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Lombardo CEL. Caracterizacdo de resinas para base de protese e reembasamento:
propriedades fisico-quimicas e mecénicas, [Tese de Doutorado]. Araraquara: Faculdade de
Odontologia da UNESP; 2013.

Resumo

Este estudo avaliou propriedades fisico-quimicas e mecanicas de resinas para
base de prétese, uma fotoativada (Eclipse - E) a base de UDMA e outra termicamente ativada
por micro-ondas (Nature Cryl MC - NC) a base de PMMA, e um reembasador quimicamente
ativado (Tokuyama Rebase Fast Il - TR 1) a base de PEMA. Propriedades viscoelasticas (E’,
tan 6 e Tg), contracdo linear de polimerizacdo (CLP), sorcdo (Sor) e solubilidade (Sol) em
agua e em saliva artificial, grau de conversdo (GC) e coeficiente de inchamento (CI) foram
avaliados para a caracterizagdo dos polimeros. A resisténcia a flexdo dos materiais intactos (E,
NC, TR II) e reembasados (E-E, E-TRII, NC-NC- NC-TR II) também foi avaliada. As
propriedades viscoelasticas foram avaliadas em corpos-de-prova retangulares (64 x 10 x 3,3
mm), submetidos (n=2) a andlise térmica dinamico-mecéanica (DMTA) em dois ciclos de
varredura apos confeccdo (controle) e armazenagem em saliva. O médulo de armazenamento
(E’) e 0 amortecimento mecénico (tan 8) a 37 °C e a temperatura de transicao vitrea (TgQ)
foram registrados durante o 1° ciclo da DMTA. A CLP (%) foi avaliada (n=10), em projetor
de perfil (Nikon 6C), em corpos-de-prova circulares (50 x 0,5 mm). A Sor e a Sol (ug/mm®)
foram mensuradas (n=5) seguindo as recomendacdes da ISO 1567. O GC (%) foi avaliado
(n=5) por espectroscopia de infravermelho por transformadas de Fourier (32 leituras;
resolucdo 4,0 cm™). O coeficiente de inchamento foi realizado (n=5) de acordo com a teoria
de Flory-Rhener. Os ensaios mecéanicos de flexdo (0,5 mm/min) foram realizados (n=10) em
corpos-de-prova (64 x 10 x 3,3 mm) intactos ou reembasados e a resisténcia (MPa) calculada
na tensdo maxima (RFM) e no limite de proporcionalidade (RFLP). Os dados foram avaliados

por ANOVA, seguida por Tukey HSD (a=0,05) ou Dunnett (a=0,05). As resinas E e NC



apresentaram similar E’, superior a TR 1l. O tan 6 foi ordenado como TR Il > NC > E. A Tg
ndo foi alterada apds armazenagem em saliva artificial. Os maiores valores de Tg nos grupos
controle e armazenados foram apresentados, respectivamente, pelos materiais E e NC. Houve
deslocamento dos picos de tan & apos o segundo ciclo de DMTA. Independente do meio de
imerséo, a Sor (ug/mm?®) foi ordenada em NC > E > TR II. A armazenagem em saliva reduziu
a Sol (ug/mm®) dos materiais. A resina E exibiu os menores valores de CLP, CI e o maior GC.
NC exibiu a maior CLP e CI. TR 1l exibiu valores intermediarios de CLP, Cl e 0 menor GC.
Os maiores valores de RFM e RFLP foram produzidos por E. A RFM e RFLP dos materiais
reembasados foi ordenada em E-E > NC-NC > E-TRII> NC-TR II. A armazenagem em saliva
ndo influenciou a resisténcia a flexdo dos materiais intactos ou reembasados. No geral, a
resina para base de protese E apresentou propriedades fisico-quimicas e mecanicas superiores

aNCeTRII

Palavras-chave: Resinas acrilicas, uretana, espectroscopia infravermelho transformada de

Fourier, saliva artificial, solubilidade, temperatura de transicéo.
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Lombardo CEL. Characterization of denture base and reline resins: physical, chemical and
mechanical properties, [Tese de Doutorado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da
UNESP; 2013.

Abstract

This study evaluated the physical-chemical and mechanical properties of denture base
resins, one UDMA light-activated (Eclipse-E) and one PMMA heat-polymerized (Nature Cryl
MC - NC). The PEMA autopolymerizing reliner (Tokuyama Rebase Fast Il - TR 1) was also
evaluated. Viscoelastic properties (E’, tan 6 e Tg), linear shrinkage polymerization (LPS),
sorption (Sor) and solubility (Sol) in water and in artificial saliva, degree of conversion (DC)
and coefficient of swelling (CS) were employed for polymer characterization. The flexural
strength of intact (E, NC, TR 1) and relined samples (E-E, E-TRII, NC-NC- NC-TR II) was
also made. The viscoelastic properties were evaluated by two cycles of dynamic mechanical
thermal analysis (DMTA) on each rectangular (64 x 10 x 3.3 mm) samples (n=2). The storage
modulus (E’) and loss tangent (tan §) at 37 °C and the glass transition temperature (TQ) were
recorded from the 1% DMTA cycle. LPS (%) was evaluated (n=10) by a Nikon 6C optical
comparator, on circular samples (50 x 0.5 mm). Sor and Sol (pug/mm?®) were measured (n=6)
according to 1SO 1567. DC (%) was evaluated (n=5) by FTIR spectroscopy (32 scans;
resolution 4.0 cm™). CS was evaluated (n=5) by Flory-Rhener theory. A three-point flexural
tests (0.5 mm/min) was applied (n=10) on rectangular intact and relined samples. The
ultimate flexural strength (FSy) and the flexural strength at the proportional limit (FSp)) were
recorded in MPa. Data were analyzed with ANOVA, followed by Tukey HSD (a=0.05) ou
Dunnett (=0.05). E and NC had similar E’, higher than TR Il. Tan & was arranged as TR 1l >
NC > E. The Tg was not affected after saliva storage. The higher Tg values were obtained for
E and NC. Tan 6 peaks were shifted after 2 DMTA cycles. Regardless the medium

immersion, Sor (ug/mm®) was arranged as NC > E > TR Il. Saliva storage reduced Sol



(Lg/mm?) of the materials. E showed the lowest values of LPS, CS and the highest value of
DC. NC showed the highest LPS and CS.TR Il showed intermediated values of LPS, CS and
the lowest DC. The highest FSy and FSpj values were exhibited by E. The FSy and FSpj of
relined samples were arranged as E-E > NC-NC > E-TRII > NC-TR II. Saliva storage did not
affect the flexural strength of intact and relined samples. Overall, the denture base resin E

showed higher physicochemical and mechanical properties than NC and TR 1.

Keywords: Acrylic resins, urethane, spectroscopy Fourier transform infrared, artificial saliva,

solubility, transition temperature.



Sumowio-

INtrOdUCGAO...cccuuireireicnccneineinecsecceccaecsecsecssccaessecsscsccsnnes 17
Revis@o da Literaturd.........ccceeeeecrenccrnncreccnneccsaeccsacnnee 22
PropoSiC0...ccceceectertececcecsessecssecsessessesscsessessossssessessesee 72
Material @ Método.......ccceeuerreeneienennnenseccsecseccancsscnsanes 74
Resultado......ccccereienirncniecnnccnncinecsaensncnseccsecsecssenssenes 107
DiSCUSSGO..c.ceuitueeenneerseccseccsecsensacsssessaccsesssesssessanssane 122
CoNClUSAO.....ceuureeirnnirtncnnnncsnencseccnseccssessacsssacsssessaes 136
Refer€ncias.....ceeceeeecreeicreeinnecnneicnnencsncccsecnsaecseccnsees 138

APENiICe....c.curuiieincieinnineinccecnecsecaccecsecsessecsccecsessessoses 152



Introducao



18
Introducéo

1 Introducdo-

O aumento continuo do numero de pacientes idosos desdentados, totais ou
parciais, permite estimar que todas as modalidades de protese, principalmente as
convencionais, terdo sua demanda consideravelmente aumentada nas préximas
décadas®****** O material de escolha mais comumente utilizado para a confeccdo de bases
de préteses removiveis, totais ou parciais, € o polimetil metacrilato (PMMA) termicamente

ativado. Isso se deve ao seu baixo custo, facilidade de manipulagéo, praticidade quanto ao

19,80

método de processamento e facilidade de reparos com resinas quimicamente ativadas ou

fotoativadas?>°%"°,

Apesar de sua popularidade, e das propriedades superiores em relacdo as

93,101,102,115

resinas quimicamente ativadas , @s resinas termicamente ativadas de PMMA ainda

ndo preenchem os requisitos ideais fisico-quimicos, mecanicos e bioldgicos necessarios de um
material para base de protese, o qual estd frequentemente sujeito as forcas de flexdo e impacto
da mastigacdo, alem da concentracdo de tensdo durante todas as fases de confecgédo
laboratorial. Tem sido observado que essas resinas ndo apresentam resisténcia ao impacto e
fadiga satisfatorios*®*’. Provavelmente, sua limitada resisténcia mecanica esteja relacionada a

composicdo quimica da matriz polimérica®e ao efeito plastificante que a 4gua exerce sobre a

41,63,80,92,111

cadeia molecular'®, além do método de processamento e a quantidade de

mondmero residual presente no interior desses polimeros™**3, Além disso, esses materiais

28,73,7491

favorecem a adesdo de micro-organismos e também podem causar reacdes alérgicas

em funcéo da liberacéo de monémero residual®.
Varios métodos foram e tém sido sugeridos para melhorar as propriedades do

100

PMMA. Dentre eles, a incorporacdo de nylon'®, policarbonato'®, borrachas®®®,

incorporacdo de fibras'*?, flocos de vidro® e polietileno® como agentes de reforco. Porém,
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mesmo apresentando equilibrio entre resisténcia ao impacto e resisténcia flexural, esses
materiais possuem limitada aplicabilidade devido a dificuldade de processamento e baixa
qualidade estética proporcionada*®*®. Do mesmo modo, diferentes técnicas de processamento
do PMMA também foram propostas como alternativa ao método convencional, visando

produzir préteses satisfatorias em menor espaco de tempo®>®

, promover aquecimento
uniforme entre a superficie e o interior da massa polimérica®, reduzir a contracdo de
polimerizacdo™® e, consequentemente, confeccionar préteses com melhor adaptacdo aos
tecidos bucais®. Dentre essas técnicas, podemos citar o método de injecdo da resina no
interior de moldes e ativacdo do PMMA por meio de energia de micro-ondas®®. Além disso,
tratamentos térmicos tém sido propostos para promover a pés-polimerizacdo do monémero
residual presente nas resinas de base de protese e reembasamento. Essas técnicas tém

produzido melhorias nas propriedades mecanicas desses materiais®*'09110-11,

Com o objetivo de superar as limitagdes do PMMA, um novo sistema

polimérico para base de protese, composto por uretano dimetacrilato (UDMA), foi

|105,79

desenvolvido no inicio dos anos 80. Além de ser biocompative , apresenta facilidade de

manipulacdo e confeccdo de bases de proteses, proporcionada pelo sistema de

31,72

fotopolimerizacéo Porém, estudos comparativos demonstraram que essas resinas

fotoativadas a base de UDMA possuiam menor resisténcia a flexdo em comparacao as resinas

de PMMA termicamente ativadas®®®

, além da presenca de porosidades que também
comprometiam suas propriedades mecanicas®'%. Isso levou ao desenvolvimento de uma nova
formulacdo de resina para base de prétese, termo e fotoativada, também composta por
UDMA. Esse novo sistema, comercializado com o nome de Eclipse (Dentsply Trubyte, York,
PA, EUA), foi desenvolvido para simplificar o processo de confeccdo das préteses, abolindo

as técnicas convencionais de processamento®2%°97882
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Por ser um material do tipo pasta, esse novo polimero a base de UDMA néo
apresenta necessidade de mistura manual, minimizando a inclusdo de bolhas de ar e a
formacdo de porosidade no interior da resina®®. Estudos recentes tém demonstrado que, em
relacdo as resinas convencionais de PMMA, o material Eclipse apresenta maior resisténcia a

328586078 ‘maijor resisténcia ao impacto®®®?, dureza®, e resisténcia a fadiga®®. Isso reflete

flexdao
a elevada resisténcia e rigidez da resina Eclipse, comprovando seu potencial em resistir forcas
mastigatorias. Apesar dos materiais acrilicos exibirem alto limite de proporcionalidade® e
resisténcia as cargas ciclicas mastigatérias®**®, Diaz-Arnold et al.? verificaram que a resina
de UDMA demonstrou maior friabilidade em relacdo as resinas de PMMA, sustentando a
hipdtese de ser um material com pouca ou nenhuma deformacéo plastica. Além disso, falhas

adesivas foram observadas apds unido da resina Eclipse com alguns reembasadores de

composicdes quimicas diferentes.

Por se tratar de um material relativamente recente no mercado odontolégico,
poucos estudos avaliaram seu comportamento fisico-quimico e mecanico. Além disso, 0s
estudos realizados com esse material foram limitados devido & aplicagdo de ensaios

299860 & auséncia de

mecanicos de resisténcia a flexdo em trés pontos em ambiente seco
ensaios mecanicos dindmicos®®. Dessa forma, a comparagéo das propriedades fisico-quimicas,
mecanicas e bioldgicas da resina Eclipse com polimeros convencionais para base de prétese e
reembasamento ainda € limitada. Tendo em vista que as resinas para base de protese de
UDMA estardo sujeitas as variacOes de temperatura e alteragdes dimensionais durante seu
processamento, além de serem submetidas as forcas mastigatorias ciclicas em meio Uumido,
torna-se oportuno avaliar as propriedades viscoelasticas, contragdo linear de polimerizacao e
resisténcia a flexdo. Igualmente, as proteses estdo constantemente em contato com diferentes

12,13,17

solventes devido aos procedimentos de armazenagem e higienizacdo , 0S quais sédo

indispensaveis para sua manutencdo*’. Deste modo, o estudo de sorcdo e solubilidade® desse
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material torna-se imprescindivel para a sua caracterizacdo. Além disso, tendo em vista que as
proteses poderdo ser submetidas as técnicas de reembasamento ou reparo durante o periodo de
controle posterior, estudos sobre a resisténcia flexural de corpos-de-prova reembasados séo
necessarios®™. Com base nestas consideracdes, ainda se faz necessaria a caracterizacdo mais
detalhada das propriedades fisico-quimicas e mecanicas da resina para base de protese
composta por UDMA, particularmente em condicbes que simulem o ambiente bucal,
permitindo melhor avaliacdo das limitagbes e beneficios desse material no tratamento

protético.



Revisdo de

Literatura
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2 Revisdo-de Literatuwraw

No inicio de 1943, Flory, Rehner® descreveram um modelo estatistico sobre
mecanismo de inchamento de polimeros com agentes de ligagdo cruzada. Segundo 0s autores,
a interacdo de solventes com matrizes polimeéricas com agente de ligacdo cruzada tem sido
amplamente estudada. A atividade do solvente é expressa em funcdo de sua concentra¢do na
matriz polimérica inchada e também da concentracdo de agentes de ligagdo cruzada presentes
na matriz. O grau maximo de inchamento da matriz polimérica, que esta em contato com o
solvente puro, esta relacionado a densidade de agentes de ligacdo cruzada. Além disso, o calor
da interacdo entre o0 solvente e a matriz polimérica pode ser calculado a partir do coeficiente
de temperatura do inchamento maximo. Esta teoria leva a conclusdo de que a capacidade de
inchamento deveria ser diminuida pela aplicagdo de uma pressdo externa. Além disso, o

modulo de elasticidade deveria diminuir inversamente com o volume de inchamento.

No ano de 1982, Ruyter, @ysaed®’, realizaram um estudo com o objetivo de
determinar 0os mondmeros residuais presentes em resinas termicamente ativadas,
quimicamente ativadas e fluidas. Apos a confeccdo dos corpos-de-prova (50 x 1,0 x 1,0 mm),
a mensuracao da quantidade de monémero residual foi realizada por meio da utilizacdo de
cromatografia liquida de alta eficiéncia. As resinas termicamente ativadas exibiram o0s
menores niveis de monémero residual. Segundo os autores, o tempo de polimerizacdo das
resinas ativadas termicamente, entre 30 a 45 min, possibilita a penetragdo do monémero metil
metacrilato e do agente de ligacdo cruzada etilenoglicol dimetacrilato no polimero,
favorecendo a formacdo de uma rede de ligacdo cruzada. Entretanto, se apenas um dos dois
grupos metacrilato do agente de ligacao cruzada reagir, havera presenca de grupos metacrilato

livres, que poderéo atuar como plastificantes.
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Al-Mulla et al.*, no ano de 1989, avaliaram o modulo flexural, resisténcia a
flexdo, dureza, sorcdo, coeficiente de difusdo de quatro resinas acrilicas comerciais, apés
imersdo em agua e em saliva artificial. Para isto, foi utilizado 3 resinas compostas por
PMMA, sendo uma resina termicamente ativada (Trevalon), uma resina quimicamente ativada
(De Trey SOS) e uma resina de alto impacto (Trevalon HI); e também uma resina composta
por PMMA e uretano metacrilato (Triad). A saliva artificial utilizada era composta por cloreto
de potassio, cloreto de amonio, calcio cloreto dihidratado, diidrogeno ortofosfato de potassio,
tiocianato de potéssio, carbonato de hidrogénio sodico, ortofosfato de hidrogénio dissodico e
ureia. De acordo com os resultados, foi observado que o material Triad teve alto modulo de
elasticidade, maior dureza e menor resisténcia a flexao (57,8 a 60,2 MPa) em relacao as outras
resinas, independente do meio de imersdo. A porcentagem de sor¢do em agua e em saliva
artificial da resina Triad foi 0 maior (2,72 %; 2,76 %) e da resina De Trey SOS foi 0 menor
(2,12 %; 2,12 %). No entanto, 0 meio de imersdo ndo foi estatisticamente significante para a
resina Triad, mas para a resina De Trey SOS foi significante, mesmo sendo numericamente
préximos. O coeficiente de difusdo da resina Triad foi o menor e da resina De Trey SOS foi o
maior, porém o coeficiente de difusdo foi reduzido apds armazenagem em saliva. A saliva
artificial e a saliva natural possuem semelhancas fisico-quimicas e caracteristicas comuns a
agua, e mesmo apresentando diferentes coeficientes de difusdo, foi absorvido liquido

suficiente para promover o mesmo efeito que da saturagdo em agua.

A temperatura de transicdo vitrea (Tg) de resinas acrilicas quimicamente
ativadas e termicamente ativadas foi determinada por Huggett et al.*” em 1990, por meio de
calorimetria exploratoria diferencial (DSC), anélise termo-mecénica (TMA) e andlise térmica
dindmico-mecénica (DMTA). Cinco corpos-de-prova (60 x 11 x 2,0 mm) de cada material
foram utilizados para a DMTA, por meio de tensdes de flexdo, frequéncia de 1,0 Hz, faixa de

temperatura de 0 a 150°C e velocidade de aquecimento de 4°C/ min. Curvas do médulo de
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armazenamento (E’) e modulo de perda (E”) foram analisadas em funcédo da temperatura. A
média da Tg dos materiais, obtidas pelos diferentes testes realizados foi comparada. O teste de
DMTA detectou dois picos de temperatura para um material termicamente ativado, enquanto
TMA e DSC detectaram somente um. A média do maior pico de Tg variou entre 97 a 130°C.
Os autores concluiram que as técnicas de TMA e DMTA utilizadas apresentaram valores de
Tg similares para os materiais avaliados e, portanto, deveriam ser utilizadas como padrao para
avaliacdo da Tg de resinas de base de protese. A presenca de mondmero residual no material
polimerizado sem ciclo terminal de ebulicdo pode atuar como plastificante da cadeia

polimérica, promovendo transi¢fes aparentes em temperaturas mais baixas.

Em 1995, Dogan et al.** analisaram o efeito da temperatura e do tempo de
polimerizacdo sobre as propriedades mecénicas, o conteddo de mondmero residual e a
absorcdo de agua de trés resinas termicamente ativadas (QC 20, Paladon 65 e SR-lvocap) e
duas resinas quimicamente ativadas (Meliodent e Palapress). Os corpos-de-prova das resinas
guimicamente ativadas foram confeccionados em banho de dgua a temperatura constante,
utilizando-se os ciclos de 20, 25 ou 30 °C por 30 min. Os corpos-de-prova das resinas
termicamente ativadas foram submetidos ao ciclo de polimerizagéo a 100 °C, utilizando-se 0s
seguintes tempos de polimerizagéo: 30; 40 ou 50 min. Dez corpos-de-prova de cada condi¢éo
experimental foram submetidos ao teste de resisténcia a tracdo e porcentagem de alongamento
em méquina de ensaios mecanicos. Para a analise da absorcéo de &4gua, corpos-de-prova (6,0 x
3,0 x 0,5 mm) foram armazenados em agua destilada a 25 + 0,5 °C por dois meses e pesados
em intervalos de 15 min nas primeiras 2,0 h, a cada 30 min, durante 6,0 h e, entdo, a cada 24
h. A analise do contetdo de mondmero residual foi realizada por meio de cromatografia
liquido-gasosa. Os resultados demonstraram diminui¢do no conteddo de mondmero residual
qguando as resinas termicamente ativadas foram submetidas a um maior tempo de

polimerizacdo (50 min). Para as resinas quimicamente ativadas foi observada diminui¢do no
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conteddo de mondmero residual, quando as amostras foram submetidas a temperatura mais
elevada (30 °C). Os autores observaram, ainda, melhora nas propriedades mecanicas dos
materiais com a diminui¢cdo do contetdo de mondmero residual. Esse comportamento foi
atribuido ao efeito plastificante do mondémero residual na matriz do polimero. Além disso, a
reducdo no contetdo de mondmero residual foi verificada apos sua imersdo em agua, devido a
sua difusdo na camada mais superficial da resina. No entanto, essa diminuicéo inicial ndo foi
observada em algumas resinas que apresentaram alto conteudo de mondmero residual. Os
autores atribuiram esse resultado a localizacdo do mondémero residual na amostra.
Provavelmente, 0 monémero residual permaneceu retido na camada mais interna da amostra,
ndo conseguindo difundir-se em um curto periodo de tempo. Além disso, o tempo de
polimerizacdo mais longo aumentou o ndmero de ligagbes cruzadas, promovendo maior

dureza, menor porosidade e menor absor¢do de agua na matriz dos polimeros.

O efeito da adicdo de seis diferentes agentes de ligacdo cruzada ao liquido de
uma resina autopolimerizavel para base de prétese sobre a sor¢do de agua e a solubilidade, foi

avaliado por Arima et al.™

no ano de 1996. Foi observado que o 1,4-butanediol dimetacrilato,
0 1,6-hexanediol dimetacrilato, o etileno glicol dimetacrilato e o trimetilolpropano
trimetacrilato, quando adicionados ao material, diminuiram a sorcdo de &gua
proporcionalmente ao aumento de suas concentragdes. Por outro lado, os agentes de ligagdo
cruzada dietilenoglicol dimetacrilato e trietilenoglicol dimetacrilato produziram maior sor¢édo
de agua pelos materiais. Além disso, 0s compostos 1,6-hexanediol dimetacrilato,
dietilenoglicol dimetacrilato, trietilenoglicol dimetacrilato e trimetilolpropano trimetacrilato
apresentaram uma tendéncia de diminuigdo da solubilidade da resina com o aumento de suas
concentragdes. De acordo com os autores, além da afinidade da molécula de agua com o

polimero e da densidade do agente de ligacdo cruzada, outros fatores, como ligagdes duplas

remanescentes, temperatura e método de polimerizacdo, também afetam a sorcdo de agua.
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Quanto a outra propriedade avaliada, os autores relataram que o PMMA néo é soltvel em
agua, portanto, a solubilidade apresentada pelo material ocorre em razdo da dissolucdo de
mondmeros residuais e de iniciadores da reacdo. O mondmero residual age como
plastificante, diminuindo as propriedades mecénicas do material, além de poder causar
reacOes teciduais caso seja liberado para a cavidade oral. Logo, um alto valor de solubilidade

ndo é considerado favoravel para as resinas de base.

Kawaguchi et al.*?, ainda em 1996, avaliaram o efeito do tempo de exposicdo a
fotoativacdo sobre a quantidade de mondmeros lixiviados de resinas fotoativadas para
reembasamento imediato. Os reembasadores foram fotoativados por diferentes periodos de
tempo (5, 10, 15, 30 min) e a quantidade de monémero lixiviado (isobutil metacrilato, metil
metacrilato, uretano dimetacrilato, trimetilpropano trimetacrilato, Bis-GMA) das resinas foi
identificada pela técnica de cromatografia liquida de alta performance (HPLC). Os autores
concluiram que para os materiais fotoativados, com a mesma espessura, a quantidade de
mondmeros lixiviados foi reduzida nos grupos em que longos periodos de fotoativacdo foram
utilizados. A quantidade de monémeros lixiviados aumentou com o aumento da espessura do
corpo-de-prova (0- 5 mm). Longos periodos de tempo de fotoativacdo devem ser utilizados
nas unidades de fotoativagdo para reduzir a quantidade de mondmeros residuais. Além disso,
0s autores sugerem realizar tratamento de pos-polimerizacdo com fotoativadores manuais

apos a polimerizacao nas unidades de fotoativacéo.

Soderholm et al.*® estudaram a liberac&o de particulas de carga de compésitos
armazenados em agua ou em saliva artificial, em 1996. Embora os compositos liberem
particulas de carga quando armazenados em agua destilada, a lixiviagao de particulas de carga
em saliva ndo era conhecida. A hipotese testada pelos autores foi de que devido aos processos
ibnicos de difusdo na superficie polimérica, maior quantidade de particulas de carga deveria

ser liberada dos compositos armazenados em solugdes salinas, que simulam a saliva artificial,
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do que compositos armazenados em agua destilada. Compdsitos contendo Bis-GMA/
TEGDMA e UDMA/TEGDMA foram selecionados para o estudo, e particulas de carga
contendo silica (Si) ou bario vitreo (Ba) foram tratados e incorporados nesses materiais. Cada
corpo-de-prova foi armazenado em recipientes individuais, contendo agua ou saliva a 37 °C,
sendo constantemente trocados a cada 30 dias durante um ano de armazenagem. As solucdes
descartadas foram analisadas pelo ICP para determinar as concentracfes de silica (Si), bario
(Ba) e aluminio (Al) liberadas em agua ou em saliva. A analise de variancia revelou que o
meio de imersdo, o tipo de particula de carga e o tempo de armazenagem, tiveram efeito
significante sobre o processo de lixiviagdo. A média mensal de liberacdo de Si, nos
compositos formados por quartzo, foi de 0,22 + 0,20 pg/mL (agua destilada) e 2,80 + 1,20
pg/mL (saliva artificial). Para os compositos formados por Ba, os valores correspondentes de
Si liberado foram 0,73 £ 0,48 pg/mL e 5,00 + 2,20 ug/mL. A quantidade liberada de Ba foi de
2,00 £ 1,00 pg/mL (4dgua destilada) e 3,10 = 1,80 pg/mL (saliva artificial). Os autores
verificaram que houve grande diferenca de solubilidade dos compositos armazenados em
saliva artificial e em agua destilada, ressaltando que a interagdo entre particulas de carga e o
meio de imersdo podem gerar ddvidas sobre a relevancia clinica dos estudos in vitro que

utilizaram agua destilada.

Em 1996, Waters et al.'*®, caracterizaram as propriedades viscoelasticas de seis
reembasadores quimicamente ativados para base de protese, por meio da andlise térmica
dindmicos mecénica (DMTA). Os autores analisaram materiais compostos por silicone,
copolimeros e acrilicos, 0s quais eram comercialmente disponiveis. Os corpos-de-prova de
cada material foram sujeitos a uma deformagéo mecanica na frequéncia de 1Hz, na tenséo de
64 um em uma faixa de temperatura de 30 — 70 °C. Esta técnica simulou o tipo e o grau de
deformacéo desses reembasadores em condig¢Bes proximas a de utilizacdo clinica, produzindo

resultados mais relevantes em relacéo aos outros métodos utilizados. O médulo eléstico (G’) e
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a tangente de dissipagdo viscosa (tan 6) foram obtidos de cada material. O modulo elastico
dos materiais diminuiu com o aumento de temperatura, indicando aumento da resiliéncia e
alta deformacéo. A 37 °C, a média do modulo eléstico dos materiais variou de 0,311 a 0,766
MPa. Os valores de tan & dos acrilicos reduziram continuamente com a variacdo temperatura,
sugerindo acédo plastificante do calor sobre os materiais, durante o ensaio. A 37 °C, a média
dos valores de tan & variou de 0,066 a 1,078. DMTA provou ser uma técnica sensivel para os
polimeros avaliados, fornecendo informacdes confiaveis sobre as propriedades viscoelasticas

desses materiais.

