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RESUMO



Rodriguez LS. Incorporacédo do metacrilato 2-tert-butilaminoetil a uma resina
acrilica para base protética: caracterizacao quimica e efeito sobre resisténcia
flexural [dissertacdo de mestrado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da
UNESP; 2011.

Resumo

A fim de prevenir infeccbes bucais e consequentemente melhorar a
qualidade de vida dos usuarios de prétese, diversas tentativas de incorporar
agentes antimicrobianos a resinas acrilicas tem sido relatadas na literatura. A
incorporagdo do metacrilato 2-tert-butilaminoetil (TBAEMA) a uma resina
acrilica para base protética seria uma alternativa plausivel no intuito de se
reduzir ou eliminar a colonizagdo dessa superficie por microrganismos
patogénicos, pois esta substancia apresenta grupos amina em sua
composigao, o que poderia indicar uma possivel atividade antimicrobiana da
base protética. Objetivo: O objetivo deste trabalho foi investigar a interacao
quimica entre o TBAEMA e a resina acrilica bem como a presencga de grupos
amina na superficie da resina, e ainda avaliar a temperatura de transi¢ao
vitrea e a resisténcia a flexdo da resina apds a incorporacdo de TBAEMA.
Material e método: Os espécimes foram divididos em cinco grupos de
acordo com as concentracbes de TBAEMA incorporadas a resina Onda-Cryl:
0%, 1%, 2%, 3% € 4%. A superficie dos espécimes foi avaliada por meio de
Espalhamento Superficial de Elétrons com Analise Quimica (XPS-ESCA)
para detectar a presenca de grupos amina, representado por indices de
nitrogénio. As andlises de Espectroscopia de Infravermelho por
Transformada de Fourier (FTIR) e Calorimetria Diferencial de Varredura

(DSC) foram utilizadas para avaliar o processo de polimerizagdo da resina



acrilica na presenca do TBAEMA e a influéncia da incorporagédo do TBAEMA
na temperatura de transicdo vitrea (Tg) da resina, respectivamente. A
resisténcia a flexdo dos espécimes também foi avaliada e os resultados
foram analisados por meio de analise de variancia a um fator (ANOVA)
seguido pelo teste de Tukey (0<0.05). Resultados: Foram observados
diferentes indices de nitrogénio: 0,36%, 0,54%, 0,35% e 0,20% para o0s
grupos 1%, 2%, 3% e 4%, respectivamente. Os resultados obtidos para o
FTIR indicaram copolimerizacao entre a resina e o TBAEMA, e para o DSC
que a incorporacao do TBAEMA reduziu a Tg. Foram encontradas diferencas
significantes para a resisténcia a flexao (p<0.05) cujos resultados foram
91,145,5%, 77+13,18, 67,2+12,55, 64,4+13,0° e 67,2+5,9° MPa para os
grupos 0%, 1%, 2%, 3% e 4%, respectivamente. Conclusao: A incorporagao
de TBAEMA resultou em copolimerizagao, na presenga de grupos amina na
superficie dos espécimes, na diminuicdo da Tg e da resisténcia a flexao.

Palavras-chave: Resinas acrilicas; protese total; propriedades de

superficie; propriedades quimicas; agentes antimicrobianos.



ABSTRACT



Rodriguez LS. Incorporation of 2-tert-butylaminoethyl methacrylate into a
denture base acrylic resin: chemical characterization and effect on flexural
strength [dissertacdo de mestrado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia
da UNESP; 2011.

Abstract

With a purpose of to prevent oral infections and therefore improve the quality
of life of dentures wearers, several attempts to incorporate antimicrobial
agents into acrylic resins have been reported in the literature. The
incorporation of 2-tert-butylaminoethyl methacrylate (TBAEMA) into denture
base acrylic resin would be a plausible alternative in order to reduce or
eliminate colonization of that surface by pathogenic microorganisms, on this
account this substance has amine groups in their composition, which could
indicate a possible antimicrobial activity of the denture base. Purpose: The
purpose of this study was to investigate the chemical interaction between the
TBAEMA and acrylic resin and the presence of amine groups in the resin
surface, and assess the glass transition temperature and flexural strength of
the resin after the incorporation TBAEMA. Material and Method: The
specimens were divided in five groups according to the concentration of
TBAEMA incorporated to Onda-Cryl: 0%, 1%, 2%, 3% and 4%. Specimens
surfaces were evaluated by Electron Spectroscopy for Chemical Analysis
(ESCA) to detect the presence of amino groups, represented by nitrogen
ratios. Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) and Differential
Scanning Calorimetry (DSC) analysis were used to evaluate the
polymerization process of acrylic resin in the presence of TBAEMA and the
influence of the incorporation of TBAEMA on the glass transition temperature
(Tg) of acrylic resin, respectively. Flexural strength of the specimens was
tested and results were analyzed by ANOVA/Tukey’s test (0<0.05). Results:



Different nitrogen ratios were observed on specimen surfaces: 0.36%, 0.54%,
0.35% and 0.20% for groups 1%, 2%, 3% and 4%, respectively. FTIR results
indicated copolymerization of acrylic resin and TBAEMA and DSC results
demonstrated that the incorporation of TBAEMA reduced Tg. Significant
differences were found for flexural strength (p<0.05). The mean flexural
strength values were 91.1#5.5% 77.0+13.18 67.2+12.58 64.4+13.0° and
67.245.95 MPa for groups 0%, 1%, 2%, 3% and 4%, respectively.
Conclusion: The incorporation of TBAEMA to the acrylic resin resulted in
copolymerization and the presence of amino groups on specimen’s surfaces,

and resulted in decrease of Tg and flexural strength.

Keywords: Actrylic resins; denture; surface properties; chemical properties;

antimicrobial agents.



INTRODUCAO



1 INTRODUGCAO

Com o aumento da longevidade e expectativa de vida da

sociedade moderna'®>®®

, @ manutencao e o cuidado com a saude oral tém
aumentado no intuito de se alcangar o controle de infec¢cées e recuperar a
funcdo mastigatéria outrora perdida®, favorecendo assim uma melhoria na
qualidade de vida'® da populagdo em geral. A maior longevidade pode
ocasionar em muitos individuos devido a reducao da destreza manual e
consequente dificuldade de higienizacado bucal a perda dentaria por carie ou
doenca periodontal, acarretando na diminuicdo da auto-estima e da
qualidade de vida, como também no aumento dos niveis de alteracées
patolégicas orais e sistémicas'>>°. Na Odontologia, o restabelecimento da
fungdo mastigatéria devido a perda dos dentes é feita por meio da confeccao
de proéteses, cujo material de eleigdo, no caso das proteses totais e parciais
removiveis, é a resina acrilica®>.

As resinas acrilicas tém sido utilizadas com sucesso desde 1930
por sua facil manipulacdo e processamento, ndao necessitando de
equipamentos especiais, baixo custo, baixa densidade, e por sua capacidade
de combinagédo de cores'''**®. Entretanto, apresentam certas desvantagens
em relacdo as suas propriedades fisicas e mecanicas, como baixa
resisténcia, baixa condutividade térmica, porosidade, sor¢do de agua e

solubilidade'"*¢>"°¢ Qutra importante limitacdo é a deposicdo e formagao de
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biofilme na superficie destes materiais, uma vez que sua energia de
superficie facilita a aderéncia microbiana em suas rugosidades e/ou
irregularidades”'"  possibilitando a colonizagdo de microrganismos que
podem induzir, entre outras, a uma resposta inflamatéria da mucosa oral
denominada estomatite protética®> 2434749,

A estomatite protética acomete cerca de 65% dos usuarios de
proteses totais superiores®’. E caracterizada por diferentes graus de

eritema®>*°

e apresenta etiologia multifatorial, como uso continuo das
préteses e pobre higiene oral, xerostomia, irritagdo mecanica pelas préteses,
deficiéncias nutricionais, desordens hematoldgicas e fatores sistémicos como
diabetes mellitus, AIDS, neoplasias, quimioterapia, radioterapia e
antibioticoterapia®234243:47:49,

As espécies de Candida sao presentes na cavidade oral de 25% a

2 incluindo adultos e criancas®. No caso de

50% de individuos saudaveis®*
usuarios de prétese, a prevaléncia de colonizacao por Candida aumenta para
60-100%°, havendo, dessa forma, uma maior predisposicéo destes pacientes
a colonizagao por Candida albicans, que é relatada como agente etiolégico
primario na estomatite protética’®. Uma das razées para essa maior
proliferacdo e formagédo de biofilme esta associada ao micro-ambiente
formado entre a protese e a mucosa, que produz as mais favoraveis

1

condicdes de pH e nutrientes®®’ a essa colonizagdo. A prétese acaba

atuando como um reservatoério de microrganismos com potencial patogénico,
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facilitando a irritacdo da mucosa palatina, faringe e podendo até mesmo
ocasionar pneumonia aspiratéria em pacientes com a satde debilitada®®*’.
Diversos métodos de limpeza e desinfec¢ao tém sido utilizados no
intuito de prevenir, reduzir ou eliminar a colonizagdo microbiana nas
proteses. A educacdo e motivacdo dos pacientes, associada a remogao

noturna das préteses®>”%2

pode ser considerado um método eficiente na
reducdo da colonizacdo por Candida albicans. A escovacao das préteses
utilizando-se detergente, sabao, dentifricio, vinagre ou clorexidina 4% € o
método comumente utilizado pelos usuéarios de prétese e considerado um
procedimento eficiente na remocdo de biofilme dessas superficies** %2,
todavia, as irregularidades e porosidades da superficie da resina acrilica
contribuem para a penetragdo de microrganismos nas proéteses dificultando a
limpeza®. Além disso, requer certo grau de destreza manual para que este
procedimento seja eficaz, 0 que comumente é comprometido em pacientes
idosos>*°.

A desinfeccdo das proteses por meio de imersdo em solugdes

quimicas, tais como clorexidina®***%2, hipoclorito de sédio>3%4'44

, perborato
de so6dio*, solucdes efervescentes®, vinagre*, peréxido de hidrogénio®,
glutaraldeido e 6xidos tetravalentes®, também s&o relatadas na literatura,
contudo, podem afetar negativamente as propriedades fisicas ou mecanicas

das resinas acrilicas utilizadas para base protética, ocasionando alteracées
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de cor, diminuicao da resisténcia a flexao, diminuicdo da dureza, aumento da

rugosidade de superficie®***°

, entre outras.
Outro método simples, seguro, eficaz e de baixo custo na
desinfeccdo de préteses é a irradiacdo através de energia por micro-ondas®

1052 " Estudos recentes demonstraram que a irradiagdo por micro-ondas a

650W por 3 a 6 minutos € capaz de esterilizar proteses totais inoculadas com

5,9,29,34 5,9,29

espécies de Candida , imersas® ou ndo em agua, por meio da
inativacdo e destruicdo da membrana celular destas células fungicas®. As
propriedades mecéanicas ndo sdo adversamente afetas pela desinfecgéo por
micro-ondas, no entanto, os efeitos sobre a estabilidade dimensional sao

controversos®®. Diversos autores®'%°%°3

relataram alteracées na estabilidade
dimensional ou distor¢do da resina acrilica utilizada para base protética,
prejudicando a estabilidade, retencdo e durabilidade da protese. Contudo,
Basso et al.? (2010) ao utilizarem o protocolo de desinfecgdo de 3 minutos a
650W ndo observaram quaisquer alteracdes na estabilidade dimensional
linear de proteses totais mensuradas antes e apds a desinfecgdo, o que
indicaria este método no tratamento da estomatite protética. Diante disso, €
importante ressaltar que a selecdo de um método de desinfeccdo deve ser
baseada ndo somente na sua eficacia contra 0 microrganismo, mas também
nos seus efeitos sobre os materiais protéticos®.

Com o intuito de se obter resinas acrilicas com propriedades

antimicrobianas, sao encontradas na literatura diversas tentativas de se
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incorporar agentes antifingicos, como a Nistatina'>®"®

, Ou antissepticos,
como o Triclosan?® & resinas acrilicas para base protética ou a materiais
reembasadores, todavia, estes agentes antifungicos e antissépticos perdem
seu efeito com o passar do tempo®?33°, Agentes antimicrobianos como a

72832 o o di6xido de titanio®™ também tem sido incorporados

prata e o zinco
as resinas acrilicas, mas séo liberados com o passar do tempo, além de
prejudicarem as propriedades mecanicas da resina acrilica em determinadas
concentracdes’ 283,

A liberacdo desses agentes antimicrobianos pode exercer efeitos
toxicos, induzir a formagdo de microrganismos resistentes, perder a
efetividade e deteriorar as propriedades mecéanicas do material ao qual foi
incorporado’®. Uma maneira eficaz de se obter materiais que ndo percam a
atividade antimicrobiana com o passar do tempo seria incorporar agentes
antimicrobianos que permanecessem unidos quimicamente a matriz da
resina apés a polimerizagao'®.

As substancias policatibnicas tém sido muito utilizadas atualmente
no tratamento de agua, processamento de comida, em dispositivos médicos,

17,24,54,58

e entre outros , uma vez que nao induzem a resisténcia microbiana e

24,54

apresentam baixa toxicidade Essas substancias atuam na

desorganizacdo da membrana celular seguida de morte do microrganismo®*.
O poli(2-tert-butilaminoetil) metacrilato é uma substéancia

policatidnica que apresenta acdo muito eficiente como biocida®®">*,
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Segundo Lenoir et al.?* (2006) essa atividade resulta da presenca de grupos
amina (C-N) que permanecem ligados na cadeia principal do metacrilato.
Dessa maneira, o simples contato do microrganismo com a superficie
polimérica que contém os grupos amina € suficiente para promover o efeito
biocida®*.

