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RESUMO

Pinto PG. Caracterizacdo e analise microbiolégica da resina acrilica termicamente
ativada e da resina para impressdo quando associadas ao grafeno e ao 6xido de
grafeno [dissertacdo]. Sdo José dos Campos (SP): Universidade Estadual Paulista
(Unesp), Instituto de Ciéncia e Tecnologia; 2025.

Préteses tipo protocolo apresentam dificuldades de higienizacdo devido as areas de
dificil acesso e a colonizagdo microbiana. As resinas utilizadas para essas proteses
sao a acrilica ativada termicamente, no fluxo analégico, e a de impressao 3D, no fluxo
digital, ambas propensas ao acumulo de biofilme por suas caracteristicas de
porosidade e energia de superficie. Para melhorar a acdo antimicrobiana, particulas
como de grafeno tém sido incorporadas a essas resinas. Este trabalho propde a
incorporacéao de grafeno e 6xido de grafeno em duas concentracdes (0,025% e 0,05%)
em dois tipos de resinas: a Resina Acrilica Termoativada (RAAT) e a Resina de
Impresséo (RI) Prizma 3D Bio Denture. Os grupos experimentais foram definidos
como: RAAT 0%; RAAT + GO 0,05%; RAAT + GO 0,025%; RAAT + G 0,05%; RAAT
+ G 0,025%; RI1 0%; Rl + GO 0,05%; Rl + GO 0,025%; Rl + G 0,05%; e Rl + G 0,025%.
10 amostras de cada grupo foram submetidas ao teste de flexdo de 3 pontos, anélise
de rugosidade RA e Rz e goniometria. Os grupos controle e G 0,05% de cada resina
foram submetidos ao teste antibiofilme sob o fungo Candida albicans com 6 amostras
de cada um desses grupos. As analises estatisticas foram realizadas utilizando o teste
ANOVA a um fator e teste Post-Hoc de Tukey. No teste de flexdo 3 pontos, na RAAT,
houve diferenca estatistica entre os grupos 0% e GO 0,025% (P<0,001) e entre os
grupos 0% e GO 0,05% (p<0,001), na RI houve diferenga entre o grupo controle e
todos os outros (p<0,001). No teste de rugosidade tanto Ra quanto Rz, para RAAT,
houve diferenca estatistica somente entre o grupo controle e o grupo G 0,025%
(p<0,001), para RI, o grupo controle apresentou diferenca estatistica quando
comparado aos grupos GO 0,025% (p<0,001) e G 0,025% (p<001) tanto para Rz
guanto para Ra. Na andlise do angulo de contato, para RAAT, houve diferenca
estatistica entre o grupo controle e os grupos G 0,025% (p=0,016) e G 0,05%
(p=0,001), os quais apresentaram um aumento do angulo em relacdo ao grupo
controle, para a RIl, demonstrou diferenca estatistica entre os grupos 0% e GO 0,025%
(p=0,016) mas apresentando um desempenho pior que o grupo controle. Para o teste
de atividade antimicrobiana sobre C. albicans foi utilizado o teste T de Student e ndo
houve diferenca estatistica entre os grupos 0% e G 0,05% tanto da RAAT (p=0,659)
quanto para RI (p=1,0). No teste de flexdo de 3 pontos, na RAAT, 0S grupos com
grafeno (G 0,025% e G 0,05%) apresentaram desempenho semelhante ao controle,
enquanto os com oOxido de grafeno (GO 0,025% e GO 0,05%) tiveram pior
desempenho. Na RI, todos os grupos tiveram desempenho inferior ao controle.
Quanto a rugosidade, na RAAT, o grupo G 0,025% apresentou superficie menos
rugosa que o controle, enquanto na RI, o controle foi mais rugoso que os demais
grupos. Na analise do angulo de contato, na RAAT, os grupos com grafeno
apresentaram aumento do angulo em relagcdo ao controle, enquanto na RI, o grupo
GO 0,025% teve pior desempenho, com os demais sendo equivalentes ao controle.
No teste de atividade antimicrobiana contra Candida albicans, ndo houve diferenca
significativa entre os grupos analisados.

Palavras-chave: Grafeno; Resina Acrilica; Resina de Impresséao.



