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Andreotti AM. Influéncia da Adi¢do de Nanoparticulas na Estabilidade de Cor,
Microdureza e Resisténcia a Flexdo de Resina Especifica para Confeccio de
Préoteses Oculares [dissertacdo]. Aragatuba: Faculdade De Odontologia da

Universidade Estadual Paulista; 2014.

Resumo

Uma alternativa segura para reabilitar pacientes com anoftalmia ¢ a utilizagdo de
proteses oculares. O conhecimento das propriedades fisicas e mecanicas da resina
acrilica utilizada na confecg¢do destas proteses ¢ de suma importancia. Nanoparticulas
vém sendo adicionadas a cadeia polimérica das resinas com o objetivo de melhorar
essas propriedades. Assim, o propdsito desse estudo foi avaliar a influéncia da adi¢ao de
nanoparticulas na estabilidade de cor, microdureza e resisténcia a flexdo da resina
acrilica N1 especifica para confec¢do da esclera artificial. Para isso, foram
confeccionadas 300 amostras. As nanoparticulas utilizadas foram Oxido de Zinco
(Zn0), Didxido de Titanio (TiO,) e Sulfato de Bario (BaSOy4) nas concentracdes de 1, 2
e 2,5%. As amostras foram distribuidas em 10 grupos (n=30) de acordo com o tipo e
concentragdo de nanoparticula associada a resina acrilica N1: controle - sem
nanoparticula (C), 6xido de zinco 1% (ZnO 1%), 6xido de zinco 2% (ZnO 2%), 6xido
de zinco 2,5% (ZnO 2,5%), dioxido de titanio 1% (TiO, 1%), didxido de titdnio 2%
(TiO; 2%), didxido de titanio 2,5% (TiO; 2,5%), sulfato de bario 1% (BaSO4 1%),
sulfato de bario 2% (BaSO4 2%), sulfato de bario 2,5% (BaSO4 2,5%). Os ensaios de
leitura de cor, microdureza e resisténcia a flexdo foram realizados antes e apos 1008
horas de envelhecimento acelerado. Os dados obtidos foram submetidos a analise
estatistica, utilizando-se os testes de nested ANOVA e teste de Tukey. Os resultados

demonstraram que, comparando-se as diferentes nanoparticulas, os grupos com TiO;



apresentaram melhor estabilidade de cor, para todas as concentragdes. Em relagdo ao
teste de microdureza, com excecdo dos grupos C e com adicdo de 6xido zinco, os
valores de microdureza aumentaram apods envelhecimento, sendo que, nas
concentragdes de 1 e 2%, os grupos com TiO, apresentaram os maiores valores, com
diferenca estatistica significante em relagdo as outras nanoparticulas. Considerando-se a
resisténcia a flexdo, no periodo inicial houve diferenca estatistica significante entre o
grupo controle em relacdo aos demais grupos. Ainda, comparando-se os periodos,
houve diminui¢do significativa dos valores, ap6s envelhecimento, para os grupos C e
com TiO; independente da concentracdo. Conclui-se que as nanoparticulas
influenciaram diretamente nas propriedades da resina acrilica, sendo o TiO, a

nanoparticula com mais influéncia nas propriedades avaliadas.

Palavras-chave: Resinas Acrilicas, Olho Artificial, Cor, Dureza, Nanoparticulas



Andretti AM. The Influence of Nanoparticles Addition on Color Stability,
Microhardness and Flexural Strength of Acrylic Resin Specific for Ocular

Prosthesis [dissertation]. Aragatuba: UNESP - Sao Paulo State University; 2014.

Abstract

A safe, aesthetic and satisfactory alternative to rehab patients with anofthalmia is the
use of ocular prosthesis. It is very important to know about the physical and mechanical
properties of the acrylic resin used on this prosthesis production. Nanoparticles have
been added to the acrylic resins polymeric chain in order to improve these properties.
So, this study aims to assess the influence of nanoparticles addition on the color
stability, microhardness, and flexural resistance of artificial sclera N1 acrylic resin. To
this purpose, 300 samples were made. The nanoparticles used were Zinc Oxide (ZnO),
Titanium Dioxide (TiO;) and Barium Sulfate (BaSQO,), at the concentrations of 1, 2 and
2%. Samples were divided into 10 groups (n=30), according to the nanoparticle and
concentration associated with the resin: control — without nanoparticle (C); zinc oxide
1% (ZnO 1%) ; zinc oxide 2% (ZnO 2%); zinc oxide 2,5% (ZnO 2,5%); titanium
dioxide 1% (TiO, 1%); titanium dioxide 2% (TiO; 2%); titanium dioxide 2,5% (Ti0O;
2,5%); barium sulfate 1% (BaSO4 1%), barium sulfate 2% (BaSO4 2%); barium sulfate
2,5% (BaSOq4 2,5%). The color stability, microhardness and flexural resistance tests
were performed before and after 1008 hours of accelerated aging. Data were subjected
to statistical analysis using nested ANOVA and Tukey test. The results showed that,
comparing the different nanoparticles, the groups with TiO, showed better color
stability at all concentrations. Microhardness values increased after artificial aging,

except for groups C and ZnO and groups with TiO, at 1 and 2% showed the highest



statistically significant values compared with the other nanoparticles. Regarding
flexural strength, at initial period, there was statistically significant difference between
control group and the other groups. By comparing the periods, the C group and with
TiO, showed statistically significant lowest flexural strength values after aging,
regardless concentration. It is concluded that nanoparticles directly influenced the
properties of acrylic resin and TiO, was the most influential nanoparticle over the
properties evaluated.

Key words: Acrylic Resins; Eye, Artificial; Color; Hardness; Nanoparticles.
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1. Introducao

Os olhos, meio de comunicagdo do ser humano com o mundo externo, sao
considerados as janelas da alma, por meio dos quais os sentimentos e as expressdes sao
traduzidos. A auséncia ocular implica em dificuldades de estabelecer vinculos sociais e

afetivos, transtornos funcionais, emocionais, pessoais, sociais, € estéticos [1].

Uma alternativa segura, estética e satisfatoria para reabilitar pacientes
anoftalmicos ¢ a utilizacdo de proteses oculares. Uma vez que a visdo ndo pode ser
reconstituida por meios artificiais, a protese tem como principal objetivo reconstruir a
estética da face, restaurando e embelezando o rosto cuja expressdo fora comprometida
[2, 3]. Os materiais utilizados para confeccdo das préteses oculares exigem requisitos
importantes, tais como estética, durabilidade, boa adaptagdo e biocompatibilidade [4-7],
razdo pela qual as resinas acrilicas ha algum tempo sdo o material de escolha para

confecgdo dessas proteses [6-9].

Para a confec¢do da protese ocular, as resinas para esclera artificial, com
pigmentacdo branca, e a resina incolor sdo associadas. Essas resinas podem sofrer
alteracdo de suas propriedades ao longo do tempo. A alteragdo de cor, por exemplo,
pode ser causada por fatores intrinsecos, que envolvem a propria descoloracdo do
material de resina, com a alteracdo da sua matriz, e fatores extrinsecos como radiagao

solar, mudangas térmicas, umidade, absor¢ao e de substancias [14-16].

Além da cor, o conhecimento das propriedades mecanicas do material, por parte
do profissional ¢ muito importante para o sucesso da sua confeccdo, instalacdo e uso
pelo paciente [7]. A microdureza superficial de um material esta diretamente ligada a
longevidade da protese, pois quanto maior a microdureza superficial, maior sua

resisténcia ao desgaste abrasivo evitando riscos e trincas [6, 9, 17]. A flexibilidade pode
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ser definida como sendo a maior deformacdo sofrida por um corpo, resultante de uma
tensdo, até que ocorra sua fratura [18]. Caso o material apresente baixa resisténcia a
flexao, pode ocorrer fratura mais facilmente. A fratura pode ser considerada umas das
mais importantes deficiéncias praticas das resinas acrilicas ja que, sua ocorréncia ¢ um

fator que muito interfere no manuseio da protese pelo paciente [19].

Sabe-se que nanoparticulas vém sendo adicionadas a cadeia polimérica das
resinas com o principal objetivo de melhorar as propriedades fisicas e mecanicas destes
materiais. Nanoparticulas de didéxido de titanio (TiO,) tém sido utilizadas em materiais
poliméricos, devido as suas excelentes propriedades mecanicas e fotoatividades
singulares [20]. Outras também podem proteger materiais, como os silicones faciais, da
degradagdo da cor, por bloquearem a luz ultravioleta [16, 26-29]. Entretanto, verifica-se
que ndo existem estudos a respeito da influéncia de nanoparticulas na manutencao das
propriedades de resinas acrilicas especificas para confec¢do de esclera artificial.

Portanto, considerando os efeitos degradantes do meio ambiente nas
propriedades dos materiais ao longo do tempo, esse estudo busca compreender melhor a
acdo de nanoparticulas associadas as resinas acrilicas utilizadas na confec¢do de

proteses oculares, visando melhorar suas propriedades fisicas e mecanicas.

Esse artigo serd formatado de acordo com as normas do periddico Polymer

Degradation and Stability.
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2. Proposicao

O objetivo desse estudo foi avaliar a influéncia da adicdo de diferentes
nanoparticulas - Oxido de Zinco (ZnO), Dioxido de Titanio (TiO,) e Sulfato de Bario
(BaSO4) - em diferentes concentragdes (1, 2 e 2,5%), na estabilidade de cor,
microdureza e resisténcia a flexdo da resina acrilica N1, especifica para confec¢ao da

esclera artificial.

Este estudo apresentou como hipdtese que a adicdo de nanoparticulas iria
melhorar as propriedades fisicas e mecanicas da resina estudada, sendo a maior

concentra¢do dessas nanoparticulas significativa em rela¢do as demais.
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3. Material e Método

Foram confeccionadas 300 amostras em resina acrilica branca N1 (Artigos
Odontoldgicos Cléssico, Sao Paulo, SP, Brasil), das quais100 foram utilizadas para o
teste de cor e microdureza e as outras 200 para o teste de resisténcia a flexao (100 para
leitura inicial e 100 para leitura apds envelhecimento). Para este ultimo teste foram
confeccionadas 200 amostras, pois as 100 iniciais sdo fraturadas apds a realizagdo do
teste. (Figuras 1 e 2)

As nanoparticulas utilizadas foram Oxido de Zinco (ZnO), Didxido de Titanio
(TiO,) e Sulfato de Bario (BaSOy) nas concentracdes de 1, 2 € 2,5%. As amostras foram
distribuidas em 10 grupos (n=30 — 10 para os testes de cor e microdureza ¢ 20 para o
teste de resisténcia a flexdo) de acordo com o tipo e concentragdo de nanoparticula
associada a resina acrilica N1: controle - sem nanoparticula (C), 6xido de zinco 1%
(ZnO 1%), 6xido de zinco 2% (ZnO 2%), 6xido de zinco 2,5% (ZnO 2,5%), didxido de
titanio 1% (TiO, 1%), dioxido de titdnio 2% (TiO, 2%), didxido de titanio 2,5% (TiO,
2,5%), sulfato de bario 1% (BaSO4 1%), sulfato de bario 2% (BaSO4 2%), sulfato de

bario 2,5% (BaSO4 2,5%). (Figuras 1 e 2).



Oxido de Zinco

Zn0 1% (n=10)

Zn0 2% (n=10)
Zn0 2,5% (n=10)
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Sulfato de Bario
BaSO,4 1% (n=10)
BaS0O,2% (n=10)
BaS0,2,5%((n=10)

Diéxido de Titanio
TiO; 1%(n=10)
TiO, 2% (n=10)
TiO; 2,5%(n=10)

Controle

Resina Acrilica N1

©

(m=10)

Total de 100 amostras

Figura 1. Fluxograma da confec¢do das amostras para os testes de cor/microdureza

Sulfato de Bario

BaS0, 1% (n=20)

BaS0, 2% (n=20)
BaS0,2,5% (n=20)

Oxido de Zinco
Zn0 1% (n=20)
Zn0 2% (n=20)
Zn0 2,5 %(n=20)

Dioxido de Titanio
Ti0, 1% (n=20)
TiO, 2% (n=20)

Ti0, 2,5% (n=20)

Controle
Resina Acrilica (C) (n=20)

N1

Total de 200 amostras

Figura 2: Fluxograma da distribuicdo das amostras para o teste de resisténcia a flexao

As amostras utilizadas nos ensaios de cor e microdureza, foram confeccionadas

por meio de discos de silicone extra duro (Zetalabor, Zhermack, Badia Polesine,

Rovigo, Italia) com 30 mm de didmetro ¢ 3 mm de espessura (Artigo Gerodontology

nosso, Artigo Gabi JMET), obtidos por uma matriz metalica. Os excessos dos discos
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foram removidos com lamina de bisturi n® 15, para melhor regularizacdo de sua
margem.

