.

A Figura 49 mostra a analise de DMA da amostra do grupo controle, onde no modulo

de perda observa-se uma relaxagdo na temperatura de 19 °C e a Tg em 106°C.
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Figura 49. DMA da amostra do grupo controle
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A Figura 50 mostra a analise de DMA da amostra do grupo MO1, onde no mddulo de

perda observa-se uma relaxacdo na temperatura de 17 °C e a Tg em 113°C.
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A Figura 51 mostra a analise de DMA da amostra do grupo MOS5, onde no mddulo de

perda observa-se uma relaxagdo na temperatura de 17°Cea Tgem 113°C
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Figura 51. DMA da amostra do grupo MO5

As varidveis: resisténcia ao impacto Izod, microdureza, Tg, sor¢do e solubilidade,
massa especifica, resisténcia e médulo de flexdo foram analisadas pela ANOVA com teste de

comparagdes multiplas de Tukey com nivel de significancia de 5%.

As Tabelas VII e VIII mostram os resultados obtidos nas variaveis: resisténcia ao
impacto Izod, microdureza, Tg, sor¢ao e solubilidade, massa especifica, resisténcia ¢ modulo

de flexdo, comparando todos os grupos.



Tabela VII. Variaveis analisadas nos grupos: Controle (C), Microondas (MO) e Acido Peracético (AP). Dados expressos como média + desvio

padrao

Variaveis

Grupos Resisténcia | Microdureza Massa Sorcao Solubil. Tg R. Flex Mod.Flex.

ao Impacto KHN especifica | pg/mm’ pg/mm’ °C MPa MPa

J/m g/cm’

Controle | 111+ 9 20+ 1 1,19+0 25+2 0,9+0,1 103 +1 93+ 10 2551 £62

AP1 111+9 20+ 1 1,L19+0 25+1 0,8+0,1 | 103+1 93+9 2560 + 59

APS 111 +£10 20+ 1 1,L19+0 25+1 0,8+£0,1 | 103+1 93+9 2545+ 52

AP10 111+9 20+ 1 1,L19+0 26+2 09+0,1 | 102+1 94+ 10 2539+ 52

AP15 110+9 20+ 1 1,19+0 26+ 1 0,9+£0,1 | 1031 92+10 2541 £ 59

AP20 111+9 20+ 1 1,19+0 24+2 0,9+£0,1 | 1031 92+12 2546 + 68
MO1 127+ 11 24 +1 1,20+ 0 12+1 0,2+0,1 | 109+1 93+10 2552+ 106
MOS5 117+9 23 +1 1,20+ 0 12+1 0,2+0,1 | 104+1 92+16 2542 + 107
MO10 118+ 8 22+1 1,19+ 0 12+1 0,1+0,1 103 +1 89+ 16 2606 + 133
MO15 113+ 11 22+1 1,L1I9£0 12+1 0,1£0,1 | 1031 88+ 17 2625+118
MO20 95+7 23+1 1,L1I9£0 11+1 0,1£0,1 | 1031 84+ 12 2782 + 104
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Tabela VIII. Diferengas entre os grupos

Grupos Controle Controle
) X X
Acido Peracético Microondas
Variaveis
Resisténcia ao Controle X 1 ciclo (p=0,001)**

ns

impacto Izod Controle X 20 ciclos (p=0,002)**

Controle difere de todos os

Microdureza ns arupos (p<0,000)**
Massa especifica ns Controle X 1 ciclo (p=0,000)**
Controle X 5 ciclos (p=0,019)**
Sorciio ns Controle difere de todos os
grupos (p<0,000)**
Solubilidade ns Corglfﬁ;eofl(f;i%ifogﬁzs 0

Temperatura de
transicao vitrea
Resisténcia a Flexdo

s Controle X 1 ciclo (p=0,006)**

ns Controle X 20 ciclos (p=0,001)**

Médulo de Flexao ns Controle X 20 ciclos (p=0,002)**

ns: ndo significativo
**: significativo a 1%
ANOVA com teste de compara¢des multiplas de Tukey