A incorporagdo do metacrilato 2-tert-butilaminoetil (TBAEMA) a
uma resina acrilica para base protética seria uma alternativa plausivel no
intuito de se reduzir ou eliminar a colonizagdo dessa superficie por
microrganismos patogénicos. Acredita-se que este monémero, que € uma
substancia policatibnica contendo grupos amina, se une quimicamente a
matriz da resina por meio de uma reag¢ao de copolimerizagéo, o que indicaria
uma ligagdo estavel entre o componente antimicrobiano (C-N) e a resina.
Neste caso, a presenca de grupos amina na superficie da resina acrilica
poderia indicar uma possivel atividade antimicrobiana prolongada da base
protética.

Assim como é desejavel obter uma resina acrilica para base
protética com atividade antimicrobiana, ha também a necessidade de
investigar os efeitos da incorporagdo do TBAEMA sobre as propriedades da
resina. Dentre as propriedades mecanicas, a resisténcia a flexdo € uma
medida de tenséo e resisténcia a fratura que permite estimar o desempenho

4,42,50

clinico das proteses totais e parciais removiveis , uma vez que estas
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estdo sujeitas a receber repetidas forgas flexurais durante o ciclo
mastigatério e podem sofrer deformacéo’.

A temperatura de transigéo vitrea (Tg) também é uma propriedade
inerente dos materiais poliméricos amorfos ou semicristalinos a ser avaliada,
sendo comumente definida como a temperatura em que um polimero sofre a
transicao do estado vitreo para um estado semelhante a uma borracha soélida
sem que ocorram mudancas em sua estrutura®®. A temperatura da resina
acrilica de uma prétese varia consideravelmente em virtude da ingestao de
alimentos e liquidos quentes e frios?®® pelos usuarios de prétese, dessa
maneira, aumento da temperatura de uma prétese aproxima-a de sua
temperatura de transicdo vitrea, o que pode resultar numa deformacao
rapida e irreversivel?®. Logo, a Tg exerce uma influéncia significativa sobre as
propriedades fisicas e mecéanicas das resinas acrilicas e denota profundas

consequéncias ao seu potencial de aplicagdo®*®

, uma vez que pode vir a ser
alterada apés a incorporagao de alguns produtos’.

Dessa maneira, uma resina acrilica para base protética com
atividade antimicrobiana, agregando qualidade, durabilidade e um
desempenho clinico adequado por meio da preservagdo de suas
propriedades fisicas e mecanicas, poderia oferecer aos pacientes usuarios

de proteses totais e parciais removiveis melhorias na saude oral e

consequentemente aumento da sua qualidade de vida.
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2 REVISAO DA LITERATURA

Huggett et al.'

em 1990 determinaram a temperatura de transicao
vitrea (Tg) de diversas resinas acrilicas por meio de diferentes técnicas, tais
como DSC (Differential Scanning Calorimetry), TMA (Thermal Mechanical
Analysis) e DMTA (Dynamic Mechanical Thermal Analysis). Foram utilizadas
no estudo resinas acrilicas termopolimerizaveis e autopolimerizaveis. Para
analise de DSC foi utilizada uma amostra de 15 mg de cada resina acrilica, ja
para as analises de TMA e DMTA foram utilizadas cinco amostras de 4 x 4 x
6 mm e 60 x 11 x 2 mm de cada resina, respectivamente. Os resultados
obtidos foram semelhantes entre as trés técnicas utilizadas para
determinacao da Tg, contudo, pela familiaridade e facil disponibilidade, os
autores recomendam empregar a técnica de TMA para determinacao da Tg
em resinas acrilicas para base protética.

Em 1992, Palmer et al.*® buscaram determinar as maiores e
menores temperaturas encontradas na cavidade oral de 13 pacientes apos a
ingestdo de substancias quentes e frias para padronizar as temperaturas
utilizadas na termociclagem de materiais odontologicos. As temperaturas
foram registradas por meio de um termémetro digital que continha sensores
que foram colocados na fossa central dos dentes mandibulares e na regiao
palatina dos incisivos inferiores para mensuracdo das maximas

temperaturas, e na regido dos molares mandibulares para mensuracédo das
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minimas temperaturas. Os pacientes receberam agua aquecida através de
energia por meio de micro-ondas em torno de 90°C, e deveriam ingeri-la
numa temperatura confortavel, que ndo causasse dor ou injuria aos tecidos.
Esse procedimento foi realizado 5 vezes para cada paciente e as maximas
temperaturas foram registradas. Para registro das minimas temperaturas,
cada paciente recebeu um cubo de gelo que deveria ser mantido na
cavidade oral por dois minutos. O procedimento também foi repetido 5 vezes
e as minimas temperaturas foram registradas. Os resultados obtidos
demonstraram que a média das maximas temperaturas girou em torno dos
53,1°C (£ 4,1) na regido posterior da mandibula e na regido anterior superior
em torno dos 58,5°C (x 3,3). A média das minimas temperaturas registrada
na regido posterior da mandibula foi de 1°C (= 1). De acordo com os
resultados os autores concluiram que as temperaturas de 0°C a 67°C sao
encontradas na cavidade oral e sdo apropriadas para realizacdo de
termociclagem em materiais dentarios.

El-Charkawi et al.'™ em 1994 incorporaram a trés materiais
reembasadores (Acrostone, Raplon e Ufi-gel) dois agentes antimicrobianos
(nistatina e polinoxilina) e avaliaram a atividade antimicrobiana e as
propriedades mecanicas destes reembasadores. Os resultados obtidos
demonstraram que a nistatina nas concentragdes de 3%, 5% e 10% manteve
seu efeito antimicrobiano por 4, 16 e 32 semanas respectivamente, sendo a

duracao do efeito antimicrobiano diretamente proporcional a concentragéo de
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nistatina. As propriedades mecéanicas de tracdo, compressao e cisalhamento
nao foram afetadas pela incorporacao de nistatina, contudo, concentracdes
superiores a estas podem afetar negativamente essas propriedades. Ja a
incorporacgao de polinoxilina apresentou efeito antimicrobiano apenas para
altas concentragdes (40%, 50% e 60%), e por um curto periodo de tempo (6,
8 e 28 dias, respectivamente), ocasionando efeitos deletérios as
propriedades mecéanicas avaliadas. Os autores constataram ainda, por meio
de espectroscopia de infravermelho, que ndo houve interagdo quimica entre
0s materiais reembasadores e o0s agentes antimicrobianos testados.
Concluiram por fim, a importéncia de selecionarem agentes antimicrobianos
gue ao serem incorporados aos materiais reembasadores ndo comprometam
as suas propriedades mecanicas.

1.'% em 1994 avaliaram a atividade antimicrobiana e as

Imazato et a
propriedades mecéanicas de uma resina composta apds a incorporagdo do
monémero metacriloiloxidodecilpiridinio bromedo (MDPB) nas concentragdes
de 0%, 0,1% e 0,2%. Dentre as propriedades mecéanicas foram avaliadas a
resisténcia a compressdo, resisténcia a tragdo diametral, médulo e
resisténcia flexural. Todos os espécimes foram irradiados com luz por 120
segundos, e foram divididos em 4 grupos de acordo com o tempo de
armazenamento (1 dia, 30 dias, 60 dias, 90 dias) em agua a 37 'C. A

atividade antimicrobiana foi avaliada frente a Streptococcus mutans,

Streptococcus sobrinus, Streptococcus oralis, Streptococcus mitis,
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Streptococcus sanguis, Streptococcus gordonii e Streptococcus salivarius.
Os resultados adquiridos demonstraram que a incorporacdo do monémero
MDPB na resina composta proporcionou atividade antimicrobiana. As
propriedades mecanicas avaliadas nao foram adversamente afetadas pelo
aumento das concentragées nem pelo tempo de armazenamento, uma vez
gue ndo houve diferenca estatisticamente significante entre o grupo controle
e 0s demais grupos. Os autores asseguraram que o MDPB copolimerizou
com os mondmeros metacrilatos unindo-se quimicamente a matriz dessa
resina, de maneira que ocorreu atividade antimicrobiana sem efeitos
deletérios nas propriedades mecanicas, pois ndo houve alteragdo da forma
fisica do polimero apds a polimerizacao.

Ainda em 1994, Truhlar et al.>® avaliaram o efeito do ambiente
aquoso nas propriedades fungicidas de dois materiais reembasadores, bem
como desenvolveram um meétodo de quantificagdo da atividade antifungica
da nistatina por um determinado periodo de tempo, apds sua incorporagao a
esses materiais. O estudo foi dividido em duas partes, onde na primeira delas
foi quantificada a atividade antifungica de diferentes doses de nistatina frente
a Candida albicans nos reembasadores Lynal e Visco-gel, por meio da
incorporagdo de nistatina em po6 (Nilstat) ao pdé dos reembasadores nas
concentracbées de 0 U (controle), 100.000 U, 300.000 U, 500.000 U e
1.000.000 U. Na segunda fase do estudo os autores avaliaram o efeito da

exposicdo das amostras com as mesmas concentragbes citadas
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anteriormente ao ambiente aquoso, sendo que metade das amostras teve a
agua trocada em dias alternados (2, 4, 7, 10 e 14 dias) e a outra metade
ficou imersa na mesma agua pelo periodo total do experimento (14 dias).
Estatisticamente, os autores observaram que o0s reembasadores foram
significantemente afetados ndo pela condicdo aquosa, mas sim pelo tempo
de exposicao a agua. As diferentes concentragdes de 300.000 U, 500.000 U
e 700.000 U nao apresentaram diferengcas estatisticamente significantes
quanto a atividade antimicrobiana. Os autores inferiram que a incorporagao
de um agente antimicotico em materiais reembasadores por um periodo de
duas semanas pode ser efetivo.

Em 1997, Nikawa et al.>® incorporaram agentes antimicrobianos a
dois condicionadores teciduais e avaliaram a atividade antimicrobiana e as
propriedades mecanicas desses materiais modificados. Foram utilizados os
condicionadores teciduais GC soft liner e Coe Comfort, aos quais foram
incorporados  zedlito de prata (Zeomic® AJ-10D) e undecilinato,
respectivamente, nas concentragbes de 0%, 1%, 2%, 3%, 4% e 5%. Apds a
realizacdo dos testes mecanicos e microbioldgicos, os resultados obtidos
demonstraram que o efeito inibitério em C. albicans foi dose-dependente, ou
seja, quanto maior a concentragdo utilizada de zedlito de prata e
undecilinato, maior foi a inibicdo do crescimento de C. albicans encontrada.
Observou-se efeito antimicrobiano por até 72 horas para alguns espécimes

que continham Zeomic® em todas as concentragdes utilizadas, assim como
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se observou também os efeitos inibitdérios mais significativos para o
condicionador GC soft liner com zedlito de prata. As propriedades mecéanicas
foram avaliadas por meio do teste de dureza, que nédo apresentou diferenga
estatisticamente significante entre os grupos controle e aqueles que
continham as diferentes concentragdes de Zeomic® ou undecilinato. Os
autores concluiram que a adicdo de Zeomic® a condicionadores teciduais
poderia ser de grande ajuda aos pacientes usuarios de proteses, uma vez
que a presencga de atividade antimicrobiana modificaria 0 ambiente protético
e associado a outros métodos higienizagao, tais efeitos seriam realgados.

Matsuura et al.?®

pesquisaram em 1997 o efeito antimicrobiano de
materiais reembasadores apo6s a incorporagdo de zeolito de prata. Foram
utilizados cinco materiais reembasadores (Visco-gel, GC Soft Liner, Fitt, SR-
Ivoseal e Shofu Tissue Conditioner) com 2% de zedlito de prata (Zeomic®
AJ10N) incorporada em relacdo ao p6é destes materiais. Por meio dos
resultados obtidos, os autores concluiram que os materiais reembasadores
que continham Zeomic® AJ10N apresentaram efeito antimicrobiano sobre C.
albicans, Staphylococcus aureus e Pseudomonas aeruginosa por até quatro
semanas apos a imersdo em saliva, tanto para os espécimes que foram
utilizados imediatamente apds a esterilizagdo quanto para aqueles imersos
em saliva artificial antes da realizagdo dos testes microbiol6gicos.

Lefebvre et al.®®> em 2001, avaliaram a citotoxicidade e o

crescimento antimicrobiano em um reembasador resiliente apos a
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incorporagao de um material antimicrobiano a base de triclosan (Microban®).
Na confecgdo dos corpos de prova, foi utilizada uma parte de Microban®
para cada 80 partes do material reembasador PermaSoft. Foram utilizados
fibroblastos de rato para avaliacdo da citotoxicidade por meio do teste de
MTT e o microrganismo utilizado para a avaliagdo da atividade
antimicrobiana foi C. albicans. Os resultados demonstraram n&o haver
diferenca estatisticamente significante entre o PermaSoft puro (controle) e
PermaSoft modificado tanto em relag&o a citotoxicidade, comprovando que o
reembasador com Microban® n&o foi citotoxico nas células testadas, como
em relagdo ao crescimento de C. albicans. Os autores concluiram que a
adicao de Microban® na concentracdao 1/80 nao alterou a citotoxicidade do
material testado, mas também néo reduziu a aderéncia de C. albicans.

Park et al.*3

em 2003 incorporaram acido metacrilico a uma resina
acrilica para base protética e avaliaram a hipotese de que essa superficie
carregada de cargas elétricas negativas reduziria a adesao de C.albicans. O
acido metacrilico foi incorporado nas concentragdes de 0%, 5%, 10% e 20%
em substituicao ao mondémero metilmetacrilato (MMA) da resina acrilica e,
apds a confeccao dos espécimes, a aderéncia de C.albicans foi avaliada e a
energia de superficie mensurada através do angulo de contato. Os autores
observaram que o angulo de contato diminuiu significativamente com a

incorporagdo do acido metacrilico, tornando a superficie da resina mais

hidrofilica e, dessa maneira, houve uma menor aderéncia de C.albicans.
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Frente a estes achados, os autores concluiram que a incorporacao de acido
metacrilico nas concentracdées de 5%, 10% e 20% é uma alternativa
praticavel para diminuir a adesdo de C. albicans na superficie de resinas
acrilicas.