Os discos foram incluidos individualmente em muflas (VIPI STG, VIPI
Induastria, Comércio, Exportagdo e Importacdo de Produtos Odontoldgicos Ltda.,
Pirassununga, Sao Paulo, Brasil). Para isso, a superficie interna da mufla foi isolada
com vaselina em pasta, sendo preenchida em seguida com gesso especial tipo IV
(Durone, Dentsply, Petropolis, Rio de Janeiro, Brasil), seguindo a propor¢ao de 100 g
de pd para 3 mL de agua, espatulado por 1 minuto, de acordo com as instrugdes do
fabricante, e vertido sobre vibragdo constante até o completo preenchimento, de forma a
obter superficie lisa e plana.

Apoés a cristalizagdo do gesso, o disco de silicone foi posicionado sobre a
superficie do gesso utilizando adesivo (Super-Bonder, Loctite, Sdo Paulo, Sao Paulo,
Brasil). Sobre a superficie deste disco foi vertido gesso pedra tipo IV. A contra-mufla
foi posicionada, € o conjunto levado a prensa hidraulica de bancada (VH, Midas Dental
Produtos Ltda., Araraquara, Sdo Paulo, Brasil) sobre pressio constante de 1,25
toneladas por 3 minutos, evitando-se, assim, o desajuste nas regioes de encaixe da mufla
causada pela expansdo do gesso. Apoés a cristalizacao do gesso, as muflas foram abertas
e os discos removidos, obtendo-se, dessa forma, os moldes.

Para a obtencao das amostras submetidas ao teste de resisténcia a flexao, foram
confeccionadas barras em resina acrilica autopolimerizdvel incolor (Artigos
Odontologicos Classico Ltda., SP, Brasil) por meio de uma matriz metalica. Estas
barras receberam acabamento com lixas de diferentes granulacdes (Buehler, Lake Bluf,
Illionois, EUA) a fim de apresentarem dimensdes de 64 x 10 x 3,3 mm (Goiato e Yida/
[7]), e textura uniforme e lisa. Em seguida, as barras foram incluidas em muflas para

micro-ondas utilizando-se gesso especial tipo IV (Durone, Dentsply, Petropolis, Rio de
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Janeiro, Brasil) e silicone laboratorial extra-duro (Zhermack, Rovigo, Italia), para
facilitar a desinclusdo das amostras. Apds a polimerizagdo do silicone e a cristalizacio
do gesso na inclusdo final as muflas foram abertas, as barras removidas, obtendo-se
assim os moldes.

A resina acrilica N1(Artigos Odontoldgicos Classico, Sdo Paulo, SP, Brasil) foi
proporcionada de acordo com as instrugdes do fabricante, manipulada para cada amostra
individual, e inserida nos moldes das muflas. A incorporacdo das nanoparticulas foi
realizada no momento da manipulacdo da resina. Para isso, tanto a resina quanto as
nanoparticulas foram devidamente pesadas em balanga digital de precisao (BEL
Equipamentos Analitico, SP, Brasil), sendo as nanoparticulas equivalentes a 1, 2 ou 2,5
% ao peso da resina acrilica.

Apbs a inser¢do da resina no molde, a contra-mufla foi posicionada e levada a
uma prensa hidraulica de bancada com carga de 1,25 toneladas, permanecendo em
repouso durante 2 minutos, e realizada a polimeriza¢do de bancada por 30 minutos. A
polimerizacdo da resina foi realizada em forno micro-ondas (Brastemp, SP, Brasil)
utilizando 60% de sua poténcia maxima (1400 watts), durante 3 minutos. Apos o
resfriamento natural das muflas, estas foram abertas e as amostras removidas.

As amostras receberam acabamento com broca Maxicut e com lixas com
granulacdes (Buehler, Lake Bluf, Illionois, EUA), simulando as condi¢des laboratoriais
para polimento das proteses oculares. Todas as amostras tiveram suas dimensdes
aferidas com auxilio de paquimetro (MEBA, Zagreb, Iugoslavia), sendo assim
finalizadas. Posteriormente, as amostras foram armazenadas em soro fisioldgico por 24
horas, para serem hidratadas e, a0 mesmo tempo, para que o mondmero residual fosse
eliminado simulando [7], desse modo, as condigdes de uso da protese ocular na

cavidade anoftalmica.
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Apos esse periodo, as amostras foram submetidas aos ensaios de estabilidade de
cor, microdureza e resisténcia a flexdo, antes e ap6s 1008 horas de envelhecimento

acelerado.

Avaliagdo da Estabilidade de Cor

As leituras de estabilidade de cor das amostras foram realizadas com auxilio do
espectrofotometro de reflexdo ultravioleta visivel (Shimadzu Corp., Nakagyo-ku,
KyTiOo, Japao) com as alteragdes de cor calculadas por meio do Sistema CIE L*a*b*,
conforme estabelecido pela Comissin Internacionale de I’Eclairage - CIE (Comissao
Internacional sobre Iluminagao) [30]

O CIE *La*b* permite a especificagdo de percepgdes de cores em termos de
espaco tridimensional, comparando-se a cor da superficie das amostras com a cor do
grupo controle correspondente, através do comprimento de onda versus reflexdo. A
axial “L” é conhecida como luminosidade e se estende de O (preto) a 100 (branco
perfeito). A coordenada “a” representa a quantidade de vermelho (valores positivos) e
de verde (valores negativos), enquanto a coordenada “b” representa a quantidade de
amarelo (valores positivos) e de azul (valores negativos). As coordenadas “a” e “b”
coexistem no mesmo plano, dentro deste espago tridimensional. O sistema CIE L*a*b*
calcula a variagio de cor entre dois pontos por meio da formula: AE = [(AL)*+ (Aa)*+

(Ab)’] "

Avaliacdo da microdureza
A microdureza superficial (Knoop) foi analisada por meio do microdurdmetro
modelo HMV-2T (Shimadzu Corp, KyTiOo, Japao), seguindo a especificagdo da

ASTM (American Society for Testing Materials) E384 — 11 (Standard Test Method for
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Knoop and Vickers Hardness of Materials 55(ASTM) [31]. De acordo com essa norma,
o microdurémetro foi calibrado com carga de 25g por 10 segundos. Durante o ensaio, o
microdurdmetro aciona uma ponta penetradora de diamante com forma piramidal com
base losangular sobre carga vertical estatica de 25 g aplicada por 10 segundos, ¢ a
leitura foi realizada com a objetiva de 10X. Quando acionado, o penetrador realiza uma
compressdo na superficie do espécime, gerando uma figura geométrica em forma de
losango, visualizada pelo contraste entre a impressdo e a superficie (Figura 20, ANEXO
2). O losango possibilita a determinagdo da microdureza superficial a partir da
mensuracdo da sua maior diagonal, cujo valor é aplicado em uma forma matematica
para BaSO4tencdo dos resultados. O microdurometro utilizado no experimento realiza
os calculos automaticamente, a partir de duas marcas que surgem na tela do computador
sBaSO4repostas aos vértices agudos do losango. Cada amostra foi submetida a cinco
penetragdes BaSO4servadas em um monitor acoplado ao microdurometro, sendo essas
500 pm distantes de uma penetragdo a outra, ¢ a0 mesmo tempo 500 pm distantes da

margem superior da amostra.

Avaliagdo da resisténcia a flexdo

O ensaio da resisténcia a flexdo foi realizado em uma maquina de ensaio
universal (EMIC, Sao José dos Pinhais, SP, Brasil) por meio do ensaio de mddulo de
ruptura, segundo técnica dos trés pontos. As amostras foram posicionadas na maquina
em um suporte com distancia de 50 mm entre suas margens, com c¢lula de carga de 100
kg e velocidade constante de Smm/min., até ocorrer sua fratura.

A resisténcia de cada amostra foi registada graficamente e a forga flexural foi
medida a partir da curva de carga-deflexdo obtida. O valor da resisténcia a flexdo, em

MPa, foi calculada usando a seguinte equacao:
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S=3PL
2bd?

onde P ¢ a carga de ruptura, L ¢ o comprimento entre os apoios (50 mm), b representa a

largura e d ¢ a espessura da amostra. (Archadian N, 2000)

Envelhecimento Acelerado

ApOs as leituras iniciais iniciou-se o processo de envelhecimento acelerado, por
meio de uma camara de envelhecimento UVB/condensacao (Equilam, Diadema, SP,
Brasil), de acordo com ASTM G 53 (American Society for Testing Materials Norma 53)
[32]. Cada ciclo de envelhecimento foi realizado por doze horas. Nas primeiras oito
horas, luz ultravioleta incidiu a temperatura de 60 + 3°C. Nas quatro horas seguintes,
ocorreu o periodo de condensa¢do sem luz, com temperatura de 45 + 3°C. As amostras
foram expostas a 1008 horas de envelhecimento acelerado. E apos esse periodo foram

realizadas novas leituras de estabilidade de cor, microdureza e resisténcia a flexdo.

Analise estatistica

O efeito dos diferentes tipos e concentragdes de nanoparticulas na alteracdo de
cor foi analisado por andlise de varidncia com efeitos aninhados (nested-ANOVA).

Estudos com efeitos aninhados podem ser utilizados quando as restrigdes nos
impedem de cruzar todos os niveis de um fator com todos os niveis do outro fator, ou
seja, quando menos do que todos os niveis de um fator ocorrem dentro de cada nivel do
outro fator. Nesse tipo de estudo, o efeito da interacdo ndo pode ser calculado, porém o
proprio desenho utilizado j& considera a interagdo de efeito avaliado entre os dois
fatores hierarquicamente. Na andlise da cor, o efeito da concentragdo e nanoparticula

sobre a alteragdo de cor do material de prétese ocular foi avaliado com ANOVA
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hierarquica de dois fatores. Para microdureza e resisténcia a flexdo foi utilizado
ANOVA hierdrquica de trés fatores. O fator concentracdo foi aninhado para o fator
nanoparticula, porque menos do que todos os niveis do fator concentragdo ocorrem
dentro de cada faixa do fator nanoparticula. Diferencas significantes foram comparadas

pelo teste de Tukey HSD (a = 0,05).



Resultados
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4. Resultados

Os resultados obtidos estao apresentados nas tabelas de 1-8.

A tabela 1 apresenta a analise de variancia dos valores de altera¢do de cor. Pode
se verificar que houve diferenca significante para o fator nanoparticula, e para o fator

concentracdo, hierarquico ao fator nanoparticula (Tabela 1).

Tabela 1. Resultados de nested ANOVA dois fatores para alteragdo de cor (AE).

: SQ SQ MQ
Fator de variagdo gl . _ . F p
Sequencial Ajustada Ajustada

Nanoparticula 3 405.4 405.4 1351 330,7 <0,001%
Concentragio ¢ 133.3 133,3 2.2 544  <0,001%
(Nanoparticula)

Erro 90 36.8 36,8 0.4

Total 99 575,4

*p<0,05 denota diferenca estatistica significante

Todas as amostras apresentaram alteragdo de cor consideravel (AE>0; Tabela 2),
sendo o grupo Controle e os grupos com adicdo de BaSO4 os que apresentaram os
maiores valores de alteracdo de cor, com diferenca estatistica significante em relagdo
aos outros grupos (Tabela 2). Ainda, os valores encontrados para esses grupos (Controle
e com BaSO,) foram tdo semelhantes, que ndo houve diferenca estatistica significante
entre eles, independente da concentracdo de BaSO, utilizada (Tabela 3). Observou-se
que, com o aumento da concentragdo de nanoparticulas, os grupos com ZnO e TiO,
apresentaram diminui¢do significativa (p<0,05) dos valores de alteragao de cor (Tabela
2).Independente da concentragdo, os grupos com adi¢do de nanoparticulas de TiO;

apresentaram os menores valores de alteracdo de cor, com diferenca estatisticamente
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significante em relacdo aos outros grupos (Tabelas 2 e 3), sendo o grupo com adi¢do de
2,5% de TiO,, o que apresentou o menor valor de alteracdo cromadtica, diferente

estatisticamente em relacao a todos os outros grupos (p<0,05; Tabela 2 e 3).