Em 1998, Vallittu et al.*** avaliaram o efeito da temperatura e do tempo de
polimerizacdo sobre o contedo de mondmero residual de duas resinas termicamente ativadas
e duas resinas quimicamente ativadas. Para as resinas termicamente ativadas foram utilizados
os seguintes ciclos de polimerizagdo: 1- 70 °C por 9 h, 2 — 70 °C por 90 min, seguido de ciclo
adicional a 100 °C, variando-se o tempo de polimerizacéo (30, 60, 120, 180, 360, 720 ou 1440
min) e 3- somente a 100°C por um periodo de 15, 20, 30, 40, 60, 90, 120, 180, 360, 720 ou
1440 min. As resinas quimicamente ativadas foram polimerizadas sob pressdo de 300 KPa e,
em seguida, os corpos-de-prova foram submetidos ao banho em agua a temperaturas de 30,
40, 50, 55 ou 60 °C por 15 min. As analises cromatograficas demonstraram maior contetido
de mondmero residual nas resinas quimicamente ativadas em relacéo as resinas termicamente
ativadas. De acordo com os autores, foi observada reducdo significativa na porcentagem de
monomero residual quando as duas resinas quimicamente ativadas foram polimerizadas em
temperaturas de 50 °C a 60 °C. Segundo os autores, esses resultados estariam relacionados a
baixa temperatura de transicdo vitrea (Tg) das resinas quimicamente ativadas, o que permite
maior mobilidade das moléculas de monémero residual nas cadeias de polimero formadas
durante o processo de polimerizagdo em temperatura igual ou acima de 50 °C. Quando as

resinas termicamente ativadas foram polimerizadas exclusivamente a 100 °C, os niveis de
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monomero residual foram reduzidos com o aumento do tempo de polimerizacdo. Além disso,
diferentes niveis de monémero residual foram observados entre os materiais. Foi observado,
ainda, que uma das resinas apresentava amina aromatica terciaria como parte do sistema de
ativacdo em sua composicdo, produzindo uma reacdo de polimerizacdo mais rapida.
Consequentemente, houve maior elevacdo na temperatura de polimerizacédo, resultando em

corpos-de-prova com niveis mais baixos de monémero residual.

Em 1999, Elliott, Bowman® estudaram o mecanismo cinético das reacdes de
ciclizacdo priméria durante a polimerizacdo de polimeros com agentes de ligacdo cruzada. A
polimerizacdo de monémeros multivinilicos resulta em ligacfes duplas pendentes na cadeia
polimérica formada. Estas ligacGes pendentes podem reagir com os radicais da cadeia por
diferentes mecanismos de reagdo: ciclizacdo priméria, ciclizacdo secundaria e ligacdo
cruzada. Na ciclizagdo primaria, a ligacdo dupla pendente reage intramolecularmente com 0s
radicais da prdpria cadeia que apresenta estas ligacdes pendentes (centro ativo). Na ciclizacdo
secundaria, as ligagdes duplas pendentes de uma cadeia reagem com os radicais de outra
cadeia polimérica previamente ligada a esta cadeia. Ja, nas ligacbes cruzadas, as ligacOes
duplas pendentes reagem intermolecularmente com outra cadeia polimérica. Durante a
ciclizagdo primaria ha formagdo de microgels devido ao entrelagamento de cadeias. Esta
ciclizacdo leva a formacdo de pequenas algas as quais podem influenciar a densidade de
ligagBes cruzadas e as propriedades mecanicas e viscoelasticas dos polimeros. A ciclizacdo
secundaria e as ligacOes cruzadas sdo rea¢des que contribuem significantemente na resisténcia
dos polimeros. De acordo com o modelo matemético utilizado pelos autores, € possivel
estimar como a cicliza¢do primaria varia em funcéo das condi¢des de conversdo e do tipo de
monomero. As concentracbes de monémero e de ligacbes duplas pendentes diminuem
linearmente com a reacdo de conversdo. A quantidade de ligagOes duplas formadas aumenta

na medida em que os monémeros sdo rapidamente consumidos. Ap6s 50 % de conversdo, ha
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reducdo do numero de ligacdes duplas pendentes formadas, as quais passam a reagir com as
cadeias, e reducdo drastica do nimero de monémeros. A ciclizacdo é fendmeno complexo de
consumo de ligacGes duplas pendentes, sendo mais prevalente no inicio da reacdo de
polimerizacdo. Isto ocorre devido a limitacdo de propagacao dos radicais livres. No final da
reacao de polimerizacdo, ligagcdes cruzadas entre as cadeias sdo mais acentuadas devido a alta
quantidade de ligacdes duplas formadas, as quais passam a realizar ligagbes cruzadas

intermoleculares.

Ainda em 2000, Bartoloni et al.*® avaliaram o contetido de mondmero residual
das resinas acrilicas Lucitone 199 (polimerizacdo em &gua a 74 °C por 9,0 h), utilizada como
controle, Acron MC (polimerizagdo em micro-ondas a 500 W por 3,0 min) e Accelar 20 (ciclo
curto de polimerizacdo a 100 °C por 20 min). A técnica de espectrofotometria de
infravermelho por transformadas de Fourier foi utilizada para determinar o grau de conversao,
que nos materiais resinosos € mensurado por meio da quantidade de ligagdes duplas
(insaturadas) de carbono (C=C), convertidas em ligagOes simples (saturadas). Um grau de
conversdo diminuido pode influenciar as propriedades mecanicas e a biocompatibilidade do
material. Todos os métodos de polimerizagcdo apresentaram resultados semelhantes: Lucitone
199 (92,7 + 0,21 %), Acron MC (92,6 + 0,57 %) e Accelar 20 (90,9 + 0,73 %). Apenas o grau
de conversdo da resina Accelar 20 foi estatisticamente diferente dos outros dois materiais
avaliados. Entretanto, os valores encontrados para todos os materiais excederam 90 %, o que
indica um elevado grau de converséo e que, segundo 0s autores, provavelmente ndo induziria

respostas citotdxicas adversas.

Wang et al.**’

, N0 mesmo ano, descreveram um modelo matematico para
prever o coeficiente de difusdo de um liquido em polimeros vitreos, baseando-se na teoria do
volume livre. A base deste modelo de estudo envolve a consideracdo do efeito plastificante

induzido pelas pequenas moléculas do solvente para estimar, corretamente, a variacdo do
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volume livre presente em temperaturas acima e abaixo da temperatura de transicéo vitrea. Os
coeficientes de difusdo do solvente sdo calculados utilizando os parametros de volume livre
determinados conforme a teoria. Os valores calculados, seguindo este modelo de estudo, para
a difusdo dos solventes (benzeno, tolueno, til benzeno, metil acetato, metil etil cetona) nos
polimeros poliestireno e polimetil metacrtilato, demostraram estar de acordo entre os dados

previstos e mensurados.

Futuramente, no ano de 2002, Machado et al.”® avaliaram o efeito de um
tratamento térmico na estabilidade dimensional do material reembasador Duraliner 11, e
compararam a alteragdo dimensional linear desse material com a resina acrilica para base de
prétese Lucitone 550. Os materiais foram manipulados e prensados em matriz de ago
inoxidavel (50 mm de didmetro e 0,5 mm de altura) com pontos de referéncia (A, B, C e D).
Para o material Duraliner Il foram confeccionados 12 corpos-de-prova, divididos em dois
grupos: grupo 1- sem tratamento, e grupo 2 - tratamento térmico por imersdo em &gua a 55 °C
por 10 min. Os 6 corpos da resina Lucitone (grupo controle) foram polimerizados em agua a
71 °C por 9,0 h. Um comparador 6tico Nikon foi utilizado para mensurar a distancia entre 0s
pontos de referéncia (AB e CD) na matriz de aco inoxidavel e nos corpos-de-prova. As
medidas foram realizadas apds processamento e apds 0s corpos-de-prova terem sido
armazenados em agua destilada a 37 °C por 8 diferentes periodos de tempo (24, 48, 72, 96 h,
7 dias, 14 dias, 1 més e 2 meses). Os resultados revelaram que as dimensdes de todos o0s
corpos-de-prova foram menores que a matriz, refletindo assim a contragcéo de polimerizagéo.
Os resultados revelaram também que o material reembasador Duraliner 1l, avaliado com e
sem tratamento térmico, exibiu aumento continuo da contragdo apos armazenagem para todos
os periodos estudados. Assim, os corpos-de-prova da resina Duraliner Il exibiram maior
contracdo que a resina Lucitone 550 apds 60 dias de armazenagem em agua. Além disso, 0s

valores de alteracdo dimensional da resina Duraliner 1l foram maiores que aqueles relatados
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para resinas quimicamente ativadas convencionais. Esses resultados foram relacionados com
as diferencas na composi¢do quimica, maior proporc¢éo liquido/p6é com consequente contetido
maior de mondémero residual e conversdo continua desse mondmero em polimero. Para a
resina Duraliner |1, os resultados demonstraram que a absor¢édo de dgua néo foi suficiente para
causar expansdo maior que a contracdo inicial e, dessa forma, uma contracdo final
significativa foi observada. Os resultados revelaram que o tratamento térmico afetou a
alteracdo dimensional, com os corpos-de-prova imersos em agua a 55 °C por 10 min exibindo
maior contracdo imediatamente ap0s 0 processamento e menor contracdo apos a imersao em
agua. A maior contracdo inicial observada para 0s corpos submetidos a tratamento térmico
poderia estar relacionada ao aumento na conversdo induzida pelo tratamento térmico. E a
menor contracdo dos corpos submetidos a tratamento térmico, apds a imersdo em agua,
poderia ser explicada pela reducdo de mondmero residual contido dentro do material, o que
pode ter promovido maior absorcdo de agua, resultando em maior expansdo dos corpos-de-
prova tratados termicamente. Foi verificado, ainda, que ap0s a armazenagem em agua, a
resina Lucitone 550 apresentou expansdo que, compensou parcialmente, a contracdo apds o
processamento.

O efeito de diferentes condigbes de polimerizagdo sobre os niveis de
monémero residual, dureza e resisténcia ao impacto de resinas acrilicas polimerizadas por

micro-ondas foi avaliado por Azzarri et al.**

, em 2003. As resinas foram polimerizadas em
forno de micro-ondas convencional por quatro condicdes diferentes de poténcia e tempo (200
W/10 min; 500 W por 10 e 5 min, e 800 W/5 min). A temperatura no interior do forno de
micro-ondas foi mensurada por meio da utilizagdo de termémetro de mercurio imerso em 50
mL de &gua, utilizando-se as mesmas poténcias descritas. A liberacdo de mondmero residual

foi avaliada por meio de espectrometria em até 24 h. A andlise de variancia seguida do teste

de Tukey foi utilizada para comparar 0s grupos estudados. Os resultados demonstraram que
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houve aumento da temperatura no interior do forno de micro-ondas com o aumento da
poténcia do forno de micro-ondas, atingindo a temperatura de ebulicdo da agua (100°C).
Segundo os autores, um longo periodo de exposi¢do as micro-ondas poderia aumentar o grau
de conversdo, reduzindo a quantidade de mondémero residual na matriz polimérica e
melhorando as propriedades mecéanicas dos materiais. Quando as resinas sdo polimerizadas
em agua a 100°C, é possivel aumentar o grau de conversdo variando o tempo de
polimerizacdo em uma temperatura constante. O ciclo de polimerizacdo das resinas
polimerizadas por micro-ondas ndo apresenta uma temperatura constante. Ha aumento rapido
na temperatura no inicio do ciclo, atingindo um pico e, em seguida, uma diminui¢do, podendo
atingir picos entre 150 a 200°C dependendo das condicdes de tempo e poténcia.

No ano de 2003, Martin et al.**, compararam o comportamento da expansdo
higroscdpica e a solubilidade de resinas compostas, constituidas por dimetacrilato (UDMA),
apos imersdo em agua e em saliva artificial. Essas duas propriedades foram analisadas em
intervalos de tempo de até 64 dias de armazenagem em ambos os meios de imersdo. A saliva
artificial utilizada tinha pH neutro e a temperatura de armazenagem foi de 37 °C. De acordo
com os resultados de expansdo higroscopica, todas as resinas avaliadas demonstraram
alteracdo dimensional apds imersdo em agua (0,15 % - 2,39 %) e em saliva artificial (0,76 % -
9,72 %) ap6s 64 dias de imersdo. Os autores observaram que a porcentagem de alteracdo
volumétrica dos compdsitos foi maior durante os dez primeiros dias de armazenagem,
havendo, posteriormente, ligeiro aumento, tendendo ao equilibrio. Todos os dimetacrilatos
armazenados em saliva artificial tiveram aumento em massa durante a pesagem final do
ensaio de solubilidade, demonstrando valores negativos para a solubilidade (-0,6 a -0,14
ng/mm®). Porém, os valores de solubilidade em agua foram maiores em relacéo aos de saliva
artificial. A hidrofilicidade da matriz polimérica determinard a habilidade da molécula de

agua em se difundir para o interior da matriz, enquanto que a elasticidade e a resisténcia das
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ligacOes irdo determinar a quantidade que o material aumenta em dimensdo. A baixa
capacidade de absorcdo de agua e a taxa de expansdo higroscopica reduzida podem aliviar
estresses internos enquanto as ligagdes entre a matriz e as particulas de carga forem
preservadas. A solubilidade foi correlacionada a estrutura quimica do polimero e ao meio de
imersdo, onde o movimento dos ions hidroxilicos, presentes nos dimetacrilatos, segue um
gradiente de concentracdo osmdtico. Quando os materiais foram imersos em agua de-
ionizada, houve difusdo dos ions para 0 meio de imersdo até atingir um equilibrio osmotico
entre a superficie do polimero e o solvente, podendo ser observado aumento da solubilidade
apos 21 dias de imersdo. No entanto, a reducdo dos valores de solubilidade, em funcdo do
aumento da massa dos corpos-de-prova, ocorreu devido ao influxo de ions para o interior do
polimero ser maior do que a lixiviacdo de ions para a saliva artificial, sequindo um gradiente
de concentragdo osmotico. Os maiores valores de solubilidade foram associados com os altos
valores de expansdo volumétrica. Os autores tambem salientaram que estudos in vitro devem
ser realizados utilizando-se meios de imersdo o mais semelhante possivel da saliva natural
para que os resultados obtidos sejam clinicamente relevantes.

Em 2003, Sideridou et al.’” avaliaram a sorcdo e a solubilidade em &gua, e
também, o modulo de elasticidade de polimeros compostos por dimetacrilatos Bis-GMA,
TEGDMA, UDMA ou Bis-EMA e seus respectivos copolimeros, a fim de evidenciar o efeito
da estrutura quimica sobre as propriedades fisicas. As resinas de polidimetacrilato sdo
formadas a partir da fotoativagdo dos monomeros Bis-GMA, TEGDMA, UDMA ou Bis-
EMA, iniciados pela canforoquinona/ N,N-dimetilaminoetil metacrilato. O estudo das
propriedades fisicas das dos polimeros formados por esses monémeros, mostrou que o
TEGDMA foi capaz de formar uma matriz polimérica mais densa em relagdo aos outros
monémeros, sendo o mais flexivel (0,74 GPa), com a maior sor¢do de agua (6,33 wt %) e

menor liberagdo de mondmero residual (2,41 pg/mm?®). Os monémeros UDMA e Bis-EMA
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formaram estruturas rigidas, tendo menor sor¢do de agua e maior liberacdo de monémero
residual em relacdo ao TEGDMA. O Bis-EMA obteve a menor sorcéo de agua (1,79 wt %) e
liberou a maior quantidade de mondmero residual (14,21pg/mm?®). O monémero Bis-GMA foi
capaz de formar a estrutura mais rigida (1,43 GPa) entre os mondmeros avaliados, com a
menor sor¢do em agua em relacdo ao TEGDMA porém maior em relagdo ao UDMA e Bis-
EMA. Copolimeros de Bis-GMA com 0s outros mondmeros também foram preparados,
contendo diferentes porcentagens de cada um. Os copolimeros de Bis-GMA/ TEGDMA
(50/50 e 70/30 wt %) obtiveram valores de modulo Young (1,83 e 1,78 GPa)
significantemente maiores. A substituicdo gradativa do TEGDMA pelo UDMA ou Bis-EMA
na copolimerizacdo com o Bis-GMA, resultou em uma estrutura polimérica mais flexivel,
reduzindo a sorcdo de agua e elevando os valores de solubilidade em funcéo do conteudo de
TEGDMA. O polimero contendo somente UDMA obteve sorcdo de 29,46 ug/mm?® e
solubilidade de 6,62 pg/mm? em &gua. A sorcdo de agua esta associada & hidrofilicidade do
mondmero que forma o polimero. Os grupos hidroxilicos (Bis-GMA) formam pontes de
hidrogénio, com as moléculas de agua, mais fortes do que os grupos de uretano (UDMA) e 0s
grupos éter (Bis-EMA). A densidade de energia coesiva do grupo hidroxila (-OH-) é de 2980
Jlem?®, do grupo uretano é de 1425 J/cm?®, e do grupo éter é de 881 J/cm®. A solubilidade dos
polimeros esta relacionada & lixiviagdo de mondmero residual para agua. Este fica retido
dentro de microgels entre as cadeias poliméricas, podendo ser absorvido pela matriz
polimérica ou ficar retido em micro poros. O monémero retido nos micro poros esta mais
susceptivel a lixiviacdo do que o mondmero retido dentro de microgels. A solubilidade é
dependente do grau de conversdo, o qual indica a porcentagem de mondmero residual
presente no polimero. Quanto maior o grau de conversdo, menor serd a quantidade de

mondmero residual e menor sera o valor de solubilidade.
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Munksgaard”®, no ano de 2004, avaliou a quantidade de plastificantes
lixiviados de quatro tipos de reembasadores macios (softs) para um meio liquido semelhante a
saliva. A cromatografia liquida de alta pressdo (HPLC) foi utilizada para detectar os tipos de
plastificantes presentes nos materiais. O p6 dos reembasadores era composto por polimetil
metacrilato, e no liquido, variavam os seguintes plastificantes: dibutil-phtalato, butyl-phtalil-
butil glicolato, benzyl-benzoato, metil-salicilato e benzyl-salicilato. O processo de lixiviacdo
foi monitorado por até 30 dias, e a solubilidade destes plastificantes em agua e em saliva
também foi avaliada. Os autores observaram que a solubilidade dos plastificantes foi maior
em saliva do que em agua e que entre 40 % e 64 % dos plastificantes encontrados foram
lixiviados durante o periodo de 30 dias. A quantidade media de reembasador soft utilizado
para reembasar uma protese total é de 5,5 g e, segundo o comité cientifico europeu, a ingestao
diaria toleravel de phtalatos em um adulto varia de 0,1- 0,37 mgKg™d™. Os materiais que
continham grande quantidade de dibutil-phtalato e butyl-phtalil-butil glicolato exederam de
2,2 a 6,6 vezes o limite proposto pelo comité de ingestdo diaria de plastificantes durante o

periodo de 30 dias.

1.°6, também em 2004, estudaram as caracteristicas do coeficiente

Sideridou et a
de expansdo térmica de resinas compostas através da analise termo-mecénica (TMA). A
temperatura de transicao vitrea (Tg) dos materiais variou de 35 a 47 °C. Segundo os autores, 0
coeficiente de expansao térmica das resinas pode ser afetado pela estrutura quimica da matriz
polimérica. O aquecimento dos corpos-de-prova proporciona aumento da mobilidade das
moléculas de mondmero residual, que se encontram estacionados na matriz polimérica,
aumentando assim, o grau de conversdo. Como resultado, a Tg aumenta e o coeficiente de

expansdo térmica diminui. Apos armazenagem dos corpos-de-prova em agua destilada por 7

dias, TMA mostrou que a agua presente no interior da matriz polimérica pode atuar como
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plastificante e reduzir a Tg, consequentemente o coeficiente de expansdo térmica da resina é

aumentando.

O objetivo do trabalho de Yanikoglu, Duymus'®, realizado em 2004, foi
avaliar a sorcdo e solubilidade de cinco tipos de reembasadores macios, armazenados em
diferentes solugdes durante varios intervalos de tempo. Para isto, foram utilizados dois
reeembasadores acrilicos quimicamente ativados, dois reembasadores quimicamente ativados
modificados por silicone e um reembasador termicamente ativado modificado por silicone. Os
corpos-de-prova (n=5) de cada material foram armazenados em &agua destilada, solucdo
comercial para limpeza de protese, e também, em saliva artificial com diferentes pH (4,7 e 8).
A sorcdo e solubilidade foram avaliadas apds 1, 4 e 16 semanas, seguindo a especificacdo 12
da American Dental Association (ADA) para polimeros para base de prétese. Ndo houve
diferenca estatisticamente significante de sorcédo e solubilidade dos materiais, independente do
pH da saliva artificial. O tempo de armazenagem aumentou a porcentagem de solubilidade em
saliva artificial em todos os materiais. A porcentagem de solubilidade em saliva artificial dos
materiais acrilicos foi maior do que a solubilidade em &gua destilada. Isso provavelmente
ocorreu devido aos plastificantes desses materiais serem mais sollveis em solugdes idnicas do
que em &gua. De modo oposto, a porcentagem de sor¢do em saliva artificial dos mesmos foi
menor do que em agua destilada. Com excecdo do reembasador termicamente ativado
modificado por silicone, todos os materiais apresentaram maior solubilidade em saliva
artificial do que em &gua destilada; e menor sor¢do em saliva artificial do que em agua
destilada. A reducdo da sorcdo em saliva artificial em relacdo a agua destilada foi explicada
devido & diferenca de concentracdo de ions presentes no interior do polimero e do solvente.
Como a saliva artificial apresenta maior concentragdo de ions do que a &gua destilada, a
pressdo osmatica serd menor e, consequentemente, a absorcdo de saliva artificial para o

interior da matriz polimérica sera menor. A porcentagem de sorcao e a solubilidade em agua e
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em saliva artificial dos materiais acrilicos foram maiores do que os materiais modificados por
silicone, independente do tempo de armazenagem. Os materiais acrilicos possuem
plastificantes que sdo lixiviados para o solvente ao mesmo tempo em que o solvente é
absorvido. Porém, os materiais modificados por silicone ndo apresentam plastificantes em sua
composicdo quimica, promovendo menor sor¢do e solubilidade e consequentemente maior

estabilidade de suas propriedades fisico-quimicas.

Em 2005, Alves et al.’, avaliaram os processos de relaxacdo da cadeia
polimérica do polimetil metacrilato (PMMA) sintetizado com diferentes quantidades de
agente de ligacdo cruzada. O agente de ligacdo cruzada utilizado foi o etileno glicol
dimetacrilato (EGDMA), em concentracdes de 0,5 a 9,0 %. A calorimetria exploratdria
diferencial (DSC) foi utilizada para a determinacdo da temperatura de transicdo vitrea (Tg) e
dos processos de relaxagdo do PMMA. Segundo os autores, 0 aumento do contetdo de agente
de ligacdo cruzada promoveu o aumento da Tg em aproximadamente 12 °C. Quando a
quantidade de agente de ligacdo cruzada aumenta, o efeito do tratamento térmico determinado
no polimero torna-se menos pronunciado, em funcdo da reducdo da capacidade calorifica do
PMMA e do impedimento da movimentacdo do segmento da cadeia imposto pelo agente de

ligacdo cruzada.

Braga et al.?!

, em 2005, realizaram um revisdo sistematica sobre os principais
fatores relacionados a contracdo de polimerizagdo em compositos. De acordo com a
literatura, os autores observaram que o stress de polimerizacdo € determinado pela contracdo
volumeétrica de polimerizagdo, pela viscoelasticidade da matriz e pela composicao quimica e
grau de conversdao do polimero. O tamanho da cavidade dental, na qual a resina sera

confinada, associado ao grau de conversdo, composi¢cdo quimica da matriz e a cinética de

polimerizacdo também sdo fatores determinantes do stress de polimerizacdo. Os autores
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concluiram que o stress de polimerizacdo € um fendmeno multifatorial e altamente

dependente do tipo de material utilizado na restauracao.

No ano de 2005, Emami, Soéderholm® avaliaram o comportamento
viscoelastico de dois compositos fotoativados e determinaram se houve diferencas nas
propriedades viscoelasticas dos materiais apos diferentes valores de irradiacdo de luz. O
composito 2100 (50 % Bis-GMA/ 50 % TEGDMA) e composito 2250 (25 % Bis-GMA/ 34,5
% Bis-EMAG6/ 34,5 % UEDMA/ 6 % TEGDMA) foram utilizados para o estudo. Os valores
de irradiacdo de 250, 500 e 850 mW/ cm® foram utilizados para a fotoativacdo e trés
diferentes frequéncias (1, 3 e 10 Hz) foram utilizadas para o ensaio. A analise térmica
dindmico-mecénica foi utilizada para determinar a temperatura de transicdo vitrea (Tg) e as
curvas do amortecimento mecanico (tan d) de cada material em cada condigdo experimental.
Os resultados evidenciaram que ambos o0s materiais apresentaram transicdes em baixas
temperaturas e em altas temperaturas (Tg), pois 0s mesmos eram constituidos por
copolimeros. N&o houve diferencas significantes nas transicdes ocorridas em baixas
temperaturas para cada condicdo experimental Houve diferencas na Tg entre os dois materiais
e apo6s o0 aumento da frequéncia no ensaio de DMTA. A Tg de Z250 foi menor do que a Tg de
Z100, sugerindo maior eficiéncia de polimerizagdo durante a fotoativagdo a temperatura
ambiente. A alta Tg Z100 pode estar relacionada a sua estrutura molecular (Bis-GMA e
TEGDMA). Durante a cura estes mondémeros formam uma rede polimérica com alta
quantidade de ligagOes cruzadas. Devido ao menor tamanho molecular, em relagdo ao Bis-
EMAG e UEDMA, essas ligagOes cruzadas restringem a movimentagédo molecular com maior
eficiéncia, durante a elevacdo de temperatura do ensaio. Além disso, a presenca de grupos
hidroxilicos (-OH) na molécula do Bis-GMA aumenta a formacdo de liga¢des do tipo ponte
de hidrogénio, restringindo também os movimentos de rotacdo molecular em baixas

temperaturas. O baixo médulo elastico de Z250 sugere que este material desenvolvera menor
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estresse de polimerizacdo na cavidade oral durante a fotoativacdo. De modo oposto, Z100
apresentou alto modulo de elasticidade e baixa tan 8. Isto pode estar relacionado a presenca de
alta quantidade de particulas de carga e agentes de ligacdo cruzada no composito Z100 do que
em Z250. Os valores de irradiacdo utilizados no estudo nao alteraram a Tg dos materiais, 0s

quais foram expostos & mesma energia de fotativacdo (30 J/cm?).

