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RESUMO




Paleari AG. Incorporacdo de um metacrilato com agao antimicrobiana em
uma resina acrilica para base protética: caracterizacdo quimica e efeito
sobre resisténcia flexural e temperatura de transicao vitrea [dissertagao
mestrado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 20009.

RESUMO

Muitas tentativas de incorporar agentes antimicrobianos a resinas acrilicas
para base protética tém sido realizadas visando prevenir inflamacdes nos
tecidos orais de usuarios de préteses. Entretanto, essas substancias
podem ser liberadas da resina acrilica e afetar suas propriedades
mecanicas. O metacrilato 2-ter-butilaminoetilo (TBAEMA) € uma
substancia policatidbnica que pode apresentar atividade antimicrobiana a
partir de grupos amina presentes em sua composi¢cdo. Objetivos: 1)
investigar uma possivel unido quimica entre o TBAEMA e a matriz de uma
resina acrilica e avaliar a presenca de grupos amina na superficie dos
espécimes; 2) verificar os efeitos causados pela incorporagdo de
TBAEMA sobre a resisténcia flexural e a temperatura de transigéo vitrea
(Tg) da resina acrilica. Material e Método: Foram confeccionados
espécimes a partir de uma resina acrilica termopolimerizavel (Lucitone
550) contendo diferentes concentracbes de TBAEMA (0%, 0,5%, 1%,
1,50%, 1,75% e 2%) e posteriormente foram submetidos a avaliagdes em
Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR),
Espalhamento Superficial de Elétrons com Anadlise Quimica (ESCA) e
Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC). A avaliagéo de resisténcia a
flexdo foi realizada de acordo com as normas ISO/FDIS 1567.
Resultados: Através de FTIR, observou-se bandas de absor¢édo na
regidgo 1300-1320 cm™ do espectro dos grupos de resina acrilica
modificada. Diferentes indices de Nitrogénio foram observados na
superficie dos espécimes através de analises em ESCA. A Tg diminuiu de
acordo com a incorporagdo de TBAEMA. A resisténcia a flexdo foi
avaliada por meio de analise de variancia a um fator (ANOVA) seguida
pelo teste de Tukey (a= 0,05). Observou-se que a resisténcia a flexdo
diminuiu significativamente apds a adicdo de TBAEMA em concentragbes
de 1%, 1,5%, 1,75% e 2% (p<0,05). Conclusao: Pode ser concluido que:
1) Houve evidéncias de copolimerizagcdo entre a resina acrilica e o
TBAEMA e a presenga de nitrogénio indica que grupos amina foram
encontrados na superficie dos espécimes; 2) A resisténcia flexural e a
temperatura de transicédo vitrea foram afetadas apos a incorporagéo do
TBAEMA,; 3) A concentracéo de 1,75% é a maxima permitida para futuros
estudos e possivel aplicabilidade clinica para a resina acrilica estudada.

Palavras-chave: Resinas acrilicas; protese total; propriedades quimicas.



ABSTRACT




Paleari AG. Incorporation of a methacrylate with antimicrobial activity into
a denture base resin: chemical characterization and effect on flexural
strength and glass transition temperature. [dissertacdo de mestrado].
Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 2009.

ABSTRACT

Several attempts to incorporate antimicrobials agents into denture base
resins have been reported in order to prevent inflammation of oral tissues
in denture wearers. However, these substances may be released from
acrylic resins and affect their mechanical properties. The 2-tert-
butylaminoethyl methacrylate (TBAEMA) is a polycationic substance that
may displays antimicrobial activity from pendant amino groups.
Objectives: 1) to investigate the possible chemical bound of TBAEMA to
the matrix of acrylic resin and to analyze the presence of amino groups on
the specimen surface; 2) to evaluate the effect of the incorporation of
TBAEMA on flexural strength and glass transition temperature (Tg) of an
acrylic resin. Material and Methods: Specimens were prepared from a
heat-polymerized acrylic resin (Lucitone 550) mixed to different
concentrations of TBAEMA (0%, 0.5%, 1%, 1.50%, 1.75% and 2%) and
were submitted to Fourier Transform Infrared (FTIR) Spectroscopy,
Electron Spectroscopy for Chemical Analysis (ESCA) and Differential
Scanning Calorimetry (DSC) analyses. Flexural strength tests were
performed according to ISO/FDIS 1567 specifications. Results: FTIR
analysis showed absorbance bands at 1300-1320 cm™ in the spectrum of
TBAEMA-modified acrylic resin groups. Different nitrogen ratios were
observed on specimens surfaces by ESCA measurements. The Tg
decreased with incorporation of TBAEMA. Flexural strength data were
analyzed by one-way ANOVA followed by Tukey’s test (a= .05). The
flexural strength decreased with the addition of 1%, 1.5%, 1.75% e 2% of
TBAEMA (p<0.05). Conclusion: Within the limitations of this study, it may
be concluded that: 1) There was an evidence of copolymerization between
acrylic resin and TBAEMA and the presence of nitrogen indicate that
amine groups were found on the specimens surfaces; 2) Flexural strength
and glass transition temperature were affected after incorporation of
TBAEMA into acrylic resin and 3) The 1.75 concentration is the maximum
allowed to future studies and possible clinical application for the acrylic
resin studied.

Keywords: Acrylic resins; denture; chemical properties.
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INTRODUGAO

Atualmente, a implantagdo de medidas preventivas em
saude geral vem ocasionando um aumento na expectativa e melhoria da
qualidade de vida da populagao global36. Isso tem ocasionado um
acrescimo significativo no numero de idosos na populagdo mundial, o que
reflete em uma preocupagdo da saude bucal dos idosos por parte dos
o6rgaos governamentais.

Em um estudo epidemiologico realizado em instituicbes de
amparo a idosos no municipio de Aragatuba, Saliba et al.®’, em 1999, ja
observaram que 69% dos pacientes eram desdentados totais, sendo que
48% eram usuarios de préteses totais e 52% n&o usavam proteses.

Peltola et al.*

, em 2004, realizaram um estudo epidemiol6gico no hospital
de Helsinki, Finlandia, visando analisar a condi¢cao bucal e a necessidade
de tratamento de pacientes idosos hospitalizados e observaram que 42%
dos pacientes eram edéntulos e 41% usavam préteses totais ou parciais
removiveis. Embora tenham sido realizados em épocas diferentes, estes
estudos demonstraram claramente que problemas inerentes ao
edentulismo persistem independentemente do local e da evolugdo de
cuidados com a saude bucal.

Considerando que a grande maioria dos pacientes edéntulos
€ idosa, torna-se importante o conhecimento de diversas doencas

sistémicas comuns nesta populacdo e suas possiveis repercussdes na

cavidade bucal®?°. Ainda, a menor taxa de renovacdo celular e a
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circulacao sanguinea alterada sao fatores que tornam a mucosa bucal
desses pacientes susceptivel a inflamagdes e traumas com o uso de
proteses totais mal adaptadaszg. Isso faz com que o tratamento
odontolégico protético nos idosos necessite de um diagndstico preciso
dos problemas locais e sistémicos que os acometem.

Tem sido estimado que em 2020, cerca de 37,9 milhdes de
adultos necessitardo de proteses totais nos Estados Unidos®. Essas
préteses sao consideradas um ambiente propicio para proliferacao e
sobrevivéncia de microrganismos orais e formacao de biofilme, resultante
da aderéncia de células microbianas nas rugosidades superficiais da
resina acrilica com consequente interagdo entre espécies de Candida e
bactérias orais '3!3,

Quando presente na prétese, a colonizagao microbiana pode
induzir a uma resposta inflamatéria crénica na mucosa oral denominada

estomatite protética®*"®’

. Essa condicao é diagnosticada em 11 a 67 %

dos usuarios de proteses totais?, podendo estar associada a fatores locais

tais como pobre higiene oral, uso continuo das préteses e a fatores
s A s . . "Ry 3,41,47,61
sistémicos como diabetes, AIDS, neoplasias e uso de antibi6ticos .

Diversos métodos de limpeza e desinfeccdo tém sido

utilizados visando prevenir, reduzir ou eliminar a colonizag&do microbiana

nas proteses. A escovacgio associada a algum tipo de detergente, sabao

ou dentifricio € o método mecanico mais utilizado pelos usuarios de

préteses, no entanto, esse método é considerado pouco eficiente na
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remocgao de microrganismos“. A desinfeccao das préteses pela imersao

em solucdes quimicas como a clorexidina**®, hipoclorito de so6dio®?,

452249555 alcool*® também & uma alternativa comumente

glutaraldeido
utilizada, mas algumas solugdes podem afetar adversamente as
propriedades fisicas ou mecanicas das resinas acrilicas para base
protética®>°.

A irradiacdo através de energia por micro-ondas € um
método simples e eficaz para a desinfeccdo de proteses totais®’, sendo
recomendado como um método coadjuvante no tratamento de estomatite
protéticae. Entretanto, embora as propriedades mecanicas das resinas
para base protética geralmente ndo sejam adversamente afetadas pela

17,43,49

desinfeccéo através de energia por micro-ondas , 0 efeito deste tipo

de desinfeccao sobre a estabilidade dimensional de resinas acrilicas tem
produzido resultados conflitantes'%4%8,

Na tentativa de evitar a proliferagcdo de microrganismos na

superficie das proteses, diversos autores recomendam a incorporacao de

14,18,19,21 I9,30

antifungicos como a nistatina , miconazol™*" ou antissépticos como
o triclosan®' a materiais reembasadores temporarios ou a resina acrilica
para base de protese. Entretanto, estes estudos demonstraram que os
antifngicos e os antissépticos sédo rapidamente liberados dos materiais
reembasadores temporarios e o ftriclosan perde suas propriedades
antissépticas ap6s a polimerizagdo da resina acrilica. Além disso, outros

agentes antimicrobianos tais como a clorexidina?, particulas de prata e
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zinco'?3%3" ¢ didxido de titanio (TiO,)*® também tém sido adicionados as
resinas acrilicas numa tentativa de impedir o crescimento de
microrganismos orais prejudiciais a saude. Tais agentes promovem efeito
antimicrobiano a resina acrilica, mas como sio liberados com o passar do
tempo, a mesma pode deixar de apresentar propriedades antibacterianas.
Ainda, estes agentes podem afetar negativamente as propriedades fisicas
e mecanicas da resina acrilica, dependendo da concentragdo em que sao

utilizados®'%16.

Segundo Imazato et al.’

, quando um agente antibacteriano
€ incorporado a um material e é liberado com o passar do tempo, o
mesmo pode exercer efeito tdxico, induzir a formacao de microrganismos
resistentes, perder a efetividade e promover deterioracdo nas
propriedades mecanicas do material em que ele foi incorporado. Uma
alternativa para solucionar esse problema seria incorporar a materiais
odontoldgicos, neste caso a resina acrilica, um agente antimicrobiano que
nao fosse liberado. Isso seria possivel se apds a polimerizagédo o agente
antimicrobiano estivesse quimicamente unido a matriz da resina?’.

