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RESUMO

O grau de conversao é um parametro importante quando se avaliam as propriedades
das resinas acrilicas. O objetivo deste estudo foi avaliar a influéncia do ciclo de
polimerizagcdo no grau de conversdao de uma resina acrilica tipo 5 usada para a
confeccao de base de prétese e a sua relacdo com as propriedades deste material.
Os ensaios realizados foram: Grau de Conversao (GC), Temperatura de Transicao
Vitrea (TG), Dureza Shore D (SD), Microdureza Knoop (MK), Sorcdo (SOR),
Solubilidade (SOL), Massa Especifica (ME) e Resisténcia a Flexdo (RF). Para cada
ensaio foram confeccionados corpos de prova com resina acrilica incolor para
polimerizagdo em micro-ondas (Onda Cryl®) de acordo com os requisitos de cada
ensaio. Os ciclos realizados foram: aquele indicado pelo fabricante (G1) de 3
minutos no micro-ondas com poténcia de 40%, 4 minutos em repouso € mais 3
minutos na poténcia de 80%; e um ciclo longo (G2) de 20 minutos no micro-ondas
com poténcia de 10% e 5 minutos na poténcia de 40%. A polimerizacao foi realizada
em forno de micro-ondas com 1000 W de poténcia. O teste t de Student foi utilizado
para analise estatistica. A média, o desvio padrao e o nivel de significancia obtidos
nos ensaios de TG, GC, SD, MK, SOR, SOL, ME e RF foram, respectivamente para
o G1: 101°C#0,7 (p<0,001), 90%z0,9 (p<0,001), 82+1,0 (p<0,001), 18,9%0,2
(p<0,001), 28,7ug/mm+0,8  (p<0,001), 1,39ug/mm?®+0,01 (p<0,001),
1,1802g/cm®+0,001 (p<0,001) e 80,6MPa+10,7 (p<0,004); para o G2 foram:
104°C+0,9 (p<0,001), 94%=*1,2 (p<0,001), 90+1,2 (p<0,001), 20,3+0,8 (p<0,001),
20,1ug/mm3+0,5 (p<0,001), 0,87ug/mm®+0,05 (p<0,001), 1,1901g/cm>+0,0015
(p<0,001) e 93,5MPat15,2 (p<0,004) Estes resultados mostraram que o ciclo de
polimerizacao influenciou no grau de polimerizacédo e nas propriedades do material.
O ciclo proposto aumentou o grau de conversdao e melhorou as propriedades do
material. Assim, concluiu-se que um ciclo de polimerizacdo mais longo deve ser

preconizado para este tipo e marca comercial de resina acrilica.

Palavras-Chave: Resina Acrilica/ Micro-ondas/ Grau de Conversao/ Temperatura de

Transigcéo Vitrea/ Resisténcia a Flexao.
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1 INTRODUCAO

O Brasil, a semelhanca de outros paises, esta envelhecendo rapidamente.
Os individuos com mais de 60 anos compdem hoje o segmento populacional que
mais cresce em termos proporcionais. A Pesquisa Nacional por Amostra de
Domicilios - PNAD 2008, do IBGE (2009), revelou que cerca de 21 milhdes de
pessoas estdo com mais de 60 anos. Assim, a populagdo idosa em crescimento,
mudou bastante o perfil etario do Brasil. A proporcao de idosos, entre 1998 e 2008,
aumentou de 8,8% para 11,1%. Os estados brasileiros que apresentam maior
proporcao de idosos sdo o Rio de Janeiro com 14,9% e o Rio Grande do Sul com
13,5% (IBGE, 2009). Estes dados mostram que com o aumento da longevidade da
sociedade brasileira ha necessidade de providéncias urgentes para garantir uma
infra-estrutura de atendimento a esses idosos (IBGE, 2009).

Neste contexto, deve-se considerar que a maioria desses idosos foi tratada
por uma odontologia cirurgico-restauradora, isto é, voltada para procedimentos mais
mutiladores e menos conservadores dos elementos dentarios. Este modelo de
atendimento odontoldgico formou uma populagdo com reduzido nimero de dentes
higidos e grande numero de desdentados, usuarios de protese total (DINI e
CASTELHANO, 1993; FRARE et al., 1997; PADILHA et al., 1998; COSTA-LIMA e
VERAS, 2003).

A perda de elementos dentarios acarreta complicacdes locais e sistémicas,
gerando dificuldades para a fala, a degluticdo e a mastigagdo. O inicio do processo
digestivo pode ficar comprometido, tanto no aspecto enzimatico quanto no mecanico,
prejudicando a absorcdo de nutrientes, o apetite, a comunicagdo e a auto-estima
(Caderno de atencéo Basica, 2006; DINI e CASTELHANO,1993; MADEIRA et al.,
1997, NOGUES, 1995). A habilidade de mastigar influencia diretamente a escolha
do alimento a ser ingerido, e a perda de dentes, mesmo com a reposi¢ao protética,
promove a reducéo da eficiéncia mastigatoria, alteragdo do paladar e do padréo de
alimentos consumidos (CAMPOS et al., 2000; MARQUES, 2006). Portanto, os
problemas dentarios podem ser considerados fatores contribuintes primarios a
desnutricdo do idoso (MARQUES, 2006).

A intensidade das doencas bucais, 0 estado de conservacao dos dentes e a

prevaléncia de edentulismo apresentam forte componente social, pois sao reflexos,



principalmente, da condicao de vida do idoso e do seu acesso as acOes € Servigos
em saude bucal (CAMPOS et al., 2000; Caderno de Atencao Basica, 2006).

Na sociedade brasileira, a saude bucal tem sido relegada ao esquecimento,
quando se discutem as condicées de saude da populagao idosa. A perda total de
dentes ainda é vista pela sociedade como algo normal e natural com o avango da
idade e nao como reflexo da falta de politicas preventivas de saude destinadas
principalmente a populacdo adulta para que mantenha seus dentes até idades mais
avancadas (PUCCA JR., 2000; ROSA et al., 1992).

Segundo os dados do Levantamento Epidemioldégico em Saude Bucal (SB
Brasil), de 2003, observou-se que os problemas com o edentulismo iniciam na faixa
etaria entre os 15 e 19 anos, em que 1,88% desta populagéao, ja utiliza algum tipo de
protese dentaria. Porém, a maior prevaléncia de edentulismo foi observada nas
faixas etarias mais avancadas, entre 65 e 74 anos, em que 66,5% da populagéao
estudada revelou que faz uso de algum tipo de prétese dentéria, e desta 57,9%
usam protese total superior.

Outro dado importante, que deve ser analisado, foi a porcentagem de
individuos que necessitam de algum tipo de protese dentaria, sendo maior a
necessidade de prétese total inferior (23,8%) seguida de protese total superior
(16,1%) (SB-Brasil 2003).

A estimativa para o ano de 2020 é de que o Brasil tenha em torno de 32
milhées de individuos idosos; e desta populacdo, uma parcela significativa sera
parcial ou totalmente desdentada, necessitando de aparelhos protéticos, como a
prétese dentaria total ou parcial (COSTA-LIMA e VERAS, 2003).

Os individuos, que apresentam alteracbes da funcdo mastigatéria
decorrentes da auséncia dos dentes, tém buscado alternativas que lhes restituam
esta fungcédo. A confecgdo de préteses odontoldgicas tem representado uma opgao
bem sucedida para a reabilitacdo oral destes pacientes (SALOMAO, 2001). Segundo
Fortes (2007), nos ultimos anos, houve avangos cientificos notaveis no tratamento
de pacientes parcial ou totalmente edéntulos, principalmente apdés o
desenvolvimento de novas técnicas e materiais, bem como na execugao de novos
procedimentos laboratoriais para a confecgéo destas proteses.

Historicamente, diversos materiais foram utilizados para confeccao de bases
para prétese total, tais como produtos a base de celulose, fenol formaldeido, resinas

vinilicas e vulcanite, porém tais materiais apresentavam deficiéncias quanto as suas



propriedades. Atualmente, o material de primeira escolha, para a confeccédo da base
da prétese, é a resina acrilica. Esta resina, a base de (poli)metacrilato de metila, é
insoluvel na saliva ou qualquer outro fluido corpéreo e apresenta qualidade estética,
baixo custo e facilidades no seu processamento, entretanto ndo apresenta todos os
aspectos de um material ideal (VAN NOORT, 2004).