Os resultados mostram que todas as variaveis do grupo controle quando comparadas
com aquelas do grupo de desinfec¢do com &cido peracético ndo apresentaram diferenca

estatisticamente significativa.
O grupo controle comparado com o de desinfec¢dao por microondas mostra que:

1) resisténcia ao impacto Izod foi maior no grupo MOI1; nos grupos MO5, MO10, MO15
foram semelhantes a do grupo controle e no MO20 a resisténcia ao impacto Izod foi menor

que no grupo controle;

2) microdureza Knoop foi menor no grupo controle, sendo que em MO1, MO5, MO10, MO15
e MO20 foram semelhantes entre si;

3) massa especifica foi maior no MO1 e MOS5, sendo que em MO10, MO15 ¢ MO20 foi
semelhante entre si € ao grupo controle;

4) sor¢ao e solubilidade foram maiores no grupo controle, sendo que em MO1, MO5, MO10,
MO15, e MO20 foram semelhantes entre si;

5) temperatura de transi¢ao vitrea foi maior em MOI, sendo que em MO5, MO10, MO15, ¢

MO20 foi semelhante entre si;
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6) resisténcia a flexdo foi menor em MO20, ja nos grupos MOI1, MOS, MO10, MO15 foi

semelhante entre si e o grupo controle;

7) moédulo de flexdo foi maior em MO20 e nos grupos MO1, MOS5, MO10, MO15 foi

semelhante entre si e o grupo controle.

O grau de conversao mondmero/polimero, obtido por microespectroscopia Raman,
mostrou que no grupo controle foi de 88% no inicio do experimento e apds os 20 meses de
envelhecimento. No grupo AP também foi de 88% apods a primeira imersdo e apos 20
imersdes. No grupo MO foi de 94% e nos grupos MO5, MO10, MO15 e MO20 nao foi

possivel obter um espectro bem definido mostrando que houve alguma alteragdo no material.

Apds 20 ciclos de irradiagdo, o material apresentou uma reducdo significativa na
resisténcia ao impacto Izod, bem como na resisténcia a flexdo, enquanto que o modulo de
flexdo e a microdureza aumentaram. Este fato demonstra que o material ficou mais rigido. Os
varios ciclos de irradiagdo no forno de microondas devem ter rompido ligacdes moleculares

e/ou ligacdes cruzadas da cadeia polimérica promovendo alteragdo no polimero.

J&4 a desinfeccdo com 4cido peracético ndo alterou as propriedades do material ao

longo do tempo de avaliagdo.

Com relagdo a andlise da superficie, observou-se que a irradiagdo no forno de
microondas, ja no primeiro ciclo, aumentou a rugosidade do material, quando comparada com

a rugosidade do grupo submetido a desinfec¢do com acido peracético e o grupo controle.

Os corpos de prova que foram utilizados no ensaio de sorcdo e solubilidade
apresentaram deformagdo (empenamento). Este fenomeno aconteceu em todos os corpos de
prova, de todos os grupos, s6 que aqueles irradiados no forno de microondas apresentaram
uma deformacdo muito superior a dos outros grupos. A espessura, muito fina (+0,5mm), dos
corpos de prova e o fato de estarem armazenados em agua a 37°C, por si s6 proporcionaram
uma deformacgao no material. Este fendmeno de deformacao nio foi observado nos corpos de
prova de formato retangular com 64,00 x10,00 x 3,00 mm, provavelmente pela maior

espessura do material.

A Figura 52a mostra o empenamento dos corpos de prova do grupo controle apos 20
meses de envelhecimento e a Figura 52b mostra o empenamento dos corpos de prova do
grupo MO20 apoés 20 meses de envelhecimento. Os corpos de prova apresentaram
deformagdo nas suas bordas de maneira que nio ficam justapostos a superficie de contato. A
deformacao ocorrida no grupo MO20 foi maior que aquela do grupo controle. Este fendomeno

jé& se mostrou a partir da aplica¢do de cinco ciclos de irradiacdo no forno de microondas.
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Figura 52. a - Empenamento dos corpos de prova do grupo controle; b - Empenamento dos
corpos de prova do grupo MO20

5.6.5 Conclusdes

Com base neste trabalho pode-se concluir que:

1) a irradiagdo no forno de microondas, como técnica de desinfec¢do por longo periodo de

tempo nao deve ser aconselhada;

2) a técnica de desinfec¢do com acido peracético 1,3% ao longo do tempo de investigacao
nao alterou as propriedades do material, assim pode ser recomendada, principalmente por ser
segura, limpa, e de facil execucao.