As propriedades mecénicas e térmicas de resinas acrilicas
utilizadas para a confeccao de base de protese foi o tema estudado por

1.8 em 2004. Foram avaliadas as resinas acrilicas Acron MC

Phoenix et a
(termopolimerizada através de energia por micro-ondas), Lucitone CH,
Lucitone 199 e SR Ivocap (termopolimerizadas por banho de agua) em
relacdo a sorcao e solubilidade em agua, estabilidade de cor, resisténcia a
flexdo, dureza, temperatura de transicdo vitrea (por meio de DSC) e
adaptacao. Os resultados obtidos para a sorgao, solubilidade e estabilidade
de cor estavam de acordo com as especificagcdes da ADA (American Dental
Association) n®12 para todas as resinas avaliadas. A resisténcia a flexo e a
dureza apresentaram diferenca estatisticamente significante entre as resinas
acrilicas termopolimerizadas através de energia por micro-ondas e as
termopolimerizadas por banho de agua, com os maiores valores em ambos
os testes para a resina Acron MC. Ja o DSC indicou para todas as resinas
uma temperatura de transicao vitrea (Tg) de aproximadamente 100°C. Ainda
por meio desta técnica, constatou-se que as resinas acrilicas

termopolimerizadas por micro-ondas apresentam maior grau de conversao

em comparagao as resinas acrilicas termopolimerizadas por banho de agua,
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pois estas apresentaram quantidades relativamente grandes de mondémero
néo reagido, o que clinicamente afeta as propriedades mecanicas e térmicas
da resina utilizada na confeccdo de proteses. A resina acrilica Acron MC
apresentou os menores valores para fendas, tornando-a clinicamente mais
vantajosa em relagcdo as outras resinas utilizadas na pesquisa, pois
apresentou melhor adaptagéo. Os autores concluiram frente aos resultados
obtidos que as resinas termopolimerizadas através de energia por micro-
ondas apresentaram melhores propriedades mecanicas e térmicas do que as
resinas termopolimerizadas por banho de agua utilizadas no estudo.

Em 2004, Kanie et al.?? adicionaram V-
metacriloxipropiltrimetoxisilano (y-MPS) ao monémero de uma resina acrilica
visando obter uma melhor adesdo quimica entre os dentes de porcelana e a
resina acrilica para base protética, e analisaram a resisténcia a flexao, o
mddulo flexural, a dureza, a resisténcia adesiva, a sorcdo de agua e a
expansao térmica. Os autores adicionaram y-MPS nas concentragdes de 0%
(controle), 2%, 4%, 6%, 10%, 15%, 20% e 30% em substituicido ao MMA da
resina acrilica (Negami Kogyo). Apds a realizagdo dos testes, os autores
constataram que os valores de resisténcia a flexdo e mddulo flexural
diminuiram conforme se aumentou a concentragdao de y-MPS, ndo havendo
diferenca estatisticamente significante entre os grupos de 0% a 6%, porém,
0s grupos 20% e 30% foram significantemente menores do que o grupo

controle. A dureza ndo apresentou diferenga estatisticamente significante
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entre 0s grupos e a resisténcia adesiva do grupo 30% foi significantemente
menor do que 0s grupos 2% até 15%. A sor¢cdo de agua aumentou
significativamente com o aumento de y-MPS, e a expansdo térmica das
resinas com 20-30% foi significativamente maior do que as que continham de
0% a 6% de y-MPS. Segundo os autores, a incorporagdo de y-MPS
aumentou o espago entre as moléculas e diminuiu o grau de conversao da
resina acrilica, com consequente aumento de mondémero residual que atuou
como plastificante, resultando na diminuicao das propriedades mecanicas do
polimero modificado.

Waschinski, Tiller®® em 2005 avaliaram as propriedades
antimicrobianas de dois mondmeros convertidos em polimeros, com a
presenga de grupos de amoénios quaternarios unidos ao final de suas cadeias
poliméricas. Os autores utilizaram os mondmeros 2-metil-1,3-oxazolina
(MOX) e 2-etil-1,3-oxazolina (EOX), que foram submetidos a NMR
(Ressonancia Magnética Nuclear) para avaliagdo da sua estrutura, cujos
espectros de C (carbono) e H (hidrogénio) foram encontrados em 300 MHz
para H e 75,4 MHz para C. Logo apés, MOX e EOX foram misturados com
outros componentes, e sintetizados, de modo que foi obtido um sélido incolor
(polimero) para cada monémero. Os polimeros foram submetidos entdo a
ESI-MS (Electrospray lonization Mass Spectroscopy) para que fosse
verificado se as estruturas obtidas seriam macromoleculares. A atividade

antimicrobiana dos polimeros poli(oxazolina)s foi avaliada frente a S. aureus
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(bactéria Gram-positiva). Os resultados adquiridos demonstraram que a
atividade antimicrobiana foi de fato determinada pelos grupos de amdnio
quaternario, com cadeias aquila de 12 a 16 carbonos, pois quantidades
menores com 4, 6 e 8 carbonos ndo ofereceram atividade antimicrobiana. As
aminas terciarias estavam presentes no final da cadeia polimérica, pois os
compostos de amoénio quaternario foram eficazes contra S.aureus, Os
espectros obtidos por NMR comprovaram a presenca de H, CHj (metil),
aminas aromaticas, grupos aromaticos NH; e aquilaminas quaternarias ao
final das cadeias poliméricas, e o ESI-MS comprovou que os polimeros
sintetizados  (poli(oxazolina)s) eram  estruturas  macromoleculares.
Waschinski, Tiller concluiram que os polimeros apresentaram fungéo
antimicrobiana frente a S.aureus pela presenca dos grupos de amdnio
quaternario, sendo uma alternativa eficaz na obtengdo de materiais biocidas,
como os polimeros antimicrobianos.

As propriedades antisépticas de uma resina acrilica a qual foi
incorporada um composto de aménio quaternario foram avaliadas por Pesci-
Bardon*’ em 2006. Foi utilizada a resina acrilica para base protética Pro
Base Hot, sendo que as concentragdes de 0%, 2%, 5%, 10%, 20%, 30%,
40% e 50% do polimero de amdnio quaternario (Poly 202063A) foram
incorporadas em relacdo ao p6 da resina e a atividade antimicrobiana das
amostras foi avaliada frente & Escherichia coli, S. aureus, P. aeruginosa e C.

albicans. Os resultados demonstraram efeito biocida a partir da
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concentragcdo de 2% para S.aureus e E.coli a partir de 10% para
P.aeruginosa, e somente a partir de 50% a resina modificada apresentou
efeito para C.albicans. O composto de amoénio quaternario foi incorporado
diretamente na estrutura molecular do polimero, ndo tendo a capacidade de
difundir-se e, por apresentar eficaz atividade antimicrobiana em baixas
concentragdes, poderia melhorar a saude oral dos pacientes geriatricos,
segundo os autores.

Lenoir et al.?* em 2006 avaliaram a atividade antimicrobiana do
polietileno (LDPE) apds a incorporagdo do poli 2-tert-butilaminoetil
metacrilato (PTBAEMA), buscando obter um produto com alta atividade
antimicrobiana e baixa citotoxicidade. As amostras foram analisadas por
meio de ATRP (Atom Transfer Radical Polymerization) e de NMR para
localizar o PTBAEMA e confirmar a reagdo obtida, respectivamente. O
namero de células viaveis presentes serviu para analise da atividade
antimicrobiana apds a inoculagdo das amostras em suspensdo bacteriana
contendo E.coli por 20, 60 e 120 minutos a 37°C. A morfologia celular foi
avaliada por microscopia eletronica para um melhor entendimento do
mecanismo de acdo do PTBAEMA, cujos resultados obtidos demonstraram
retracdo do citoplasma e destruicdo da membrana celular. Os autores
constataram que quanto maior o tempo de contato das bactérias com o

PTBAEMA, maior foi a atividade antibacteriana observada. Tal fato seria
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resultado dos grupos amina presentes na cadeia do polimero, que levam a
desorganizacgao e lise da célula com consequente morte bacteriana.

Em 2006, Ignatova et al.'” buscando implantes ortopédicos com
atividade antimicrobiana, recobriram essas superficies de aco inoxidavel com
diferentes copolimeros do 2-tert-butilamonoetil metacrilato (TBAEMA), que
sdo conhecidos pela sua atividade antimicrobiana e baixa citotoxicidade. A
fim de caracterizar a superficie destes implantes modificados, inUmeros
testes foram realizados, entre eles ATR-FTIR, XPS (X-ray Photoelectron
Spectroscopy System) e AFM (Atomic Force Microscopy), assim como a
adesao in vitro de S. aureus nessas superficies também foi avaliada. Os
resultados demonstraram por meio de ATR-FTIR e XPS a composicao
quimica das amostras e comprovaram a interagdo entre o ago inoxidavel e os
copolimeros. Por meio da microscopia de forca atémica pode-se verificar a
distribuicdo homogénea dos copolimeros nas amostras, e a atividade
antimicrobiana foi constatada pela diminuicdo da adesdo de S.aureus em
99,9% quando comparado com o controle. Segundo os autores, estas
caracteristicas tornam estes achados de grande interesse para serem
utilizados nos implantes médicos e em outras aplicagbes ortopédicas.

Seyfriedsberger et al.>*

em 2006, a fim de conferir propriedades
antimicrobianas ao polietileno (LLDPE), incorporaram o polimero poli (2-tert-
butilaminoetil) metacrilato (TBAEMA) nas concentra¢des de 0%, 1,5%, 3% e

5% a esse material. A atividade antimicrobiana foi avaliada 24 horas apds o



43

contato das amostras com as bactérias E. coli e S. aureus, ja a formacao de
biofilme foi determinada pelas mensura¢des de adenosina tri-fosfato (ATP)
apdés 8, 12 e 16 semanas de incubagdo em agua. Foram analisadas a
interacdo quimica entre o LLDPE e o TBAEMA através de microscopia
eletrbnica e de mensuragdes eletrocinéticas, e as propriedades mecanicas
por meio da realizagdo de testes mecanicos. A atividade antimicrobiana
demonstrou uma reducdo a zero do numero de colbnias para S. aureus e
uma reducéao significativa para E. coli apés o contato de 24 horas com a
superficie do polimero, assim como apd6s 8 semanas de incubagdo nao
houve a formacao de biofilme, que foi constatado somente apds 12 e 16
semanas pelas mensuracbes de ATP. Foi observada a dispersao
heterogénea das particulas de TBAEMA na matriz de LLDPE, e ndo foram
constatados prejuizos as propriedades mecanicas (resisténcia a compressao
e modulo de elasticidade) conforme se aumentou a concentragdo de
TBAEMA.

Em 2007, Thomassin et al.®® incorporaram ao polipropileno o
polimero biocida poli 2-tert-butilaminoetil metacrilato (PTBAEMA) e avaliaram
a atividade antimicrobiana deste produto modificado. As amostras foram
confeccionadas e a interacao do polipropileno com o PTBAEMA foi avaliada
por meio de FTIR e NMR, bem como a atividade antimicrobiana frente a E.
coli. Os resultados demonstraram uma distribuicio homogénea do

PTBAEMA no polipropileno, o que confirma a compatibilidade efetiva da
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reacdo de copolimerizacdo e a presenga dos grupos amina ao final das
cadeias poliméricas, garantindo a atividade antimicrobiana. Os efeitos sobre
E. coli foram constatados por meio da contagem de células viaveis e analise
da morfologia celular em microscopio eletrénico, que confirmaram a atividade
antimicrobiana durante o periodo avaliado (0-150 minutos) pela diminuigéo e
morte bacteriana. Thomassin et al.>® (2007) concluiram que a incorporagao
do PTBAEMA ao polipropileno demonstrou atividade antimicrobiana pelo
tempo avaliado devido a reacéo de copolimerizagédo ocorrida entre eles.

Dhir et al.”® em 2007 avaliaram as propriedades fisicas de uma
resina acrilica para base protética (Lucitone 199) com diferentes
concentragbes de um mondmero fosfatado. Os autores formularam a
hipétese de que o novo polimero seria mais hidrofilico e com isso diminuiria a
adesao de C. albicans. Para este experimento foram utilizados trés grupos
com as concentragdes de 0% (controle), 10% e 20% de fosfato e cada grupo
foi avaliado em relacao a resisténcia e mddulo flexural, sorgéo e solubilidade
em agua, estabilidade de cor e manchamento. Os autores constataram que o
grupo controle apresentou os maiores valores em relagdo ao modulo e
resisténcia a flexao (2420 MPa e 69,4 MPa, respectivamente), seguida pelos
grupos contendo 10% (2128 MPa e 65,8 MPa) e 20% do mondmero
fosfatado(1249 MPa e 61,9 MPa) . Ainda, observou-se que o grupo controle
apresentou os menores valores de sor¢ao e solubilidade em agua quando

comparado aos demais grupos experimentais. Para a estabilidade de cor e
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manchamento, ndo houve diferenga estatisticamente significante entre os
trés grupos avaliados. Com base nos resultados obtidos, os autores
concluiram que a incorporagéao do mondémero fosfatado a resina L199 causou
a diluicdo de componentes do liquido, como o agente de ligacdo cruzada
EDGMA e, concomitantemente, o aumento do efeito plastificante resultando
na diminuicdo do modulo e resisténcia a flexdo e no aumento da sorgéao e
solubilidade em agua dos grupos experimentais. Por fim, concluiram que a
utilizacdo do monémero fosfatado em concentragdes de 10% apresentaria as
propriedades fisicas desejadas para a sua utilizagcdo em resinas acrilicas
para base protética.