Segundo Camargo et al. (2005), para melhorar as propriedades das resinas
acrilicas e simplificar as técnicas de processamento, novas formas de polimerizagao
foram sendo propostas através dos anos. Assim, a energia de micro-ondas foi
proposta como um método alternativo para a polimerizacdo das resinas acrilicas.
Esse método, que utiliza energia de micro-ondas, promove uma polimerizagao
rapida, limpa e segura. Este autor descreve que as moléculas de metacrilato de
metila movem-se sob a agdo do campo elétrico gerado pelas altas frequéncias das
micro-ondas, que sao de 2,45 GHz, promovendo a polimerizagdo do material.
Segundo Moreira-da-Silva et al. (2006), estas moléculas, sob acdo das micro-ondas,
trocam de direcdo bilhbes de vezes por segundo, causando colisdes
intermoleculares, que geram um aumento na temperatura interna do material. Esse
aumento de temperatura é irradiado para a massa do material, promovendo a sua
polimerizagdo simultaneamente em todos os pontos da massa de resina.

A concentracdo de mondmero livre é um parametro importante na
determinacao das propriedades das resinas acrilicas, visto que ha uma correlagao
desta com a dureza, a resisténcia a tracao e a absorcao de agua (JAGGERS, 1978).
A liberacao deste mondmero pode estar relacionada com a toxicidade das resinas
acrilicas, produzindo respostas indesejaveis no tecido mucoso de suporte das bases
de proteses (TUCKER, 1981; BARTOLONI et al, 2000; BOECKLER et al, 2008). De
acordo com a International Organization for Standardization 1567 (ISO), de 1999, a
quantidade de mondémero livre, presente nas resinas acrilicas, apdés a sua
polimerizagéo, pode alterar a comportamento do material e determinar reacdes de
alergia no paciente. Assim, esta ISO determina que a quantidade de monémero livre
deva ser no maximo de 2,2% nas resinas de termopolimerizagdo (tipo 1) e de micro-
ondas (tipo 5) e de 4,5% nas de autopolimerizagéo (tipo 2).

Conforme relataram Moroni et al. (2005), ha uma preocupacao, desde a
década de 1940, em encontrar um ciclo de polimerizagdo que promova um maior
grau de polimerizagdo. Este fato mostra a importancia do controle do tempo e da

temperatura para se obter o melhor desempenho das resinas acrilicas.
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Corroborando com estes fatos, Azzarri et al. (2003) afirmaram que a importancia do
controle do tempo e da temperatura € inquestionavel para a obtencdo de
propriedades favoraveis, visto que estas estao relacionadas a selegdo de um ciclo
adequado de polimerizacao.

A ciéncia estd sempre em evolugdo. Novos materiais surgem, novas
técnicas de processamento sdo desenvolvidas e as pesquisas progridem buscando
sempre obter o melhor desempenho dos materiais. O mesmo ocorre com as
pesquisas na area de Materiais Dentérios, assim o tema deste trabalho tem como
finalidade comparar o ciclo proposto pelo fabricante, com trés fases: a primeira de 3
minutos com o micro-ondas ajustado em 40% de sua poténcia, a segunda de 4
minutos sem ativacdo das micro-ondas e a terceira de 3 minutos, com o forno
ajustado para 80% de sua poténcia; com um ciclo mais longo, com duas fases: a
primeira de 20 minutos com o forno ajustado a 10% de sua poténcia e a segunda de
5 minutos com o forno funcionando com 40% de sua poténcia para verificar se existe
relacdo entre ciclo/tempo/poténcia com o grau de conversao e com as propriedades

de uma resina acrilica para base de protese.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Avaliar a influéncia de dois ciclos de polimerizagcao no grau de conversao de

uma resina acrilica tipo 5 utilizada na confecgéo de base de prétese, mostrando os

efeitos destes ciclos nas seguintes propriedades:

a.

-~ ® a0 T

Temperatura de Transicao Vitrea (Tg)
Dureza Shore D

Microdureza Knoop

Sorcéo e Solubilidade

Massa Especifica

Resisténcia a flexao

2.2 Objetivos Especificos

a.

Avaliar qual o impacto do grau de conversdo nas propriedades fisicas e

mecanicas de uma resina acrilica.

b.

Propor um novo ciclo de polimerizagdo para esta resina acrilica ativada

por energia de micro-ondas.
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3 MATERIAIS E METODOS
3.1 Dos Materiais Utilizados

Os materiais utilizados para a realizagdo da pesquisa foram:
v' Resina acrilica polimerizavel por micro-ondas incolor Onda Cryl® da marca
comercial Artigos Odontologicos Classico Ltda, Sao Paulo, SP.
v' Gesso odontoldgico (tipo 1), da marca comercial Darlo Monteiro, produzido em
Cachoeirinha, RS.
v Silicone de adigcdo Adsil®, massa densa (tipo 1), da marca comercial Vigodent S/A
Industria e Comércio, Rio de Janeiro,RJ.
v' Mufla de fibroceramica da marca comercial Artigos Odontoldgicos Classico Ltda,
Sé&o Paulo, SP.
v' Prensa Forte da marca comercial Artigos Odontoldgicos Classico Ltda, Sao
Paulo, SP.
v' Forno de micro-ondas da marca comercial BLUEskay® do fabricante LG
Eletronics da Amazénia Ltda, modelo MB-315ML intelloWAVE, com as seguintes
especificagdes: tensdo nominal de 120V/60Hz, poténcia de saida de 1000 W,
freqliéncia de micro-ondas de 2450 MHz, magnetron capaz de emitir ondas nas trés
dimensodes, capacidade interna de 32 L, prato giratério com diametro de 28 cm.
v" Micromotor e pecga reta da marca comercial Kavo do Brasil Industria e Comercio
Ltda., Joinvile, SC.
v Fresa de Tungsténio TDV Ltda.
v" Politriz Buheler (Alemanha).
v’ Lixas d’agua de gramulagées 200, 400, 600 da marca comercial 3M do Brasil,
Sumareé, SP.
v' Pedra pomes e branco de espanha da marca comercial Herjos, Vigodent S.A
Industria e Comércio, Rio de Janeiro, RJ.
v Paquimetro digital modelo Mitutoyo 500 — 144B HO05, da Mitutoyo Sul Americana
Ltda, com uma resolugdo de 102 mm.
v’ Calorimetro DSC-4 (Perkin EImer, Beaconsfield, Inglaterra).
v’ Laser HeNe (632.8 nm) de 10 mW como fonte de excitagdo e um sistema de
detecgdo composto por um microscépio da Dilor com um filtro Super Notch Plus
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(Kaiser Optical Systems Inc.) acoplado. O sinal foi coletado atravées de um
espectrometro Jobyn-lvon acoplado a um detector CCD (Charged Coupled Device)
refrigerado a nitrogénio liquido. Um software especifico acoplado ao sistema registra
o sinal medido.

v Microdurémetro Shimadzu modelo HMV-2T com sistema auto C.A.M.S.

v Durdometro shore D modelo DP- 400 com display de cristal liquido (LCD) de 4
digitos, 10 mm. A faixa de ensaio esta compreendida entre 0 a 100 Shore, com
tolerancia de + 1%.

v Dessecador, contendo silica gel azul desidratada da marca comercial Labsynth
Produtos Para Laboratérios Ltda., Diadema, SP.

v’ Estufa Bacteriolégica De Leo e Cia Ltda. Ind. Com. Imp. e Exp. de Aparelhos
Cientificos — Porto Alegre, RS.

v' Méquina de ensaios EMIC modelo DL 2000 da Equipamentos e Sistemas de
Ensaio Ltda — Sao José dos Pinhais, PR.

v Balanga analitica de precisdo modelo AUW220D (Shimadzu Corporation, Kyoto,
Japao) com uma resolugdo de 10° g.

v Balanga analitica de precisdo SAE 2000, Bosch, Alemanha, com uma resolugéo
de 10*g.

3.2 Da Confeccéo dos Corpos de Prova

Para a confeccdo dos corpos de prova, matrizes de ago inoxidavel foram
moldadas em silicone de adicdo da marca Adsil®, obtendo-se assim moldes de
silicone que foram incluidos nas muflas posteriormente.

As muflas de fibroceramica foram isoladas internamente com vaselina sélida,
para facilitar a remogéo do gesso tipo Il. O gesso foi preparado de acordo com as
instrugdes do fabricante, sendo utilizado para o preenchimento da base da mufla e
inclusdo do molde de silicone. Ap6s o tempo de presa inicial do gesso (+ 10
minutos), este foi isolado com vaselina solida e a seguir a contra-mufla foi encaixada
na base da mufla, e esta foi preenchida com gesso até a borda superior, com a
utilizacdo de um vibrador, e fechada com a tampa. Apds o tempo de cristalizagao do
gesso (£ 60 minutos), a mufla foi aberta, foram removidas as matrizes de metal do
molde de silicone e este foi preenchido com a resina acrilica incolor Onda Cryl® para
uso especifico em forno de micro-ondas (tipo 5).
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A resina acrilica foi manipulada de acordo com as especificacbes do
fabricante. A proporcao foi de 2 de p6 para 1 de liquido, em gramas, determinada
em balanca de precisdo. O preenchimento da matriz de silicone, contida na mufla, foi
realizado quando a resina estava ainda na fase fibrosa, de acordo com as
especificagdes do fabricante. Apds a insercdo da resina, esta foi coberta com uma
folha de celofane umedecida em agua, e o conjunto da mufla e contra-mufla foi
fechado e prensado na prensa Forte® com uma carga de + 500 kg. Imediatamente a
mufla foi aberta para a remocéo do celofane e dos excessos de resina. A seguir o
conjunto foi novamente prensado com uma carga de + 1000 kg, e neste momento a
base da mufla, contra-mufla e tampa foram fixadas com parafusos. Ap6s +30
minutos, foi iniciada a polimeriza¢do no forno de micro-ondas.

