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RESUMO

Morgado LB. Influéncia do tratamento térmico a seco pds-cura nas propriedades
mecanicas e Opticas de resinas acrilicas ativadas quimicamente e resinas
bisacrilicas [dissertacdo]. Sdo Paulo: Universidade de S&o Paulo, Faculdade de
Odontologia; 2022. Versao Corrigida.

Este estudo tem por objetivo avaliar a influéncia do tratamento térmico (TT) a seco
pos-cura sobre as propriedades mecanicas e Opticas de resinas acrilicas ativadas
quimicamente (Dencér e Duralay) e resinas bisacrilicas (Protemp 4 e Primma Art).
Os corpos de prova (cps) foram confeccionados nas dimensbes de 12mm de
diametro e 1mm de espessura em matriz de poliacetal. Apos a confecgao, as resinas
foram divididas em grupos experimentais onde receberam TT, pelo periodo de 10
minutos, 70° C (TT70), a 100° C (TT100) ou a 130° C (TT130) e as pertencentes ao
grupo controle foram mantidas a 24° C (CTL) pelo mesmo periodo. A diferenga de
cor (CIEDE2000 - AEo) e o parametro de translucidez (PT) foram avaliados
utilizando um espectrofotdmetro. A resisténcia ao manchamento apos imersdo em
agua, vinho tinto e café durante 30 dias também foi avaliada por meio da AEg. A
avaliagao de microdureza Knoop (KHN) foi realizada no microdurdmetro e a analise
da resisténcia a flexdo biaxial (RFB) teve o auxilio da maquina de ensaio universal
pelo método pistdo sobre trés esferas. O TT nao teve influéncia sobre a RFB. O
grupo TT130 produziu valores de KHN maiores que os demais grupos. Todos os TT
acarretaram um aumento significativo no AEqy, com excegdo do grupo TT70 da
Dencér e da Protemp. O TT na Dencér resultou em aumento do PT, e para a
Duralay e Protemp, uma redugdo do PT em TT100 e TT130. No geral, as resinas
acrilicas apresentaram um aumento da estabilidade de cor ao serem submetidas ao
TT. Para as resinas bisacrilicas, o TT n&o influenciou a resisténcia ao manchamento.
O presente trabalho concluiu que os TTs produziram aumento na KHN (TT130) e
nao influenciaram a RFB. O TT e a imersdo em corantes levaram a uma maior
diferenga de cor, todavia dentro do limite de aceitabilidade. Houve aumento pontual

da resisténcia ao manchamento das resinas.

Palavras-chave: Resina autopolimerizavel. PMMA. Resina acrilica. Resina
bisacrilica. Restauracdo proviséria. Tratamento térmico. Tratamento pos

polimerizagdo. Temperatura.






ABSTRACT

Morgado LB. Post-cure heat treatments influence on mechanical and optical
properties of acrylic and bis-acryl materials [dissertation]. Sdo Paulo: Universidade
de S&o Paulo, Faculdade de Odontologia; 2022. Versao Corrigida.

This study aims to evaluate the influence of post-curing dry heat treatment (HT) on
the mechanical and optical properties of chemically activated acrylic resins (Dencér
and Duralay) and bisacrylic resins (Protemp 4 and Primma Art). The specimens (cps)
were made in the dimensions of 12mm in diameter and 1mm in thickness in a
polyacetal matrix. After preparation, the resins were divided into experimental groups
where they received TT, for a period of 10 minutes, at 70° C (TT70), at 100° C
(TT100) or at 130° C (TT130) and those belonging to the control group were kept at
24° C (CTL) for the same period. The color difference (CIEDE2000 - AE0OO) and the
translucency parameter (TP) were evaluated using a spectrophotometer. The stain
resistance after immersion in water, red wine and coffee for 30 days was also
evaluated using the AE00. The evaluation of Knoop microhardness (KHN) was
carried out in a microdurometer and the analysis of the biaxial flexural strength (RFB)
had the aid of the universal testing machine by the piston method on three spheres.
The HT had no influence on the RFB. The HT130 group produced higher KHN values
than the other groups. All HTs led to an increase of AEQOO, with the exception of the
HT70 group from Dencér and Protemp. The HT at Dencor resulted in an increase in
TP, and for Duralay and Protemp, a reduction in TP at HT100 and HT130. In general,
acrylic resins showed an increase in color stability when subjected to HT. For
bisacrylics resins, HT did not influence stain resistance. The present work concluded
that HTs produced an increase in KHN (HT130) and did not influence RFB. HT and
dye immersion led to a greater color difference, however within the limit of

acceptability. There was a punctual increase in the staining resistance of the resins.

Keywords: Autopolymerizing resin. PMMA. Acrylic resin. Bis-acrylic resin. Provisional
restoration. Heat treatment. Post-polymerization treatments. Temperature.
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1 INTRODUGAO

Dentre as resinas ativadas quimicamente que diferem em sua natureza
quimica, composicao e modo de apresentacdo estdo a resina acrilica ativada
quimicamente (RAAQ) e a resina bisacrilica (Burns et al., 2003). Estas resinas sao
muito utilizadas para a confeccdo de restauracdes provisorias indiretas, e, portanto,
€ importante que tenham um desempenho funcional e estético compativel,

principalmente quando esse tratamento requer um tempo longo.

A RAAQ estda no mercado desde a Segunda Guerra Mundial, e sua
composicdo basica € dada pelo monbémero metacrilato de metila (MMA)
(Rueggeberg, 2002). Ela tem um maior numero de indicagbes quando comparada a
resina bisacrilica, sendo utilizada pelo cirurgido-dentista na confecgdo da base de
protese parciais e totais, placas miorrelaxantes, moldeiras individuais, aparelhos
ortoddnticos, dentre outros (Anusavice et al., 2013).

A resina bisacrilica apresenta em sua composi¢cédo acrilatos bifuncionais que
formam ligagdo cruzada, proporcionando um aumento na resisténcia mecanica
(Haselton et al., 2002; Scherrer et al., 2003; Balkenhol et al., 2008; Astudillo-Rubio et
al., 2018), combinados com uma fase inorganica que proporciona 0 aumento nas
propriedades mecanicas (Diaz-Arnold et al., 1999; Astudillo-Rubio et al., 2018;

Dayan et al., 2019) e a redugao da contragao de polimerizagao (Kim; Watts, 2004).

Devido a fatores relacionados a cinética de polimerizagdo, ao final deste
processo, ambas as resinas apresentam altos niveis de mondmeros residuais (MR).
Esta maior quantidade de MR esta relacionada com o menor grau de conversao
(Lamb et al., 1983; Urban et al., 2007; Bural et al., 2011), e pode resultar em maior
incidéncia de fratura, de sor¢cdo de agua (Dogan et al., 1995), desgaste acelerado
quando submetidos a carregamentos mecéanicos complexos durante a fungéo
mastigatéria (Azzarri et al., 2003), aumento da citotoxicidade (Kawahara et al., 2004;
Bural et al.,, 2011), da rugosidade superficial e mudangas progressivas de cor
quando expostos a saliva e a outros corantes provenientes da alimentagao (Morita et
al., 2018).
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Diversos métodos visando melhorar as propriedades mecanicas dessas
resinas ja foram estudados, como o refor¢go da matriz polimérica das RAAQs com o
uso de diferentes tipos de fibra (Viswambaran et al., 2011), nanoparticulas de silica
(Balos et al., 2014; Topouzi et al., 2017), nanodiamante (Mangal et al., 2019) e
tratamentos térmicos pos cura (Vergani et al., 2005; Bural et al., 2011; Durkan et al.,
2012).

A realizacao de tratamentos térmicos apds a polimerizacdo € um método mais
simples e pratico que os citados, e que pode ser realizado em autoclave (Durkan et
al., 2012), microondas, imersao em agua fervente (Urban et al., 2007; Bural et al.,
2011) e fornos (Jagger; Okdeh, 1995; Kawaguchi et al., 2014; Shim et al., 2015) com
o propésito principal de aumentar o grau de converséao (Vergani et al., 2005; Bural et
al., 2011; Durkan et al., 2012, Lourencgo, 2018).

As pesquisas que avaliam o efeito de tratamentos térmicos com uso de calor
seco em propriedades mecanicas e oOpticas de RAAQs e resinas bisacrilicas sao
escassas. Estudos realizados em RAAQs e resinas bisacrilicas, assim como em
resinas compostas, indicam que o tratamento térmico em calor seco pds-cura
permite uma conversao adicional de monémeros em polimeros (Bural et al., 2011) e
uma possivel relaxagdo das tensdes de contragdo internas geradas durante a
polimerizagao (de Gee et al., 1990; Miyazaki et al., 2009). Isso é explicado pela
maior movimentag&o da cadeia molecular quando esses materiais sdo submetidos a
temperaturas acima de sua Tg (temperatura de transigao vitrea), podendo acarretar
uma polimerizagao adicional (Miyazaki et al., 2009), aumentar a reticulagdo do
polimero e a volatilizagdo de MRs (McNeill, 1968; Bagis; Rueggeberg, 1997). Neste
sentido, o tratamento térmico a seco pds-cura pode reduzir a quantidade de MR,
melhorando as propriedades e a biocompatibilidade desses materiais
(Vankerckhoven et al., 1982; Urban et al., 2007).

Com o propdsito de aumentar a resisténcia mecanica e a estabilidade de cor
desses materiais, o presente estudo propde a realizagdo de um tratamento térmico a
seco pos-cura de RAAQs e resinas bisacrilicas em diferentes temperaturas, e assim,
avaliar os seus efeitos na microdureza, resisténcia a flexdo biaxial, diferenca de cor
e parametro de translucidez e resisténcia ao manchamento apds a imersédo em

corantes.
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2 REVISAO DE LITERATURA

A revisao de literatura foi realizada acerca da composicdo monomérica das
resinas RAAQ e bisacrilica, bem como suas indicagdes e limitagdes, do tratamento
térmico e a influéncia deste processo sobre as propriedades mecanicas e Opticas

das resinas.