Também em 2007, Shibata et al.>® investigaram a atividade
antimicrobiana contra C. albicans e as propriedades mecanicas de uma
resina acrilica (Natural Resin) apds a incorporagéo de diéxido de titanio e
diéxido de titAnio com apatita coaptada nas concentragdes de 0%, 1%, 5% e
10%. Os autores constataram que a incorporagdo de TiO, e Ap-TiO2 nas
concentragbes 5% e 10% apresentou uma diminuicdo estatisticamente
significante no numero de microrganismos. A resisténcia a flexdo diminuiu
conforme se elevaram os niveis de TiO, e a Ap-TiO,, de modo que alguns
grupos ndo atingiram os valores recomendados pela norma ISO 1567 (> 65
MPa), e o médulo de elasticidade apesar de ter sido afetado negativamente
pela incorporacdo dos produtos, esteve dentro do recomendado pela norma

ISO 1567 (> 2000 MPa). Foi sugerido pelos autores que tais efeitos tenham
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ocorrido porque houve uma diminuicdo no grau de conversdo da resina
acrilica apo6s a incorporacéo de TiO, e a Ap-TiO,, aumentando a quantidade
de mondmero residual e dessa maneira causando efeito plastificante. Logo,
concluiram que a resina acrilica com 5% de TiO, ou Ap-TiO2 pode exercer
efeitos antimicrobianos e ao mesmo tempo proporcionar adequadas
propriedades mecanicas para o uso clinico.

Moraes et al.®?

em 2008, apresentaram importantes detalhes a
respeito da utilizagdo da espectroscopia de infra-vermelho para
determinacdo do grau de conversdo de compoésitos dentais, pois as
propriedades fisicas e mecénicas destes materiais s&o diretamente
influenciadas pelo grau de conversao (DC) atingido durante a polimerizacao.
O DC é determinado pela proporcdo de duplas ligagbes C=C existentes
antes e apos a polimerizagédo, e pode ser determinado através de técnicas
como FTIR, RAMAN, EPR (Electron Paramagnetic Resonance), NMR, DSC e
DTA (Differential Thermal Analysis). Poréem, o FTIR & a técnica mais
utilizada, uma vez que permite a avaliagdo de materiais solidos, liquidos e
gasosos e baseia-se na interacdo entre a radiacdo eletromagnética e as
vibragdes naturais das ligagcbes quimicas dos atomos que compdem a
matéria. Para se determinar o DC nos compdsitos constituidos por
metacrilatos, as regides espectrais utilizadas sdo NIR (near infrared) que

abrangem a regido de comprimento de onda de 4000-14000 cm™ e MIR (mid

infrared) que correspondem ao comprimento de onda de 400-4000 cm™.



47

Geralmente, os monémeros metacrilatos apresentam bandas de absorgéo de
1583 cm™, 1608 cm” e 4623 cm ', entretanto, ndo é aconselhavel a
utilizacdo da ultima banda porque esta pode sofrer ligeira variacdo de
intensidade, induzindo ao erro na determinacdo do DC. Por ser constituida
por duas fases (p6 e liquido), a localizagdo das bandas de absor¢do nas
resinas acrilicas foi feita através da suposicdo de que o grupo metacrilato
(H2C=C(CH3)C=0) atua como uma constante éptica, e dessa maneira, o grau
de conversdo do monémero seria expresso na mudanga de peso percentual
dos grupos metacrilatos antes e apds a polimerizagdo, gerando uma curva
(pico) que estabelece o relacionamento entre a absorcdo infravermelha e a
concentragdo de C=C. Obtendo-se um melhor entendimento do DC atraves
do FTIR, os autores concluiram que € possivel aperfeicoar o processo de
polimerizacao bem como agregar aos materiais qualidade e durabilidade.

Em 2008, Puri et al.>° avaliaram os efeitos da adicdo de um
monémero fosfatado nas propriedades mecénicas de uma resina acrilica
para base protética. Foi utilizada a resina acrilica Lucitone 199, e os autores
incorporaram 10%, 15% e 20% do mondémero fosfatado EGMP em
substituicdio ao mondémero da resina. Um quarto grupo experimental foi
constituido de 15% de EGMP e 7,5% de EGDMA (agente de ligacéao
cruzada), para avaliar se as propriedades mecanicas seriam afetadas pela
adicdo do mondmero EGMP ou pela diluigdo dos componentes do MMA, tal

como o EGDMA. As propriedades mecanicas avaliadas foram a resisténcia
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ao impacto, a tenacidade a fratura, a molhabilidade em superficies polidas e
nao polidas e a adesdo de dentes de resina acrilica ao material modificado.
Os resultados obtidos demonstraram ndo haver diferenca estatisticamente
significante em relagcéo a resisténcia ao impacto e em relagéo a tenacidade a
fratura entre os grupos. A molhabilidade foi avaliada através do angulo de
contato, que diminuiu conforme a concentragdo de fosfato aumentou,
indicando uma maior hidrofilicidade, assim como as superficies polidas
tiveram angulos de contato significativamente menores do que as superficies
néo polidas dos espécimes. A adicao de EGMP né&o afetou a adesdo dos
dentes de resina acrilica ao material utilizado para base protética, assim
como outras propriedades ndo foram adversamente afetadas, o que segundo
0s autores, viabilizaria a utilizacdo de EGMP em resinas acrilicas para base
protética, diminuindo as infeccées por Candida em pacientes usuarios de
protese.

Casemiro et al.” em 2008, avaliaram a atividade antimicrobiana, a
resisténcia a flexdo e a resisténcia ao impacto de resinas acrilicas apo6s a
incorporacao de diferentes concentragdes de zedlito de prata e zinco. Os
espécimes foram confeccionados a partir das resinas QC 20, Lucitone 550 e
Onda-Cryl, e divididos em 5 grupos de acordo com as porcentagens de
zellito de prata e zinco (0%, 2,5%, 5,0%, 7,5% e 10%) incorporado em
relacdo ao po6 da resina acrilica. Os resultados adquiridos demonstraram que

a resisténcia a flexao diminuiu significativamente a partir da concentracao de
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2,5% para as resinas QC 20 e Lucitone 550, e a partir de 5% para a resina
Onda-Cryl. A resisténcia ao impacto também diminuiu significativamente a
partir de 2,5% para a resina Lucitone, enquanto para as resinas QC 20 e
Onda-Cryl somente a partir de 5%. A atividade antimicrobiana das resinas
contra C. albicans e S.mutans foi verificada logo na concentracéo de 2,5%
para todas as resinas estudadas, aumentando significativamente a partir de
5% para as resinas QC 20 e Lucitone 550 e a partir de 7,5% para a resina
Onda-Cryl. Os autores concluiram que apesar da reducao das propriedades
mecanicas, a incorporacdo de zeolito de prata e zinco pode ser uma
alternativa viavel para a redugdo da contaminagdo microbiana das resinas
acrilicas para base protética e apresentar beneficios para os pacientes
usuarios de préteses.

Paleari*® em 2009 avaliou os efeitos da incorporacdo de TBAEMA
em uma resina acrilica para base protética sobre a resisténcia a flexao,
temperatura de transicdo vitrea (Tg) e caracterizagdo quimica. Foram
confeccionados corpos de prova com diferentes concentragées (0%, 0,5%,
1%, 1,5%, 1,75% e 2%) de TBAEMA incorporado em relagdo ao liquido da
resina acrilica Lucitone 550, que foram submetidos aos testes de FTIR,
ESCA e DSC para avaliacao da Tg e para verificar uma possivel interagao
quimica entre o TBAEMA e a resina acrilica, com liberagdo dos grupos amina
presentes no TBAEMA (grupos que garantem a atividade antimicrobiana do

sistema), e submetidos ainda ao ensaio de resisténcia a flexdo. O autor
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concluiu por meio dos testes FTIR e ESCA que houve copolimerizagdo entre
a resina e o TBAEMA, assim como foi constatado a presenca de nitrogénio
na superficie dos espécimes, indicativo da presenca dos grupos amina. A
resisténcia a flexdo e a Tg foram afetadas negativamente apds a
incorporagdao do mondémero, o que segundo o autor, pode ter ocorrido devido
a uma possivel diminuigdo no grau de conversao da resina acrilica apds a
incorporacao de TBAEMA e pela presenca de monémero residual que pode
afetar negativamente as propriedades mecéanicas da resina por causar efeito
plastificante. Considerando apenas os fatores avaliados, a concentragcédo de
1,75% permitiria aplicabilidade clinica para a resina avaliada.

Em 2009, Park et al.** modificaram uma resina acrilica para base
protética com &cido metacrilico e avaliaram as propriedades mecanicas
dessa resina. O 4cido metacrilico (MA) foi incorporado em relagao ao liquido
(MMA) da resina acrilica (Dental Resin) nas concentracdes de 0%, 5%, 10%
e 20%. Para avaliar a incorporagcédo dos grupos carboxila presentes no MA,
apds a polimerizagdo os espécimes PMMA e PMMA modificado (PMMAm)
foram analisados por FTIR, onde os autores constataram a ampliacéo e o
aparecimento de novos picos de absorbancia na regido do comprimento de
onda de 2950-3050 cm™ e 2924-2885 cm™' respectivamente, sugerindo que
tal incorporacao ocorreu de fato na resina acrilica. Foram confeccionados os
corpos de prova para analise da resisténcia transversa, deflexdo transversa,

resisténcia a flexdo e modulo de elasticidade, e estes foram submetidos ao
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ensaio de resisténcia a flexdo em uma maquina de ensaios universal, cujo
programa de computador a partir dos dados da curva referente a resisténcia
a flexdo calculou a resisténcia transversa, deflexao transversa e o modulo de
elasticidade. Os autores constataram para a resisténcia transversa que nao
houve diferenga estatisticamente significante entre o grupo controle e o
grupo 5%, poréem, houve diferengca em relagdo ao grupo 20%. A deflexao
transversa apresentou diferenga estatisticamente significante entre o controle
e 0s demais grupos. A resisténcia a flexao apresentou similaridade apenas
entre o grupo controle e 5%, assim como o mdédulo de elasticidade, que
apresentou diferencga estatistica apenas para o grupo 20%. O grupo 10% né&o
apresentou qualquer diferenga entre o grupo controle e o grupo 5%. Frente a
tais resultados, Park et al.* concluiram que apesar de afetar negativamente
as propriedades mecénicas da resina acrilica, a sua modificagado demonstrou
ser promissora uma vez que o grupo 5% foi comparavel a resina comercial
Dental Resin.

Cunha et al.'" em 2009 estudaram os efeitos da incorporacdo de
um metacrilato potencialmente capaz de inibir a aderéncia microbiana sobre
a rugosidade e resisténcia a flexdo de uma resina acrilica para base
protética. Os espécimes utilizados foram divididos em 3 grupos de acordo
com as concentragdes de 0%, 10% e 20% de metacrilato de fluoroaquila
(FMA- marca comercial Zonyl TM Fluoromonomer; DuPont), que foi

adicionado em substituicdo ao monémero da resina acrilica (Lucitone 550).
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Foram utilizados espécimes de formato retangular (65 x 10 x 3,3mm) para o
ensaio de resisténcia a flexdo e espécimes circulares para mensuragcédo da
rugosidade de superficie, que foi avaliada 30 dias apds a imersdo dos
espécimes em FMA ou em metilmetacrilato (MMA). Os resultados obtidos
demonstraram que a imersdo dos espécimes em FMA ou MMA néo
apresentou diferenca estatisticamente significante na rugosidade de
superficie, o que é um fator favoravel, pois a rugosidade esta associada com
a formacéao de biofilme. Ja a resisténcia a flexdo diminuiu semelhantemente
nos grupos experimentais 10% e 20%, porém os minimos valores estavam
dentro das especificagdes da ADA n®12 (> 65 MPa). Os autores concluiram
que embora a adicdo de FMA tenha resultado na diminuicdo do
emaranhamento das cadeias poliméricas através do aumento das distancias
intermoleculares e/ou reducdo da energia coesiva das moléculas, a
diminuicdo da resisténcia a flexdo encontra-se dentro do que € clinicamente
aceitavel, sendo viavel a incorporagdo de FMA em resinas acrilicas para
base protética.

Ainda em 2009, Monteiro et al.®' realizaram uma revisdo de
literatura sobre a utilizagdo das varias formas da prata como agente
antimicrobiano no intuito de reduzir a adesdo bacteriana e prevenir a
formacao de biofilme. Os diferentes experimentos analisados demonstraram
que a prata é eficaz contra diversas células bacterianas e biofilmes maduros,

porem em determinadas concentracbes pode ser citotoxica a células
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humanas. Esta andlise sugeriu ainda, que a incorporacéo de prata elementar
(pura), zedlito de prata (SZ) e nanoparticulas de prata (SN) em polimeros
podem constituir biomateriais com eficacia antimicrobiana para uma
variedade de aplicagbes. Os autores constaram que devido a uma maior
superficie especifica de area, as SN podem ser usadas em concentragées
mais baixas sem reduzir as propriedades mecanicas dos materiais, e seria
verdadeiramente oportuno realizar estudos sobre mecanismos de ligagao
entre a prata e a matriz polimérica durante o desenvolvimento desses
materiais biocidas.

Em 2010, Straioto et al.*® avaliaram as propriedades mecanicas de
duas resinas acrilicas apos a incorporagdo do polimero politetrafluoretileno
(PTFE) que tem acao antiaderente aos microrganismos. Foi avaliada a
dureza de superficie, a resisténcia ao impacto e a flexdo, o modulo flexural e
a carga de ruptura de duas resinas acrilicas, nas quais foram incorporados
2% de PTFE ao PMMA e posteriormente submetidas uma ao ciclo longo e a
outra ao ciclo curto de polimerizacado. Todos os testes foram realizados de
acordo com a norma ISO 1567 e os resultados obtidos demonstraram nao
haver diferengas estatisticamente significantes entre os grupos avaliados
para a dureza de superficie. Os valores de resisténcia a flexao, resisténcia
ao impacto e carga de ruptura foram maiores para as resinas acrilicas sem a
adicdo de PTFE, ja o valor do médulo flexural da resina acrilica com adicao

de PTFE a 2% polimerizada por ciclo longo foi maior do que os outros grupos
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avaliados. Segundo os autores, embora os valores obtidos estejam de
acordo com a norma ISO para todos os testes realizados, estes resultados
poderiam ser explicados pelo fato de que a mistura resina/PTFE
provavelmente ndo foi homogénea, ou seja, o p6 de PTFE n&o foi
incorporado a matriz polimérica de maneira igualitéria, reduzindo assim as

propriedades mecanicas.
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O objetivo deste estudo foi:

1. Caracterizar quimicamente uma resina acrilica para base
protética polimerizada por meio de micro-ondas (Onda-Cryl) a qual foi
incorporada o metacrilato 2-tert-butilaminoetil (TBAEMA), buscando saber se
houve interacdo quimica entre a resina e o TBAEMA e quanto a presenca de
grupos amina na superficie da resina;

2. Avaliar a influéncia da incorporagcdo deste metacrilato na
temperatura de transicao vitrea e na resisténcia a flexao desta resina (Onda-

Cryl).
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4.1 MATERIAL

Os materiais e equipamentos que foram utilizados neste estudo

encontram-se nos Quadros 1 e 2, respectivamente.