Antes de ir para o forno de micro-ondas, foi realizada a divisdo das muflas
em dois grupos. A metade das muflas foi polimerizada com o ciclo do fabricante, e a
outra metade, com um ciclo modificado, porém todas foram polimerizadas no mesmo
forno de micro-ondas de 1000 W. O ciclo do fabricante (G1) com trés fases: a
primeira de 3 minutos com 0 micro-ondas ajustado em 40% (400 W) de sua
poténcia, a segunda de 4 minutos sem ativacao das micro-ondas e a terceira de 3
minutos, com o forno ajustado para 80% (800 W) de sua poténcia. O ciclo proposto
(G2) compbs-se de duas fases: a primeira de 20 minutos com o forno ajustado a
10% (100 W) de sua poténcia e a segunda de 5 minutos com o forno funcionando
com 40% (400 W) de sua poténcia.

AplGs o processo de polimerizagdo, as muflas foram colocadas em uma
bancada de trabalho até seu completo resfriamento (aproximadamente 4horas). A
seguir, as muflas foram abertas e os corpos de prova foram retirados do molde de
silicone. Os corpos de prova receberam acabamento, utilizando-se para tal fim de
micro-motor, peca reta e fresa de tungsténio. A seguir estes foram regularizados
com lixas de granulagdo 200, 400 e 600 até atingirem as dimensdes pré-
estabelecidas, as quais foram conferidas com o auxilio de um paquimetro digital
(Mitutoyo®). O polimento foi realizado na politriz, com material abrasivo a base de
pedra pomes e, sequencialmente, de branco de espanha, por + 5 minutos com cada
material, a fim de dar lisura e brilho a superficie dos corpos de prova.

As fotografias enumeradas de 1 a 9 ilustram algumas etapas da confeccgao

dos corpos de prova.
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Fotografia 1. Apresentacdo comercial da resina acrilica Onda Cryl © (liquido e pd) utilizada
no estudo.

Fotografia 3. Fase arenosa da mistura pé/liquido



Fotografia 4. Fase fibrilar da mistura pé/liquido

Fotografia 6. Mufla dentro do forno de micro-ondas para a polimerizacao

16
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Fotografia 7. Molde de silicone em forma de disco (A) Matriz de ago inoxidavel em forma de
disco (B) Corpo de prova de resina acrilica (C)

Fotografia 8. Mufla de fibroceramica (A) Matriz de ago inoxidavel em forma de disco (B)

Fotografia 9. Mufla de fibroceramica(A) com matriz de ago (B) incluida em molde silicone (C)

3.3 Dos Ensaios Realizados
3.3.1 Temperatura De Transigcao Vitrea (Tg)
Para este ensaio foram confeccionados oito corpos de prova para cada

grupo. De cada corpo de prova foram retirados fragmentos de resina acrilica de

aproximadamente 10 mg, com o auxilio de um estilete. Estes fragmentos foram
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inseridos em capsulas de aluminio e submetidos a uma variacao de temperatura de
50°C até 190°C, com uma taxa de aquecimento de 10°C ou 20°C por minuto, sendo
a Tg determinada no segundo ciclo de aquecimento.

O equipamento utilizado para este ensaio foi o calorimetro DSC-4. A Tg foi
determinada em °C por meio do método termoanalitico, denominado Calorimetria
Exploratéria Diferencial (DSC). O DSC é uma técnica que avalia a diferenga de fluxo
de calor entre o corpo de prova e uma referéncia padrao em fungao da temperatura
do sistema, a medida que o corpo de prova € aquecido ou resfriado a uma taxa de

fluxo de calor constante.

3.3.2 Dureza Shore D

Para este ensaio foi utilizada a norma ASTM D 2583-95. Foram produzidos
oito corpos de prova, para cada grupo, de formato retangular com as dimensdes de
20 mm de comprimento, 10 mm de largura, 2 mm de espessura, como mostra a
fotografia 10A.

A dureza Shore D foi realizada com o durémetro shore D modelo DP-400
(fotografia 10B) que possui display de cristal liquido (LCD) de quatro digitos de 10
mm, com dispositivo de impacto integrado do tipo D. A faixa de ensaio estd
compreendida entre 0 a 100 Shore, com tolerancia de + 1%.

Para a realizacdo deste ensaio foram executadas 10 endentacdes na
superficie de cada corpo de prova. A média aritmética dos valores obtidos nestas
endentagdes foi definida como o valor de dureza shore D para cada corpo de prova.

B

Fotografia 10: Corpo de prova utilizado para a determinacao de Dureza Shore D, Grau de
Conversao e Temperatura de Transi¢ao Vitrea (A); Durémetro shore D modelo DP-400 (B)
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3.3.3 Microdureza Knoop

Os corpos de prova utilizados para a realizacdo do ensaio de Microdureza
Knoop tinham formato cubdide com aproximadamente 10 mm de comprimento e
largura e 2 mm de espessura, conforme mostra a fotografia 11A. Foram
confeccionados 10 corpos de prova para cada grupo (G1 e G2).

O Microdurdmetro Shimadzu® (HMV-2T) com sistema auto C.A.M.S,
mostrado na Fotografia 11B , foi utilizado para determinar a micro-dureza Knoop.
Foram realizadas 9 endentagbes na superficie de cada corpo de prova. A média
aritmeética dos valores obtidos nestas endentacdes foi o valor definido para a micro-
dureza Knoop.

—

Fotografia 11. Corpos de prova utilizados para o ensaio de Micro-dureza Knoop (A)

Microdurémetro Shimadzu® (B)

O valor de micro-dureza Knoop (KHN) foi obtido através da medida da
diagonal maior de uma penetracao losangular, deixada pelo penetrador de diamante
de formato piramidal, conforme ilustra o Desenho 1. O valor da diagonal foi medido
em um, a partir de um software acoplado ao microdurémetro. A carga aplicada foi de

10 g durante 10 s. O célculo da micro-dureza foi realizado baseado na equacao:

KHN =[ (14228¢c)/(F)] em que:
14228 € o valor de uma constante
C € a carga aplicada em gramas

d é a diagonal maior deixada pela penetragdo em um
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Porém, o valor foi calculado diretamente pelo software sem necessidade de

calculos manuais.

Desenho 1. Esquema representativo da ponta de diamante que faz a penetragdo no corpo
de prova demonstrando a marca resultante desta penetracao.

3.3.4 Grau de Conversao

Para este ensaio, foram produzidos oito corpos de prova, para cada grupo,
de formato retangular com dimensdes de 20 mm de comprimento, 10 mm de largura,
2 mm de espessura (iguais aos utilizados no ensaio de Dureza Shore D).

O grau de conversdao do mondmero foi analisado por meio de micro-
espectroscopia Raman, pelo modo de retro-espalhamento. As areas nos espectros
Raman foram calculadas no software XRDA, considerando-se uma curva
Lorentziana. O percentual de duplas ligacées entre atomos de carbono nao reagidos
(% C=C) foi determinado pelo célculo das areas dos picos Raman correspondentes
as ligagdes C=C (1650 cm™)’® e as ligacdes C=0 (1750 cm™)”® no mondmero
(material liquido) e no polimero (material solido). A relagdo destas areas no
monémero foi utilizada como referéncia. A partir da determinagdo do monémero nao
reagido, presente no polimero soélido, fez-se o calculo, por meio de um software, do

grau de conversao mondmero/polimero de acordo com a equagao:

e
AC:O polimero
(=)
AC:O monomero

A = area da banda

Conversdo =100 — x100

em que:
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3.3.5 Sorcao e Solubilidade

Para cada grupo foram confeccionados cinco corpos de prova, em forma de
disco, com 50,00 mm (£ 0,50 mm) de diametro e 0,5 mm (x 0,05 mm) de espessura

(Fotografia 12).

Fotografia 12. Corpo de prova utilizado para os ensaios de Sorcao e Solubilidade
3.3.5.1 Ensaio para determinag¢édo da Sorgao

O ensaio foi realizado de acordo com o item 8.8.4.1 da ISO 1567. Este
ensaio avalia o0 ganho em massa dos corpos de prova. Segundo esta norma o
aumento de massa ndo pode ultrapassar 32 ug/mm?® (microgramas por milimetro
cubico), apds sua imersdo em agua destilada por sete dias.

