( UNIVERSIDADE
! )UNIGRANRIO ¢ [PROPEP
V.

UNIVERSIDADE MANTIDA PELA COMPANHIA
NILZA CORDEIRO HERDY DE EDUCACAO E CULTURA
CNPJ 29.403.763/0001- 65

UNIVERSIDADE DO GRANDE RIO
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM ODONTOLOGIA

INFLUENCIA DO CROSS-LINK E DO ENVELHECIMENTO
TERMICO NAS PROPRIEDADES MECANICAS DO
POLIMETACRILATO DE METILA TERMOPOLIMERIZAVEL

DISSERTACAO

MARCELO DE OMENA

2021

UNIGRANRIO - UNIVERSIDADE DO GRANDE RIO - “PROF. JOSE DE SOUZA HERDY”, cadastrada no MEC sob o n°472,
UNIVERSIDADE MULTICAMPI



UNIVERSIDADE DO GRANDE RIO
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM ODONTOLOGIA

INFLUENCIA DO CROSS-LINK E DO ENVELHECIMENTO
TERMICO NAS PROPRIEDADES MECANICAS DO
POLIMETACRILATO DE METILA TERMOPOLIMERIZAVEL

MARCELO DE OMENA

Dissertacdo apresentada ao Programa de pos
graduagdo em odontologia da Universidade do
Grande Rio - Professor José de Souza Herdy como
requisito parcial a obtencdo de Titulo de Mestre em

clinica odontologica.

Orientador: Prof. Dr. Victor Talarico Leal Vieira

2021



CATALOGACAO NA FONTE UNIGRANRIO — NUCLEO DE COORDENACAO DE
BIBLIOTECAS




INFLUENCIA DO CROSS-LINK E DO ENVELHECIMENTO
TERMICO NAS PROPRIEDADES MECANICAS DO
POLIMETACRILATO DE METILA TERMOPOLIMERIZAVEL

MARCELO DE OMENA

Dissertacdo apresentada ao Programa de poés
graduacdo em odontologia da Universidade do
Grande Rio - Professor José de Souza Herdy como
requisito parcial a obtencdo de Titulo de Mestre em

clinica odontoldgica.

Aprovada em de de 2021

Banca examinadora

Prof. Victor Talarico Leal Vieira
Universidade do Grande Rio - UNIGRANRIO

Prof. Dr. Carlos Antonio Freire Sampaio
Universidade do Estado do Rio de Janeiro - UERJ

Prof. Dr. Plinio Mendes Senna
Universidade do Grande Rio - UNIGRANRIO

Prof. Victor Talarico Leal Vieira
Universidade do Grande Rio - UNIGRANRIO



DEDICATORIA

Dedico o fechamento deste ciclo a minha esposa
Juliana e meu filho Bento que me apoiaram na realizacéo
desse sonho e ao grande Professor Victor Talarico pelos

conhecimentos e aprendizado ao longo dessa trajetoria.



AGRADECIMENTOS

Agradeco a minha esposa Juliana que me apoiou desde o inicio para
aprofundamento dos meus estudos e por estar junta nos momentos mais dificeis
dessa trajetoria lado a lado.

Ao meu filho Bento que queria sempre brincar e tornou muitos momentos
dificeis em diversao e distracao para tornar tudo mais leve.

Ao meu orientador Prof. Dr. Victor Talarico Leal Vieira pelo exemplo de
dedicacéo a profissdo, por ter tido paciéncia e mesmo sabendo de todas as minhas
limitacbes, ainda assim acreditou na minha vontade e me guiou ao longo dessa
jornada. Muito obrigado por tudo!

Aos Doutores Carlos Antonio Freire Sampaio e Plinio Mendes Senna pela boa
vontade de me auxiliar desde o inicio da qualificacdo deste trabalho com orientacbes
sabias de qual caminho trilhar para o desenvolvimento. Muito obrigado!

Aos professores e sempre amigos Dra. Claudia Maria Pereira, Dra. Carina
Maciel da Silva Boghossian, Dr. Emmanuel Jodo Nogueira Leal, Dr. Flavio
Rodrigues Ferreira Alves, Dr. Henrique dos Santos Antunes, Dr. Plinio Mendes
Senna, Dra. Sabrina de castro Brasil, Dra. Sara Genini Piperni, Dr. Victor Talarico
Leal Vieira e Dr Edson Jorge do curso do Mestrado Unigranrio, por todo o
conhecimento ao longo dessa trajetoria, muito obrigado! J& com saudades de todos.

Aos meus amigos de turma, Aline, Brenda, Daniel, Isis, Natalia, Ricardo,
Rafael, Rodrigo, Marcia, Shelly, Paula obrigado a todos pela amizade, pela troca de
conhecimento e estudos que sempre fizemos, por todos os trabalhos excelentes

apresentados, pelo acolhimento. Obrigado.



INDICE

1. INTRODUCAO
2. JUSTIFICATIVA
3. OBJETIVO
3.1 OBJETIVOS ESPECIFICOS
4. MATERIAIS E METODOS
4.1 DIVISAO DOS GRUPOS ESTUDADOS
4.2 FABRICACAO DE CORPOS DE PROVA
4.3 ENVELHECIMENTO DOS CORPOS DE PROVA
4.4 ESTUFA
4.5 TESTE DE RESISTENCIA MAXIMA FLEXAO
4.6 TESTE MICRODUREZA
4.7 ANALISE ESTATISTICA
5. RESULTADOS
6. DISCUSSAO
7. CONCLUSAO