2.1 RESINAS ACRILICAS ATIVADAS QUIMICAMENTE (RAAQ) E RESINAS RESINAS
BISACRILICAS

Resinas dentarias de ativagao quimica — mais conhecidas como “resinas de
rapida”, “auto-curadas” ou “auto-polimerizaveis” — sao utilizadas com frequéncia pelo
cirurgido-dentista. As mais comuns sédo as resinas acrilicas (RAAQ) e as resinas
bisacrilicas, nas quais diferem quanto a composi¢do, apresentagdo, forma de
manipulagédo e indicagdo. As primeiras aplicagbes de resina quimicamente ativada
para fins odontolégicos foram realizadas com a RAAQ na Alemanha, em 1940,
durante a Segunda Guerra Mundial onde, em virtude das circunstancias do local e
época, nao havia condi¢gdes favoraveis para o uso de resinas de ativagao térmica. A
utilizagdo da RAAQ tornou-se entdo muito popular em virtude da facilidade de
trabalho decorrente da rapida velocidade de polimerizacdo e por ndo necessitar de
um aparato especial, como acontece com a resina acrilica ativada termicamente
(Phillips, 1982). Desde entdo, a RAAQ vem sendo utilizada com diversas finalidades,
como reparo de proteses totais, parciais ou fixas, confeccdo de restauragoes
indiretas provisérias (inlays, onlays, coroas, facetas e pontes), placas

miorrelaxantes, acrilizagao de aparelho ortodéntico, entre outros.

A RAAQ se apresenta em forma de po e liquido. Basicamente, no po, estao
presentes esferas pré-fabricas do polimero polimetacrilato de metila (PMMA) e o
iniciador da reagao peroxido de benzoila fragmentado em radicais benzoila (BPO).
No liquido, estdo o mondbmero metacrilato de metila (MMA), um agente de
reticulagdo, o ativador quimico (amina aromatica terciaria) e um inibidor (Ruyter,
1995; Rueggeberg, 2002; Burns et al., 2003; Anusavice et al., 2013).
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As resinas bisacrilicas encontram sua origem em 1960, quando foi introduzido
na odontologia o mondmero bifuncional, Bisfenol-glicidil A metacrilato (conhecido
como Bis-GMA ou resina de Bowen), que facilitou o desenvolvimento comercial de
materiais resinosos contendo cargas inorganicas, que sao o0s compositos
(Peutzfeldt, 1997; Rueggeberg, 2002). A resina bisacrilica apresenta-se em duas
pastas (uma das quais contém o iniciador da reagcdo e a outra com o ativador
quimico) que, ao se misturarem, formam ligagbes cruzadas entre os mondémeros,

resultando em uma cadeia de alta densidade apds a polimerizagéo.

Além do Bis-GMA, outros compostos monoméricos tém sido adicionados para
alterar as propriedades das resinas bisacrilicas, principalmente o trietilenoglicol
dimetacrilato (TEGDMA), o uretano dimetacrilato (UDMA) e o bisfenol-etoxi
metacrilato (Bis-EMA). Devido ao alto peso molecular, a presenga de anéis fendlicos
e grupamentos hidroxila o Bis-GMA é um monémero muito viscoso e, apesar de ter
uma baixa reatividade, apresenta uma menor contracdo e menor toxicidade se
comparado aos demais mondémeros. O TEGMA é adicionado para tentar melhorar as
caracteristicas de trabalho das resinas, pois se trata de uma molécula menor que
nao apresenta anéis fendlicos ou grupamentos hidroxila e, assim, apresenta uma
menor viscosidade. O UDMA é um analogo estrutural de menor viscosidade que Bis-
GMA, principalmente pela auséncia de anéis fendlicos e apresenta maior
viscosidade que TEGDMA e Bis-EMA. Ja o Bis-EMA é um composto que geralmente
é utilizado para controlar a viscosidade dos compositos. E estruturalmente
semelhante ao Bis-GMA, mas sem os dois agrupamentos hidroxila pendentes,
responsaveis pela alta viscosidade (Sideridou et al., 2002; Anusavice et al., 2013).

A resina bisacrilica surgiu com o intuito de tentar resolver algumas
desvantagens encontradas nas resinas acrilicas convencionais, como a elevada
exotermia decorrente da polimerizagao (Rice et al., 2012), a elevada contracdo de
polimerizagao, a baixa resisténcia ao desgaste, o odor forte, entre outras (Burns et
al., 2003). Apesar de exibirem resisténcia a flexdo e dureza superiores, decorrentes
de um polimero de estrutura rigida e reticulada combinadas com a fase inorgénica
(Astudillo-Rubio et al., 2018), sua indicacdo se mantém limitada a restauragdes
provisorias indiretas, pois, além de ser um material com o custo elevado, apresenta

baixa resisténcia ao manchamento, maior dificuldade de polimento (Mickeviciute et
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al., 2016) e maior necessidade de sofrer reparos quando comparada a RAAQ (Burns
et al., 2003; Balkenhol et al., 2008).

A manipulagdo pelo cirurgido-dentista é realizada em atmosfera ambiente e
na cavidade oral do paciente onde, no caso da RAAQ, o pd é misturado diretamente
com o liquido, e no caso da resina bisacrilica, a mistura entre as pastas iniciadora e
ativadora é realizada através de uma ponta misturadora auxiliada por um
dispensador (Anusavice et al., 2013). Apos as resinas serem manipuladas, ocorre
uma reagao de redugdo da oxidagao (redox) na qual, apds a transferéncia de um
elétron entre os agentes iniciadores (reagdo da amina com o peroxido de benzoila),
um radical livre € formado na temperatura ambiente. Entdo, o processo de
polimerizagao por adigao é iniciado (Rueggeberg, 2002), sendo que com a RAAQ
sdo formadas cadeias lineares, devido ao monémero ser monofuncional, e com a
resina bisacrilica, por esta apresentar monémeros bifuncionais, um grupo metacrilato
entra em uma cadeia linear e o outro grupo é livre para se unir a uma cadeia
diferente (Haselton et al., 2002).

Devido a ativagdo quimica e ao ambiente de cura, clinicamente é dificil ter o
controle total sob alguns fatores que podem desacelerar a reagédo de polimerizagéo
e ocasionar a cura incompleta dessas resinas. Dentre os fatores de inibicdo pode-se
citar contato com o oxigénio da atmosfera ambiente, onde o ar incorporado durante a
mistura forma porosidades que enfraquecem a estrutura e forma uma camada
superficial ndo polimerizada devido a reatividade do oxigénio com um radical livre),
contato com a agua (nédo age diretamente na reagao, porém provocam defeitos na
matriz) e a hidroquinona (inibidor presente na composicao da RAAQ que pode
consumir os radicais livres causando uma menor taxa de conversao) (Keh et al.,
2002; Anusavice et al., 2013). Esses monOmeros residuais resultantes do processo
de cura incompleta atuam como plastificantes, prejudicando as propriedades dessas
resinas (Keh et al., 2002).

Por outro lado, ha fatores que podem reduzir a quantidade de mondémeros
residuais, como: armazenamento em temperatura elevada, pois as moléculas de
monémeros podem se difundir mais rapidamente para os locais ativos; maior

proporgcao de po e liquido, ja que a menor quantidade de amina aumenta a taxa de
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decomposicdo do peréxido; e o tratamento térmico pos-cura em temperatura
superior a 55 °C (Lamb et al., 1983).

2.2 TRATAMENTO TERMICO POS-CURA (TT)

Existem diversos estudos que pesquisam métodos para melhorar as
propriedades materiais (mecanicas e Opticas) das resinas. Dentre estes, podemos
citar o reforco da matriz polimérica com o uso de diferentes tipos de fibras,

nanoparticulas de silica e/ou nanodiamante, o tratamento térmico (TT), entre outros.

Reforgar a matriz polimérica através da utilizagdo de fibras € uma estratégia
trabalhosa, caso a mistura seja feita pelo cirurgido-dentista, e o direcionamento, a
quantidade e o tamanho tem influéncia relevante nas propriedades finais. Em
relacdo ao uso das nanoparticulas de silica, como reforgco do liquido da RAAQ, é
preciso investigar a citotoxicidade, pois o alto teor das nanoparticulas tende a
diminuir a resisténcia a fratura da resina. Ja ao utilizar nanodiamantes, é observada
uma mudanga de cor e transparéncia do material (Viswambaran et al., 2011; Balos
et al., 2014; Topouzi et al., 2017; Mangal et al., 2019).

O tratamento térmico (TT) € um método simples e bastante eficaz para
melhorar as propriedades das resinas. A literatura tem mostrado que esse
tratamento pode melhorar as propriedades mecanicas, as propriedades Opticas e a
citotoxicidade das resinas. O TT pds-cura € uma técnica viavel para ser realizada em
consultério e esse método permite uma conversdo adicional de mondmeros (nao
reagidos) em polimeros. Através da redugédo dos niveis de mondmeros residuais
(Araujo et al.,, 2002), ocorre um aumento no grau de conversao (GC) pds-cura
através de locais ativos (Ferracane; Condon, 1992; Bural et al., 2011) devido a uma
possivel relaxagao das tensdes de contragao internas que foram geradas durante a
polimerizagao ou pela volatilizagdo dos monémeros residuais (De Gee et al., 1990;
Santana, 2005; Urban et al., 2007; Miyazaki et al., 2009).
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A relaxagdo das tensdes esta relacionada com o aumento no coeficiente de
expansao térmica, o aumento da mobilidade molecular, a redugao da viscosidade e
do moddulo de elasticidade que, provavelmente, ocorrem a partir da temperatura de
transicao vitrea do material (Tg) (Truffier-Boutry et al., 2006; Anusavice et al., 2013).
O valor da Tg varia de um material para o outro devido a composigao (tipo de
mondmero), da densidade de ligagbes cruzadas, a quantidade do grau de
reticulagdo (maior presenga de ligagdes cruzadas aumenta o peso molecular do
material e causa um aumento na Tg), o aumento da concentragdo de plastificante
(aumento da eficiéncia do plastificante proporciona cadeia mais longa e flexivel e
diminui a Tg do material) e dentre outros fatores.

A temperatura ideal para aplicagdo do TT depende do comportamento térmico
de cada compdsito, como a temperatura de transigéo vitrea (Tg) e a temperatura
inicial de degradacdo. Essa degradacdo pode existir quando a temperatura de TT
ultrapassa a temperatura de degradacéo inicial do material. Por isso, existe uma
temperatura maxima segura (entre a Tg e a temperatura inicial de degradagao) na
qual é possivel submeter polimeros sem a perda de massa, ou melhor, sem a
ocorréncia de degradacao acentuada dos componentes. De acordo com (Santana et
al., 2011), os valores de Tg de resinas compostas para uso direto foram entre 129 e
147,5 °C e o valor da temperatura inicial de degradagao foi de 270 °C.