No mesmo ano, Ferracane® realizou uma revisdo de literatura a fim de
ressaltar os possiveis efeitos higroscopicos e hidroliticos que ocorrem com a matriz
polimérica ap6s a imersdo de um polimero em um determinado solvente. Para isto, ele coletou
todas as informac6es publicadas nos ultimos trinta anos por meio da base de dados PUbMED.
Segundo o autor, os fendmenos de sor¢do e solubilidade podem alterar as propriedades fisico-
quimicas podendo causar efeitos deletérios na estrutura e na fungdo dos polimeros
odontoldgicos. Esses efeitos foram relacionados as alteracBes volumétricas (inchamento),
alteracOes fisicas (efeito plastificante e amolecimento) e quimicas (oxidagdo e hidrolise) da
matriz polimérica. Os polimeros utilizados na fabricacdo de compositos restauradores e
materiais para proteses apresentam composi¢do quimica semelhante, geralmente sdo formados
por mono ou dimetacrilatos. A maioria dos polimeros protéticos € composta por polimetil-
metacrilato de cadeia linear ou interligados por agente de ligagdo cruzada como o etileno-
glycol-dimetacrilato (EGDMA). Devido a semelhanca na estrutura quimica, a reagdo de um
polimero protético em meio aquoso € similar a dos compdsitos restauradores. Ambos 0s
materiais sdo expostos a saliva da cavidade bucal, contendo &gua e enzimas e também s&o
expostos a substancias exogenas (acido, base, sal, alcool, oxigénio) provenientes dos
alimentos e bebidas ingeridos. As caracteristicas quimicas e a estrutura da matriz polimérica
sdo fatores determinantes do comportamento dos materiais em ambiente aquoso. Dentre as
caracteristicas quimicas encontram-se a hidrofilicidade do polimero e os parametros de

solubilidade entre o solvente e o polimero. Ja, a densidade de agente de ligacdo cruzada e a
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porosidade da matriz polimérica sdo fatores relacionados a estrutura da matriz. Sorcdo: Os
mondmeros uretano-dimetacrilato (UDMA) e etileno-glycol-dimetacrilato (EGDMA) séo
polimeros heteroatomos devido a presenca de carbono, oxigénio ou nitrogénio em sua cadeia
principal. Além disso, suas estruturas tem presenca de grupos hidroliticos (éster, uretano e
éter) assim como grupos hidroxilicos que tornam a matriz polimérica susceptivel a absorcédo
de &gua. Mesmo assim, os polimeros formados por esses mondémeros, ndo sdo considerados
extremamente hidrofilicos. A agua penetra na matriz polimérica através de porosidades e dos
espacos intermoleculares presentes. A taxa de absor¢do de agua sera dependente tanto da
densidade da matriz polimérica quanto das ligacbes do tipo ponte de hidrogénio e das
interacdes polares. O parametro de solubilidade entre o polimero e o solvente sera responsavel
pela quantidade de solvente absorvido pela molécula. Quanto menor a diferenca entre os
parametros de solubilidade da matriz e do solvente, maior serd a taxa de absorcéo.
Caracteristicas da Matriz: A qualidade da matriz polimérica que se forma durante a
polimerizacdo ird influenciar os processos de absor¢do e inchamento da matriz quando um
polimero é submerso em um solvente. Matrizes com alta densidade de agente de ligacéo
cruzada, como em compositos, tem absorcdo de solvente e inchamento reduzidos devido a
reducdo do volume livre em seu interior, assim como as ligagdes covalentes cruzadas que
mantem maior proximidade das cadeias poliméricas. Polimeros com alta quantidade de
agentes de ligacdo cruzada sdo mais resistentes a degradacao, baseado na redugéo dos espagos
e dos caminhos disponiveis para as moléculas do solvente se difundirem dentro da estrutura.
Porém, a natureza quimica do agente de ligacdo cruzada pode superar o efeito da alta
densidade molecular de agente de ligacdo cruzada, favorecendo a absorcéo de solvente. Além
disso, outros fatores como grau de conversdo e a quantidade de radicais livres da matriz
polimérica, também influenciam este processo. Solventes: A composi¢do quimica do solvente

que envolve o polimero influencia a interacdo entre ambos. Os componentes quimicos do
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solvente geralmente reagem com a matriz polimérica e componentes residuais do polimero
sdo lixiviados para o solvente. Quando as forcas de atracdo entre as cadeias poliméricas séo
excedidas pelas forcas existentes entre as moléculas do solvente e os elementos quimicos das
cadeias poliméricas, ha um aumento de volume do polimero o qual possibilita a formacéo de
ligacbes secundarias devido ao rompimento das ligacdes entre as cadeias principais e
consequentemente amolecimento ou plastificacdo do polimero. Este processo de sor¢éo ocorre
até haver saturacdo do polimero, correspondente a um periodo médio de 7 a 60 dias de
armazenagem. A presenca de enzimas no solvente, assim como na saliva, pode alterar as
propriedades de um polimero através da degradacdo das cadeias laterais presentes na cadeia
principal da matriz polimeérica. Desta forma, as propriedades como resisténcia a abraséo e
dureza, que estdo relacionadas as caracteristicas superficiais da cadeia polimérica, sdo mais
afetadas. O tamanho molecular e a limitada mobilidade das enzimas para o interior da matriz
polimérica fazem com que a degradacdo ocorra superficialmente em um curto periodo de
tempo, sendo este processo sera dependente do tempo de armazenagem e da estabilidade
guimica da matriz polimérica a atividade enzimatica. Quanto maior o tempo de armazenagem
em um solvente contendo enzimas, maior sera a degradacdo para o interior do polimero.
Solubilidade: Varios estudos demonstraram que substancias residuais, provenientes do
processo de polimerizagdo dos mondmeros dimetacrilatos, sdo lixiviados para o solvente.
Essas substdncias podem ser: acido metacrilico, formaldeido e moléculas de metacrilato
especificas. O processo de lixiviagdo é dependente do grau de conversdo do polimero,
havendo maior liberagdo de residuos quando o polimero esta imerso em solvente organico ou
composto por alcool do que em solvente contendo somente agua. Estudos mostram que em
compositos, selantes e adesivos, a porcentagem em peso de mondmero residual liberada em
agua (0,05- 2,0 %) é menor do que a liberada em solventes organicos (2-6 %). Este processo

de lixiviacdo é rapido e pode ser completado dentro de trés dias.
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Em 2005, Silverstein et al.®® delinearam teorias para a identificacéo
espectrométrica de compostos organicos. Os autores descreveram as principais técnicas
existentes para obtencdo de espectros por meio da espectrometria de infravermelho (FTIR),
bem como as técnicas para confeccdo de corpos-de-prova. De acordo com os autores, a
chamada radiacéo infravermelha (IR) corresponde a parte do espectro situada entre as regides
do visivel e das micro-ondas. A porcdo de maior utilidade para o quimico organico esta
situada entre 4000 e 400 cm™. A radiacéo infravermelha na faixa aproximada de 10.000 a 100
cm™ quando absorvida por uma molécula organica, converte-se em energia de vibragéo
molecular. O processo € quantizado através do aparecimento de bandas (vibracdo-rotacdo). A
frequéncia ou o comprimento de onda de uma absorcdo depende das massas relativas dos
atomos, das constantes de forca das ligacGes e da geometria dos atomos. As posices das
bandas no espectro de infravermelho séo apresentadas em nimero de ondas, cuja unidade € o
centimetro inverso (cm™) e é proporcional & energia de vibracdo molecular. A intensidade das
bandas pode ser expressa como transmitancia (T) ou absorbancia (A). A transmitancia é a
razdo entre a energia radiante transmitida por uma amostra e a energia radiante que nela
incide. A absorbancia é o logaritmo, na base 10, do reciproco da transmitancia, isto € A=
logio (1/T). Somente as vibragfes que resultam em uma alteragdo ritmica do momento
dipolar da molécula sdo observadas no infravermelho convencional. O campo elétrico
alternado, produzido pela mudanca de distribuicdo de carga que acompanha a vibragéo,
acopla a vibragdo molecular com o campo magnético oscilante da radiacao eletromagnética, o
que resulta em absorcdo de energia radiante. De acordo com os autores é possivel obter
espectros de infravermelho de gases, liquidos e sélidos. Quanto aos liquidos, estes podem ser
pressionados entre placas de sal para a producdo de um filme transparente. O solvente
tetracloreto de carbono (CCl,) é muito utilizado nesta técnica, pois absorve relativamente

pouco nas frequéncias superiores a 1333 cm™. Os soélidos podem ser pulverizados e
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misturados com sal (brometo de potassio- KBr) para a formacdo de discos finos e
transparentes. A técnica de KBr é muito sensivel para a detec¢do de bandas proximas de 3448
e 1636 cm™ devido a umidade relativa do ar. Nos casos em que a amostra ndo pode ser
pulverizada, pode-se realizar a deposi¢ao de um filme solido, previamente dissolvido em um
solvente, através da evaporacdo do solvente (aquecimento brando). Os autores observaram
que a técnica de reflexdo total atenuada (ATR) permite a obtencdo de espectros qualitativos
de solidos. Esta tecnica baseia-se no fato de que um feixe de luz refletido internamente pela
superficie de um meio transmissor penetra uma pequena distancia além da superficie refletora
e retorna ao meio transmissor durante o processo de reflexdo. Se um material é posto em
contato com a superficie refletora, a luz atravessa o material até a profundidade de alguns
micrémetros e produz o espectro de absorcdo. No entanto a técnica de FTIR por transmisséo
mostra-se mais sensivel a técnica de ATR devido a maior incidéncia do feixe infravermelho
sobre a amostra, e consequentemente maior fornecimento de energia sobre as moléculas

organicas.

Em 2006, Danesh et al.®, avaliaram varias propriedades fisico-mecanicas de
diferentes resinas utilizadas para esplintagem oclusal. Para isso, uma resina quimicamente
ativada de polimetil metacrilato (Palapress), trés resinas foto-ativadas a base de uretano
dimetacrilato (Acrylight, Primosplint, Triad) e uma resina foto-ativada de polimetil
metacrilato (Pink) foram avaliadas quanto & resisténcia a flexdo, médulo de elasticidade,
sorcao de agua, contracdo volumétrica de polimerizagdo e grau de conversdo. As resinas foto-
ativadas submetidas aos ensaios ap6s 10 e 15 min de polimerizagdo. O ensaio de resisténcia a
flexdo em trés pontos foi realizado em agua a 37 °C seguindo a norma ISO 1567. Os autores
observaram que independente do tempo de polimerizagéo, a resina fotoativada UDMA-Triad
TranSheet Colorless (128,7 MPa; 3,4 GPa) apresentou maiores valores de resisténcia a flexdo

e modulo de elasticidade em relagdo as resinas Palapress (86,9 MPa; 2,4 GPa) e Prismoplint
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(99,1 MPa; 2,2 GPa), porém seus valores foram estatisticamente iguais ao da resina de
PMMA (Pink). O ensaio de sorcdo de agua foi realizado através da armazenagem dos corpos-
de-prova (50 x 0,5 mm) em agua durante 7 dias. As resinas fotoativadas (Triad TranSheet
Colorless e Pink) e a resina quimicamente ativada (Palapress) apresentaram, respectivamente,
valores de sorcéo de agua estatisticamente iguais (2,2 %; 2,3 % e 2,0 %). Segundo Danesh et
al., a sorcdo de agua é depende da composi¢cdo quimica do polimero, pois a resina
quimicamente ativada de PMMA (Palapress) apresentou menor porcentagem de sor¢do de
agua em relacdo as resinas fotoativadas a base de UDMA. A presenca de grupos hidrofilicos
(UDMA) na matriz polimérica das resinas fotoativadas pode aumentar a sorcdo de agua. Os
valores de sorcdo de agua desses trés materiais foram iguais, independente do tempo de
polimerizacdo. Os ensaios de contracdo volumeétrica de polimerizacdo foram realizados
através do principio hisdrostatico. Desta forma, 0s autores observaram que as resinas
fotoativadas Primosplint (5,1 %), Triad TranSheet Colorless (4,7 %) e Pink (5,0 %)
mostraram menores valores de contracdo volumétrica de polimerizagdo em relagdo a resina
quimicamente ativada Palapress (6,1 %). Os valores baixos de contracdo volumétrica de
polimerizacéo das resinas fotoativadas podem estar correlacionados ao maior comprimento da
cadeia molecular do mondmero e a longa cadeia do UDMA. De modo oposto, 0 baixo
contetdo de carga no material resulta em maior contracdo de polimerizacdo. Além disso, 0
aumento do tempo de polimerizagdo ndo reduziu a porcentagem de contracdo volumétrica.
Danesh et al.,, também avaliaram a quantidade de mondmeros residual utilizando a
espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR). Esta técnica pode ser
utilizada para avaliar a quantidade de mondmero residual de resinas compostas por acrilatos
monofuncionais. Ja, no caso de polimeros formados por mondmeros di ou poli funcionais e
agentes de ligacdo cruzada, o FTIR detecta a porcentagem remanescente de ligagdo dupla

entre carbonos (C=C). Para isto, os autores realizaram FTIR em corpos-de-prova (n=5)
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polidos e ndo polidos das resinas foto e quimicamente ativadas descritas acima. O tempo de
10 min foi utilizado para a polimerizacdo, pois 15 min ndo apresentou efeito significante
sobre a porcentagem de ligacdes duplas remanescentes. A absorbancia 1635 cm™ foi utilizada
para detectar a presenca de ligacio dupla entre carbonos (C=C) e a absorbancia de 1605 cm™
para detectar a presenca de ligacdo simples do grupo aromatico (C-C). De acordo com 0s
resultados, a resina Palapress-PMMA (35,4%) apresentou menor porcentagem de ligacéo
dupla remanescente em relacdo as resinas fotoativadas-UDMA (39,8 — 51,9 %). O polimento
dos corpos-de-prova reduziu a quantidade de ligacdes duplas remanescentes nas resinas
fotoativadas. Esse efeito pdde ser chamado como “efeito da ligacédo superficial”™ o qual, nos
casos de reacOes de polimerizacdo em baixa temperatura, sempre ocorre independentemente
da presenca do oxigénio (inibicdo de polimerizacdo). Este efeito pode ser explicado pela
reducdo da mobilidade dos centros reativos durante a polimerizacdo. A reacdo do agente de
ligacdo cruzada ocorre somente devido a difusdo das moléculas do mondémero no polimero.
No interior das resinas, em camadas mais profundas, existem mais centros reativos em relacéo
a superficie, resultando em alto grau de polimerizagdo e formacéo de ligagdes cruzadas. Como
as camadas superficiais sdo finas (20- 60 pm), elas ndo terdo efeito deletério sobre as

propriedades mecanicas das resinas, porém terdo consequéncias negativas sobre a estetica.

Posteriormente, em 2006, Meloto et al.®?

avaliaram a sor¢do de agua em resinas
termicamente ativadas processadas em banho de &gua em muflas monomaxilares ou
bimaxilares e em micro-ondas em muflas bimaxilares. Cinquenta corpos-de-prova (50 x 0,5
mm) foram confeccionados de acordo com a ADA n°. 12 e divididos em 3 grupos: 1- resinas
processadas em banho de agua utilizando muflas convencionais metalicas (monomaxilares),
2- resinas processadas em micro-ondas utilizando muflas bimaxilares de PVC e 3- resinas

processadas em banho de &gua utilizando muflas bimaxilares metalicas. Os autores

verificaram que a utilizagdo da energia de micro-ondas e muflas bimaxilares de PVC nao
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influenciou a sorcdo de agua em relacdo ao processamento em muflas monomaxilares. Por
outro lado, a polimerizacao das resinas em muflas bimaxilares metalicas, aquecidas em banho
de agua, diminuiu os valores de sor¢do de dgua. Dessa forma, 0s autores sugerem que houve
inadequada polimerizacdo, tendo em vista que as moléculas de dgua preenchem os espacos
entre as cadeias intermoleculares, em maior quantidade nos polimeros com menor grau de
polimerizacdo. Apesar das diferencas entre os grupos estudados, os autores observaram que 0s
valores de sor¢cdo foram situados dentro dos limites recomendados pela ISO 1567. Nessas
condicdes, a sorcdo pode ser considerada favoravel devido a possibilidade de haver
compensacdo da contracdo de polimerizacdo dos materiais por meio da expansdao promovida

pelas moléculas de agua.

Ainda em 2006, a eficiéncia de polimerizacdo de vérios fotoiniciadores foi

avaliada por Neumann et al.”*

, 0S quais utilizaram diferentes tipos de unidades de
fotoativagdo. Para avaliar a eficiéncia da fotopolimerizacdo de compaésitos € necessario saber
a extensao de luz absorvida pelos fotoiniciadores (féton) apds a emissao de luz pelas unidades
de fotoativacdo. A eficiéncia do LED (Ultrablue 1S) e de lampadas QTH (Optilux 401) foram
testadas através da comparagdo do desempenho com os fotoiniciadores canforoquinona (CQ);
fenilpropanediona (PPD), 6xido monoacidofosfina (Lucirin TPO) e ¢xido bisacilfosfina
(Irgacure 819). Segundo os autores, quanto maior a quantidade de energia produzida pela
fonte de luz, melhor serd a eficiéncia de polimerizacdo por absorgdo pelos fotons. Os fotons
mais eficientes foram Lucirin, seguido de Irgacure, PPD e CQ. Embora CQ apresente baixa
quantidade de energia produzida durante a polimerizacdo, sua eficiéncia de polimerizacdo é
alta e maior quando utilizado o Ultrablue LED. Por outro lado, Lucrin TPO foi mais eficiente
em relacdo aos outros fotoiniciadores quando irradiado com lampadas QTH. Os autores

concluiram que as diferencas na eficiéncia de fotopolimerizacdo sdo determinadas quando

uma combinacéo de fotoiniciadores e diferentes fontes de luz sdo utilizadas. Além disso, o



49
Revisdo de Literatura

fotoiniciador sera mais eficiente quanto maior a possibilidade de formacéo de radicais por
moléculas decompostas. Cada fotoiniciador ira formar no minimo dois radicais apos a
absorcéo de energia. A eficiéncia de polimerizacdo serd dependente do ndmero de radicais
formados pelos fétons e pela capacidade de iniciacdo de polimerizagdo por estes radicais

formados.

Reis et al.®*, ainda em 2006, avaliaram o efeito do reembasamento, da ciclagem
mecanica e da armazenagem em agua sobre a resisténcia a flexdo de uma resina acrilica para
base de prétese (Lucitone 550- L). Para isso, laminas da resina L (64 x 10 x 2,0 mm) foram
confeccionadas e reembasadas (1,3 mm) com 4 reembasadores quimicamente ativados
(Kooliner-K, Ufi Gel Hard-UGH, Tokuso Rebase Fast-TR e New Truliner-NT). Além disso,
foram confeccionados corpos-de-prova a partir do reembasamento com a propria resina de
base (L-L) e corpos-de-prova intactos da resina L. Quarenta corpos-de-prova (64 x 10 x 3,3
mm) foram confeccionados para cada combinacdo entre os materiais e divididos em 4 grupos
(n=10). Os corpos-de-prova foram submetidos aos testes de flexdo nas seguintes condigdes:
apos polimerizacdo (G1); apds armazenagem em &gua destilada a 37+£1°C por 30 dias (G2);
apos ciclagem mecanica flexural de 10.000 ciclos com frequéncia de 5,0 Hz (G3) e apds
armazenagem em agua a 37°C por 30 dias, seguida de ciclagem mecanica (G4). Os testes de
flexdo em 3 pontos foram realizados com velocidade constante de 5,0 mm/min. A resisténcia
a flexdo (MPa) foi calculada na forca maxima de ruptura (Rv) e no limite de
proporcionalidade (Rp). Houve aumento significante da Ry das amostras L-UGH (50,64
MPa) e L-TR (57,36 MPa), ap6s armazenagem em agua. Foi observado, ainda, que a
armazenagem em agua aumentou significativamente a Rp da combinagdo L-TR (24,21
MPa). L-L produziu os maiores valores de Ry e Rp, seguida por L intacto. Apds
armazenagem em agua, L-TR exibiu maiores valores de Ry e Rp que L-K, L-UGH e L-NT. A

ciclagem mecénica diminuiu a Ry e a Rp de todos os materiais. Concluiu-se que a
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armazenagem em agua aumentou a Ry, das amostras L-UGH e L-TR e a Rp da combinagéo
L-TR. O reembasamento mediato (L-L) produziu os maiores valores de Ry € Rp. A ciclagem

mecanica diminuiu a Ry e a Rp de todas as amostras avaliadas.

Em 2007, Gongalves et al.*’, avaliaram a sorgdo e solubilidade em saliva
artificial de polimeros dimetacrilatos experimentais compostos somente por Bis-GMA(G),
TEGDMA(T) ou UDMA(U), e também, de compostos experimentais mistos com GT e GU.
Além disso, o grau de conversdo dos mesmos materiais também foi analisado em
espectrometro (FTIR/ATR), por meio de filmes das resinas experimentais polimerizadas e ndo
polimerizadas. O pico padrdo do grupo carbonila utilizado para o célculo do grau de
conversdo foi 0 1720 cm™. Considerando que a producéo dos corpos-de-prova ndo seguiu as
normas da ISO 1567, especificada para resinas de base de prétese e reembasadores, 0s
resultados de sorcéo e solubilidade foram calculados e expressos em pg/mm?® conforme a 1SO
1567. O material U composto por 100% de UDMA apresentou sor¢do em saliva artificial de
14,10 ug/mm?®, solubilidade em saliva artificial 16,86 pg/mm? e alto grau de conversdo (63,52
%). O UDMA é um monémero alifatico de alto peso molecular que possui dois grupos imina
(-NH-) responsaveis por ligagdes intermoleculares do tipo pontes de hidrogénio. Esta
estrutura quimica atribui alta mobilidade a cadeia, permitindo uma rota alternativa para que a
reacdo de polimerizagdo continue até que o estado vitreo seja atingido, favorecendo o grau de
conversao. Os autores observaram uma correlacdo negativa entre grau de conversao e
solubilidade em saliva artificial, porém ndo houve correlacdo entre grau de conversdo e
sorcdo. Durante a polimerizagdo, o monomero residual pode ficar aprisionado dentro de
microgels entre as cadeias poliméricas e ser absorvido pela matriz ao seu redor; ou pode ficar
retido microporos tornando-se mais susceptivel ao processo de lixiviagdo. A sor¢do em saliva
foi dependente da estrutura quimica e fisica dos mondmeros que compBem a matriz

polimérica.
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Em 2007, Machado et al.®°, compararam a resisténcia transversal de trés resinas
para base de prétese (Lucitone 199, Triad VLC, Eclipse). Os corpos-de-prova (50 mm x 25
mm x 2,5 mm) foram produzidos seguindo as recomendacdes dos fabricantes. Os corpos-de-
prova foram submetidos a carga flexural em trés pontos até haver fratura dos mesmos. Os
valores de resisténcia transversal mostraram diferencas significantes entre as trés resinas de
base de protese. As médias de resisténcia transversal foram ordenadas como: Eclipse (116,13
MPa), Lucitone (87,12 MPa) e Triad VLC (57,96 MPa). A resina Eclipse apresentou 0s
maiores valores de resisténcia transversal, sendo considerada uma alternativa as resinas de

base de prétese convencionais.

Murata et al.%®

, posteriormente, compararam as propriedades térmicas
dindmico-mecénicas entre 8 resinas rigidas para reembasamento imediato (quimicamente
ativadas e fotoativadas) e 2 resinas para base de prétese termicamente ativadas. Para a analise
térmica dindmico-mecénica (DMTA), no modo de tracdo, foram confeccionados 5 corpos- de-
prova de cada material (40 x 7 x 2,0 mm), armazenados em ar a 23 °C por 24 h. Uma tenséo
de 0,05 % foi aplicada baseando-se na teoria da viscoelasticidade linear dos materiais, tendo a
frequiéncia variado de 0,1 a 100 Hz. Os valores do mddulo de armazenamento (E”), médulo de
dissipacgéo viscosa (E”) e amortecimento (tan 6), na freqiiéncia de 1,0 Hz, foram determinados
e comparados por meio dos testes de MANOVA e Student- Newman- Keuls (a= 0,05). Os
valores de E’, de 3 resinas fotoativadas, tipo pasta, foram significantemente maiores do que as
outras 5 resinas para reembasamento. Os valores de E’ das resinas para reembasamento
variaram de 0,63 a 3,17 GPa, tendo sido significantemente menores do que os valores das
resinas para base de protese, que variaram de 6,37 a 6,88 GPa. A maioria dos reembasadores
exibiu valores de E’’ significantemente menores do que os valores dos materiais para base de

prétese. Os valores de tan & das resinas termicamente ativadas foram menores em relagdo a

maioria das resinas para reembasamento. Os autores relataram que as propriedades térmicas
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dindmico- mecanicas dos polimeros sdo influenciadas pela imersdo em &gua, ciclagem
térmica, forca mastigatoria e composi¢cdo quimica como peso molecular, tipo e quantidade de
monodmero e agente de ligacdo cruzada. A baixa quantidade de agente de ligacdo cruzada pode
resultar em maior flexibilidade da cadeia polimérica dos reembasadores. Um reembasador
“ideal” demonstraria alto valor de E’ e baixo valor de tan 9. Os autores concluiram, ainda, que
na frequéncia de 1 Hz as resinas rigidas para reembasamento imediato mostraram maiores

caracteristicas de viscosidade e flexibilidade em relacéo as resinas para base de protese.

Ainda em 2007, Pereira et al.”® analisaram o efeito de dois novos agentes
diluentes (analogos do Bis-GMA), em diferentes niveis de diluicdo e concentracdo de carga,
sobre as propriedades fisico-quimicas de diversas resinas e compoésitos contendo Bis-GMA
em sua matriz. Vinte formulacgdes foram preparadas por meio da combinacdo entre diferentes
monomeros (Bis-GMA, TEGDMA, CH3 Bis-GMA, CF3 Bis-GMA). Os autores verificaram
que os materiais contendo CH3; Bis-GMA, CF3; Bis-GMA produziram os menores valores de
hidrofilia e de sor¢éo e solubilidade em agua. A dilui¢do do Bis-GMA produziu maior grau de
conversao, principalmente quando o diluente utilizado foi o TEGDMA. De acordo com esses
autores, 0 CH3 Bis-GMA pode ser considerado um bom diluente. Esse monémero permitiu a
obtencdo de materiais com menor degradacdo hidrolitica e maior homogeneidade de
polimerizacdo em comparacdo aqueles em que o TEGDMA foi utilizado. Além disso, esses
autores verificaram que a viscosidade dos materiais, com os diferentes diluentes, influenciou

diretamente seu grau e homogeneidade de conversao.

Ainda em 2007, Se6 et al.* avaliaram a estabilidade dimensional de resinas de
base de proteses intactas ou reembasadas, apos a desinfeccdo por microondas. Um modelo
padronizado, simulando um aAlirco maxilar edéntulo foi confeccionado e utilizado para
confeccionar bases de proteses com 2,0 e 4,0 mm de espessura (n=200), as quais foram

processadas com resina termicamente ativada (Lucitone 550). As amostras de 2,0 mm de
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espessura (n=160) foram reembasadas com 2,0 mm de resinas quimicamente ativadas
(Tokuso Rebase Fast- TR, Ufi Gel Hard- UGH, Kooliner- K ou New Truliner- NT). Cinco
pinos foram dispostos sobre o rebordo do modelo padrdo (3 na regido anterior e um na regido
posterior de cada lado do arco), servindo como pontos de referéncia para mensurar a
estabilidade dimensional linear. A distancia entre os pinos foi mensurada e a &rea (mm?)
formada pelos pinos foi calculada. Durante a confeccdo das bases de protese, os pinos foram
transferidos para o entalhe localizado superficie das mesmas. A diferenca entre a area
determinada no modelo padrdo e a area determinada nas amostras foi utilizada para calcular a
porcentagem de alteracdo dimensional. As bases de préteses intactas e reembasadas foram
divididas em 4 grupos (n=10) e avaliadas apds: polimerizacdo (grupo controle P), 1 ciclo de
desinfeccdo por microondas (MW), desinfeccdo diaria por microondas por 7 dias (grupo
controle MW7) e armazenamento em agua por 7 dias (WS7). A irradiacdo por microondas foi
realizada a 650 W por 3 min. Os resultados das amostras intactas e reembasadas com K e NT
mostraram aumento da contragdo apos 1 e 7 ciclos de desinfeccdo por microondas. Com
excecdo das amostras reembasadas com K, as amostras intactas mostraram maior contragao
do que as amostras reembasadas ap6s 7 ciclos de desinfeccdo por microondas. Segundo 0s
autores, a irradiagdo por microondas aumentou a contracdo de amostras intactas ou
reembasadas com NT e K, em funcdo da pos-polimerizacdo induzida pela irradiacdo por
microondas. As resinas TR e UGH néo foram alteradas pela irradiagdo por microondas,
podendo estar relacionado ao alto contetdo de agente de ligacdo cruzada dimetacrilato que
promove maior grau de conversdo em relacdo aos materiais compostos por mondmeros

monofuncionais.