O poli (2-ter-butilaminoetilo) metacrilato, substancia
policatibnica com grupo amina livre, apresenta uma atuagcdo muito
eficiente como biocida®. Lenoir et al.*? sugerem que esta atividade seja
proveniente de grupos amina (C-N) que permanecem ligados a cadeia

principal do metacrilato. Dessa forma, quando houver contato entre a

estrutura celular de um microrganismo e uma superficie contendo grupos
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amina livres, ocorre uma desorganizacdo da membrana celular seguida

38,39,54 A

da morte do microrganismo incorporagcdo do poli (2-ter-

butilaminoetilo) metacrilato ao polietileno foi realizada com sucesso na

tentativa de se obter um produto com ac&o antimicrobiana?®324%9

, 0 que
seria muito util e possivelmente aplicado no tratamento de agua, no
processamento de comida e em dispositivos médicos®. Neste caso, o
simples contato de células bacterianas na superficie do polietileno foi
suficiente para haver efeito biocida®>°*%°.

Diante de tais consideracoes, busca-se uma alternativa para
impedir ou reduzir o crescimento de microrganismos na superficie de
proteses totais ou parciais removiveis através da incorporagcdo do
metacrilato 2- ter-butilaminoetilo (TBAEMA) a uma resina acrilica para
base protética. Acredita-se que ap6s a incorporagdo deste mondmero,
que é uma substancia policatibnica contendo grupos amina, ocorra uma
reacao de copolimerizacdo, o que indicaria uma unido quimica do
componente antimicrobiano (C-N) a matriz da resina. Neste caso, a
presencga de grupos amina na superficie da resina acrilica poderia indicar
uma possivel atividade antimicrobiana prolongada da base protética.

Ao mesmo tempo em que se deseja obter uma base
protética de resina acrilica com efeito antimicrobiano, surge a
necessidade de investigar qual o efeito da incorporacdo do TBAEMA

sobre as propriedades da resina. Dentre as propriedades mecanicas, a

resisténcia a flexdo € uma medida de tensdo e resisténcia a fratura, onde
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os resultados irdo denotar as caracteristicas de resisténcia da prétese em
uma situagao clinica’. Da mesma forma, a temperatura de transicdo vitrea
(Tg), que representa a temperatura em que um polimero passa do estado
vitreo para o estado flexivel ou maleavel sem ocorréncia de mudangas em
sua estrutura'’, indica o comportamento da resina acrilica em uma
determinada temperatura e também como ela pode vir a ser alterada apés
a incorporaco de alguns produtos’”.

Diante disso, a obtencdo de bases de préteses de resina
acrilica com acéao antimicrobiana, preservando suas propriedades fisicas
e mecanicas, poderia contribuir para a solugdo de diversos problemas
relacionados a colonizagdo microbiana em proéteses totais ou parciais

removiveis e para a melhoria da qualidade de vida de seus usuarios.
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REVISAO DE LITERATURA

A incorporagdo de uma substéncia antimicrobiana a um
reembasador protético foi tema do estudo de Douglas, Walker'®, em 1973.
Os autores adicionaram Nistatina em doses de 400 e 800 unidades de po6
ao reembasador protético Tempo. Na primeira parte do estudo, buscaram
determinar a dosagem efetiva de Nistatina incorporada ao produto,
garantir que ela nao tivesse sido inativada ap6s a incorporagdo e que
pudesse ser liberada pelo reembasador. Diante disso, foi realizada
analise microbiolégica para quantificar a inibicdo de Candida albicans
pelos espécimes contendo Nistatina. Na segunda parte do estudo, foi
analisada a efetividade clinica do sistema reembasador/Nistatina. Para
isso, 13 pacientes com diagnéstico de estomatite protética foram divididos
em dois grupos: o grupo teste (n=7), composto por pacientes que tiveram
suas proteses reembasadas com reembasador contendo Nistatina e o
grupo controle (n=6), nos quais apenas o reembasador foi aplicado na
superficie da prétese e tabletes de Nistatina foram prescritos para serem
utilizados 4 vezes ao dia durante 3 semanas. Em relacao a primeira parte
do trabalho, os autores afirmaram que a incorporacédo de Nistatina a 400
unidades promoveu agao antimicrobiana somente durante os primeiros 20
dias e que o reembasador com 800 unidades de Nistatina promoveu acao
antimicrobiana por aproximadamente 50 dias. No estudo clinico realizado,
o reembasador protético contendo Nistatina foi tao efetivo quanto a

terapia convencional (grupo controle) para o tratamento de estomatite.



26

Em 1975, Douglas, Clarke® avaliaram os efeitos da
incorporacdo de Nistatina sobre propriedades fisicas e mecanicas de
reembasadores protéticos (Coe-Corfort, Coe-Soft e Coe-Supersoft). Apos
a confecgdo dos corpos de prova, as propriedades avaliadas foram
absorcdo de agua, resisténcia de unido, dureza e resisténcia a
compressao. Houve um aumento significativo na absor¢ao de agua apoés
a incorporacao de Nistatina em todos os materiais testados. Segundo os
autores, isso € desejavel para a efetividade farmacolégica do
reembasador contendo Nistatina, pois quanto maior a capacidade do
material absorver agua, maior sera a capacidade de a Nistatina ser
difundida aos tecidos orais para exercer seu efeito antimicrobiano. Em
relacdo as outras propriedades, todos os materiais, apdés a adigdo do
agente antimicrobiano, apresentaram menor resisténcia a compresséao e
uma diminuicdo da dureza. Entretanto, os pesquisadores afirmaram que
todas as alteragcbes observadas nestas propriedades nao influenciariam

negativamente o desempenho clinico dos materiais testados.

Em 1980, McCabe et al.** mensuraram a temperatura de
transicdo vitrea (Tg) de varias resinas acrilicas termopolimerizaveis e
autopolimerizaveis. Foram confeccionados espécimes (60 x 60 x 3mm) a
partir de cada resina acrilica e pequenos discos de aproximadamente
1mm de espessura com massa de 10-40 mg foram cortados de cada
espécime e, posteriormente, submetidos a analise em Differential

Scanning Calorimetry (DSC). Observou-se que resinas acrilicas
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termopolimerizaveis apresentaram altos valores de Tg (105-107 °C) e as
resinas acrilicas autopolimerizaveis apresentaram valores menores (86,5
— 102,8 °C). Segundo esses autores, elevados valores de Tg s3o

importantes para evitar alteragbes dimensionais nas resinas acrilicas.

Addy et al.?, em 1981, avaliaram os efeitos da incorporacéo
de acetato de clorexidina em diferentes concentragdes (0%, 2,5%, 5% e
10%) sobre o médulo de elasticidade, dureza e alteragbes de massa de
uma resina acrilica termopolimerizavel (Trevlon Universal), uma resina
acrilica autopolimerizavel (Croform) e um condicionador tecidual
(Viscogel). A variagdo de massa dos espécimes foi avaliada apos
armazenamento em agua. Os autores verificaram que os espécimes de
resina acrilica termopolimerizavel tiveram um ganho de peso inicial, que
foi mais notavel durante os 10 primeiros dias de armazenamento,
independentemente da concentracdo de clorexidina. Posteriormente,
houve perda de massa até os 87 dias em que o0s espécimes
permaneceram estocados em agua. Os espécimes confeccionados a
partir do condicionador tecidual contendo clorexidina apresentaram
constante aumento de massa até o final do armazenamento (87 dias) e
observou-se que quanto maior a concentracédo utilizada, maior foi o
aumento de massa. Houve significativa redugao nos valores de dureza e

moédulo de elasticidade para as resinas termopolimerizavel e

-

autopolimerizavel. Para ambas, o modulo de elasticidade reduziu

medida que se aumentou a concentragao de clorexidina ao material. Isso
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se explica, segundo os autores, pelo fato de que a clorexidina poderia

alterar a estrutura do polimero, interferindo em suas propriedades.

Em 1988, Lamb, Douglas® incorporaram o antifiingico
Miconazol a uma resina acrilica autopolimerizavel e adaptaram esta
mistura a cavidades confeccionadas em préteses totais de individuos
portadores de estomatite protética. A capacidade dessa substancia em
promover a cura da estomatite e consequente redugdo do numero de
microrganismos na cavidade oral dos individuos foi avaliada. A amostra
consistiu de 10 pacientes portadores de estomatite protética, cujo
diagnostico foi realizado através de sinais clinicos e contagem de
unidades formadoras de colonias de Candida albicans. Posteriormente,
uma cavidade de aproximadamente 3 cm de didametro foi realizada na
regiao do palato da protese superior de cada paciente e uma mistura de
200 mg de Miconazol com 4,5 gramas de resina autopolimerizavel foi
inserida e polimerizada no espago previamente criado. Os pacientes
foram orientados a utilizar suas proteses normalmente e avaliagdes
microbiolégicas foram realizadas a cada 3 semanas até o terceiro més do
inicio do tratamento. Cinco pacientes foram considerados curados apés a
sexta semana de tratamento, uma vez que os testes realizados né&o
revelaram colbnias de C albicans; para os outros cinco pacientes nao se
obteve sucesso apdés 3 meses de tratamento, o qual foi continuado
através de terapia convencional antifungica. Os autores salientaram que o

insucesso no tratamento desses pacientes esteve relacionado ao uso de
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medicamentos sistémicos e que, de maneira geral, o método apresentado

pode ser util para o tratamento de estomatite protética.

Hugget et al.?*, em 1990, determinaram a temperatura de
transicdo vitrea de diversas resinas acrilicas através de diferentes
técnicas: DSC (Differential Scanning Calorimetry), TMA (Thermal
Mechanical Analysis) e DMTA (Dynamic Mechanical Thermal Analysis).
Neste estudo foram utilizadas resinas acrilicas termopolimerizaveis e
autopolimerizaveis. Para analise em DSC foram utilizados um espécime
(15 mg) de cada resina e para analise em TMA e DMTA 5 espécimes,
com tamanhos de 4 x4 x 6 mm e 60 x11 x 2 mm, respectivamente. Foram
obtidos resultados semelhantes em relacdo as trés técnicas utilizadas
para a determinagdo da Tg. Entretanto, devido a familiaridade e facil
disponibilidade, a técnica de TMA foi recomendada pelos autores para ser

empregada como padrao na avaliagdo da Tg de resinas acrilicas.

Palmer et al.*°, em 1992, buscaram padronizar temperaturas
para a termociclagem de materiais odontologicos através da determinagao
da maxima e da minima temperatura encontradas na cavidade oral de 13
individuos ap6s a ingestdo de substancias quentes e frias. Para a
determinacao da maxima temperatura, o sensor de um termdémetro digital
foi colocado na fossa central dos dentes mandibulares e na regiao
palatina dos incisivos superiores. Os individuos receberam agua aquecida
através de energia por meio de micro-ondas até aproximadamente 90°C e

tentaram ingeri-la na maxima temperatura suportavel, desde que nao
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causasse injurias aos tecidos orais. Este procedimento foi repetido 5
vezes para cada participante e as maximas temperaturas foram
registradas. Para a determinagcdo da minima temperatura foi utilizado
somente a regido de molares mandibulares, onde os participantes
deveriam manter um cubo de gelo na cavidade oral por 2 minutos. Este
procedimento foi realizado cinco vezes por individuo e a minima
temperatura foi registrada. Os resultados demonstraram que a média da
maxima temperatura registrada na regiao posterior da mandibula foi 53,1
°C (x 4,1) e na regido anterior superior foi 58,5 °C (+ 3,3). A média das
minimas temperaturas registradas na regido posterior da mandibula foi de
1°C (+ 1). Os autores afirmaram que considerando a tolerancia aos erros
e desvios padrées, variacdes de 0 °C até 67°C podem ser encontradas na
cavidade oral e essas temperaturas podem ser apropriadas para ensaios

de termociclagem em materiais dentarios.