Para a obtencdo de massa constante, denominada My (massa seca inicial),
os corpos de prova foram colocados num dessecador contendo silica gel misturada
com escamas de cloreto de calcio. O dessecador foi colocado em estufa durante 24
horas a 37°C. Transcorrido este tempo, o dessecador foi mantido a temperatura
ambiente durante uma hora e sé entao foi realizada a medida da massa dos corpos
de prova. Esta medida foi repetida até que a perda de massa de cada corpo de
prova néo fosse maior que 0,0002 g, em qualquer periodo de 24 horas, obtendo-se
desta forma a massa constante (My).

O volume (V) foi calculado para cada corpo de prova de acordo com a
equacgao :

V=[(zA)t  emque:
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
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Para a obtencédo do raio (r) foi utilizada a média de quatro medidas do
diametro divididas por dois. Para a obtencao da espessura foi utilizada a média de
cinco medidas, uma no centro e as outras quatro em pontos equidistantes do centro,
ao longo da circunferéncia. Estas medidas foram obtidas com um paquimetro digital.

A seguir, os corpos de prova foram imersos, individualmente, em 50 mL de
agua deionizada e mantidos a 37°C na estufa durante sete dias consecutivos. Apos
este tempo, os corpos de prova foram removidos da agua e secos em toalha de
papel absorvente até que nao apresentassem umidade visivel na superficie e
agitados no ar durante 15 segundos. Ap6s um minuto, foram colocados na balanca
para a determinagdo da massa, denominada M, (massa inchada).

A seguir, estes corpos de prova foram novamente colocados no dessecador,
e todo o conjunto (dessecador e corpos de prova) foi mantido em uma estufa na
temperatura de 37°C para que pudessem ser recondicionadas até obter uma massa
constante. As medidas da massa foram realizadas de acordo com a descrigcdo
anterior, até se obter uma massa constante, denominada M3 (massa seca final).

O valor da sorgao, expresso em pg/mm?®, foi calculado com a equagéo:

Sorcdo = [( Mo —Mj3) / V] em que:
M, é a massa do corpo de prova inchado (ug/mm?)
Ms é a massa recondicionada do corpo de prova (ug/mm?)

V é o volume do disco (mm?®) calculado conforme equacéo ja citada.
3.3.5.2 Ensaio para determinagéo da Solubilidade

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

1567. Este ensaio avalia a perda de massa dos corpos de prova, o qual ndo deve

ultrapassar 1,6 ng/mm? para as resinas tipo 1 e 5; e 8 ug/mm? para a resina tipo 2,

apdés imersao em agua, durante sete dias, e o recondicionamento a um valor de
massa constante.

Este ensaio foi realizado em seqiiéncia ao ensaio de sor¢ao, de tal forma que

apds a obtencdo da massa M,, do ensaio anterior, os corpos de prova foram

recondicionados a massa constante, para a obtencdo da massa Ms, conforme

descrito.
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O valor da solubilidade, expresso em pg/mm?® foi calculado conforme a

equacao:

Solubilidade =[(M; — M3)/ V] em que:
M; é a massa antes da imersdo em agua (ug/mm°)
Ms é a massa recondicionada (ug/mm?®)
V é o volume do disco (mm?®), calculado conforme equagcéo ja citada.

3.3.6 Massa Especifica

Para a determinacao da massa especifica foi utilizada a balanca analitica de
precisdo SAE 2000, com uma resolucdo de 10™g conforme ilustra a Fotografia 13.
Para este ensaio, foram confeccionados 10 corpos de prova em formato cubico com
aresta de 10 mm.

A massa especifica (p como de prova) fOi determinada por imersdo em um néo-
solvente (acetato de n-butila), de acordo com a norma ASTM 792-91.

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

com a equacao:

P liquido 23°C/ P 4gua 23°c= (A —B)/m 1o em que:
P liquido 23°c = Massa especifica do ndo-solvente a 23°C
P agua 23°c = Massa especifica da 4gua a 23°C (valor tabelado)
A= massa do padrao suspenso no ar
B = massa do padrao imerso no liquido

m 1o = massa do volume de 10,00 mL de agua destilada a 23°C

A seguir foi determinado o volume de liquido deslocado pelo corpo de prova

com a seguinte equacao:

v deslocado = (ms—mi)/p liquido em que:
m s = massa do corpo de prova suspensa no ar
m ;= massa do corpo de prova imersa no liquido

P liquido = Massa especifica do ndo-solvente
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Com este valor, determinou-se a massa do liquido deslocado, aplicando a
seguinte equacao:

M =V deslocado .P dgua 23°C

Com o valor da massa do liquido deslocado, determinou-se a massa

especifica do corpo de prova (Pcoro de prova) @plicando a seguinte equagéo:

P liquido 23°C/ P 4gua 23°C = [ (M s—m 3)/ Mcoo de prova | em que:
P liquido 23°C = massa especifica do ndo-solvente a 23°C
P agua 23°C = massa especifica da agua a 23°C
m s = massa do corpo de prova suspensa no ar
m , = massa do recipiente perfurado que é usado para colocar o
corpo de prova

Fotografia 13. Balanga de precisao usada no ensaio de determinacido da massa especifica
a - Posigao do corpo de prova suspenso no ar b - Posigao do corpo de prova dentro do
recipiente que é imerso no liquido ¢ — Béquer com o liquido dentro do qual o corpo de

prova é imerso.

3.3.7 Resisténcia a Flexdo

O ensaio de resisténcia a flexao foi realizado de acordo com o item 8.5.1.3
da ISO 1567 (Desenho 2). Este ensaio avalia a deflexdo dos corpos de prova, apos
sua imersao em agua destilada durante 50 horas (+ 2 horas) a temperatura de 37°C.
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Foram produzidos oito corpos de prova, para cada grupo (G1 e G2), de
formato retangular com as dimensdes de 50 mm de comprimento, 10 mm de largura,

2 mm de espessura, como mostra a fotografia 14.

Fotografia 14. Corpos de prova utilizados para o ensaio de resisténcia a flexao

O ensaio consistiu na aplicacdo de uma carga crescente a partir de zero,
com velocidade constante de 5 mm/min (x 1 mm/min), no centro do corpo de prova,
que se encontrava apoiado nas duas extremidades (Desenho 2). A carga foi
aplicada até a ruptura do corpo de prova. A célula de carga foi de 20 kN e a
distancia entre os apoios foi de 47,8 mm.

O valor da resisténcia a flexao, expresso em MPa, foi calculado conforme a

equacao:

R=[(3f)/(2bh¥ )] em que:
f € a carga maxima aplicada no corpo de prova, em N
| € a distancia entre os suportes do corpo de prova, em mm
b é a largura do corpo de prova, medida antes da armazenagem na
agua, em mm
h é a altura do corpo de prova, medida antes da armazenagem em
agua, em mm



e 1 ]

Desenho 2. Esquema representativo do ensaio de resisténcia a flexao
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4 RESULTADOS

4.1 Da Anélise Estatistica

Para analise estatistica foi realizado o teste t de Student para amostras néo
pareadas, visto que as amostras eram independentes. O nivel de significancia do
estudo foi de 5% para o ensaio de resisténcia a flexdo e de 1% para os demais

ensaios.

4.2 Dos resultados encontrados

A Tabela | mostra os resultados encontrados nos ensaios de Temperatura
de Transicdo Vitrea (Tg) expresso em Grau Centigrado e Grau de Conversao

expresso em porcentagem nos grupos G1 e G2.

Tabela I: Resultados dos ensaios de Temperatura de Transigao Vitrea (Tg) e Grau
de Conversao para os grupos G1 e G2

Tg (°C) Grau de Conversao (%)

CP G1 G2 G1 G2
1 101,2 103,4 90 94
2 100,5 104,1 89 92
3 100,9 104,2 89 92
4 101 103,7 90 94
5 102,1 101,6 o1 95
6 102,4 103,9 o1 95
7 100,6 104,6 89 94
8 101,2 104,5 91 94
Média 101 104 90 94
DP 0,7 0,9 0,9 1,2

p<0,001
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A Tabela Il mostra os resultados encontrados nos ensaios de dureza Shore
D e Microdureza Knoop nos grupos G1 e G2.

Tabela II: Resultados dos ensaios de Dureza Shore D e Microdureza Knoop para os
grupos G1 e G2

Dureza Shore D Microdureza Knoop

CP G1 G2 G1 G2

1 82 88 19,2 21,2

2 82 89 19,0 20,4

3 80 91 19,2 19,5

4 81 89 19,1 20,4

5 81 91 18,8 20,8

6 83 91 18,7 19,9

7 83 91 19,0 21,7

8 82 90 18,8 19,5

9 - - 18,8 19,6

10 - - 18,4 19,5

Média 82 90 18,9 20,3

DP 1,0 1,2 0,2 0,8
p<0,001

A Tabela Ill mostra os resultados encontrados nos ensaios de Sorgcédo e

Solubilidade, expressos em pg/mm?®, nos grupos G1 e G2.