Quadro 1 - Materiais e respectivos nomes comerciais e fabricantes

MATERIAL NOME COMERCIAL FABRICANTE

Fresa Maxi-cut Le Fils D’ Auguste Maillefer
SA — Ballaigues- Sui¢a

Gesso pedra tipo I Herodent Vigodent S. A. Ind. Com.—
Rio de Janeiro — RJ
Isolante para resina acrilica Cel-Lac Artigos Odontologicos
Cléssico Ltda — Sao Paulo —
SP
Lamina de vidro 25 x 75 Knittel Glaser Geschliffen Mattrand —
Alemanha
x1imm
Lixas d'agua para acabamento Norton T223 Comercial e Técnica de
Abrasivos Ltda — Campinas —
SP
Metacrilato 2-tert-butilaminoetil TBAEMA Degussa Creavis —
Alemanha

Papel celofane - -

Resina acrilica Onda-Cryl Artigos Odontolégicos
termopolimerizavel incolor Cléassico Ltda — Sao Paulo —
SP
Silicone de condensagao Zetalabor Zhermack S.p.A. — Rovigo —
Italia
Vaselina sélida Vaselina sélida Labsynth Produtos para

Laboratério Ltda — Diadema
- SP




Quadro 2 - Equipamentos e respectivos nomes comerciais e fabricantes
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EQUIPAMENTO

mecanica
DuPont DSC 20120 TA

Espatulador mecéanico
Forno de micro-ondas

FTIR

Kratos XSAM HS
Maquina de ensaios
mecanicos
Maquina politriz
Micropipeta Monocanal (100 —
1000ul)

Mufla plastica

Paquimetro digital
Pipeta manual (5 — 10 ml)

Prensa hidraulica

NOME COMERCIAL FABRICANTE
Balanga de preciséao eletrdnica BEL engennering MPL- Materiais para
Laboratério — Piracicaba — SP
Balanga eletronica Filizola Filizola Ind. Brasileira — Sao
Paulo — SP
Cuba para espatulagédo Polidental

DuPont DSC 20120 TA

Espatulador Mesclador/Mixing
Bow — turbo mix

Forno de micro-ondas
Continental AW-30

Nexus 6700- Nicolet
Kratos XSAM HS
Material Test System- MTS810
Aropol 2V
Research Pro
BMF 2

Mitutoyo

Pipeta manual

Delta

Polidental Ind. e Com. Ltda —
Sao Paulo — SP

TA Instruments - EUA

EDG Equipamentos e
Controles — Sao Carlos — SP

Continental Eletrodomésticos-
Hortolandia-SP

Thermo Electron Corporation-
Charis Technologies- Vinhedo-
SP

Kratos - Manchester — Reino
Unido

MTS System Corporation-
Minnesota- EUA

Arotec S/A IndUstria e
Comércio - Cotia — SP

Eppendorf do Brasil Ltda —
Séo Paulo - SP

Artigos Odontolégicos
Classico Ltda — Sao Paulo —
SP

Mitutoyo - Japao
Laborglas — Séo Paulo - SP

Vipi-Delta Maquinas Especiais
— Pirassununga — SP
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4.2 METODO

Fizeram parte deste estudo cinco grupos de espécimes de resina
acrilica, constituidos por um grupo controle e quatro grupos experimentais. O
grupo controle (0%) foi composto por espécimes de resina acrilica Onda-Cryl,
€ 0S grupos experimentais por espécimes de resina acrilica Onda-Cryl +
metacrilato 2-tert-butilaminoetil (TBAEMA). O TBAEMA foi adicionado em
substituicdo ao mondmero'' 1239424350 qa resina acrilica sob diferentes
concentracdes (1%, 2%, 3% e 4% vol/vol), de acordo com a Tabela 1,
mantendo assim a propor¢ao recomendada pelo fabricante da resina acrilica

Onda-Cryl, que é de 14g pd/ 7ml liquido.

Tabela 1 - Descricao da incorporacao de TBAEMA a resina acrilica Onda-

Cryl
Grupo Po (g) Lig. (ml) TBAEMA (ml) Total Liq +
TBAEMA (ml)
controle 14 7 0 7
1% 14 6,93 0,07 7
2% 14 6,86 0,14 7
3% 14 6,79 0,21 7
4% 14 6,72 0,28 7

Todos os grupos foram submetidos as seguintes andlises:

Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR),
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Espalhamento Superficial de Elétrons com Analise Quimica (XPS-ESCA),

Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC) e andlise de resisténcia a flexao.

4.2.1 Obtencao dos espécimes para analise em FTIR, XPS-ESCA e DSC

Para obtencédo dos espécimes para analise em FTIR, XPS-ESCA
e DSC, utilizando-se mufla plastica, gesso pedra tipo Il foi proporcionado e
espatulado mecanicamente respeitando-se as devidas proporgdes agua/pé
(30 mL/100 g). Em seguida, uma lamina de vidro, com dimensdes de 25 mm
X 75 mm foi adaptada sobre o mesmo. Ap6s a presa do gesso, este foi
isolado com vaselina sélida e uma nova lamina de vidro foi adaptada sobre a
primeira. Novamente, gesso pedra tipo lll foi proporcionado e espatulado

mecanicamente, de modo que toda a contra-mufla fosse preenchida (Figura

1),
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FIGURA 1 - Laminas de vidro incluidas em mufla plastica.

ApGs a presa do gesso de inclusdo, a mufla foi aberta para que se
realizasse o isolamento do gesso com isolante para resinas acrilicas Cel-Lac.
A proporgao e manipulagéao pé/liquido da resina acrilica foram realizadas de
acordo com as recomendacdes do fabricante (14g p6/ 7ml liquido), sendo
que o polimero da resina acrilica foi pesado em uma balanca de precisao
eletrénica e o liquido mensurado com o auxilio de uma pipeta. O TBAEMA,
em substituicdo ao mondmero, foi incorporado ao liquido da resina acrilica
em diferentes concentracdes, de acordo com a Tabela 1. Uma adequada
homogeneizacao foi realizada entre os liquidos antes da incorporacdo do
polimero da resina acrilica As Figuras 2A-2D ilustram a realizacdo desta

mistura.
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FIG 2A FIG 2B

FIG 2C FIG 2D

FIGURA 2A - Monémero da resina acrilica colocado em pote de vidro com
auxilio de pipeta manual. FIGURA 2B - TBAEMA adicionado ao monémero
através de micropipeta manual. FIGURA 2C - Pé da resina acrilica
incorporado a mistura. FIGURA 2D - Mistura do p6 e do liquido com auxilio

de espatula no 24.

Ao atingir a fase plastica, a massa de resina acrilica foi adaptada
sobre a lamina de vidro (Figura 3), e em seguida, a mufla foi fechada e

levada a uma prensa hidraulica“®.
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FIGURA 3 - Resina colocada sobre a lamina de vidro em mufla plastica.

A prensagem da resina acrilica foi realizada aplicando-se cargas
graduais de 0,5, 0,8 e 1,0 tonelada-forga (tnf). Nesta ultima carga, a mufla foi
mantida sob a prensa por cerca de 30 minutos*® (Figura 4) e fechada com

auxilio de parafusos préprios.
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FIGURA 4 - Mufla mantida sob a prensa por 30 minutos.

Posteriormente, a mufla foi levada para polimerizagdo dos
espécimes em forno de micro-ondas da marca Continental, modelo AW-30
(Figura 5), no ciclo estabelecido pelo fabricante (3 minutos a 320W + 4

minutos a OW + 3 minutos a 720W) da resina acrilica Onda-Cryl.
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FIGURA 5 - Forno de micro-ondas da marca Continental utilizado para

polimerizacao da resina acrilica.

Em seguida, a mufla foi resfriada sobre bancada por uma noite*®

e, entdo, os espécimes foram desincluidos (Figura 6). Os excessos das
bordas dos espécimes foram retirados utilizando-se fresa Maxi-cut e

micromotor.

FIGURA 6 - Espécime obtido apds desinclusdo e acabamento.



67

Estes espécimes foram entdo adequados para cada um dos
protocolos de acordo com as especificacbes dos equipamentos a serem
utilizados, ou seja, foram transformados em p6 ou em mondlito de, no

maximo, 12 mm x 12 mm de comprimento (tamanho da porta-amostra).

4.2.2 Analise em FTIR, XPS-ESCA e DSC
Os grupos foram submetidos a cada um dos protocolos descritos

abaixo:

4.2.2.1 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier
(FTIR)

Os espécimes foram submetidos a analise em Espectroscopia de
Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR), onde foi avaliada a
interacdo quimica entre a resina acrilica para base protética e o TBAEMA.

Estas analises foram realizadas com auxilio de um equipamento
Nexus 6700 (Figura 7), na regiao de comprimento de onda entre 400 a 3500
cm™”, com resolucdo de 4 cm’, apés 64 varreduras, pelo método de
transmitdncia. O objetivo foi realizar um controle do processo de
polimerizacao da resina acrilica na presengca do TBAEMA nas diferentes
concentracées (0%, 1%, 2%, 3% e 4%), evidenciando se ocorreu uma

reacdo de copolimerizagdo. A ocorréncia deste tipo de reagdo garantiria a

estabilidade (fixagcdo quimica) do composto na matriz da resina acrilica®.
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FIGURA 7 - Equipamento Nexus 6700 acoplado a computador para

registro digital das andlises.

Inicialmente, os espécimes foram transformados em pd e
macerados com brometo de potassio (KBr) na propor¢céo de 2mg de amostra
para 100 mg de KBr durante 20 minutos, para que houvesse igualdade no
tamanho das particulas desses materiais e uma adequada mistura entre eles

(Figura 8).

FIGURA 8 - KBr + amostra sendo macerados.
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ApOs a maceracao, procedeu-se a prensagem da mistura KBr +
amostra (Figura 9A) para confecgdo de pequenos discos, que foram

submetidos a leitura pelo equipamento Nexus 6700 (Figura 9B).

FIG 9A FIG 9B

FIGURA 9A - Amostra colocada no interior de um dispositivo e levada a
prensa onde foi aplicada forca de 3 toneladas. FIGURA 9B - Amostra

colocada em uma placa que foi adaptada ao equipamento onde se realizou

o teste.

Uma vez que a fungédo do KBr é atuar como “background”, este
equipamento possui a capacidade de excluir o KBr no momento da leitura e

considerar na andlise apenas o material da amostra (Figuras 10A e 10B).
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FIG 10A FIG 10B

FIGURA 10A - Equipamento fechado promovendo a leitura da amostra.
FIGURA 10B - Registros observados digitalmente apés a leitura da

amostra.

4.2.2.2 Espalhamento Superficial de Elétrons com Analise Quimica
(XPS-ESCA)

Os espécimes foram submetidos ao espalhamento superficial de
elétrons com analise quimica, cujo objetivo foi avaliar a composicdo quimica
de suas camadas superficiais (trés primeiras monocamadas) e complementar
as analises de espectroscopia de infravermelho, avaliando a presenca de
possiveis grupos quimicos C-N presentes na superficie dos corpos de prova.
Dado que sao estes grupos que conferem a caracteristica antimicrobiana ao
TBAEMA?*, sua presenca na superficie dos corpos de prova seria um
resultado no sentido de garantir a possivel atividade antimicrobial do sistema

MMA/ TBAEMA. Este experimento foi realizado com auxilio da técnica de
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espectroscopia de fotoelétrons excitados por raios X (XPS), empregando-se
0 espectromicroscépio de superficies Kratos XSAM HS. As etapas da

realizacdo deste teste sdo demonstradas nas Figuras 11-14.

FIGURA 11 - Espectromicroscépio de superficies Kratos XSAM HS.



72

FIGURA 12 - Dispositivo onde as amostras sao colocadas para que a analise
seja realizada.

FIGURA 13 - Centralizacdo da amostra a ser analisada.
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FIGURA 14 - Registro digital.

4.2.2.3 Analise Térmica Via Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC)
Os espécimes foram submetidos a andlise térmica via calorimetria
diferencial de varredura, cujo objetivo foi avaliar a influéncia da incorporagéo
do TBAEMA na temperatura de transicdo vitrea da resina acrilica. Estas
andlises permitiram, de forma qualitativa, confirmar se o efeito da adicao tem
natureza puramente de mistura ou se ha de fato uma copolimerizagdo. Para
realizacdo destas analises foi utilizado um equipamento DuPont DSC
20120TA, cujo processo consistiu de uma varredura térmica a velocidade de
aguecimento controlada em 10 °C/min, em atmosfera de nitrogénio e com
aquecimento programado para o intervalo de 25 a 140°C. As etapas da

realizacdo deste teste sdo demonstradas nas Figuras 15 - 20.
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FIGURA 15 - Equipamento para Analise Térmica Via Calorimetria Diferencial

de Varredura (DSC).

4

FIGURA 16- Dispositivos onde as amostras sao colocadas para a realizagao
do teste.



FIGURA 17 - Amostra sendo quebrada em pequenos pedacos.

FIGURA 18 - Dispositivo sendo vedado apds colocagdo da amostra em

seu interior.
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FIGURA 19 - Forno do DSC fechado e iniciado fluxo de calor sobre as

amostras.