ABSTRACT

Pinto PG. Characterization and microbiological analysis of thermally activated acrylic
resin and printing resin when associated with graphene and graphene oxide
[dissertation]. Sdo José dos Campos (SP): Paulista State University (Unesp), Institute
of Science and Technology; 2025.

Prostheses of the protocol type present cleaning difficulties due to areas that are hard
to access and microbial colonization. The resins used for these prostheses are
thermally activated acrylic resin in the analog flow and 3D printing resin in the digital
flow, both prone to biofilm accumulation due to their porosity and surface energy
characteristics. To improve antimicrobial activity, particles such as graphene have
been incorporated into these resins. This study proposes the incorporation of graphene
and graphene oxide at two concentrations (0.025% and 0.05%) into two types of resins:
Thermally Activated Acrylic Resin (RAAT) and Prizma 3D Bio Denture Printing Resin
(RI). The experimental groups were defined as: RAAT 0%; RAAT + GO 0.05%; RAAT
+ GO 0.025%; RAAT + G 0.05%; RAAT + G 0.025%; RI 0%; RI + GO 0.05%; RI + GO
0.025%; RI + G 0.05%; and RI + G 0.025%. Ten samples from each group were
subjected to a three-point bending test, roughness analysis (Ra and Rz), and
goniometry. The control groups and G 0.05% of each resin were subjected to an
antibiofilm test against the fungus *Candida albicans*, with 6 samples from each group.
Statistical analyses were performed using one-way ANOVA and Tukey’s post-hoc test.
In the three-point bending test for RAAT, there was a statistical difference between the
0% and GO 0.025% groups (p<0.001) and between the 0% and G 0.05% groups
(p<0.001). For RI, there was a difference between the control group and all the others
(p<0.001). In the roughness test (both Ra and Rz), for RAAT, there was a statistical
difference only between the control group and the G 0.025% group (p<0.001). For RI,
the control group showed a statistical difference when compared to the GO 0.025%
(p<0.001) and G 0.025% (p<0.001) groups for both Rz and Ra. In the contact angle
analysis, for RAAT, there was a statistical difference between the control group and
the G 0.025% (p=0.016) and G 0.05% (p=0.001) groups, which showed an increase in
the contact angle compared to the control group. For RI, a statistical difference was
observed between the 0% and GO 0.025% (p=0.016) groups, but with worse
performance compared to the control group. For the antimicrobial activity test against
*C. albicans™, the Student’s T test was used, and no statistical difference was observed
between the 0% and G 0.05% groups for both RAAT (p=0.659) and RI (p=1.0). In the
three-point bending test, for RAAT, the graphene groups (G 0.025% and G 0.05%)
performed similarly to the control, while the graphene oxide groups (GO 0.025% and
GO 0.05%) showed worse performance. For RI, all groups performed worse than the
control. Regarding roughness, for RAAT, the G 0.025% group showed a less rough
surface compared to the control, while for RI, the control was rougher than the other
groups. In the contact angle analysis, for RAAT, the graphene groups showed an
increase in the angle compared to the control, while for RI, the GO 0.025% group
showed the worst performance, with the other groups being equivalent to the control.
In the antimicrobial activity test against Candida albicans, no significant difference
was found between the groups analyzed.

Keywords: Graphene; Acrylic Resin; Printing Resin.
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1 INTRODUCAO

Segundo a pesquisa nacional de saude bucal realizada pelo Ministério da
Saude em 2019, cerca de 10,1 milhées dos idosos com 60 anos ou mais ndo possuem
nenhum dente em boca (Pesquisa Nacional de Saude Bucal, 2019, P. 79). Para essa
populacédo, a reabilitacdo protética se faz necessario uma vez que o edentulismo total
influencia negativamente na qualidade de vida do paciente, trazendo como
consequéncia déficit nutricional, autopercepcdo individual alterada, prejuizos
funcionais e sociais e se torna um fator de risco para o envelhecimento cognitivo
acelerado (Barreto et al., 2019; Dintica et al., 2018; Lamaison, 2021; Lima et al., 2018;
Tyrovolas et al., 2016).

Como tratamento para essa populacdo, existem trés principais tipos de
protese: a prétese total mucossuportada; a protese total implantorretida, conhecida
como overdenture; e a protese implantossuportada, conhecida como proétese tipo
protocolo.