8. BIBLIOGRAFIA

12

13

14

16

16

17

21

25

26



RESUMO

Objetivo: Avaliar a resisténcia a flexdo e a microdureza de diferentes marcas de
metacrilato de metila com e sem incorporacdo de cross-link envelhecidos e nao
termicamante. Materiais e metodos: Foram avaliadas quatro marcas de resina
acrilica ativada termicamente (RAAT): Classico, Vipi, TDV e Palaton. Os subgrupos
foram divididos de acordo com a marca, presenca ou nao de cross-link e
envelhecimento dos corpos de prova (CP). Os CPs mediram 64mm x 10mm x 3mm
seguindo a norma ABNT NBR ISO 20795-1:2019. As temperaturas de
termociclagem foram de 55°C, 37°C e 5 °C, foi utilizado um termociclador ODEME
(ODEME TS 350, Luzena, SC, Brasil). O teste de resisténcia maxima a fratura foi
realizado através do ensaio de flexdo em trés pontos, de acordo com a norma ABNT
NBR ISO 20795-1:2019, utilizando uma maquina de ensaio universal EMIC DL 200
MF. O ensaio de microdureza foi realizado utilizando um Microdurémetro (Micromet
2003, Buehler;Lake Bluff, IL, USA). Os resultados obtidos foram submetidos ao teste
de normalidade de Kolmogorov-Smirnov com nivel de significancia (a) ajustado em
5%, onde constatu-se a normalidade dos dados. Resultados: As resinas sem
crosslink apresentaram o0 seguinte resultado: CLA=TDV>PAL=VIP, apds o
tratamento térmico ndo houve diferenca entre elas, depois de envelhecida a CLA
apresentou reducdo de resisténcia. Em relacdo a yHV: TDV>VIP>CLA=PAL e apos
o tratamento CLA=PAL=VIP>TDV. As resinas com croslink ndo apresentaram
diferencas e ndo sofreram efeito do envelhecimento. Em relacdo a pHV:
TDV>VIP>CLA=PAL, e apos o tratamento CLA=PAL=VIP>TDV. Conclusdes: As
resinas acrilicas classico, Tdv, Vipicrill e Palaton atendem as exigéncias da norma
NBR ISO 20795-1:2019. A incorporacdo do Crosslink influenciou na resisténcia
flexural, o Unico material que teve melhora com a adicao do crosslink foi o Palaton,
tendo todos os outros uma queda quando comparado as resinas com crosslink. O
tratamento térmico influenciou de maneira diferenciada nas marcas de reisna,

melhorando ou piorando suas propriedades.

Palavras chave: Polimetacrilato de metila, crosslink, Envelhecimento térmico,

Resisténcia a fratura, microdureza Vickers.



ABSTRACT

Aim: To evaluate the flexural strength and microhardness of different brands of
methyl methacrylate with and without cross-link incorporation aged and non-
thermicant. Materials and methods: Four brands of thermally activated acrylic resin
(RAAT) were evaluated: Classico, Vipi, TDV and Palaton. The subgroups were
divided according to brand, presence or absence of cross-link and aging of
specimens (CP). The CPs measured 64mm x 10mm x 3mm following an ABNT NBR
ISO 20795-1: 2019 standard. The thermocycling temperatures were 55°C, 37°C and
5°C, using an ODEME thermocycler (ODEME TS 350, Luzena, SC, Brazil). The
maximum fracture resistance test was carried out through a three-point bending test,
according to the ABNT NBR ISO 20795-1: 2019 standard, using a universal testing
machine EMIC DL 200 MF. The microhardness test was performed using a
Microhardness tester (Micromet 2003, Buehler; Lake Bluff, IL, USA). The results
obtained were discovered using the Kolmogorov-Smirnov normality test with a
significance level (a) discriminating at 5%, where the normality of the data was
verified. Results: The resins without crosslink dissipated the following result: CLA =
TDV> PAL = VIP, after heat treatment there was no difference between them, after
aging the CLA showing reduced strength. In relation to pyHV: TDV> VIP> CLA = PAL
and after treatment CLA = PAL = VIP> TDV. The resins with croslink did not differ
and did not suffer from aging. In relation to yHV: TDV> VIP> CLA = PAL, and after
treatment CLA = PAL = VIP> TDV. Conclusions: The resins classico, Tdv, Vipicrill
and Palaton meet the requirements of the NBR ISO 20795-1: 2019 standard. An
incorporation of Crosslink influenced the flexural strength, the only material that
improved with the addition of crosslink was Palaton, having all others a drop when
compared to crosslinked resins. The heat treatment influenced the reinsin brands in a

different way, improving or worsening their properties.

Key words: Polymethyl methacrylate, crosslink, Thermal aging, Fracture strength,

Vickers microhardness.
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1. INTRODUCAO

A utilizacdo de préteses totais prensadas termoativadas vem aumentando
mundialmente com o envelhecimento da populacdo (Taylor et al., 2020) . Além
disso, em nosso pais os programas de saude bucal vem permitindo o acesso a
proteses totais removiveis a populagdo de baixa renda.

Ha a necessidade de garantir a qualidade (durabilidade) dessas préteses em
virtude do envelhecimento da populacéo. Préteses removiveis exigem tempo clinico
e laboratorial elevado para confeccdo. O material mais utilizado nas bases para
proteses totais € o Polimetacrilato de Metila (PMMA) desde 1937 (Craig et al., 2002),
contudo as complicagdes mais comuns séo as fraturas (Camacho et al., 2014).

O efeito psicologico e recuperacdo da funcdo estomatognatica mudam ao
longo do uso e troca de proteses (Sheiham et al., 2001), o nivel de satisfacdo dos
pacientes tende a cair ao longo dos anos conforme a troca das proteses
(Subramanian et al., 2019 e Papadaki et al., 2012).

O PMMA séo resinas acrilicas facilmente manipulaveis, biocompativeis, baixo
custo e estética razoavel (Meng et al., 2005), a apresentacdo deste material mais
usual no mercado é pé e liquido. O p6 é formado por gréos de polimeros (PMMA),
pigmentos, corantes, opacificadores, plastificadores e fibras. O liquido contém
metacrilato de metila (monémero) (Ward, 1983), porém a literatura (Taylor et al.,
2020) relata casos de fraturas precoces dessas préteses sem sugerir uma solucao
concreta para o problema.