FIGURA 20 - Registro digital.
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4.2.3 Obtencao dos espécimes para analise de resisténcia a flexao

Para o ensaio de resisténcia a flexdo, os espécimes foram obtidos
por meio de um padrdo metalico com as seguintes dimensdes: 67 mm x 12
mm x 53 mm (Figura 21A). Essas medidas sdo superiores aquelas
recomendadas pela ISO/FDIS 1567%° para esse tipo de ensaio mecanico
(Figura 21B) para possibilitar o acabamento dos espécimes com lixas de
diferentes granulagbes e atingir, assim, as dimensdes recomendadas, que

sdo 65 mm x 10 mm x 3,3 mm.

FIG 21A FIG 21B

FIGURA 21A - Padrdo metalico para obtencdo dos espécimes em resina
acrilica para o ensaio de flexdo. FIGURA 21B - Medidas em milimetros do
espécime, para o ensaio de flexdo, recomendadas pela ISO/FDIS 1567.

Para facilitar a remocao do padrao metélico ap6s a inclusdo, cada
padrdo foi envolvido individualmente em silicone para inclusdo. Uma matriz
de madeira’ foi utilizada para se obter uma quantidade padrdo de silicone

para todas as inclusées e uma correta moldagem do padrdao metalico (Figura
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22A). O padrdo metalico foi posicionado no interior dessa matriz e o silicone
foi corretamente acomodado sobre o mesmo. Entédo, esse conjunto foi levado
a uma prensa hidraulica e mantido sob carga de 0,5 tnf até a polimerizacao

completa do silicone (Figura 22B).

FIG 22A FIG 22B

FIGURA 22A - Padrées metalicos posicionados no interior das lojas na
matriz de madeira. FIGURA 22B - Conjunto silicone/ padrao metalico, apés a

polimeriza¢ao do silicone.

Em seguida, cada conjunto silicone / padrdo metalico foi incluido
individualmente em gesso pedra espatulado mecanicamente na propor¢cao

agua / pé de 30 ml/ 100 g, utilizando-se muflas plasticas (Figura 23).
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FIGURA 23 - Conjunto silicone/ padrao metalico incluido em mufla plastica.

Ap6s abertura da mufla, o padrdao metédlico foi removido e
realizou-se isolamento do gesso com Cel-Lac. A propor¢cao e manipulagéo
pé/liquido da resina acrilica foram realizadas de acordo com as
recomendacgdes do fabricante, sendo que o polimero da resina acrilica foi
pesado em uma balanga de precisao eletrénica e o liquido (mondémero) foi
mensurado com o auxilio de uma pipeta. O TBAEMA foi adicionado ao
liquido da resina acrilica, em substituicho ao mondémero, em diferentes
concentragdes (1%, 2%, 3% e 4% vol/vol) como descrito anteriormente
(Tabela 1 e Figuras 2A - 2D) e ap6s atingir a fase plastica, a mistura foi
colocada no interior do silicone previamente incluido em mufla plastica para

posterior prensagem.
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A prensagem foi realizada sob prensa hidraulica em duas etapas,
uma prensagem inicial e uma final. Para a prensagem inicial, uma carga de
0,5 toneladas foi exercida e, logo apds, a mufla foi aberta e os excessos de
resina eliminados com auxilio de um buril de Le Cron. Durante a prensagem
final, cargas de 0,5, 0,8 e 1,0 tnf foram exercidas gradativamente sobre a
mufla, de acordo com as recomendacdes do fabricante para evitar
deformacgdes deste tipo de mufla.

Para uma correta acomodacao da resina no interior do molde em
silicone e uma agregacdo adequada do mondémero ao polimero da resina
acrilica, um periodo de 30 minutos' foi aguardado sob a carga de 1,0 tnf na
prensa. Posteriormente, as muflas foram fechadas com auxilio de parafusos
préprios e, entdo, levadas para polimerizagdo em forno de micro-ondas
(Figura 5) da marca Continental (modelo AW-30) no ciclo estabelecido pelo
fabricante (3 minutos a 320W + 4 minutos a OW + 3 minutos a 720W) da
resina acrilica Onda-Cryl.

Apoés a polimerizagdo, as muflas foram deixadas em repouso por
uma noite sobre a bancada e posteriormente foram abertas a para
desinclusdo dos espécimes*®.

O acabamento dos espécimes foi realizado em uma maquina
politriz (Aropol 2V) com auxilio de duas matrizes metalicas. Uma delas

permitiu 0 desgaste seletivo da espessura (Figura 24A) e a outra o desgaste
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tanto na largura como no comprimento do espécime (Figura 24B) o que

possibilitou atingir as dimensdes recomendadas pela norma ISO/FDIS 1567.

FIG 24A FIG 24B

FIGURA 24A - Espécime posicionado em matriz metdlica, com seta
indicando a espessura em excesso. FIGURA 24B - Espécime posicionado

em matriz metalica com setas indicando largura e comprimento em excesso.

Foram utilizadas lixas d’agua para acabamento com granulacdes
de 280 e 320 para o desgaste inicial e 400 e 600 para o desgaste final dos
espécimes (Figura 25A - 25C) Apds acabamento (Figura 25D), os espécimes
foram armazenados em agua destilada a 37° C por 50 + 2 h previamente ao

ensaio mecanico’ .
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FIG 25A FIG 25B

FIG 25C FIG 25D

FIGURA 25A - Acabamento realizado na maquina politriz (Aropol 2V) com o
auxilio de matrizes metélicas, possibilitando desgaste em espessura.
FIGURA 25B - Desgaste em largura. FIGURA 25C - Desgaste em
comprimento. FIGURA 25D - Espécime apds acabamento.
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4.2.3.1 Anadlise da resisténcia a flexao

Cada espécime foi submetido ao ensaio de flexdo em trés pontos
em uma maquina de ensaios mecanicos Material Test System (MTS-810)
(Figura 26A). Este equipamento é conectado a um computador, 0 qual possui
um software que analisa e registra graficamente o comportamento do

material frente a aplicacédo de cargas (Figura 26B).
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As cargas foram aplicadas de forma perpendicular e centralmente
a cada espécime sob uma velocidade constante de 5,0 mm/ min, até ser

registrada a carga maxima em Newtons (Figura 27A — 27D).

FIG 27A FIG 27B

FIG 27C FIG 27D

FIGURA 27A - 27D - Aplicagcdo de cargas de forma perpendicular e
centralmente a cada espécime sob uma velocidade constante de 5mm/min,

até ser registrada a carga maxima em Newtons.

ApGs a obtengdo do registro da carga maxima, aplicou-se a
seguinte formula para se obter o valor da resisténcia a flexdo em

MegaPascal (MPa):
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Fs =3Fl

2.bh?

Onde:

Fs = resisténcia a flexao

F= carga maxima obtida a partir do ensaio mecéanico
I= distancia entre os suportes (= 50 mm)

b=meédia aritmética da largura do espécime, em milimetros, mensurado antes

do ensaio mecénico

h= média aritmética da espessura do espécime, em milimetros, mensurado

antes do ensaio mecénico

Dessa forma, obteve-se o valor de resisténcia a flexao de cada

espécime de resina acrilica num total de cinco grupos avaliados.
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Planejamento experimental

A anadlise dos dados obtidos a partir de analises em FTIR, ESCA e
DSC foi realizada de forma descritiva. Para a realizacdo de cada teste um
espécime por grupo®® foi utilizado.

O numero de espécimes para cada grupo para o ensaio de flexao
foi baseado na literatura (n=10)" e confirmado por meio de estudo piloto. A
variavel resisténcia a flexao foi submetida a um fator de variacdo (adicéo de
TBAEMA) com 5 niveis, correspondentes as diferentes concentragdes do
metacrilato (0%, 1%, 2%, 3% e 4% vol/vol). A variavel estudada apresentou
aderéncia a distribuicdo normal e homogeneidade de variancias. Dessa
forma, foi testada por meio de analise de variancia a um fator (ANOVA),
seguida pelo teste HSD de Tukey para comparagdes multiplas. Ambos os

testes foram empregados com niveis de significancia de 0,05.
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5 RESULTADO

5.1 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier
(FTIR)

Os resultados obtidos a partir da analise de Espectroscopia de
Infravermelho em amostras de resina acrilica contendo as diferentes
concentracoes de TBAEMA (1%, 2%, 3% e 4%) podem ser observados nos

Gréficos 1 - 4.
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2%, 3% e 4%), na regido entre 1300-1325 cm™, que estdo ausentes no

espécime de resina acrilica pura.

5.2 Espalhamento Superficial de Elétrons com Analise Quimica (XPS-

ESCA)

Os resultados obtidos através de analise em XPS-ESCA estao

apresentados na Tabela 2. A porcentagem atbmica de Nitrogénio na

superficie dos espécimes foi determinada para as diferentes concentracoes

de TBAEMA, apdés sua incorporacao na resina acrilica Onda-Cryl.

Tabela 2 - Porcentagem atémica de Nitrogénio na superficie dos espécimes

Grupo % de Nitrogénio na superficie
1% 0,36
2% 0,54
3% 0,35
4% 0,20




95

Observou-se que a incorporagdo de TBAEMA na resina acrilica
resultou em diferentes porcentagens atémicas de Nitrogénio na superficie
dos corpos de prova. O grupo 2% apresentou os maiores valores (0,54%) e o
grupo 4% apresentou os menores (0,20%). As porcentagens atébmicas de
Nitrogénio na superficie dos espécimes representariam as porcentagens de

grupos amina incorporados a resina acrilica com a adicdo de TBAEMA.

5.3 Analise Térmica Via Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC)
Os resultados obtidos através de analise de DSC para as
diferentes concentragcbes de TBAEMA na resina acrilica Onda-Cryl estédo

apresentados nos Graficos 5 - 9.
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GRAFICO 9 - Temperatura de transigéo vitrea da resina acrilica Onda-Cryl
com 4% de TBAEMA.

O Gréfico 10 demonstra o efeito da incorporacdo de TBAEMA
sobre a temperatura de transicdo vitrea da resina acrilica Onda-Cryl para

todos os grupos avaliados.
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5.4 Analise de resisténcia a flexao

No segundo momento deste estudo, foi avaliada a resisténcia a
flexdo da resina acrilica Onda-Cryl apds a incorporacdo das diferentes
concentracdes de TBAEMA.

Na Tabela 3 sdo apresentados os valores de resisténcia a flexao,
em MPa, de cada espécime de resina acrilica para todos o0s grupos
avaliados, e na Tabela 4 é apresentada a andlise de variancia para a
avaliacdo do efeito da adicdo de TBAEMA sobre a resisténcia a flexdo da

resina acrilica estudada.
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Tabela 3 - Valores de resisténcia a flexdo, em MPa, de cada espécime de
resina acrilica para todos os grupos avaliados, e respectivas médias,

desvios-padrao e coeficientes de variagao.

Grupo Grupo Grupo Grupo Grupo

Especime Controle 1% 2% 3% 4%
1 96,0 93,1 73,6 49,0 65,9

2 88,0 57,4 68,4 77,2 59,9

3 97,8 79,2 67,7 49,2 60,8

4 91,2 88,0 78,8 69,4 63,0

5 93,4 82,0 67,9 72,4 79,9

6 98,4 76,9 93,1 78,1 70,7

7 88,3 95,8 55,9 79,1 68,7

8 83,7 66,7 56,8 57,1 68,8

9 82,5 66,1 53,4 66,4 64,4

10 92,4 64,8 56,2 46,2 70,4
Média 91,2 77,0 67,8 64,4 67,2
Desvio-padrao 55 +13,0 +12,5 +13,0 +5,9

Ccv 6,1 16,9 16,2 20,1 8,7
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Tabela 4 - Analise de variancia para a avaliagdo do efeito da adicdo de

TBAEMA sobre a resisténcia a flexao da resina acrilica

Fonte de variacao SQ gl QM F P
Adicdo de TBAEMA 4863,768 4 1215,942 10,910 < 0,001*
Residuo 5015,304 45 111,451

Total 9879,072 59

* Significante (P < 0,05)

Observou-se que a adicdo do TBAEMA a resina acrilica
influenciou significantemente os resultados (p< 0,05). Para identificar os
grupos que sofreram esta influéncia foram realizadas comparagdes multiplas
de médias pelo teste HSD de Tukey. O resultado obtido pode ser visualizado
no Grafico 11 em que letras maiusculas iguais representam semelhanca

estatistica.
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GRAFICO 11 - Resisténcia a flexdo para a resina acrilica Onda-Cryl, de
acordo com a concentracdo de TBAEMA. Letras mailsculas idénticas

representam semelhanca estatistica (Teste HSD de Tukey, p<0,05).

Em geral, foi observado que a resisténcia a flexdo diminuiu
numericamente a medida que se aumentou a concentracdo de TBAEMA na
resina acrilica. O teste HSD de Tukey demonstrou que houve diferenca
estatisticamente significante entre o grupo controle (91,2 + 5,5) e 0s grupos
1% (77,0 £13,0), 2% (67,2 + 12,5), 3% (64,4 + 13,0) e 4% (67,2 = 5,9).
Porém, os grupos de 1 a 4% nao apresentaram diferencas estatisticamente

significantes entre eles.
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6 DISCUSSAO

Na Odontologia, diversas tentativas de incorporar agentes
antifingicos ou antissépticos a resinas acrilicas para base protética ou a
materiais reembasadores tém sido relatadas, pois outros métodos utilizados
como educacdo e motivacdo tornam-se dificeis de serem implantados
principalmente em pacientes que apresentam redugcao da destreza manual
e/ou perda de memoéria”*’. Neste contexto, resinas acrilicas para base de
protese com propriedades antimicrobianas poderiam ajudar muitos pacientes
usuarios de proteses totais e parciais removiveis a melhorar a saude oral,
uma vez que a colonizagdo da superficie protética por microrganismos
patogénicos seria reduzida. Contudo, até o presente momento seu sucesso é
limitado*’, pois diversos relatos tém mostrado que diversos agentes
antimicrobianos, quando incorporados a resina acrilica, perdem seu efeito
com o passar do tempo®® e reduzem a propriedades mecanicas das resinas

acrl’licas7,1 1-1 2,22,39,42,55.