Cabe ressaltar, que apos a polimerizacao do material, quando o mesmo foi submetido
a um ciclo de polimerizacdo adicional no forno de microondas (durante 60 s com uma
poténcia de 840 W), todas as propriedades tiveram um aumento estatisticamente significativo.
Assim, pode-se preconizar este procedimento, pois além de promover a desinfec¢do, também
aumenta o grau de conversao mondmer/polimero, o que pode um melhorar o desempenho

clinico do material.
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6 CONSIDERACOES GERAIS

Os resultados encontrados neste trabalho permitem as seguintes consideragoes:

a. o grau de conversdo mondmero/polimero ¢ a caracteristica determinante para as
melhores/piores propriedades apresentadas pelos trés tipos de resinas; as resinas tipo 1
(termicamente polimerizadas) e 5 (polimerizada por microondas, das duas marcas comerciais
(Dental VIPI Ltda e Classico Ltda), apresentaram propriedades semelhantes, embora as vezes
tenham apresentado diferenga estatisticamente significante em alguma propriedade; mas
sempre dentro das especificagdes exigidas pela norma ISO1567

b. as resinas tipo 2 — quimicamente ativadas, das duas marcas comerciais,
apresentaram propriedades semelhantes entre si, porém sempre inferiores as demais resinas.

Estas divergéncias entre uma marca ¢ a outra pode ser atribuida, além do tipo de
polimerizacdo, também a composi¢dao e/ou concentracdo dos componentes presentes no po e
no liquido.

Com relacdo a presenca de fibras de nylon e de corante verificou-se que estes nao
influenciam as propriedades do material.

Em relagdo ao ciclo de polimerizacao, independente da marca comercial, constatou-se
que o ciclo recomendado pelo fabricante da resina foi o que forneceu melhores resultados,
entretanto nao houve conversao total dos mondémeros em polimero.

Em relagdo aos métodos de desinfeccao (irradiagdo no forno de microondas e imersao
em acido peracético), constatou-se que ambos foram capazes de eliminar Candida albicans da
superficie das resinas acrilicas.

Em relacdo a influéncia dos métodos de desinfeccdo sobre as propriedades do
material, constatou-se que ap6s o primeiro ciclo de irradiacdo no forno de microondas, todas
as propriedades do material foram melhores, exceto a rugosidade que apresentou aumento
significativo. Apos 20 ciclos de irradiacio no forno de microondas observa-se alteragdo
estatisticamente significativa nas propriedades do material.

Com a imersao em acido peracético, observa-se que este nao alterou as propriedades
do material em nenhum tempo de avaliagao.

Desta forma conclui-se que um ciclo de irradiagdo no forno de microondas (apos a
polimerizacdo do material) deve ser recomendado, visto que melhorou as propriedades do
material,e também foi eficaz como método de desinfecgao.

A imersdo em acido peracético deve ser recomendada para desinfecgdo, visto que no

periodo de tempo avaliado ndo influenciou as propriedades do material.
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7 PERSPECTIVAS DE FUTUROS TRABALHOS

A partir, de todas as informacdes obtidas durante a realizagdo destes experimentos,
pode-se concluir que as resinas acrilicas sdo materiais que apresentam propriedades
decorrentes da sua composicao e técnica de polimerizagao.

Assim, modificagdes na composicao e/ou na técnica de polimerizagdo e/ou na técnica
de acabamento e polimento poderiam ser investigadas com a finalidade de melhorar as

propriedades e com isso também o desempenho clinico do material.
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