Imazato et al.?’, em 1994, incorporaram a uma resina
composta um mondbmero com poder antimicrobiano (MDPB-
methacryloyloxydodecylpyridinium bromide) em concentragcbes de 0%,
0,1% e 0,2% e avaliaram a atividade antimicrobiana e a influéncia da
incorporagao deste monémero sobre algumas propriedades mecanicas da
resina. Os resultados demonstraram que a adicdo do mondémero inibiu o
crescimento bacteriano em todas as concentragdes testadas. Nao houve
diferenca estatisticamente significante entre o grupo controle e os

espécimes contendo MDPB, independentemente da concentragdo, em
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relacdo a resisténcia a compresséo, resisténcia a tragcdo diametral e
resisténcia a flexdo. Os autores afirmaram que o MDPB é capaz de
copolimerizar com o mondmero da resina e nao alterar a cadeia
polimérica apdés a polimerizagdo, ao contrario de outros produtos nao
copolimerizados, como a clorexidina, por exemplo, que promove efeitos
deletérios em propriedades mecanicas das resinas devido a interrupgao

da forma fisica do polimero.

El-Charkawi et al.?', também em 1994, avaliaram a atividade
antimicrobiana e propriedades mecanicas de reembasadores protéticos
(Acrostone, Raplon e Ufi-gel) apdés a incorporacédo de 2 agentes
antimicrobianos (Nistatina e Polinoxilina). Os resultados demonstraram
que a adicdo de Nistatina promoveu efeito antimicrobiano em todas as
concentragdes testadas (3%, 5% e 10%) e que houve uma relagao direta
entre a concentragdo de Nistatina e a duragédo do efeito antimicrobiano,
que foi de aproximadamente 4, 16 e 32 semanas para as concentracdes
de 3, 5 e 10%, respectivamente. Nao houve interferéncia na resisténcia a
tracdo, a compressao e ao cisalhamento para estas concentragdes de
Nistatina testadas, entretanto, segundo os autores, para concentragdes
acima dessas, as propriedades sao negativamente afetadas. Em relagao
a Polinoxilina, houve inibigdo do crescimento microbiano somente em
altas concentracdes (40%, 50% e 60%), o que causou efeitos deletérios

as propriedades mecanicas testadas. Por fim, realizou-se analise
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espectrografica em infravermelho, onde se verificou auséncia de interagao

quimica entre os reembasadores e as substancias testadas.

Em 1995, Imazato et al.?® determinaram a atividade
antimicrobiana de um mondmero do MDPB (methacryloyloxydode
cylpyridinium bromide) em suas formas soluvel e ndo soluvel em agua,
sobre as principais espécies de Streptococcus. A forma soluvel em agua
consistia de MDPB puro e copolimero de MDPB com acrilamida na
proporcao 50:50. A forma insoluvel em agua consistia de MDPB
incorporado a resina composta numa concentracao de 20% e, neste caso
foi avaliada também ades&o bacteriana a superficie dos espécimes. Os
autores observaram que o MDPB apresentou atividade antimicrobiana
para ambas as formas soluveis em agua e apenas uma pequena redugao
no numero de bactérias foi observada para a forma nao soluvel, nao
sendo esta redugdo estatisticamente significante. Entretanto, os
resultados demonstraram que houve uma diminuigdo estatisticamente
significante no numero de bactérias aderidas na superficie de espécimes
de resina contendo MDPB (forma insoluvel), o que indica que a atividade
antimicrobiana do monémero MDPB foi reduzida apds sua incorporagéo a
resina. Os autores comentaram que a diferenga entre a atividade do
MDPB soluvel e insoluvel depende de sua estrutura fisica. Quando
solubilizado, ele tem a capacidade de penetrar na parede celular

bacteriana, o que caracteriza maior poder antimicrobiano. Ja em sua
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forma n&o soluvel, o monémero MDPB pode ser incapaz de penetrar na

parede celular bacteriana e exercer efeito antimicrobiano.

Em 1997, Nikawa et al¥ incorporaram agentes
antimicrobianos a condicionadores teciduais e avaliaram, in vitro, a
atividade antifungica e os efeitos provocados sobre propriedades fisicas
desses condicionadores. Os materiais utilizados foram GC soft liner, no
qual foi adicionado prata-zeolita (Zeomic®) e Coe Confort, no qual foi
adicionado Undecilinato. As concentragdes utilizadas em ambos os casos
foram de 1%, 2%, 3%, 4%, e 5%. ApO6s a realizagdo dos testes
microbiolégicos, constatou-se que o0s espécimes apresentaram acgao
antimicrobiana sobre Candida albicans e, em muitos casos, o efeito
inibitorio foi dose-dependente, ou seja, quanto maior a concentragdo do
agente antimicrobiano, maior foi a inibicdo encontrada. Houve inibigao do
crescimento fungico por pelo menos 72 horas para alguns espécimes de
GC soft liner contendo prata-zeolita em todas as concentragdes utilizadas.
De modo geral, a maioria dos espécimes contendo Zeomic® apresentou
efeitos inibitérios mais significantes. As propriedades fisicas foram
avaliadas por meio do teste de penetracdo, sendo que os resultados
demonstraram que nao houve diferenca significante entre os valores
obtidos para o controle e para os espécimes contendo agentes

antimicrobianos.

|.33

Matsura et al.”’, também em 1997, avaliaram o efeito

antimicrobiano de condicionadores teciduais apds a incorporagdo de
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prata-zeolita. Foram obtidos 18 espécimes de cada marca comercial
(Visco-gel, GC Soft-Liner, Fitt, SR-Ivoseal e Shofu Tissue Conditioner) a
partir da incorporagéao de Zeomic® (prata-zeolita) numa concentragédo de
2% em relagdo ao pd. Apos a polimerizagdo, foram realizados testes
microbioldgicos em 9 espécimes de cada marca comercial imediatamente
apos a esterilizacdo e nos outros 9 espécimes os testes foram realizados
4 semanas apdés a imersao em saliva artificial. Os resultados
demonstraram que houve efeito antimicrobiano em todos os espécimes,
para ambas as condi¢cdes, por aproximadamente quatro semanas, ou
seja, tanto aqueles imersos em saliva artificial como aqueles nao imersos
apresentaram atividade antimicrobiana frente a Candida albicans,

Staphylococcus aureus e Pseudomonas aeruginosa.

1. em 1999, avaliaram a efetividade de trés

Chow et a
farmacos antifungicos (Nistatina, Fluconazol e Itroconazol) que foram
incorporados a trés condicionadores teciduais (Coe Soft, Viscogel e Fitt)
nas concentracdes de 1%, 3%, 5%, 7%, 9% e 11%, armazenados ou néo
em saliva artificial esterilizada. O teste microbioldégico foi realizado
utilizando-se Candida albicans e o didmetro do halo de inibicdo foi
mensurado durante 14 dias. Foi observado que o pico de atividade
antimicrobiana ocorreu entre 65 e 81 horas a partir do inicio do teste,
seguido por um platd. O Itraconazol apresentou maior atividade fungicida

do que o Fluconazol, enquanto que a Nistatina apresentou a menor

efetividade. A concentragdo de 5% demonstrou ser mais efetiva dentre as
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demais combinagdes e o0s espécimes armazenados em saliva
apresentaram maior atividade antifungica do que aqueles néao
armazenados em saliva. Os autores afirmaram que o halo de inibigdo ao
redor dos espécimes ocorreu devido a liberagdo do agente antifungico e,
ainda, sugerem que a combinacéo de 5% de itraconazol/Coesoft ou Fitt &

a mais recomendada para estudos futuros e uso clinico.

Segundo Ueshige et al.?® (1999), a incorporacdo de prata-
zeolita em materiais odontologicos ou dispositivos médicos tém
demonstrado eficiente agdo antimicrobiana a longo prazo, pois a mesma é
liberada em pequenas quantidades com o passar do tempo, exercendo
assim seu efeito. Nesse estudo, foi avaliado o efeito da incorporagéo de
prata-zeolita (Zeomic®) sobre a viscoelasticidade dinamica de 5
condicionadores teciduais disponiveis comercialmente (Visco-gel, GC
Soft-Liner, FITT, SR-Ivoseal e Shofu Tissue Conditioner). Corpos de prova
foram confeccionados a partir desses condicionadores com adi¢cao de 0
(controle), 2%, 5% e 10% de Zeomic® e permaneceram armazenados em
agua destilada ou saliva artificial durante 1 ou 28 dias. Posteriormente, a
viscoelasticidade  dinamica  foi mensurada  utilizando-se  um
viscoelastbmetro automatico dinamico (Rheovibron DDV-25FP). Os
resultados obtidos a partir do Mdédulo Complexo (E¥), que indica a
capacidade do material ser resistente a deformacédo, de modo geral,
diminuiu com o aumento da concentragdo de Zeomic® e, de maneira

inversa, os valores de tan §, que indicam o comportamento viscoso do
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material, aumentaram com o aumento da concentragdo de Zeomic®.
Esses resultados sofreram variagdes de acordo com a marca comercial
avaliada. A adicdo de Zeomic®, para todas as concentragdes utilizadas,
nao afetou as propriedades viscoelasticas do condicionador tecidual
Shofu, enquanto que para outros materiais a mesma foi afetada. A
magnitude deste efeito, segundo os autores, estaria relacionada aos
diferentes pesos moleculares dos plastificantes e dos polimeros, o que
esta relacionado com a composi¢cao de cada marca comercial. Os autores
também observaram que o tipo de armazenamento n&o foi significante

nos resultados obtidos.

Lefebvre et al.®'

, em 2001, avaliaram o efeito antimicrobiano
e a citotoxidade de um reembasador protético (PermaSoft) apdés a
incorporagao de Microban®, um agente antimicrobiano a base de triclosan.
Para a confecgdo dos corpos de prova, foi utilizado uma parte de
Microban para cada 80 partes do material reembasador. A avaliagdo de
citotoxidade foi realizada a partir de fibroblastos de ratos e a agao
antimicrobiana a partir de cultura de Candida albicans. Os resultados
obtidos demonstraram que a adi¢c&o de Microban® n&o gerou citotoxidade
ao material. De maneira semelhante, para o ensaio microbiolégico néo
houve diferengca estatisticamente significante entre o grupo controle e
aquele contendo Microban, embora para este grupo o crescimento

microbiano tenha sido numericamente menor. Os autores concluiram que

a adicido de Microban® na concentragdo de 1/80 ndo ocasionou
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citotoxidade ao reembasador protético, mas também nao promoveu acgao

antimicrobiana.