Durante o processo de cocg¢ao pelo calor a quantidade de mondmeros reduz
como consequéncia da polimerizacdo e torna dificil a ligagdo entre monémero e
radicais livres. Diante deste processo essas resinas apresentam mondémero residual
nao polimerizado (De Clerk, 1987), que influenciam as propriedades mecéanicas
podendo alterar a resisténcia flexural e dureza (Arab et al., 1989; Robinson et al.,
1987; Yunus et al, 1994). A quantidade de mondmero residual varia com
temperatura, tempo e ciclo de polimerizagdao empregado (Austin et al., 1980-1989;
Dogan et al., 1995; Sadamori et al.,1994) o que muda a cada fabricante.

Atualmente sdo comercializadas diversas marcas deste material a nivel

nacional. Estes materiais possuem propriedades diferentes devido ao



desenvolvimento proprio de cada fabricante que empregam tecnologias
diferenciadas muitas vezes patenteadas.

A resisténcia mecanica destas proteses vem sendo questionada devido a
fraturas precoces a tempos (Schereber et al.,1971). Diante disto alguns trabalhos
visam reforcar a estrutura da matriz resinosa com incorporacdo de nanoparticulas
variadas (Somani et, al., 2019), Carbono (Wang et al.,2014) , Prata (Koroglu et
al.,2016) , Silica (Cevik et al., 2016) , Diamantes (Al-Harbi et al., 2018) , Oxido de
Zirconia (Zidan et al.,2019) , Oxido de Titanio (Alrahlah et al., 2018 e Darwish et al.
2014), reparos em Zirconia e Silica (Gad et, al 2016-2020), insercéo de fibras de
vidro (Gad et al.,, 2017 e Kumar et al., 2016). Em todos os estudos os autores
relatam a fragilidade e problematica das resinas termopolimerizaveis nas
justificativas desses estudos. Além dos mecanismos de reforgo, € importante saber a
gualidade que a matriz resinosa da proétese tera. Portanto, € necessario um estudo
comparativo entre as resinas acrilicas ativadas termicamente, avaliando quais
apresentam melhores propriedades mecanicas para que as mesmas sejam
aplicadas de maneira a promover maior grau de longevidade das proteses e menos
intercorréncia para o profissional e para o paciente.

Este estudo teve como foco avaliar as propriedades mecéanicas (resiténcia a
fratura e microdureza Vickers) de diferentes marcas de RAAT utlizadas para
confeccdo de Proteses Totais e removiveis, investigando possivel deterioramento
oriundo do envelhecimento térmico, que poderia afetar a microdureza Vickers,

destes materiais com e sem crosslink na composicéao.



2. JUSTIFICATIVA

O trabalho atualiza as informacfes sobre o PMMA, e compara 4 marcas
amplamente comercializadas no pais. Além da comparacdo das marcas pdde-se
verificar a influéncia do crosslink nos materiais. Além disso, foi possivel verificar a
influéncia do envelhecimento térmico nas propriedades das resinas com e sem 0
crosslink.



3. OBJETIVO

Este estudo estudou as propriedades mecanicas (resiténcia a fratura e

microdureza Vickers) de diferentes marcas de RAAT utilizadas para confeccéo de

Préteses Totais e removiveis, investigando possiveis modificacdes na resiténcia

a fratura e na microdureza Vickers, influencidadas pela presenca de cross-link e

do envelhecimento térmico..

3.1 Objetivos especificos:

O trabalho possui como objetivos especificos:

Avaliar propriedades mecanicas (resisténcia a fratura e microdureza
Vickers) das resinas acrilicas termopolimerizaveis estudadas.

Avaliar a resisténcia e a dureza das resinas com e sem o crosslink.
Avaliar o efeito do processo de envelhecimento na resisténcia a fratura e

na microdureza Vickers.

Testar as seguintes hipoteses nulas:

As diferentes marcas de PMMA termopolimerizavel ndo apresentam
diferencas de dureza e resisténcia a flexao.

A adicdo de crosslink nédo interfere na resisténcia e microdureza das
resinas estudadas.

O envelhecimento n&o interfere na resisténcia e microdureza das

diferentes marcas de RAAT.



4. MATERIAIS E METODOS

4.1 A divisdo dos grupos estudados

As resinas acrilicas termopolimerizaveis (tipo 1- polimerizadas pelo calor)
utilizadas tradicionalmente na odontologia sdo manipuladas e comercializadas em 2
componentes: po e liquido (classe 1). A mistura desses componentes, levados ao
processo de termo coccdo faz o surgimento do produto final resina acrilica
termopolimerizavel utilizado nas bases de préteses. Os liquidos comercializados
possuem duas opc¢des: SEM CROSSLINK (que promove uma resina
termopolimerizavel de forma tradicional)l e COM CROSSLINK (que promete
promover um aumento da resisténcia da resina termopolimerizavel apos
polimerizada). O po utilizado é o mesmo. Optou-se por realizar um estudo com as
RAATs utilizando ou ndo o crosslink para cada marca estudada, sendo elas:
Classico (Classico, Campo Limpo, SP, Brasil), Vipi (VIPI, Pirassununga, SP, Brasil),
TDV (TDV, Pomerode, SC, Brasil) e Palaton (Dencril, Pirassununga, SP, Brasil) que

apresentam maior importancia no mercado nacional.