No mesmo ano, Urban et al.**°

compararam a quantidade do mondémero
residual de 4 resinas rigidas para reembasamento imediato (Duraliner 11-D, Kooliner-K,

Tokuso Rebase Fast-TRF e Ufi Gel hard-UGH) e de uma resina termicamente ativada para
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base de protese (Lucitone 550-L), a qual foi processada utilizando-se dois ciclos de
polimerizacdo (curto-LS e longo-LL). Além disso, o efeito de dois tratamentos pés-
polimerizacdo sobre o contetdo de mondmero residual também foi avaliado. Os corpos-de-
prova (n=18) de cada material foram divididos em 3 grupos: 1-(controle GI) sem tratamento,
2- (GI1) pés-polimerizagdo por micro-ondas e 3- (GllI) imersdo em agua a 55°C (resinas para
reembasamento- 10 min; resinas de base de prétese L- 60 min). O mondmero residual foi
analisado utilizando-se cromatografia liquida de alta eficiéncia e os dados comparados pela
analise de variancia e teste de Tukey (0=0,05). Entre os corpos-de-prova do grupo controle,
houve diferenca estatisticamente significante, tendo sido os resultados ordenados da seguinte
forma: K (1,52 %) >D (0,85 %) >UGH (0,45 %) > LL (0,24 %) > TRF (0,14 %) > LS (0,08
%). Esses resultados foram atribuidos as condicdes de polimerizacdo dos materiais
qguimicamente ativados em relacdo aos materiais termicamente ativados, que possuem ciclo
terminal de polimerizacdo com temperatura elevada, o qual promove reducdo de monémero
residual na resina polimerizada. A imersdo em agua quente (GIII) promoveu reducédo
significante de mondmero residual para todos os materiais em relacdo ao controle (Gl), com
excecdo das amostras LL. Os materiais K, UGH e TRF exibiram menor conteudo de
monodmero residual apds a irradiacdo por micro-ondas (GII) em relacdo ao grupo controle. De
acordo com os autores, a reducdo de mondémero residual promovida pelos tratamentos de pos-
polimerizacdo com banho em agua e micro-ondas melhorou as propriedades mecanicas das
resinas para base de prétese e reembasamento, através da reducdo na quantidade de

mondmero residual.

Achilias et al.', em 2008, avaliaram a degradacdo térmica de compésitos
constituidos por Bis-GMA (bisfenol glicidil metacrilato), Bis-EMA (bisfenol-A etoxilado
dimetacriulato), UDMA (uretano dimetacrilato) e TEGDMA (trietileno glicol dimetacrilato).

A andlise termogravimétrica foi utilizada com diferentes faixas de temperatura variando de



55
Revisdo de Literatura

200 - 210 °C a 400 — 470 °C, dependendo do tipo de polimero analisado. De acordo com 0s
autores, a degradacdo térmica foi dependente do tipo de estrutura quimica do polimero. A
existéncia de poucas ligacGes duplas pendentes (ciclizacdo) na matriz polimérica do Bis-GMA
e Bis-EMA, acompanhada da presenca de nucleos aromaticos leva a formacdo de uma
estrutura rigida com alta estabilidade térmica. Em contraste, a heterogeneidade da matriz
polimérica de TEGDMA e UDMA, a alta quantidade de ciclizacdo primaria e a auséncia de
nucleos aromaticos facilitaram a degradacdo destes polimeros. Os autores ressaltaram que as
pontes de hidrogénio formadas a partir dos polimeros Bis-GMA e UDMA foram
fundamentais para promover a estabilidade térmica dos mesmos. Estas ligacbes aumentam a
viscosidade dos materiais e facilitam a cinética de polimerizagdo, necessitando uma

quantidade de energia maior para a degradacdo do sistema.

Em 2008, os autores Ali et al.,*> compararam a dureza, a resisténcia a flexdo em
3 pontos e 0 médulo flexural de uma resina foto-ativada composta por UDMA (Eclipse) com
duas resinas de polimetil metacrilato, uma termoativada (Meliodent) e outra quimicamente
ativada (Probase Cold). O grau de polimerizacdo da resina Eclipse também foi avaliado nas
superficies interna e externa, utilizando-se os valores de dureza obtidos apos 4, 6, 8, 12, 14
min de polimerizacdo. Todos os corpos-de-prova foram avaliados apds 30 dias de imersdo em
agua a 37 °C para promover a saturacdo de &gua no corpo-de-prova, evitando alteracGes
devido ao continuo processo de sor¢do de agua apés a cura. A flexdo dos corpos-de-prova foi
realizada em agua a 37 °C. Assim, os autores verificaram que a resina Eclipse apresentou
maiores valores de dureza (19,4 VHN), resisténcia a flexdo (103 MPa) e mddulo flexural
(2498 MPa) em relagdo as resinas de PMMA termo e quimicamente ativadas. Isto foi
relacionada a rigidez e resisténcia da estrutura cristalina do polimero, promovida pelo
iniciador da formula da resina, e também pelo modo de polimerizagdo da mesma atravées da

luz e calor. Assim é possivel que Eclipse tenha alto valor de temperatura de transicao vitrea.
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Houve diferenca significante nos valores de dureza entre a superficie dos corpos-de-prova da
resina Eclipse que esteve em contato direto e indireto com a luz de polimerizacdo, quando
polimerizados por menos de 10 min (p < 0,05). Porém ndo houve diferenca significante nesses
valores apds polimerizacéo por 10, 12, e 14 min (p < 0,05). Isto confirmou a recomendacéo
do fabricante, onde a resina Eclipse deveria ser polimerizada por 10 min para atingir

polimerizacdo uniforme por toda base de protese.

No ano de 2008, objetivo do estudo de Celebi et al.?*, foi quantificar e
comparar, pela cromatografia liquida (HPLC), a liberagdo de mondmero residual de resinas
para base de protese compostas por PMMA e processadas pela técnica convencional de
compressdo (Paladent), polimerizacdo por micro-ondas (Acron MC) e pela técnica de injecdo
(PalaXpress). Corpos-de-prova de cada material (n=6) foram confeccionados e armazenados
em &gua pura na temperatura ambiente, por 4h, 48h, 8 dias e 15dias. Ao final de cada tempo
de armazenagem, aliquotas de cada meio foram coletadas e quantificadas por meio do HPLC,
a fim de quantificar o MMA residual. A resina Acron MC, apresentou valores médios de
mondmero residual variando entre 0,005 a 0,017 mg/L em até 15 dias, sendo inferiores em
relacdo as outras resinas avaliadas. Grande parte dos monémeros residuais € liberada dentro
de 48 h ap6s armazenagem em agua, e dependendo da densidade e composicdo da matriz
polimérica, o tempo de liberagdo pode ser influenciado. Segundo os autores, no método
convencional, as moléculas do monémero sdo movimentadas pelo choque térmico recebido de
outras moléculas, devido ao aquecimento externo gerado pela técnica. Na polimerizagdo por
micro-ondas, a movimentacdo das moléculas ocorre devido a frequéncia do campo
eletromagnético, gerando aquecimento interno. O menor tempo de polimeriza¢do e a menor
guantidade de mondmero residual foram considerados como vantagem da resina polimerizada
pelas micro-ondas, o qual induz altas temperaturas em um curto periodo de tempo, podendo

volatilizar o mondmero residual.
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Diaz-Arnold et al.?®

, em 2008, avaliaram a resisténcia a flexdo e a fadiga de quatro
resinas de base de protese termoativadas de polimetil metacrilato (Diamond D, Lucitone 199,
HI-1, Nature Cryl Hi-Plus) e de uma resina foto-ativada de poliuretano dimetacrilato
(Eclipse). Os corpos-de-prova (n=20) foram armazenados em agua a 37°C por 30 dias. A
flex&o dos corpos-de-prova em 3 pontos foi realizada em ar, com velocidade da carga aplicada
de 5 mm/min e spam de 50 mm. A resisténcia a fadiga foi executada na freqiiéncia de 5 Hz,
com 10* ciclos sob a aplicagdo de carga sinusoidal calculada entre o limite proporcional e a
forca maxima de fratura. Para os materiais de PMMA foi utilizada carga minima de 10% da
forca de méxima de fratura, e para 0 UDMA foi utilizado 5%. Assim, os autores observaram
que Eclipse teve maiores valores de resisténcia a flexdo em ambas as condigdes estatica
(127,11 MPa) e ciclica (113,36 MPa), enquanto que as resinas de PMMA variaram entre
75,82- 84,92 MPa para resisténcia a flexdo e 74,43- 88,26 MPa para resisténcia a fadiga. Nao
houve diferenca estatisticamente significante entre as resinas de PMMA. Os resultados
indicaram que 10* ciclos de fadiga tiveram pouco impacto sobre a resisténcia a flexao da
maioria dos materiais avaliados. Este estudo ndo aplicou carga ciclica nos corpos-de-prova até
promover falha, pois o teste de fadiga foi individualizado para cada material. A intencdo dos
autores foi de aplicar um namero finito de ciclos de carga sobre as resinas a fim de comparar
possiveis alteragbes na resisténcia que resultasse em falha. Eclipse fraturou no limite
proporcional ou perto dele, tendo pouca ou nenhuma deformacéo plastica. De acordo com as

curvas de tensdo/deformacao, a resina de UDMA apresentou maior rigidez do que as resinas

de PMMA, necessitando menor limite de carga de fratura para sobreviver aos ciclos de fadiga.

Mesquita, Geis-Gerstorfer™, em 2008, determinaram as propriedades
viscoelasticas de 4 resinas compostas através da analise térmica dindmico-mecanica (DMTA).
Uma faixa de temperatura de 0 a 200 °C com taxa de aquecimento de 3 °C/min foi utilizada,

pois poderia abranger a temperatura da cavidade bucal e a temperatura de transicdo vitrea (Tg)
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dos materiais. A frequéncia de 1,0 Hz foi utilizada para simular a frequéncia mastigatoria. Os
compositos foram testados imediatamente apds 0 processamento, armazenagem em agua e a
seco a 37 °C por periodos de até 90 dias. Os resultados demonstraram que a pds-
polimerizacéo e o agente de ligacdo cruzada reduziram a mobilidade dos segmentos da cadeia
molecular, aumentando 0 mddulo de armazenamento (E’) e reduzindo o amortecimento
mecanico (tan 8) dos materiais até o estabelecimento do equilibrio dindmico. A presenca de
agua no interior dos materiais atuou como plastificante, facilitando a movimentacéo
molecular e, consequentemente, reduziu a Tg dos mesmos. Segundo 0s autores, as alteracoes
nas propriedades viscoelasticas dos compositos durante o aquecimento promovido pela
DMTA foram representativas da estrutura e composi¢do quimica dos mesmos, bem como do
conteddo de mondmero residual, plastificantes, sorcdo de agua e grau de conversdo. Em
temperaturas elevadas houve reducdo de E’ e aumento de tan 6. Porém, nas situacdes clinicas,
onde a temperatura € baixa, ndo € esperado alteracdo nas propriedades avaliadas. Os autores
concluiram que nas situagbes clinicas 0s materiais se tornardo mais rigidos apos
polimerizacéo inicial na temperatura da cavidade bucal, estando mais susceptiveis ao processo

de pos-polimerizacao.

Em 2008, Moraes et al.°” descreveram a importancia da utilizacdo da
espectroscopia de infravermelho (FTIR) para a determinacdo do grau de conversdao em
compositos dentais. Através desta técnica é possivel obter espectros de boa qualidade e
realizar analises quantitativas através dos dados obtidos. De acordo com o autor diversas
técnicas podem ser utilizadas para a determinacdo do grau de conversédo, dentre elas tem-se 0
FTIR, RAMAN, DSC (calorimetria por escaneamento diferencial) e também o DTA (anélise
térmica diferencial). Porém, a utilizacdo do FTIR requer certa precaucdo durante a preparacao

do corpo-de-prova e também requer um método especifico para o tipo de material que esta
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sendo analisado. A selecdo do método pode influenciar a formacdo do espectro gerado e

consequentemente as bandas de cada agrupamento quimico do corpo-de-prova.

Pfeiffer et al.”®, em 2008, compararam a resisténcia a flexdo e o médulo flexural de 7
materiais de base de protese hipoalergénicos (Eclipse, Luxene, Microbase, Polyan, Puran HC,
Alldent Sinomer e Thermo free) com uma resina de polimetil metacrilato (PMMA)
convencional (Paladon 65). A flexdo em trés pontos foi realizada antes e ap0s reparo dos
corpos-de-prova com seus respectivos materiais indicados pelos fabricantes e com um
material reparador universal (Versyo.com). O teste foi realizado com 0s corpos-de-prova
imersos em agua a 37°C. Deste modo, Eclipse (106 MPa) apresentou maior resisténcia a
flexdo do que todos os materiais intactos avaliados cujos valores variaram entre 53-97 MPa; e
também maior modulo flexural (2319 MPa). Somente quatro hipoalergénicos (Eclipse,
Luxene, Microbase e Polyan) assim como Paladon 65 passaram nos requerimentos da norma
ISO 1567 para resisténcia a flexdo e modulo flexural. Em relacdo aos corpos-de-prova
reparados, a maioria dos materiais reparados teve reducgdo da resisténcia a flexdo e do modulo
flexural, porém somente Luxene e Eclipse cumpriram a norma ISO 1567. O material universal
Versyo.com apresentou valores de resisténcia a flexdo e modulo flexural proximo dos
materiais reparadores indicados pelos fabricantes. Isto foi possivel devido a sua matriz
organica ligada por agentes de ligacdo cruzada, permitindo ligagdo com materiais de

composicao diferentes e até com o poliuretano.

O objetivo do trabalho de Tuna et al.’”’, em 2008, foi avaliar a sorcdo e a
solubilidade em agua de dez resinas acrilicas para base de prétese. Para isto, foram utilizadas
duas resinas termicamente ativada e oito resinas quimicamente ativadas. Os calculos de
sorcdo e solubilidade em agua foram realizados conforme as normas I1SO 1567. A
microscopia eletronica de varredura (MEV) também foi realizada em alguns corpos-de-prova.

A sorcdo das resinas termicamente ativadas variou de 19,60 a 19,76 pg/mm?, e a solubilidade
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variou de -0,05 a 0,22 pg/mm?. Quanto as resinas quimicamente ativadas, a sorgdo variou de
11,33 a 30,46 pg/mm? e a solubilidade variou de -0,09 a 3,69 pug/mm?®. De acordo com os
autores, os valores negativos de solubilidade sugerem que a 4gua absorvida pelo polimero néo
pode ser lixiviada, havendo ligacdo das moléculas de &4gua com a estrutura quimica do
polimero. Os altos valores de solubilidade das resinas quimicamente ativadas foram
associados ao alto conteudo de mondmero residual em relagdo as resinas termicamente
ativadas. Os autores também observaram pelo MEV, que uma matriz polimérica homogénea
(menos porosa) dificultard o transporte de fluidos em seu interior e, consequentemente, a

absorcdo de agua e a solubilidade serdo reduzidas.

Em 2008, Zhang, Xu'?! estudaram o efeito de alguns meios de imers&o sobre
sorcéo e solubilidade em &gua, resisténcia a flexdo, madulo elastico e lixiviagdo de monémero
residual de dois compositos contendo Bis-GMA, TEGDMA (compdésito 1) e UDMA, Bis-
GMA e TEGDMA (composito2). Trés diferentes meios de imersdo foram utilizados: agua
destilada, saliva artificial e solu¢do de etanol/agua. A sor¢do e solubilidade foram avaliadas
apos 42 dias de imersdo nos meios. Eles observaram que 0s materiais imersos em agua
destilada e em saliva artificial tiveram o mesmo comportamento, atingindo o equilibrio em
um curto periodo de tempo. Porém os valores de solubilidade em saliva artificial foram
maiores do que em agua destilada, estando este processo relacionado ao grau de conversao
dos compositos. A quantidade de monémero residual (Bis-GMA; TEGDMA e UDMA)
liberada em agua destilada foi maior do que liberada em saliva artificial, aumentando-se
progressivamente durante o tempo. Isto significou que a taxa de hidrélise do UDMA foi
maior em relacdo aos outros monémeros. A presenca do UDMA na matriz polimérica do
compdsito 2 favoreceu a reducdo do grau de conversdo e maior liberacdo de monémero

residual. De acordo com a andlise de microscopia eletrénica de varredura, a superficie da
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amostra contendo UDMA foi mais degradada em agua do que em saliva artificial, justificando

a reducdo da resisténcia a flexdo apds um longo periodo de imerséo.

Ahmad, Yunus?, em 2009, compararam a resisténcia de unido de uma resina de
base de protese composta por UDMA (Eclipse) e outra composta por PMMA (Meliodent)
apos serem reembasadas com seus proprios reembasadores de fabrica e com reembasadores
comerciais. Os corpos-de-prova foram imersos em agua por 30 dias apds confecgdo, para
posterior unido com os reembasadores (Meliodent RR, Secure, Kooliner e Eclipse). Apo6s a
unido, os mesmos foram armazenados por 24h em agua destilada a 37 °C, previamente ao
teste de cisalhamento. Desta forma, foi observado que houve diferenga estatisticamente
significante nos valores de resisténcia a unido entre as diferentes combinagOes de resina de
base e reembasador (p < 0,05), com exce¢do dos grupos Meliodent-Kooliner e Eclipse-
Meliodent RR. A maior resisténcia de unido ocorreu quando Meliodent e Eclipse foram
reembasadas com seus respectivos reembasadores de fabrica. Os resultados mostraram que as
maiores resisténcias de unido foram obtidas quando materiais de mesma composi¢do quimica
foram unidos. Para as resinas de base de protese de PMMA, a alta resisténcia de unido foi
obtida com resinas compostas por MMA, sugerindo que houve boa ligacdo entre as cadeias
poliméricas de materiais com composi¢do quimica semelhante. A resina Eclipse apresentou
falhas adesivas com todos os reembasadores avaliados, e isto pdde ter ocorrido devido a maior
natureza de ligacdo cruzada do UDMA polimerizado, podendo prevenir que o mondmero
adequado penetrasse na densa cadeia polimérica do UDMA. A alta resisténcia de unido
promovida pela Eclipse-Eclipse foi correlacionada ao fato de ambas terem a mesma
composi¢do quimica e também pelo alto grau de conversdo promovido pela elevada

temperatura atingida, durante a unido entre ambos, com a termo e fotoativacao.

Emami, Soderholm®®, em 2009, avaliaram o médulo elastico e o grau de

conversao (GC) de diversas combinacbes de Bis-GMA, UEDMA e TEGDMA de resinas
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fotoativadas. O mddulo eléstico e 0 GC foram avaliados em 21 tipos de combinacdes destes
monodmeros. De acordo com os resultados, 0 modulo elastico variou de 2,37 GPa (100 %
TEGDMA) e 4,15 GPa (100 % Bis-GMA). Adicionando TEGDMA ao Bis-GMA ou ao
UEDMA, o modulo elastico reduziu significantemente. O grau de conversdo foi
significantemente maior quando a porcentagem de TEGDMA nas misturas era alta em relagédo
as misturas com alta quantidade de Bis-GMA. O GC foi maior nas misturas binarias de
UEDMA e TEGDMA e menor na presenca de 100 % Bis-GMA. Os valores do GC variaram
entre 53,1 % (100 % Bis-GMA) e 856 % (80 % UEDMA - 20 % TEGDMA). A
concentracdo de Bis-GMA na mistura afetou 0 GC e o mddulo elastico de forma inversa. As
diferencas nos valores do GC foram, em grande parte, justificadas pelas diferencas na
estrutura molecular dos diferentes monémeros. Além disso, o alto GC nem sempre resultou
em alto mddulo elastico, pois os parametros moleculares e estruturais da matriz polimérica
foram fatores determinantes sobre o resultado final das propriedades fisicas e mecéanicas de
cada mistura. Os autores concluiram que a melhor combinacédo € aquela que mantém a rigidez
do material satisfatoriamente e apresente niveis aceitaveis de GC, fornecendo propriedades

fisico-mecéanicas adequadas para a utilizacao clinica.

Em 2009, Urban et al.'®® avaliaram o efeito da p6s-polimerizacéo por banho em
agua a 55 °C por 10 min sobre o contelido e liberacdo de componentes residuais, grau de
conversdo, resisténcia a flexdo e dureza de 4 resinas para reembasamento imediato. Os
experimentos sobre lixiviagdo foram realizados por meio da armazenagem de corpos-de-prova
em saliva artificial a 37+ 1 °C. A analise do mondmero residual e plastificante foi realizada
por meio de cromatografia liquida de alta eficiéncia. O grau de conversdo foi analisado por
espectroscopia FT-Raman. Os corpos-de-prova foram submetidos a resisténcia a flexdo em 3
pontos. Além disso, apds os ensaios de flexdo, um fragmento de cada corpo-de-prova foi

submetido ao teste de dureza Vickers. A concentracdo de monémero residual das resinas foi
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reduzida apos o tratamento de pds-polimerizacdo por banho em agua. As resinas Kooliner e
New Truliner ndo contém agente de ligacdo cruzada, e a liberacdo de grandes quantidades de
isobutil metacrilato (monémero monofuncional) em relacdo as resinas que possuiam 1,6-
hexanediol de dimetacrilato (monémero bifuncional) foi facilitada. Segundo os autores, a
presenca de monémero bifuncional pode melhorar o processo de polimerizagéo, fornecendo
mais grupos reativos para a polimerizacdo do radical livre. O 1,6-hexanediol dimetacrilato
exibe distancia maior entre os dois grupos metacrilato, podendo aumentar a reatividade do
segundo grupo metacrilato. Mondmeros de peso molecular e tamanho menores aumentam a
mobilidade dentro da matriz polimérica e sdo difundidos mais facilmente do que monémeros
maiores. O aquecimento do tratamento de pos-polimerizacdo por banho em agua pdde
contribuir com a difusdo dos componentes residuais das resinas para a dgua. O grau de
conversao, resisténcia a flexdo e dureza da resina Kooliner foram aumentados ap0s 0s
tratamentos de pds-polimerizacdo, podendo estar relacionado a eficiéncia da polimerizagédo
original. Um material com polimerizacdo pouco eficiente estara mais susceptivel aos efeitos

da pds-polimerizacéo, devido a maior quantidade de mondmero residual presente.

Em 2010, Basso et al.'®, avaliaram o efeito da desinfeccdo por micro-ondas (3
minutos a 650 W) sobre a estabilidade dimensional de quatro reembasadores rigidos
quimicamente ativados (Kooliner, Tokuyama Rebase Il, Ufi Gel hard, New Truliner) e uma
resina para base de protese termicamente ativada (Lucitone 550). A estabilidade pbde ser
avaliada por meio da analise da porcentagem de contracdo de polimerizagcdo dos materiais.
Para isto, uma matriz metalica circular (50 x 0,5 mm), com quatro pontos de referéncia, foi
utilizada para a confecgdo dos corpos-de-prova de cada material. Estes foram divididos em
cinco grupos (n=8). As distancias entre os pontos de referéncia foram mensuradas diretamente
na matriz (controle), e comparadas com aquelas obtidas dos corpos-de-prova apos

polimerizacdo (baseline) e desinfeccdo por micro-ondas utilizando-se 1,2, 3 e 4 ciclos. De
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acordo com os resultados, a estabilidade dimensional da resina Kooliner foi significantemente
afetada em todos os ciclos de desinfecgdo. O mesmo ocorreu com a resina New Truliner apds
3 e 4 ciclos de desinfeccdo por micro-ondas. Ndo houve alteracdo dimensional nas resinas
Tokuyama Rebase Il, Ufi Gel harde Lucitone 550. No grupo baseline, todos os materiais
apresentaram contracdo de polimerizacdo semelhante. Os autores concluiram que a
estabilidade dimensional apds a desinfec¢do por micro-ondas, foi dependente da composicédo
quimica, presenca de agentes de ligacdo e também pelo método de processamento dos

polimeros avaliados.

Em 2010, Kanie et al.”*, avaliaram a resisténcia a flexao de blendas poliméricas
fotoativadas, compostas por misturas de polietil metacrilato (PEMA) e uretano dimetacrilato
(UDMA) e também por misturas de polimetil metacrilato (PMMA) e UDMA. Primeiramente
os polimeros PEMA ou PMMA foram respectivamente dissolvidos nos mondmeros etil
metacrilato (EMA) ou metil metacrilato (MMA). Posteriormente, 0 UDMA foi misturado
com o PEMA-EMA ou PMMA-MMA, seguindo a mesma propor¢cdo em massa. A resina
quimicamente ativada PourResin (PMMA), a resina termicamente ativada Acron (PMMA) e a
resina fotoativada a base de UDMA foram utilizados como controle. Os ensaios de flex&do em
trés pontos foram realizados em corpos-de-prova (50 x 7 X 2,5 mm) com spam de 30 mm e
velocidade de 1 mm/min, em ambiente seco. De acordo com 0s autores, a resisténcia a flexao
do UDMA foi menor em relagdo as resinas PourResin e Acron. A blenda polimérica de
PMMA/MMA/UDMA e PEMA/EMA/UDMA produziram resisténcia a flexdo semelhante as
resinas de PMMA do grupo controle. As blendas poliméricas utilizadas no estudo néo
fraturaram durante os ensaios de flexdo demonstrando alta flexibilidade. Alem disso, as
blendas ndo evidenciaram macro interfaces ou lascas na analise de M.E.V. ap06s 0s ensaios de

resisténcia a flexdo. Segundo os autores, o0 objetivo da adicdo de PMMA na blenda é aumentar
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a viscosidade da mistura de UDMA e facilitar a manipulacdo do material antes da

polimerizagédo. A resisténcia ao impacto destas blendas deveria ser avaliada futuramente.

No ano de 2011, Monteiro et al.®®

avaliaram a contracdo de polimerizacgéo de
resinas compostas utilizando um paquimetro digital, analise bidimensional por tomografia e
andlise pelo principio de Archimedes. As hipoteses nulas foram: (1) ndo ha diferencas
significantes entre os materiais testados; (2) ndo ha diferencas entre os métodos utilizados
para medir a contracdo de polimerizagdo. A contragdo de polimerizacdo dos compdsitos
(Filtek Zz350™, Filtek P90™/3M ESPE, Esthet-X™, TPH Spectrum™/Dentsply 4
Seasons™, Tetric Ceram'/Ivoclar-Vivadent) foram avaliados. Para a anélise com
paquimetro digital, corpos-de-prova cilindricos (7 mm X 2 mm) foram confeccionados em
matrizes de Teflon. As diferencgas entre o volume do molde e o volume dos corpos-de-prova
foram calculadas em porcentagem. A andlise bidimensional por tomografia foi utilizada
somente para a avaliagcdo da contracdo linear de polimerizacdo. A espessura dos corpos-de-
prova foi verificada antes e apds a fotoativagdo. A contra¢do de polimerizagdo foi verificada
também através do calculo do volume dos corpos-de-prova pelo principio hidrostatico de
Archimedes. Os resultados evidenciaram que os valores de contragdo de polimerizagéo
variaram de acordo com o método utilizado. A contracdo de polimerizacdo de todas as resinas
foi semelhante, com exce¢do do composito Filtek P90 que exibiu o menor valor de contracdo
de polimerizacdo. Os autores observaram que a contragdo de polimerizacdo destes materiais

sO pode ser comparada utilizando 0 mesmo método de mensuracdo. Independente do método

utilizado, os compositos a base de silorano apresentaram menor contracdo de polimerizacao.

A caracterizacdo de matrizes poliméricas a base de dimetacrilatos foi avaliada
por Pfeifer et al.”’, em 2011. Em compésitos, a fase organica da matriz polimérica é
principalmente composta por combinacdes de comonomeros de dimetacrilato (TEGDMA e

BISGMA). A cinética de polimerizacdo foi monitorada em tempo real pela espectroscopia de



66
Revisdo de Literatura

infravermelho (NIR), a viscosidade e contracdo volumétrica de polimerizacao, a formacao de
volume livre foram avaliadas. Os resultados evidenciaram que a contracdo volumétrica
aumenta com o aumento da concentracdo de TEGDMA e do grau de conversdao. O TEGDMA
é flexivel e tem influéncia no desenvolvimento do processo de conversdao e nas ligacGes
cruzadas. Com a progressdao do processo de conversao, a estrutura polimeérica torna-se mais
densa com o aumento da concentracdo de TEGDMA, reduzindo o volume livre da matriz.
Com aumento do tempo de fotoativacdo (10 a 600 s) de um compdsito contendo
(BISGMA/TEGDMA), foi observado aumento da contracdo de polimerizacdo e reducdo do
volume livre da matriz. Estes resultados foram proporcionais com o aumento do grau de
conversdo. Segundo os autores, durante o inicio da polimerizacdo no interior da matriz
polimérica, tem-se a formacdo de uma estrutura rigida com grande quantidade de poros. Ha
uma tendéncia de aumento da contracdo volumétrica e reducdo do volume livre no interior da
matriz, devido a ligagcdes cruzadas com grupos funcionais pendentes e mondmeros livres,

mesmo havendo baixo grau de conversao.