24,47,54,56,58 11-12,17,19,39,42-43

A utilizacdo de polimeros ou mondmeros

antimicrobianos representa uma alternativa plausivel para amenizar ou

solucionar tais problemas, pois algumas dessas substéncias garantem

11,19,56

propriedades mecéanicas mais estaveis e sao potencialmente

11,17,43,56

resistentes a aderéncia microbiana , uma vez que diminuem a

molhabilidade superficial***® e permanecem unidas & cadeia polimérica da
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resina acrilica por meio da copolimerizagdo com o0s monémeros

19,42,47

metacrilatos Nesses casos a agéo antimicrobiana ocorre pelo simples

193954 O metacrilato 2-tert-

contato da bactéria com a superficie modificada
butilaminoetil (TBAEMA) é uma substancia policatibnica que pode unir-se
quimicamente a resina acrilica e apresentar atividade antimicrobiana devido
a presenca de grupos amina em sua composicdo®*>*.

Foi nosso objetivo neste trabalho observar apds a incorporagao do
TBAEMA a resina acrilica Onda-Cryl, se houve de fato uma reagcédo de
copolimerizagédo entre o TBAEMA e a resina acrilica ou se a natureza foi
apenas de mistura. Isso pode ser constatado por meio de analise de FTIR,
cujos resultados obtidos (Graficos 1 — 4) para amostras contendo TBAEMA
comprovaram que houve reagdo de copolimerizagdo, ou seja, 0 grupo
metacrilato uniu-se quimicamente a resina acrilica. Tal unido é verificada por
meio do aumento das bandas de absor¢cédo presentes na resina modificada
que estdo ausentes nas amostras controle (resina acrilica pura e TBAEMA
puro), na regido entre 1300-1325 cm™. Estes resultados corroboram com os
achados por Park et al.*? (2009) que ao incorporarem grupos carboxila a uma
resina acrilica observaram o aumento das bandas de absorgdo da resina
modificada, o que indicaria a incorporagao de tais grupos ao PMMA. Este

tipo de reagédo € importante, pois garantiria o efeito antimicrobiano da resina

acrilica.
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Da mesma maneira, Pesci-Bardon et al.*’ (2006) adicionaram a
resina acrilica um composto aménio quaternario e afirmaram que o produto
foi incorporado diretamente na estrutura molecular da resina, onde
permaneceu unido sem ser liberado, exercendo efeito antimicrobiano.

Segundo Ottersbach, Sosna® (2003), os grupos amina que
permanecem unidos a cadeia principal do metacrilato podem resultar em
atividade antimicrobiana. Neste estudo, as superficies dos espécimes foram
avaliadas por meio de XPS-ESCA para verificar a presencga de grupos amina.
Esta técnica € muito utilizada na area de engenharia para avaliar a
composi¢cao quimica da superficie de varios tipos de materiais, incluindo os
polimeros. Todos os elementos quimicos, além do hidrogénio (H), podem ser
detectados a uma profundidade de até 100A%,

Foram observados diferentes indices de Nitrogénio (Tabela 2) na
superficie dos espécimes de todos os grupos de resina acrilica modificada. A
porcentagem de Nitrogénio encontrada pode ser considerada quimicamente
similar a porcentagem de grupos amina na superficie dos espécimes. Dessa
forma, os resultados sugerem que a resina acrilica contendo TBAEMA
poderia apresentar potencial antimicrobiano devido a presenga de grupos
amina na forma de NH em sua superficie. Contudo, estes resultados devem
ser interpretados com cautela, pois embora seja conhecida a minima
porcentagem atbmica de grupos amina presentes na superficie dos

espécimes na forma de NH, ndo se sabe se esta molécula é reativa a ponto
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de promover atividade antimicrobiana e outros estudos s&o necessarios para
responder a estas questodes.

De modo geral, a resina Onda-Cryl comportou-se
semelhantemente a resina acrilica utilizada no estudo realizado por Paleari®,
O autor incorporou TBAEMA a resina Lucitone 550 e observou que as
porcentagens atébmicas de Nitrogénio diminuiram a medida que a
concentracdo do produto aumentou, contudo, nas mesmas concentragoes
utilizadas para a resina acrilica Onda-Cryl, a resina Lucitone 550 apresentou
valores superiores nas porcentagens atémicas de Nitrogénio. Os grupos 3%
e 4% da resina acrilica Onda-Cryl, semelhantemente ao grupo 2% da resina
acrilica Lucitone 550, apresentaram baixas porcentagens atémicas de
Nitrogénio sendo as maiores concentragdes utilizadas no estudo.

Isso pode ser explicado devido a uma possivel saturagdo do
sistema PMMA/TBAEMA permitindo somente a incorporagéo de até 2% de
TBAEMA para a resina acrilica Onda-Cryl, de modo que acima desta
concentragdo o Nitrogénio seria volatilizado, ou ocorreria uma diminuicdo no
grau de polimerizacdo da resina acrilica nestes grupos, que poderia resultar
numa menor quantidade de Nitrogénio presente na superficie dos
espécimes. Outra possivel explicacdo poderia ser o fato de que a resina
acrilica Onda-Cryl apresentaria maior quantidade de monémeros residuais
nao reagidos que se ligam ao TBAEMA, ou ainda ao proprio teste, uma vez

que o XPS-ESCA pode detectar elementos quimicos até a uma profundidade
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de 100A. Neste caso, 0 TBAEMA poderia estar heterogeneamente disperso
no interior da matriz da resina resultando em menores indices atémicos de
Nitrogénio na superficie da resina avaliada.

No presente estudo também se avaliou o efeito da incorporacao
de TBAEMA sobre a temperatura de transigéo vitrea e resisténcia a flexdo da
resina acrilica Onda-Cryl. Durante a polimerizagdo, o produto incorporado &
difundido na estrutura polimérica da resina acrilica. Essa difusdo depende do
tempo, da temperatura, do produto, da estrutura polimérica e da temperatura
de transicdo vitrea (Tg) do polimero''. A temperatura de transicdo vitrea é
um dos mais importantes parametros dos materiais poliméricos amorfos ou
semicristalinos, e por ser uma propriedade inerente desses materiais, denota
profundas consequéncias no seu potencial de aplicagao®**.

Essa propriedade € comumente definida como a temperatura em
que um polimero sofre a transicdo do estado vitreo para um estado
semelhante a uma borracha sdélida e, durante essa transi¢cdo, ocorrem
mudancas a nivel molecular, que modificam a cadeia polimérica®. Portanto,
a Tg das resinas acrilicas utilizadas para base de proteses exerce uma
influéncia significativa sobre as propriedades fisicas e mecénicas, sobre o
grau de conversdo, presenca de plastificantes e teor de umidade®**.
Geralmente, o0 aumento do grau de polimerizagdo da resina acrilica resulta

em aumento da Tg, enquanto que a presengca ou incorporagdo de

plastificantes resulta em sua diminuigao>®.
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Neste estudo, o valor da temperatura de transicdo vitrea obtido
para o grupo controle (109,72°C) aproximou-se dos resultados observados

por Phoenix et al.*®

que em 2004 avaliaram propriedades mecanicas e
térmicas de varias marcas comerciais de resinas acrilicas e encontraram que
a temperatura de transicao vitrea variou entre 102,5°C e 104,7°C para todas
as marcas testadas. Em relagdo aos demais grupos (Graficos 6 — 9), foi
observado que a temperatura de transi¢ao vitrea diminuiu com o0 aumento da
concentragdo de TBAEMA. Neste caso, o nivel de energia necessario para
que as moléculas adquiram mobilidade esta relacionado a cada
constituinte®, ou seja, o valor da Tg resultante situa-se entre os valores da
Tg dos constituintes do sistema resina acrilica/TBAEMA.

Quando em uso, a temperatura da resina acrilica de uma prétese
varia consideravelmente, pois € submetida constantemente a mudangas de
temperatura no meio bucal em virtude da ingestdo de alimentos e liquidos
quentes e frios?®. Em um estudo realizado por Palmer et al.*> em 1992, os
autores determinaram as maiores e menores temperaturas encontradas na
cavidade oral de 13 pacientes ap0s a ingestdo de substancias quentes e
frias, e constataram que as temperaturas giram em torno de 67°C a 0°C. O
aumento da temperatura de uma protese aproxima-a de sua temperatura de
transicao vitrea, o que pode resultar numa deformagcao rapida e irreversivel®®.

Dessa forma, como os resultados deste estudo demonstraram uma variacao

da Tg entre 109,72°C até 96,26°C pode-se dizer que nao haveria implicacdes
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clinicas em relagdo as alteracées da temperatura de transicao vitrea da
resina apds a incorporacao de TBAEMA.

A incorporacdo de um produto a uma resina acrilica pode afetar
também suas propriedades mecéanicas. Essas propriedades sao cruciais para
0 sucesso clinico e longevidade das préteses, principalmente porque os
materiais utilizados para base protética devem ser capazes de suportar altas
forcas de impacto somadas as forcas mastigatérias*’. A resisténcia a flexao é
uma das propriedades mais importantes a ser avaliada, pois prediz o
desempenho clinico de um material ao receber carga’. Dado que estes
materiais estdo sujeitos a receberem forcas flexurais repetidamente, a
prétese pode sofrer deformacdo em decorréncia da fungéo mastigatéria’, ou
seja, sob carga dinamica®®, fraturando com maior facilidade'".

Os resultados obtidos neste estudo demonstraram que a
incorporacdao de TBAEMA promoveu redugdes estatisticamente significantes
na resisténcia a flexdo da resina acrilica (Grafico 11). Estes resultados se
assemelham aos encontrados por outros autores, que também verificaram a
diminuicdo da resisténcia a flexdo de resinas acrilicas apds a incorporagao

711-12.19.224255 - phir et al.'? (2007) verificaram que

de agentes antimicrobianos
a incorporagdo de um mondmero fosfatado a uma resina acrilica causou a
diluicdo de componentes do liquido, como o agente de ligacdo cruzada

EDGMA e, concomitantemente, o aumento do efeito plastificante resultando

na diminuicdo do modulo e resisténcia a flexdo e no aumento da sorgéo e
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solubilidade em agua dos grupos experimentais. Da mesma maneira, Cunha
et al."" (2009) ao adicionarem FMA a uma resina acrilica verificaram a
diminuicdo da resisténcia a flexdo por meio da diminuicdo do
emaranhamento das cadeias poliméricas com aumento das distancias
intermoleculares e/ou redugéo da energia coesiva das moléculas do polimero
modificado. Resultados semelhantes foram encontrados por Park et al.*?
(2009) que incorporaram acido metacrilico a uma resina acrilica e notaram o
declinio em suas propriedades mecanicas, e explicaram que isto ocorreu
devido aos grupos carboxila livres do acido metacrilico que alteraram a
estrutura espacial do novo polimero. J& no estudo realizado por Paleari *°
(2009), a resisténcia a flexdo e a Tg foram afetadas ap6s a incorporagéo do
mondmero antimicrobiano a uma resina acrilica termopolimerizavel, o que
segundo o autor, pode ter ocorrido devido a uma possivel diminui¢do no grau
de conversdo da resina acrilica e pela presenca de monémero residual que
tem efeito plastificante.

No presente estudo, a diminuicdo da resisténcia a flexdo e da Tg
podem estar associadas a presenca de mondémero residual, que pode afetar
negativamente as propriedades mecéanicas de resinas acrilicas por causar

12,55

efeito plastificante ou ainda, tais achados podem relacionar-se com o

aumento das distancias intermoleculares dos mondémeros, que afetam as
11,42

cadeias do polimero diminuindo os valores de resisténcia a flexao

Todavia, os valores de resisténcia a flexdo obtidos para todos os grupos
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estavam de acordo com 0s minimos valores recomendados pela ISO 156728
(65 MPa), o que permitiria a aplicabilidade clinica de concentracbes até 4%
para a resina acrilica avaliada, considerando-se as limitagdes deste estudo e
os fatores avaliados.

Dessa maneira, futuros estudos devem ser realizados para investigar
outras propriedades mecanicas e fisico-quimicas de resinas acrilicas apds a
incorporacdo de TBAEMA, assim como testes microbiologicos e citotdxicos
S0 necessarios para avaliar se as concentracées de TBAEMA estabelecidas

neste estudo proporcionam propriedades antimicrobianas a resina acrilica.
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7 CONCLUSAO

Diante dos resultados obtidos e dentro das limitacbes deste
estudo, pode ser concluido que:

1) Houve evidéncias de copolimerizacao entre a resina acrilica e o
TBAEMA e a presenca de Nitrogénio indica que grupos amina foram
encontrados na superficie dos espécimes;

2) A temperatura de transicao vitrea e a resisténcia a flexao foram
afetadas apéds a incorporacao do TBAEMA, contudo, os valores encontrados
para a resisténcia a flexdo nas concentragdes utilizadas estavam de acordo

com os recomendados pela Norma ISO 156728 (65 MPa).



REFERENCIAS



8 REFERENCIAS*

1. Barbosa DB, Souza RF, Pero AC, Marra J, Compagnoni MA. Flexural
strength of acrylic resins polymerized by different cycles. J Appl Oral Sci.
2007; 15: 424-8.

2. Basso MFM, Giampaolo ET, Vergani CE, Machado AL, Pavarina AC,
Compagnoni MA. Influence of microwave disinfection on the linear
dimensional stability of complete dentures: a clinical study. Int J Prosthodont.
2010; 23: 318-20.

3. Brace ML, Plummer KD. Practical denture disinfection. J Prosthet
Dent. 1993; 70: 538-40.

4. Budtz-Joérgensen E, Carlino P. A miconazole lacquer in the treatment
of Candida — associated denture stomatitis. Mycoses. 1994; 37: 131-5.