Tabela Ill: Resultados dos ensaios de Sorgao e Solubilidade para os
grupos G1 e G2

Sorcdo (ug/mm?®) Solubilidade (ug/mm?®

CP G1 G2 G1 G2

1 27,8 20,1 1,41 0,78

2 29,1 21,1 1,39 0,9

3 29,7 20,9 1,38 0,9

4 27,8 20,8 1,39 0,89

5 28,9 21,5 1,37 0,87
Média 28,7 20,1 1,39 0,87
DP 0,8 0,5 0,01 0,05

p<0,001
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A Tabela IV mostra os resultados encontrados no ensaio de Resisténcia a

Flexao, expresso em MPa, nos grupos G1 e G2.

Tabela IV: Resultados para os ensaios Resisténcia a

Flexao para os grupos G1 e G2
Resisténcia a Flexao

CP G1 G2
1 94,8 108,0
2 77,7 80,6
3 91,7 83,3
4 86,6 119,5
5 69,5 102,7
6 78,1 85,56
7 95,8 80,1
8 68,9 111,3
9 72,2 82,2
10 70,3 81,7
Média 80,6 93,5
DP 10,8 15,2
p<0,004

A Tabela V mostra os resultados encontrados no ensaio de Massa

Especifica, expresso em g/cm?, nos grupos G1 e G2.

Tabela V: Resultados do ensaio de Massa Especifica

para os grupos G1 e G2

Massa Especifica

CP G1 G2
1 1,179 1,191
2 1,1802 1,1889
3 1,1811 1,192
4 1,181 1,1921
5 1,1791 1,1908
6 1,1795 1,1918
7 1,1812 1,1892
8 1,1805 1,1879
9 1,1817 1,1917
10 1,1789 1,1921
Média 1,1802 1,1901
DP 0,001 0,001

p<0,001
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A Tabela VI mostra a média e desvio padrao das propriedades avaliadas nos
grupos G1 e G2.

Tabela VI: Médias (MD) e Desvios Padrao (DP) do resultados encontrados nas
propriedades analisadas para os grupos G1 e G2

Ensaio p MD+DP no G1 MD+DP no G2
Tg (°C) p<0,001 101+0,7 104+0,9
Grau de Conversao (%) p<0,001 90+0,9 94+1,2
Dureza Shore D p<0,001 82+1,0 90+1,2
Micro-dureza Knoop p<0,001 18,9+0,2 20,30,8
Sor¢éo (ug/mm°) p<0,001 28,7+0,8 20,1+0,5
Solubilidade (ug/mm°) p<0,001 1,39+0,01 0,87+0,05
Resisténcia a Flexao (MPa) p<0,004 80,6+10,8 93,5%15,2
Massa Especifica (g/cm?) p<0,001 1,1802+0,001 1,1901+0,0015

De acordo com os resultados obtidos nos ensaios realizados no presente
estudo e apds a analise estatistica, observou-se que os resultados encontrados para
as propriedades de sorgdo, solubilidade, resisténcia a flexdo, estavam dentro das
especificagbes da ISO 1567. Porém, cabe ressaltar que os corpos de prova
polimerizados no ciclo proposto (G2) apresentaram valores superiores aos
polimerizados no ciclo recomendado pelo fabricante (G1) em todas as propriedades,

sendo estes valores estatisticamente significativos.
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5 DISCUSSAO

O material utilizado neste estudo foi a Resina Acrilica Incolor Onda Cryl®
para polimerizacdo em micro-ondas, sendo a sua apresentacao comercial na forma
de pd/liquido. O pd é composto por pérolas de copolimeros de (poli)metacrilato de
metila e acrilato de etila, um plastificante, o ftalato de butila, e, em algumas
apresentagdes comerciais, ha a adigdo de corantes e fibras de nylon. O liquido
contém o mondmero, metacrilato de metila, e um agente de ligagdo cruzada, o
etilenoglicol dimetacrilato (MACHADO, 2005; MOREIRA-DA-SILVA et al., 2006;
FORTES, 2007; YAMAMOTO et al., 2008).

De acordo com as especificagdes da ISO 1567, foi utilizada uma resina
acrilica do tipo 5, isto €, uma resina que necessita de energia de micro-ondas para
iniciar sua polimerizagdo. Segundo De Clerck (1987) a energia de micro-ondas
atinge a superficie e as partes mais internas do objeto irradiado e desta maneira, ha
um aquecimento rapido e uniforme na massa do material. Alguns autores referem
que as micro-ondas atuam sobre o monémero e também promovem a decomposi¢ao
do peroxido de benzoila, formando radicais livres, os quais sdo 0s responsaveis por
iniciar o processo de polimerizagdo. A polimerizagao reduz o niumero de moléculas
de mondémero e aumenta o grau de conversao do polimero (DE CLERCK, 1987;
SALOMAO, 2001; MACHADO, 2005; FORTES, 2007). Diversos autores (ALMEIDA,
2001; SALOMAO, 2001; PAES JUNIOR, 2005; PERO, 2005; FORTES, 2007;
SANTOS et al, 2007; YAMAMOTO et al., 2008), relataram que desde 1968 ha
estudos comprovando que esta forma de polimerizacao apresenta propriedades
semelhantes aquelas encontradas nas resinas de termopolimerizagéo (tipo 1).

Niesser e Olivieri (2001) compararam resinas de termopolimerizagdo e
resinas polimerizadas por energia de micro-ondas (tipo5) quanto a resisténcia ao
impacto e a dureza superficial do material. Constataram que estas ultimas resinas
apresentaram resultados melhores estatisticamente significativos. Portanto, a
energia de micro-ondas pode ser utilizada como energia de ativagédo, apresentando
diversas vantagens, tais como: facilidade de processamento, sensivel reducao no
tempo de polimerizagdo, caracteristicas estéticas aceitdveis, boa estabilidade
dimensional, além de bons resultados nas suas propriedades fisicas e mecanicas
(LAI et al.,2003; JORGE, 2005; PAES JUNIOR, 2005; MOREIRA-DA-SILVA et al.,
2006; FORTES, 2007; SANTOS et al., 2007; YAMAMOTO et al., 2008). Machado
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(2005) e Moroni et al. (2005) salientaram a importancia da selecdo de melhores
métodos de polimerizagdo para se obter um material que apresente propriedades
satisfatérias, o que proporcionaria maior conforto e segurancga para o paciente.
Almeida (2001) ressaltou que esta é uma técnica bastante sensivel, pois a
energia de micro-ondas gera um aquecimento muito rapido, fazendo com que
qualquer descuido no tempo ou na poténcia do forno em que se esta polimerizando
a resina acarrete sérias consequéncias nas propriedades deste material. Em fungéo
disto, o presente estudo propds um ciclo alternativo de polimerizacdo, a fim de
melhorar as propriedades da resina acrilica. Para diversos autores (SALOMAO,
2001; LAl et al., 2003; PAES JUNIOR, 2005; PERO, 2005; MOREIRA-DA-SILVA, et
al., 2006; SOARES, et al., 2008; YAMAMOTO et al., 2008), o ponto mais importante
em um ciclo de polimerizagdo é o controle da temperatura, para que ndo ocorra a
ebulicdo do mondmero. Segundo Phillips (1993), na temperatura de 100,8°C, o
monémero de metacrilato de metila sofre volatilizagdo, podendo prejudicar as
propriedades fisicas e mecéanicas da resina, visto que esta volatilizacdo pode
determinar porosidade. Almeida (2001), Lai et al. (2003) e Pero (2005) concordaram
que o aumento da poténcia de irradiagao e a diminuicao do tempo de polimerizagao
podem aumentar a temperatura interna da resina ocasionando porosidade. Este
mecanismo ocorre porque a rapida formacdo de radicais ativados aumenta a
velocidade da reacdo, o que gera um aumento na temperatura interna da resina, ja
que cada mol de moléculas polimerizadas libera 12,9 kcal. Este calor liberado na
reacao de polimerizagao (que € exotérmica), pode levar a evaporagdo do mondémero.
Diversos autores (KIMURA et al., 1983, AL DOORI et al., 1988; WALLACE et al.,
1991) relataram que a polimerizacdo com energia de micro-ondas, por meio de
ciclos de polimerizagdo mais longos e com menores poténcias de irradiagdo séao
mais eficazes e ndo causam prejuizo as propriedades fisico-mecanicas da resina.
Com esta linha de pensamento, foi proposto neste estudo, um ciclo
alternativo de polimerizacao (G2) constituido de duas etapas: uma etapa longa, de
20 minutos com baixa poténcia de irradiagdo e uma etapa curta, de 5 minutos com
poténcia mais elevada. Esta idéia esta de acordo com o que Paes Junior (2005)
referiu em seu estudo, de que um aumento da temperatura, no final do ciclo de
polimerizacao, podia complementar a polimerizacao da resina, ja que grande parte
do monémero teria sido convertido em polimero, minimizando o risco de o

monémero entrar em ebulicdo.
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No ciclo proposto pelo fabricante (G1), duas de suas trés etapas possuem
uma poténcia elevada de irradiacdo (na primeira etapa de 40% e na terceira de
80%). Este ciclo também foi utilizado por Salomao (2001) e Pero (2005), que
concordaram que a primeira etapa do ciclo, com poténcia mais baixa, levou a uma
melhor polimerizagéo, a etapa de repouso permitiu a propagagao do calor e a etapa
final, com uma poténcia maior, foi responsavel pelo aumento do grau de conversao
de mondémero em polimero, 0 que aumentou o grau de conversao e diminuiu a
porosidade dos corpos de prova.