Tabela 2. Valores médios e (desvio padrao) de alteragdo de cor (AE).

Concentragao Nanoparticula Alteragao de cor AE

Nao tem Controle 13,74 (0,55) A
ZnO 12,66 (0,45) B

1% TiO, 10,22 (0,58) C
BaSO4 12,52 (0,45) B

ZnO 10,10 (0,92) C

2% TiO, 8,78 (0,61) D
BaSO4 13,38 (0,56) AB

ZnO 9,14 (1,07) D

2,5% TiO, 6,89 (0,38) E
BaSO4 14,02 (0,47) A

Letras maiusculas diferentes na coluna indicam diferenca estatistica significante pelo Teste de Tukey (p<0,05).
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Tabela 3. Valores médios de AE (desvio padrao) para nanoparticula independente da

concentracao utilizada.

Nanoparticula Alteragao de cor AE
Controle 13,74 (0,55) A
ZnO 10,64 (1,72) B
TiO, 8,63 (1,48) C
BaSO, 13,31 (0,79) A

Letras maitisculas diferentes na coluna indicam diferenca estatistica significante pelo Teste de

Tukey (p<0,05).

Para o teste de microdureza, pode se verificar diferenca estatisticamente

significante para todos os fatores analisados e na interagao destes. (Tabela 4)

Tabela 4. Resultados de nested ANOVA trés fatores para microdureza (Knoop).

Fator de variagdo Gl SQ SQ MQ F P
Sequencial Ajustada Ajustada
Periodo 1 13,2 6,7 6,7 36,6 <0,001*
Nanoparticula 3 452 452 15,1 82,5 <0,001*
Periodo x Nanoparticula 3 37,9 38,0 12,6 69,3 <0,001%*
Concentragdo
, 6 16,8 16,8 2,8 154 <0,001*
(Nanoparticula)
Periodo x Con’centrag:ao 6 7 7.1 12 6.5 <0,001*
(Nanoparticula)
Error 180 32,8 32,8 0,2
Total 199 153,0

*p<0,05 denota diferenca estatistica significante.
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A tabela 5 apresenta os valores de microdureza antes e apos o envelhecimento.
Houve um aumento nos valores de microdureza apés envelhecimento, exceto para os
grupos controle e com adi¢ao de ZnO. De forma geral, os grupos com adi¢do de TiO2
apresentaram maiores valores de microdureza, em ambos os periodos, sendo que
comparando-se as nanoparticulas, nas mesmas concentragdes , os grupos com adic¢ao de
1 e 2% de TiO2, apresentaram os maiores valores de microdureza, com diferenga
estatisticamente significante em relacdo as outras nanoparticulas, no periodo apos

envelhecimento.

Tabela 5. Valores médios e desvio padrao de microdureza Knoop.

Periodo de Tempo

Concentragao Nanoparticula Inicial Apo6s Envelhecimento
Sem Pigmento Controle 20,16 (0,35) ABa 20,04 (0,25) Ca
ZnO 20,12 (0,33) ABa 19,57 (0,57) CDa
1% TiO, 20,16 (0,44) ABa 20,93 (0,40) Bb
BaSOg4 19,26 (0,31) Ba 19,95 (0,23) Ca
ZnO 19,64 (0,29) ABCa 19,11 (0,78) Da
2% TiO, 20,31 (0,29) Aa 21,76 (0,34) Ab
BaSO4 19,57 (0,32) Ba 20,81 (0,81) Bb
ZnO 19,50 (0,49) Ba 18,59 (0,28) Db
2,5% TiO, 19,88 (0,34) ABCa 20,84 (0,40) Bb
BaSO4 19,22 (0,36) BCa 21,36 (0,38) ABb

Letras diferentes, maiusculas na coluna e minusculas na linha, indicam diferenga estatistica significante pelo Teste de

Tukey (p<0,05).
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A tabela 6 apresenta os resultados de andlise de varidncia para o teste de
resisténcia a flexdo. Pode-se observar para os fatores periodo, nanoparticula e a

interacao entre eles, diferenca estatistica significante.

Tabela 6. Resultados de nested ANOVA trés fatores para resisténcia a Flexao (MPa).

- SQ SQ MQ
i €0 VEIaEeE gl Sequencial Ajustada Ajustada F P
Periodo 1 13014,3 15065,5 15065,5 96,9 <0,001*
Nanoparticula 3 3329,7 3329,7 1109,9 7,1 <0,001*

Periodo x Nanoparticula 3 8141,4 8141,4 2713,8 17,5 <0,001*

Concentragao (Nanoparticula) 6 503,5 503,5 83,9 0,5 0,78
Perfodo x Concentragdo ¢ 1455 1osp8 1755 11 035
(Nanoparticula)
Error 180 279994 27999,4 155,6
Total 199  54041,1

*p<0,05 denota diferenca estatistica significante.
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Podemos observar, no periodo inicial, diferenca significante entre o grupo

controle e os grupos com nanoparticulas, independente da concentragdo utilizada. Na

comparagdo entre os periodos, houve diferenca significante para os grupos controle e

Ti0O,, com diminui¢do dos valores. A nanoparticula TiO, apresentou o menor valor de

resisténcia a flexao apds envelhecimento, independente da concentragdo (Tabela 7).

Tabela 7. Valores médios e desvio padrao de resisténcia a Flexdo (MPa) para

nanoparticula e periodo analisado, independente da concentragao.

Periodo
Nanoparticula Inicial Apo6s Envelhecimento
Controle 112,23 (9,04) Aa 76,45 (17,11) ABb
ZnO 84,85 (15,34) Ca 80,65 (12,31) Aa
TiO; 97,08 (13,35) Ba 66,91 (11,21) Bb
BaSOy4 83,31 (10,62) Ca 75,82 (9,96) Aba

Letras maitsculas diferentes na coluna e letras minusculas diferentes na linha indicam diferenca

estatistica significante pelo Teste de Tukey (p<0,05).
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5. Discussao

A hipétese do estudo foi parcialmente aceita, uma vez que nem todas as
nanoparticulas e suas concentragdes (1, 2 e 2,5%) influenciaram positivamente nas
propriedades da resina acrilica avaliadas.

Foram verificados nos nossos resultados que o uso de luz UV, umidade e calor
foram fatores causadores da degradacdo do polimero, alterando as propriedades de
estabilidade de cor, microdureza e resisténcia a flexao da resina acrilica N1, isto porque
o envelhecimento acelerado pode ter causado degradacdo na matriz organica, tais como

hidrolise e decomposi¢ao das cadeias poliméricas [11, 34, 35].

Estabilidade Cromatica

Todas as amostras apresentaram alteracdo de cor apos envelhecimento (Tabela
2). Isso pode estar relacionado pela maioria dos polimeros que possuem grupos
funcionais nas suas cadeias moleculares, absorverem luz UV; entre eles estdo o grupo
carbonil C=0, anéis aromaticos e ligagdes C=C. Sabe-se que quando a molécula de um
polimero absorve a luz UV através de seus grupos funcionais, essa energia leva a um
estado mais instdvel de sua estrutura. Esse excesso de energia pode ser desativado por
varios caminhos, tais como transferir a excitagdo para outra molécula, e assim se
reestabelecer. Esses grupos podem retornar ao seu estado inicial por estagios,
reemitindo o excesso de energia em um comprimento de onda mais longo, como a luz
visivel ou calor. Se a molécula excitada dispersa o excesso de energia por algum meio,
haverd ruptura, ou seja, degradacao fotoquimica, e esses fatores contribuem,
concomitantemente, com a deterioracdo do material, tais como perda de cor ou brilho,

perda da opacidade, surgimento de trincas e rigidez (dureza). [10, 11, 17].
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Outros motivos pelos quais a cor pode se alterar sdo os fatores extrinsecos e
intrinsecos [40, 41]. Os fatores intrinsecos envolvem a prépria descoloragdo do material
com alteracdo de sua matriz, o qual € uma ocorréncia frequente ap6s o envelhecimento
devido a algumas condigdes fisico-quimicas tais como variagcdes de umidade e térmicas
[42]. Os fatores extrinsecos, como absor¢do e¢ adsor¢ao de substiancias também podem
gerar alteracdes de cor [11, 43]. Além disso, fatores como acumulo de solugdes
corantes, desidratacdo, infiltragdo, rugosidade superficial, degradacdo quimica, uso,
oxidacdo durantes as reagdes duplas de carbono produzindo compostos peroxido, e a
continua formacdo de pigmentos devido a degrada¢do do material também podem ser
associados a instabilidade de cor [11, 14].

No geral, as amostras com incorporagdo de nanoparticulas apresentaram maior
estabilidade cromatica, estatisticamente significante, em relagdo ao grupo controle
(tabelas 2 e 3) corroborando com outros estudos [14, 16, 26, 35, 44]. A literatura tem
mostrado que a adi¢do intrinseca de nanoparticulas, tais como ZnO, TiO, e BaSO,4 aos
materiais poliméricos pode promover uma maior longevidade de proteses maxilofaciais,
J& que promovem uma manuten¢ao da cor mais duradoura [14, 26, 27, 35, 44].

Essas nanoparticulas sdo amplamente utilizadas como absorventes inorganicos
de luz ultravioleta, principalmente em logdes de protecdo solar [14, 33, 45, 46].
Ultravioleta ¢ uma onda eletromagnética. Quando a luz ultravioleta age nas
nanoparticulas, elétrons entre as nanoparticulas sdo forcados a vibrar. Uma vez que o
tamanho das nanoparticulas ¢ menor que a onda eletromagnética ultravioleta, uma parte
da luz ultravioleta ¢ dissipada e uma parte ¢ absorvida pelas nanoparticulas

simultaneamente. Baseado nesses principios fisicos, a protecdo ultravioleta pode ser

resultado da absorc¢ao e dissipagdo da mesma pelas nanoparticulas [33]. Dessa forma, as
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nanoparticulas tendem a agir como uma barreira fisica refletindo a luz ultravioleta que
atinge a protese e prevenindo sua descoloragdo [35, 45, 47].

Diferentes tipos e propor¢des de nanoparticulas foram utilizados nesse estudo,
apresentando diferentes niveis de estabilidade cromatica, sendo que nem todas
protegeram a resina contra a degradagao de cor (tabelas 2 e 3). Essas diferengas podem
ter ocorrido devido a variagcdes na quantidade de impurezas organicas misturadas as
nanoparticulas apos os diferentes processos de manipulacdo durante sua fabricacao.
Ainda, as nanoparticulas ndo sdo todas iguais e podem interagir de forma diferente com
o0s varios tipos de polimeros existentes [26, 44].

Dentre os diferentes tipos de nanoparticulas, o TiO, tem mostrado os melhores
resultados [26, 27, 35]. Em nosso estudo, essa afirmagdo também ¢é verdadeira, uma vez
que, comparando-se as mesmas concentragdes, os grupos com adicdo de nanoparticulas
de TiO, apresentaram os menores valores de alteracdo de cor, com diferenca
estatisticamente significante em relagdo as outras nanoparticulas (Tabela 2).

Com o aumento da concentra¢ao de nanoparticulas, os grupos com ZnO e TiO;
apresentaram diminuicao dos valores de alteracdo de cor, estatisticamente significante
(P<0,05). Ainda, os grupos com TiO; apresentaram melhor estabilidade de cor, para
todas as concentracdes em relacdo aos grupos com ZnO (P<0,05) (Tabela 2),
semelhantemente ao estudo de Han et al 2010 [33], que avaliaram a estabilidade de cor
de um silicone facial com diferentes nanoparticulas, nas mesmas concentracdes
utilizadas no nosso estudo, e concluiram que as nanoparticulas de TiO; a 2,5%
demonstraram melhores resultados.