A protese protocolo, embora traga um conforto e seguranga maior ao paciente
por estar fixada, traz consigo a dificuldade de higienizacdo, acumulo maior de
bactérias e com isso a possibilidade de desenvolvimento de doencas como
Candidiase e estomatite protética, ambas causadas pelo fungo Candida albicans, o
patdgeno mais comum (Arai et al., 2009; Fujinami et al., 2021).

Existem 2 tipos de fluxo para a confeccdo desse tipo de protese: o fluxo
analogico e o fluxo digital.

Para o fluxo analdgico, o material utilizado é a resina acrilica termicamente
ativada devido a sua versatilidade, estética e funcdo aceitaveis, baixo preco e facil
manipulagdo por parte dos técnicos de laboratério (Fujinami et al., 2021; Gad et al.,
2022; Moreira-Da-Silva et al., 2006). Ja no fluxo digital, o material de elei¢do € a resina
de impresséo 3D que, apods todas as etapas de processamento e pos processamento
de forma correta, apresentam biocompatibilidade e propriedades mecéanicas
comparaveis as resinas tradicionais (Al-Qarni & Gad, 2022; Chander & Mahajan, 2024;
de Paula Lopez et al., 2023; Lourinho et al., 2022; Prakash et al., 2024).

Tanto a resina termoativada quanto a resina de impressao apresentam
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caracteristicas benéficas, porém como sdo porosas, favorecem a adesdo de
patogenos, principalmente da Candida albicans, o patdgeno mais comum em proteses
de ambas as resinas (Pereira-Cenci et al., 2008; Radford et al., 1999; Skupien et al.,
2013; Yildirim et al., 2005; Yoshijima et al., 2010).

A dificuldade de higienizacdo e as desvantagens das resinas podem gerar
prejuizo ndo somente para a saude sistémica do paciente, como também
complicagbes relacionadas aos implantes, como a peri-implantite, doenca que
acomete 20% dos individuos com implantes (Lafuente-lbafiez de Mendoza et al.,
2021; Lee et al., 2017; Mombelli et al., 2012) e é resultante de uma relacdo disbiotica
de microrganismos patogénicos no biofilme acumulado na superficie dos implantes
(Agarwalla et al., 2019), sendo a Candida albicans um importante patdégeno fungico
encontrado nas areas peri-implantares de individuos com a doenga instalada (Burgers
et al., 2010) .

A partir disso, estudos tém sido realizados com a incorporacéo de particulas
de outros materiais como o dioxido de titanio, devido a sua propriedade e efeito
antimicrobiano (Arai et al., 2009; Kado et al., 2005); o 6xido de zinco, material
empregado em industrias quimicas, farmacéuticas e alimenticias como agente
antimicrobiano e antifangico, tendo em vista que apresenta uma boa
biocompatibilidade (Krol et al., 2017) e, mais recentemente, os diversos tipos de
grafeno para tentar minimizar essas dificuldades enfrentadas com ambas as resinas
(Azevedo et al., 2019; Bacali et al., 2019; Punset et al., 2022; Sahm et al., 2023).

O grafeno é composto por atomos de carbono dispostos em uma estrutura 2D
semelhante a favos de mel, sendo reportado a primeira vez em 2004 (Novoselov et
al., 2004). A descoberta desse material proporcionou uma inovagcdo muito grande na
industria, uma vez que foram encontradas caracteristicas que excediam aquelas
encontradas em qualquer outro material como impermeabilidade completa a
quaisquer gases (Radhi et al., 2021); capacidade de sustentar correntes elétricas um
milhdo de vezes superior ao cobre (Priante et al., 2018) e propriedade antibacteriana
e antifungica, dada pela diminuicdo da adesdo desses microrganismos devido a
hidrofobicidade do material (Agarwalla et al., 2019; et al., 2018; Yahya Rahnamaee et
al., 2022). Esse material foi classificado de acordo com a norma ABNT ISSO/TS
d21456-1:2023 (Figura 1).
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Figura 1 - Grupos Experimentais utilizando Resina Acrilica Ativada Termicamente

Tipo de Grafeno Numero de Caracteristicas Estruturais Tipicas
Camadas

Grafeno Monocamada Estrutura bidimensional de &atomos de carbono
organizados em uma rede hexagonal.