No presente estudo foram avaliadas diferentes propriedades fisicas e
mecanicas comparando os ciclos de polimerizacado citados. A analise dos resultados
mostrou que houve uma melhora estatisticamente significativa em todas as
propriedades analisadas no grupo G2, quando comparadas com as do G1. Estes
resultados corroboram os achados de Pero (2005), que avaliou a percentagem de
porosidade em resinas acrilicas de termopolimerizagdo e de polimerizagdo por
energia de micro-ondas. Neste estudo, o autor variou o ciclo de polimerizacédo e a
espessura do corpo de prova. Referiu que obteve menores valores percentuais de
porosidade, valores que foram estatisticamente significativos nos corpos de prova
com espessuras de 2 e 3 mm, quando polimerizados num ciclo mais longo. Referiu
ainda que corpos de prova com espessura de 5 mm, quando polimerizados num
ciclo semelhante ao do presente estudo, mostraram melhores resultados. Fortes
(2007) também comparou diferentes ciclos de polimerizagdo em resinas acrilicas de
duas marcas comerciais distintas. Os seus resultados mostraram que um ciclo mais
longo de polimerizacdo melhorou as propriedades fisicas e mecéanicas, quando
comparados aqueles obtidos no ciclo curto.

A determinagdo do grau de conversdo monémero/polimero foi realizada da
seguinte maneira: inicialmente, o liquido da resina acrilica (metacrilato de metila) foi
utilizado como referéncia, pois contém 100% de ligacoes insaturadas, isto €, C=C
nado reagidas. O modo vibracional desta ligagdo (C=C) determina um pico de 1650
cm™. O modo vibracional da ligacdo C=O determina um pico de 1750 cm™. Estas
Ultimas ligacbes também sao utilizadas como referéncia interna, pois ndo sofrem
alteracdes com a polimerizagéo, estando presentes tanto no monémero nao reagido,
quanto no polimero. Os valores encontrados para o grau de conversdao foram

estatisticamente significativos. O G1 apresentou uma percentagem média de 90% de
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grau de conversdo, e este valor foi inferior ao G2, que apresentou grau de
Converséao de 93%.

Os espectros RAMAN indicam que depois da polimerizagdo houve
diminuicdo na area correspondente ao pico das ligacbées C=C, quando comparada a
area encontrada no espectro RAMAN do liquido, para ambos os ciclos. Quando os
espectros de G1 e G2 foram comparados entre si, a area encontrada, referente a
dupla ligacdo C=C, nos corpos de prova polimerizados no ciclo do G2 foi menor do
que aquela encontrada nos corpos de prova do G1i. Este fato mostra que houve
maior conversao das ligagdes duplas entre carbonos em ligagbes simples, no ciclo
longo, determinando assim maior grau de conversdo mondmero/polimero neste
ciclo. Fortes (2007) referiu que esta variagdo no grau de converséo entre os ciclos
de polimerizagdo pode ser decorrente da cinética de polimerizagdo do material.
Sugeriu ainda que uma poténcia inicial de irradiacdo muito elevada em um curto
espaco de tempo poderia levar a formacao de radicais livres e a terminagdo da
polimerizagdo simultaneamente, ou que durante este ciclo ndo se formaria uma
quantidade de radicais livres suficiente para a formacao de um grande numero de
cadeias poliméricas, o que comprometeria as propriedades da resina. O ciclo mais
longo com baixa poténcia formaria mais radicais livres, 0 que acarretaria um maior
namero de cadeias poliméricas, ou seja, um maior grau de conversao, permitindo
inferir que houve uma reducédo na quantidade de monémero livre (URBAN, 2003;
PAES JUNIOR, 2005; FORTES, 2007).

Sabendo-se que o grau de conversdo das resinas pode influenciar nas
demais propriedades do material, Paes Junior (2005) avaliou o grau de conversao
de diferentes resinas de termopolimerizagéo e polimerizagdo por energia de micro-
ondas e concluiu que estas Ultimas apresentaram o0s maiores percentuais de
conversdao de mondémero em polimero. Machado (2005) avaliou a utilizagdo da
energia de micro-ondas para complementar a polimerizacao de resinas acrilicas de
autopolimerizagao. Este ciclo de pds-polimerizacao foi responsavel pela reducao de
quatro vezes na quantidade de monémero livre e também apresentou aumento no
grau de conversao e na temperatura de transicao vitrea. Este resultado foi atribuido
a uma maior reticulagdo entre as cadeias poliméricas e também ao aumento no

numero de cadeias formadas em decorréncia desta irradiagao adicional.
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A temperatura de transicdo vitrea (Tg) representa a mudanga da massa
polimérica do estado vitreo para o estado elastico (ANUSAVICE, 2000) e pode ser
observada no DSC como uma mudanga na linha de base. Neste estudo, a Tg média
verificada nos corpos de prova polimerizados pelo ciclo do fabricante foi inferior a Tg
média do ciclo longo, sendo este valor estatisticamente significativo. A Tg foi
determinada durante o segundo aquecimento. Fortes (2007) relatou que durante o
primeiro aquecimento pode ocorrer a polimerizagdo de mondémeros ndo reagidos,
presentes no material sélido, apresentando assim um valor menor de Tg.

Craig (1997) afirmou que a presenga de mondmero livre diminui a Tg do
material, e ainda referiu que um baixo valor de Tg significa um menor grau de
conversao de ligagdes insaturadas entre carbonos (C=C), ou seja, menor conversao
de mondémero em polimero. Szewkies (2003) referiu que esta relagédo entre Tg e
grau de conversao existe, porém nao é linear. Este autor afirmou que o aumento de
Tg e do grau de conversdo ocorrem devido ao aumento da massa molar e da
densidade de ligacdes cruzadas do polimero.

Foram realizados dois ensaios para a determinacao da dureza superficial da
resina acrilica, a microdureza Knoop e a dureza Shore D. O primeiro € amplamente
utilizado em estudos da area odontoldgica; ja o ultimo é mais utilizado em pesquisa
no campo da Engenharia, pois serve para avaliar a dureza de diferentes polimeros
rigidos, borrachas duras, formicas, epoxies e plexiglass. Ambos 0s ensaios podem
ser realizados para a avaliagdo da dureza das resinas acrilicas e, neste estudo,
tiveram a finalidade de comparar seus resultados, a fim de incentivar a utilizagdo do
ensaio de Dureza Shore D na Odontologia, pois € um ensaio de execucao bastante
simplificada e de resultados confiaveis.

Apesar de apresentarem escalas diferentes, ap6s a interpretacdo dos
resultados, observou-se que ambos 0s ensaios foram capazes de detectar
diferengas existentes nos dois ciclos, sendo favoraveis ao ciclo longo. Os valores
encontrados nestes dois ensaios mostraram diferenca estatisticamente significativa
entre os dois ciclos. Anusavice (2000) e Teixeira (2008) relataram que o grau de
polimerizagdo da resina interfere na sua dureza, e esta, por sua vez, pode interferir
em outras propriedades, como a resisténcia ao desgaste e a deterioracao superficial
do material.

Miessi et al. (2008) avaliaram a microdureza Knoop de resinas acrilicas

polimerizadas em forno de micro-ondas e polimerizadas em banho de agua. A
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analise foi realizada antes e apds a armazenagem dos corpos de prova em agua
destilada, por um periodo de seis meses. Antes da armazenagem, 0s corpos de
prova apresentaram valores de 17,28 a 18,36, sem apresentar diferenca estatistica
entre os tipos de resina utilizados. Apdés a armazenagem de seis meses houve uma
reducao nos valores da microdureza, porém para resina de termopolimerizagdo este
valor foi estatisticamente significativo. O autor concluiu, que estando o material
exposto a um meio aquoso, uma reagao de hidrolise comega a ocorrer, chegando a
atingir uma taxa suficiente para provocar uma diminuicdo nas propriedades fisicas
das resinas acrilicas e, consequentemente, na microdureza superficial. Baseada nas
reagcdes, que as resinas acrilicas podem sofrer em meios liquidos, Hehn (2001)
avaliou o efeito da desinfec¢do com acido peracético 0,2% em resinas quimicamente
ativadas e de termopolimerizacdo. Avaliou os valores de sorgdo, solubilidade e
microdureza superficial Knoop apés a imersado dos corpos de prova por 10 minutos
na solugcdo de acido peracético 0,2% e mais 5 minutos imersos em agua destilada.
Todos o0s valores encontrados neste estudo n&o apresentaram diferenga
estatisticamente significativa, ou seja, os corpos de prova ndo sofreram alteracdes
devido a utilizacao do acido peracético.