Sabe-se que, quanto menor o tamanho das nanoparticulas, maior sera sua
prTiOecao contra luz ultravioleta. Dessa forma, sugere-se que as nanoparticulas de TiO,

tenham apresentado os melhores resultados, por apresentar particulas extremamente
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pequenas em relacdo as nanoparticulas de ZnO e de BaSOy, se ligando fortemente as
particulas da resina acrilica e impedindo sua degradacao [33, 36, 48].

De acordo com a NBS (National Bureau of Standards), uma altera¢do de cor ¢
considerada muito baixa quando AE < 1. A situagdo ¢ clinicamente aceitavel se 1 < AE
< 3; e ¢ considerada clinicamente perceptivel se AE > 3 [49]. Nossos resultados
revelaram alteragdes de cor a partir de 6,89, denTiOando que para todos os grupos
avaliados, a alteragdo de cor ndo foi considerada adequada, sendo perceptivel até
mesmo a olho nu.

Desse modo, estudos futuros que pudessem testar maiores concentragdes destas
nanoparticulas, especialmete as de TiO,, deveriam ser realizados, com o principal

objetivo de melhorar a estabilidade de cor destas resinas ao longo do tempo.

Microdureza e Resisténcia a Flex&do

Pode se verificar de forma geral que, com exce¢do dos grupos com adi¢ao de
particulas de ZnO, os valores de microdureza aumentaram apds o envelhecimento
(Tabela 5). Esse aumento significante nos valores de microdureza apds o
envelhecimento acelerado ¢ provavelmente resultado da completa polimerizagao da
resina que ocorre devido a sua submissdo a diferentes tipos de energia, como a alta

temperatura e a condensacao da dgua, no interior da cdmara de envelhecimento [50, 51].

De forma geral, os grupos com TiO, apresentaram os maiores valores de
microdureza, estatisticamente significantes em relagdo as outras nanoparticulas, no
periodo ap6s envelhecimento (Tabela 5). Esse fato pode ser explicado da mesma forma
referente a alteracdo de cor, ou seja, as nanoparticulas de TiO, por apresentarem
particulas extremamente pequenas em relacdo as nanoparticulas de ZnO e de BaSOy se

ligam fortemente as particulas da resina acrilica, impedindo sua degradacao [33, 36, 48],
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Apo6s envelhecimento, pode se verificar, de forma geral que, com exce¢do dos
grupos controle e com adi¢do de nanoparticulas de ZnO, os valores de microdureza
aumentaram, ¢ que as nanoparticulas de BaSO4 nas concentragdes de 2% e 2,5% ,
apresentaram diferencas estatisticamente significantes nos valores de microdureza, em
relacdo ao controle (Tabela 5), o que corrobora com Xia et al, que relata que quanto
maior a quantidade de nanoparticula adicionada ao material, maiores as alteragdes que

ocorrem nas suas propriedades [52] .

A especificagdo numero 12 da American Dental Association estabeleceu que a
microdureza superficial de resinas acrilicas para base de dentadura deve ser superior ou
igual a 15 Knoop [53, 54]. Visto que as proteses oculares sdo submetidas a menor
quantidade e intensidade de impactos em comparagao as bases de dentaduras, os valores
de microdureza encontrados no nosso estudo sdo completamente satisfatorios e

clinicamente aceitaveis.

Em relagdo a resisténcia a flexao, no periodo inicial pode se verificar diferenca
significante entre o grupo controle e os grupos com nanoparticulas, independente da
concentragdo utilizada,observando-se uma reducao dos valores. (Tabela 7). Isso ocorre,
provavelmente, devido ao fato de as nanoparticulas se incorporarem na matriz da resina,
dificultando o entrelagamento das cadeias poliméricas, causando um efeito degradante
[17]. Além disso, sugere-se que, a resisténcia a flexdo dependa mais diretamente dos
tipos de nanoparticulas adicionados do que as outras propriedades avaliadas neste

estudo [52].

Existe uma variedade de possiveis razdes para a diminui¢do da resisténcia

flexural pela adi¢do de nanoparticulas: a presenca de porosidade pode ter aumentado;
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falhas podem ter surgido ao redor das nanoparticulas ou de suas aglomeragdes; ou em

alguns casos pode ter havido fraca ligagao entre as nanoparticulas e a resina [55].

Na comparacdo entre os periodos, houve diferenca significante para os grupos
controle e TiO,, com diminui¢do dos valores, sendo que a adi¢do dessa nanoparticula
resultou nos menores valores de resisténcia a flexdo apo6s envelhecimento (Tabela 7).
A razao mais provavel para reducdo da resisténcia a flexdo ¢ a propria natureza da

nanoparticula.

Embora as nanoparticulas de TiO, sejam muito pequenas, e isso facilite sua
ligagdo com as particulas do polimero, mantendo as propriedades de estabilidade de cor
e de microdureza da resina, elas tendem a se aglomerar facilmente, sendo muito dificeis
de se dispersar em solventes organicos [52]. O tamanho das aglomeracdes pode
alcangar escalas micrométricas que sdo prejudiciais a resisténcia flexural do material,
uma vez que podem surgir grandes areas de vazios ao redor das mesmas, aumentando a
probabilidade de fraturas [56]. Quanto mais nanoparticula ¢ adicionada ao material,
maior a quantidade e o tamanho das aglomerag¢des que aparecerdo nos materiais [52].
Dessa forma, talvez essas nanoparticulas necessitem de alguma modificagdo de
superficie para reduzir sua aglomeracdo e melhorar sua dispersdo na matriz da resina

[52].

Ainda, acreditamos que o aumento da microdureza causado pela adi¢do de
nanoparticulas possa ter causado uma diminuicao da sua resisténcia flexural, uma vez
que quanto maior a microdureza do material, maior sua resisténcia ao desgaste, porém

mais friavel ele se torna, e provavelmente mais susceptivel a fratura.

De acordo com a ISO 1567, a resisténcia flexural de resinas acrilicas

polimerizadas por micro-ondas ndo deve ser menor que 65 MPa. Embora os valores de
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resisténcia a flexdo tenham diminuido com a adi¢do de nanoparticulas, todos os valores
de resisténcia a flexdo encontrados nesse estudo foram satisfatorios € aceitaveis

clinicamente [57, 58].

Sabendo-se da grande importancia da manutencdo e melhoria das propriedades
de resinas acrilicas para protese ocular, bem como da crescente utilizagdo de
nanoparticulas no intuito de melhorar o desempenho dos materiais poliméricos, mais
estudos sdo necessarios a fim de se elucidar o efeito das nanoparticulas nesses materiais
e entender melhor por meio de quais mecanismos elas agem nas propriedades fisicas e

mecanicas dos mesmos.
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6. Conclusoes

Considerando-se as limitagdes de um estudo “in vitro”, podemos concluir que:

e O envelhecimento acelerado, por meio do uso de luz UV, umidade e calor
foi fator causador da degradagdo do polimero, alterando as propriedades
avaliadas na resina acrilica N1 avaliadas.

e A incorporagdo de nanoparticulas auxiliou na manuten¢do das propriedades
de estabilidade de cor e microdureza, apés o envelhecimento, sendo que as
nanoparticulas de TiO, apresentaram os melhores resultados em todas as
concentracoes.

e A resisténcia a flexdo foi relativamente prejudicada pela adicdo das
nanoparticulas, embora os resultados encontrados estejam dentro do padrao

clinicamente aceitavel.
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major preoccupation of practitioners of the many and diverse aspects of modern palymer technology.

Deteriorative reactions occur during processing, when polymers are subjected to heat, oxygen and
mechanical stress, and during the useful life of the materials when oxygen and sunlight are the most
important degradative agencies. In more specialised applications, degradation may be induced by
high energy radiation, ozone, atmospheric pollutants, mechanical stress, biolegical action, hydrolysis
and many other influences. The mechanisms of these reactions and stabilisation processes must be
understood if the technology and application of polymers are to continue to advance. The reporting
of investigations of this kind is therefore a major function of this journal.

However there are also new developments in polymer technology in which degradation processes
find positive applications. For example, photodegradable plastics are now available, the recycling
of polymeric products will become increasingly important, degradation and combustion studies are
involved in the definition of the fire hazards which are associated with polymeric materials and the
microelectronics industry is vitally dependent upon polymer degradation in the manufacture of its
circuitry. Polymer properties may also be improved by processes like curing and grafting, the chemistry
of which can be closely related to that which causes physical deterioration in other circumstances.

Radiation of various kinds is used to initiate many of these modern technological processes so that
polymer photochemistry has come to a new prominence and finds a major place in this journal.

The study of all these processes has made extensive use of modern instrumental analytical
methods and the various spectrometric, chromatographic and thermal analysis technigues have been
particularly prominent.

There is clearly a strong common bond between investigations in various parts of the field. Polymer
Degradation and Stability provides a forum for the publication of their work.

backfiles_banner.gif

AUDIENCE

Polymer Scientists and Technologists.

AUTHOR INFORMATION PACK 20 Jul 2012 www.elsevier.com/locate/polydegstab 1

64



65

IMPACT FACTOR

2011: 2.769 © Thomson Reuters Journal Citation Reports 2012

ABSTRACTING AND INDEXING

Chemical Abstracts
Current Contents
EMBASE

Engineering Index

FIZ Karlsruhe

Metals Abstracts
Palymer Contents
SCISEARCH

Science Citation Index
Scopus

EDITORIAL BOARD

Editor-in-Chief

N.C. Billingham, The School of Chemistry and Molecular Sciences, University of Sussex, Chichester Building,
Falmer, Brighton, BN1 903, UK, Email: N.Billingham@sussex.ac.uk

Editor-in-Chief and Editor for General Degradation
J.-L. Gardette, Université Blaise Pascal, Aubiere, France, Email: Luc.gardette@univ-bpclermont.fr

Editor for General Degradation
G.A. George, Queensland University of Technology, Brisbane, QLD, Australia, Email: g.gecrge@qut.edu.au

Editor for Biodegradable and Bio-based Polymers
T. Iwata, University of Tokyo, Bunkyo-Ku, Japan, Email: atiwata@mail .ecc.u-tokyo.ac.jp

Editor for Fire Retardants and Nanocomposites

B. Schartel, Bundesanstalt fOr Materialforschung und Prifung (BAM), Berlin, Germany, Email:
bernhard.schartel@bam.de

Editor Emeritus
N. Grassie, Torrance, UK

Editorial Board

H. Abe, RIKEN Japan, Wako, Japan

S. Al-Malaika, Aston University, Birmingham, UK

A.C. Albertsson, KTH Royal Institute of Technology, Stockholm, Sweden
N.S. Allen, Manchester Metropolitan University, Manchester, UK

G. Camino, Politecnico di Torino, Alessandria, Italy

M. Celina, Sandia National Laboratories, Albuguerque, NM, USA

E. Chiellini, Universita di Pisa, Pisa, Italy

Y. Doi, Inst of Physical & Chem Res, Wako-5Shi, Japan

G.A. George, Queensland University of Technology, Brisbane, QLD, Australia
P. Gijsman, DSM, Geleen, Netherlands

S.S. Im, Hanyang University, Seoul, South Korea

F.P. La Mantia, Universita degli Studi di Palermo, Palermo, Italy

H. Nishida, Kyushu Institute of Technology, Kitakyushu, Japan

1. Pickett, General Electric Corporation, Niskayuna, NY, USA

J. Scheirs, ExcelPlas Australia, Edithvale, VIC, Australia

G. Scott, Richmond, UK

W.H. Starnes, College of William and Mary, Williamsburg, WA, USA

J. Wang, Beijing Institute of Technology, Beijing, China

C. A, Wilkie, Marquette University, Milwaukee, WI, USA




GUIDE FOR AUTHORS

INTRODUCTION
Polymer Degradation and Stability deals with the degradation reactions and their control which are a
major preoccupation of practitioners of the many and diverse aspects of modern polymer technology.

Deteriorative reactions occur during processing, when polymers are subjected to heat, oxygen and
mechanical stress, and during the useful life of the materials when oxygen and sunlight are the most
important degradative agencies. In more specialised applications, degradation may be induced by
high energy radiation, ozone, atmospheric pollutants, mechanical stress, biological action, hydrolysis
and many other influences. The mechanisms of these reactions and stabilisation processes must be
understood if the technology and application of polymers are to continue to advance. The reporting
of investigations of this kind is therefore a major function of this journal.