Tabela 1: Materiais utilizados (p6 e mondémero liquido),

lote e material.

fabricante, nome comercial,

Fabricante Nome comercial Lote Material
Artigos Odontolégicos Classico acrilico termo 037036 Resina acrilica ativada
Classico Ltda. polimerizante pé termicamente
Classico acrilico termo
. L Lo P Monomero termo sem
Artigos Odontoldgicos polimerizante liquido sem crosslink
Classico Ltda. crosslink 040153
Artigos Odontoldgicos Classico onda-cryl liquido Monomero termo com
Classico Ltda. com crosslink 032166 crosslink
Dencril - VIPI Industria, Resina acrilica ativada
Comércio, Exp e Palaton p6 00133782 termicamente
Imp de Produtos Od Ltda.
Dencril - VIPI IndUstria, .
Comércio, Exp e Palaton Ilqllj_ldl? sem Monomero tle_rrllm sem
Imp de Produtos Od Ltda crosslin 00143320 crosslin
Dencril - VIPI IndUstria, _
L Palaton liquido com Monomero termo com
Comercio, Exp e crosslink 00134532 crosslink
Imp de Produtos Od Ltda
TDV - Dental LTDA Tdv resina termo Resina acrilica ativada
' 2004868901 termicamente
- . Monomero termo sem
TDV - Dental LTDA Tdv liquido sem crosslink 1904301601 crosslink
L . Monomero termo com
TDV - Dental LTDA Tdv liquido com crosslink 2004729501 crosslink
VIPI - Industria, Comércio, . - .
Exp.e Vipicril plus p6 00144233 Re5|$grﬁwﬁgﬁwaéﬁttévada
Imp de Prod Od Ltda.
VIPI - Industria, Comércio, s -
Vipicril plus liquido sem Monomero termo sem
Exp.e crosslink 00140208 crosslink
Imp de Prod Od Ltda
VIPI - Industria, Comércio, L L
Exp.e Vipicril plus Ilqmdo com Monomero termo com
) crosslink 00144354 crosslink

Imp de Prod Od Ltda
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4.2 fabricacédo de corpos se prova:

Corpos de Prova foram confeccionados nas medidas 64mm x 10mm x 3mm
(comprimento x largura x espessura) em resina acrilica termopolimerizavel seguindo
especificacdo da Associacdo Brasileira Normas Técnicas da ABNT NBR ISO 20795-
1:2019 intitulada de: “Odontologia - Polimeros de Base) que é uma adoc¢do idéntica,
em conteudo técnico, estrutura e redagéo da ISO 20795-1 elaborada pelo Technical
Committee Dentistry (ISO/TC 106) que padroniza estudos em resina acrilica. Os
padrdes foram pré elaborados com laminas de aluminio cortadas e padronizadas
(figura 2A) e conferidos por paquimetro digital em trés pontos no comprimento,
largura e espessura Nas medidas 65mm x 11 mm x 4mm (Comprimento x largura x
espessura) (Figura 2B). A confeccdo do padrédo em média até 1mm maior se deve
a necessidade de lixamento de todas as superficies para preparo dos corpos de
prova. O lixamento foi realizado com uma lixadeira/politriz Fortel (FORTEL PLF,
Casa Verde, SP, Brasil) para desbaste uniforme de todos os padrdes (Figura 3A). O
padrdo de aluminio foi incluso com gesso tipo IV (HEROSTONE- Coltene lote:
020320) em muflas metdlicas (Figura 3B), a contra mufla foi utilizado silicone
laboratorial (REFLEX LAB — YLLER, Base lote: 007679, Catalizador Lote:007475)
(Figura 4) e preenchido o restante com gesso. A utilizacdo do silicone facilita o
processo de desinclusao, sem perda do molde para a fabricacdo dos padrdes, o que
padroniza todos os corpos de prova. Todo gesso utilizado foi manipulado com agua
destilada feita pela maquina destiladora (Cristéfoli, Campo Mourdo, PR, Brasil). O
Gesso foi manipulado em uma espatuladora a vacuo da Polidental (polidental |,
Cotia, SP, Brasil) na propor¢édo de 20 ml de agua para 100 g p6 conforme determina
o do fabricante. Todas os padrdes de aluminio foram inclusos no mesmo dia visando
nao ter diferencas na confeccdao.

Apbs o processo de inclusdo e presa do gesso, aguardou-se 24 horas para
abertura da mufla, visando a resisténcia final do gesso e integridade do molde.

As muflas secas naturalmente ao ar livre foram isoladas com 1 camada de
isolante para resina acrilica (Isocril — Dencryl, lote: 000362059L). Todos 0s corpos
de prova produzidos passaram pelas mesmas etapas.

As resinas acrilicas termo polimerizaveis foram colocadas nos moldes
confeccionados nas muflas seguindo rigorosamente a proporcao de cada fabricante.

Para cada fabricante foi utilizado o P6 (Resina Acrilica) e o liquido (Metacrilato de



metila) especifico do fabricante (Quadro 1). Segundo a empresa, 0 liquido da
cladssico com crosslink (Ondacryl) € o mesmo liquido utilizado no micro-ondas e para

termococgéo.

Figura 2: Corte das barras de aluminio (A) e afericdo das medidas de acordo

com a norma (B).

Figura 4: Muralha de Silicone e Molde para confeccéo padrbes



ApOs a manipulacdo da resina acrilica termo polimerizavel a mesma foi
condensada nos moldes antes da fase plastica (Figura 5A) e prensada em fase
Gnica com 1000 psi por um periodo de 30 minutos (Figura 5B). Retiradas da prensa,
parafusamos as mesmas imediatamente e estas ainda fechadas repousaram na
bancada, a uma temperatura ambiente de 24° C. Aguardou-se o tempo de pos
prensagem especifico de cada fabricante (Quadro 2) antes de serem submetidas ao
ciclo de polimerizagdo preconizado pelo fabricante. Encerrado o ciclo de
polimerizacdo (Quadro 2) proposto pelo fabricante e aplicado especificamente a

cada um dos materiais, as muflas foram retiradas da agua e esperou-se esfriarem

naturalmente antes do processo de demuflagem dos corpos de prova (Figura 6).

Quadro 1: Material, nomeclatura , proporcao pé e liquido, tempo repouso pés

prensagem, ciclo de polimerizacdo. Todos especificados pelos fabricantes e

empregados na confec¢éo das amostras .