Em 2011, Reis et al.®, avaliaram o comportamento exotérmico de 5 resinas
rigidas para reembasamento imediato, duas experimentais (E1 e E2) a base de agentes de
ligacdo cruzada (etileno glicol dimetacrilato e 1,4-butanediol dimetacrilato) e trés comerciais
(Kooliner-K, New Truliner-NT, Tokuyama Rebase II-TR [1), bem como o grau de converséo
(GC) e as propriedades viscoelasticas desses materiais e de uma resina para base de protese
(Lucitone 550-L). O comportamento exotérmico foi avaliado (n=4) com termopar tipo K
inserido no interior das resinas, em matriz circular (60 x 2,0 mm), e mantido até a
polimerizagdo. O GC (%) foi avaliado (n=5) por espectroscopia de infravermelho por
transformadas de Fourier (32 leituras; resolucdo 4,0 cm-1). Para avaliar as propriedades
viscoelasticas, corpos-de-prova (40 x 10 x 3,3 mm) foram submetidos (n=2) a analise térmica

dindmico-mecanica (DMTA) em diferentes intervalos de temperatura (ciclos). O moédulo de



67
Revisdo de Literatura

armazenamento (E’) e 0 amortecimento mecanico (tan &) a 37 °C foram registrados durante o
primeiro e dltimo ciclo da DMTA. A temperatura de transi¢do vitrea (Tg) foi mensurada
somente no ultimo ciclo da DMTA. Os dados foram avaliados por ANOVA e Tukey HSD
(0=0,05). K e NT produziram pico de temperatura semelhante a TR II e superior a E1 e E2.
E1l, E2 e TR Il apresentaram 0 menor tempo até o pico de temperatura. NT exibiu o maior
GC, seguido por TR Il e L. E2 produziu GC semelhante a K e superior a E1. Ndo houve
diferenca no E’ e tan 6 de El, E2 e TR II. No tultimo ciclo de DMTA, L produziu E’
semelhante a E1, E2 e K e superior a NT e TR Il. L apresentou a maior Tg. K produziu Tg
inferior a TR Il e superior a E1, E2 e NT. Os materiais experimentais produziram resultados
satisfatorios para utilizacdo como reembasadores rigidos imediatos. Todos 0s materiais
reembasadores apresentaram exotermia aceitavel para utilizacdo clinica. Com exce¢do de NT
e TR II, as demais resinas produziram GC inferior a resina de base L. De forma geral, L, TR

I1, E1 e E2 exibiram maior rigidez e menor viscoelasticidade em comparacdo a K e NT.

No ano de 2011, o efeito do tratamento de pds-polimerizacéo sobre a lixiviagcdo
de &cido metacrilico (MA) e acido benzoico (BA) de resinas para reembasamento imediato
[Kooliner (K), New Truliner (N), Ufi Gel hard (U) e Tokuso Rebase Fast (T)] foi avaliado por

Urban et al.**

Os corpos-de-prova de cada material foram divididos em dois grupos: Grupo C
(controle) — sem tratamento; Grupo WB (water-bath) — imersdo em agua a 55°C £ 1 °C por 10
min. Os corpos-de-prova foram armazenados em saliva artificial a 37 °C = 1 °C e, apds 1; 3;
5; 24 h e 3; 7;; 14 e 30 dias de intervalo, aliquotas foram retiradas e analisadas por meio da
cromatografia liquida de alta performance. A saliva artificial era composta por NaCl (0,4 g),
KCI (0,49), CaCl,.2H,0 (0,795 g), NaH,P0O4.2H,0 (0,78 g), Na,S.9H,0 (0,005 g), ureia
(1,0 g), e agua destilada (1000 mL), com pH neutro. Os autores verificaram que ap6s 1h, a

concentracdo de MA lixiviado, dos corpos-de-prova U controle, foi maior do que todos os

outros materiais, e reduziu apds 3 h. Os corpos-de-prova do grupo WB lixiviaram baixas
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quantidades de MA em relacdo ao grupo C somente para 0 material U, apés 1 e 3 h. Todos os
corpos-de-prova do grupo controle lixiviaram BA, sendo sua quantidade reduzida entre de 5 h
e 24 h. Os corpos-de-prova do grupo WB lixiviaram menor quantidade de BA em relacéo ao
grupo C. A maior concentracdo de MA lixiviada foi referente ao grupo U controle. Os autores
concluiram que o tratamento de pos-polimerizacdo por banho em &agua reduziu

significantemente a liberacdo de BA em saliva artificial apds 1 h de imerséo.

Koroglu et al.®, em 2012, avaliaram a quantidade de mondmero residual
(MMA) presente em resinas termicamente ativadas, reforgadas ou ndo por fibras de vidro.
Uma resina convencional, polimerizada por banho em agua (Meliodent) e a outra
termoativada por micro-ondas (Acron MC) foram utilizadas como grupo controle. Meliodent
conttm PMMA e peroxido de benzoila no p6, e no liquido, MMA e etilenoglicol
dimetacrilato. A resina Acron MC contém PMMA/etilacrilato no p6, e MMA; N,N-dimetil-p-
toluidina no liquido. O conteddo de mondémero residual foi avaliado pela cromatografia
liquida de alto desempenho (HPLC) apds armazenagem dos corpos-de-prova em agua por 48
h a 37 °C. De acordo com os resultados, a resina Acron MC apresentou menor contetdo de
monémero residual em relagdo a Meliodent, tanto no grupo com refor¢o como no grupo sem
reforco. O iniciador N,N-dimetil-p-toluidina, presente na resina Acron MC, acelera a reacéo
de polimerizagdo, produzindo polimerizacdo mais rapida em relagdo a resina convencional
Meliodent. O baixo contetdo de mondémero residual na resina Acron MC for correlacionado a
alta reatividade e ao calor interno produzido pela irradiagéo por micro-ondas. A presenca de
iniciadores de reacdo de polimerizagdo, menos eficientes, pode interferir na conversédo de
mondmeros durante a polimerizacdo, e consequentemente aumentar o contetido de monémero
residual. E possivel que o modo de transferéncia de calor gerado pela irradiacdo de micro-
ondas seja mais uniforme do que a transferéncia de calor conduzida pela agua fervente. Na

polimerizacdo convencional, as moléculas do monémero movem-se passivamente pela
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energia cinética de outras moléculas (conducdo de calor) enquanto que na polimerizacdo por
micro-ondas, as moléculas dos monémeros movem-se devido ao aquecimento interno

produzido pela alta frequéncia do campo eletromagnético (irradiacao).

Lombardo et al.”’, também em 2012, avaliaram o efeito da irradiacdo por
micro-ondas e da armazenagem em agua sobre as propriedades viscoelasticas de duas resinas
para base de prétese (Lucitone 550- L e Vipi Wave- VW) e duas resinas para reembasamento
imediato (Kooliner- K e Tokuyama Rebase Fast 1I- TR Il). Oito corpos-de-prova (40 x 10 x
3,3 mm) para cada material foram avaliados por meio de analise térmica dindmico-mecénica
(DMTA) apobs: acabamento (controle 1), armazenagem em agua por 7 dias (controle 2), um
(MW1) e 7 ciclos de irradiagéo por micro-ondas (MW?7). Para cada corpo-de-prova, ciclos de
DMTA foram realizados dentro de intervalos de temperatura diferentes. Os valores do médulo
de armazenamento (E’) e de amortecimento mecanico (tan §) a 37 °C foram obtidos no
primeiro e dltimo ciclos da DMTA. A partir do Gltimo ciclo, os valores de E’ na temperatura
de transicéo vitrea (Tg) e o maximo de tan ¢ também foram obtidos. Além disso, mensuragdes
de temperatura no interior de corpos-de-prova de cada material, durante a irradiagdo por
micro-ondas (650 W/ 3 min), foram realizadas por meio da utilizacdo de sensor de fibra
Optica. Seis corpos-de-prova de cada material foram avaliados. Durante a irradiagdo por
micro-ondas, todos os corpos-de-prova atingiram a temperatura de ebulicdo da agua em
aproximadamente 130 s. A partir do primeiro ciclo de DMTA, MW 1 e controle 2
aumentaram significantemente os valores de E’ e reduziram os valores de tan 6 de K a 37°C.
No ultimo ciclo de DMTA, K e TR II apresentaram tan o reduzido ap6s MW1. MW?7 reduziu
os valores de tan 6 de K. Os valores de E’ de L e VW foram semelhantes entre si e superiores
aqueles produzidos por K e TR Il. Os valores médios da Tg foram ordenados como:

L>VW>TR II>K. A irradiagdo por micro-ondas e a armazenagem em &gua ndo
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comprometeram as propriedades viscoelasticas das resinas para base de protese e

reembasamento.

Em 2012, Machado et al.>®, avaliaram o efeito da termociclagem sobre a
resisténcia ao impacto e flexural de uma resina para base de protese termoativada de alto
impacto (Lucitone 199-L) e de uma resina fotoativada (Eclipse-E). A resisténcia a flexdo e a
resisténcia ao impacto foram realizados seguindo dois grupos de tratamento. No grupo
controle, ndo houve termociclagem, e no grupo de termociclagem (T) foi realizado a ciclagem
térmica (5000 ciclos com faixa de temperatura entre 5 a 55° C). Os corpos-de-prova foram
submetidos a flexdo em trés pontos e ao impacto Charpy. A resisténcia a flexdo de E (C,
136,5 MPa; T, 130,7 MPa) foi significantemente maior do que a resina L (C, 99,4 MPa; T,
90,1 MPa). A resina E também exibiu resisténcia ao impacto (C, 6,9 MPa; T, 5,3 MPa) maior
do que L (C, 3,5 MPa; T, 3,0 MPa). Os autores relacionaram estes resultados a composi¢do
guimica da matriz organica e ao método de processamento. Em ambos os materiais, houve

reducdo da resisténcia a flexdo e ao impacto apos a ciclagem térmica.

Posteriormente, Polydorou et al.®

, avaliaram o efeito de quatro meios de
imersdo sobre a lixiviacdo de monémeros de dois compositos contendo dimetacrilatos (Ceram
X e Filtek Supreme). Corpos-de-prova (n=10), com 4,5 mm de didmetro e 2,0 mm de
espessura, de cada composito foram armazenados, apos polimerizacdo, em solucdo salina
(NaCl), saliva, acetona e etanol 75 %, durante 24 h, 7 dias e 28 dias. Aliquotas de cada
solugdo foram coletadas apds os periodos de armazenagem, e preparadas para serem
submetidas a cromatografia liquida de alto desempenho (LC-MS/MS). A lixiviacdo dos
monomeros Bis-GMA, TEGDMA, HEMA, Bisphenol A, UDMA 1 (maior peso molecular) e
UDMA 2 (menor peso molecular) foram analisados pela cromatografia. Para os corpos-de-

prova do composito Ceram X, ndo foram detectados monGmeros nos respectivos meios de

imersdo utilizados. Os monémeros Bisphenol A, HEMA e UDMA 1 ndo foram encontrados
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nos meios de imersao que armazenavam 0s corpos-de-prova do composito Filtek Supreme. O
mondmero Bis-GMA foi encontrado nos meios acetona e etanol 75%, porém a lixiviagdo em
acetona foi maior. O monémero TEGDMA foi encontrado em todos 0s meios de imerséo da
resina Filtek Supreme. A saliva artificial foi utilizada para simular as condi¢des fisiologicas
de utilizacdo dos materiais. Os autores verificaram que monémeros com baixo peso molecular
podem ser extraidos (lixiviados) em quantidades consideravelmente maiores do que
mondmeros de alto peso molecular. O mondmero TEGDMA possui baixo peso molecular e
maior mobilidade, podendo ser facilmente lixiviado se comparado aos mondmeros de alto
peso molecular (UDMA e Bis-GMA). O monémero de UDMA 2 foi liberado em saliva,
acetona e etanol 75 %, e segundo os autores, 0s grupos de uretano tém melhor resisténcia a
hidrolise da saliva. Os autores concluiram que a acetona ndo é um meio adequado para
realizar experimentos de lixiviacdo. O etanol 75%, mesmo simulando a saliva artificial para
lixiviagdo de TEGDMA, nédo pode ser substituto da mesma nos experimentos realizados para
lixiviagdo de Bis-GMA. A acetona e o etanol penetram facilmente a matriz e promovem o

inchamento e diminuir a rigidez do polimero.
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3 Proposicio
O objetivo geral neste estudo foi caracterizar as propriedades fisico-quimicas e
mecanicas de duas resinas para base de protese, uma fotoativada composta por uretano
dimetacrilato (Eclipse - E), outra termicamente ativada por micro-ondas, composta de
polimetil metacrilato (Nature Cryl MC - NC), e uma resina rigida para reembasamento

imediato, quimicamente ativada (Tokuyama Rebase Fast Il - TR I1).

3.1 Objetivos especificos:

e Avaliar as propriedades viscoelasticas quanto ao moddulo de
armazenamento (E’), amortecimento mecanico (tan o) e temperatura de
transicdo vitrea (Tg) dos materiais apds o acabamento e apos
armazenagem em saliva artificial por 30 dias.

e Avaliar a contracéo linear de polimerizacao de corpos-de-prova intactos
dos materiais.

e Avaliar a sorcdo e solubilidade dos materiais, em agua e em saliva
artificial, a partir de corpos-de-prova intactos.

e Avaliar o grau de conversdo de cada material.

e Avaliar o grau de inchamento de cada material.

e Auvaliar a resisténcia a flexdo, maxima e no limite de proporcionalidade,
de corpos-de-prova intactos e reembasados (E-E, E- TRII, NC-NC, NC-
TR 11), apds acabamento e apds 30 dias de armazenagem em saliva

artificial.
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4 Material e método-

Para este estudo foram utilizadas duas resinas para base de prétese, uma
fotoativada (E) e outra termicamente ativada por micro-ondas (NC), bem como uma resina
rigida quimicamente ativada para reembasamento imediato (TR Il). As siglas, fabricantes,
proporcdes po/ liquido, composicdes quimicas e condi¢es de polimerizacdo dos materiais

estdo apresentadas no Quadro 1.

Quadro 1 — Descri¢do dos materiais.

. ) Namero do ) Proporgao Composicéo Condigao de
Material Sigla Fabricante . . .
Lote P¢/ Liguido Polimerizagéo
Polimero | Mondmero
Matriz: UDMA; )
Dentsply Trubyte . ) Fotoativacdo por
. ) B . Carga: silica e pérolas de |
Eclipse E 110829 International Inc., Néao aplicavel PMMA luz halégena
York, PA, EUA. durante 14 min
GC America
1010143 (P) International Inc., 500 W por 3 min
Nature-Cryl MC | NC 1104191 (L) Alsip, IL. EUA. 2,3g/10mL |PMMA MMA
5,5mina
Tokuyama TR 739 (P) Tokuyama Co. Ltd. 249/10mL | PEMA 1,9-NDMA, temperatura
Rebase 11 Fast 540 (L) Tokyo, Japan ’ ' 2-AAEM ambiente

UDMA, uretano dimetilmetacrilato; PMMA, Poli(metil metacrilato); EMA (etilacrilato); PEMA, Poli(etil metacrilato); MMA, metil
metacrilato; 1,9-NDMA, 1,9-nonanediol dimetacrilato; 2-AAEM, 2-(Acetoacetoxy) etil metacrilato.

A pesagem do pd (polimero) de cada material foi realizada em balanca
analitica digital com 0,0001 g de precisdo (AB204-S, Metler Toledo, Barueri, SP, Brasil). O
liqguido (monémero) foi proporcionado em pipeta graduada 1/100 mL (Satélite, Araraquara,

SP, Brasil).

Para a andlise das propriedades viscoelasticas e para 0s ensaios de resisténcia a

flex&o do presente estudo, foram adotadas as seguintes condi¢des experimentais.
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= No grupo controle, os corpos-de-prova E e NC foram submetidos aos ensaios
mecanicos imediatamente apds armazenagem em agua destilada a 37 £ 1,0 °C durante 50 £
2,0 h*®. O material TR Il foi submetido aos ensaios mecanicos 30 minutos apds
polimerizacdo, simulando o tempo minimo para a execucdo dos procedimentos clinicos de
reembasamento imediato.

= No grupo armazenagem, a influéncia da umidade sobre as propriedades

mecanicas foi avaliada por meio da armazenagem em saliva artificial durante 30 dias*®.

Os ensaios de contracdo linear de polimerizagéo, sorcao, solubilidade, grau de
conversdo e grau de inchamento ndo utilizaram a armazenagem dos corpos-de-prova em

saliva artificial por 30 dias.

O planejamento experimental de cada estudo pode ser visualizado nas Tabelas

Al- A6 do Apéndice 1.
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4.1 Andlise termica dindmico-mecanico

As propriedades viscoelasticas das resinas para base de protese e
reembasamento imediato foram avaliadas por meio de andlise térmica dindmico-mecanica
(DMTA).

Para a confeccdo dos corpos-de-prova NC, padrdes metélicos (64 x 10 x 3,3
mm) foram utilizados para a confecgdo de moldes em silicone laboratorial de alta viscosidade,
polimerizado por reagdo de condensacdo (Titanium, Zhermack, Badia Polesine, Rovigo,
Itdlia). Padrdes metélicos foram fixados no centro de cavidades em uma matriz de madeira
(Figura 1A) e, em seguida, a massa de silicone laboratorial foi proporcionada e acomodada
manualmente no interior da matriz de madeira. Essa matriz foi fechada por um tampa de
madeira e o conjunto foi levado a prensa hidraulica (Vipi Delta, Pirassununga, Sdo Paulo, SP,
Brasil) a 0,5 tonelada até a polimerizacdo do material (aproximadamente 6,0 min). Os
excessos foram recortados com estilete e moldes em silicone foram obtidos com dimensGes

externas de 90 x 30 x 15 mm (Figura 1B).

Figura 1 - A) Matriz de madeira com os padrdes metalicos posicionados nas cavidades e

silicone inserido na cavidade. B) Padrdo metalico e molde de silicone.

10,0 mm 4 6ad e

Os moldes de silicone foram incluidos em muflas para micro-ondas (STG,
VIPI, Pirassununga SP, Brasil) com a face superior de cada molde recoberta por lamina de

vidro (Figura 2).
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Figura 2 - Moldes de silicone incluidos na base da mufla.

Para a inclusdo dos moldes de silicone®’, gesso Tipo IV (Durone IV; Dentsply
Ind. Comércio Ltda., Petropolis, RJ, Brasil) foi proporcionado (150 g de pé e 30 mL de agua),
espatulado por 1,0 minuto e vazado no interior da mufla sob vibracdo. Em seguida, o0 molde
de silicone foi posicionado na base da mufla, mantendo sua superficie no mesmo nivel da
borda da mufla. Apds a reacéo de presa do gesso, toda sua superficie foi isolada com isolante
a base de alginato de sdédio (Cel Lac, S.S. White, Rio de Janeiro, RJ, Brasil) e uma lamina de
vidro foi fixada sobre o molde em silicone com cola em bastdo. Nesse momento, a contra-
mufla foi posicionada sobre sua base e preenchida com Gesso tipo Il (Herodent, Vigodent
S.A. Ind. Comércio, Bonsucesso, RJ, Brasil), manipulado (300 g de pé e 90 mL de &gua) e
vazado nas mesmas condigOes descritas anteriormente. A mufla foi, entdo, fechada e prensada
a 1,0 tonelada até a reacdo de presa do gesso. Apos a abertura da mufla, a lamina de vidro foi
limpa com algoddo embebido em alcool e 0 molde em silicone limpo com solugéo detergente.
A resina para base de protese NC foi, entdo, proporcionada (Figura 3), individualmente
manipulada e, ao atingir a fase plastica, acomodada no interior do molde de silicone. Em
seguida, a mufla foi fechada e prensada gradativamente até a carga de 1,0 tonelada, mantida
por 30 min. Decorrido o periodo de prensagem, realizou-se a polimerizacdo em micro-ondas
(Sensor Crisp 38 Double Emission System, Brastemp, Manaus, AM, Brasil), conforme

recomendado pelo fabricante da resina NC (Quadro 1). Concluida a polimerizacdo, as muflas
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foram resfriadas sobre bancada por 30 min e imersas em agua corrente por 15 min para, em

seguida, os corpos-de-prova serem demuflados (Figura 4).

Figura 3 - A) Resina termicamente ativada NC. B) Resina proporcionada.

......

S
' )
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L) -

Figura 4 - Corpo-de-prova NC polimerizado.

Os corpos-de-prova da resina para base de protese E foram confeccionados por
meio de matriz metalica vazada (64 x 10 x 3,3 mm). Essa matriz foi posicionada sobre uma
placa de vidro coberta por uma folha metalica, e isolada com agente isolante recomendado
pelo fabricante (Eclipse Model Release Agent, Dentsply, Trubyte, York, PA, EUA), conforme
a Figura 5. Este conjunto foi aquecido em estufa (Estufa 502, Fanem Ltda, SP, Brasil) a 55

oC 23 por 10 min para facilitar a insercdo manual da resina E no interior da matriz (Figuras 6 e

7).
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Figura 5 - A) Isolante Eclipse Model Release Agent. B) Matriz metalica vazada.

m’ﬁin di rilasciorogentt 2 # 3.30mm
solierung / odgl
Agente harador el mod®

Figura 7 - Resina Eclipse (E).
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Apbs aquecimento a 55° C por 2 min®® do material E e insercdo na matriz

(Figura 8A), um rolo cilindrico foi aplicado sobre a resina para minimizar inclusdes de

ar’® (Figura 8B). Outra folha metalica e uma nova placa de vidro, previamente aquecidos,
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foram posicionadas sobre a matriz e todo o conjunto foi prensado com carga de 0,5 tonelada,
para extrusdo do material (Figura 9). Os excessos foram retirados com ponta elétrica pré-
aquecida (Wax Pencil Pro, Dentsply, Trubyte, York, PA, EUA)* e posteriormente, 0 agente
protetor (Air Barrier Coating Eclipse ABC, Dentsply, Trubyte, York, PA) foi aplicado sobre a
superficie da resina E para prevenir a inibicdo de polimerizacdo pelo contato com o

oxigénio®* (Figura 10).

Figura 8 - A) Resina E inserida na matriz metalica. B) Aplicacdo de rolo cilindrico para

padronizacdo superficial.
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Figura 10 - A) Air Barrier Coating. B) Agente protetor aplicado na superficie.

Em seguida, a matriz metalica foi posicionada no centro da mesa rotatoria da
unidade de fotoativagdo (Enterra VLC Curing Unit; Dentsply Intl, York, PA, EUA) para
polimerizar a resina E (Figura 11). O material foi irradiado com luz azul (400-500 nm),
produzida por trés lampadas halégenas (41 V; 150 W), durante 14 min, conforme a
recomendacéo do fabricante (Quadro 1). Concluido esse procedimento, a matriz foi resfriada
sobre bancada a temperatura ambiente e um ciclo de polimerizacdo complementar (6 min) foi
aplicado na outra face do corpo-de-prova. Em seguida, a matriz foi novamente resfriada sobre
bancada a temperatura ambiente, e a pelicula formada pelo agente protetor foi retirada (Figura

12).

Figura 11 - A) Unidade de fotoativacdo Enterra VLC - Dentsply. B) Polimerizacdo da resina

E no interior da unidade de fotoativagéo.
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Figura 12 - Remocao da barreira protetora apds polimerizacao.

Para a obtencdo dos corpos-de-prova da resina quimicamente ativada TR II, a
mesma matriz metalica descrita anteriormente foi utilizada. Para isso, a matriz foi posicionada
no centro de uma placa de vidro e o material TR Il foi proporcionado, manipulado (Quadro 1)
e inserido com minimo excesso no interior da matriz metalica (Figura 13A). A seguir, outra
placa de vidro foi posicionada sobre a matriz metalica, e o conjunto foi levado a prensa

hidraulica com carga de 0,5 tonelada até o término da reacdo de polimerizacao (Figura 13B).

Figura 13 - A) Insercdo da resina TR Il na matriz. B) Resina TR Il polimerizada.

Os corpos-de-prova das resinas E, NC e TR I foram submetidos a acabamento
sob irrigagdo com agua em politriz automatica (Metaserv 2000, fabricado por Buehler, Lake
Bluff, IL, EUA), com lixas de carbeto de silicio de granulagdo 400 (3M ESPE, St. Paul, Minn,

EUA), para a remocéo de excessos laterais.
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Ensaios térmicos dindmico-mecanicos

A precisdo das dimensdes da largura e altura de cada corpo-de-prova foi
mensurada com paquimetro digital (500-144B, Mitutoyo, Suzano, SP, Brasil), com preciséo
de 0,01 mm, em trés regides (extremidades e regido mediana), com tolerancia de + 0,2 mm.

Apbs a mensuracdo, as médias de largura e altura de cada corpo-de-prova foram obtidas®’.

Os ensaios térmicos dinamico-mecanicos foram realizados em maquina de
ensaios (Q800 DMA, TA Instruments Thermal Analysis, New Castle, DE, USA) e
monitorados pelo software TA Universal Analysis. Apds a calibracdo, os corpos-de-prova
foram fixados em trés pontos com torque de 9 cNm (Figura 14). O equipamento foi calibrado
para promover deformacdo senoidal dos corpos-de-prova, com frequéncia constante de 1,0
Hz®, taxa de aquecimento de 3,0 °C/min e tensdo de 64 pm°’, assegurando que os materiais

fossem avaliados dentro do seu limite proporcionalidade?.

Figura 14 - A,B) Corpo-de-prova fixado. C) Maquina de ensaios Q800. D) Forno acoplado a

maquina de ensaios.

DMA Q800

SPECIFICATIONS
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Para avaliar algum efeito de pds-polimerizacdo induzido durante a DMTA, 0s
corpos-de-prova foram submetidos a dois ciclos de temperatura consecutivos, sendo o
segundo ciclo iniciado ap6s resfriamento do corpo-de-prova a temperatura ambiente®’. Os
corpos-de-prova NC foram submetidos a dois ciclos térmicos consecutivos com faixa de
temperatura de 27- 160 °C°’. J& os corpos-de-prova E e TRII, foram submetidos & ciclagem
térmica com faixa de temperatura de 27- 130 °C*’.

Para cada corpo-de-prova, 0 modulo de armazenamento (E’) e o
amortecimento mecanico (tan 8) a 37 °C foram determinados em cada ciclo. Com base nos

valores de pico de tan 8°>°, pdde-se determinar a temperatura de transicdo vitrea (Tg).
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4.2 Contragdo-linear de polimerigacio

Para avaliar a contracdo linear de polimerizacdo das resinas para base de
protese (E, NC) e reembasamento (TR II), os corpos-de-prova de cada material foram

confeccionados em matriz metalica circular com dimensdes internas de 50 mm de diametro e

45,59

0,5 mm de altura™>. Essa matriz possui trés sulcos internos principais, dois lineares

perpendiculares entre si e um circular. A interseccdo dos sulcos lineares com o circular

4
D 5,59

permitiu a obtencdo de quatro pontos de referéncia, denominados de A, B, C e (Figura

15).

Figura 15 - Matriz metalica circular (50 x 0,5 mm) e seus pontos de referéncia.

Para a obtencdo dos corpos-de-prova E, um isolante (Eclipse Model Release
Agent, Dentsply, Trubyte, York, PA, EUA) foi aplicado sobre a superficie interna da matriz
metalica e a mesma foi pré-aquecida em estufa a 55 °C por 2,0 min (Figura 16A). Em seguida,
a resina E foi manualmente adaptada na base da matriz e uma folha metélica foi posicionada
sobre 0 material. Este conjunto foi prensado entre duas placas de vidro em prensa hidraulica
(Vipi Delta, Pirassununga, Séo Paulo, SP, Brasil) com carga de 0,5 tonelada por 30 s (Figura

16B).
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Figura 16 - A) Aplicacdo de Model Release Agent. B) Prensagem da resina E.