However there are also new developments in polymer technology in which degradation processes
find positive applications. For example, photodegradable plastics are now available, the recycling
of polymeric products will become increasingly important, degradation and combustion studies are
involved in the definition of the fire hazards which are associated with polymeric materials and the
microelectronics industry is vitally dependent upon polymer degradation in the manufacture of its
circuitry. Polymer properties may also be improved by processes like curing and grafting, the chemistry
of which can be closely related to that which causes physical deterioration in other circumstances.

Radiation of various kinds is used to initiate many of these modern technological processes so that
polymer photochemistry has come to a new prominence and finds a major place in this journal.
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Results
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Discussion
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A concise and factual abstract is required. The abstract should state briefly the purpose of the
research, the principal results and major conclusions. An abstract is often presented separately from
the article, so it must be able to stand alone. For this reason, References should be avoided, but if
essential, then cite the author(s) and year(s). Also, non-standard or uncommon abbreviations should
be avoided, but if essential they must be defined at their first mention in the abstract itself.
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Immediately after the abstract, provide a maximum of 6 keywords, using American spelling and
avoiding general and plural terms and multiple concepts (avoid, for example, ‘and’, 'of'). Be sparing
with abbreviations: only abbreviations firmly established in the field may be eligible. These keywords
will be used for indexing purposes.

Abbrey Hions
Define abbreviations that are not standard in this field in a footnote to be placed on the first page
of the article. Such abbreviations that are unavoidable in the abstract must be defined at their first
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Acknowledgements

Collate acknowledgements in a separate section at the end of the article before the references and do
not, therefore, include them on the title page, as a footnote to the title or otherwise. List here those
individuals who provided help during the research (e.g., providing language help, writing assistance

or proof reading the article, etc.).

AUTHOR INFORMATION PACK 20 Jul 2012 www.elsevier.com/locate/polydegstab [3

69



Units
Follow internationally accepted rules and conventions: use the international system of units (SI). If
other units are mentioned, please give their equivalent in SI.

The SI system should be used for all scientific and laboratory data; if, in certain instances, it is
necessary to quote other units, these should be added in parentheses. Temperatures should be given
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be used.
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Footnotes

Footnotes should be used sparingly. Number them consecutively throughout the article, using
superscript Arabic numbers. Many wordprocessors build footnotes into the text, and this feature may
be used. Should this not be the case, indicate the position of footnotes in the text and present the
footnotes themselves separately at the end of the article. Do not include footnotes in the Reference
list.

Table footnotes

Indicate each footnote in a table with a superscript lowercase letter.

Artwork

Electronic artwork

General points

+ Make sure you use uniform lettering and sizing of your original artwork.
+ Save text in illustrations as "graphics' or enclose the font.

+ Only use the following fonts in your illustrations: Arial, Courier, Times, Symbol.
» Number the illustrations according to their sequence in the text.

* Use a logical naming convention for your artwork files.

» Provide captions to illustrations separately.

* Produce images near to the desired size of the printed version.

* Submit each figure as a separate file.

A detailed guide on electronic artwork is available on our website:
http://www.elsevier.com/artworkinstructions

You are urged to visit this site; some excerpts from the detailed information are given here.
Formats

Regardless of the application used, when your electronic artwork is finalised, please 'save as' or
convert the images to one of the following formats (note the resolution requirements for line drawings,
halftones, and line/halftone combinations given below):

EPS: Vector drawings. Embed the font or save the text as 'graphics’.

TIFF: Color or grayscale photographs (halftones): always use a minimum of 300 dpi.

TIFF: Bitmapped line drawings: use a minimum of 1000 dpi.

TIFF: Combinations bitmapped line/half-tone (color or grayscale): a minimum of 500 dpi is required.
If your electronic artwork is created in a Microsoft Office application (Word, PowerPoint, Excel) then
please supply 'as is'.

Please do not:

+ Supply files that are optimised for screen use (e.g., GIF, BMP, PICT, WPG); the resolution is too low;
+ Supply files that are too low in resolution;

» Submit graphics that are disproportionately large for the content.

AUTHOR INFORMATION PACK 20 Jul 2012 www.elsevier.com/locate/polydegstab 7

70



Color artwork

Please make sure that artwork files are in an acceptable format (TIFF, EPS or MS Office files) and with
the correct resolution. If, together with your accepted article, you submit usable coler figures then
Elsevier will ensure, at no additional charge, that these figures will appear in color on the Web (e.q.,
ScienceDirect and other sites) regardless of whether or not these illustrations are reproduced in color
in the printed version. For color reproduction in print, you will receive information regarding
the costs from Elsevier after receipt of your accepted article. Please indicate your preference
for color: in print or on the Web only. For further information on the preparation of electronic artwork,
please see http://www.elsevier.com/artworkinstructions.

Please note: Because of technical complications which can arise by converting color figures to 'gray
scale' (for the printed version should you not opt for color in print) please submit in addition usable
black and white versions of all the color illustrations.

Figure captions

Ensure that each illustration has a caption. Supply captions separately, not attached to the figure. A
caption should comprise a brief title (not on the figure itself) and a description of the illustration. Keep
text in the illustrations themselves to a minimum but explain all symbols and abbreviations used.

T

Number tables consecutively in accordance with their appearance in the text. Place footnotes to tables
below the table body and indicate them with superscript lowercase letters. Avoid vertical rules. Be
sparing in the use of tables and ensure that the data presented in tables do not duplicate results
described elsewhere in the article,

References
Citation in text

Please ensure that every reference cited in the text is also present in the reference list (and vice
versa). Any references cited in the abstract must be given in full. Unpublished results and personal
communications are not recommended in the reference list, but may be mentioned in the text, If these
references are included in the reference list they should follow the standard reference style of the
journal and should include a substitution of the publication date with either 'Unpublished results' or
'Personal communication'. Citation of a reference as 'in press' implies that the item has been accepted

for publication.

Web references

As a minimum, the full URL should be given and the date when the reference was last accessed. Any
further information, if known (DOI, author names, dates, reference to a source publication, etc.),
should also be given. Web references can be listed separately (e.g., after the reference list) under a
different heading if desired, or can be included in the reference list.

References in a special issue
Please ensure that the words 'this issue' are added to any references in the list (and any citations in
the text) to other articles in the same Special Issue.

Reference management software

This journal has standard templates available in key reference management
packages EndNote (http://www.endnote.com/support/enstyles.asp) and Reference Manager
(http://refman.com/support/rmstyles.asp). Using plug-ins to wordprocessing packages, authors only
need to select the appropriate journal template when preparing their article and the list of references
and citations to these will be formatted according to the journal style which is described below.

Reference style

All publications cited in the text should be presented in a list of references following the text of the
manuscript. In the text refer to references by a number in square brackets on the line (e.g. Since
Coskun [1]), and the full reference should be given in a numerical list at the end of the paper.

References should be given in the following form:

1. Coskun M, Demirelli K. Thermal degradation of sulphonylated polystrene. Polym Degrad Stab
1996;51(2):173-178.

2. Andrade 1D, editor. Polymer surface dynamics. New York: Plenum Press, 1988.

3. Ratner BD, Yoon SC, Kaul A, Rahman R. In: Planck H, Syre I, Dauner M, Egbers G, editors. Progress
in biomedical engineering, Vol. 3: Polyurethanes in biomedical engineering II. Amsterdam: Elsevier,
1987. p. 213.

AUTHOR INFORMATION PACK 20 Jul 2012 www.elsevier.com/locate/polydegstab 8

71



4. Tai D, Terazawa M, Chen CL, Kirk TK. Proceedings International Symposium Wood Pulping Chemistry
1983;4:144-149,

Journal abbreviations source

Journal names should be abbreviated according to

Index Medicus journal abbreviations: http://www.nlm.nih.gov/tsd/serials/lji.html;
List of title word abbreviations: http://www.issn.org/2-22661-LTWA-online.php;
CAS (Chemical Abstracts Service): http://www.cas.org/sent.html.

Video data
Elsevier accepts video material and animation sequences to support and enhance your scientific
research. Authors who have video or animation files that they wish to submit with their article are
strongly encouraged to include these within the body of the article. This can be done in the same way
as a figure or table by referring to the video or animation content and noting in the body text where it
should be placed. All submitted files should be properly labeled so that they directly relate to the video
file's content. In order to ensure that your video or animation material is directly usable, please provide
the files in one of our recommended file formats with a preferred maximum size of 50 MB. Video and
animation files supplied will be published online in the electronic version of your article in Elsevier
Web products, including ScienceDirect: http://www.sciencedirect.com. Please supply 'stills' with your
files: you can choose any frame from the video or animation or make a separate image. These will
be used instead of standard icons and will personalize the link to your video data. For more detailed
instructions please visit our video instruction pages at http://www.elsevier.com/artworkinstructions.
Mote: since video and animation cannot be embedded in the print version of the journal, please
provide text for both the electronic and the print version for the portions of the article that refer to
this content.

Supplementary d

Elsevier accepts electronic supplementary material to support and enhance your scientific research.
Supplementary files offer the author additional possibilities to publish supporting applications, high-
resolution images, background datasets, sound clips and more. Supplementary files supplied will be
published online alongside the electronic version of your article in Elsevier Web products, including
ScienceDirect: http://www.sciencedirect.com. In order to ensure that your submitted material is
directly usable, please provide the data in one of our recommended file formats. Authors should
submit the material in electronic format together with the article and supply a concise and descriptive
caption for each file. For more detailed instructions please visit our artwork instruction pages at
http://www.elsevier.com/artworkinstructions.

.
aola

Submission checklist

The following list will be useful during the final checking of an article prior to sending it to the journal
for review. Please consult this Guide for Authors for further details of any item.

Ensure that the following items are present:

One author has been designated as the corresponding author with contact details:

» E-mail address

* Full postal address

» Telephone and fax numbers

All necessary files have been uploaded, and contain:

+ Keywords

+ All figure captions

+ All tables (including title, description, footnotes)

Further considerations

* Manuscript has been 'spell-checked' and 'grammar-checked'

+ References are in the correct format for this journal

+» All references mentioned in the Reference list are cited in the text, and vice versa

+ Permission has been obtained for use of copyrighted material from other sources (including the Weh)
+ Color figures are clearly marked as being intended for color reproduction on the Web (free of charge)
and in print, or to be reproduced in color on the Web (free of charge) and in black-and-white in print
+ If only color on the Web is required, black-and-white versions of the figures are also supplied for
printing purposes

For any further information please visit our customer support site at http://support.elsevier.com.

AFTER ACCEPTANCE

AUTHOR INFORMATION PACK 20 Jul 2012 www.elsevier.com/locate/palydegstab 9

72



Use of the Digital Object Identifier

The Digital Object Identifier (DOI) may be used to cite and link to electronic documents. The DOI
consists of a unique alpha-numeric character string which is assigned to a document by the publisher
upon the initial electronic publication. The assigned DOI never changes. Therefore, it is an ideal
medium for citing a document, particularly 'Articles in press' because they have not yet received their
full bibliographic information. Example of a correctly given DOI (in URL format; here an article in the
journal Physics Letters B):

http://dx.doi.org/10.1016/j.physletb.2010.09.059

When you use a DOI to create links to documents on the web, the DOIs are guaranteed never to
change.

Proofs

One set of page proofs (as PDF files) will be sent by e-mail to the corresponding author (if we do
not have an e-mail address then paper proofs will be sent by post) or, a link will be provided in
the e-mail so that authors can download the files themselves. Elsevier now provides authors with
PDF proofs which can be annotated; for this you will need to download Adobe Reader version 7 (or
higher) available free from http://get.adobe.com/reader. Instructions on how to annotate PDF files
will accompany the proofs (also given online). The exact system requirements are given at the Adobe
site: http://www.adobe.com/products/reader/tech-specs.html.

If you do not wish to use the PDF annotations function, you may list the corrections (including
replies to the Query Form) and return them to Elsevier in an e-mail. Please list your corrections
quoting line number. If, for any reason, this is not possible, then mark the corrections and any other
comments (including replies to the Query Form) on a printout of your proof and return by fax, or scan
the pages and e-mail, or by post. Please use this proof only for checking the typesetting, editing,
completeness and correctness of the text, tables and figures. Significant changes to the article as
accepted for publication will only be considered at this stage with permission from the Editor. We will
do everything possible to get your article published quickly and accurately - please let us have all your
corrections within 48 hours. It is important to ensure that all corrections are sent back to us in one
communication: please check carefully before replying, as inclusion of any subsequent corrections
cannot be guaranteed. Proofreading is solely your responsibility. Note that Elsevier may proceed with
the publication of your article if no response is received.