5. Campanha NH, Pavarina AC, Brunetti IL, Vergani CE, Machado AL,
Palomari Spolidorio DM. Candida albicans inactivation and cell membrane
integrity damage by microwave irradiation. Mycoses. 2007; 50: 140-7.

6. Canevarolo SV. Técnicas de caracterizacdo de polimeros. Sdo Paulo:
Artliber; 2004.

7. Casemiro LA, Martins CHG, Pires-de-Souza FCP, Panzeri H.
Antimicrobial and mechanical properties of acrylic resins with incorporated

silver-zinc zeolite- part I. Gerodontology. 2008; 25: 187-94.

* De acordo com estilo Vancouver. Disponivel no site:
http://www.nIm.nih.gov.bsd/uniform_requirements.html



120

8. Compagnoni MA, Souza RF, Marra J, Pero AC, Barbosa DB.
Relationship between Candida and nocturnal denture wear: quantitative
study. J Oral Rehabil. 2007; 34: 600-5.

9. Consani RLX, Azevedo DD, Mesquita MF, Mendes WB, Saquy PC.
Effect of repeated disinfections by microwave energy on the physical an
mechanical properties of denture base acrylic resins. Braz Dent J. 2009; 20:
132-7.

10. Consani RLX, Vieira EB, Mesquita MF, Mendes WB, Arioli-Filho JN.
Effect of microwave disinfection on phisical and mechanical properties of
acrylic resins. Braz Dent J. 2008; 19: 348-53.

11.  Cunha TR, Regis RR, Bonatti MR, Souza RF. Influence of
incorporation of fluoroalkyl methacrylates on roughness and flexural strength
of a denture base acrylic resin. J Appl Oral Sci. 2009; 17: 103-7.

12.  Dhir G, Berzins DW, Dhuru VB, Periathamby AR, Dentino A. Physical
properties of denture base resins potentially resistant to Candida adhesion. J
Prosthodont. 2007; 16: 465-72.

13.  El-Charkawi H, El-Said EA, Safouh HM, El-Raghi N. Effect of addition
antimicrobial agents to denture reliners. Egypt Dent J. 1994, 40: 785-90.

14.  Ellakwa AE, Morsy MA, EI-Sheikh AM. Effect of aluminum oxide
addition on the flexural strength and thermal diffusivity of heat-polymerized

acrylic resin. J Prosthodont. 2008; 17: 439-44.



121

15.  Frenkel H, Harvey |, Newcombe RG. Oral health care among nursing
home residents in Avon. Gerodontology. 2000; 17: 33-8.

16. Huggett R, Brooks SC, Campbell AM, Satguranathan R, Bell GA.
Evaluation of analytical techniques for measurement of denture-base acrylic
resin glass-transition temperature. Dent Mater J. 1990; 6: 17-29.

17. Ignatova M, Voccia S, Gilbert B, Markova N, Cossement D,
Gouttebaron R, et al. Combination of electrografting and atom-transfer radical
polymerization for making the stainless steel surface antibacterial and protein
antiadhesive. Langmuir. 2006; 22: 255-62.

18. llbay SC, Guvener S, Alkumru HN. Processing dentures using a
microwave technique. J Oral Rehabil. 1994; 21: 103-9.

19. Imazato S, Torri M, Tsuchitani Y, McCabe JF, Russell RRB.
Incorporation of bacterial inhibitor into resin composite. J Dent Rest. 1994;
73: 1437-43.

20. International Organization for Standardization. Specification 1567:
denture base polymers. 2nd ed. Geneva: ISO; 1998.

21.  John J, Gangadhar SA, Shah |. Flexural strength of heat-polymerized
polymethyl methacrylate denture resin reinforced with glass, aramid, or nylon
fibers. J Prosthet Dent. 2001; 86: 424-7.

22. Kanie T, Arikawa H, Fujji K, Inoue K. Physical and mechanical
properties of PMMA resins containing y-methacryloxypropyltrimethoxysilane.

J Oral Rehabil. 2004; 31: 166-71.



122

23. Lefebvre CA, Wataha JC, Cibrika RM, Schuster GS, Parr GR. Effects
of triclosan on the cytotoxicity and fungal growth on a soft denture liner. J
Prosthet Dent. 2001; 85: 352-6.

24.  Lenoir S, Pagnoulle C, Galleni M, Compére P, Jéréme R, Detrembleur
C. Polyolefin matrixes with permanent antibacterial activity: preparation,
antibacterial activity, and action mode of the active species.
Biomacromolecules. 2006; 7: 2291-6.

25. Machado AL, Breeding LC, Puckett AD. Effect of microwave
disinfection procedures on torsional bond strengths of two hard chairside
denture reline materials. J Prosthodont. 2006; 15: 337-44.

26. Machado CV, Fortes CBB, Petzhold CL, Stefani V, Samuel SMW.
Influence of a microwave cycle on microhardness and glass transition
temperature of some acrylic denture base resin. RFO UPF. 2006; 11: 73-7.
27.  Marchini L, Tamashiro E, Nascimento DFF, Cunha VPP. Sel-reported
denture hygiene of a sample of edentulous attendees at a University dental
clinic and the relationship to the condition of the oral tissues. Gerodontology.
2004; 21: 226-8.

28. Matsuura T, Abe Y, Sato Y, Okamoto K, Ueshige M, Akagawa Y.
Prolonged antimicrobial effect of tissue conditioners containing silver-zeolite.

J Dent. 1997; 25: 373-7.



123

29. Mima EGO, Pavarina AC, Neppelenbroek KH, Vergani CE, Palomari
Spolidorio DM, Machado AL. Effect of different exposure times on microwave
irradiation on the disinfection of a hard chairside reline resin. J Prosthodont.
2008; 17: 312-7.

30. Montagner H, Montagner F, Braun KO, Peres PEC, Gomes BPFA. In
vitro antifungal action of different substances over microwaved-cured acrylic
resins. J Appl Oral Sci. 2009; 17: 432-5.

31.  Monteiro DR, Gorup LF, Takamiya AS, Ruvollo-Filho AC, Camargo
ER, Barbosa DB. The growing importance of materials that prevent microbial
adhesion: antimicrobial effect of medical devices containing silver. Int J
Antimicrob Agents. 2009; 34: 103-10.

32. Moraes LGP, Rocha RSF, Menegazzo LM, Araujo EB, Yukimitu K,
Moraes JCS. Infrared spectroscopy: a tool for determination of the degree of
conversion in dental composites. J Appl Oral Sci. 2008; 16: 145-9.

33. Moreira-da-Silva SML, Bindo MJF, Ledo MP. O uso de energia de
micro-ondas para polimerizagdo de resinas acrilicas. Rev DENS UFPR.
2006; 14: 11-21.

34. Neppelenbroek KH, Pavarina AC, Palomari Spolidorio DM, Sgavioli
Massucato EM, Spolidorio LC, Vergani CE. Effectiveness of microwave
disinfection of complete dentures on the treatment of Candida-related denture

stomatitis. J Oral Rehabil. 2008; 35: 836-46.



124

35. Nikawa H, Yamamoto T, Hamada T, Rahardjo MB, Murata H.
Antifungal effect of zeolite-incorporated tissue conditioner against Candida
albicans growth and/or acid prodution. J Oral Rehabil. 1997; 24: 350-7.

36. Ottersbach P, Kossmann B. Eine neue klasse von bioziden. GIT

37. Ottersbach P, Sosna F. Verfahren zur  mikrobiziden
tiefenimpragnierung porose materialien. Eur Pat Appl EP 1281490, 2003.
Labor Fachzeitschrift. 2002; 46: 452-6.

38. Ozden N, Akaltan F, Suzer S, Akovali G. Time-related wettability
characteristic of acrylic resin surfaces treated by glow discharge. J Prosthet
Dent. 1999; 82: 680-4.

39. Paleari AG. Incorporacao de um metacrilato com acao antimicrobiana
em uma resina acrilica para base protética: caracterizacao quimica e efeito
sobre resisténcia flexural e temperatura de transicao vitrea [Dissertacdo de
mestrado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 2009.

40. Palmer DS, Barco MT, Billy EJ. Temperature extremes produced orally
by hot and cold liquids. J Prosthet Dent. 1992; 67: 325-7.

41. Paranhos HFO, Davi LR, Peracini A, Soares RB, Lovato CHS, Souza
RF. Comparison of physical and mechanical properties of microwave-
polimerized acrylic resin after disinfection in sodium hypochlorite solutions.

Braz Dent J. 2009; 20: 331-5.



125

42. Park SE, Chao M, Raj PA. Mechanical properties of surface-charged
poly(methyl methacrylate) as denture resins. Int J Dent. 2009; 2009: 841431.
Epub 2009 Apr 12.

43. Park SE, Periathamby AR, Loza JC. Effect of surface-charged
poly(methyl methacrylate) on the adhesion of Candida Albicans. J
Prosthodont. 2003; 12: 249-54.

44. Pavarina AC, Machado AL, Giampaolo ET, Vergani CE. Effects of
chemical disinfectants on the transverse strength of denture base acrylic
resins. J Oral Rehabil. 2003; 30: 1085-9.

45. Peracini A, Davi LR, Ribeiro NQ, Souza RF, Silva CHL, Paranhos
HFO. Effect of denture cleansers on physical properties of heat-polymerized
acrylic resin. J Prosthodont Res. 2010; 54: 78-83.

46. Pero AC, Barbosa DB, Marra J, Ruvolo-Filho AC, Compagnoni MA.
Influence of microwave polymerization method and thickness on porosity of
acrylic resin. J Prosthodont. 2008; 17: 125-9.

47. Pesci-Bardon C, Fosse T, Serre D, Madinier |. In vitro antiseptic
properties of an ammonium compound combined with denture base acrylic
resin. Gerodontology. 2006; 23: 111-6.

48. Phoenix RD, Mansueto MA, Ackerman NA, Jones RE. Evaluation of
mechanical and thermal properties of commonly used denture base resins

PMMA. J Prosthodont. 2004; 13: 17-27.



126

49. Pinto TMS, Neves ACC, Ledo MVP, Jorge AOC. Vinegar as an
antimicrobial agent for control of Candida spp. in complete denture wearers. J
Appl Oral Sci. 2008; 16: 385-90.

50. Puri G, Berzins DW, Dhuru VB, Raj PA, Rambhia SK, Dhir G, et al.
Effect of phosphate group addition on the properties of denture base resins. J
Prosthet Dent. 2008; 100: 302-8.

51.  Regis RR, Soriani NC, Azevedo AM, Silva-Lovato CH, Paranhos HFO,
de Souza RF. Effects of ethanol on the surface and bulk properties of a
microwave-processed PMMA denture base resin. J Prosthodont. 2009; 18:
489-95.

52. Sanita PV, Vergani CE, Giampaolo ET, Pavarina AC, Machado AL.
Growth of Candida species on complete denture: effect of microwave
disinfection. Mycoses. 2008; 52: 154-60.

53. Séo RS, Vergani CE, Pavarina AC, Compagnoni MA, Machado AL.
Influence of microwave disinfection on the dimensional stability of intact and
relined acrylic resin denture bases. J Prosthet Dent. 2007; 98: 216-23.

54.  Seyfriedsberger G, Rametsteiner K, Kern W. Polyethylene compounds
with antimicrobial surface properties. Eur Polym J. 2006; 42: 3383-9.

55. Shibata T, Hamada N, Kimoto K, Sawada T, Sawada T, Kumada H, et
al. Antifungal effect of acrylic resin containing apatite-coated TiO,

photocatalyst. Dent Mater J. 2007; 26: 437-44.



127

56. Straioto FG, Ricomini Filho AP, Fernandes Neto AJ, Del Bel Cury AA.
Polytetrafluorethylene added to acrylic resins: mechanical properties. Braz
Dent J. 2010; 21: 55-9.

57. Takamiya AS, Monteiro DR, Bardo VA, Pero AC, Compagnoni MA,
Barbosa DB. Complete denture hygiene and nocturnal wearing habits among
patients attending the Prosthodontic Department in a Dental University in
Brazil. Gerodontology. 2010; Jun 28. [Epub ahead of print]

58. Thomassin JM, Lenoir S, Riga J, Jéréme R, Detrembleur C. Grafting of
poly[2-(tert-butylamino)ethyl methacrylate] onto polypropylene by reactive
blending and antibacterial activity of the copolymer. Biomacromolecules.
2007; 8: 1171-7.

59. Truhlar MR, Shay K, Sohnle P. Use of a new assay technique for
quantification of antifungal activity of nystatin incorporated in denture liners. J
Prosthet Dent. 1994; 71: 517-24.

60. Urban VM, Se6 RS, Giannini M, Arrais CAG. Superficial distribution
and identification of antifungal/antimicrobial agents on a modified tissue
conditioner by SEM-EDS microanalysis: a preliminary study. J Prosthodont.
2009; 18: 603-10.

61.  Waschinski CJ, Tiller JC. Poly(oxazoline)s with telechelic antimicrobial
functions. Biomacromolecules. 2005; 6: 235-43.

62. Wilson J. The aetiology, diagnosis and management of denture

stomatitis. Br Dent J. 1998; 185: 380-4.



Autorizo a reproducgéo deste trabalho.

(Direitos de publicacao reservados ao autor)

Araraquara, 5 de abril de 2011.

LARISSA SANTANA RODRIGUEZ



	FOLHA DE ROSTO
	FICHA CATALOGRÁFICA
	COMISSÃO EXAMINADORA
	DADOS CURRICULARES
	DEDICATÓRIA
	AGRADECIMENTOS
	EPÍGRAFE
	SUMÁRIO
	RESUMO
	ABSTRACT
	1 INTRODUÇÃO
	2 REVISÃO DA LITERATURA
	3 PROPOSIÇÃO
	4 MATERIAL E MÉTODO
	5 RESULTADO
	5.1 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier
	5.2 Espalhamento Superficial de Elétrons com Análise Química
	5.3 Análise Térmica Via Calorimetria Diferencial de Varredura
	5.4 Análise de resistência à flexão

	6 DISCUSSÃO
	CONCLUSÃO
	REFERÊNCIAS