A Tg de resinas compostas foi caracterizada por TGA (analises de
termogravimetria) e DSC (Calorimetria diferencial). Os autores constataram que a Tg
das resinas compostas avaliadas encontravam se acima de 157 °C e abaixo de 170
°C. Relataram ainda que acima de 180 °C havia perda de massa compativel com
uma possivel degradagéo inicial do polimero (Santana, 2005; Miyazaki et al., 2009).

Bagis e Rueggeberg estudaram o tratamento térmico por diferentes periodos
e temperaturas - aplicaram o TT durante 30 s, 1, 3, 5 ou 7 min a 50, 75, 100 e 125
°C de uma resina composta comercial imediatamente apdés a fotoativagdo. Os
resultados indicaram que a temperatura utilizada foi mais influente que a duragao do
aquecimento, e que quanto mais a temperatura se aproximava da Tg, maior a

mobilidade de um segmento de cadeia (Bagis; Rueggeberg, 1997).
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Um alto nivel de mondmero residual de metacrilato de metila presente na
superficie da resina pode estar associado ao menor valor da Tg. Jagger e Okdeh
(1995) caracterizaram o conteudo de monémero residual e temperatura de transicao
vitrea (Tg) com relacdo ao peso molecular de resinas acrilicas polimerizadas que
apresentavam metacrilato de metila em sua composicdo. Os métodos de
cromatografia gas-liquido e analise termomecanica foram utilizados e os valores de
Tg obtidos foram entre 85,9 e 119,8 °C (Jagger; Okdeh, 1995).

A concentracdo de mondmero residual foi determinada em uma RAAQ e os
autores concluiram que uma polimerizacdo adicional seria possivel, pois radicais de
vida longa ficam presentes em temperatura ambiente por até 40 dias apds a cura
inicial do material. Para isso, usaram os métodos de espectroscopia de
infravermelho e espectroscopia de ressonancia de spin eletrbnico (Lamb et al.,
1983).

A avaliagcdo de monbémeros residuais em resinas compostas foi o foco do
estudo de Bagis e Rueggeberg (2000). Os autores utilizaram tratamentos térmicos a
50, 75, 100 e 125°C por 7 min, e demonstraram que, a partir de 50°C, houve uma
reducao na uantidade de monémeros residuais da ordem de 80% para o monémero
TEGDMA, 75% para Bis- GMA e 77% para BISEMA (Bagis; Rueggeberg, 2000).

Devido ao relato na literatura de reagdes alérgicas causadas por materiais a
base de metacrilato, Jorge et al. (2006) investigaram o efeito do TT pos-
polimerizagao na citotoxicidade de resinas acrilicas através do teste de incorporagao
de H-timidina. O TT em banho maria a 55°C por 60 min melhorou a
biocompatibilidade dos materiais, o TT em micro-ondas a seco néo teve efeito sobre
a citotoxicidade dos materiais e os corpos de prova que nao foram submetidos ao TT

foram citotoxicos.

No ar, a liberagdo de monémeros residuais € mais lenta que na agua, ja que
na fase aquosa essas substancias sdo dissolvidas. Aléem disso, a difusdo é
potencializada com o aumento da temperatura e ocorre a polimerizagao adicional.
Mesmo que tenha ocorrido um aumento no grau de polimerizagao através do TT em
micro-ondas, ndo foi suficiente para diminuir o potencial citotoxico dessas resinas.

Isso pode ser atribuido a uma variedade de substancias potencialmente toxicas
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assim como os mondmeros residuais. Essas substancias incluem formaldeidos,
acido metacrilico, plastificantes, aditivos organicos, acido benzdico e benzoato de
bifenila e fenil. Também pode ser especulado que o oxigénio pode ter competido por
radicais livres com o mondémero residual na superficie da amostra, inibindo assim

qualquer polimerizagao posterior (Jorge et al., 2006).

2.3 PROPRIEDADES MECANICAS

As propriedades mecanicas de um polimero tém uma relagdo imediata, entre
outros fatores, com o seu grau de conversao. Neste sentido, podemos considerar
que as propriedades mecanicas do polimetacrilato de metila (PMMA) ativado
quimicamente sao relativamente baixas e estdo relacionadas com a presenca de

oxigénio e da hidroquinona que inibem o processo de cura da RAAQ.

Em 2007, Urban et al. investigaram o efeito do tratamento térmico pds-cura
em micro-ondas (500/550W a 4 ou 5 min) e imersdo em agua (55 °C por 10 min)
sobre o teor de monémero residual de quatro resinas RAAQs e uma resina acrilica
ativada termicamente. A imersdo em agua quente resultou em uma maior diminuigéo
do teor de monémeros residuais quando comparado ao método de micro-ondas com
calor seco. Uma explicagao para essa diferenca seria que no aquecimento em agua
ocorreria a polimerizagao adicional, hidrolise do metacrilato e a difusdo em agua, ja
no calor a seco ocorre apenas a polimerizagao adicional e a volatilizagdo (Urban et
al., 2007).

Bural et al. (2011) fizeram um trabalho semelhante, onde avaliaram o efeito
do tratamento térmico pds-cura em micro-ondas (500W por 3 min), imersao em agua
(60°C por 30 min) e associacdo dos dois métodos. Foi analisado o grau de
conversao, concentragdao de monémeros residuais e toxicidade de RAAQs por dois
métodos de cura (temperatura ambiente e em agua a 40°C). A imersdo em agua
obteve maior grau de conversdo para os dois métodos de cura e a RAAQ teve um
efeito citotoxico nos fibroblastos, independente dos métodos de cura e do tratamento
térmico. Assim, o tratamento térmico nao influencia na citotoxicidade do material, e

com isso ndo melhora a biocompatibilidade do mesmo (Bural et al., 2011).
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Em 1978, Douglas e Bates afirmaram que a imersdo em agua levaria a
plastificagdo da resina acrilica, tornando-a mais flexivel portanto, quanto maior a
concentragdo inicial de monémero residual, maior sera a captacdo de agua e mais
flexivel sera o material (Douglas; Bates, 1978). Com isso, Vergani et al. (2005)
realizou o TT no micro-ondas em condi¢gdes secas, tratamento térmico influenciou de
formas diferentes a resisténcia a flexdo dos materiais estudados e isso se deve a
relagdo do tempo de exposicdo com a poténcia do micro-ondas, ja que a maioria
destes micro-ondas domésticos ndo podem ser configurados para um programa de
energia/hora (Vergani et al., 2005).

Thompson e Luo (2014) avaliaram o efeito do tratamento térmico pds-cura em
um polimetacrilato de metila (Jet acrylic, Lang Dental Mfg Co) e em duas resinas
bisacrilicas (Protemp 3 Garant, 3M ESPE e Integrity, Dentsply Caulk) sobre a
resisténcia a flexdo biaxial e microdureza de Vickers. Eles usaram como fonte de
calor uma lampada halégena de tungsténio (unidade de fotopolimerizagao
DENTSPLY triad 2000) por 90 s. O tratamento resultou em um aumento significativo

da microdureza apenas para as resinas bisacrilicas (Thompson; Luo, 2014).

Ao investigar uma forma de aumentar a resisténcia de unido entre resinas
bisacrilicas (Luxatemp AM Plus, DMG), Shim et al. (2015) observaram que o
tratamento térmico a seco em forno pés-cura, foi o unico método capaz de aumentar
a resisténcia ao cisalhamento entre resinas bisacrilicas quando comparado com os
grupos sem tratamento, tratados por luz ou por pressdo. Foram usadas as
temperaturas a 60, 100 e 140 °C, mas essa melhora foi obtida apenas quando o
material foi submetido a uma temperatura maior que 100 °C durante 20 min, porém o
autor esclarece que nado ha informagdes disponiveis na literatura sobre a

temperatura adequada para este tratamento (Shim et al., 2015).

Covey et al. (1992) investigaram as propriedades mecanicas de resinas
comerciais submetidas a tratamento térmico de 120 °C por 7 e 10 min apds a
fotopolimerizagdo. Os autores constataram um aumento na resisténcia a tragao
diametral de 16% e que os compodsitos com um maior conteudo de particulas
inorganicas demonstraram maior resisténcia a tragéo (Covey et al., 1992).
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Esteves et al. avaliaram a influéncia da composicédo e do tratamento térmico
em diversas propriedades mecanicas de 6 compadsitos experimentais, utilizando o
tratamento térmico a 170 °C por 10 min. Eles concluiram o TT melhorou todas as
propriedades mecanicas e a resina com relacdo Bis-GMA:TEGDMA de 1:1
apresentou propriedades superiores a razao 7:3, devido a maior concentracdo de
TEGDMA reduzir a viscosidade do Bis-GMA, aumentando a mobilidade molecular e
facilitando a polimerizagao da resina (Esteves et al., 2018).

24 PROPRIEDADES OPTICAS

O sucesso estético dos materiais restauradores € influenciado por varios
fatores. Dentre eles, € possivel destacar as propriedades oOpticas como a cor, a
translucidez/opacidade, o metamerismo e a fluorescéncia, entre outros (Joiner,
2004).

A natureza da cor esta relacionada com a luz incidente e refletida. Para que a
cor seja percebida, a luz precisa ser refletida de um objeto, essa reflexdo estimula as
células neurais na retina do olho a enviar um sinal que é interpretado no cortex
visual do cérebro. Essas células sdo de dois tipos: cones e bastonetes, sendo os
bastonetes responsaveis pela visao preto e branco e os cones pela visdo em cores
(Brewer et al., 2004). Alguns estudos enfatizam que o olho humano percebe maior
claridade, ja que o numero de bastonetes € muito maior do que o de cones. Assim,
qualquer perda de brilho é critica para a estabilidade da cor e o0 sucesso clinico
(Samra et al., 2008).

Sistemas tridimensionais tornam possivel localizar uma cor especifica através
de coordenadas numeéricas. No sistema Munsell existem trés dimensdes de atributos
de cores: matiz, croma e valor. Matiz € o atributo da percepc¢ao da cor, refere-se a
ela nominalmente (por exemplo, o dente natural fica na area amarelo-vermelho).
Croma se refere a profundidade do matiz e € comumente referido como saturacgao,
como é descritivo da intensidade, pode ser uma medida superior ou inferior,

considerada de quao diferente € a cor do cinza. O valor é a quantidade de luz
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(luminosidade) que é refletida para o olho, por isso pode ser maior ou menor, mais

claro ou mais escuro (Munsell, 1981; Paravina et al., 2015).