Miessi et al. (2008) referem que a variagdo nos valores de microdureza
apresentados pelos diferentes tipos de resina acrilica esta relacionada com a
diferenga existente entre os niveis de monémero livre presente no material solido,
visto que a microdureza é inversamente proporcional a quantidade de monémero
livre (JAGGER, 1978; LEE et. al, 2002). Contrariando estes achados, Teixeira
(2008) ndo encontrou diferenga estatisticamente significativa no ensaio de dureza
superficial que comparou compdsitos a base de Bis Acrilatos com uma resina de
autopolimerizagao reforgada com diferentes concentragées de alumina. Concluiu que
a quantidade de mon6émero livre aumentou com a adicao de alumina na massa da
resina acrilica.

Almeida (2001) comparou a dureza superficial de resinas acrilicas, ap6s a
aplicagéo de trés diferentes técnicas de polimerizacdo: polimerizagdo por micro-
ondas; polimerizacao por banho de agua e polimerizacao por banho de agua com
aplicagéo adicional de pressdo. O maior valor encontrado no experimento foi da
técnica convencional de banho de agua, porém nao houve diferenca estatistica
significativa entre as trés técnicas. Reitz, Sanders e Levin j& haviam encontrado

resultados semelhantes em 1985, em um estudo em que avaliaram a polimerizagao
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por banho de agua e por micro-ondas. Estes autores ndo encontraram diferenca
estatisticamente significativa entre os grupos avaliados, sendo que a dureza foi
semelhante em ambas as técnicas de polimerizacao.

Para Salomao (2001), a sor¢cao € um fenbmeno simultaneo de absorcao e
adsorcao, sendo o primeiro descrito como a agéo ou efeito de absorver ou fixar uma
substancia, geralmente liquida ou gasosa, no interior da massa de um material,
normalmente solido. Este processo resulta de um conjunto complexo de reagdes
quimicas, atracdes eletrostaticas e fenbmenos de capilaridade. J&4 a adsorcao foi
descrita como a fixagdo de moléculas de uma substéancia (adsorvato) na superficie
de outra substancia (adsorvente). Ja a solubilidade € descrita como a medida da
capacidade que uma substancia tem de se dissolver em outra, expressa pela
quantidade da solugéo saturada da primeira na segunda.

De acordo com as especificagdes da ISO 1567, de cada quatro corpos de
prova testados, trés deles devem ser aprovados nos ensaios de sorcao e
solubilidade. Esta avaliacao deve ser feita individualmente para cada corpo de prova
e cada um deles deve atender as exigéncias da norma que estabelece o valor
maximo de 32ug/mm?® para sorgdo e de 1,6ug/mm?® para a solubilidade. Neste
trabalho foram utilizados cinco corpos de prova para cada grupo, este aumento no
nuamero de corpos de prova se deve ao interesse de reforgar os achados.

Pero et al. (2009) fizeram um estudo para determinar o tempo minimo
necessario para a estabilizagdo da massa dos corpos de prova de uma resina
acrilica durante periodos de secagem e sor¢ao de dgua em funcao do tipo de resina,
solucdo de armazenamento e formato do corpo de prova. Concluiram que o tipo de
resina (polimerizada por banho de agua ou por micro-ondas) e a solugdo de
armazenamento (agua destilada pura ou solucdes de cloreto de calcio anidro) nao
influenciaram nos periodos de secagem e sorcao de agua, porém o formato do corpo
de prova apresentou diferenga: o corpo de prova retangular necessitou de menor
tempo para estabilizar sua massa, ja a base protética maxilar necessitou de um
tempo maior para que ocorresse esta estabilidade. Segundo Salomao (2001), ha
uma divergéncia entre os autores sobre o tempo de armazenamento dos corpos de
prova para a estabilizacdo da massa. Devido a diferentes metodologias estes
valores variam de 24 horas até 1 ano. Neste trabalho foi utilizado um periodo de sete
dias de armazenamento, por ser o periodo preconizado pela norma ISO 1567 para
0s ensaios de sor¢cdo e solubilidade. Da mesma forma, a temperatura de
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armazenamento (37°C) foi indicada pela norma. Os estudos de Skinner e Copper
(1943), Cury (1992), Dogan et al. (1995), Salomao (2001) referiram que a resina
acrilica deve ser submetida as situacbes semelhantes as condicbes de uso na
cavidade oral.

Os valores de sorcdo de ambos os ciclos ficaram baixo dos valores limites
referidos pela especificacdo 1567 da 1SO. Porém, quando os ciclos foram
comparados entre si, os valores médios de G2 (20,1ug/mm?®) foram melhores que os
obtidos em G1 (28,7ug/mm?®), apresentando diferenca estatisticamente significativa.
Segundo Phillips (1993), apdés a polimerizacdo, as cadeias moleculares de
(poliymetacrilato de metila apresentam uma conformacao espacial heterogénea e
altamente complexa com espagos vazios descontinuos e desiguais em seus
intersticios, o que facilita a sor¢do de agua. Para alguns autores (HEHN, 2001;
SALOMAO, 2001; PERO et. al, 2009), a presenca fisica destes espacos tem intima
relagdo com as propriedades de sor¢éo e solubilidade. Corroborando estes estudos,
Ferracane (2006), defendeu que a sorcdo depende da densidade de ligagbes
cruzadas da rede polimérica, do potencial para fazer ligagdes de pontes de
hidrogénio e de interagbes polares entre as cadeias poliméricas. Afirmou ainda que
polimeros altamente reticulados apresentam maior resisténcia as reacbes de
degradacgao, devido a dificuldade que o solvente tem de se difundir na rede
polimérica do material. Referiu ainda que todos os polimeros sdo sujeitos a efeitos
higroscopicos e hidroliticos, que podem influenciar as propriedades mecanicas,
fisicas e a biocompatibilidade do material. Porém, este autor afirmou que nao se
pode mensurar o quanto isto afeta o desempenho clinico de um material.

Diferentes autores (PHILLIPS, 1993; ALMEIDA, 2001; SALOMAO, 2001)
concordaram com estes estudos e afirmaram que a absor¢do de agua pode alterar
os valores de dureza da resina acrilica. A absorcao ocorre porque as moléculas de
agua penetram, por difusdo, entre as cadeias poliméricas, afastando-as, o que em
parte compensa a contracdo de polimerizacdo do material. Por outro lado, a
absorcdo de agua leva a uma diminuicdo das propriedades fisicas e mecéanicas
deste material. Estes autores referem também que este fendmeno pode estar
associado ao manchamento das resinas acrilicas.

Salom&o (2001) mostrou que a resina acrilica ativada por micro-ondas
apresentou menor sor¢do de dgua ao ser comparada com resinas polimerizadas em

banho de agua, porém apresentou um valor intermediario de solubilidade quando
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comparada aos ciclos de termopolimerizacdo. O autor ainda mostrou que todos os
resultados ficaram dentro dos parametros estabelecidos pela norma ISO 1567.
Neste mesmo estudo, afirmou que o mondémero livre presente em um corpo de prova
de resina pode afetar o equilibrio de concentracdo da agua e a expansao do
material, principalmente em ciclo curtos de polimerizacdo, em que geralmente ha
uma maior concentracao de mondémero livre, acarretando uma elevagao nos valores
da sorcao e da solubilidade do material, 0 que corrobora os resultados encontrados
neste estudo. Ferracane (2006) relatou que apesar de muitas redes poliméricas
serem consideradas insoluveis, elas podem absorver agua e produtos quimicos a
partir do ambiente e também liberar componentes para seus arredores. Sendo
assim, a sor¢ao e a solubilidade podem interferir em varios processos quimicos e
fisicos, gerando problemas biolégicos, além de produzir efeitos deletérios na cadeia
polimérica prejudicando o desempenho clinico do polimero.

No presente estudo, 0 mesmo padrao foi observado nos ensaio de sor¢do e
solubilidade, em que ambos os ciclos de polimerizacao (G1 e G2) apresentaram
valores inferiores aos especificados pela I1ISO 1567. Os corpos de prova
polimerizados pelo G2 apresentaram valores médios de solubilidade (0,87ug/mm?®)
menores do que os valores encontrados nos corpos de prova de G1 (1,39ug/mm?®),
sendo estes valores estatisticamente significativos.