Em 2002, Sanders et al.>® avaliaram o efeito da incorporagéo
de clorexidina em um iondmero de vidro resinoso (Photacfill) sobre
propriedades mecanicas e antimicrobianas. Foram confeccionados
espécimes deste material contendo 5% de clorexidina, os quais foram
submetidos a ensaios de dureza, resisténcia a tragcdo diametral, teste de
erosao, analise microbiolégica e dos niveis de clorexidina liberados em
fungdo do tempo. Todos os testes foram realizados semanalmente
durante o periodo de seis semanas. Apos 24 horas, nao houve diferenca
na dureza entre o grupo controle e o grupo com clorexidina, entretanto, na
sexta semana observou-se que a dureza foi maior no grupo controle do
que o grupo contendo clorexidina. Em relagcdo a resisténcia a tracao
diametral, ndo houve diferencga entre os grupos para os tempos avaliados
e para o teste de erosao, o grupo controle apresentou valores superiores
ao tratado nas primeiras 24 horas e valores estatisticamente inferiores
apos 6 semanas. Também foi encontrado que o pico de liberagcdo de
clorexidina ocorreu durante a primeira semana e que o efeito
antimicrobiano aconteceu somente até a terceira semana para os
espécimes com clorexidina incorporada. Apds esse periodo, ©
crescimento bacteriano retornou aos niveis normais, indicando

possivelmente que ja ndo houve mais liberagdo do produto para exercer

acao antimicrobiana.
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Park et al.*", em 2003, incorporaram acido metacrilico a uma
resina acrilica para base protética, acreditando que poderiam obter um
material com carga elétrica negativa em sua superficie a partir da
copolimerizagdo deste acido ao metiimetacrilato e com isso reduzir a
adeséo de Candida albicans. As concentragbes testadas foram 0%, 5%,
10% e 20% de acido metacrilico acrescentado ao metilmetacrilato e, apés
a confeccao dos espécimes, foi realizado teste microbiolégico e analisada
a energia superficial do material através da mensuragdo do angulo de
contato. Os resultados demonstraram que a medida que se aumentou a
concentracdo do acido a quantidade de células aderidas foi menor.
Também foi encontrado que quanto maior a concentracdo do acido,
menor foi a tangente do angulo de contato, o que torna a resina mais
hidrofilica, diminuindo a ades&o de C. albicans. Os autores concluiram
que a adicdo de acido metacrilico a resina acrilica € um método efetivo

para reduzir a adesdo de C. albicans na superficie desses materiais.

Em 2004, Phoenix et al.*® avaliaram propriedades mecanicas
e térmicas de varios tipos de resinas acrilicas termoativadas
convencionais ou termoativadas através de energia por micro-ondas. Os
itens avaliados foram: sorcdo, solubilidade, estabilidade de cor,
adaptacao, dureza, resisténcia a flexdo e por fim, a temperatura de
transicdo vitrea. Os resultados obtidos através de DSC (Differencial
Scanning Calorimetry) demonstraram que todos o0s espécimes

polimerizados apresentaram temperatura de transicdo vitrea de
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aproximadamente 100 °C. Ainda, através dessa técnica encontraram que
as resinas termoativadas convencionais sdo menos polimerizadas do que
as resinas termo-ativadas através de energia por micro-ondas, visto que
uma grande quantidade de mondmero que nao reagiu foi encontrado apo6s
a polimerizagdo daquelas resinas. Ja em relacao a resisténcia a flexao,
houve uma diferenca estatisticamente significante entre resinas acrilicas
termoativadas convencionais e termoativadas através de energia por
micro-ondas, sendo que estas apresentaram os maiores valores, que
estiveram de acordo com as especificagdes da ADA n. 12. De acordo com
os resultados obtidos, os autores concluiram que as resinas
termoativadas através de energia por micro-ondas possuem melhores
propriedades térmicas e mecanicas do que as outras resinas avaliadas na

pesquisa.

Segundo Canevarolo'', 2004, a temperatura de transigdo
vitrea é aquela na qual se inicia 0 movimento da cadeia polimérica. A
passagem do estado vitreo (mais ordenado) para o estado de “borracha”
(mais flexivel e menos ordenado) é um processo acompanhado de
variacédo de capacidade calorifica da amostra. A Tg é um fendmeno muito
pesquisado e sua determinacao tem inumeras aplicagbes no estudo e
caracterizagdo de amostras poliméricas. Quando segmentos de cadeias
poliméricas diferentes sao forcados a entrar em contato intimo, eles
podem, em fungdo de suas caracteristicas individuais, produzirem

sistemas poliméricos distintos. Quando existe uma semelhanga quimica
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suficiente entre os componentes de um determinado sistema, ha a
formacdo de uma mistura perfeita, denominada monofasica. Copolimeros
se apresentam na forma de um sistema monofasico, porque os diferentes
integrantes da cadeia polimérica séo forcados a se misturarem em uma
escala molecular, em funcdo da existéncia de uma ligacdo quimica
primaria entre eles. Neste caso, as propriedades do sistema se
apresentam intermediarias as propriedades dos componentes individuais,
ponderadas em relacdo as fragdes volumétricas dos integrantes. Assim, a
Tg é deslocada proporcionalmente a concentragdo dos componentes do

sistema, entre os dois valores limites relativos aos componentes puros.

Também em 2004, Abe et al." avaliaram a influéncia da
saliva humana sobre o efeito antimicrobiano de um condicionador tecidual
(Shofu) contendo prata-zeolita (Zeomic®). Este agente antimicrobiano foi
incorporado ao p6 do condicionador tecidual numa concentragdo de 2%.
O grupo controle foi composto por corpos de prova confeccionados sem
adicado de Zeomic®. Os corpos de prova foram armazenados durante 28
dias em duas solugdes distintas: agua destilada e saliva humana,
coletada a partir de trés voluntarios e previamente esterilizada para
eliminacao de microrganismos. Apds o tempo de armazenamento, a saliva
e a agua destilada foram descartadas e as amostras foram submetidas a
avaliagao antimicrobiana. Os microrganismos utilizados no teste foram
Candida albicans, Staphylococus aureus, Staphylococus aureus

resistentes a meticiina (MRSA), Pseudomonas aeruginosa e
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Streptococcus milleri. Uma suspensao microbiana (100ul) foi adicionada
ao tubo contendo as amostras e, apds incubagdo por 24h a 37 °C, o
numero de unidades formadoras de colénia (CFU) foi quantificado.
Observou-se que o efeito antimicrobiano apés 24 horas de
armazenamento para amostras com prata-zeolita imersas em saliva sobre
C. albicans, S aureus e MRSA foi o mesmo para aquelas imersas em
agua destilada, ndo havendo em ambos 0s casos nenhuma unidade
formadora de colénia. Nao houve efeito antimicrobiano para P aeruginosa.
Segundo os autores, esses resultados indicam que o efeito antimicrobiano
do condicionador tecidual contendo prata-zeolita ndo foi influenciado pelo

contato com saliva humana.

Ainda em 2004, Pesci-Bardon et al.*® buscaram desenvolver
um protocolo para avaliar as propriedades antissépticas de um composto
amonico quaternario polimérico polimerizado com uma resina acrilica para
base protética. O composto amdnico (Poly 202063A) foi incorporado ao
pd da resina acrilica nas concentracdes de 2%, 5%, 10%, 20%, 30%, 40%
e 50% (p6/pd) e posteriormente discos experimentais de resina acrilica
foram confeccionados. As propriedades antissépticas foram avaliadas em
relacdo aos microrganismos Escherichia coli, Staphylococcus aureus e
Candida albicans utilizando-se trés diferentes condi¢cées: na primeira
(teste A), os discos de resina acrilica foram colocados em 45 ml de
solugdo microbiana; na segunda (teste B), foram inseridos em um

recipiente contendo 600ul de suspensao microbiana e dialisados em 45
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ml de PBS (Phosphate Buffer Saline) estéril; na terceira (teste C), os
discos foram inseridos em 600 ul de PBS estéril e dialisados contra 45 ml
de suspensao microbiana. Os resultados demonstraram que para S.
aureus, as minimas concentracdes inibitérias foram 5% no teste A, 2% no
teste B e 50% no teste C; para Escherichia coli, 50% no teste A, 2% no
teste B e maior que 50% no teste C e finalmente, para C. albicans, maior
que 50% no teste A, 20% no teste B e maior que 50% no teste C. Esses
valores demonstraram que o teste B resulta em propriedades bactericidas
e fungicidas com as menores porcentagens de Poly 202063A incorporado
a resina acrilica e, através do teste C, observou-se que ha difusdo do
agente antimicrobiano, o que foi confirmado pela redugdo do numero de

colonias de S. aureus.

Devido ao crescente interesse no desenvolvimento de
materiais capazes de reduzir ou eliminar microrganismos, Seyfriedsberger
et al® em 2005, incorporaram um polimero biocida (poly 2-ter-
butilaminoetilo metacrilato (TBAM) a um polietileno (LLDPE) nas
concentragbes de 0% (controle), 1,5%, 3% e 5%, visando conferir a ele
atividade antimicrobiana. Foi avaliada a atividade antimicrobiana do
sistema LLDPE/TBAM e também a formacao de biofiime através de
mensurag¢des de adenosina tri-fosfato (ATP) apés 8, 12 e 16 semanas de
incubacdo em agua. Através de microscopia eletrbnica e mensuragdes
eletrocinéticas, os autores investigaram a relacdo entre a atividade

antimicrobial e componentes da superficie polimérica e ainda foram
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realizados testes mecanicos para avaliar o efeito da incorporagcéo deste
polimero biocida sobre propriedades mecanicas do polietileno. A
incorporacao do polimero (TBAM) ao polietileno (LLDPE) conferiu a este
alta atividade antimicrobiana, sendo que para Staphylococcus aureus, o
numero de unidades formadoras de coldnias foi reduzido a zero apo6s 24
horas de contato entre bactérias e superficie polimérica em todas as
concentragcbes estudadas. Apdés 8 semanas de incubacdo nido houve
formacao de biofilme, que foi detectado apenas apds 12 e 16 semanas.
Ainda, os autores também observaram que o polimero TBAM adicionado
estava disperso heterogeneamente na matriz do polietileno e que a
atividade antimicrobial aumentou proporcionalmente ao aumento do
conteudo de TBAM na superficie polimérica. Por fim, os resultados do
modulo de elasticidade e resisténcia a compressdao demonstraram que
nao houve prejuizo as propriedades mecanicas do polietiieno apds a

incorporagao do polimero biocida.