Quando a cor de objetos sélidos pode ser medida por um espectrofotdmetro e
as diferengas de cores sao identificadas. O sistema CIELAB é mais comumente
usado, baseado na Comisséo Internacional de 1978, |Eclairage (CIE) L* a* b*. Esse
sistema representa um espago de cores uniforme e tridimensional (Figura 2.1), cuja
trés coordenadas definem a luminosidade (L*) na faixa de O (preto) a 100 (branco), a
cromaticidade vermelho-verde (+a*= vermelha e -a*= verde) e a cromaticidade
amarelo-azulada (+b*= amarela e -b= azul). O eixo central, ou zero, desses planos é
acromatico. Por fim, a diferenca de cor numérica entre essas coordenadas € definida
como AE, ou seja, sdo as mudangas de cor relativas que um observador pode

relatar para materiais (Cie, 1978).

Figura 2.1 — Parametros de cor L, a € b em modelo tridimensional
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Fonte: Google Imagens (https://www.deltae.com.br/post/o-que-significa-delta-e)
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CIELAB ¢é a férmula mais utilizada na literatura para calcular a diferenga de
cor, todavia, atualmente, a formula CIEDE2000 é a mais consistente ja que possui
corregdes para a variagdo da percepcdo de diferenca de cor dependente da
luminosidade, croma, matiz e interagdo croma-matiz, quando comparada ao CIELAB
(Lee, 2005; Sharma; Dalal, 2005; Paravina et al., 2015).

Foram definidos parédmetros para avaliar a cor na Odontologia. O limite de
perceptibilidade (LP) refere-se a uma diferenga de cor entre dois objetos que pode
ser notada por apenas 50% dos observadores e o limite de aceitabilidade (LA), onde
a diferenca de cor é percebida, porém é aceitavel para 50% dos observadores, ou
seja, acima desse limite a diferenga de cor foge do considerado estético (Paravina,
20009).

O estudo de Paravina et al. (2015) definiu valores vigentes de referéncia
clinicamente aceitaveis para variagdes de cor através do sistema CIEDE20000,
correspondendo 0,8 para o limiar de perceptibilidade e 1,8 para o limiar de
aceitabilidade (Paravina et al., 2015).

Assim como as propriedades mecanicas, as propriedades oOpticas também
podem ser alteradas devido ao TT. Existe pouca informacédo na literatura sobre a
influéncia do TT na cor. O que se sabe € que mesmo apdés o aquecimento ha
presenca de grupos metacrilatos ndo reagentes que poderiam ser responsaveis por
uma alteragdo de cor (Bagis; Rueggeberg, 2000), assim como o maior grau de
conversao proporcionado pelo TT, poderia acarretar uma maior dureza superficial,
capacidade de polimento bem como reducdo dos poros e maior resisténcia ao

manchamento.

A estabilidade cromatica pode ser afetada por fatores intrinsecos como o grau
de converséo, alteragdo da matriz resinosa ou da interface matriz/carga e polimentos
diferentes que podem levar a diferentes rugosidades da superficie; ou fatores
extrinsecos como a absor¢ao ou adsorgcao de corantes resultantes da dieta e habitos

do paciente, como fumar e ingerir café, cha, coca ou vinho (Lourengo, 2018).

O manchamento das resinas acrilicas e resinas bisacrilicas esta diretamente
relacionado com a capacidade da resina absorver agua. A agua desempenha um
papel importante nos processos de degradagédo quimica. A hidrdlise e a oxidag&o da
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matriz polimérica e/ou as duplas ligagdes nao reagidas nos mondémeros residuais
fazem com que o polimero absorva pigmentos, resultando assim em diferentes
graus de coloracao (Bayindir et al., 2012). Alguns fatores podem afetar a sorgédo de
agua como: grau de reticulagdo das moléculas (diminui a solubilidade), presenga de
material inorganico na composigéo, quantidade de inclusdo de ar ou monémeros que
nao reagidos e superficies mais lisas que diminuem o acumulo de placa bacteriana
podem minimizar a infiltracdo de agua e pigmentos de alimentos e bebidas (Arima et
al., 1996).

Lourencgo (2018) avaliou o efeito de tratamentos pds-cura na resisténcia ao
manchamento apds imersdo em café de resinas bisacrilicas. Os tratamentos
utilizados foram: imerséo em agua a 60 °C (banho maria) por 1 € 5 min; micro-ondas
de 750W por 1 min; secador de cabelo de 1800W a 60°C e 20 cm de distancia do
corpo de prova por 1 min. Apds 24 horas de imerséo, a Structor 3 apresentou maior
diferenga de cor nos tratamentos térmicos pos cura quando comparados ao grupo
sem tratamento, enquanto em 7 dias ndo houve diferengas entre os grupos; com a
Protemp 4, em 24 hs de imersao, os TT em micro-ondas e 0s grupos néo tratados
apresentaram a menor diferenca de cor e com 7 dias o TT no banho maria por 5 min
apresentou a menor diferenga de cor quando comparado aos demais grupos. Todas

as amostras foram consideradas clinicamente inaceitaveis quanto aos parametros

CIELab (AE > 3,3) (Lourenco, 2018).
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3 OBJETIVOS

3.1 OBJETIVO GERAL

O objetivo geral do presente estudo foi avaliar a influéncia do tratamento
térmico a seco pds-cura nas propriedades mecanicas e Opticas de resinas acrilicas

ativadas quimicamente e resinas bisacrilicas.

3.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Realizar uma analise comparativa do efeito do tratamento térmico a seco pos-
cura em diferentes temperaturas (70 °C, 100 °C e 130 °C), em comparagédo a
condi¢ao controle (sem tratamento térmico) de duas resinas acrilicas quimicamente
ativadas (Dencdr, <Classico - Campo Limpo Paulista, Brasil> e Duralay, <Reliance -
Alsip, EUA>) e de duas resinas bisacrilicas (Primma Art, <Joinville-SC, Brasil, FGM>
e Protemp 4, <3M ESPE- St. Paul, EUA>), no que se refere as:

1. Propriedades mecanicas: microdureza Knoop e resisténcia a flexdo

biaxial;

2. Propriedades opticas: diferenca de cor, parametro de translucidez e
resisténcia ao manchamento apds a imersao por 30 dias em corantes (vinho, café e

agua).
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3.3

HIPOTESES

Nulas:

a) A resisténcia a flexao biaxial ndo sera alterada pelo TT;

b) A microdureza Knoop nao sera alterada pelo TT;

c) Nao havera alteragédo na diferenga de cor apos TT;

d) A resisténcia ao manchamento nao sera influenciada pelo TT.

Alternativas:

a) O TT produzira aumento da resisténcia a flexao biaxial;
b) O TT produzira aumento da microdureza Knoop;

c) O TT causara uma diminuigao da diferenga de cor;

d) O TT produzira aumento na resisténcia ao manchamento.



4 MATERIAIS E METODOS

4.1 MATERIAIS UTILIZADOS

Para a realizagdo do experimento, foram utilizadas duas RAAQs e duas resinas bisacrilicas, descritas com mais detalhes no

quadro 4.1.
Quadro 4.1 — Descrigdo dos materiais para provisorios
continua
Tipo Material | Fabricante Composicao Lote
, * Metacrilato de metila (MMA), pigmentos organicos 035815
R CLASSICO, ' : ; Ay
Dencor S0 Paul e copolimero de metacrilato de metila, peroxido de 033943
(cor 62) a0 raulo- o nzoila (Inibidor: Hidroquinona, Metil Eter de 027368
SP, Brasil , .
Hidroquinona ou Topanol). 027885
RAAQ ** P6: Polimetacrilato de metacrilato de metila
RELIANCE, | (99,85%), Ftalato de Dietila (0,01% - 0,05%), 020719
Duralay Cotia-SP, Peréxido d<'a B.enzoila (0,0'3% - 0,05%).e Pigmentos 8;82]3
. (0,10%). Liquido: Metacrilato de metila (99,92%), 092217
(cor 62) Brasil | Alcool  Isopropilico  (0,05%), Dimetil p-toloidina 102519
(DMPT) (0,03%)
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Bisacrilica

*** Base: dimetacrilato de dieter de polietileno

3M-ESPE, | = =~ . : -
glicidila Bisfenol A (BisEMAG6) (50- 60%), silica
Protemp 4 | St. Paul | gmorfa (20- 30%), metacrilato de poliuretano (10- 6538261
(cor A2) | Minnesota, |20%), silica tratada com silano (5-10%). 6538261
USA Catalisador: Etanol (70-80%), silica tratada com
Silano (<10%), benzi-fenil-acido barbiturico (<10%)
**** Base: mondmeros metacrilicos (UDMA, uretano
FGM Dental dimetacrilato estendido e TEGDMA), coiniciadores,
Primma microparticulas de vidro de aluminossilicato de
Art Group, | pario, particulas de diéxido de silicio, pigmentos 170321
Joinville- | inorgénicos e estabilizantes. 170321
(cor A2) SC, Brasil Catalisador: mondmeros metacrilicos, perdxido de

dibenzoila, microparticulas de vidro de

aluminossilicato e estabilizantes.

Fonte: * Fornecido pelo fabricante (dencor); **Fornecido pelo fabricante (duralay); *** Kaneshima, 2016 (Kaneshima, 2016);
**** Fornecido pelo fabricante (FGM).

conclusao
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4.2 CONFECCAO DOS CORPOS DE PROVA

Os corpos de prova (cps) foram confeccionados nas dimensdes de 12 mm de
didmetro por 1 mm de altura em uma matriz de poliacetal (Baldo et al., 2021). As
resinas acrilicas quimicamente ativadas (RAAQs) foram manipuladas de acordo com
as instrucdes dos fabricantes. O peso do po foi aferido com auxilio de uma balanca
analitica com precisdo de 0,2mg x 0,0001g (OHAUS modelo AS 120) e o volume do
liguido medido com auxilio de uma seringa hipodérmica convencional. O p6 foi
adicionado ao liquido em um pote de vidro, e a embebicdo completa do po6 foi
realizada com auxilio de uma espatula n® 24. Em seguida, a RAAQ foi vertida, ainda
na fase arenosa, para se obter um melhor preenchimento da matriz em unico
incremento. Cinco matrizes de poliacetal idénticas foram preenchidas em sequéncia.
As matrizes foram apoiadas em uma placa de vidro e cobertas por outra placa de
vidro que foi pressionada digitalmente durante 10 s para garantir o preenchimento
completo do material no interior da matriz e a regularizagao da superficie. O conjunto
matriz e placas de vidro foi mantido em posi¢ao até a polimerizacdo completa do
material. Apos o tempo de polimerizagado informado pelo fabricante, os cps foram
retirados da matriz. Em seguida, as superficies foram analisadas visualmente para

verificagao da lisura. Foi utilizada uma espatula Lecron para remover 0s excessos.