Nome . Proporcgéo )
Sigla PP Tempo repouso pos Ciclo Polimerizacédo
P6/Liquido prensagem
0°-70° 30 minutos
0_ NO 1
CLASSICO CLA-sC 149/6,5ml 60 minutos 170%0 F())()rSé)Onr]T;ri]:lz(t):S
100°-0° natural
0°-70° 30 minutos
CLASSICO COM . 70°- 0° 30 minutos
CROSSLINK CLA-CC | 14g/65m 60 minutos 100° por 60 Minutos
100°-0° natural
0°-70° 30 minutos
PALATON PAL -SC 15g/7 ml 120 minutos 100° por 90 minutos
100°-40° 20 minutos
PALATON COM 159/ 7ml 0°-70° 30 minutos
CROSSLINK PAL - CC 120 minutos 100° por 90 minutos
100°-40° 20 minutos
00-75° 120 minutos
LY TDV -SC 14,79/ 7ml 360 minutos 100° por 60 minutos
100°-0° natural
TDV COM TDV - CC 145/ 7ml 0°-75° 120 minutos
- g/ /m 360 minutos 100° por 60 minutos
CROSSLINK por >
100°-0° natural
0°-70° 30 minutos
VIPICRIL PLUS VIP - SC 14 g/ 6,5ml 120 minutos 100° por 90 minutos
100°-40° 20 minutos
VIPICRIL PLUS COM VIP - CC 140/65ml 0°-70° 30 minutos
- g/b,om 120 minutos 100° por 90 minutos
CROSSLINK 100°-40° 20 minutos

SC - Sem crosslink / CC — Com Crosslink

10



(B).

Figura 6: Resinas termopolimerizaveis acrilizadas nas muflas durante a

confeccdo dos corpos de prova.

Os excessos de resina (‘rebarbas”) quando existentes foram removidos com
lixa granulagao P500 utilzando uma lixadeira/ politriz FORTEL (FORTEL PLF, Casa
Verde, SP, Brasil). Este método foi utilizado para a fabricagdo de todos os corpos de

prova.
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Figura 7: Processo de lixamento do CP (A), para obtencdo das medidas
preconizadas pela ABNT NBR ISO 20795-1 (B)

4.3 O envelhecimento dos CPs

Os CPs produzidos foram acondicionados em um tecido permeaveis
identificando cada grupo antes de serem levados para o processo de cilagem (Fig.
8). ApoOs isto foram levados a ciclagem térmica para que fosse obtido um
envelhecimento de 3 anos (Fig. 9B). O numero de ciclos foi estabelecido em 3000
ciclos para estipular os 3 anos (Botega, et al.,2008). Cada ciclo as amostras foram
imersas por 30 segundo a temperaturas de 5°C, 37°C e 55°C sucessivamente, apos
o término de cada ciclo o equipamento repete todo o processo até completar os
3000 ciclos. A ciclagem utilizou um termociclador ODEME (ODEME TS 350, Luzena,
SC, Brasil). Visando a fidelidade, as amostras envelhecidas foram medidas com
paquimetro digital antes e depois do processo de envelhecimento para avaliar se
apresentariam alteragdes nas dimensdes. O processo de envelhecimento néo

causou alteragdes dimensionais.
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Figura. 9: Invélucros de viés (A). Material imerso realizando processo

envelhecimento (B).

4.4 Estufa

Antes do ensaio de resisténcia a flexao, as amostras foram matidas em uma
estufa (Sterilifer) a (37 + 1) °C por (50 + 2) horas sob umidade relativa para

condicionamento, em conformidade com o grau 3 da ISO 3696 e retiradas uma uma

para ensaio. (Fig. 10)
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Figura. 10 Estufa (37 + 1) °C por (50+ 2) horas (A), recipientes com amostras

imersas agua (B).

4.5 Teste resisténcia méxima a fratura

O teste de resisténcia méaxima a fratura foi realizado através do ensaio de
flexdo em trés pontos de acordo com o estabelecido pela norma ABNT NBR ISO
20795-1:2019. Os corpos de prova foram posicionados simetricamente nos apoios
da base da maquina de ensaio universal (EMIC DL 200 MF; EMIC, Sédo José dos
Pinhais, Brasil) para flexdo em 3 pontos. Os suportes metalicos da base tinham
distancia de 50mm. Foi exercida pelo dispositivo metélico ensaio flexdo uma forca
normal, perpendicular ao seu longo eixo até a fratura (Fig. 11A). A velocidade do
ensaio foi de 5mm/min até a ruptura da amostra. A forca exercida nos os CPs foi
realizada através de um atuador que foi acoplado a cabeca da maquina através de
uma célula de carga de 500N (Fig. 11B). Os dados foram obtidos através do
programa Tesc (Tesc, EMIC, Sdo José dos Pinhais, Brasil) e organizados para
posterior analise estatistica.
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Figura 11: O corpo de prova foi marcado individualmente no meio com lapis
para posicionamento na EMIC (A), Célula carga 500 N com a ponta do
dispositivo(B).

O célculo da resisténcia maxima a flexdo, o, em megapascals (MPa), foi
utilizado a equacao descrita pela norma ABNT NBR ISO 20795-1 :

o = 3FI

2bh?

F é a carga maxima em newtons (N), exercida na amostra
| € a distancia, expressa em milimetros (mm), entre os apoios
b é a largura da amostra, expressa em milimetros (mm)

h é a altura, expessa em milimetros (mm)

Utilizando as medidas preconizadas onde F (newton) - obtida conforme ensaio
de cada amostra), | = 50mm, b =10mm e h = 3mm.

A Emic apo0s os testes gerou os resultados em forca/Newton. Apesar do
resultado da forca ser proporcional a tenséo pelo uso da formula tendo em vista que
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a Unica variavel é a forga, tivemos que converter para Mpa, para poder confrontar
com o estabelecido na norma ABNT NBR ISO 20795-1.

4.6 Teste microdureza knoop

O ensaio de microdureza foi realizado utilizando um Microdurémetro (Micromet
2003, Buehler;Lake Bluff, IL, USA). Dois corpos de prova de cada subgrupo seréao
selecionados aleatoriamente e submetidos a 10 marcacfes onde sera obtida a
microdureza Knoop média e seus respectivos desvios padrées. O penetrador de
diamante foi utilizado com uma forca de 100 gf e a taxa de carregamento seré de
15s. A distancia das diagonais serd de pelo menos 25 x a diagonal maior do

losango.