Em seguida, as placas de vidro e a folha metélica foram cuidadosamente
retiradas e 0s excessos removidos com ponta elétrica pré-aquecida (Wax Pencil Pro, Dentsply,
Trubyte, York, PA, EUA). O agente protetor (Air Barrier Coating Eclipse ABC, Dentsply,
Trubyte, York, PA) foi aplicado na superficie da resina E (Figura 17A) para realizar a
fotoativacdo por 14 min, conforme descrito no item 4.1. Neste estudo, a fotoativagédo
complementar por 6 min ndo foi necessaria em virtude da espessura do corpo-de-prova

(Figura 17B).

Figura 17 - A) Aplicacdo de Air Barrier Coating. B) Remocédo da barreira protetora apos

polimerizacéo da resina E.

Para a confeccdo dos corpos-de-prova da resina termicamente ativada NC, a
matriz circular foi incluida em mufla para micro-ondas (STG, VIPI, Pirassununga SP, Brasil),

seguindo 0s mesmos passos descritos no item 4.1. A fim de facilitar a remocao da matriz do
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interior da mufla, silicone laboratorial (Titanium, Zhermack, Badia Polesine, Rovigo, Italia)
foi acomodado ao redor da matriz antes da inclusdo (Figura 18A). O material NC foi
proporcionado, manipulado e, ao atingir a fase plastica, inserido no centro da base da matriz.
Em seguida, a mufla foi fechada e submetida a prensagem em prensa hidraulica, com carga de
1,0 tonelada durante 30 min. Apos prensagem, a resina foi polimerizada em micro-ondas
(Sensor Crisp 38 Double Emission System, Brastemp, Manaus, AM, Brasil), conforme
recomendado pelo fabricante da resina NC (Quadro 1). Posteriormente, a mufla foi mantida
sobre bancada por 30 min sendo, em seguida, imersa em agua corrente por 15 min para
resfriamento. O corpo-de-prova foi cuidadosamente retirado da mufla e os excessos laterais

foram removidos com tesoura de ponta fina (Figura 18B).

Figura 18 - A) Matriz incluida na base da mufla. B) Corpo-de-prova finalizado.

Para a obtencdo dos corpos-de-prova TR Il, o material foi proporcionado
(Quadro 1), manipulado e imediatamente inserido na regido central da base da matriz. Em
seguida, a matriz foi posicionada entre placas de vidro grossas e a resina foi prensada
conforme descrito para a confecgdo do corpo-de-prova da resina E. A pressdo foi mantida
durante o tempo de polimerizacdo recomendado pelo fabricante e, em seguida, o corpo-de-

prova TR Il removido.
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4.2.1. Analise da contracdo linear de polimerizagdo

A avaliacdo das dimensdes lineares de cada corpo-de-prova foi realizada em
projetor de perfil Nikon, modelo 6C, Toquio, Japdo (Figura 19A). Inicialmente, foram
realizadas leituras entre os pontos de referéncia (AB e CD) da base da matriz metalica
circular. Para isso, a base da matriz foi posicionada no projetor de perfil de forma que um dos
sulcos lineares coincidisse com a linha de referéncia horizontal, presente no visor do
equipamento. Apds o posicionamento da base da matriz, doze mensuracdes de cada linha de
referéncia (AB e CD) foram realizadas e a media aritmética destas linhas foi calculada (um).
Essas mensuracdes foram realizadas para calibracdo do operador, até que o coeficiente de
variancia ndo excedesse 0,04 %*>>°. A média dos valores obtidos foi considerada como
medida padrdo (“baseline”) com a qual as dimensdes lineares obtidas nos corpos-de-prova
foram comparadas**°. As mensuracdes nos corpos-de-prova foram realizadas em triplicata,

semelhantemente aquelas realizadas na matriz metélica (Figura 19B).

Figura 19 - A) Projetor de perfil. B) Corpo-de-prova posicionado no projetor.

A diferenga entre as dimensdes da matriz e aquelas dos corpos-de-prova foram
registradas e utilizadas para o célculo da porcentagem de contracdo linear de polimerizacao.
Os valores negativos obtidos representaram a contracdo linear ocorrida durante a reacdo de

polimerizagéo dos materiais.
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4.3 Sorcio-e solubilidade

4.3.1 Confecgao dos corpos-de-prova

Para a realizacdo dos ensaios de sor¢do e solubilidade, uma matriz metalica
circular (Figura 20) com dimensdes internas de 50 mm de diametro e 0,5 mm de altura foi
utilizada de acordo com as especificacdes da 1SO 1567*°. Os corpos-de-prova E, NC e TR 11

foram produzidos conforme descrito no item 4.2.

Figura 20 - A) Matriz metélica circular. B) Corpo-de-prova finalizado.

@ 0

Os corpos-de-prova TR 11 foram submetidos a dessecacéo inicial 30 min apds a
polimerizacéo, e os corpos-de-prova E e NC foram dessecados ap0s armazenagem em agua
destilada a 37 + 1,0 °C, durante 50 + 2,0 h*®. Apés esse periodo, todos os corpos-de-prova
foram colocados em diferentes recipientes contendo silica gel (Figura 21A), inseridos em
estufa (002CB, Fanem Ltda, S&o Paulo, SP, Brasil) a 37 £ 1,0 °C durante 23 + 1,0 h e
transferidos para uma segunda estufa, com temperatura ambiente (23 + 2,0 °C). Apds 60 min
na segunda estufa, os corpos-de-prova foram individualmente pesados (Figura 21B) em
balanca analitica de precisdo (AB204-S, Metler Toledo, Barueri, SP, Brasil). Esse ciclo foi
repetido até que a alteracdo de massa nao fosse maior ou menor do que 0,0002 g entre as

sucessivas pesagens.
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Figura 21 - A) Corpos-de-prova em silica gel. B) Pesagem do corpo-de-prova.

A massa dessecada constante, obtida apds os procedimentos descritos foi
denominada M1. A partir desse momento, o volume de cada corpo-de-prova foi calculado
utilizando as médias de trés mensuracdes de didmetro e cinco mensuragdes de altura,
realizadas por meio de paquimetro digital (500-144B, Mitutoyo, Suzano, SP, Brasil), com
precisdo de 0,01 mm. As mensuracdes de altura foram realizadas no centro e em quatro
regides equidistantes ao redor da circunferéncia de cada corpo-de-prova. Para o célculo do
volume de cada corpo-de-prova, a seguinte férmula foi utilizada: w.R%h, onde “n”

=3,141593, “R” é o raio e “h” a altura do corpo-de-prova.

Apds atingirem massa dessecada contante (M1), os corpos-de-prova de cada
material foram divididos em dois grupos. No grupo controle, os corpos-de-prova de cada
material foram imersos em agua destilada a 37 + 1,0 °C durante 7 dias + 2,0 h. No grupo
saliva (S), outros corpos-de-prova foram armazenados em saliva artificial a 37 £ 1,0 °C
durante 7 dias = 2,0 h. Apds o periodo de armazenagem em ambos 0s grupos, 0s corpos-de-
prova foram removidos do meio liquido com auxilio de pinca, secos com papel absorvente até
ficarem sem a presenca visivel de umidade, agitados no ar por 15 + 1,0 s e pesados apos 60 +
10 s. A massa obtida ap0s esses procedimentos foi denominada M2. Posteriormente, 0s
corpos-de-prova de cada grupo foram novamente dessecados a uma massa constante (M3),

utilizando os mesmos procedimentos descritos para a a obtencdo da massa M1.
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4.3.2 Calculo e expressao dos resultados de sorcéo e solubilidade em agua
Os resultados de sorcdo de agua e solubilidade em agua e em saliva artificial

(ng/mm?®) foram calculados com base na seguinte formula:
Sorcdo = (M2 - M3) / V;
Solubilidade = (M1 -M3)/V,

onde M1 ¢ a massa (ug) condicionada inicial, M2 é a massa (ug) obtida apds imersdo em agua
destilada ou saliva artificial por 7 dias, M3 ¢ a massa (ug) condicionada final eV € o0 volume

(mm?®) de cada corpo-de-prova.
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4.4 Graw de covwersio-por espectroscopia de infravermelho-

O grau de conversio de cada material foi determinado utilizando
espectroscopia de infravermelho por transformadas de Fourier pelo método de
transmissao®” . Para isso, cinco corpos-de-prova (64 x 10 x 3,3 mm) de cada material (E, NC
e TR Il) foram confeccionados seguindo os mesmos procedimentos descritos no ensaio de
DMTA. Os corpos-de-prova E e NC foram armazenados em &agua destilada a 37 £ 1,0 °C,
durante 50 + 2,0 h* e, posteriormente, utilizados para confeccionar pastilhas de brometo de
potassio (KBr)®. J4 os corpos-de-prova TR 11 foram utilizados apés 30 min de sua confeccao.

A superficie dos corpos-de-prova E, NC e TR Il foi asperizada com broca
diamantada (720G, KG Sorensen, Cotia, SP, Brasil) sobre uma lamina de vidro (Figura 22A),
e 4,0 mg do pé de cada corpo-de-prova foi pesado em balanca analitica. Apoés isto, 84 mg de
KBr (seco) foram pesados e misturados com o pé de cada corpo-de-prova em um almofariz de
agata com o auxilio de um pistilo (Figura 22B). Apds a obtencdo de um pé homogéneo, o
mesmo foi inserido em um dispositivo metélico para a confeccéo de pastilhas de KBr (Figura
23). A mistura foi manualmente compactada no dispositivo com o auxilio de chaves de boca
até haver travamento dos parafusos durante o aperto. Em seguida, os parafusos foram
cuidadosamente removidos e uma pastilha transparente foi formada no interior do dispositivo
metalico. Esse dispositivo foi posicionado no espectrometro de forma que a luz de
infravermelho incidisse perpendicularmente a pastilha de KBr (Figura 24).

Além disso, cinco pastilhas adicionais de KBr foram imediatamente
confeccionadas com 4,0 mg de cada material (E, NC e TR Il) ndo polimerizado. O pé
(polimero) das resinas NC e TR Il foram armazenados em estufa (002CB, Fanem Ltda, Séo
Paulo, SP, Brasil) a 70 °C durante 30 h para degradar o peroxido de benzoila e evitar a reagdo

de polimerizacdo do material ap6s manipulacdo com o monémero (liquido)®.
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Figura 22 - A) Po asperizado sobre uma lente de vidro. B) Almofariz de agata.

Figura 23 - A) Dispositivo metalico e parafusos para confeccionar as pastilhas. B) Insercdo da

mistura no dispositivo. C) Pastilha de KBr removida do dispositivo apés a leitura de FTIR.

Figura 24 - A) Espectrémetro FTIR. B) Esquema do posicionamento do corpo-de-prova no

FTIR por transmissao.
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4.4.1 Espectroscopia de infravermelho por transmissao

Os espectros de FTIR de cada corpo-de-prova (polimerizado e néo
polimerizado) foram obtidos em temperatura e pressdo ambiente, por meio da utilizacdo de
espectrometro (Nicolet, Thermo Scientific, Marietta, OH, EUA). Para isso, o transmissor foi
ajustado para realizar 32 leituras na resolucdo de 4,0 cm™ e comprimento de onda de 600 a
4000 cm™. Em cada espectro, o pico de absorbancia das bandas de C=C (1636 cm') e o pico
de absorbancia estavel da banda C=0 (1720 cm™) foram coletados. O grau de conversdo (%)

foi calculado pela técnica convencional (“standard baseline)®

com base na seguinte formula:
Grau de conversédo (%) = [1 — (P/NP)] x 100,
onde P € a relacdo entre o pico de absorbancia de C=C e C=0 do material

polimerizado e NP ¢ a relagéo entre o pico de absorbancia de C=C e C=0 dos materiais nao

polimerizados®.
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4.5 Graw de inchamento-emw solvente

O grau de inchamento das resinas de base de protese e reembasamento péde ser
avaliado por meio da confec¢édo de corpos-de-prova (10 x 10 x 3,3 mm), seguindo 0S mesmos
procedimentos descritos no item 4.1. Para isso, os corpos-de-prova (E, NC e TR II) foram
confeccionados e, inicialmente, dessecados a massa constante Mg, conforme descrito no item
4.3. Posteriormente, cada corpo-de-prova foi imerso em béquer com 10 mL de cloroférmio
(CHCI3) e, em seguida, todo o béquer foi envolto e coberto por folha de aluminio e filme
plastico para minimizar a volatilizacdo do CHCI3. O inchamento foi realizado a temperatura

78

ambiente, na auséncia de luz Ap6s 24 h, os corpos-de-prova inchados foram

cuidadosamente retirados do CHCI3 e pesados em balanga analitica digital (Figura 25).

Figura 25 - A) Corpos-de-prova dessecado. B) Corpo-de-prova ap6s inchamento.

4.5.1 Calculo do grau de inchamento

A massa (g) de cada corpo-de-prova inchado foi anotada em um quadro
durante a evaporacédo do solvente, com intervalo minimo de 30 s entre as pesagens sucessivas,

até completar 180 s. Um grafico de massa (g) x tempo (s) foi construido e a massa final (M)

N s

inchada no equilibrio foi extrapolada (t = 0) seguindo a equacdo da retay = ax + b. onde "'y

N rs

corresponde a massa (g) e X"~ ao tempo (s), conforme no Quadro 2.
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Quadro 2 — Massa (g) do corpo-de-prova
inchado durante a evaporacéo do solvente.
Tempo | Massa

(s) (g) 1,0000

0O | ----- y = -0,0005x + 0,8984

R? = 0,9966

30 0,9000 = .
- —4—Material

60 \ Linear (Material)
90 0,8000
120
150 0,7000
180

Massa (g)

o 30 B0 90 120 150 180 210
Tempo (s)

Grafico 1 — Massa do corpo-de-prova
durante a evaporacgéo do solvente.

O grau de inchamento (cm®/g) foi calculado para cada corpo-de-prova seguindo

a formula®#%:

Q = [M — Mo] / Mo.p,

onde Q é a porcentagem de inchamento no equilibrio, M é a massa inchada, M, € a massa

seca e p é a densidade do solvente CHCI5 (1,483 g/cm®).
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4.6 Resistencia o flexdo

Os ensaios de resisténcia a flexdo foram realizados em corpos-de-prova
intactos (E, NC e TRII) e reembasados (E-E, E-TRII, NC-NC, NC-TRII) imediatamente apds
sua confecgdo e apds armazenagem em saliva artificial por 30 dias.
4.6.1 Confecgédo de corpo-de-prova intacto

Os corpos-de-prova intactos foram confeccionados conforme a metodologia
descrita no item 4.1.
4.6.2 Confeccgéo de corpos-de-prova reembasados
4.6.2.1 Padronizacao topografica:

Para confeccionar os corpos-de-prova reembasados, 80 laminas (64 x 10 x 2,0
mm) de cada resina E ou NC foram confeccionadas utilizando-se matriz metélica vazada, com
dimens6es internas de 64 x 10 x 2,0 mm®* (Figura 26A), conforme descrito no item 4.1. Ap6s
acabamento, as laminas da resina E ou NC foram individualmente inseridas em frasco ambar
contendo agua destilada e colocadas em estufa (002CB, Fanem Ltda, Sdo Paulo, SP, Brasil) a
37 + 1,0 °C por 50 + 2,0 horas*®. Em seguida, a topografia das laminas da resina E ou NC foi
padronizada com lixas de carbeto de silicio (3M ESPE, St. Paul, Minn, EUA) de granulacéo
240124453858 em politriz automatica com velocidade (350 r.p.m.) e tempo controlados
(Figura 26B). As laminas foram rotacionadas em 180° a cada 10 s até completar 2 voltas,
totalizando 40 s**. Apés padronizacdo da superficie de unido, cada lamina foi mensurada com
paquimetro digital (500-144B, Mitutoyo, Suzano, SP, Brasil) em trés pontos (extremidades e
regido mediana), aceitando-se variacdo de + 0,1 mm (Figura 27). Em seguida, as laminas da
resina E ou NC foram escovadas com detergente neutro por 20 s e lavadas com agua
destilada, para a remocdo de debris e para desengordurar a superficie de unido®, sendo

posteriormente secas em papel absorvente macio.
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Figura 26 - A) Matriz metélica. B) Padronizacéo topografica das laminas.

N
f
F

Figura 27 - Mensuracao da lamina.

4.6.2.2 Reembasamento das laminas:

Para simular o reembasamento indireto ou mediato, as laminas E foram
reembasadas com resina E (E-E) e as laminas NC reembasadas com resina NC (NC-NC).
Além disso, outras l&minas E ou NC foram reembasadas com TR Il para simular o
reembasamento imediato (E-TRII; NC-TRII). A superficie de unido das laminas E ou NC foi
tratada de acordo com as recomendacdes dos fabricantes dos materiais utilizados como
reembasadores.

Para o reembasamento com a resina TR Il, cada lamina foi acomodada no
interior de uma matriz metélica (64 x 10 x 3,3 mm), obtendo-se um espaco de 1,3 mm para o

material reembasador (Figura 28). A superficie das Iaminas E ou NC foi tratada com adesivo
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(4nica camada) fornecido pelo fabricante da resina TR Il (Figura 29). Apds 10 min, o material
TR 11 foi proporcionado (Quadro 1), manipulado e inserido sobre a lamina (Figura 30A). A
seguir, a matriz foi prensada entre placas de vidro (0,5 tonelada) até a polimerizacdo do
material reembasador TR Il. Os excessos laterais foram removidos em politriz (Metaserv
2000, fabricado por Buehler, Lake Bluff, IL, EUA) e o corpo-de-prova (Figura 30B)
mensurado com paquimetro digital (500-144B, Mitutoyo, Suzano, SP, Brasil), conforme

descrito no item 4.6.2.1.

Figura 28 - A) Matriz metalica com 3,3 mm de espessura. B) — Lamina E ou NC inseridas na

matriz, restando 1,3 mm para preenchimento.

Figura 29 - A) Adesivo a base de etil acetato. B) — Aplicacdo sobre a Iamina.
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Figura 30 - A) Insercdo da resina TR Il apds aplicacdo do adesivo. B) Corpo-de-prova

reembasado com 1,3 mm de espessura de TR II.

Para confeccionar os corpos-de-prova E-E, a ldamina da resina de base E foi
posicionada no interior da matriz metalica de (3,3 mm de altura) sobre uma placa de vidro
grossa. O conjunto foi aquecido em estufa a 55 °C (Estufa 502, Fanem Ltda, SP, Brasil) e,
posteriormente, a resina para base de prétese E foi adaptada manualmente sobre a lamina E,
sem aplicacdo de agente de unido (Figura 31). Os mesmos procedimentos de insercdo e

polimerizacdo descritos no item 4.1 foram seguidos (Figuras 32,33).

Figura 31 - A,B) Insercdo manual e acomodacéo da resina E sobre a lamina E.
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Figura 32 - A) Folha metalica posicionada sobre a resina E. B) Prensagem.
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Figura 33 - A) Aplicacdo do agente protetor Air Barrier Coating. B) Remocao do agente

protetor apos polimerizacéo da resina E.

Para obtencédo de corpos-de-prova NC-NC, as laminas NC (64 x 10 x 2,0 mm)
foram posicionadas em moldes de silicone (90 x 30 x 15 mm), previamente incluidos em
mufla para micro-ondas, conforme item 4.1. A superficie da lamina NC foi tratada (Figura

34A) com a aplicacdo de mondmero da resina NC durante 180 s****

e, em seguida, a resina
NC foi manipulada e inserida na fase plastica sobre a lamina NC, preenchendo todo o restante
do molde incluido (Figura 34B). Todo metodo de processamento foi seguido conforme

descrito no item 4.1.
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Figura 34 (A,B) - A) Aplicacdo de monémero sobre a lamina NC. B) Corpo-de-prova NC

recém-polimerizado.

4.6.3 Ensaio mecanico estatico de resisténcia a flexdo

A resisténcia a ruptura dos corpos-de-prova intactos e reembasados foi
verificada por meio de ensaios de flexdo em trés pontos com distancia de 50 mm entre 0s
apoios inferiores, utilizando maquina de ensaios mecanicos (MTS 810, MTS Systems
Corporation, Eden Prairie, MN, USA) com célula de carga de 10 kN e velocidade constante
de 5,0 mm/ min. Os ensaios mecanicos foram realizados em saliva artificial'"®a 37 + 1,0 °C,
simulando as condicdes de umidade e temperatura da cavidade bucal®’. Para isso, um
recipiente com base metalica e paredes em vidro (170 x 130 x 90 mm) e um aquecedor de 100
W foram utilizados. Esse aquecedor foi conectado a um termostato com tolerancia na célula
de temperatura de aproximadamente 1,0 °C®. Cada corpo-de-prova foi posicionado na
maquina de ensaios, apoiado em dois pontos, um em cada extremidade. Os corpos-de-prova
reembasados foram posicionados de forma que a superficie do material reembasador ficasse
voltada para cima. Um terceiro ponto fixo foi necessario para aplicar forca no centro do
corpo-de-prova, em sentido contrario dos apoios (Figura 35). Essa forca foi aplicada,
gradativamente, até a fratura do corpo-de-prova, sendo os valores registrados em Newton (N).
Posteriormente, os valores de resisténcia a flexdo, maxima e no limite de proporcionalidade,

foram calculados em MPa com base na seguinte férmula: o= 3TL/ 2bd?, onde o= resisténcia
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flexural (MPa); T= carga de resisténcia a flexdo, maxima ou no limite de proporcionalidade
(N); L= distancia entre os dois apoios inferiores (50 mm); b= largura do corpo-de-prova e d=
altura do corpo-de-prova®®. Os valores de resisténcia & flexdo no limite de proporcionalidade
foram determinados a partir de leituras manuais realizadas em grafico tensdo X

84,103

deformagéo , obtido para cada corpo-de-prova.

Figura 35 - Ensaio mecanico em saliva artificial a 37+1,0°C, onde (A) € a célula de

temperatura acoplada no vidro, (B) é o aquecedor e (C) é a célula de carga 10 kN.
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4.7 Metodologia Estatistica

Os resultados foram tabulados e submetidos aos testes de normalidade
(Shapiro-Wilk) e homogeneidade de variancia (Levene) para verificar a distribuicdo dos
dados amostrais. Com base nos resultados observados por meio desses testes, pdde-se
determinar o método estatistico mais adequado em nivel de significancia de 5,0%. O teste de
Dunnett foi aplicado quando a homogeneidade de variancias foi menor que 5,0% e o teste de

Tukey nos casos em que a homogeneidade de variancias foi maior que 5,0%.

DMTA: A andlise de variancia, em nivel 5,0% de significancia, foi o
procedimento estatistico empregado para avaliar a significancia dos fatores Material e

Armazenagem sobre as propriedades viscoelasticas (E’, tan 6 e TQ).

Sorcdo e solubilidade: A analise de variancia foi o procedimento empregado

para avaliar a significancia em 5,0%, dos dois fatores (Material e Meio de imersdo) e da
interacdo entre eles sobre a sorcao e a solubilidade. Essa analise foi complementada pelo teste

de comparag6es multiplas de Tukey, com nivel de significancia de 5,0%.

Contracdo linear de polimerizacdo: A avaliacdo estatistica do efeito do

Material sobre a contracdo de polimerizacdo foi efetuada pela andlise de variancia,
complementada por comparagfes mdltiplas pelo teste de Tukey. Adotou-se o nivel de

significancia 5,0% para a tomada de decis&o.

Grau de conversdo: A anélise de variancia, em nivel 5,0% de significancia, foi

0 procedimento estatistico empregado para avaliar a significancia do fator Material sobre o
grau de conversdao. Complementando a anélise de variancia, o teste de Tukey, também em
nivel de 5,0 % de significancia, foi utilizado para a comparagdo multipla de médias duas a

duas entre os materiais.
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Grau de inchamento: A andlise de variancia, em nivel 5,0% de significancia,

foi o procedimento estatistico empregado para avaliar a significancia do fator Material sobre
0 grau de inchamento. O teste de Dunnett, também em nivel de 5,0 % de significancia, foi

utilizado para a comparacdo multipla de médias duas a duas entre os materiais.

Resisténcia a flexdo: A avaliagdo estatistica dos efeitos dos Materiais intactos

ou reembasados e das Condic¢Bes experimentais sobre a resisténcia a flexdo, tanto na tensdo
maxima de ruptura, como no limite de proporcionalidade, foi efetuada por analise de
variancia, complementada pelo teste de comparagdes multiplas de Tukey. Além disso, uma
anélise de regressdo linear (y=ax) também foi realizada para estudar a relagdo entre a
resisténcia a flexdo calculada na tensdo maxima de ruptura (y) e no limite de
proporcionalidade (x) dos materiais intactos e reembasados, independente da condicdo
experimental. O coeficiente de regressdo (“a”) informa quantas vezes a resisténcia maxima é
maior que a resisténcia no limite de proporcionalidade. Essa relacdo € tanto mais precisa
quanto mais proximo de 1,0 esté o coeficiente de correlacdo (“r”). O nivel de significancia de

5,0% foi adotado para a tomada de decisdo em todas as analises.
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5 Resultado
5.1 Andlise termicaw dindumico-mecanicav
Os valores originais de E’ a 37 °C, tan 6 a 37 °C e de Tg, de todos os materiais

em cada ciclo de DMTA, séo apresentados na Tabela Al do Apéndice 2.
. E’ e tan 6 a 37 °C do primeiro ciclo de DMTA

O resumo da analise de variancia dos valores de E’ e tan 6 a 37 °C sio,
respectivamente, exibidos nas Tabelas 1 e 2. Na Tabela 1, é observado o efeito significativo
para o fator Material (P<0,0001) para a variavel E’, sendo o fator Armazenagem (P=0,642) e
a interacdo Material e Armazenagem (P=0,264) nédo significantes. Semelhantemente, para a
variavel tan 6 (Tabela 2), o fator Material (P<0,0001) foi significante e o fator Armazenagem
(P=0,161) e a interacdo (P=0,611) ndo foram significantes. As médias dos valores de E’ e tan
6 a 37 °C do primeiro ciclo de DMTA, bem como os resultados do teste de Dunnett (0=0,05),

séo apresentados na Tabela 3.

Tabela 1 - Resumo da analise de variancia relativa aos resultados de E’ a 37 °C do primeiro
ciclode DMTA

Efeito Graus de liberdade = Média quadratica F P
Material (M) 2 3905266,33 606,879 <0,0001
Armazenagem (A) 1 1541,333 0,240 0,642
M* A 2 10782,333 1,676 0,264
Erro 6 6435,00

Tabela 2 - Resumo da analise de variancia relativa aos resultados de tan 6 a 37 °C do primeiro
ciclode DMTA

Efeito Graus de liberdade = Média quadratica F P
Material (M) 2 0,011 1126,743  <0,0001
Armazenagem (A) 1 0,00002506 2,551 0,161
M* A 2 0,000005250 0,535 0,611
Erro 6 0,000009821
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Tabela 3 — Valores de média e desvios-padrdo de E’(MPa) e tan 6 a 37 °C do primeiro ciclo
de DMTA

E’ tan o
E NC TR I E NC TR I
29745 A 30795 A 1318,0 B 0,04761 C 0,08305 B 0,15110 A
(68,80) (89,59) (88,38) (0,002) (0,001) (0,005)

Letras iguais representam valores de médias estatisticamente semelhantes entre si (P>0,05) para cada variavel

analisada.

A partir da interpretacdo da Tabela 3, pode-se verificar que os valores de E’ a
37 °C das resinas de base de prétese E e NC foram estatisticamente iguais entre si e maiores
do que o reembasador imediato TR Il (P<0,05). No entanto, diferengas estatisticamente
significantes foram observadas entre os valores de media de tan & dos materiais, podendo os

resultados ser ordenados como: TR 1l > NC > E (P<0,05).

. Tg do primeiro ciclo de DMTA

A Tabela 4 apresenta o resumo da andlise de variancia dos valores de Tg, onde
é observado o efeito significativo dos fatores Material (P<0,0001), Armazenagem (P<0,0001)
e da interacdo entre ambos (P<0,0001). Os valores de media de Tg da interacdo entre material
e armazenagem, bem como os resultados do teste de Dunnett (a=0,05) sdo exibidos na Tabela

5.