Os cps de resina bisacrilica foram fabricados de maneira semelhante, exceto
gue uma pequena quantidade inicial do conteudo misturado foi descartada antes da
aplicacao direta da resina bisacrilica dentro de cada matriz de poliacetal com auxilio
de pontas misturadoras, em um unico incremento, mantendo a extremidade
aplicadora sempre imersa no material e com a injecao lenta (5 s) e continua da
resina para minimizar a incorporacdo de bolhas de ar. Apds a remocgao do cp da
matriz, suas superficies foram limpas com alcool para remover a camada de resina

inibida pelo oxigénio (Chhabra et al., 2017; Dayan et al., 2019).

As medidas de espessura (1mm £0,1mm) e do didmetro (12mm £0,2mm)
foram aferidas com um paquimetro digital de precisdo de 1 ym (Mitutoyo, EUA). Os
cps que estavam com as faces irregulares ou fora da espessura foram descartados
e substituidos.
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Figura 4.1 — A: Matriz de poliacetal isolada com vaselina sélida. B: bisacrilica dispensada sobre a
matriz de poliacetal. C: Cinco cps confeccionados de uma s6 vez, com as placas de
vidro sobrepostas. D: CP destacado da matriz de poliacetal. E: Cp com as bordas sem
finalizagdo. F: Cp finalizado. G: Paquimetro digital mostrando o didmetro do cp. H:
Paquimetro digital mostro a espessura do cp

Fonte: A autora.
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43  TRATAMENTO TERMICO POS-CURA (TT)

Apds 10 min da retirada da matriz, os cps foram submetidos ao TT a seco em
forno resistivo desenvolvido no Departamento de Biomateriais e Biologia Oral da
FOUSP com apoio da empresa VRC equipamentos (Guarulhos, S&o Paulo, Brasil)
(Figura 4.2). O forno apresenta uma taxa de aquecimento de 50 °C/min e uma
estabilizagado na temperatura desejada com variagéo entre 1 e 2 °C; é constituido por
uma resisténcia elétrica embutida em uma cupula de ceramica e na base apresenta
um apoio em refratario onde eram colocados os cps. O forno foi previamente
aquecido na temperatura desejada para o TT e aguardava-se 5 minutos para a
estabilizagcado da temperatura antes da colocacéo dos cps no forno.

Os cps foram submetidos ao TT durante 10 min a 70 °C (TT70), 100 °C
(TT100) e 130 °C (TT130). Apds a insercao dos cps e o fechamento do forno,
aguardava-se 1 min para a estabilizagdo da temperatura indicada para o TT e, a

partir de entdo, comecgava-se a contar o tempo de 10 min.

Apos o término do TT, o forno era aberto e aguardava-se 3 min para o
resfriamento dos cps. O grupo controle (CTL) foi mantido a temperatura ambiente
(24 °C) pelo mesmo periodo do tratamento térmico (Baldo et al., 2021).
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Figura 4.2 — Forno Experimental para realizagao do tratamento térmico. A: forno aberto com os
cps. B: forno fechado em funcionamento

Fonte: A autora.

4.4 DESENHO EXPERIMENTAL

O numero e a distribuicdo de cps para cada condigdo experimental estdo

descritos no quadro 4.2.

Quadro 4.2 — Quantidade de corpos de prova para cada material

) Grupos Experimentais dguca:rtliasd:e
Ensaios Mecanicos e Opticos Provz por
CTL TT70 TT100 TT130 e
Resisténcia a flexao biaxial (n=12)
Durezq, Diferenca de cor.(AE) e 12 12 12 12 48
Parametro de translucidez
(n=10)
Imersdo em ag_ua, café e vinho 30 30 30 30 120
(n=10)
Total de Corpos de Prova de cada material 168

Fonte: A autora.



47

O delineamento experimental do presente estudo esta apresentado na figura

esquematica (Figura 4.3).

Figura 4.3 — Delineamento experimental do estudo

CONFECGAO
DOS CP’S

A > Leitura de cor (T1) o ;

| AEgol | TT(0min) |-+-{ 100°C |

- * Leitura de cor (T2) b S
S b S | S %
| 24 horas em estufa | | 30 dias em imersdo E _____________
Resisténcia a flexao biaxial Leitura de cor (T3) I :

Microdureza Knoop

Fonte: A autora.



48

45 ENSAIOS MECANICOS

4.51 Resisténcia a flexao biaxial (RFB)

Apos o tratamento térmico a seco pds-cura, os corpos de prova foram
mantidos em agua destilada na estufa (figura 4.4) por 24h a 37 °C antes da
realizagdo do ensaio de RFB (n=12). O teste foi realizado em um dispositivo do tipo
‘pistdo sobre trés esferas”, cuja base apresenta esferas de aco de 2,5 mm de
diametro dispostas circunscritas em um circulo com 10 mm de didmetro a 120° uma
da outra (Alania et al., 2016; Natale et al., 2019). O dispositivo foi entdo posicionado
em uma maquina de ensaios universal (modelo 5565, Instron Corp, Canton MA,
EUA) com os cps centralizados sobre as esferas (figura 4.4). A carga foi aplicada no
centro do disco com um pistdo de ponta plana de 1,2 mm de diametro e velocidade
constante do atuador de 1,5mm/min. A carga maxima de fratura foi fornecida pelo
software Bluehill 2 (versao 2.5). A resisténcia a flexdo biaxial (oBl), em MPa, foi

calculada utilizando as seguintes equagdes:

OBI =-0,2387 P (X-Y) / b2

X = (140) In (r2/r3)2 + [(1-0)/2](r2/r3)?

Y = (1+0)[1+In(r1/r3)2]+(1-0)(r1/r3),

Onde P é a carga maxima de fratura (em N); b é a espessura do disco (em
mm); v € o coeficiente de Poisson; r1 € o raio do circulo em que estao posicionadas
as esferas de ago (5,0 mm); r2 é o raio da ponta do pistdo ou da area de aplicagao
da carga (0.6 mm); r3 é o raio do disco (em mm). O coeficiente de Poisson adotado

foi de 0,24 para todos os materiais (Braem et al., 1987).
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Figura 4.4 — A e B: Maquina de ensaio universal de resisténcia a flexdo biaxial. C: Estufa utilizada
para manter os cps a 37 °C

Fonte: A autora.

4.5.2 Microdureza knoop (KHN)

Os testes de KHN no microdurbmetro (modelo HMV-2/2 T, Shimadzu
Corporation, Toquio, Japao) (figura 4.5) foram efetuados nos fragmentos obtidos
apos o ensaio a flexdo biaxial (n=10) com uma carga equivalente a 50gf por 15s
(Digholkar et al., 2016). Para cada cp, o valor da KHN foi a média de 5 medigbes (na
imagem da indentacdo em forma de losango, foi mensurada a diagonal horizontal),

respeitada a distancia minima de 200 ym entre cada medida. O software utilizado
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para a mensuragao do resultado foi o CAMSWIN (computer assisted measurement
system for windows) (Thompson; Luo, 2014; Grazioli et al., 2019).

Figura 4.5 — A: Microdurbmetro utilizado para o ensaio de Microdureza de Knoop. B: imagem da
indentagdo em forma de losango

Fonte: A autora.

4.6 ENSAIOS OPTICOS

Os cps foram analisados em um espectrofotémetro CM-3770 (Konica Minolta,
Japéao) que opera na faixa da luz visivel (A=360 a 740 nm). O dispositivo foi ajustado
com luz D65 usando o segundo angulo de observagao, 100% de energia UV e
tamanho de abertura pequeno e o software utilizado para a obtengcéo dos dados foi o
on color. Para todos os cps, foram realizadas leituras de reflectancia sobre o fundo
branco (para as analises de alteragcao de cor e parametro de translucidez) e fundo
preto (para a analise do parametro de translucidez), com glicerina como agente
acoplante (Figura 4.6).
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Figura 4.6 — A: Fundo branco posicionado no espectrofotdmetro. B: Fundo preto posicionado no
espectrofotdmetro

Fonte: A autora.

4.5.3 Diferenca de Cor

Para todos os cps (n=10), a diferenga de cor foi calculada a partir dos
resultados obtidos de reflectédncia fundo branco segundo a férmula CIEDE2000
(AEqo). Este sistema inclui luminosidade, croma, matiz e a interagdo entre as
diferencas de croma e matiz. A formula para o calculo do AEq € representada
abaixo:

AEOO =

AL r+l AC’ r+l AH' 2+R [ AC’ l lAH’ 2
(K.SL) (KcSe) (KuSk) TS| ™ | (KeSe)

Onde AL’, AC’ e AH’ sado as diferengas entre luminosidade (L’), croma (C’) e
valor (H’), respectivamente, entre os espécimes comparados. S, Sc e Sh sdo
fungdes de ponderagdo que ajustam a diferenga total de cor para variagdo na
localizagao das coordenadas L', @, b’. K., Kc e Ku sédo termos de corregédo (Ghinea et
al., 2010).
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4.5.4 Parametro de translucidez (PToo)

O PToo dos materiais e condicbes estudadas na escala CIEDE2000 foram
determinados a partir da formula (n=10):

1
2

_ L,B_L,W 2+ C,B_C,W 2+ H,B_H,W 2+R C,B_C,W H,B_H,W
K.S; KcSc Ky Sy T\ K.S: Ky Sy

Onde B e W subscritos referem-se a luminosidade (L’), croma (C’) e matiz (H’)

dos espécimes em fundo preto e branco, respectivamente. Rr, Si, Sc, SH, KL, Kc e
Kn s&o 0os mesmos parametros utilizados no célculo da diferenga de cor (Salas et al.,

2018). O PToo foi analisado apenas para a verificagéo do efeito do TT nos materiais.