Figura: 12 Microdurometro (A), Ponta penetradora diamante (B).

4.7 Analise estatistica

Os resultados foram submetidos ao teste de normalidade de Kolmogorov-
Smirnov para verificar se as distribuicbes sdo normais, para que fossem escolhidos
os testes de hipotese de acordo com o numero com a normalidade dos dados e o
numero de subgrupos envolvidos. O nivel de significancia (a) de todos os testes
realizados sera de 5%. As comparagfes entre 2 grupos utilizou-se o t-test (Primer os
Biostatistics). Nas comparacdes entre 4 grupos utilizou-se ANOVA, utilizando ainda

o teste student-newman-keuls-test caso observa-se diferenca.
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5 RESULTADOS

Os resultados obtidos nos ensaios estdo expressos na tabela abaixo.

Tabela 2. Média + DP forca (N) aplicada para fratura das resinas SC com e sem o
tratamento térmico. Letras sobrescritas mailsculas diferentes indicam diferenca nas

linhas e as minuUsculas indicam nas colunas.

MED=+ DP CLA-SC PAL-SC TDV-SC VIP-SC
ST 117,26 + 17,572 100,22 + 10,328¢2@ 115,47 + 6,074 110,06 + 14,88°¢2
CT 99,72+10,40 AP 105,90+8,33 442 112,66+11,6342 110,33+12,57 A2

O grupo PAL-SC diferiu estatisticamente de todos os grupos, apresentando
forca inferior (p<0,05), com excecdo do VIP-SC (p>0,05). O tratamento térmico
influenciou na resiténcia do grupo CLA-SC, reduziu a forca em aproximadamente
15%. Apls o tratamento térmico, todas as resinas apresentaram a mesma

resisténcia.

Tabela 3. Média + DP microdureza Vickers (HV) das resinas SC com e sem 0
tratamento térmico. Letras sobrescritas mailsculas diferentes indicam diferenga nas

linhas e as minUsculas indicam nas colunas.

MED + DP CLA-SC PAL-SC TDV-SC VIP-SC
ST 27,72+3,6282 37,37+4,32A2 32,56+2,39¢2 41,65+8,87A2
CT 30,73+5,56"2 31,13+4,07AP 26,3+2,88¢P 25,44+3,638°

Nos grupos sem tratamento utilizando as resinas SC as durezas
apresentaram a seguinte ordem: VIP-SC = PAL-SC >TDV-SC > CLA-SC e nos
grupos com tratamento: PAL-SC = CLA-SC > TDV-SC > VIP-SC. Quanto o
tratamento térmico feito em cada grupo, observou-se que a resina CLA-SC néo
apreentou diferenca estatistica significante e que as demais resinas tiveram piora

apos o tratamento.
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Tabela 4. Média + DP forca (N) aplicada para fratura das resinas CC com e
sem o tratamento térmico. Letras sobrescritas mailsculas diferentes indicam

diferenca nas linhas e as minusculas indicam nas colunas.

MED * DP CLA-CC PAL-CC TDV-CC VIP-CC
ST 104,33+16,03%2 112,43+13,18*2 108,15+11,24A2 100,25+9,42*2
CT 101,63+13,24A2 107,22+12,94*2 109,40+10,432 106,83+5,29*2

Os grupos com Crosslink submetidos ao tratamento térmico, néo

apresentaram diferenca estatisticamente significante (P>0,05).

Tabela 5. Média + DP microdureza Vickers (HV) das resinas CC com e sem o
tratamento térmico. Letras sobrescritas mailsculas diferentes indicam

diferenca nas linhas e as minusculas indicam nas colunas.

MED + DP CLA-CC PAL-CC TDV-CC VIP-CC
ST 30,75+3,302 28,46+3,5942 49,57+7,17¢2 38,31+4,5382
CT 41,35+7,77AP 36,5+6,44/P 32,99+5,978Ab  36,49+3,0942

Nos grupos sem tratamento das resinas CC apresentaram dureza na seguinte
ordem: TDV-CC > VIP-CC > CLA-CC = PAL-CC e nos grupos com tratamento CLA-
CC = PAL-CC = VIP-CC > TDV-CC. Quanto as resinas ao tratamento térmico fito em
cada grupo observou-se que todas as resinas apresentaram diferencas, sendo a
CLA-CC com melhora do resultado apos o tratamento e as demais com piora.

Tabela 6. Média + DP forca (N) aplicada para fratura das resinas e Média *
DP microdureza Vickers (HV) das resinas classico em todas as condicbes
estudadas. Letras sobrescritas mailusculas diferentes indicam diferencga nas linhas.

MED + DP CLA-SC-ST  CLA-CC-ST CLA-SC-CT CLA-CC-CT
Forca (N) 117,26+17,5° 104,33+16,03"  99,72+10,40° 101,63+3,24*
HHV 27,72+3,62  30,75+3,30% 30,73+5,56*  41,35+7,778

Antes do tratamento térmico, a resina CLA ndo apresentou diferencas, apos

apresentou maior dureza.
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Tabela 7. Média + DP forca (N) aplicada para fratura das resinas e Média +
DP microdureza Vickers (HV) das resinas palaton em todas as condi¢cOes estudadas.

Letras sobrescritas maiusculas diferentes indicam diferenca nas linhas.

MED + DP PAL-SC-ST PAL-CC-ST PAL-SC-CT PAL-CC-CT
Forca (N) 100,22+10,324 112,43+13,18" 105,90+8,33* 107,22+12,94A
HHV 37,37+4,32A 26,46+3,598 31,13+4,07A 36,50+6,448

Antes do tratamento térmico, a resina com crosslink apresentou maior
resisténcia a fratura e menor microdureza, apos a microdureza Vickers apresentou

aumento estatisticamente significante.

Tabela 8. Média + DP forca (N) aplicada para fratura das resinas e Média +
DP microdureza Vickers (HV) das resinas TDV em todas as condi¢fes estudadas.