Contrariando o estudo de Ferracane (2006), Urban 2003 salientou que o
(poli)metacrilato de metila ndo é soluvel em &gua, portanto, a solubilidade
apresentada pelo material ocorre devido a dissolu¢do do monémero livre e de
moléculas de outros componentes ndo reagidos durante a polimerizacao, tais como
agentes iniciadores da reagdo. Este mondmero livre age como plastificante,
diminuindo as propriedades mecanicas do material, além de ter grande
probabilidade de causar reacgdes teciduais quando liberado para a cavidade oral.
Sendo assim, quanto maior o valor da solubilidade, pode-se inferir que maior sera a
quantidade de monémero livre. A constatacdo de que a resina acrilica apresenta
este fendbmeno € considerada um fator desfavoravel, visto que as préteses estdo em
intimo contato com os tecidos orais (URBAN 2003; PAES JUNIOR, 2005). Portanto,
mesmo que ambos os ciclos tenham apresentado valores de sor¢ao e solubilidade
inferiores aos especificados pelo ISO 1567, o ciclo que apresentou melhores

resultados foi 0 G2, o que é compativel com menor liberagcdo de monémero livre.
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A resisténcia a flexao foi definida como a habilidade de um material resistir
as forcas que provocam o seu dobramento. Esta resisténcia é determinada no
momento da fratura do material (SOARES et al, 2008). Os valores médios
encontrados no presente estudo para a resisténcia a flexdo foram de 80,56 MPa
para o ciclo proposto pelo fabricante e de 93,50 MPa para o ciclo longo de
polimerizagao, sendo esta diferenga estatisticamente significativa e favoravel ao ciclo
longo. Porém, para ambos os ciclos, os valores médios encontrados neste ensaio
ficaram dentro dos limites estabelecidos pela norma ISO 1567, ou seja, nenhum
valor obtido foi inferior a 65 MPa.

Para Paes Junior (2005), a marcante redugcédo nos valores da resisténcia a
flexdo de uma resina pode estar ligada a presenca de monémeros livres no interior
da massa polimerizada. Concordando com isto, alguns autores referem que ha uma
correlagao entre o aumento da resisténcia a flexdo e o aumento do peso molecular,
com consequente aumento no grau de conversdao mondmero/polimero. Porém,
afirmam que h& uma relacdo inversamente proporcional entre resisténcia a flexao,
percentagem de porosidade e quantidade de monémero livre. Referem também, que
existe uma relagdo direta entre resisténcia a flexdo e méodulo de flexdo (JEROLIMOV
et al., 1985; LAl et al., 2003; PAES JUNIOR, 2005).

Soares et al. (2008) avaliaram a influéncia do refor¢co de fibra de vidro,
misturado em trés diferentes tipos de resinas acrilicas. As resinas de
termopolimerizagdo apresentaram valores de resisténcia a flexdo superiores aos
encontrados nas resinas de autopolimerizagdo e de micro-ondas, independente da
utilizacao ou nao do reforco com fibra de vidro. A explicacao para este fato encontra-
se na distribuicdo ndo uniforme destas fibras na massa da resina polimerizada. Na
busca de melhorar as propriedades mecénicas, Teixeira (2008) acrescentou a uma
resina acrilica de autopolimerizacdo diferentes concentragbes de alumina e
comparou com compaositos a base de bis-acrilatos. Concluiu que estes compdésitos e
as resinas acrilicas reforcadas com 5% de alumina apresentaram elevada
resisténcia a flexado. Referiu que este € um método eficiente, pois com a adicdo de
alumina, houve aumento estatisticamente significativo na resisténcia mecanica do
polimero.

No presente estudo, foi avaliada a massa especifica, que mostrou um
resultado favoravel aos corpos de prova do G2, para o qual foi encontrado valores

médios de 1,1901 g/cm® e para o G1 a média foi de 1,1802 g/cm®, sendo estes
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valores estatisticamente significativos. Fortes (2007) realizou uma pesquisa que
comparava dois ciclos de polimerizagdo com energia de micro-ondas, com duas
resinas acrilicas de diferentes marcas comerciais. Um grupo foi polimerizado pelo
ciclo proposto pelo fabricante e o outro num ciclo mais curto e com uma poténcia de
irradiacdo mais elevada (3 minutos com 500 W de poténcia). O estudo mostrou
diferencas estatisticamente significativas entre os ciclos, para ambas as resinas em
todas as propriedades analisadas. O ciclo mais longo com poténcia menor
apresentou valores mais elevados quando comparado com o ciclo mais curto , 0 que
corrobora os resultados encontrados na presente pesquisa.

Neste estudo, observou-se que houve um maior grau de polimerizacao nos
corpos de prova do grupo G2 (tempo de irradiagdo mais longo e poténcia mais
baixa) e que este melhorou todas as propriedades avaliadas. Desta forma, pode-se
inferir que o aumento no grau de conversdo levou a uma reducao na quantidade de
monémero livre. Cabe salientar que o0 monémero de metacrilato de metila € um
sensibilizante tecidual e pode determinar reacoes alérgicas em pacientes usuarios
de proteses (URBAN, 2003; JORGE, 2005; FORTES, 2007). Urban (2003)
descreveu esta reacao de acordo com a sua localizacdo: na pele foi denominada
dermatite de contato, na mucosa oral, estomatite e se esta estiver associada ao uso
de prétese, estomatite protética. Este autor salientou ainda que a presenca de
monémero livre na massa da resina polimerizada reduz as propriedades fisicas e
mecanicas do material afetando adversamente seu desempenho clinico.

Em 1992, Austin e Basker realizaram um estudo que avaliou a influéncia dos
ciclos de polimerizagdo na concentragdo de mondémero livre em resinas utilizadas
para confeccao de base de protese. Os autores observaram que os corpos de prova
obtidos por meio de ciclos curtos de polimerizagdo apresentaram uma concentragao
de mondmero livre até sete vezes maior do que a encontrada em ciclos mais longos,
concluindo que ciclos curtos apresentam uma maior probabilidade de causar danos
a mucosa oral dos pacientes.

Jorge (2005), Pero (2005) e Morais et al. (2007) afirmaram que o
formaldeido, subproduto resultante da oxidacdo do monémero livre, € um dos
responsaveis pelo dano causado a mucosa oral dos pacientes. As resinas
polimerizadas por micro-ondas apresentaram menor liberagdo deste composto, por
que continham menores concentracdes de mondémeros livres (JORGE, 2005). Paes

Junior (2005) e Pero (2005) ressaltaram que baixas temperaturas de polimerizacao
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em micro-ondas resultaram em resinas com pouco mondémero livre, além de
apresentarem melhores caracteristicas fisicas e quimicas. Moroni et al. (2005) nao
encontraram  diferengca  estatisticamente  significativa entre resinas de
termopolimerizagcdo e aquelas ativadas por micro-ondas, quando avaliaram a
quantidade de monémero livre presente nestas resinas. Referem ainda que a resina
de termopolimerizagcao apresentou os piores resultados. Teixeira (2008) relatou um
estudo em que o aumento na quantidade de monémero livre presente em resinas
com reforco de alumina foi causado pela interferéncia deste reforco na conversao
inicial dos monbémeros em polimeros, ou ainda porque o reforgco apresentou
particulas de silano, que podem reduzir o grau de conversao.

O resultado deste trabalho permitiu inferir que houve uma reducdo na
quantidade de mondmero livre presente nos corpos de prova do ciclo longo. Assim,
pode-se sugerir a utilizacao do ciclo proposto (G2) na polimerizacdo da resina
acrilica incolor Onda Cryl® para conferir melhores propriedades a esta resina.
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6 CONCLUSAO

Analisando os resultados obtidos neste estudo, concluiu-se que:

- ambos os ciclos de polimerizagédo apresentaram resultados de resisténcia
a flexao, sorcao e solubilidade com valores dentro dos limites especificados
na norma 1567 da I1SO;

- 0 ciclo mais longo de polimerizagdo mostrou maior grau de conversao, o
qgue melhorou todas as propriedades do material. Os valores obtidos para o
grau de conversao e para todas as propriedades avaliadas apresentaram
diferenca  estatisticamente significativa para o ciclo proposto quando
comparado ao ciclo de polimerizagdo recomendado pelo fabricante;

Diante destes resultados pode-se inferir que o ciclo de polimerizagao

proposto apresentou menor concentragcdo de mondémero livre.

Com base nos resultados deste estudo, pode-se sugerir a modificacdo do
ciclo de polimerizagao recomendado pelo fabricante da resina estudada. O ciclo que
é realizado em trés etapas: 3 minutos com 40% (400 W) da poténcia de irradiacao, 4
minutos sem receber energia de micro-ondas e, finalmente, 3 minutos com o forno
ajustado em 80% (800 W) de sua poténcia pode ser alterado para duas etapas: a
primeira de 20 minutos com o forno ajustado em 10% (100 W) de sua poténcia e a

segunda de 5 minutos com poténcia de irradiagéo de 40% (400 W).
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