Grafeno de Poucas i) Camadas de grafeno empilhadas com interacfes
Camadas (FLG) camadas fracas entre elas.

Cleiicler liileeigbEE Mais de 10 Estrutura com mudltiplas camadas de grafeno, com

(MLG) camadas propriedades que dependem da interacdo entre as
camadas.

Oxido de Grafeno JRVENE Grafeno funcionalizado com grupos oxigenados,

(GO) apresentando propriedades modificadas.

Oxido de Grafeno BVEIE! GO parcialmente reduzido, com propriedades elétricas

Reduzido (rGO) melhoradas em relagéo ao GO.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Derivado do grafite, o Grafeno pode ser obtido de diversas formas e muda de
nome de acordo com a sua obtencdo. O oxido de grafeno (GO) é obtido através da
oxidagdo do grafite (Li et al., 2016), inserido entre os atomos de carbono grupos
oxilicos, dando caracteristicas um pouco mais hidrofilicas (Agarwalla et al., 2019; Li
et al., 2016; Rosa et al., 2016) a essa variacdo do material, fazendo com que ele fique
soluvel em agua e facilitando sua associa¢do quimica a outros compostos (Kumar et
al., 2019; Radhi et al., 2021).

Ja o Grafeno em sua forma mais pura € obtido através da esfoliacéo do grafite,
processo de quebra de quebra e separacédo das folhas de grafeno que empilhadas
formam o grafite, sendo apresentado como uma fina camada contendo apenas
ligacdes entre os carbonos (Alvaredo et al., 2019). Essa caracteristica faz com que
esse tipo de material ndo seja soluvel em agua, mas confere uma alta condutividade
elétrica (Ding et al., 2015; Jiang et al., 2021).

Estudos realizados tém encontrado que o grafeno gera beneficios as resinas,
mas isso € diretamente dependente da forma de dispersdo das particulas e da
concentracdo em relacdo ao peso total da resina (Al-Qarni,Gad, 2022; Bacali et al.,
2019; Cakmak et al., 2023; Di Carlo et al., 2020; Lee et al., 2018c; Punset et al., 2022;
Salgado et al., 2022; Silva et al., 2023).

Embora tais estudos tenham chegado a essas conclusdes, o grafeno é um
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material descoberto muito recentemente e sua utilizacdo na odontologia ainda requer
novos estudos.

Portanto, o objetivo deste trabalho foi avaliar possiveis alteragbes no
comportamento mecanico e antimicrobiano geradas a partir da incorporacao de duas
concentracdes de Oxido de Grafeno e de Grafeno (0.025% e 0.05%) na resina acrilica

ativada termicamente e na resina de impressao.
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7. CONCLUSAO

Ao término do estudo, pode-se concluir que:

1. O teste de flexdo 3 pontos na RAAT, os grupos G 0,025% e G 0,05%
apresentaram desempenho iguais ao grupo 0%, ja os grupos GO 0,025% e GO
0,025% se mostraram piores quando comparados ao grupo 0%. Quanto a RI, todos
0s grupos tiveram um desempenho pior ao grupo 0%. Confirmando a hip6tese de
nulidade em todos 0s grupos;

2.  Quanto arugosidade para RAAT houve diferenca somente entre o grupo
controle e o grupo G 0,025%, o qual apresentou superficie menos rugosa. Para Rl o
grupo 0% apresentou uma superficie mais rugosa quando comparado a todos os
outros grupos. Confirmando a hipotese de nulidade em todos 0s grupos exceto no
grupo grupo G 0,025% da RRAT;

3. Na analise do angulo de contato para RAAT, os grupos com grafeno
demonstraram aumento significativo no angulo de contato comparado ao grupo 0%,
rejeitando a hipdstese nula. Para Rl o grupo GO 0,025% obteve a diminuicdo desse
angulo, ja os demais obtiveram o desempenho igual ao grupo 0% confirmando
parcialmente a hipotese nula.

4. Para analise dos dados obtidos pelo teste de atividade antimicrobiana
sobre C. albicans ndo houve diferen¢a nos grupos analisados, confirmando a hip6tese

nula.
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