Letras sobrescritas maiusculas diferentes indicam diferenca nas linhas.

MED + DP TDV-SC-ST TDV-CC-ST TDV-SC-CT TDV-CC-CT
Forca (N) 110,06+14,88% 108,15+11,24A 112,66+11,63  109,40+10,43*
HHV 32,56+2,394 49,57+7,178 26,30+2,884 32,99+5,978

Antes do tratamento térmico, a microdureza Vickers se apresentou maior, o
mesmo ocorreu apos a realizacdo do mesmo. Quanto a resisténcia maxima, ndo

houve nenhuma modificacdo ou diferenca para esta marca de resina.

Tabela 9. Média + DP forca (N) aplicada para fratura das resinas e Média +
DP microdureza Vickers (HV) das resinas VIP em todas as condi¢des estudadas.

Letras sobrescritas maiusculas diferentes indicam diferenga nas linhas.

MED + DP VIP-SC-ST VIP-CC-ST VIP-SC-CT VIP-CC-CT
Forca (N) 115,47+6,07A 100,25+9,428 110,33+12,57A 106,83+5,29
HHV 41,65+8,87A 38,31+4,53A 25,44+3,634 36,49+3,098

Antes do envelhecimento, houve diferenca na resisténcia, apos isto nédo

ocorreu. O inverso ocorreu com a microdureza.
Para comparacdo com as exigéncias da norma, as tensées médias maximas

sob flexao em trés pontos foram calculadas de acordo com o item 4.4. Os resultados

estao expressos nas tabelas 10 e 11.
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Tabela 10: Resisténcia maxima flexdo (MPa) / Resinas sem crosslink

Média CLA-SC PAL-SC TDV-SC VIP-SC
ST 97,71 MPa 83,51 MPa 96,22 MPa 91,71 MPa
CT 83,10 MPa 88.25 MPa 93,88 MPa 91,94 MPa

Tabela 11: Resisténcia maxima flexdo (MPa) / Resinas com crosslink

Média CLA-CC PAL-CC TDV-CC VIP-CC
ST 86,94 MPa 93,69 MPa 90,13 MPa 83,54 MPa
CT 84,69 MPa 89,35 MPa 91,17 MPa 89,03 MPa

Os resultados obtidos estdo em conformidade com o preconizado pela norma

NBR ISO 20795-1 para resinas tipo 1, classe 1. Todas as resinas estdo acima do

minimo estabelecido, que é de 65 MPa.
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6 Discussao

As resinas acrilicas estudadas sdo fundamentais para a confeccdo de
préteses totais e préteses parciais removiveis no Brasil pela simplicidade de
operacdo, estética, baixo custo e biocompatibilidade. Todavia esse material
apresenta pouca flexibilidade o que favorece as fraturas por queda ou fadiga
mecanica oriunda dos ciclos continuos da mastigacdo. Neste contexto, o estudo dos
materiais mais utilizados para confeccdo de bases de proteses removiveis, norteia
os profissionais (dentistas e técnicos) na escolha do melhor material possivel.

A industria relata os efeitos positivos do crosslink (Albeladi et al., 2017), sem
apresentar evidéncias que demonstrem seus desempenhos atualmente, entretanto,
neste estudo observou-se que nem todos os fabricantes conseguem aprimoramento
do material com a incorporacédo do crosslink conforme ocorreu nas resinas VIP-ST
com reducdo resisténcia maxima flexdo (p<0,05) e PAL-ST com reducdo da
Microdureza (p<0,05). De maneira geral o crosslink atua aumentando as duas
propriedades, porém nestes grupos, uma explicacdo para o que ocorreu, é a
polimerizacdo incompleta, uma vez que esses grupos nao sofreram ciclagem
térmica. Os ciclos de aquecimento que perduraram 30 segundo podem ter
influenciado positivamente nas propriedades mecanicas de todos 0s grupos.

Os valores médios obtidos neste estudo tanto para a dureza quanto para a
flexdo foram superiores a recomendagao da norma ABNT NBR ISO 20795-1. Os
calculos da resisténcia maxima a flexdo (Mpa) de todos os materiais foram
realizados para verificar se cumpriam o minimo exigido pela norma, e todas as
marcas apresentaram resultados satisfatorios. Outros autores tabém reportam ter
obtido resultados satisfatorios similares (Sushma et al., 2018; Zidan et al., 2019 e Al-
Harbi et al., 2018).

Os resultados das tensGes maximas flexurais estdo expressos nas tabelas 10
e 11, eles demostram claramente que todas as marcas apresentam resisténcia
maxima flexdo dentro do estabelecido pela norma, ou seja maior 65MPa. Os
resultados obtidos demonstram claramente que mesmo apds envelhecidos esses
materiais ainda sim apresentaram ndmeros superiores aos exigidos pela norma.

Uma propriedade deteriorativa simulada pelo estudo foi o processo de
envelhecimento térmico. Através do resfriamento e do aguecimento ciclico, obsevou-

se que ha ocorréncia da reducdo das propriedades mecanicas. Isto poderia ser
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extrapolado para uma protese dentéria. Neste trabalho as marcas CLA-SC, PAL-SC,
TDV-SC, VIP-SC e TDV-CC apresentaram este comportamento, corroborando com
alguns achados da literatura (Ayaz et al.,2015 e Sasaki et al., 2016). O processo
ciclagem térmica empregado neste trabalho teve a finalidade de simular 3 anos de
envelhecimento (Botega, et al.,2008), tempo estimado que seria uma garantia sobre
0 material até a troca de uma nova protese.

Nos grupos CLA-CC E PAL-CC o processo de envelhecimento favoreceu a
melhoria das propriedades. Isto pode ser explicado devido a melhor polimerizacéao
do material. O processo de termocilagem leva o material a uma repolimerizacao
(Arab et al., 1989; Schim et al., 1999). O modelo experimental empregado possui
suas limitagbes, foi utilizada uma barra de resina com dimensdes superiores as
encontradas na realidade, porém se ha efeito na barra estudade, em condi¢ces onde
o volume de material € menor, o efeito da temperatura sera ainda mais critico.