Em 2006, Leonir et al.>* também incorporaram o poli 2 ter-
butilaminoetilo metacrilato (PTBAEMA) a um polietileno, buscando
desenvolver um produto com permanente atividade antimicrobiana e baixa
citotoxidade. As superficies das amostras foram analisadas por meio de
ATR (Attenuated Total Reflection Spectroscopy) com o intuito de se
localizar o PTBAEMA. A atividade antimicrobiana foi avaliada através de
contagem de células viaveis apds espéecimes contendo PTBAEMA serem

inoculados em uma suspensao bacteriana (Escherichia coli) durante 0, 20,
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60 e 120 minutos a 37° C. Para entender o mecanismo de acdo do
PTBAEMA, as mudancgas morfolégicas das células em contato com o
material desenvolvido foram investigadas por meio de microscopia
eletrénica. A analise por ATR demonstrou que o PTBAEMA estava
homogeneamente distribuido, tanto na superficie como em toda a massa
das amostras. Os autores também encontraram que o PTBAEMA
adicionado ao polietileno apresentou atividade antimicrobiana e quanto
maior o tempo que os espécimes contendo PTBAEMA permaneceram em
contato com as bactérias, maior foi o efeito antibacteriano observado.
Este efeito seria decorrente do contato de bactérias com grupos aminas
presente no PTBAEMA, com conseqiente desorganizacdo e lise da

membrana celular.

Na medicina também tem se buscado o desenvolvimento de
dispositivos com eficacia antimicrobiana. Ignatova et al.?®, em 20086,
recobriram a superficie de acgo inoxidavel, material muito utilizado em
implantes ortopédicos, com diversos copolimeros do 2 ter-butilaminoetilo
metacrilato (TBAEMA), conhecidos por possuirem agéo antimicrobiana.
Dentre inumeros testes inerentes a caracterizagdo do produto
desenvolvido, avaliou-se a superficie das amostras de ago inoxidavel
apo6s a incorporagcdo do co-polimero de TBAEMA e a adesédo de
microrganismos na superficie dos espécimes. De acordo com o0s
resultados apresentados, através de microscopia de for¢a atdmica (AFM)

os autores verificaram que polimeros de TBAEMA estavam
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homogeneamente distribuidos na superficie das amostras. Além disso,
observou-se que houve diminuicdo do numero de microrganismos (S.
aureus) aderidos as amostras, o que é de grande interesse para implantes

utilizados na medicina.

Em 2006, Pesci-Bardon et al.*’ avaliaram a atividade
antimicrobiana de uma resina acrilica para base protética (Pr6 Base Hot)
ap6s a adicdo de um polimero amodnico quaternario com agao
antimicrobiana. As concentragdes utilizadas foram 0% (controle), 2%, 5%,
10%, 20%, 30%, 40% e 50%. Esses autores encontraram que os
espécimes apresentaram efeito bactericida ja na concentracédo de 2%
para E. coli e S. aureus e na concentragéo de 10% para P. Aeruginosa.
Entretanto, somente na concentragdo de 50% a mistura apresentou efeito
fungicida para C albicans. Os pesquisadores afirmaram que o polimero
amonico quaternario foi incorporado diretamente na estrutura molecular
do polimero, onde permaneceu unido sem ser liberado. Nenhum
comentario sobre a influéncia da incorporacdo deste produto em

propriedades mecanicas da resina foi realizado.

Em 2007, Thomassim et al.®® desenvolveram um
polipropileno com agéo antimicrobiana apds adicionarem a este produto o
poli 2 ter-butilaminoetilo metacrilato (PTBAEMA). Esses autores avaliaram
a morfologia das amostras por meio de microscopia eletrbnica e a
atividade antimicrobiana foi analisada através da contagem de células

viaveis. Os autores observaram que o PTBAEMA estava
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homogeneamente distribuido na mistura e que a mesma apresentou
atividade antimicrobiana contra Escherichia coli. Afirmaram ainda que a
atividade antibacteriana demonstrou-se continua ou duradoura durante o
tempo avaliado (0-150 minutos) devido a ligacdo do PTBAEMA as cadeias
do polipropileno, o que, segundo os autores, garante que n&o haja

liberacao deste produto ao longo do tempo.

Shibata et al.®®, em 2007, avaliaram a atividade
antimicrobiana, a resisténcia e o médulo flexural de uma resina acrilica
para base protética (Natural Resin) apdés adigdo de diéxido de titanio
(TiO2) e dioxido de titdnio com apatita coaptada (Ap-TiOz), nas
concentragbes de 0%, 1%, 5% e 10%. Os autores constataram que a
incorporacao de TiO; e Ap-TiO2 nas concentragdes 5% e 10% apresentou
uma diminuicdo estatisticamente significante no numero de
microrganismos. Em relag&o a resisténcia a flexdo, os autores verificaram
que os valores diminuiram a medida que se aumentou a concentragao de
TiO2 ou Ap- TiO,. Determinados grupos nao atingiram os valores minimos
recomendados pela norma ISO 1567 para resisténcia a flexdo (> 65 MPa).
Os valores do médulo flexural também sofreram variagdes apds a adigao
desses produtos, mas os resultados permaneceram dentro dos limites da
norma ISO 1567 (>2000 MPa). Os pesquisadores comentaram que 0s
valores de resisténcia a flexdo diminuiram devido ao fato de que o grau
de conversao da resina acrilica pode ter sido adversamente afetado apos

a adicao dos produtos, aumentando a quantidade de mondémero residual,
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causando efeito plastificante. Também salientaram que a resina acrilica,
por ser um material de origem organica, ndo se une quimicamente com
substancias inorganicas, como o TiO; e Ap- TiO,. Por fim, concluiram que
a mistura resina acrilica/Ap-TiO; a 5% pode exercer efeito antimicrobiano

e manter propriedades mecanicas adequadas para o uso clinico.

Dhir et al.’®, em 2007, avaliaram as propriedades fisicas de
uma resina acrilica para base protética (Lucitone 199) modificada por um
mondémero experimental com diferentes concentra¢des de fosfato (10% e
20%). Os autores formularam a hip6tese de que a adigdo de fosfato na
resina acrilica para base protética poderia inibir a adesdo de Candida
albicans. Foram avaliadas a sor¢ao e solubilidade em agua, estabilidade
de cor, manchamento, modulo e resisténcia flexural. Os autores
verificaram que nenhuma diferenga estatisticamente significante foi
encontrada em relacdo a solubilidade em agua, estabilidade de cor e
manchamento. Entretanto, houve significativo aumento na sorgao de agua
e uma diminuigdo estatisticamente significante no médulo e na resisténcia
flexural apdés a adicdo deste produto. A partir desses resultados
preliminares, os autores concluiram que a resina modificada com 10% de
fosfato apresenta as propriedades fisicas requeridas e seria a mais

indicada para o uso.

Sehgal et al.®®

, em 2007, investigaram propriedades
antimicrobianas e mecanicas de resinas compostas utilizadas em

ortodontia com adicédo de agentes antimicrobianos. Foram confeccionados



48

espécimes a partir da incorporacdo de BAC (benzalkonium chloride),
clorexidina e triclosan em trés resinas compostas (3M Unitek, Monrovia, e
Calif), nas concentragdes de 0,1%, 0,2% e 0,3%, respectivamente.
Posteriormente, foi realizada analise antimicrobiana destas misturas sobre
Streptococcus mutans e avaliada a resisténcia de unido entre a resina
modificada e dentes naturais apés 24 horas e apdés 25 dias de
armazenamento em agua destilada. A liberacdo dos agentes
antimicrobianos da resina composta também foi avaliada através de
espectrofotdbmetro. Os resultados demonstraram que apenas resinas
combinadas a BAC apresentaram zona de inibicdo ao crescimento
microbiano. Nao houve diferenca estatisticamente significante na
resisténcia de unido entre dentes naturais e resina acrilica comparando o
grupo controle aos grupos experimentais, tanto apos 24 horas como apés
25 dias. A liberacdo de BAC foi maior do que a clorexidina e triclosan,
permanecendo por 15 dias em niveis superiores a minima concentragao

inibitéria ao crescimento microbiano (0,12 ug/ml).

Em 2008, Casemiro et al.'® avaliaram propriedades
mecanicas e antimicrobianas de resinas acrilicas para base protética apds
a incorporagédo de prata e zinco. Foram confeccionados espécimes a
partir de trés marcas comerciais de resinas acrilicas para base protética
(Lucitone 550, QC 20 e Onda-Cryl), contendo diferentes concentracdes de
prata e zinco (0%, 2,5%, 5%, 7,5% e 10%), em relagdo ao p6 da resina.

Posteriormente, os corpos de prova foram submetidos a avaliagcado
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antimicrobiana sobre Candida albicans e Streptococcus mutans e também
a avaliacdes de resisténcia a flexdo e ao impacto. Os resultados
demonstraram que a adicdo de prata e zinco promoveu efeito
antimicrobiano em todas as resinas testadas, a partir da concentracéo de
2,5%. A resisténcia a flexdo diminuiu significativamente com a adi¢céo a
partir de 2,5% (QC 20 e Lucitone) e 5% (Onda-Cryl). A resisténcia ao
impacto também diminuiu significativamente com a adicdo a partir de
2,5% (Lucitone) e 5% (QC 20 e Onda-Cryl). Os autores concluiram que a
adicdo de prata e zinco promove atividade antimicrobiana, mas podem
afetar negativamente as propriedades mecéanicas das resinas acrilicas,

dependendo da concentragédo do agente antimicrobiano acrescentada.
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A proposta deste estudo foi:
1) Investigar uma possivel unido quimica entre o metacrilato 2 ter-
butilaminoetilo (TBAEMA) e a matriz de uma resina acrilica e avaliar a
presenga de grupos amina na superficie dos espécimes.
2) Verificar os efeitos causados pela incorporagdo do TBAEMA sobre a
resisténcia flexural e a temperatura de transigao vitrea da resina acrilica

avaliada.
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1 MATERIAL

O material

e equipamentos utilizados nesse estudo

encontram-se nos Quadros 1 e 2, respectivamente.

Quadro 1- Materiais e respectivos nomes comerciais e fabricantes

Gesso pedra tipo llI

Isolante para resina acrilica

Lamina de vidro 25 x 75

Xx1Tmm

Lixas d'agua para

acabamento

Papel celofane

Resina acrilica

termopolimerizavel incolor

Silicone de condensagao

Vaselina soélida

Metacrilato 2-ter-

butilaminoetilo

Fresa

Herodent

Cel-Lac

Knittel Glaser

Norton T223

Lucitone 550

Zetalabor

Vaselina soélida

TBAEMA

Maxi-cut

Vigodent S. A. Ind. Com.— Rio de
Janeiro — RJ

Artigos Odontolégicos Classico
Ltda — S&o Paulo — SP

Geschliffen Mattrand — Alemanha

Comercial e Técnica de Abrasivos
Ltda — Campinas — SP

Dentsply Ind. e Com. Ltda
Petrépolis — RJ

Zhermack S.p.A. — Rovigo — Italia

Labsynth Produtos para
Laboratério Ltda — Diadema — SP

Degussa Creavis — Alemanha

Lesfils de August Malleifer SA,
Ballaigues, Switzerland
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Quadro 2- Equipamentos e respectivos nomes comerciais e fabricantes

Balanga de preciséo
eletrénica

Balanga eletrénica

Cuba para espatulagao
mecanica
Kratos XSAM HS

Espatulador mecanico

Hartmann & Braun MB
SERIES

Maquina politriz

Micropipeta Monocanal (100
—1000ul)
Mufla metalica

Pipeta manual (5 — 10 ml)

Prensa hidraulica

DuPont DSC 2010 TA

Termopolimerizadora

automatica

Maquina de ensaios
mecanicos

Paquimetro digital

BEL engnnering

Filizola

Polidental

Kratos XSAM HS

Espatulador
Mesclador/Mixing Bow —
turbo mix
Hartmann & Braun MB
SERIES
Aropol 2V

Research Pro

DCL n° 6

Pipeta manual
Delta

DuPont DSC 2010 TA

Solab

Material Test System-
MTS810
Mitutoyo

MPL- Materiais para Laboratério
— Piracicaba — SP
Filizola Ind. Brasileira — Sao
Paulo — SP
Polidental Ind. e Com. Ltda —
Séo Paulo — SP

Kratos, Manchester, U.K.