Offprints

The corresponding author, at no cost, will be provided with a PDF file of the article via e-mail. For an
extra charge, paper offprints can be ordered via the offprint order form which is sent once the article
is accepted for publication. The PDF file is a watermarked version of the published article and includes
a cover sheet with the journal cover image and a disclaimer outlining the terms and conditions of use.

AUTHOR INQUIRIES

For inguiries relating to the submission of articles (including electronic submission) please
visit this journal's homepage. Contact details for questions arising after acceptance of
an article, especially those relating to proofs, will be provided by the publisher. You
can track accepted articles at http://www.elseviercom/trackarticle. You can also check
our Author FAQs (http://www.elsevier.com/authorFAQ) and/or contact Customer Support via
http://support.elsevier.com.

@ Copyright 2012 Elsevier | http://www.elsevier.com

AUTHOR INFORMATION PACK 20 Jul 2012 www.elsevier.com/locate/polydegstab 10

73



74

ANEXO 2: Ilustragdes da fase laboratorial da metodologia

MATERIAIS

Figura 3: A) Nanoparticulas de ZnO 1%; B) Nanoparticulas de ZnO 2%; C)

Nanoparticulas de ZnO 2,5%; D) nanoparticulas de TiO; 1%; E) nanoparticulas de TiO,
2%; F) nanoparticulas de TiO, 2,5%; G) nanoparticulas de BaSOs 1%; H)
nanoparticulas de BaSO4 2%; I) nanoparticulas de BaSO4 2,5%, confeccionadas pela

farmacia de manipulagdo ApTiOhicario, Aracatuba, Sao Paulo, Brasil
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Figura 4: Materiais utilizados na confec¢do dos discos de silicone para confec¢do do
molde das amostras de resina acrilica para os testes de cor e microdureza. A) Matriz
metalica com dimensdes de 30mm x 3mm , contendo 10 orificios circulares. B) Kit de
silicone de condensagao de uso laboratorial (colher de medida, Indurent Gel e Zetalabor.

C) Lamina de bisturi n® 15. D) Super Bonder para colagem dos discos na base de gesso.
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B Vaselina Solida 3

Figura 5: Materiais utilizados para vazamento do gesso no interior da mufla. A) Mufla
para micro-ondas. B) Pincel. C) Vaselina Sélida. D) Gesso especial Durone tipo IV. E)

Grau e espatula para gesso.

A B C
Figura 6: Materiais utilizados para confec¢cdo das barras de resina acrilica incolor. A)

Matriz metélica. B) Resina Acrilica incolor. C) Lixas para acabamento.
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Figura 7: Materiais utilizados na confeccao das amostras de resina acrilica N1: A) Pote
com tampa para resina acrilica. B) Espatula n° 36. C) Resina acrilica termopolmerizéavel
Classico N1. D) Maxicut e lixas abrasivas para acabamento. E) Isolante Cel Lac para

inclusdo da resina acrilica na mufla.

- EQUIPAMENTOS
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Figura 8: A) Balanca digital de precisdo utilizada para pesar as nanoparticulas. B)

Prensa hidraulica usada para prensagem da resina acrilica. C) micro-ondas. D)

Paquimetro digital.

Figura 9: Politriz semi automatica Ecomet 250 Pro/Automet 250 Buehler.
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A B
Figura 10: A) Espectrofotometro de Reflexdo Ultravioleta UV-2450 para realizagdo do

teste de estabilidade de cor. B) Microdurometro modelo HMV-2Tpara teste de

microdureza.

A B

Figura 11: A) Maquina de Ensaio Universal EMIC utilizada para o teste de resisténcia

a flexdo. B) Camara de Envelhecimento Acelerado.
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- ETAPAS LABORATORIAIS:

D E

Figura 12: A e B) Discos de silicone confeccionados em matriz metdlica. C)
Isolamento da parte interna da mufla com vaselina solida. D) Vazamento do gesso

especial para confeccao da base de gesso na mufla. E) Base de gesso finalizada.

D E F

Figura 13: Confeccdo do molde circular. A) Colagem do disco de silicone. B)
Isolamento do gesso com vaselina sélida. C) Posicionamento da contra-mufla. D)
Vazamento do gesso para confeccdo do molde circular. E e F) Molde circular

finalizado.
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D E

Figura 14: Confec¢ao do molde retangular. A) Barra de resina incolor. B) Colagem das
barras na base de gesso. C) Recobrimento das barras com silicone laboratorial. D e E)

Molde finalizado.

C D E

Figura 15: A) Pesagem das nanoparticulas em balanga de precisdo digital. B)
Nanoparticulas sendo vertidas no pote de vidro para resina. C,D e E) Polimero e

mondmero da resina acrilica Classico N1 devidamente proporcionados.
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Figura 16: A, B, C e D) Manipulagdo da resina acrilica N1 juntamente com as

nanoparticulas. E) Prensagem da mufla apds insercao da reina acrilica no molde.

D E F

Figura 17: A e B) Acabamento das amostras com maxicut. C) Acabamento realizado na

politriz. D, E e F) Dimensdes das amostras aferidas com paquimetro digital
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A B C D

Figura 18: Amostras circulares utilizadas nos testes de cor ¢ microdureza. Amostra
superior: antes do envelhecimento. Amostra superior: apos envelhecimento. A) grupo

controle. B) ZnO 1%. C) ZnO 2% ¢ D) ZnO 2,5%.

A B C
Figura 19: Amostras circulares utilizadas nos testes de cor e microdureza. Amostra

superior: antes do envelhecimento. Amostra superior: apos envelhecimento. A) Grupo

TiO; 1%. B) TiO; 2% e C) TiO; 2,5%.

A B C
Figura 20: Amostras circulares utilizadas nos testes de cor e microdureza. Amostra

superior: antes do envelhecimento. Amostra superior: apos envelhecimento. A) Grupo

BaSO4 1%. B) BaSO4 2% e C) BaS042,5%.
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Figura 21: Amostras retangulares utilizadas no teste de resisténcia a flexdo, antes e
apos envelhecimento. A) grupo controle. B) ZnO 1%. C) ZnO 2%. D) ZnO 2,5%. E)

Ti0; 1%. F) TiO; 2%. G) TiO; 2,5%. H) BaSO4 1%. I) BaSO4 2%. J) BaSO4 2,5%.

Figura 22: Figura geométrica formada apods penetracdo da ponta do microdurometro na

superficie da amostra
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A B

Figura 23: A) Marcacdes realizadas nas amostras para teste de resisténcia a flexao
(marcagdo no centro da amostra e duas marcagdes distantes 1 cm das extremidades). B)
Amostra devidamente posicionada no dispositivo para realizagdo do teste por meio da

técnica dos 3 pontos.

Figura 24: Realiza¢do do teste de resisténcia a flexdo, demostrando a amostra se

flexionando até o momento de sua fratura.

Figura 25: Amostras fraturadas apos teste de resisténcia a flexao
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ANEXO 3: Tabelas dos valores obtidos nos testes de estabilidade de cor, microdureza e

resisténcia a flexao antes e apos o ensaio de envelhecimento acelerado por 1008 horas

Tabela 8: Valores obtidos no teste de estabilidade de cor, do grupo CONTROLE, antes

e apos 1008 horas de envelhecimento.

80,63
80,76
81,65
80,35
81,22
80,56
80,91
80,46
80,87
81,01

O 01NN AW -

—
=}

78,18
78,16
79,11
77,91
78,87
78,50
78,49
78,06
78,37
78,60

0,75
0,72
-0,64
0,74
0,72
0,68
0,69
0,75
0,77
0,69

421
432
434
420
4,47
4,16
4,12
420
4,36
4,15

-1,13
0,97
-0,51
1,17
0,86
-1,07
-1,06
1,15
-1,02
0,88

11,90
12,42
13,45
11,68
12,93
11,71
11,51
11,15
12,27
11,71

13,70
14,11
14,66
13,53
14,48
13,40
13,25
13,00
13,99
13,28

Tabela 9: Valores obtidos no teste de estabilidade de cor, do grupo ZnO 1%, antes e

apos 1008 horas de envelhecimento.

85,73
86,93
86,35
85,37

86,7
85,84
87,08

86,5
86,26
86,96

O 0N NN AW -

o
=}

83,71
84,49
85,10
83,15
84,72
83,92
85,26
84,93
84,07
85,15

-0,4
-0,28
-0,25
-0,35
-0,35
-0,33

-0,3
-0,31

-0,3
-0,25

3,94
3,73
3,81
4,02
3,72
3,76
3,70
3,63
3,84
3,73

-1,06
1,03
1,13
1,24
-1,39
-1,46
-0,89
-1,05
-1,46
-1,04

11,45
10,98
11,17
11,47
10,48
10,66
10,76
10,19
10,55
10,73

13,16
12,73
12,87
13,41
12,50
12,74
12,27
11,82
12,71
12,41
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Tabela 10: Valores obtidos no teste de estabilidade de cor, do grupo ZNO 2%, antes e

apos 1008 horas de envelhecimento.

|

—
=}

90,77

88,5
90,88
90,85
89,72
91,01
88,82
90,89
91,13
88,97

89,44
86,73
89,28
88,22
89,35
89,49
87,46
89,52
89,65
87,76

0,44
0,48
0,38

0,4
0,48
0,36
-0,49
0,37
0,39
0,51

2,84
3,56
2,90
3,10
2,88
2,86
3,35
2,93
2,83
23,09

-0,45
0,21

0,5
0,22
0,16
0,31
0,23
0,17
-0,01
0,14

8,29
11,39
8,79

9,73
8,95
8,81

10,34

8,88

9,17
9,64

9,16
12,13
9,76
10,64
9,43
9,58
11,03
9,50
9,61
10,19

Tabela 11: Valores obtidos no teste de estabilidade de cor, do grupo ZNO 2,5%, antes

e apos 1008 horas de envelhecimento.

|

o
=}

90,78

90,9
90,14
90,66
90,72

90,8
90,86
90,96
90,88
90,51

89,30
89,87
88,43
89,21
89,22
89,39
89,33
89,38
89,45
89,16

-0,33
-0,36
-0,64
-0,35
-0,32
-0,36
-0,61
-0,33
-0,38
-0,43

2,84
2,41
3,51
2,80
2,85
2,88
326
2,70
2,76
2,68

0,17
-0,01
-0,48

0,3

0,32

0,11
-0,24

0,18
-0,02

0,12

9,19
7,52

10,39

9,13
9,41
8,69
9,36
8,03
7,88
7,67

9,48
7,87
11,37
9,28
9,55
9,05
10,08
8,35
8,37
7,99
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Tabela 12: Valores obtidos no teste de estabilidade de cor, do grupo TiO; 1%, antes e

apos 1008 horas de envelhecimento.

93,55
93,27
93,33
93,19
93,94
93,35
93,57
93,66
93,12
93,64

O 0NN AW -

—
=}

91,52
91,34
91,48
91,19
92,20
91,53
91,64
91,58
91,05
91,56

-0,44
-0,39
-0,51
-0,58
-0,58

-0,5
-0,45
-0,43
-0,56
-0,39

2,82
2,83
2,84
3,02
2,60
2,78
2,77
2,79
3,05
2,76

1,33
1,55

1,4
1,27
1,17
1,37

1,4
1,35
1,25

1,5

11,37
11,42
11,07
11,44
9,66
10,78
10,95
11,25
11,86
11,30

10,52
10,35
10,12
10,65

8,90

9,85
10,02
10,39
11,09
10,29

Tabela 13: Valores obtidos no teste de estabilidade de cor, do grupo TiO; 2%, antes e

apods 1008 horas de envelhecimento.