De maneira contraditoria em alguns grupos (CLA-SC, PAL-SC, TDV-SC, VIP-
SC e TDV-CC), o efeito foi deletério, isto pode ter ocorrido devido a deterioracédo do
material. Este efeito deteriorativo pareceu ser mais comum noOS grupos com
crosslink, uma vez que o problema incide na taixa de 4:1.

Na tabela 2 encontram-se os materiais com crosslink, antes e depois do
tratamento térmico. Estatisticamente o PAL-SC-ST apresentou resultados
estatisticos inferiores quanto a resisténcia a forca aos das demais resinas. Depois
de termocicladas elas ndo apresentaram diferenca estatistica em relacdo as outras
marcas (p>0,05). Do ponto de vista pratico, significa dizer que apés um tempo de
utilizacao, as resinas parentariam propriedades equivalentes.

Apds o processo de termocilagem a resina CLA-SC, apresentou piora nas
suas propriedades, o que ndo ocorreu com o0s outros fabricantes, isto pode ser
explicado devido maior instabilidade desta marca de resinas quando nao se utiliza o
crosslink. Em relacdo a resina CLA, o recomendado seria utiliza-la clinicamente com
crosslink devido este efeito.

Na microdureza demostrada na tabela 3, todas as marcas apresentaram uma
diminuicdo apos a termociclagem, com excessdo da CLA-SC (p<0,05). Mais uma
vez as resinas sem crosslink apresentaram uma instabilidade quando submetidas a
temperatura. As resinas PAL-SC e VIP-SC apresentaram os melhores resultados
antes do envelhecimento, apds o envelhecimento os melhores resultados foram para

as PAL-SC e CLA-SC. Esses resultados demonstram que a resina da PAL-SC com e
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sem envelhecimento, apesar da perda da dureza, de maneira geral foi aque
apresentou melhor comportamento entre as marcas analisadas sem crosslink.

Na tabela 4 apresentamos o resultado da forca maxima para a fratura dos
materiais com crosslink sem e com envelhecimento. O resultado demostra ndo haver
diferenca estatistica entre as resinas, e ndo haver diferenca estatistica apds o
envelhecimento dessas. Isso,mais uma vez, reforga o conceito de que o crosslink
gera uma estabilidade na estrutura polimérica tornando o comportamento dos
materiais mais previsiveis e similares. Os grupos CLA-CC, PAL-CC, TDV-CC E VIP-
CC apresentaram mesma performance (p>0,05), o mais indicado cilinicamente seria
o de melhor custo beneficio.

Na tabela 5 quando analiza-se microdureza dos grupos com crosslink
observa-se que CLA-CC e PAL-CC aumentaram a microdureza apos o
envelhecimento enquanto a resina da TDV-CC teve queda da microdureza (p<0,05).
A resina da VIP-CC nédo apresentou diferenca. Os resultados demostram, que
mesmo possuindo a segunda melhor dureza nos grupos de crosslink, a VIP-CC foi a
gue apresentou a melhor estabilidade e dureza ap6s o processo de envelhecimento,
sendo portanto a mais indicada deste grupo.

As resinas CLA-SC e CLA-CC, ambas sem tratamento, apresentaram
diferencas ndo apresentaram diferenca estatistica (p>0,05). O processo de
envelhecimento fez a dureza da resina CLA-CC aumentar, provavelmente pela
evaporacao do mondmero residual, mas isto ndo modificou a resisténcia a fratura do
corpo de prova. Os resultados de microdureza podem apresentar diferenca
estatistica, mas do ponto de vista pratico muitas vezes a diferenca de algumas
dezenas de unidades pHV parecem ndao ter impacto clinico.

As resinas PAL-CC (tabela 7) apresentaram maior forca para ruptura nos
grupos com crosslink (p<0,05), ap06s o tratamento térmico ndo houve diferenca
estatistica (p>0,05), apds o tratamento os resultados foram maiores, mostrando que
a resina seria adequada a utilizagéo clinica. O material responderia positivamente a
utilizacao.

As resinas TDV (tabela 8), demonstram que a for¢ca de ruptutura as resinas
TDV-SC e TDV-CC nédo apresentam diferencas estatisticas antes ou depois do
tratamento térmico mas as resinas TDV com Crosslink possuem maior dureza que
as resinas sem crosslink. Apés o tratamento térmico a dureza do grupo com

crosslink diminuiu se comparado ao grupo que néo teve tratamento. Isto significa
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gue uma proétese feita com esse material tera perda das propriedades mecanicas
com o tempo.

A resina VIP-SC (tabela 9) se demonstrou superior a VIP-CC em resisténcia a
fratura (p<0,05), e sem diferénca na microdureza (p>0,05). Apd6s o tratamento
térmico a resisténcia a fratura foi igualada (p>0,05), e a dureza da VIP-CC aumentou
(p<0,05). Clinicamente este material teria uma longeividade interessante uma vez
gue ndo ha queda deas suas propriedades quanto a resisténcia, além disto sua

microdureza demonstrou melhoria.
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7 Conclusao

Os resultados obtidos sdo favoraveis ao grupo de resinas estudados, tendo
em vista que todos os fabricantes passaram com resultados superiores ao
necessario a fratura. Mesmo apés envelhecidos essas resinas atingiram o minimo
estipulado pela norma.

O processo de envelhecimento implicou em resultados diferentes onde
algumas resinas se degradaram e outras demonstraram melhoras, tendo como
justificativa a possivel repolimerizacdo do material gerada no ciclo para
envelhecimento.

A incorporacdo do Crosslink influenciou na resisténcia flexural, o Unico
material que teve melhora com a adi¢ao do crosslink foi o Palaton, tendo todos os
outros uma queda quando comparado as resinas com crosslink, entretanto o
crosslink diminui a dureza desta mesma resina, o que nos leva a pressupor que

resinas com maior dureza possam possuir menor flexibilidade.
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