EDG Equipamentos e Controles
— Sao Carlos — SP

Bomen-Canada

Arotec S/A Industria e Comércio
- Cotia — SP
Eppendorf do Brasil Ltda — Sao
Paulo - SP
Dentaria Campineira Ltda —
Campinas — SP
LABORGLAS - S&o Paulo - SP
Vipi-Delta Maquinas Especiais —

Pirassununga — SP

TA Instruments (USA)

Solab Equipamentos para

laboratorios Ltda -Piracicaba-SP

MTS System Corporation-
Minnesota- USA
Mitutoyo, Japan
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2 METODO

Nesse estudo foram avaliados seis grupos de resina acrilica,
sendo estes constituidos por um grupo controle e 5 grupos experimentais.
O grupo controle foi constituido pela resina acrilica Lucitone 550 e os
grupos experimentais foram constituidos por resina acrilica Lucitone 550 +
TBAEMA em diferentes concentragbes (0,5%, 1%, 1,5%, 1,75% e 2%
vol/vol), substituidos no liquido da resina acrilica'® *', de acordo com a
Tabela 1.

Tabela 1- Descrigao dos grupos

Grupo Pé (9) Liq. (ml) TBAEMA Total Liq +
(ml) TBAEMA (ml)
controle 21 10,00 0 10
0,50% 21 9,950 0,05 10
1,00% 21 9,900 0,1 10
1,50% 21 9,850 0,150 10
1,75% 21 9,825 0,175 10
2,00% 21 9,800 0,2 10

As misturas propostas nesse estudo foram realizadas de
modo que as concentragcdes deste produto fossem adicionadas em
substituicdo ao monémero da resina acrilica, complementando assim a
propor¢cao especificada pelo fabricante da resina acrilica Lucitone 550,
que € 21g pd/10 ml liquido.

Cada grupo foi submetido a analise em Espectroscopia de

Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR), Espalhamento
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Superficial de Elétrons com Anadlise Quimica (ESCA), Calorimetria

Diferencial de Varredura (DSC) e a avaliagéo de resisténcia a flexao.

2.1 Obtencao dos espécimes para analise em FTIR, ESCA E DSC

2.1.1 Inclusao de laminas de vidro e incorporacdo de TBAEMA a

resina acrilica

Os espécimes utilizados para analise em FTIR e ESCA
necessitam apresentar minima espessura (até 100 ym), superficies lisas e
translucidez. Para obtencdo de espécimes com tais caracteristicas, duas
ldaminas de vidro com dimensdes de 25 mm x 75mm x 1mm foram
incluidas em mufla metalica (Figura 1), utilizando-se gesso pedra tipo lll
espatulado mecanicamente e respeitando-se as devidas proporgdes

agua/p6 (30 mL/100 g).

FIGURA 1- LAminas de vidro incluidas em mufla metalica.
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Apds a presa do gesso de inclusédo, a mufla foi aberta para a
realizacdo do isolamento do gesso com isolante para resinas acrilicas. A
propor¢ao pé/liquido e manipulagcéo da resina acrilica foram realizadas de
acordo com as recomendacgdes do fabricante (21g do p6/10 ml do liquido),
sendo que o polimero da resina acrilica foi pesado em uma balanca
eletrénica com preciséo de 0,001g e o liquido mensurado com o auxilio de
uma pipeta. O TBAEMA foi incorporado ao liquido da resina acrilica em

diferentes concentragdes, de acordo com a Tabela 1. As Figuras 2A-2D

ilustram a realizac&o desta incorporacao.

FIG 2C FIG 2D

FIGURA 2A- Monémero da resina acrilica colocado em pote de vidro com
auxilio de pipeta manual. FIGURA 2B- TBAEMA adicionado ao mondmero

através de micropipeta manual. FIGURA 2C- P66 da resina acrilica
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incorporado a mistura. FIGURA 2D- Mistura do pé e do liquido com auxilio

de espatula n® 24.

2.1.2 Prensagem

Ao atingir a fase plastica, a massa de resina acrilica foi
adaptada sobre a lamina de vidro na mufla (Figura 3A) e a prensagem foi
realizada sob prensa hidraulica em duas etapas, uma prensagem inicial e
uma final. Para a prensagem inicial, uma carga de 0,5 toneladas (Figura
3B) foi exercida e, logo apds, a mufla foi aberta e os excessos de resina

acrilica foram eliminados com auxilio de um buril de Le Cron.

FIG 3A FIG 3B

FIGURA 3A- Massa polimérica sobre a lamina de vidro; Figura 3B — Mufla

sob a prensa hidraulica.

A mufla foi novamente fechada e levada a prensa aplicando-
se cargas gradativas de 0,5, 0,75 e 1,25 toneladas. Para uma correta

acomodacédo da resina no interior da mufla e uma agregag¢ao adequada
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do mondémero ao polimero da resina acrilica, a mufla foi mantida sob a

prensa por um periodo de 30 minutos’.

2.1.3 Polimerizagao

A mufla foi fechada com auxilio de parafusos proprios e
levada para a polimerizacdo em uma termopolimerizadora automatica
(Figura 4) com controle de tempo e temperatura, de acordo com as
recomendac¢des do fabricante da resina acrilica (banho de agua: 90 min a
73°C + 30 min a 100 °C). Os espécimes foram polimerizados

individualmente.

FIGURA 4 - Termopolimerizadora automatica utilizada para polimerizagao

da resina acrilica.
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2.1.4 Desinclusao e acabamento

Apds a polimerizagado, a mufla foi resfriada sobre bancada
por uma noite*® e, entso, os espécimes foram desincluidos (Figuras 5). Os
excessos das bordas dos espécimes foram retirados utilizando-se fresa

Maxi-cut e micromotor.

FIGURA 5- Espécime obtido ap6s desinclusdo e acabamento.

2.1.5 Analise em FTIR, ESCA E DSC
Um espécime de cada grupo foi utilizado para a realizacao

de cada um dos protocolos abaixo descritos:

2.1.5.1 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de
Fourier (FTIR)

Os espécimes foram submetidos a analise em FTIR, onde foi
avaliada a interacdo quimica entre a resina acrilica e o TBAEMA. Estas

analises foram realizadas com auxilio de um equipamento Hartmann &
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Braun MB SERIES, na regido de comprimento de onda entre 400 a 4000

cm™', com resolugdo de 2 cm™, apds 64 varreduras.

2.1.5.2 Espalhamento Superficial de elétrons com analise quimica
(ESCA)

Os espécimes foram submetidos a analise de espalhamento
superficial de elétrons com analise quimica, onde foi avaliada a
composicao quimica de suas camadas superficiais. Os experimentos
foram realizados com auxilio da técnica de espectroscopia de fotoelétrons
excitados por raios X (XPS), empregando-se 0 espectromicroscopio de

superficies Kratos XSAM HS.

2.1.5.3 Analise térmica via calorimetria diferencial de varredura
(DSC)

Os espécimes foram submetidos a analise térmica via
calorimetria diferencial de varredura, cujo objetivo foi avaliar a influéncia
da incorporagcdo do TBAEMA na temperatura de transi¢ao vitrea da resina
acrilica. Estas analises foram realizadas em amostras de 10 mg obtidas a
partir de espécimes confeccionados de acordo com a metodologia acima
descrita, em um equipamento TA 20120 e consistiu de uma varredura
térmica a velocidade de aquecimento controlada em 10 °C/min, em

atmosfera de nitrogénio.
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2.2 Obtencao dos espécimes para analise da resisténcia a flexao
Para o ensaio mecanico de flexdo, os espécimes foram
obtidos a partir de um padrdo metalico com as seguintes dimensdes: 67
mm X 12 mm X 5,3 mm (Figura 6A). Estas medidas sdo superiores
aquelas recomendadas pela ISO/FDIS 15672% para esse tipo de ensaio
mecanico (Figura 6B) para possibilitar o acabamento dos espécimes com
lixas de diferentes granulagbes e atingir assim as dimensbes

recomendadas pela norma ISO/FDIS?,

FIG 6A

FIGURA 6A- Padrao metalico para obtencédo dos espécimes em resina
acrilica para o ensaio de flexdo. FIGURA 6B- Medidas recomendadas
pela norma ISO/FDIS 1567?%, em milimetros, do espécime para o ensaio
de flex&o.

2.2.1 Preparo e inclusdo do conjunto silicona/padrao metalico em
mufla metalica

Para facilitar a remogao do padrdo metélico apds a inclusao
em mufla metalica, o mesmo foi envolvido individualmente por silicona de

inclusdo. Uma matriz de madeira (Figura7A) foi utilizada para se obter



63

uma quantidade padrao de silicona. O padrao metalico foi posicionado no
interior dessa matriz e a silicona foi corretamente acomodada sobre o

mesmo. Esse conjunto foi levado a uma prensa hidraulica e mantido sob

carga de 0,5 toneladas até a polimerizagdo completa da silicona’ (Figura

7B).

FIG7A

FIGURA 7A- Padrdes metalicos posicionados no interior das lojas na
matriz de madeira para o ensaio de flexdo. FIGURA 7B- conjunto silicona/

padrdao metalico, apds a polimerizagéo do silicone.

Em seguida, o conjunto silicona/padrao metalico foi incluido
individualmente (Figura 8) em gesso pedra espatulado mecanicamente na

propor¢ao agua/pé de 30 mi/100g.
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FIGURA 8 - Mufla aberta mostrando conjunto silicona/padrao metalico

incluido individualmente.

2.2.2 Incorporacao de TBAEMA a resina acrilica e prensagem

Apos abertura da mufla, o padrdo metalico foi removido e
realizou-se isolamento do gesso de inclusdo com Cel-Lac. A proporgao e
manipulagéo po/liquido da resina acrilica foram realizadas de acordo com
as recomendacgdes do fabricante, sendo que o polimero (p6) da resina
acrilica foi pesado em uma balangca de precisdo eletrbnica e o liquido
(monémero) mensurado com o auxilio de uma pipeta. O TBAEMA foi
adicionado em diferentes concentracées (0,5%; 1%; 1,5%; 1,75% e 2%
vol/vol) a mistura pé/liquido da resina acrilica como descrito anteriormente
(Tabela 1 e Figuras 2A-2D) e ap6s atingir a fase plastica, a mistura foi
colocada no interior do silicone previamente incluido em mufla metalica

para posterior prensagem (Figura 9).
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FIGURA 9- Mistura da resina acrilica na fase plastica colocada no interior

do molde em silicone.