95,52
95,33
95,52
95,55
95,28
95,13
95,26
95,59
95,27

95

O NN AR W=

—
=}

93,49
93,46
93,18
93,54
93,20
93,04
92,95
93,29
93,14
92,73

-0,63
-0,64
-0,55
-0,49

-0,5
-0,59
-0,54
-0,56

-0,5
-0,51

2,44
2,44
2,44
2,32
2,46
2,55
2,54
2,45
2,47
2,60

1,25

1,3
1,43

1,4
1,47
1,39
1,55
1,42
1,38
1,55

8,92
8,76
9,60
8,85
9,87
10,03
10,35
9,86
10,12
10,73

8,14
7,90
8,71
7,93
8,87
9,10
9,32
8,95
9,21
9,68
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Tabela 14: Valores obtidos no teste de estabilidade de cor, do grupo TiO, 2,5%, antes e

apos 1008 horas de envelhecimento.

95,82
96,21
95,98
95,75
95,95
95,76
96,13
95,81
96,12
96,18

O 0NN AW -

—
=}

93,73
94,24
94,10
93,90
94,08
93,75
94,14
93,88
94,29
94,27

0,57
0,38
0,49
0,63
0,45
0,68
0,38
0,62
0,51
0,39

2,46
-1,93
2,17
2,37
2,09
2,39
-1,96
2,36
2,06
-1,98

1,24
1,48
1,36
1,32
1,49
1,22
1,31
1,17
1,17
1,31

8,53
7,65
7,86
7,41
7,99
7,53
7,62
7,81
7,25
743

7,82
6,66
6,97
6,60
6,96
6,34
6,30
7,13
6,54
6,61

Tabela 15: Valores obtidos no teste de estabilidade de cor, do grupo BaSO4 1%, antes e

apos 1008 horas de envelhecimento.

83,02
83,05
82,47
82,98
83,18
82,22
82,91
82,87
82,71
82,66

O 0NN AR W=

o
=}

80,84
81,11
80,15
81,03
80,99
79,99
80,67
80,67
80,49
80,85

-0,97
-0,96
-1,07
-0,95
-1,01
-1,09
-1,08

-1,09
-1,07

-3,99
4,13
434
-3,88
4,16
4,43
431
4,08
433
426

0,38
0,29
0,35
0,12
0,35

0,5
0,22
0,22
0,35
0,38

11,02
11,64
11,96
10,95
11,63
11,90
11,96
11,57
11,93
11,53

11,99
12,50
12,95
11,62
12,58
13,03
12,80
12,38
12,89
12,46
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Tabela 16: Valores obtidos no teste de estabilidade de cor, do grupo BaSO,42%, antes e

apos 1008 horas de envelhecimento.

1 83,18 81,06 0,96  -4,04 025 11,68 12,50
2 84,08 81,46 1,03 -4.39 0,1 13,54 14,29
3 82,5 8021 1,02 -4.44 0,49 12,77 13,88
4 83,9 81,71 0,98  -423 0,15 12,40 13,15
5 83,89 81,75 1,08 -439 0,01 13,39 13,95
6 8349 81,36 0,95  -4,30 0,18 12,84 13,61
7 83,5 81,31 0,95 4,18 0,16 12,65 13,39
8 83,12 81,34 0,97  -4,07 02 11,97 12,68
9 83,39 81721 0,93 4,14 0,11 12,49 13,18
10 83,5 81,58 1,07 -4.26 028 12,35 13,17

Tabela 17: Valores obtidos no teste de estabilidade de cor, do grupo BaSO,42,5%, antes

e apos 1008 horas de envelhecimento.

1 83,42 81,22 -1,02 -4,12 0,01 12,44 13,00
2 83,14 80,87 -1,15 -4,51 -0,36 13,26 14,21
3 83,54 80,99 -0,95 -4,29 0,02 13,95 14,55
4 83,4 80,98 -1,18 -4,45 -0,09 13,38 14,07
5 83,64 81,42 -1,11 -4,41 -0,2 13,45 14,22
6 83,67 81,33 -0,99 -4,25 -0,22 13,35 14,15
7 82,5 79,90 -0,98 -4,17 -0,46 12,95 14,03
8 83,32 81,07 -1,06 -4,28 -0,11 13,14 13,82
9 83,16 80,67 -1,1 -4,45 -0,33 13,67 14,61
10 82,96 80,73 -1,02 -4,15 -0,36 12,67 13,58
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Tabela 18: Valores iniciais obtidos no teste de microdureza, para o grupo CONTROLE.

Amostra Edentl Edent2 Edent3 Edent4 Edent5 Média/amostra
1 20,5 21,2 20,1 20,1 20,5 20,48
2 20,1 20,3 19,9 20,1 20,1 20,1
3 20,1 20,3 19,9 20,1 19,2 19,92
4 20,3 20,5 20,8 21 21 20,72
5 20,3 20,8 20,5 20,8 20,1 20,5
6 19,9 20,1 19,9 20,3 20,1 20,06
7 20,3 19,7 20,1 19,9 19,9 19,98
8 20,5 20,3 20,1 20,1 21 20,4
9 19,2 19,9 20,1 19,7 19,4 19,66
10 19,4 19,7 20,1 19,7 19,9 19,76

Média 20,16
DP 0,35

Tabela 19: Valores obtidos no teste de microdureza, para o grupo CONTROLE,

apos envelhecimento de 1008 horas.

Amostra  Edent 1f Edent 2f Edent 3f Edent 4f Edent 5f Média/amostra
1 19,9 20,3 20,1 19,9 19,7 19,98
2 19,7 20,3 19,7 20,3 19,9 19,98
3 19,4 20,1 19,2 20,1 19,7 19,7
4 19,9 20,1 19,4 19,4 19,7 19,7
5 20,1 19,4 20,1 19,4 20,5 19,9
6 20,5 19,9 20,1 20,1 19,9 20,1
7 19,9 20,3 20,5 19,7 19,9 20,06
8 20,8 20,5 20,1 20,3 20,1 20,36
9 20,3 20,1 20,1 20,1 20,5 20,22
10 20,3 20,5 20,5 20,5 20,3 20,42

Média 20,04
DP 0,25




Tabela 20: Valores iniciais obtidos no teste de microdureza, para o grupo ZnO 1%.

Amostra Edentl Edent2 Edent3 Edent4 Edent5 Média/amostra
1 20,1 21 20,3 20,3 20,8 20,5
2 21 20,5 20,1 20,3 20,1 20,4
3 20,1 19,7 20,1 20,1 19,7 19,94
4 20,1 20,5 20,8 20,1 20,1 20,32
5 20,8 20,5 20,5 20,3 19,9 20,4
6 20,3 19,9 20,5 20,3 20,1 20,22
7 19,7 20,1 19,7 19,7 19,2 19,68
8 19,4 20,5 20,1 19,4 19,9 19,86
9 20,3 19,9 20,3 20,8 20,1 20,28
10 19,7 19,4 19,9 19,9 19 19,58

Média 20,12
DP 0,33

Tabela 21: Valores obtidos no teste de microdureza, para o grupo ZnO 1%, apos

envelhecimento de 1008 horas.

Amostra  Edent 1f Edent 2f Edent 3f Edent 4f Edent 5f Média/amostra

1 19,7 18,2 19,9 19,9 19 19,34
2 19,2 20,3 19,7 19,4 20,1 19,74
3 19,9 19,4 19,4 19,7 19,2 19,52
4 20,5 19,4 19,4 20,5 19,9 19,94
5 20,1 18,2 18,2 18,6 19,9 19
6 18,4 18,2 20,3 19 17,9 18,76
7 19,2 19,7 20,8 19 18,4 19,42
8 21,2 19 18,6 18,6 18,2 19,12
9 19,4 19,4 21,5 20,8 20,1 20,24
10 19,9 19,2 21,2 21,7 21 20,6
Média 19,57

DP 0,57




Tabela 22: Valores iniciais obtidos no teste de microdureza, para o grupo ZnO 2%

Amstra Edentl Edent2 Edent3 Edent4 Edent5 Média/amostra
1 19,4 19,4 19,9 19,9 19,7 19,66
2 19,7 19 19,9 19,9 19,9 19,68
3 19,9 20,1 19,9 19,9 19,9 19,94
4 20,3 19,7 19,7 19,7 20,3 19,94
5 19,9 20,3 19,7 20,3 20,3 20,1
6 19,2 19,4 19,4 19,4 19,2 19,32
7 19,4 19,2 20,1 19,9 19,9 19,7
8 19 19,2 19,9 19,2 19,4 19,34
9 19 19,9 19,7 19,4 19,4 19,48
10 19,7 19,2 19,4 18,8 19,2 19,26

Média 19,64
DP 0,29

Tabela 23: Valores obtidos no teste de microdureza, para o grupo ZnO 2%, apos

envelhecimento de 1008 horas.

Amostra Edent 1f Edent 2f Edent 3f Edent 4f Edent 5f Média/amostra

1 20,1 19,9 18,2 17,5 19,9 19,12
2 20,3 20,5 21 20,5 20,5 20,56
3 18,6 19,7 18,8 17,9 19,4 18,88
4 20,5 18,2 21 21 19,9 20,12
5 17,3 20,3 19,9 19,7 19 19,24
6 17 20,3 17 20,3 19,4 18,8
7 19,7 18 18,8 17,3 16,8 18,12
8 18,6 20,3 17,1 19,7 15,5 18,24
9 20,1 16,6 19 19,9 17,1 18,54
10 19,9 20,8 17,1 20,1 19,4 19,46

Média 19,11

DP 0,78
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Tabela 24: Valores iniciais obtidos no teste de microdureza, para o grupo ZnO 2,5%.

Amostra Edentl Edent2 Edent3 Edent4 Edent5 Média/amostra

1 19,4 18,8 19,4 19,2 19,4 19,24
2 19,9 19,2 18,8 18,4 19,4 19,14
3 19,4 19,2 19,9 19,2 19,2 19,38
4 18 18,8 18,8 19,2 18,6 18,68
5 19,4 19,2 19,2 19,4 19 19,24
6 19,9 20,1 18,8 19,2 19 19,4
7 20,5 20,8 20,5 20,1 20,3 20,44
8 19,9 20,3 19,9 19,4 19,7 19,84
9 19,9 19,9 19,7 19,7 19,7 19,78
10 19,7 19,4 19,7 19,9 20,5 19,84
Média 19,50

DP 0,49

Tabela 25: Valores obtidos no teste de microdureza, para o grupo ZnO 2,5%,

apo6s envelhecimento de 1008 horas.

Amostra  Edent 1f Edent 2f Edent 3f Edent 4f Edent 5f Média/amostra
1 18 17,5 19 17,9 19 18,28
2 18,6 18,6 19,2 18,8 18,8 18,8
3 19,7 18,4 19,2 16,3 18,4 18,4
4 19,2 18,2 19 17,5 18 18,38
S 19.9 17,9 18,2 19,9 15,7 18,32
6 19,4 18,6 18,8 18,8 17,1 18,54
7 20,1 19,9 19,7 18,2 18,2 19,22
8 19,9 18,2 17,7 17,9 19,2 18,58
9 18,2 19,7 17,5 17,9 20,5 18,76
10 19,7 17,7 17,3 18,2 20,1 18,6
Média 18,59
DP 0,28




Tabela 26: Valores iniciais obtidos no teste de microdureza, para o grupo TiO; 1%.

Amostra Edentl Edent2 Edent3 Edent4 Edent5 Meédia/amostra
1 21 20,3 20,3 20,5 20,1 20,44
2 20,8 20,8 20,1 20,3 20,1 20,42
3 20,8 20,8 20,5 21 20,5 20,72
4 20,5 20,5 21,2 19,9 19,9 20,4
5 21 20,8 20,3 20,1 21,2 20,68
6 19,7 19,7 20,5 19,9 20,5 20,06
7 19,2 19,2 19,9 19,2 19,7 19,44
8 19,9 19,7 19,7 19,2 19,4 19,58
9 20,3 19,7 19,7 19.9 20,3 19,98
10 19,9 19,7 19,7 20,1 19,9 19,86

Média 20,16
DP 0,44

Tabela 27: Valores obtidos no teste de microdureza, para o grupo TiO, 1%, apos

envelhecimento de 1008 horas.