Para analise do efeito do tratamento térmico na cor e na translucidez (PT) das

resinas, considerou-se a diferenca de cor indicada no AEg1 (Figura 4.3).

4.5.5 Resisténcia ao manchamento apés imersao em corantes

Os cps (n=10) foram divididos em 3 grupos: agua destilada (controle), café e
vinho tinto, armazenados pelo periodo de 30 dias, mantidos em uma estufa a 37 °C.
As solugdes corantes utilizadas foram: café (Nescafé Original, Nestlé, SP, Brasil) e
vinho tinto (13% vol. alcool - Varietal Aurora Cabernet Sauvignon, safra 2020,
Brasil). As solugbes utilizadas no estudo (café e vinho) foram escolhidas devido a
alta frequéncia de ingestdo pela populagdo e pela capacidade de manchamento
(Costa e Lima, 2018). Para obtengédo da solugao de café, foram utilizados 3g de
café, para cada 100ml de agua destilada em temperatura ambiente. O peso do po6 de
café aferido com auxilio de uma balanga analitica com precisdo de 0,2mg x 0,0001g
(OHAUS modelo AS 120) (figura 4.7.A).
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As solugbes de café, vinho tinto e agua destilada foram dispensadas até o
preenchimento completo dos recipientes (9ml) em que os cps foram armazenados
individualmente. As solugcbes foram trocadas a cada semana durante o periodo de
imersao. Apos o periodo de 30 dias de imerséo, cada lado do cp foi lavado em agua
corrente durante 30 s (figura 4.7.B). Em seguida, cada cp passou por limpeza com
agua destilada em ultrassom por seis minutos (figura 4.7.C) e foram secos para

terem sua cor novamente aferida.

As medidas de cor foram realizadas em trés momentos: 10 min apds a
polimerizagao do material (T1), 5 min apés o TT (T2) e apés 30 dias de imersdo em

corantes (T3).

Figura 4.7 — A: Limpeza do cp em agua corrente. B: Ultrassom utilizado para limpeza dos cps. C:
Balanca analitica utilizada para aferir o peso do p6 de café

Fonte: A autora.

Para efeito das analises dos resultados das propriedades O6pticas, foram
considerados: AEo 1 (T2 com T1), AEe 2 (T3 com T2) e AEgo 3 (T1 com T3),

conforme o delineamento experimental (Figura 4.3):
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e 0 AEoo1 representou o efeito do TT na alteragdo de cor do material,
e 0 AEqo 2 foi o resultado da resisténcia ao manchamento apds imersao
em corantes;

e 0 AEqo 3 foi a alteragcéo conjunta do TT e da imersdo em corantes.

4.7 ANALISE ESTATISTICA

Os dados obtidos a partir dos ensaios realizados foram submetidos a analise
estatistica. A distribuicdo normal dos dados foi verificada por meio do teste de
Shapiro-Wilk e o teste de Levene foi utilizado para avaliar a homocedasticidade das
variancias (p>0,05). Por se tratar de dados paramétricos, a média foi analisada por
andlise de variancia (ANOVA) e 1 fator e complementada pelo teste auxiliar de
Tukey para contraste entre as médias (a=0.05).

Para o AEgo1, as variagbes positivas e negativas de cada eixo (L, a, b) foram
avaliadas estatisticamente e as comparacdes entre as médias pré TT e pos TT

submetidas ao teste Student-T, para cada material e TT.

O nivel global de significancia de 5% (p>0,05) foi adotado para determinar as
diferengas entre os grupos estudados. Os dados sédo apresentados como média *
desvio padrdo. As analises estatisticas foram realizadas usando GraphPad Prism
7.00 (GraphPad Software, Inc., CA, US).
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5 RESULTADOS

Os resultados dos ensaios mecanicos (resisténcia a flexao biaxial e
microdureza Knoop) e o6pticos (diferenga de cor e parametro de translucidez) das
resinas acrilicas ativadas quimicamente (RAAQs) e das resinas bisacrilicas estao
apresentados em tabelas e graficos.

5.1 ENSAIOS MECANICOS

5.1.1 Resisténcia a flexao biaxial (RFB)

Os dados foram normais e homocedasticos e quando submetidos a analise
de varidncia de um fator (ANOVA One-way), as médias nao apresentaram
diferengas estatisticamente significantes (p>0,05) entre os TT. As médias e desvios
padrao (DP) estao presentes na tabela 5.1.
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Tabela 5.1 — Médias e DPs para a RFB de RAAQs e resinas bisacrilicas nos respectivos tratamentos

térmicos*
RESINAS GRUPOS MEDIA DP TUKEY*

CTL 111,5 16,7 A
. TT70 125,2 33,6 A

DENCOR
TT100 124,2 32,3 A
TT130 135,0 28,7 A

RAAQs

CTL 109,9 14,4 a
TT70 124,4 21,7 a

DURALAY
TT100 128,5 13,4 a
TT130 130,2 16,3 a
CTL 160,3 15,0 A
TT70 171,4 25,4 A
PROTEMP .
TT100 171,6 26,3 A
Resinas TT130 154,8 18,6 A
bisacrilicas CTL 139,3 26,0 a
PRIMMA TT70 128,8 24,2 a
ART TT100 123,7 25,7 a
TT130 127,8 19,5 a

*A estatistica foi realizada separadamente para cada resina.

Fonte: A autora.

Para todas as resinas, o tratamento térmico n&o influenciou a resisténcia a

flexao biaxial.

5.1.2 Microdureza Knoop (KHN)

Os dados foram normais e ndo homocedasticos. Para todas as resinas, a
analise de varidncia de um fator (ANOVA One-way) apresentou diferengas

estatisticamente significativas (p<0,05) e as diferengas das médias entre os grupos



57

de cada resina foram identificadas através do teste de Tukey. As médias e os desvio

padrao (DP) estao presentes na tabela 5.2 e Figura 5.1.

Tabela 5.2 — Médias e DPs para KHN de RAAQs e resinas bisacrilicas nos respectivos tratamentos

térmicos*
RESINAS GRUPOS MEDIA DP TUKEY

CTL 10,4 0,6 B
. TT70 10,0 0,7 B

DENCOR
TT100 10,5 0,3 B
TT130 12,7 1,1 A

RAAQs

CTL 8,3 0,2 b
TT70 7,7 0,4 b

DURALAY
TT100 8,3 0,4 b
TT130 10,8 0,3 a
CTL 7,0 0,9 C
TT70 11,1 1,2 B

PROTEMP
TT100 11,2 1,3 B
Resinas TT130 13,7 0,7 A
bisacrilicas CTL 11,0 0.7 b
ART TT100 11,2 0,9 ab
TT130 12,4 1,7 a

*

a analise estatistica foi realizada separadamente para cada resina

Fonte: A autora.
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Figura 5.1 — Médias e DP de microdureza Knoop (KHN) das RAAQs (Dencbr, Duralay) e resinas
bisacrilicas (Protemp, Primma Art). Letras diferentes representam médias
estatisticamente distintas (p<0,001) e a analise comparativa ocorreu entre os
grupos da mesma resina
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KHN
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Fonte: A autora.

Para todas as resinas, o TT130 resultou em valores de KHN maiores que os
demais grupos, exceto para a Primma Art que apresentou o KHN do TT130
semelhante ao do TT100 e superior aos demais grupos. Para as resinas acrilicas, o
TT70 e 0 TT100 n&o influenciaram a KHN se comparados ao grupo controle. Para a
Protemp, o TT70 e o TT100 provocaram um aumento na KHN e, para a Primma Art,

o TT70 nao influenciou na KHN (Figura 5.1).



5.2 ENSAIOS OPTICOS

5.2.1 Influéncia do TT na diferenga de cor (AEgo 1)
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A diferenga de cor (AEqo 1) foi aferida pela diferenga entre os parametros L, a,

b do T1 (antes do tratamento térmico) e do T2 (apds o tratamento térmico).

Os dados da diferenga de cor (AE, L*, a* e b*) dos materiais comparando

antes e ap6s o TT (70, 100 e 130 °C) foram normais e ndo homocedasticos. Para

todas as resinas, a analise de varidncia de um fator (ANOVA One-way) apresentou

diferengas estatisticamente significantes (p<0,05) e as diferengas das médias entre

os grupos de cada resina foram identificadas através do teste de Tukey. As médias,

desvios padrdo (DP) e as diferengas estatisticas estao presentes na tabela 5.3 e

figura 5.2.

Tabela 5.3 — Médias e DPs de AEo 1 para as RAAQs e as resinas bisacrilicas nos respectivos

tratamentos térmicos*

RESINAS GRUPOS MEDIA DP TUKEY

CTL 0,3 0,2 C

. TT7
DENCOR 0 0,3 0.1 C
TT100 0,8 0,2 B

TT130

RAAGS 1,1 0,2 A
CTL 0,4 0,1 d

TT7
DURALAY 0 1,5 0,2 c
TT100 1,8 0,3 b
TT130 2,8 0,4 a
CTL 0,2 0,0 B

TT7
PROTEMP 0 0,3 0,1 B
TT100 0,4 0,2 A
Resinas TT130 0,5 0,1 A
bisacrilicas CTL 0,1 0,0 d
PRIMMA TT70 0,6 0,1 c
ART TT100 1,0 0,1 a
TT130 0,8 0,1 b

*

Fonte: A autora.

a analise estatistica foi realizada separadamente para cada resina
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Figura 5.2 — Médias e DP para diferenca de cor de RAAQs (Dencdr, Duralay) e resinas bisacrilicas
(Protemp, Primma Art) nos respectivos tratamentos térmicos pelo sistema CIEDE2000
(Ci). Letras diferentes representam médias estatisticamente distintas (p<0,001). Linha
tracejada azul indica o limite de perceptibilidade (0,8) e linha tracejada vermelha indica o
limite de aceitabilidade (1,8)
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Fonte: A autora.

Todos os TT acarretaram um aumento significativo na diferenga de cor se
comparados ao controle, com excegédo ao grupo TT70 da Dencér e da Protemp que
foram semelhantes ao controle. A diferenga de cor para a resina Duralay foi
crescente com o aumento da temperatura do TT. O AEqo 1 para os grupos TT100 e
TT130 da resina Protemp foram estatisticamente semelhantes. Para todas as
resinas, o grupo que apresentou maior AEg 1 foi o TT130, com excegao do grupo
TT100 da Primma Art.