Tabela 4 - Resumo da andlise de variancia relativa aos resultados de Tg do primeiro ciclo de
DMTA

Efeito Graus de liberdade = Média quadratica F P
Material (M) 2 1538,637 12455,239  <0,0001
Armazenagem (A) 1 75,501 611,178 <0,0001
M* A 2 16,924 137,002 <0,0001
Erro 6 0,124
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Tabela 5 - Valores de média e desvios-padrdo de Tg do primeiro ciclo de DMTA

Controle Armazenagem
E 94,07 C* (0,19) 84,36 B® (0,81)
NC 127,93 A? (0,13) 125,92 A® (0,05)
TR I 100,38 B? (0,17) 97,04 B* (0,06)

Letras maiUsculas iguais, no sentido vertical e letras minudsculas iguais, no sentido horizontal, representam

valores de médias estatisticamente semelhantes entre si (P>0,05).

Por meio da Tabela 5, observa-se que a Tg dos materiais nao foi
significantemente alterada ap0s armazenagem em saliva artificial (P>0,05). No grupo
controle, diferencas estatisticamente significantes foram observadas entre os valores de média
de Tg dos materiais, podendo-se estabelecer a seguinte relacdo: NC > TR Il > E (P<0,05). No
grupo armazenagem, NC mostrou o maior valor de Tg (P<0,05), ndo tendo sido observada

diferenca estatisticamente significante entre E e TR 1l (P>0,05).

Considerando os efeitos da ciclagem térmica sobre as propriedades
viscoelasticas tan & ¢ Tg dos materiais, o Grafico 2 foi plotado com o objetivo de se identificar
0 comportamento das propriedades viscoelasticas apds a segunda ciclagem térmica de
DMTA. Do mesmo modo, o Grafico 3 foi plotado com o objetivo de observar o efeito da

armazenagem em saliva artificial sobre tan 6 e Tg de Ee TR II.

Por meio do Gréafico 2, podem ser observadas diferencas no comportamento
das curvas de tan & apds o segundo ciclo consecutivo de DMTA. Analisando as curvas a 37
°C, ¢ possivel verificar um ligeiro aumento dos valores de tan 6 de todos os materiais. Houve
deslocamento dos picos de tan 6 apds o segundo ciclo de DMTA. Por meio do Grafico 3, pode
ser observado o deslocamento do pico das curvas de tan 6 de E e TR II ap6s armazenagem em

saliva.
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Gréafico 2 — Curvas de tan 6 do primeiro e do segundo ciclo de DMTA de cada material.
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Gréfico 3 — Curvas de tan 6 de E e TR 11, do primeiro ciclo de DMTA, dos grupos controle e

armazenagem em saliva.
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5.2 Contracdo-lineowr de polimerizacio

Os valores originais da contracdo linear de polimerizacdo dos materiais

avaliados sdo apresentados na Tabela A2 do Apéndice 2.
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O resumo da analise de variancia esta apresentado na Tabela 6, onde se observa
efeito significativo para o fator Material (P=0,043) sobre a contracéo linear de polimerizagéo.

Na Tabela 7, as médias e os resultados do teste de Tukey (0=0,05) podem ser observados.

Tabela 6 - Resumo da analise de variancia relativa aos resultados de contracdo de

polimerizacéo

Efeito Graus de liberdade  Média quadratica F P
Material 2 0,005 3,54 0,043
Residuo 27 0,001

Tabela 7 - Valores de média e desvios-padrdo (+) da contracao linear de polimerizagéo (%)

Material E NC TRII
Contracéo Linear -0,14 B -0,19 A -0,18 AB
(0,05) (0,02) (0,04)

Letras iguais representam valores de médias estatisticamente semelhantes entre si (P>0,05).

A média de contracdo linear de polimerizacdo foi significativamente menor
para 0 material E e maior para NC. A média de TRII foi intermediéria, ndo diferindo

significativamente das outras duas.

5.3 Sovcdao e Solubilidade
Os valores originais de sor¢do (ng/mm?®) e solubilidade (ug/mm?®) em agua e
em saliva artificial de todos os materiais séo apresentados, respectivamente, nas Tabelas A3 e

A4 do Apéndice 2.
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o Sorcéao

O resumo da analise de variancia de sor¢do em agua e em saliva artificial €
apresentado na Tabela 8. Em relagdo a sorcdo, pode-se observar o efeito significativo dos
fatores Material (P<0,0001) e Meio de imerséo (P=0,021), mas ndo da interagdo entre o0s dois
fatores (P=0,456). As médias de sor¢do dos materiais E, NC e TR Il em cada meio de
imersdo, juntamente com os resultados do teste de Tukey (0=0,05), sdo apresentados na

Tabela 9 respectivamente.

Tabela 8 - Resumo da analise de variancia de sor¢ao

Efeito Graus de liberdade Média quadratica F P
Material 2 252,95 147,60 <0,0001
Meio 1 10,09 5,89 0,021
Material x Meio 2 1,38 0,81 0,456
Erro 30 1,71

Levene (P=0,069)

Tabela 9 - Valores de média e desvios-padréo de sorcdo (Lg/mm?) de cada material

Agua Saliva
E 21,76 B (1,85) 20,86 " (0,66)
NC 27,52 A (1,29) 27,05 ° (1,21)
TR 11 19,16 C (1,69) 17,36 ¢ (0,68)

Letras iguais no sentido vertical representam valores de média estatisticamente semelhantes entre si (P>0,05).

De acordo com a Tabela 9, é possivel verificar diferengas estatisticamente
significantes nos valores de sor¢do dos materiais, independente do meio de imersdo. Estes

resultados foram ordenados como: NC > E > TR Il (P < 0,05).

o Solubilidade
A Tabela 10 exibe o resumo da andlise de variancia de solubilidade em agua e
em saliva artificial, onde se observa efeito significativo dos fatores Material (P<0,0001),

Meio de imersdo (P<0,0001) e da interacdo entre ambos (P=0,02). Os valores de média de
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solubilidade da interacdo entre material e meio de imersdo e os resultados do teste de Tukey

(0=0,05) sdo exibidos na Tabela 11.

Tabela 10 - Resumo da analise de variancia de solubilidade

Efeito Graus de liberdade  Média quadratica F P
Material 2 4,51 25,88  <0,0001
Meio 1 75,55 432,98  <0,0001
Material x Meio 2 1,35 7,76 0,002
Erro 30 0,17

Levene (P=0,244)

Tabela 11 — Valores de média e desvios-padréo de solubilidade (pug/mm®)

Agua Saliva
E 3,26 A® (0,58) -0,39 C° (0,20)
NC 3,23 A? (0,24) 0,56 B° (0,46)
TRII 3,84 A (0,51) 1,47 A (0,37)

Letras maiUsculas iguais, no sentido vertical e letras mindsculas iguais, no sentido horizontal, representam
valores de médias estatisticamente semelhantes entre si (P>0,05).

Pela interpretacdo da Tabela 11, pode-se verificar que os valores médios de
solubilidade de todos os materiais E, NC e TR 11 (P<0,05) foram menores em saliva artificial.
No grupo de armazenagem em A&gua, nenhuma diferenca estatisticamente significante foi
observada entre E, NC e TR Il (P>0,05). No grupo de armazenagem em saliva artificial,
houve diferencgas estatisticamente significantes entre valores de solubilidade dos materiais,

podendo ser ordenados como: E < NC < TR 11 (P<0,05).

5.4 Grawde Covwersio-

Os valores originais de grau de conversédo (%) de todos os materiais, bem como
os espectros de FTIR, sdo respectivamente apresentados na Tabela A5, Graficos 6-8 do

Apéndice 2.
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O resumo da analise de variancia esta apresentado na Tabela 12, onde se
observa efeito significativo para o fator Material (P<0,0001) sobre o grau de conversdo. Na

Tabela 13, as médias e os resultados do teste de Tukey (a=0,05) podem ser observados.

Tabela 12 - Resumo da anélise de variancia relativa aos resultados de grau de conversao (%)

Efeito Graus de liberdade = Média quadratica F P
Material 2 660,901 26,342 <0,0001
Residuo 12 25,089

Tabela 13 — Grau de conversao (%) e desvios-padrdo dos materiais

Material
E NC TR 11
87,22 A 75,62 B 64,23 C
(6,66) (4,54) (3,21)

Letras iguais representam valores de médias estatisticamente semelhantes entre si (P>0,05).

Houve diferenca estatisticamente significante entre os valores de media de grau

de conversdo dos materiais, podendo ser ordenados como: E>NC>TR 1l (P<0,05).

5.5  Graw de inchamento-

Os valores originais de coeficiente de inchamento (cm*/g) de todos os materiais
sdo apresentados na Tabela A6 do Apéndice 2.

O resumo da analise de variancia esta apresentado na Tabela 14, onde se
observa efeito significativo para o fator Material (P<0,0001) sobre o coeficiente de
inchamento. Na Tabela 15, as médias e os resultados do teste de Dunnett (0¢=0,05) podem ser

observados.
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Tabela 14 - Resumo da analise de variancia relativa aos resultados de coeficiente de

inchamento (cm®/g)

Efeito Graus de liberdade = Média quadratica F P
Material 2 154,936 1674,741 <0,0001
Residuo 12 0,093

Tabela 15 — Coeficiente de inchamento (cm®/g) e desvios-padrdo dos materiais

Material
E NC TR 11
0,61C 10,93 A 2,16 B
(0,08) (0,46) (0,24)

Letras iguais representam valores de médias estatisticamente semelhantes entre si (P>0,05).

Houve diferenca estatisticamente significante entre os valores de média de grau

de inchamento dos materiais, podendo ser ordenados como: NC>TR 11> E (P<0,05).

5.6 Resisténcio o flexio

Os Graficos 4 e 5 contém um diagrama de dispersao dos valores de resisténcia
a flexdo na tensdo méaxima de ruptura (y) em relacdo a resisténcia no limite de
proporcionalidade (x), a qual é descrita por y=2,45x. Com confianca de 95% pode-se
estabelecer um coeficiente de regressdo (a) igual a 2,45+0,02, conferindo alta precisdo entre

as variaveis avaliadas para os materiais intactos (r= 0,996) e reembasados (r= 0,998).
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Gréfico 4 - Diagrama de dispersédo de resisténcia a flexdo na tensdo maxima de ruptura em

relacdo a resisténcia no limite de proporcionalidade dos materiais intactos.
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Gréafico 5 - Diagrama de dispersdo de resisténcia a flexdo na tensdo maxima de ruptura em

relacdo a resisténcia no limite de proporcionalidade dos materiais reembasados.
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Os valores originais de resisténcia a flexdo (MPa), na tensdo méaxima de
ruptura e no limite de proporcionalidade, para os materiais intactos e reembasados de ambas

as condicdes experimentais, sdo apresentados nas Tabelas A7 a A10 do Apéndice 2.

. Resisténcia a flexdao de materiais intactos

As Tabelas 16 e 18 apresentam, respectivamente, o resumo da analise de
variancia relativo aos valores de resisténcia a flexdo (MPa) na tensdo maxima de ruptura e no
limite de proporcionalidade dos materiais intactos, sob duas condi¢Ges experimentais. Na
Tabela 16, € possivel observar somente o efeito significativo de Material (P<0,001), mas nédo
do fator Armazenagem (P=0,271) e da interacdo entre Material e Armazenagem (P=0,125).
Os valores de média dos materiais intactos foram comparados, independentemente das
condicgdes experimentais, pelo Teste de Tukey (0=0,05) e podem ser visualizados na Tabela

17.

Tabela 16 - Resumo da analise de variancia de resisténcia a flexdo na tensdo méaxima de

ruptura dos materiais intactos

Efeito Graus de liberdade Média quadratica F P
Material (M) 2 27219,20 1054,54 <0,001
Armazenagem (A) 1 32,00 1,24 0,271
M*A 2 55,70 2,16 0,125
Erro 54 25,80

Tabela 17 - Valores de média e desvios-padrao de resisténcia a flexdo de cada material intacto

Material
E NC TR I
105,73 A 81,17B 33,20C
(2,00) (1,66) (2,76)

Letras iguais representam valores de médias estatisticamente semelhantes entre si (P>0,05).
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Na Tabela 17, pode-se verificar que houve diferencas estatisticamente
significantes entre os valores de resisténcia a flexdo na tensdo méxima de ruptura dos
materiais intactos, podendo os resultados serem ordenados como: E > NC > TR 1l (P<0,05).

No entanto, na Tabela 18, é possivel observar o efeito significativo do fator
Material (P<0,001) e da interacdo entre Material e Armazenagem (P=0,048). O fator
Armazenagem ndo foi significante (P=0,104). Assim, os valores da interacdo foram

comparados dois a dois pelo teste de Tukey (0=0,05), conforme Tabela 19.

Tabela 18 - Resumo da analise de variancia de resisténcia a flexdo no limite de
proporcionalidade dos materiais intactos

Efeito Graus de liberdade Média quadratica F P
Material (M) 2 4662,70 1117,72 <0,001
Armazenagem (A) 1 11,38 2,73 0,104
M*A 2 13,43 3,22 0,048
Erro 54 4,17

Tabela 19 - Media (desvio padrdo) de resisténcia a flexdo (MPa) no limite de

proporcionalidade dos materiais intactos

Material Controle Armazenagem
E 42,53 (2,14) A* 44,92 (2,18) A*
NC 32,91 (3,50) B? 32,04 (1,66) B
TRII 12,96 (0,72) C* 14,07 (0,44) C?

Letras mailsculas iguais, no sentido vertical e letras mindsculas iguais, no sentido horizontal, representam
valores de médias estatisticamente semelhantes entre si (P>0,05).

A partir da interpretacdo da Tabela 19, pode-se verificar que a armazenagem
em saliva artificial por 30 dias ndo alterou significantemente os valores de resisténcia a flexdo
no limite de proporcionalidade dos materiais intactos. Independente da condicéo
experimental, diferencas estatisticamente significantes foram observadas entre os valores de
resisténcia a flexdo no limite de proporcionalidade dos materiais intactos, podendo 0s

resultados ser ordenados como: E > NC > TR 1l (P<0,05).
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. Resisténcia a flexao de materiais reembasados

Os resumos das anélises de variancia dos valores de resisténcia a flexdo na
tensdo maxima de ruptura e no limite de proporcionalidade dos corpos-de-prova reembasados
sdo, respectivamente, apresentados nas Tabelas 20 e 22. Analisando a Tabela 20, é possivel
verificar o efeito significante apenas do fator Material (P<0,001), porem o fator
Armazenagem (P=0,927) e sua interacdo com Material (P=0,159) ndo tiveram efeito
significante. Os valores de média dos materiais reembasados foram comparados,
independente das condigcdes experimentais, pelo Teste de Tukey (a=0,05) e podem ser

visualizados na Tabela 21.

Tabela 20 - Resumo da analise de variancia de resisténcia a flexdo na tensdo méaxima de

ruptura dos materiais reembasados

Efeito Graus de liberdade Média quadratica F P
Material (M) 3 9349,30 285,93 <0,001
Armazenagem (A) 1 0,30 0,01 0,927
M*A 3 58,10 1,78 0,159
Erro 72 32,70

Tabela 21 - Valores de média e desvios-padrdo de resisténcia a flexdo de cada material

reembasado
Material
E-E E-TR I NC- NC NC-TR 11
102,65 A 62,85 C 75,08 B 52,60 D
(0,64) (1,33) (3,46) (1,83)

Letras iguais representam valores de médias estatisticamente semelhantes entre si (P>0,05).

Por meio da observacdo da Tabela 21, nota-se que houve diferencas
estatisticamente significantes entre os valores de média dos materiais reembasados, podendo

ser ordenados como: E-E>NC-NC>E-TRII>NC-TR Il (P<0,05).
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Entretanto, pela Tabela 22, o fator Material (P<0,001) e a interacdo Material x
Armazenagem (P=0,05) foram significantes. O fator Armazenagem ndo foi significante
(P=0,412), e os valores de média de resisténcia a flexdo no limite de proporcionalidade dos
materiais reembasados em cada condicdo experimental sdo apresentados na Tabela 23,

juntamente com os resultados do teste de Tukey (a=0,05).

Tabela 22 — Resumo da analise de variancia de resisténcia a flexdo no limite de

proporcionalidade dos materiais reembasados

Efeito Graus de liberdade Media quadratica F P
Material (M) 3 1588,75 238,44 <0,001
Armazenagem (A) 1 4,54 0,68 0,412
M*A 3 18,24 2,74 0,050
Erro 72 6,66

Tabela 23 - Media (desvio padrdo) de resisténcia a flexdo (MPa) no limite de

proporcionalidade dos materiais reembasados

Material Controle Armazenagem
E-E 41,98 (1,85) A* 42,20 (3,62) A*
E-TR 1l 25,02 (1,74) C? 27,52 (2,18) B?
NC-NC 30,99 (2,20) B? 28,97 (4,32) B?
NC-TR Il 20,55 (1,83) D? 21,77 (1,47) C?

Letras mailsculas iguais, no sentido vertical e letras mindsculas iguais, no sentido horizontal, representam
valores de médias estatisticamente semelhantes entre si (P>0,05).

Na Tabela 23, nenhuma diferenca estatisticamente significante foi observada
nos valores de resisténcia a flexdo no limite de proporcionalidade apds armazenagem em
saliva artificial. No grupo controle, os valores médios dos materiais reembasados foram
estatisticamente diferentes entre si, podendo-se estabelecer a seguinte relagdo: E-E > NC-NC
> E-TRIl > NC-TRII (P<0,05). Da mesma forma, no grupo armazenagem, E-E apresentou
maior valor de média (P<0,05) e NC-TR Il o menor valor (P<0,05). Entretanto, ndo foi

observada diferenca estatisticamente significante entre os grupos E-TR 11 e NC-NC (P>0,05).
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6 Discussao-

A caracterizacdo de materiais dentarios poliméricos é relevante na éarea
odontoldgica para compreender o comportamento molecular e melhorar suas aplicacfes em
situacOes clinicas. Neste estudo, resultados relevantes foram encontrados para as resinas de
base de prétese e reembasamento por meio da avaliacdo das propriedades fisicas-quimicas e

mecanicas.

A DMTA mostrou grande sensibilidade em medir as respostas dos polimeros
(dentro e fora de fase) quando uma solicitacdo dinamico-mecanica controlada foi aplicada
durante a variacdo de temperatura*’**®. As propriedades viscoelasticas (E’, tan & and Tg)
obtidas neste estudo estdo de acordo com estudos anteriores® ®*. Os resultados do primeiro
ciclo de DMTA mostraram que as resinas para base de protese E e NC produziram E’
similares entre si e maiores do que o reembasador TR Il. A 37 °C, os polimeros estdo no
estado vitreo no qual os grupos metacrilato e dimetacrilato ndo poderiam se movimentar. As
diferencas na rigidez das resinas para base de protese e reembasamento podem estar
relacionadas a composi¢éo quimica, estrutura da cadeia polimérica e grau de conversao dos
corpos-de-prova polimerizados. Os materiais E e NC possuem métodos de processamento
diferentes, todavia, ambos requerem temperaturas elevadas para iniciar a reacdo de
polimerizacdo. O calor durante a polimerizacao facilita a movimentacéo da cadeia molecular e
melhora a conversdo das ligacdes duplas entre carbonos®’, resultando na reducdo da
quantidade de mondmeros residuais ou ndo-reagidos no interior resina polimerizada'**. Além
do aquecimento gerado durante a polimerizacdo, a resina para base de protese E também ¢
fotoativada durante 20 min por meio de 3 lampadas haldgenas (150W) no interior da unidade

2
1.°

polimerizadora. De acordo com Kawaguchi et al.>, a exposi¢do prolongada a luz diminuiu a

quantidade de mondmeros ndo-reagidos em resinas fotoativados para reembasamento. Por
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outro lado, o reembasador rigido TR Il depende de sua reacdo quimica a temperatura
ambiente, ou no maximo a 37 °C (temperatura aproximada da cavidade bucal) para promover
a conversdo, clinicamente aceitavel. Desta forma, uma maior quantidade de mondmeros
residuais das resinas acrilicas quimicamente ativadas em relacdo as resinas termicamente

110

ativadas tem sido relatada™—, podendo comprometer a rigidez e as respostas fisicas frente as

solicitag®es mecanicas™*®.

Os fatores anteriormente descritos podem explicar as diferengas encontradas
nos materiais E, NC e TR Il com relacdo aos valores de tan 5, que indicam a contribuicéo
relativa dos componentes elasticos e ndo-elasticos da matriz polimérica, apontando sua
capacidade de retornar as dimensdes originais ap6s a remocao de carga mecanica’’**. O alto
valor de tan & de TR II indica que este material € mais viscoso e menos rigido do que E e NC.

>7%88  onde os valores de

Este resultado esta em concordancia com outros estudos publicados
tan & de reembasadores imediatos variaram entre 0,126 a 0,302. O menor valor de tan 6 de E
poderia estar relacionado a presenca de particulas de carga e a alta quantidade de agente de
ligagdo cruzada na composicao quimica, as quais sdo responsaveis por diminuir a viscosidade
e aumentar a rigidez do polimero® ®*®, Por outro lado, a auséncia de agentes de ligacéo
cruzada em NC poderia explicar sua maior viscosidade em relagdo a E. J4, o maior grau de

conversdo em funcdo da eficiéncia do método de polimerizacdo de NC poderia explicar sua

menor viscosidade e maior rigidez em relacdo a TR II.

A Tg dos polimeros avaliados € evidenciada quando a temperatura € elevada
durante a DMTA e o0 estado de elastico € atingido. Isto indica se 0 movimento da cadeia
molecular sera facilitado ou impedido em temperaturas elevadas*’*'%. No grupo controle, a Tg
dos materiais pdde ser ordenada como NC > TR Il > E. A alta Tg de NC esta relacionada ao

24
|

seu alto grau de conversdo e a sua baixa quantidade de monémero residual®. Durante o

método de polimerizacdo por micro-ondas, um campo magnético de alta frequéncia magnética
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atua diretamente sobre as moléculas dos mondémeros, gerando aquecimento interno uniforme
em toda a massa polimérica**?*. A temperatura aumenta rapidamente no centro e na periferia
do polimero ao mesmo tempo, resultando em baixas quantidades de mondmero residual e alto
grau de conversdo'*?*. Desta forma, a estrutura molecular do PMMA formado pode indicar
menor flexibilidade, a qual aumenta o valor da Tg em temperaturas mais elevadas. Por outro
lado, era esperado que E tivesse maior Tg, uma vez que seu grau de conversdo e modulo de
armazenamento sdo elevados. Assim, o menor valor de Tg de E pode estar associado a
flexibilidade do monémero UDMA, o qual permite maior liberdade de rotacdo e
movimentacao dos segmentos da cadeia*. Os valores de Tg de TR Il encontrados (100,38 —

97,04 °C) estdo de acordo com estudos prévios>’

, 0S quais mostraram variacdes de Tg entre
94,3 — 97,5 °C. Esses resultados confirmam a confiabilidade do método de DMTA aplicado.
O menor valor Tg de TRII, em comparacdo ao valor de Tg de NC, pode ser atribuido ao seu
baixo grau de conversdo em relacdo aos demais materiais, conforme demonstrado neste
estudo. A presenca de monémero residual pode plastificar a cadeia polimérica e diminuir a
Tg"'%* Por outro lado, a grande quantidade de agente de ligacdo cruzada presente na

83
I

composicdo de TR 11°°, em conjunto & menor flexibilidade de PEMA, restringem a

movimentacao da cadeia polimérica®. Isto explicaria o maior Tg de TR 11 em relagéo a E.

Independente dos materiais, a armazenagem em saliva artificial ndo causou
efeito deletério sobre as propriedades viscoelasticas. Entretanto, E e TR 1l obtiveram Tg
semelhante apds armazenagem. Esses resultados poderiam estar relacionados ao efeito
plastificante da saliva artificial em ambos os materiais, que sera melhor discutido nos
resultados de sorcdo e solubilidade. Embora as analises estatisticas ndo tenham revelado
diferengas apds armazenagem em saliva artificial, diferencas minimas foram observadas

guando as curvas de tan 6 de E e TR Il (grupos controle e armazenagem) foram plotadas
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(Grafico 3). Esse resultado sustenta a hipdtese de que E e TR 11 foram plastificados pela saliva

artificial, apresentando Tg similares.

O método utilizado na DMTA também induziu p6s-polimerizagdo nos corpos-
de-prova, uma vez que mais de um ciclo térmico foi aplicado®"®®. O deslocamento das
curvas de tan 6 do primeiro para o segundo ciclos de DMTA (Gréfico 2) sustenta a hipétese
de que todos os materiais testados sofreram pos-polimerizacdo. Isto indica que todos os
materiais possuem mondmeros residuais aprisionados no interior da cadeia polimérica, 0s

quais sdo dependentes da eficiéncia da conversdo inicial***°

. As minimas diferencas
encontradas a 37 °C foram mais pronunciadas a temperaturas elevadas, quando os picos tan &
também foram deslocados. O deslocamento na Tg pode resultar em alteragdes nas
propriedades mecanicas dos polimeros e afetar seu comportamento durante o uso clinico.
Lombardo et al.>’, demonstraram que as propriedades viscoelasticas das resinas PMMA e
PEMA ndo foram afetadas de forma negativa ap0s tratamentos pos-polimerizagdo em
temperaturas proximas a Tg. Estudos futuros deveriam avaliar as propriedades mecénicas do
UDMA utilizado para base de prétese, apds curta exposicdo a temperaturas altas ou longa
exposicdo a temperaturas mais baixas. Isto avaliaria 0 comportamento mecanico de uma base

de prétese apds utilizagdo por um longo periodo de tempo na cavidade bucal (37 °C), e

também, ap0s exposicao rapida com alimentos e bebidas quentes.

Independente do meio de imersdo, os resultados deste estudo demonstraram
que os valores médios de sor¢do poderiam ser dispostos como NC > E > TR Il. A sor¢ao é um
processo fisico-quimico dirigido pela cinética de difusdo, a qual depende da estrutura quimica
dos mondmeros®®®-*" Goncalves et al.** comprovaram que a sorcdo em saliva artificial de
diferentes metacrilatos dependia da estrutura quimica dos mondmeros. Os maiores valores de
sorcdo de NC podem estar relacionados a estrutura quimica de MMA. Polimeros originados

de acrilato [CH,= CH-CO-OH] e metacrilato [CH,=C(CHj3)-CO-OH] possuem maior
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hidrofilicidade devido &s pontes de hidrogénio (-OH-) estabelecidas®®®’

. Isto faz com que a
matriz polimérica seja mais susceptivel & sorcdo em agua®®. Por outro lado, a resina para base
de protese E é composta de UDMA, que possui longa cadeia e heterogeneidade devido aos
grupos imina [-NH-CO-O-]. De acordo com Ferracane®®, o UDMA e EGDMA também
possuem grupos hidroxilicos, porém eles sao menos hidrofilicos do que 0 MMA devido a
presenca de grupos imina. Isto explicaria as diferencgas nos valores de sorcédo entre E e NC. A
resina TR Il apresentou 0os menores valores de sor¢do e isto pode estar aliado a presenca de
alta porcentagem de agente de ligacdo cruzada (1,9-NDMA)®. Estudos tém relatado que 0s
agentes de ligacdo cruzada formam um complexo de cadeias poliméricas longas e

11,38,62

entrelacadas, diminuindo 0s espacos intersticiais da matriz . Assim, a difusdo de

moléculas no interior da matriz polimérica € limitada, reduzindo os valores de sorcéo.