A prensagem foi realizada sob prensa hidraulica em duas
etapas, uma prensagem inicial e uma final. Para a prensagem inicial, uma
carga de 0,5 toneladas foi exercida e, logo ap6s, a mufla foi aberta e os
excessos de resina eliminados com auxilio de um buril de Le Cron.
Durante a prensagem final, cargas de 0,5, 0,75 e 1,25 toneladas foram
exercidas sobre a mufla.

Para uma correta acomodacdo da resina no interior do
molde em silicone e uma agregacao adequada do monémero ao polimero
da resina acrilica, um periodo de 30 minutos foi aguardado sob a prensa’.
Posteriormente, as muflas foram fechadas com auxilio de parafusos

préprios e, entdo, levadas para polimerizagao.
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2.2.3 Polimerizagao

Os espécimes foram polimerizados individualmente em uma
termopolimerizadora automatica (Figura 4) com controle de tempo e
temperatura. O ciclo utilizado para a apolimerizagdo dos espécimes
seguiu as recomendacgbes do fabricante da resina acrilica Lucitone 550

(banho de agua: 90 min a 73°C + 30 min a 100 °C).

2.2.4 DESINCLUSAO E ACABAMENTO

Apds a polimerizagao, as muflas foram deixadas em repouso
por uma noite sobre a bancada e posteriormente foram abertas a para
desinclusdo dos espécimes45.

O acabamento dos espécimes foi realizado em uma
maquina politriz (Aropol 2V) com auxilio de duas matrizes metalicas’,
confeccionadas especialmente para que os espécimes atingissem as
dimensées recomendadas pela norma ISO/FDIS 156728 para o ensaio de
flexdo. Uma delas permitiu o desgaste seletivo da espessura (Figura 10A)
e a outra o desgaste tanto na largura como no comprimento do espécime

(Figura 10B).
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L

FIG 10A

FIG 10B

FIGURA 10A - Espécime posicionado em matriz metalica, com seta
indicando a espessura em excesso. FIGURA 10B- Espécime posicionado
em matriz metalica com setas indicando largura e comprimento em

EXCessO.

Foram utilizadas lixas d’agua para acabamento com
granulacdes de 280 e 320 para o desgaste inicial e 400 e 600 para o
desgaste final dos espécimes (Figura 11A-11C) Ap6s acabamento (Figura
11D), os espécimes foram armazenados em agua destilada a 37° C por 50

+ 2 h até ser realizado o ensaio mecanico’.
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FIG 11A FIG 11B

FIG 11C FIG 11D

FIGURA 11A - Acabamento realizado na maquina politriz (AROPOL 2V)
com o auxilio de matrizes metalicas, possibilitando desgaste em
espessura); FIGURA 11B - Largura; FIGURA 11C - Comprimento;

FIGURA 11D - espécime apo6s acabamento.

2.2.5 ANALISE DA RESISTENCIA A FLEXAO

Cada espécime foi submetido ao ensaio de flexdo em trés
pontos em uma maquina de ensaios mecanicos Material Test System
(MTS-810) (Figura12A). Este equipamento permanece ligado a um

computador, o qual possui um software que analisa e registra
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graficamente o comportamento do material frente a aplicagédo de cargas.

(Figura 12B).

FIG 12A

FIG 12B

FIGURA 12A- Maquina de ensaios mecanicos Material Test System
(MTS-810); FIGURA 12B- Computador com software que analisa e

registra graficamente o comportamento do material frente a aplicacéo de

cargas.



As cargas foram aplicadas de forma perpendicular e
centralmente a cada espécime sob uma velocidade constante de 5,0 mm/
min’'?'6 até ser registrada a carga maxima em Newtons para a quebra

do espécime (Figuras 13A — 13D).

FIG 13A FIG 13B

FIG 13C FIG 13D

FIGURAS 13A-13D- Aplicacdo de cargas de forma perpendicular e
centralmente a cada espécime sob uma velocidade constante de
5mm/min, até ser registrada a carga maxima para a quebra do espécime,

em Newtons.

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

MegaPascal (MPa)"*®:
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Fs =3F|

2.bh?

Onde:

Fs = resisténcia a flexado

F= carga maxima, em Newtons, aplicada sobre o espécime

I= distancia entre os suportes em milimetros

b= largura dos espécimes, em milimetros

h= espessura do espécime, em milimetros

Com o valor de F obtido no ensaio mecanico, os de / (50 mm), b (~10 mm)
e h ~3,3 mm), obteve-se o valor de FS de cada espécime de resina

acrilica para os seis grupos avaliados.

Planejamento experimental

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

O numero de espécimes para cada grupo para o ensaio de
flexao foi baseado na literatura (n=10)". A variavel resisténcia a flexao foi
submetida a um fator de variagdo (adicdo de TBAEMA) com 6 niveis,

correspondentes as diferentes concentragdes do metacrilato (0%, 0,5%,



72

1,0%, 1,5%, 1,75% e 2,0% vol/vol). A variavel estudada apresentou
aderéncia a distribuicdo normal e homogeneidade de variancias. Dessa
forma, foi testada por meio de analise de varidncia a um fator (ANOVA),
seguida pelo teste de Tukey para comparagdes multiplas. Ambos foram

empregados com niveis de significancia de 0,05.



RESULTADO




RESULTADO

1 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier
(FTIR)

Os espectros obtidos para todos os grupos de resina acrilica
contendo TBAEMA demonstraram evidéncias de copolimerizagéo entre
estas duas substancias. Esta evidéncia esta na presenca de bandas de
absorcao observadas no espectro de espécimes contendo o TBAEMA na
regido ente 1300-1320 cm™, que estdo ausentes no espectro de
espécimes de resina acrilica pura. A Figura 14 exemplifica espectros de
resina acrilica pura, resina acrilica contendo TBAEMA, e de TBAEMA

puro.
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FIGURA 14- As setas evidenciam bandas de absor¢do no espectro do
espécime contendo TBAEMA, na regido ente 1300-1320 cm-1, que estado

ausentes em espécimes de resina acrilica pura.

2 Espalhamento Superficial de elétrons com analise quimica
(ESCA)

Os resultados obtidos através de analise em ESCA estao
apresentados na Tabela 2. A porcentagem atébmica de Nitrogénio na
superficie dos espécimes foi determinada para as diferentes
concentracbes de TBAEMA, apds sua incorporagdo na resina acrilica

Lucitone 550.



Tabela 2 - Porcentagem

especimes
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atbmica de Nitrogénio na superficie dos

Grupo % Nitrogénio na Superficie
Controle 0
0,5% 0,13
1% 0,74
1,5% 0,66
1,75% 0,92
2% 0,33

Observou-se que a incorporacdo do TBAEMA na resina

acrilica resultou em diferentes porcentagens atdémicas de Nitrogénio na

superficie dos corpos de prova. O grupo 1,75% apresentou os maiores

valores (0,92%) e o grupo 0,5% apresentou os menores (0,13%). As

porcentagens atébmicas de nitrogénio na superficie dos espécimes sao

equivalentes as porcentagens de grupos amina.

3 Calorimetria Diferencial de Varredura- (DSC)

Os resultados obtidos através de analise de DSC para as

diferentes concentragcbes de TBAEMA na resina acrilica Lucitone 550

estdo apresentados nas Figuras 15-20.
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FIGURA 15 - Resina acrilica pura (controle).
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FIGURA 18 - Resina acrilica modificada 1,5%.
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FIGURA 19- Resina acrilica modificada 1,75%.
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FIGURA 20- Resina acrilica modificada 2%.
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A Figura 21 demonstra o efeito da incorporagcdo do TBAEMA
sobre a temperatura de transicdo vitrea da resina acrilica Lucitone 550

para todos os grupos avaliados.
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FIGURA 21- Efeito da incorporagao de TBAEMA sobre a Tg da resina
acrilica Lucitone 550.

Observou-se que a incorporacdo de TBAEMA promoveu
uma redugé&o na temperatura de transi¢cdo vitrea da resina acrilica. Os
maiores valores foram encontrados para os grupos 0%, 0,5% e 1%,
enquanto que os menores valores foram encontrados para os grupos

1,5%, 1,75% e 2%.



4 Resisténcia a flexao
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Na segunda etapa deste estudo, foi avaliada a influéncia da

incorporagdo do TBAEMA na resisténcia a flexdo da resina acrilica

Lucitone 550.

Na Tabela 3 sao apresentados os valores de resisténcia a

flexdao, em MPa, obtidos a partir de espécimes de resinas acrilicas

sintetizados com as diferentes concentracées de TBAEMA. Os resultados

da analise de variancia podem ser observados na Tabela 4.

Tabela 3 - Valores de resisténcia a flexdo, em MPa, obtidos em

espécimes de resina acrilica sintetizados com diferentes concentracbes

de TBAEMA. Médias e desvios padréo

Espécime Grupo
0,00% 0,50% 1,00% 1,5% 1,75% 2,00%
1 98,29 95,37 86,39 86,54 70,93 20,34
2 99,85 100,2 84,1 87,20 75,52 16,19
3 96,94 91,9 83,88 81,20 69,9 23,95
4 94,91 89,51 82,46 82,05 72,18 13,36
5 95,64 93,72 82,57 82,74 74,03 16,17
6 107,15 94,12 82,9 72,78 75,66 20,23
7 94,66 95,34 84,93 85,48 73,45 14,81
8 100,37 92,74 79,78 90,83 73,01 16,29
9 100,36 89,3 86,22 77,07 69,16 14,64
10 94,47 91,01 86,02 82,64 58,11 16,96
Média 98,26 93,32 83,92 82,85 71,19 17,29
Desvio padraoc 3,90 3,24 2,08 517 5,08 3,24
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Tabela 4 - Analise de variancia para a avaliagao do efeito da adicdo de

TBAEMA sobre a resisténcia a flexao

Fonte de variagéo SQ gl QM F P
Adigdo de TBAEMA 43610,068 5 8722,014 560,472 <0,001*
Residuo 840,343 54 15,562

Total 44450,410 59

* Significante (P < 0,05)

Observou-se que a adicdo do TBAEMA a resina acrilica
influenciou significantemente os resultados (p< 0,001). Para identificar os
grupos que sofreram esta influéncia foram realizadas comparagdes
multiplas de médias pelo teste de Tukey. O resultado obtido pode ser
visualizado na Figura 22 em que letras maiusculas iguais representam

semelhanca estatistica.
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FIGURA 22 - Resisténcia a flexao para a resina acrilica Lucitone 550, de
acordo com a concentracdo de TBAEMA. Letras maiusculas idénticas

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

Observou-se que a resisténcia a flexdo diminuiu a medida
que se aumentou a concentracdo de TBAEMA na resina acrilica. O teste
de Tukey demonstrou que ndo houve diferengas entre o grupo controle
(98,26 + 3,9) e o grupo 0,5% (93,32 + 3,24). De maneira semelhante, o
grupo 1,0% (83,92 + 2,08) e o grupo 1,5% (82,85 £ 5,17) nao
apresentaram diferencas entre eles. A adicdo de 1,75% de TBAEMA
demonstrou resultados intermediarios (71,19 + 5,08) e os menores valores

foram observados para o grupo 2% (17,29  3,24).
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DISCUSSAO

Uma das principais causas da estomatite protética é a
colonizagéo da superficie das préteses por microrganismos patogénicos16.
Para solucionar esse problema, muitas pesquisas tém sido realizadas na
tentativa de se obter bases protéticas de resinas acrilicas com
propriedades antimicrobianas através da incorporacdo de agentes
antimicrobianos®'21%°® Entretanto, observa-se que isso pode promover
efeitos deletérios as propriedades mecanicas e fisicas da resina acrilica e
0s agentes antimicrobianos podem ser liberados com o passar do tempo,
resultando na perda do efeito?’.