As comparagdes entre as medias pré TT e pés TT submetidas ao teste
Student-T, considerando os mesmo material e grupos de TT foram apresentadas na
Tabela 5.4. Na analise da diferengca do eixo L*, que dita a luminosidade/valor do
material, a Duralay apresentou maior escurecimento nos grupos TT100 e TT130,
enquanto uma maior claridade foi apresentada pela protemp nos grupos TT100 e
TT130, e pela Primma Art em todas as temperaturas de TT.
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Para o parametro a*, os grupos TT70 e TT130 da Dencér tiveram um
aumento na cromaticidade, sendo assim, houve uma tendéncia para o vermelho.
Para todas as temperaturas de TT da Duralay, o parametro a* apresentou diferencga
estatisticamente significante com a seguinte notagdo: no TT70 houve um aumento
na cor verde e nos grupos TT100 e TT130 houve uma alteragdo no sentido da cor
vermelha. Para a Protemp, o grupo TT130 apresentou alteragdo no sentido da cor

verde.

Quando se avaliou o eixo b, para resinas acrilicas houve um aumento no
sentido do amarelo para os grupos TT100 e TT130 da Dencér e para todos os
grupos da Duralay. Ao contrario das resinas bisacrilicas, para as quais houve um

direcionamento ao azul.
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Tabela 5.4 — Médias e desvios padrdes das diferengas no eixo L*, a* e b* dos grupos avaliados antes
e apods o tratamento térmico. Letras diferentes representam médias estatisticamente

distintas (p<0,001)
RESINAS GRUPOS MOMENTO L* DP. a* DP, b* DP,
oL Pre TT 78142 071 045 044 2046 111
Pos TT 7785 094 047 037 20,57 1
70 Pre TT 7739 058 0,03 0,11 1852 0,44
Pos TT 7725 065 016° 0,1 19 0,46
DENCOR
100 Pre TT 7767 078 023 026  18,55° ,
Pos TT 7746 077 041 029  19,° ,
130 Pre TT 7841 064 -0,05° 0,14 19,22 052
Pos TT 7767 061 059° 026 20,34 066
RAAQs
oL Pre TT 7894 073 178 042  16,50° 0,28
Pos TT 7874 069 181 043 1693 025
70 Pre TT 78,59 059 219° 049  16,35° 0,23
Pos TT 7818 042 163> 017 1821 042
DURALAY
100 Pre TT 78,66° 026 1,912 012  1627° 058
Pos TT 77,76 029 246* 022  1910° 0,80
130 Pre TT 78,49° 062 1,89° 020 16,29° 0,21
Pos TT 76,38 028 346° 013  19,48°> 038
oL Pre TT 8025 026 222 026 1657 0,53
Pos TT 8020 025 217 023 1649 049
70 Pre TT 80,32 039 214 026 1624 035
Pos TT 8028 039 203 027 1594 056
PROTEMP
100 Pre TT 80,28° 0,18 -222 025 1597° 024
Pos TT 80,56° 017 -203 026 1572® 019
Pré TT 80460 019 197 020 1582 018
TT130 re ’ ' - ’ ’ ’
Pos TT 80,80° 023 Lo 020 1571 025
Resinas ’
bisacrilicas
oL Pre TT 7826 018 0,18 025 17,33 0,36
Pos TT 7821 020 023 025 1929 0,29
70 Pre TT 78,33 0,18 030 014  17,63° 0,32
Pos TT 78,70° 013 035 012 16,77° 026
PRIMMA
ART
100 Pre TT 78,190 024 042 013 17,358 017
Pos TT 78,84° 018 034 014 1585 021
130 Pre TT 78,477 023 040 024 17,52° 036
Pos TT 79,03> 029 045 021  1628° 023

Fonte: A autora.



5.2.2 Parametro de Translucidez (PToo)
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O PToo foi analisado apenas para a verificagao do efeito do TT nos materiais.

Os dados foram normais e homocedasticos. Para todas as resinas, a analise de

variancia de um fator (ANOVA One-way) apresentou diferengas estatisticamente

significantes (p<0,05) e as diferengas das médias entre os grupos de cada resina

foram identificadas através do teste de Tukey. As médias, desvio padrao (DP) e as

diferencgas estatisticas estdo presentes na tabela 5.5 e figura 5.3.

Tabela 5.5 - Médias e DPs de PToo para as RAAQs e as resinas bisacrilicas nos respectivos

tratamentos térmicos*

RESINAS GRUPOS MEDIA DP TUKEY
CTL 16,3 2,9 B
. TT70 19,6 1,2 A
DENCOR
TT100 20,0 2,3 A
TT130 19,0 2,0 A
RAAQs
CTL 10,7 1,1 ab
TT70 11,3 0,8 a
DURALAY
TT100 10,1 0,5 bc
TT130 9,7 0,6 C
CTL 21,3 1,6 A
TT70 19,9 1,7 AB
PROTEMP
TT100 20,6 1,6
Resinas TT130 18,4 1,3 B
bisacrilicas CTL 21,7 1,4 a
PRIMMA TT70 21,4 0,8 a
ART TT100 20,8 07 a
TT130 21,3 1,3 a

*

Fonte: A autora.

a analise estatistica foi realizada separadamente para cada resina
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Figura 5.3 — Médias e DPs para PToo das RAAQs e resinas bisacrilicas nos respectivos tratamentos
térmicos. Letras diferentes representam médias estatisticamente distintas (p < 0,002)
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Fonte: A autora.

Para a resina Dencér, todas as temperaturas de tratamento térmico
apresentaram PTgo estatisticamente superior ao CTL. Para a resina Duralay, houve
diminui¢do do PToo nos grupos TT100 e TT130.

Para a Protemp, o grupo TT130 foi o unico que apresentou diminuigdo do
PToo quando comparado ao CTL e, para a Primma Art, ndo houve diferenca
estatisticamente significativa entre os grupos.
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5.2.3 Efeito do TT na resisténcia ao manchamento apos imersao de 30 dias

5.2.3.1 Resisténcia ao manchamento (AEqo 2)

No presente estudo, a diferenga de cor produzida pela imersdo nos corantes
e agua destilada (AEoo 2) foi denominada resisténcia ao manchamento, obtida pela
diferengca entre os parametros L, a, b entre o tempo T2 (depois do tratamento

térmico) e o tempo T3 (apds 30 dias de imersao) (vide Figura 4.4).

Os dados de AEqo 2 foram normais e homocedasticos. Para todas as resinas,
a analise de variancia de um fator (ANOVA One-way) apresentou diferengas
estatisticamente significativas, com excegdo da Dencoér imersa em vinho e as
diferengas das médias entre os grupos de cada resina foram identificadas através do
teste de Tukey. As médias, desvio padréo (DP) e as diferengas estatisticas estao
presentes na Tabela 5.6 e Figura 5.4 e 5.5.
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Tabela 5.6 — Médias e DPs de AEq2 para as RAAQs e as resinas bisacrilicas nos respectivos
tratamentos térmicos*

continua

RESINAS CORANTES ~ GRUPOS  MEDIA  Dp  'OfF
CTL 0,7 0,1 A
; TT70 0,6 0,1 A
Agua
TT100 0,3 0,3 B
TT130 0,2 0,1 B
CTL 0,8 0,4 ab
a TT70 0,7 0,3 bc
DENCOR Café
TT100 1,0 0,2 a
TT130 0,4 0,1 c
CTL 1,2 0,1 A
_ TT70 1,1 0,1 A
Vinho
TT100 1,0 0,2 A
TT130 1,3 0,4 A
RAAQs
CTL 2,0 0,2 a
; TT70 1,4 0,2 b
Agua
TT100 0,8 0,2 c
TT130 1,0 0,2 c
CTL 2,1 0,3 A
TT70 1,9 0,3 A
DURALAY Café
TT100 0,9 0,2 B
TT130 1,0 0,1 B
CTL 5,3 0,7 a
_ TT70 5,4 0,4 a
Vinho
TT100 4,0 0,6 b
TT130 2,9 0,5 c
CTL 6,1 0,9 A
; TT70 6,1 0,9 A
Agua
TT100 5,4 1,1 A
TT130 5,4 1,0 A
. TL 10,6 0,8
Resinas ' pooTEMP C a
bisacrilicas TT70 10,0 0,7 ab
Café
TT100 10,3 0,6 ab
TT130 9,6 0,6 b
_ CTL 8,4 1,8 B
Vinho

TT70 8,3 0,8 B
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TT100 9,0 1,3 AB
TT130 10,0 0,8 A
CTL 0,8 0,1 a
) TT70 0,4 0,2 b
Agua
TT100 0,2 0,1 c
TT130 0,3 0,1 bc
CTL 13,7 1,5 AB
PRIMMA . TT70 13,6 1,1 AB
Café
ART TT100 14,8 2,7 A
TT130 12,7 1,1 B
CTL 15,2 0,9 a
, TT70 14,5 1,4 a
Vinho
TT100 15,5 1,3 a
TT130 15,5 1,0 a

*

a andlise estatistica foi realizada separadamente para cada resina
concluséo
Fonte: A autora.

Figura 5.4 — Médias e DP para diferenca de cor (AEoo 2) de RAAQs nos respectivos tratamentos
térmicos pelo sistema CIEDE2000 (Ci). Letras diferentes representam médias
estatisticamente distintas (p<0,001). Linha tracejada azul indica o limite de
perceptibilidade (0,8) e linha tracejada vermelha indica o limite de aceitabilidade (1,8)
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Dencor Duralay
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Fonte: A autora.

Para as resinas acrilicas, o TT130 conduziu a uma maior resisténcia ao
manchamento (menor diferenga de cor) em todos os meios de armazenamento, com
excegcao ao vinho da Dencdr que nao apresentou diferenca estatisticamente

significativa quando comparado ao CTL.

Quando a imerséao foi em café, o TT130 da resina Dencér apresentou maior
resisténcia ao manchamento se comparada ao CTL. Para a resina Duralay, os
grupos TT100 e TT130 apresentaram maior resisténcia ao manchamento se
comparados ao CTL.