Amostra  Edent 1f Edent 2f Edent 3f Edent 4f Edent 5f Média/amostra

1 21,5 20,8 20,8 21 20,3 20,88
2 20,3 20,8 20,8 20,5 20,5 20,58
3 21 20,3 20,8 20,5 20,8 20,68
4 20,8 20,3 21,2 20,5 20,3 20,62
S 20,8 20,1 21 20,8 20,5 20,64
6 20,3 20,5 20,5 21 20,3 20,52
7 21,2 21,5 20,8 20,8 20,8 21,02
8 222 20,5 22,2 21,2 21,7 21,56
9 21,5 21,7 21,2 21,5 20,5 21,28
10 21 21,7 21,5 22 21,5 21,54

Média 20,93

DP 0,40




Tabela 28: Valores iniciais obtidos no teste de microdureza, para o grupo TiO, 2%.

Amostra Edentl Edent2 Edent3 Edent4 EdentS5 Média/amostra

2 20,3 19,7 19,4 20,5 20,3 20,04

4 20,1 20,3 20,1 20,5 20,1 20,22

6 20,8 19,9 19,9 20,3 20,5 20,28

8 20,1 19,7 20,1 20,1 20,1 20,02

10 20,3 19,7 20,1 20,1 19,9 20,02

DP 0,29

Tabela 29: Valores obtidos no teste de microdureza, para o grupo ZnO 2%, apo6s

envelhecimento de 1008 horas.

Amostra  Edent 1f Edent 2f Edent 3f Edent 4f Edent 5f Meédia/amostra

2 22,5 23,3 21,5 21,7 21 22

4 22 21,2 2.2 212 21,5 21,62

6 21,7 21 21,2 21,5 21,5 21,38

8 23 20,5 23 22 222 22,14

10 21,7 22,5 21,2 22 21,5 21,78

DP 0,34

94
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Tabela 30: Valores iniciais obtidos no teste de microdureza, para o grupo TiO; 2,5%.

Amostra Edentl Edent2 Edent3 Edent4 Edent5 Média/amostra
1 20,5 20,1 20,5 20,8 21,2 20,62
2 20,8 19,7 19,4 19,7 20,3 19,98
3 19,7 19,9 19,7 20,1 19,9 19,86
4 19,7 19,7 19,7 19,4 19,7 19,64
5 20,3 19,9 19,9 20,1 20,5 20,14
6 20,1 19,4 20,1 19,9 19,7 19,84
7 20,5 19,4 20,1 19,4 19,2 19,72
8 19,4 19 19,4 19,4 19,4 19,32
9 20,5 19,4 19,9 19,7 20,3 19,96

10 19,9 19,9 19,7 19,4 19,9 19,76
Média 19,88
DP 0,34

Tabela 31: Valores obtidos no teste de microdureza, para o grupo TiO, 2,5%,

apo6s envelhecimento de 1008 horas.

Amostra  Edent 1f Edent 2f Edent 3f Edent 4f Edent 5f Média/amostra
1 22 22 21 20,5 21 21,3
2 20,5 20,5 21,2 21 20,8 20,8
3 19,7 19,9 20,5 20,3 19,9 20,06
4 20,1 20,8 20,1 20,5 20,3 20,36
5 20,8 21 20,5 20,5 21,5 20,86
6 20,3 21,7 21 21,7 22,2 21,38
7 20,3 21,2 21 21 21,2 20,94
8 20,3 20,5 21,2 21,5 20,8 20,86
9 21,5 20,5 21,2 21,2 21 21,08

10 20,5 21 20,3 21 20,8 20,72
Média 20,84
DP 0,40
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Tabela 32: Valores iniciais obtidos no teste de microdureza, para o grupo BaSO4 1%

Amostra Edentl Edent2 Edent3 Edent4 Edent5 Média/amostra
1 19 18,8 18,8 19 19,4 19
2 19,4 19,7 20,1 19,2 19,4 19,56
3 19,7 19,2 19,7 19,7 19,2 19,5
4 19 19,2 19 19,4 19 19,12
5 19 19 19,4 19,2 18,8 19,08
6 19,4 19,9 19,7 19,7 19,7 19,68
7 18,6 18,8 18,8 18,6 18,6 18,68
8 19 19 19,2 19,4 19,4 19,2
9 19,7 19 19,2 19 19,2 19,22
10 19,4 19,2 19,9 19,7 19,7 19,58

Média 19,26
DP 0,31

Tabela 33: Valores obtidos no teste de microdureza, para o grupo BaSO4 1%,

apos envelhecimento de 1008 horas.

Amostra  Edent 1f Edent 2f Edent 3f Edent 4f Edent 5f Média/amostra
1 20,1 19,9 20,1 19,7 20,8 20,12
2 19,9 19,4 19,7 19,4 20,3 19,74
3 20,1 20,1 20,3 19,7 20,5 20,14
4 20,8 19,7 19,9 20,5 20,1 20,2
5 20,1 20,3 20,1 20,1 20,1 20,14
6 20,1 19,7 18,8 20,1 19,7 19,68
7 20,1 19,2 19,7 19,7 20,1 19,76
8 20,3 20,3 19,9 19,7 19,7 19,98
9 20,1 19,9 20,3 20,3 20,1 20,14
10 19.4 19,7 19,2 19,7 19,9 19,58

Média 19,95
DP 0,23
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Tabela 34: Valores iniciais obtidos no teste de microdureza, para o grupo BaSO4 2%.

Amostra Edentl Edent2 Edent3 Edent4 Edent5 Média/amostra
1 19,7 19,4 20,1 19,9 19,7 19,76
2 19,2 19,7 19,7 19,4 19,7 19,54
3 20,1 20,3 20,1 20,1 19,9 20,1
4 19,7 19,4 19,9 19,4 19,2 19,52
5 19,2 19,4 19 19,2 19,2 19,2
6 19,2 19,4 19,4 19 19,2 19,24
7 19,7 19,4 19,4 19,2 19,2 19,38
8 20,3 19,7 20,3 19,7 20,5 20,1
9 19,9 19,2 19,9 19 19,2 19,44
10 19,7 19,4 19,4 19,2 19,4 19,42

Média 19,57
DP 0,32

Tabela 35: Valores obtidos no teste de microdureza, para o grupo BaSO4 2%,

apos envelhecimento de 1008 horas.

Amostra  Edent 1f Edent 2f Edent 3f Edent 4f Edent 5f Média/amostra
1 20,3 20,8 21,2 20,5 19,7 20,5
2 20,8 20,8 21 21 20,5 20,82
8 20,5 20,3 20,1 21 19,7 20,32
4 21 21 29,8 21 21,2 22,8
5 21,5 21,5 20,8 21 21,5 21,26
6 20,8 20,5 20,3 21 20,1 20,54
7 19,9 19,4 20,3 19,9 21 20,1
8 20,3 19,9 20,3 20,1 20,1 20,14
9 21,5 20,5 21,2 21,2 22 21,28

10 20,5 20,1 20,3 20,5 20,5 20,38
Média 20,81
DP 0,81
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Tabela 36: Valores iniciais obtidos no teste de microdureza, para o grupo BaSO4 2,5%.

Amostra Edentl Edent2 Edent3 Edent4 Edent5 Média/amostra

1 19 19,4 18,4 18,8 19,2 18,96
2 20,5 20,1 20,1 19,4 19,7 19,96
3 19,2 19 19 19,2 19,2 19,12
4 18,6 18,6 19,2 19,2 19 18,92
5 19,2 18,8 19 18,8 18,8 18,92
6 19 19 18,8 19 18,8 18,92
7 19,7 19,4 20,1 19,4 19,7 19,66
8 19,2 19,4 19,2 19,2 19,2 19,24
9 19,2 19,2 19,4 19,9 19,4 19,42
10 19 19,2 19,2 18,8 19,2 19,08
Média 19,22

DP 0,36

Tabela 37: Valores obtidos no teste de microdureza, para o grupo BaSO,4 2,5%,

apos envelhecimento de 1008 horas.

Amostra  Edent 1f Edent 2f Edent 3f Edent 4f Edent 5f Média/amostra
1 22 21,5 22 21,7 21,2 21,68
2 21 21 20,8 20,8 21,7 21,06
3 21,7 21,7 21,7 20,8 21,2 21,42
4 21,2 21 21,2 20,8 21,2 21,08
5 21 20,8 21,2 20,5 20,8 20,86
6 21,2 22,5 21,7 21,7 21 21,62
7 20,8 20,5 21,5 21,2 21,7 21,14
8 22 22,2 22 20,8 21,2 21,64
9 22 23 22,2 21,7 21,5 22,08
10 21,2 21,5 21,5 20,8 20,3 21,06

Média 21,36
DP 0,38




Tabela 38: Valores iniciais e apds envelhecimento de resisténcia (Mpa) obtidos

no teste de resisténcia a flexao, para o grupo CONTROLE.

Amostra  Resisténcia Inicial (Mpa) Resisténcia Final (Mpa)

2 105,59 82,64

4 109,51 80,04

6 114,26 63,34

8 117,17 86,25

10 127,79 68,94

Tabela 39: Valores iniciais e apds envelhecimento de resisténcia (Mpa) obtidos

no teste de resisténcia a flexdo, para o grupo ZnO 1%.

Amostra  Resisténcia Inicial (Mpa) ResisténciaFinal (Mpa)

2 60,92 85,06

4 108,49 53,61

6 55,55 82,2

8 74,09 100,96

10 107,83 91,8
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Tabela 40: Valores iniciais e apos envelhecimento de resisténcia (Mpa) obtidos no

teste de resisténcia a flexdo, para o grupo ZnO 2%.

Amostra  Resisténcia Inicial (Mpa) Resisténcia Final (Mpa)

2 61,85 61,54

4 83,34 102,5

6 76,69 68,01

8 72,86 67,53

10 67,40 90,26

Tabela 41: Valores iniciais e apds envelhecimento de resisténcia (Mpa) obtidos

no teste de resisténcia a flexao, para o grupo ZnO 2,5%.

Amostra  Resisténcia Inicial (Mpa) Resisténcia Final (Mpa)

2 97,35 69,82

4 90,21 80,52

6 92,02 73,69

8 81,18 108,85

10 79,60 82,2
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Tabela 42: Valores iniciais e apds envelhecimento de resisténcia (Mpa) obtidos

no teste de resisténcia a flexao, para o grupo TiO, 1%.

Amostra  Resisténcia Inicial (Mpa) Resisténcia Final (Mpa)

2 84,18 57,84

4 81,67 54,84

6 114,93 54

8 82,81 73,08

10 119,55 60,04

Tabela 43: Valores iniciais e apds envelhecimento de resisténcia (Mpa) obtidos

no teste de resisténcia a flexdo, para o grupo TiO, 2%.

Amostra  Resisténcia Inicial (Mpa) Resisténcia Final (Mpa)

2 100,39 80,57

4 78,54 62,24

6 109,51 93,96

8 88,76 56,96

10 85,94 57,22
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Tabela 44: Valores iniciais e apds envelhecimento de resisténcia (Mpa) obtidos

no teste de resisténcia a flexdo, para o grupo Ti0, 2,5%.

Amostra  Resisténcia Inicial (Mpa) Resisténcia Final (Mpa)

2 82,24 63,61

4 94,71 66,87

6 96,95 63,74

8 99,60 60,83

10 75,72 84,35

Tabela 45: Valores iniciais e apds envelhecimento de resisténcia (Mpa) obtidos

no teste de resisténcia a flexao, para o grupo BaSO4 1%

Amostra Resisténcia Inicial (Mpa) Resisténcia Final (Mpa)

2 97,61 89,6

4 95,24 64,49

6 83,08 94,88

8 79,69 74,88

10 78,98 88,54
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Tabela 46: Valores iniciais e apds envelhecimento de resisténcia (Mpa) obtidos

no teste de resisténcia a flexao, para o grupo BaSO,42%.

Amostra  Resisténcia Inicial (Mpa) Resisténcia Final (Mpa)

2 77,04 61,27

4 75,41 72,24

6 87,39 71,14

8 87,79 63,26

10 88,23 75,19

Tabela 47: Valores iniciais e apds envelhecimento de resisténcia (Mpa) obtidos

no teste de resisténcia a flexdo, para o grupo BaSO4 2,5%

Amostra  Resisténcia Inicial (Mpa) Resisténcia Final (Mpa)

2 79,42 78,7

4 54,36 89,68

6 85,76 77,84

8 59,60 77,97

10 88,23 86,82