Uma alternativa para isso seria incorporar a resina acrilica
um agente antimicrobiano que permaneca unido a ela ap6s a
polimerizacao e, dessa forma, nao seja liberado com o passar do tempo4°.
O metacrilato 2 ter-butilaminoetiio (TBAEMA) € uma substancia
policatibnica que pode unir-se quimicamente a resina acrilica e apresentar
atividade antimicrobiana devido a presenca de grupos amina em sua
composicao.

Os resultados obtidos a partir de FTIR para amostras de
resina acrilica modificada demonstraram evidéncias de reacédo de
copolimerizagdo em todos os grupos onde houve a incorporagcdo do
TBAEMA, ou seja, o TBAEMA uniu-se quimicamente a resina acrilica.
Isso ocorre porque esta substancia possui cadeias de metacrilato em sua

estrutura, podendo assim reagir quimicamente com outros materiais
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poliméricos, como a resina acrilica. Este tipo de reacao é importante, pois
€ um indicativo de que o agente antimicrobiano ndo é liberado com o
passar do tempo.

Nossos resultados corroboram com Imazato et al.?’

, que
desenvolveram uma resina composta com acgao antimicrobiana apoés
incorporarem a ela um mondmero com agao antimicrobiana (MDPB).
Esses autores afirmam que houve copolimerizacdo entre o MDPB e a
resina composta, o que fez com que o mesmo nao fosse liberado com o
passar do tempo.

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

No contexto do presente estudo, foram observados
diferentes indices de Nitrogénio na superficie dos espécimes de todos os
grupos de resina acrilica modificada. A porcentagem de Nitrogénio
encontrada pode ser considerada quimicamente similar a porcentagem de

grupos amina na superficie dos espécimes. Dessa forma, nossos

resultados sugerem que a resina acrilica contendo TBAEMA poderia
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apresentar potencial antimicrobiano devido a presenca de grupos amina
em sua superficie. Entretanto, estes resultados devem ser interpretados
com cautela, pois ndo é conhecida a minima percentagem atémica de
grupos amina presentes na superficie dos espécimes necessaria para
promover tal atividade e outros estudos sao necessarios para elucidar
estas questdes.

De maneira geral, houve aumento nas porcentagens
atbmicas de Nitrogénio na superficie dos espécimes de acordo com o
aumento da concentracdao de TBAEMA na resina acrilica. Entretanto, o
grupo 2 % apresentou baixas porcentagens atébmicas de Nitrogénio, o que
pode ser explicado devido a uma possivel diminuicdo no grau de
polimerizacao da resina acrilica neste grupo, que poderia resultar numa
menor quantidade de Nitrogénio presente na superficie dos espécimes.
Outra possivel explicagcdo poderia ser o fato de que o ESCA pode
detectar elementos quimicos até a uma profundidade de 100A. Neste
caso, o TBAEMA poderia estar heterogeneamente disperso no interior da
matriz da resina resultando em menores indices atébmicos de Nitrogénio
na superficie da resina.

Além das etapas relacionadas a caracterizagao quimica da
resina acrilica contendo TBAEMA acima comentadas, €& importante
estudar os efeitos causados pela incorporacdo de agentes
antimicrobianos sobre propriedades fisicas e mecanicas das resinas

acrilicas. No presente trabalho avaliou-se o efeito desta incorporacao
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sobre a temperatura de transicédo vitrea e resisténcia flexural da resina
acrilica Lucitone 550.

A transicao vitrea (Tg) é um efeito térmico utilizado para a
caracterizagao de plasticos e outros materiais amorfos ou semicristalinos.
Ela representa a temperatura de passagem de um material do estado
vitreo para o estado borrachoso, sem ocorréncia de uma mudanca
estrutural’’. Além disso, permite prever o comportamento de um
determinado material numa determinada temperatura, designando
indiretamente certas propriedades do material, como propriedades
mecanicas e resisténcia a temperatura’”.

No caso da resina acrilica, a Tg pode ser afetada por
diversos fatores, incluindo o grau de polimerizagdo, presenca de

plastificantes na massa polimerizada, umidade no material*®

ou a
incorporagao de agentes antimicrobianos. Geralmente, o aumento do grau
de polimerizagcédo da resina acrilica resulta em aumento da Tg, enquanto
que a presenca ou incorporacao de plastificantes resulta em sua
diminuicgo®®.

Neste estudo, o valor da temperatura de transigdo vitrea
obtido para o grupo controle (102,48 °C) estd de acordo com os
resultados apresentados por Phoenix et al. 48 que em 2004 avaliaram
propriedades mecanicas e térmicas de varias marcas comerciais de

resinas acrilicas e encontraram que a temperatura de transi¢do vitrea

variou de 102,5°C a 104,7°C para todas as marcas testadas. Em relagao
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aos demais grupos, observamos que a temperatura de transigcio vitrea
diminuiu de acordo com o aumento da concentracdo de TBAEMA e, a
partir da concentracéo de 1,5% manteve-se relativamente constante até a
concentracédo de 2%, a qual apresentou o valor de 69,05 OC. Neste caso,
como se trata de uma reacdo de copolimerizagdo, o nivel de energia
necessario para que as moléculas adquiram mobilidade esta relacionado
a cada constituinte', ou seja, o valor da Tg resultante situa-se
ponderadamente entre os valores da Tg dos constituintes do sistema
resina acrilica/TBAEMA. Assim, sabendo que a Tg da resina acrilica
Lucitone 550 é 102,48 °C e do TBAEMA 32,85 °C, a Tg proveniente das
diversas concentragdes oscilou entre esses valores, estando estas
oscilagdes relacionadas a cada concentracao.

Considerando que as variagdes extremas de temperatura no
interior da cavidade oral provocadas pela ingestdo de liquidos frios e
quentes sdo de aproximadamente 0 °C a 67 °C*, os resultados obtidos
neste estudo permitem saber, de forma subjetiva, o comportamento de
uma prétese contendo TBAEMA numa situagao clinica, onde a mesma é
submetida a constantes variagdes térmicas provenientes da ingestao de
alimentos ou bebidas a temperaturas baixas ou elevadas. Dessa forma,
como nossos resultados demonstraram uma variacédo da Tg entre 68,55
°C até 102,48 °C, pode-se dizer que n&o haveriam implicagdes clinicas
em relagdo as influéncias causadas sobre a temperatura de transig¢ao

vitrea da resina apés a incorporagcao de TBAEMA.
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A incorporacdo de um agente antimicrobiano a uma resina
acrilica pode também exercer influéncias sobre suas propriedades
mecanicas. Dentre as diversas propriedades mecanicas, a resisténcia a
flexdo € uma medida de tensao e resisténcia a fratura, onde os ensaios
mecanicos irdo denotar as caracteristicas de resisténcia da protese em
uma situagao clinica’.

Os resultados obtidos demonstraram que a incorporacao de
TBAEMA promoveu redugdes estatisticamente significantes na resisténcia
a flexdo da resina acrilica. Estes resultados sao concordantes com outros
estudos que também verificaram diminuicdo nos valores de resisténcia
flexural de resinas acrilicas apdés a incorporagdo de agentes
antimicrobianos®'#'%%¢_ Shibata et al.*®, apos constatarem uma diminuigdo
na resisténcia e no médulo flexural de uma resina acrilica apos a adigao
de diéxido de titanio e didéxido de titdnio com apatita coaptada, explicaram
que isso ocorreu devido ao fato de que o grau de conversdo da resina
acrilica pode ser adversamente afetado apdés a adicdo dos agentes
antimicrobianos, aumentando a quantidade de mondmero residual que
age como plastificante. Além disso, salientaram que a resina acrilica, por
ser um material de origem organica, ndo se une quimicamente com
materiais de origem inorganica, como o TiO,. Resultados semelhantes
foram encontrados por Dhir et al.’e, que apo6s a adicdo de um monémero
contendo fosfato a uma resina acrilica, justificaram que a diminuicdo nos

valores de resisténcia a flexdo e moddulo flexural poderiam estar
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associadas com a diluicdo de componentes do liquido da resina acrilica,
como o agente de ligacdo cruzada (EGDMA). Ainda, tais achados
corroboram com os resultados de Casemiro et al.?, que também
observaram queda na resisténcia a flexdo e ao impacto apds
incorporarem prata e zinco em trés resinas acrilicas comercialmente
disponiveis. Esses autores explicam que o grau de conversado da resina
relacionado a quantidade de mondmero residual poderia ter influenciado
os resultados obtidos.

No contexto do presente estudo, os resultados obtidos
podem estar associados a uma possivel diminuicado no grau de conversao
e a diminuicdo da temperatura de transicéo vitrea da resina acrilica apés
a incorporacéo de TBAEMA. Ainda, tais achados poderiam relacionar-se a
presenga de monbmero residual, que pode afetar negativamente as
propriedades mecanicas de resinas acrilicas por causar efeito
plastificante’®*. Entretanto, os valores de resisténcia a flexdo obtidos
para todos os grupos, exceto o grupo 2%, estavam de acordo com o0s
minimos valores recomendados pela ISO 15672 (65 MPa), o que permite
a aplicabilidade clinica de concentracbes até 1,75% para a resina
estudada.

Futuros estudos devem ser conduzidos para investigar
outras propriedades mecanicas e fisico-quimicas de resinas acrilicas apos
a incorporacao de TBAEMA. Ainda, testes microbiolégicos e citotoxicos

sdo necessarios com a perspectiva de que bases protéticas com as
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concentracdes de TBAEMA aqui estabelecidas apresentem propriedades
antimicrobianas e, assim, possam contribuir para a melhoria da saude
bucal de pacientes portadores de proteses que utilizem tais materiais em

sua confeccgéo.
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CONCLUSAO

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

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

2) A resisténcia flexural e a temperatura de transicéo vitrea
foram afetadas apds a incorporagéo do TBAEMA,;

3) A concentragdo de 1,75% é a maxima permitida para
futuros estudos e possivel aplicabilidade clinica para a resina acrilica

estudada.
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