Independente dos materiais testados, os valores médios de sor¢cdo em agua
foram maiores do que os valores médios de sorcdo em saliva artificial. Estes resultados estdo
de acordo com os de Yanikoglu, Duymus**®, que verificaram que reembasadores acrilicos
possuiam maior sorcdo em agua do que em saliva artificial apds longos periodos de

armazenagem. De acordo com a literatura****%%%

, a saliva artificial é composta por sais
(NaCl, KCI, CaCl;.2H,0, NaH,;P04.2H,0, Na,S.9H,0); uréia e agua destilada em pH
neutro. Por outro lado, a 4gua é o solvente universal composto por moléculas polares,
excluindo a presenca de ions. A concentracdo de ions entre polimero/solvente e a reducdo da
pressdo osmatica podem explicar a reducéo da sor¢do em saliva artificial. Opostamente, Zang,
Xu*#, demonstraram que a sor¢do de dimetacrilatos foi a mesma em ambos os meios, e outros
autores™*** demonstraram que a resisténcia a flexdo, médulo de elasticidade e dureza de
resinas compostas ndo foram diferentes apds armazenagem em ambos 0s meios. Dessa forma,

a avaliacdo das propriedades mecanicas de E, NC e TR Il, armazenadas em meios diferentes,

poderiam confirmar esta hipotese.
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O processo de solubilidade ocorre concomitantemente ao processo de sor¢ao
do solvente, onde subprodutos intrinsecos da matriz polimérica sdo lixiviados para o meio de
imersgo®°1709108.109117 - 55 valores de solubilidade de E, NC e TR Il mostraram ser
comandados pela natureza do meio de imersédo e pela composi¢éo quimica dos polimeros. Em
comparacdo a solubilidade em agua, a imersdo em saliva artificial reduziu a solubilidade de
todos 0s materiais. Resultados similares foram encontrados por Martin et al.*, onde a
solubilidade em saliva artificial de resinas de UDMA foi mais baixa que a solubilidade em
4gua, sugerindo que a lixiviacdo dos fons hidroxilicos segue um gradiente osmético”. A
auséncia de ions e a alta polaridade da agua facilitam a lixiviacdo de grupos hidroxilicos,
aumentando a solubilidade polimérica. Além disso, a concentragédo elevada de ions em saliva
artificial reduz a lixiviacdo de grupos hidroxilicos, diminuindo a solubilidade polimérica® .
Neste estudo, os materiais E, NC e TR Il obtiveram solubilidade em agua semelhantes,
apresentando, no entanto, solubilidade diferente ap6s imersdo em saliva artificial. A
semelhanca dos valores de solubilidade em &gua entre os materiais pode estar relacionada a
lixiviacdo da mesma quantidade de grupos hidroxilicos e outros componentes residuais, visto
que a &gua facilita a difusdo dos mesmos. As diferencas de solubilidade entre E, NC e TRII
estdo relacionadas as estruturas quimica, estrutura da cadeia polimérica, grau de conversdo,
mondmero residual e agente de ligagdo cruzada™***®. Conforme discutido anteriormente, o
método de processamento ird definir a magnitude do grau de conversdo e a presenca de

mondmero residual®*

. Mesmo apresentando alto grau de conversdo, mondémeros nao-reagidos
podem ser encontrados na matriz polimérica e sua quantidade esta associada aos valores de
solubilidade®**. Durante a polimerizacdo, 0 mondmero nao-reagido fica aprisionado no
interior da matriz polimérica, podendo reagir com a cadeia polimérica vizinha (efeito

plastificante) ou ficar aprisionado nos microporos, estando vulneréavel & lixiviagdo®’. O baixo

valor de solubilidade em saliva de E e o maior valor de TR Il podem estar relacionados a
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densidade da matriz polimérica e as ligacGes cruzadas. Os dimetacrilatos formam uma
estrutura molecular com alta densidade devido a suas reacdes inter-moleculares estabelecidas
pelos agentes de ligacdo cruzada, que reduzem o volume livre na matriz polimérica™*"**",
Assim, o aumento da densidade do polimero e a reducdo de seu volume livre limitam a
mobilidade de monémeros ndo-reagidos e consequentemente sua solubilidade™. Goncalves et
al.*®, observaram que polimeros com alto grau de convers&o possuiam menor solubilidade em
saliva artificial. Isto pode explicar o alto valor de solubilidade em saliva artificial obtido por
TR 11 e os valores intermediarios de NC. O valor negativo obtido por E sugere que algo
proveniente da composicédo da saliva ficou aprisionado no interior do polimero, aumentando a
massa durante a armazenagem. Este achado est& de acordo com Tuna et al.'*” e Martin et al.®*,
0s quais encontraram valores de solubilidade negativa (-0,05 a -0,14 pg/mm?), em resinas a
base de metacrilatos e dimetacrilatos, apos armazenagem em agua e em saliva artificial. Esses

autores alertaram para o fato de que o influxo de espécies idnicas da saliva para o interior do

material € maior do que o fluxo de ions lixiviados, seguindo um gradiente osmdtico.

Apesar das variag0es observadas, todos os materiais produziram valores de
sorcdo de 4gua abaixo do valor maximo (32 pg/mm?) estabelecido pela norma 1SO 1567%. O
contréario ocorreu com E e NC que apresentaram maior solubilidade em agua, excedendo o
valor de solubilidade estabelecido pela 1SO (1,6 ug/mm?®) para resinas de base de prétese. A

resina para reembasamento imediato TR |1 esteve de acordo com a 1SO 1567%.

O grau de conversdo dos materiais foi medido pela espectrometria FTIR a qual
tém sido utilizada ao longo de décadas®’. De acordo com Silverstein®, a radiacdo infra-
vermelho é absorvida por uma molécula orgénica e convertida em energia de vibracdo
molecular. Esta absorcdo é quantificada e os espectros vibracionais aparecem como bandas,
ocorrendo particularmente entre 4000 e 400 cm™. A frequéncia ou comprimento de onda da

absorcéo depende das massas relativas de atomos, das constantes de forca das ligagdes e da
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geometria dos atomos. As intensidades da banda podem ser expressas em transmitancia ou
absorbancia. A transmitancia é a proporcao da energia radiante transmitida por uma amostra
pela energia radiante incidente na amostra. Ja a absorbancia é o logaritmo da reciproca de
transmitancia. Neste estudo, 0 método de transmitancia foi utilizado devido as diferencas de
consisténcia fisica das amostras e aos métodos de polimerizacdo entre E, NC e TR Il. Além
disso, os raios infra-vermelhos penetram diretamente na amostra sem reflexdo de luz,
tornando-se um metodo mais sensivel do que FTIR- ATR, o qual é baseado na absorcéo de
luz refletida sobre a camada superficial do corpo-de-prova. Isto pode ajudar a explicar o
menor grau de conversao encontrado para 0 PMMA e o PEMA, 0s quais apresentaram maior
grau de conversdo em um estudo anterior®. O método de transmitancia demonstrou ser uma

ferramenta precisa para identificar as bandas de C=C de E, NCe TR Il

Este estudo indicou diferencas no grau de conversdo entre E, NC e TR I,
podendo estas diferencas estarem relacionadas aos diferentes métodos de polimerizagéo, a
cinética polimerizacdo, aos agentes de ligagdo cruzada e ao grau de inchamento dos materiais.
O maior grau de conversdo de E pode estar relacionado a flexibilidade do UDMA e a sua
baixa Tg. Estes fatores facilitam a movimentac&o da cadeia molecular durante a polimerizagao
e aumentam o grau de conversdo’®. De acordo com Achilias et al.}, a presenca de grupos N-H
na estrutura quimica do UDMA aumenta a viscosidade do polimero devido as pontes de
hidrogénio, aumentando a cinética de polimerizacdo. Além disso, este resultado demonstrou
que a fotoativacdo provou ser altamente eficiente para excitar os fotoiniciadores e iniciar a
conversdo’!. O oposto ocorreu com TR 11 e NC, os quais obtiveram menor grau de conversdo
em relacdo a E. Isto poderia estar associado ao método de polimerizagdo e a elevada Tg de TR
Il e NC. Certamente, uma Tg mais elevada resulta em impedimento da movimentacdo da
cadeia molecular diminuindo o grau de conversdo®. Apesar da alta Tg, o baixo grau de

conversdo de TR Il também poderia estar relacionado ao alto nimero de ligagdes cruzadas
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entre os monémeros 1,9-NDMA; AAEM e o polimero PEMA & temperatura ambiente®. Por
outro lado, a elevada temperatura atingida durante a polimerizacdo de NC e a sua baixa
quantidade de agentes de ligacdo cruzada podem ter influenciado o seu grau de converséo,
apresentando em maior Tg. Isto explicaria as diferencas encontradas no grau de conversédo

entre NCe TR II.

O grau de inchamento demonstrou que a densidade de ligagOes cruzadas de E e
TR 1l sdo maiores em relagdo & NC. Isto significa que os agentes de ligacdo cruzada tendem a
diminuir a separacdo da cadeia polimérica durante a sor¢cdo do cloroférmio, e
consequentemente, incharia menos do que os polimeros sem agentes de ligacdo®. Esse
resultado estd em concordancia com 0s resultados anteriores obtidos neste estudo,
confirmando a hipdtese da existéncia de ligagdo cruzada nas matrizes poliméricas de E e TR
I. De acordo com esta consideracdo, o grau de conversdo dos materiais também pode estar
relacionado a cinética de polimerizacdo dos materiais testados. Nos polimeros com alta
quantidade de agente de ligacdo cruzada, a polimerizacdo de monémeros multivinilicos (-
C=CH,) resulta em ligaces duplas pendentes ao longo da cadeia polimérica formada'*°. De
acordo com Ellitott, Bowman®, ligag6es duplas pendentes reagem intramolecularmente com
radicais da propria cadeia através de reacdes de ciclizacdo (priméria ou secundéria). Estas
ligagBes duplas pendentes também reagem através de rea¢Bes cruzadas (intermolecularmente).
No fenébmeno de ciclizagdo primaria, hd formacdo de microgels devido ao entrelagamento de
cadeias poliméricas. Isto leva a formacao de pequenas algas que influenciam na formacéo de
ligagbes cruzadas, modificam a cinética de polimerizacdo e influenciam as propriedades
mecanicas e viscoelasticas dos polimeros. Este fenbmeno ocorre com maior frequéncia no
inicio da polimerizacdo, e poderia estar mais pronunciado na resina TR Il do que na resina E
em fungdo do aumento de ligacOGes duplas pendentes e consequente reducdo do grau de

conversdo. O alto grau de conversdo de E poderia estar relacionado, ainda, & auséncia de
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nucleos aromaticos em UDMA e de sitios reativos que permitiriam sua mobilidade durante a
polimerizacdo®. De acordo Elliot, Bowman®, durante a polimerizaco, existe uma competicdo
entre ciclizacdo (limitacdo de propagacéo de radicais) e ligagcdes cruzadas (elevado numero de
ligacbes duplas formadas), influenciando diretamente as propriedades mecanicas dos

polimeros.

Os resultados de contracéo linear de polimerizagéo estdo em concordéncia com
os resultados de grau de conversao e inchamento, onde E apresentou menor valor que NC. O
alto grau de conversdo, as reacOes de ligacdo cruzada, as pontes de hidrogénio e
provavelmente ao baixo nivel de monémero residual e as ligacGes duplas pendentes podem
explicar o baixo valor de contracio linear de polimerizacio de E**. Além disto, a existéncia de
particulas de carga nas resinas fotoativadas reduz a fase organica do polimero e contribui para
a reducdo da contracdo de polimerizacdo®**%. A existéncia de uma fase inorganica no
material E necessita ser confirmada em estudos futuros para validar esta hipdtese. A alta
contracdo de polimerizagdo observada em NC pode estar relacionada a sua baixa quantidade
de agente de ligacdo cruzada e método de polimerizacdo, mesmo apresentando alto grau de
conversdo. Durante o inicio da polimerizagdo, a matriz polimérica esta em um estado viscoso
o qual é rapidamente transformado em um estado vitreo (alto médulo de elasticidade)** apés 3
min de irradiacdo por micro-ondas. O alto grau de conversdo associado a este fator poderia
justificar a alta contracgdo linear de polimerizagdo de NC. A contragdo linear de polimerizacao
de TR 1l foi avaliada 30 min apos sua polimerizacéo e apresentou valor semelhante a E e NC.
Segundo Ruyter, @ysaed®’, durante a reacdo de polimerizagdo, os radicais livres da cadeia
polimérica interagem com as liga¢Ges insaturadas dos mon6émeros, resultando na aproximacao
intermolecular. O alto contetdo de agentes de ligacdo cruzada em TR Il favorece a ligagdo
com grupos pendentes, reduzindo o0s espagos intersticiais (volume livre) na matriz

polimérica®’’. Consequentemente, a contracio de polimerizacio de TR Il poderia ser maior
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2117 conforme observado

mesmo apresentando baixo grau de conversdo e maior viscosidade
para resinas compostas. O método empregado para mensurar a contracdo de polimerizacao
deste estudo ndo permite realizar uma avaliacdo tridimensional da superficie dos materiais.
Mesmo assim, essa técnica tem demonstrado resultados satisfatorios para a comparacao direta
da contragdo linear entre resinas para base de protese e reembasamento’®*®®. Segundo

Monteiro et al.®

, @ comparacdo da contracdo de polimerizacdo de polimeros deve ser
realizada utilizando-se somente o mesmo método de mensuracdo. Apesar disto, a
porcentagem de contracdo linear de polimerizacdo em até 1% tem sido aceitavel clinicamente,

ndo interferindo a adaptagéo das bases de protese na cavidade bucal®.

No presente estudo, os testes de correlagdo, entre a resisténcia maxima a flexdo e o
limite de proporcionalidade, comprovaram que a tensdo méaxima de ruptura foi 2,45 vezes
superior & deformacdo permanente, tanto dos corpos-de-prova intactos quanto dos corpos-de-
prova reembasados. Estes resultados indicam que a resisténcia & deformacgdo permanente de
E, NC e TR I, intactos ou reembasados, pode ser prevista com base nos resultados de

resisténcia a flexdo maxima de ruptura.

Os maiores valores de resisténcia a flexdo na tensdo maxima de ruptura foram
produzidos pelas resinas de base de protese E e NC, seguido do reembasador TR Il. Estes
resultados estdo associados principalmente a composicdo quimica da matriz polimérica, ao
método de processamento e polimerizacdo e, consequentemente, ao grau de conversdo de
cada material. Estes fatores influenciaram significativamente ndo so a resisténcia a flexdo de
E, NC e TR Il como também as propriedades avaliadas neste estudo; os quais foram
detalhadamente discutidos anteriormente. A resina de base de protese E apresentou alto valor
de resisténcia a flexdo na tensdo maxima de ruptura. Este resultado esta de acordo com o0s

3,29,58,60

resultados publicados na literatura , onde resinas compostas por UDMA exibiram alta

resisténcia em relacdo aos materiais compostos por PMMA. Além disso, foi possivel verificar
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a alta capacidade de deformacdo da resina E durante 0s ensaios mecanicos, mesmo
apresentando alto modulo de elasticidade e baixo amortecimento mecéanico. Esta caracteristica
pode estar relacionada a alta flexibilidade molecular do UDMA em relacdo ao PMMA e ao

PEMA™,

Considerando os resultados de resisténcia a flexdo dos corpos-de-prova reembasados,
foi possivel estimar o comportamento clinico de uma protese confeccionada com resinas de
base E ou NC, reembasadas por diferentes materiais. Os resultados mostraram que as resinas
de base de prétese reembasadas pelo proprio material (E-E, NC-NC) apresentaram maior
resisténcia a flexdo em relagcdo as reembasadas com a resina TR Il (E-TR II; NC-TR 1I). A
resisténcia de um corpo-de-prova reembasado é dependente da resisténcia tanto da resina de
base de protese quanto da resina para reembasamento®. Deste modo, a resisténcia a flexdo de
TR Il é menor do que E e NC e, consequentemente, qualquer resina para base de protese tera
sua resisténcia diminuida ap6s reembasamento com TR II. Além disso, a resisténcia a flexdo
na tensdo maxima de ruptura de um corpo-de-prova reembasado também é dependente da

unido estabelecida entre a resina de base e 0 reembasador®’®84,

Isto foi possivel ser
observado, pois 0s materiais reembasados com resinas de composi¢do quimica semelhante a
da base de prétese (E-E, NC-NC) tiveram resisténcia a flexdo muito préxima dos materiais
intactos. No entanto, a resisténcia a flexdo foi reduzida quando as resinas de base foram
reembasadas com TR Il, material de composicdo quimica diferente (UDMA-PEMA; PMMA-
PEMA). Considerando esses resultados e & observacdo de delaminacdo entre E e TR Il era
esperado que E-TR Il tivesse menor resisténcia a flexdo do que NC-TRII. Porém, o inverso
ocorreu neste estudo, evidenciando que o fator resisténcia sobrepds o fator unido dos
materiais. De acordo com fabricante, o adesivo utilizado para o reembasamento com TR Il é

composto por etil acetato e acetona. Este adesivo pode ter dissolvido mais facilmente a

superficie do PMMA do que a superficie do UDMA e, consequentemente, ter promovido
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maior unido entre NC-TR Il do que entre UDMA-TRII (delaminacdo). Estudos futuros sao
necessarios para avaliar a resisténcia de unido entre PMMA e UDMA, visto que falhas

adesivas foram encontradas entre esses materiais®®.

A resisténcia a flexdo no limite de proporcionalidade esta relacionada a
habilidade do material em resistir a deformacdo permanente. Devido a alta correlacdo com os
resultados de tensdo méxima de ruptura, as mesmas diferencas foram observadas para os
materiais intactos e reembasados no limite de proporcionalidade. Apesar disto, a
armazenagem em saliva artificial ndo foi significante para os resultados obtidos na tensdo
méaxima de ruptura, mas foi para os resultados obtidos no limite de proporcionalidade. Através
destes resultados, foi possivel verificar que a armazenagem em saliva artificial por 30 dias ndo
alterou os resultados de resisténcia a flexdo, porém E-TRII e NC-NC tiveram resisténcias
semelhantes no limite de proporcionalidade. A armazenagem em saliva artificial, conforme
avaliado neste estudo, interfere no processo de solubilidade dos polimeros, reduzindo a
lixiviacdo de subprodutos e ions hidroxilicos para o meio. Isto poderia produzir maior a¢do de
pos-polimerizacdo, formacdo de pontes de hidrogénio, ao invés de produzir efeito plastificante
sobre a cadeia polimérica. Deste modo, a semelhanca entre a resisténcia a flexdo no limite
proporcional de E-TR Il e NC-TR Il pode ter ocorrido devido a pos-polimerizacdo de TR Il e

a baixa sorcdo de E e TR Il em relagdo a NC.
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7 Concluséio-

A partir dos resultados obtidos e considerando as limitacGes do presente estudo foi
possivel concluir que:

1. As resinas para base de protese apresentaram maior rigidez e menor viscosidade do
que o reembasador imediato;

2. As resinas a base de PMMA e PEMA apresentaram maior Tg em relacdo a resina de
UDMA;

3. A resina fotoativada E apresentou 0 menor valor de contracéo linear de polimerizacéo
em relacdo aNC e TR II;

4. O meio de imerséo ndo foi significante para a sor¢do dos materiais. A solubilidade de
E, NC e TR Il foi reduzida apos imersao em saliva artificial.

5. As resinas para base de protese, E e NC exibiram maior grau de conversdo do que o
reembasador imediato TR 1.

6. A resina NC apresentou maior coeficiente de inchamento em relagdo a E e TR I,
evidenciando baixa quantidade de agente de ligacédo cruzada.

7. As resinas para base de protese, E e NC, produziram resisténcia a flexdo superior ao
reembasador imediato TR 1.

8. O reembasamento E-E produziu o maior valor de resisténcia a flexdo. A resisténcia a
flexdo de E-TR Il foi maior do que NC-TR 1.

9. A armazenagem em saliva artificial ndo teve efeito deletério sobre a Tg e a resisténcia

a flexdo dos materiais E, NC e TR 1.
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Apéndice 1

Tabela Al- Analise térmica dindmico-mecanica (DMTA)
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N° corpos-de-prova

Material Controle Armazenagem*
E 2 2
NC 2 2
TRII 2 2

*Armazenagem em saliva artificial por 30 dias

Tabela A2 - Resisténcia a flexao de corpos-de-prova intactos e reembasados

N° corpos-de-prova

Material Controle Armazenagem *
E 10 10
NC 10 10
TRII 10 10
E-E 10 10
NC-NC 10 10
E-TRII 10 10
NC-TRII 10 10
*Armazenagem em saliva artificial por 30 dias
Tabela A3- Sorcéo e solubilidade em agua e em saliva

N° corpos-de-prova
Material Controle (Agua) Saliva
E 6 6
NC 6 6
TRII 6 6
Tabela A4 - Contracéo linear de polimerizacéo
Material N° corpos-de-prova
E 10
NC 10
TRII 10




Apéndice

Tabela A5 - Grau de conversdo por espectroscopia de infravermelho- FTIR
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Material N° corpos-de-prova
E 5
NC 5
TRII 5

Tabela A6 - Grau de inchamento

Material N° corpos-de-prova
E 5
NC 5

TRII 5
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Apéndice 2
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Tabela Al - Valores originais de E’(MPa) e tan 6 a 37 °C ¢ Tg (°C) do primeiro e segundo

ciclos de DMTA, de cada grupo experimental

Material 1° Ciclo 2° Ciclo
E’ (MPa) tand Tg (°C) E’ (MPa) tand Tg (°C)
Controle El 2874 0,05035 93,93 2996 0,05156 97,77
E2 2999 0,04607 94,20 2973 0,05599 97,85
NC 1 3170 0,08398 128,02 3223 0,09679 129,05
NC 2 3002 0,08407 127,83 3067 0,09423 129,02
TR1 1328 0,15860 100,50 1525 0,14210 96,21
TR 2 1439 0,14910 100,25 1607 0,14380 96,12
Armazenagem E 1 3030 0,04635 83,79 2972 0,06022 89,88
E2 2995 0,04765 84,93 2954 0,06157 91,23
NC 1 3143 0,08322 125,95 3089 0,09522 128,91
NC 2 3003 0,08091 125,88 3005 0,09383 128,91
TR1 1260 0,14760 97,00 1359 0,16080 92,99
TR 2 1245 0,14910 97,08 1367 0,16060 92,11
Tabela A2 - Valores originais de contracdo linear de polimerizacao (%)
E NC TR
-0,0690 -0,1973 -0,1833
-0,1333 -0,2157 -0,1840
-0,1233 -0,1873 -0,2290
-0,0923 -0,1980 -0,1697
-0,0917 -0,1927 -0,1413
-0,1710 -0,2040 -0,1540
-0,1717 -0,1543 -0,1580
-0,2120 -0,1567 -0,2517
-0,1807 -0,1867 -0,1643
-0,2080 -0,2047 -0,1297
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Tabela A3 - Valores originais de sorcio e solubilidade em 4gua (ug/mm®)
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Sorcéo Solubilidade
E NC TRII E NC TRII
21,85 27,71 20,52 3,50 2,97 3,95
23,30 25,30 17,11 3,64 3,06 3,27
23,42 27,60 20,66 3,92 3,38 4,71
22,98 27,63 16,97 3,40 3,09 3,93
19,11 27,55 19,52 2,40 3,26 3,43
19,92 29,34 20,18 2,71 3,62 3,72

Tabela A4 - Valores originais de sorcio e solubilidade em saliva artificial (pg/mm?®)

Sorgao Solubilidade
E NC TRII E NC TRII
20,96 27,16 17,36 -0,31 1,30 1,65
19,66 26,19 16,41 -0,59 0,00 1,54
21,36 26,46 17,43 -0,19 0,14 1,18
20,74 26,89 17,85 -0,17 0,56 2,05
21,53 29,39 16,80 -0,44 0,73 1,36
20,93 26,20 18,29 -0,65 0,64 1,01

Tabela A5 - Valores originais de grau de conversao (%)
Material

E NC TRII

94,29 78,41 59,29

77,31 80,06 65,77

85,57 70,35 63,00

86,60 71,10 65,48

92,35 78,19 67,60




157
Apéndice

Gréfico 6 - Curvas espectrais da resina E

Absi

Wavenumbers (cm-1)

Grafico 7 - Curvas espectrais da resina NC
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Gréfico 8 - Curvas espectrais da resina TR Il
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Tabela A6 — Valores originais de massa inicial (Mg), massa final (M) em gramas (g) e valores

de grau de inchamento (cm®/g)

Material Mo (g) M (q) Q (cm®/g)
El 0,3899 0,5398 0,57
E2 0,3814 0,572 0,74
E3 0,4214 0,5715 0,53
E4 0,3861 0,5506 0,63
E5 0,3972 0,5514 0,58
NC1 0,3997 3,2688 10,65
NC2 0,3874 3,0866 10,33
NC3 0,386 3,3391 11,35
NC4 0,3802 3,1785 10,91
NC5 0,3912 3,4026 11,42
TRII'1 0,3743 0,8705 1,97
TRII 2 0,3517 0,9131 2,37
TRII' 3 0,3462 0,7762 1,84
TRII 4 0,3576 0,9023 2,26

TRIIS 0,3604 0,9313 2,35
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Tabela A7 - Valores originais de resisténcia a flexdo dos materiais intactos, na tensdo maxima
(MPa) de ruptura

Material
Controle Armazenagem

E NC TR I E NC TRII
114,60 68,41 32,64 109,17 85,67 34,81
108,14 69,02 30,91 103,14 74,33 37,39
109,01 82,48 29,74 105,17 77,88 36,25
91,42 72,72 31,22 106,71 81,15 34,13
101,12 88,68 32,38 112,44 79,04 35,18
99,84 88,41 34,39 107,04 77,57 34,28
102,57 84,61 28,77 100,64 75,99 33,28
108,04 91,53 27,92 109,28 78,92 34,86
105,05 91,42 32,53 106,19 85,65 35,14
103,41 86,18 31,98 111,65 83,82 36,17

Tabela A8 - Valores originais de resisténcia a flexdo dos materiais intactos, no limite de
proporcionalidade (MPa)

Material
Controle Armazenagem

E NC TR 1 E NC TRII
46,52 27,62 13,23 45,98 34,20 13,90
43,85 217,72 12,76 44,49 29,35 14,88
44,22 33,36 12,31 42,37 31,18 14,43
39,00 28,93 12,83 46,26 31,98 13,57
41,33 35,18 13,42 44,40 31,93 14,12
40,38 35,78 13,95 48,70 31,47 13,82
41,54 33,36 12,07 41,17 30,44 13,46
43,47 36,08 12,04 44,06 31,59 13,85
42,85 36,47 14,11 46,84 34,52 14,10

42,18 34,62 12,91 44,89 33,75 14,52




160
Apéndice

Tabela A9 - Valores originais de resisténcia a flexdo dos materiais reembasados, na tensédo
méaxima (MPa) de ruptura

Material
Controle Armazenagem
E-E E-TRII NC-NC NC-TRII E-E E-TRII NC-NC NC-TRII
107,73 65,19 80,38 59,94 100,95 60,11 87,55 56,02
103,69 66,70 75,94 48,65 101,64 62,87 76,33 56,71
101,98 62,70 78,65 42,51 104,83 65,18 79,56 55,98
103,48 62,82 72,11 54,28 102,34 66,85 79,59 56,63
98,06 65,05 84,57 54,36 108,66 59,79 56,84 48,42
104,83 51,47 73,44 50,77 95,02 61,81 73,51 55,20
103,06 63,89 83,57 51,18 111,85 63,88 71,59 57,66
101,96 62,54 83,50 51,18 103,28 65,20 51,56 52,43
95,62 59,27 73,03 47,36 90,67 66,83 76,03 52,50
101,60 59,54 70,10 52,79 111,76 65,40 73,83 47,35

Tabela A10 - Valores originais de resisténcia a flexdo dos materiais reembasados, no limite de
proporcionalidade (MPa)

Material
Controle Armazenagem
E-E E-TR 1l NC-NC NC-TRII E-E E-TR Il NC-NC NC-TRII
43,97 26,46 32,24 23,96 41,08 27,18 34,67 22,49
46,16 26,86 30,57 19,43 48,31 29,48 30,59 23,40
41,31 25,29 31,66 17,12 43,10 26,15 31,74 22,77
42,09 25,71 28,54 21,81 40,38 26,51 31,74 22,65
40,61 26,28 33,97 21,82 44,37 26,05 22,64 19,13
42,30 20,96 29,34 19,99 37,54 32,48 29,21 22,59
41,14 25,55 32,86 20,35 45,11 25,21 28,98 22,93
41,47 25,42 33,60 20,70 40,74 26,68 20,33 21,23
39,71 23,84 29,52 19,28 36,60 28,94 30,57 20,71

41,08 23,85 27,61 21,03 44,81 26,48 29,19 19,76
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