Quando a imerséo foi feita em vinho, a resina Dencér apresentou valores de
resisténcia ao manchamento estatisticamente semelhantes para todos os grupos.
Para a resina Duralay, os grupos TT100 e TT130 apresentaram maior resisténcia ao
manchamento se comparados ao CTL.
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Figura 5.5 — Médias e DP para diferenga de cor (AEoo 2) de resinas bisacrilicas nos respectivos
tratamentos térmicos pelo sistema CIEDE2000 (Ci). Letras diferentes representam
médias estatisticamente distintas (p<0,001). Linha tracejada azul indica o limite de
perceptibilidade (0,8) e linha tracejada vermelha indica o limite de aceitabilidade (1,8)
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Fonte: A autora.
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Para as resinas bisacrilicas, quando os cps foram armazenados em agua, 0s
TT nao produziram alteragao da resisténcia ao manchamento para a resina Protemp.
A resina Primma Art apresentou maior resisténcia ao manchamento para todos os

grupos tratados termicamente quando comparados ao CTL.

Na imersdao em café, houve maior resisténcia ao manchamento para os

grupos TT130 em relagao aos respectivos CTL das resinas Protemp e Primma Art.

Na imersdo em vinho, o grupo TT130 apresentou menor resisténcia ao
manchamento que o CTL para a resina Protemp. Ja para a Primma Art, a imersao
em vinho ndo produziu alteracdo estatisticamente significativa na resisténcia ao

manchamento.

5.2.3.2 Diferencga de cor decorrente do TT e da imersao em corantes (AEqo 3)

A diferenca de cor (AEqo 3) foi aferida pela diferenga entre a cor T1 (antes do

tratamento térmico) e cor T3 (apds o TT e imerséao por 30 dias).

Os dados de diferenga de cor (AEoo 3) foram normais e homocedasticos. Para
todas as resinas, a analise de variancia de um fator (ANOVA One-way) apresentou
diferengas estatisticamente significativas e o contraste das médias entre os grupos
de cada resina foram identificadas por meio do teste de Tukey. As médias, desvio
padrao (DP) e as diferengas estatisticas estdo presentes na tabela 5.7 e figuras 5.6
eb.7.



71

Tabela 5.7 — Médias e DPs de AEo2 para as RAAQs e as resinas bisacrilicas nos respectivos
tratamentos térmicos*

continua
RESINAS CORANTES GRUPOS MEDIA DP TUYKE
CTL 0,7 0,2 B
, TT70 0,9 0.5 B
Agua
TT100 1,7 03 A
TT130 1,6 0.4 A
CTL 16 03 b
) TT70 1,7 0.2 b
DENCOR Café
TT100 2,2 0,3 a
TT130 1,7 0,2 b
CTL 2,0 0,3 B
TT70 2,1 0,2 B
Vinho
TT100 2,3 0,3 B
TT130 3,1 1,1 A
RAAQs
CTL 3,7 0,2 a
, TT70 2,5 0,1 d
Agua
TT100 3,1 0,1 c
TT130 3,4 0,2 b
CTL 4,1 0,2 A
TT70 3.3 0,2 B
DURALAY Café
TT100 34 0.2 B
TT130 2,8 0.1 c
CTL 4,5 04 a
TT70 4,1 0,3 ab
Vinho
TT100 3.8 0,7 b
TT130 3,0 0,4 C
CTL 6,0 0,9 A
] TT70 6,0 1,0 A
Agua
TT100 54 1,0 A
TT130 5,3 1,0 A
CTL 10,5 08 a
Resinas — proTEMP TT70 10,1 0.6 @
bisacrilicas Café
TT100 10,4 0,7 a
TT130 10,0 0,6 a
CTL 8,9 1,7 AB
Vinho TT70 8,6 0.8 B
TT100 9,3 1,4 AB
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*

Fonte: A autora.
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Figura 5.6 — Médias e DP para diferenca de cor (AEoo 3) de RAAQs nos respectivos tratamentos
térmicos pelo sistema CIEDE2000 (Cir). Letras diferentes representam médias
estatisticamente distintas (p<0,001). Linha tracejada azul indica o limite de
perceptibilidade (0,8) e linha tracejada vermelha indica o limite de aceitabilidade

(1,8)
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Para a Dencér, os grupos TT100 e TT130 imersos em agua, TT100 em café e
TT130 em vinho apresentaram valores de AEq 3 estatisticamente superiores aos
dos respectivos CTL. Os demais grupos TT nos diversos meios de imersao

apresentaram AEqo 3 estatisticamente semelhante aos respectivos grupos CTL.

Para a Duralay, todas as temperaturas de TT levaram a menores valores de
AEoo 3 quando comparadas aos dos respectivos CTL, exceto para o grupo TT70

imerso em vinho que apresentou valor estatisticamente semelhante ao do CTL.

Figura 5.7 — Médias e DP para diferenca de cor (AEoo 3) de resinas bisacrilicas nos respectivos
tratamentos térmicos pelo sistema CIEDE2000 (Cif). Letras diferentes representam
médias estatisticamente distintas (p<0,001). Linha tracejada azul indica o limite de
perceptibilidade (0,8) e linha tracejada vermelha indica o limite de aceitabilidade (1,8)
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Fonte: A autora.
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Com relagdo ao AEpe 3 das resinas bisacrilicas, todos os grupos
apresentaram semelhancga estatistica em relagado aos respectivos grupos CTL, com
excegdo ao grupo TT70 da Primmar Art em agua, que apresentou menor AEq 3

quando comparado ao CTL.
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6 DISCUSSAO

6.1 PROPRIEDADES MECANICAS (RFB E KHN)

A hipétese nula de que o tratamento térmico n&o afetaria a RFB foi aceita e a
hipétese nula de que o tratamento térmico n&o afetaria a KHN foi rejeitada.

A literatura sugere que o desempenho mecanico das RAAQs e resinas
bisacrilicas ¢é influenciado pela quantidade de monémero residual, grau de
conversao, microestrutura, composigao (tipo e tamanho do monémero, presenga de
agente de reticulagdo, conteudo inorganico etc.), proporcionamento e método de
manipulagdo (manual ou ponta misturadora) (Arioli Filho et al., 2011; Astudillo-Rubio
et al., 2018; Dayan et al., 2019). Diante dessa variedade de condigdes pode-se
considerar que os ensaios mecanicos utilizados neste estudo sdo resultado de
combinagdes complexas entre os fatores de influéncia e que suas avaliagées n&o

podem ser consideradas de forma isolada.

As resinas acrilicas ativadas quimicamente (RAAQs) e as resinas bisacrilicas
sdo os principais materiais usados na confeccdo de proteses e restauragoes
indiretas provisorias. Apesar desta indicagdo comum, estes materiais apresentam

muitas diferencgas.

As RAAQs sao compostas por mondmeros de metacrilato de metila,
polimeros de polimetacrilato de metila e um sistema de ativagcdo com base em
moléculas de perdxido e amina. As resinas bisacrilicas, por sua vez, apresentam
mondémeros bifuncionais, semelhantes aqueles presentes nas resinas compostas
(e.g. BisGMA, UDMA, BisEMA, TEGDMA - colocar por extenso, entre outros), cargas
inorganicas (geralmente ceramicas ou vidros silanizados) e um sistema de ativacao
quimico. Estas diferencas apresentam repercussdes nas propriedades finais destes
materiais (Rueggeberg, 2002).
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As cadeias poliméricas mais longas e reticuladas, formadas a partir de
mondémeros bifuncionais maiores, associadas a um percentual relativamente alto de
conteudo inorganico confere as resinas bisacrilicas dureza, resisténcia a flexao,
resisténcia ao desgaste superior se comparadas as RAAQs. Além da composi¢cao
quimica, o sistema de automistura das pastas base e ativadora das resinas
bisacrilicas levam a uma menor incorporagdo de poros e maior homogeneidade,
favorecendo novamente a aquisicdo de propriedades fisicas superiores as das
RAAQs (Burns et al., 2003; Astudillo-Rubio et al., 2018).

Muitas sdo as estratégias descritas na literatura para aumentar as
propriedades mecanicas de resinas acrilicas e resinas bisacrilicas, com destaque
para a realizagdo de tratamentos térmicos durante ou apds a polimerizagao (De Gee
et al., 1990; Vergani et al., 2005; Jorge et al., 2006; Bural et al., 2011; Durkan et al.,
2012; Thompson; Luo, 2014; Mei et al., 2015; Shim et al., 2015; Chhabra et al.,
2017).

De modo geral, o tratamento térmico apdés a polimerizagdo aumenta a
agitacdo das moléculas e a probabilidade de colisdo entre as cadeias poliméricas,
com consequente aumento no grau de conversdo. Estudos em compositos
restauradores apontam que o aumento da temperatura pode conduzir a uma
reducdo das tensdes internas induzidas durante o processo de polimerizagdo, em
razdo da movimentagdo das cadeias e reposicionamento de grupos laterais e
ligagdes secundarias para uma condicdo de menor energia (Ferracane; Condon,
1992; Miyazaki et al., 2009; Santana et al., 2011).

Os resultados do presente estudo mostram que o tratamento térmico nao
influenciou a RFB das RAAQs e resinas bisacrilicas. Algumas explicagbes
relacionadas ao tempo e a temperatura do tratamento térmico podem auxiliar na

compreensao deste resultado.

Os tratamentos térmicos, geralmente utilizados nas resinas acrilicas ativadas
termicamente (RAAT), estabelecem longos periodos de tempo (1h a 8h) em patamar
elevado de temperatura (entre 74 °C e 100 °C), que variam a depender do ciclo
térmico (Kenneth et al., 2013). Neste sentido, possivelmente o tempo de 10 min
utilizado no presente trabalho pode ter sido insuficiente para produzir uma

polimerizagao adicional no interior do CP.
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No que se refere as resinas bisacrilicas, mesmo a temperatura mais elevada
do tratamento térmico (130 °C) pode ter sido insuficiente para levar a um aumento
significativo da RFB. Estudos térmicos de resinas compostas restauradoras, que
apresentam a composicao mais proxima a das resinas bisacrilicas, revelaram que a
Tg se encontra entre 150 °C e 170 °C, a depender do tipo e quantidade de carga e
mondmero, grau de polimerizagdo, historico térmico, entre outras. Muitos estudos
apontam que, para o composito apresentar um aumento no grau de converséo e
uma relaxacdo das tensdes internas e consequente aumento das propriedades
mecanicas, o tratamento térmico deve ser conduzido em temperatura superior a sua
Tg (Santana et al., 2011; Miyazaki., 2010).

Apesar do TT nao ter influenciado na RFB, ele aumentou a KHN para todas
as resinas. A KHN é realizada com um penetrador que produz uma marcagao
(deformacgao permanente) na superficie do material. Neste sentido, os TTs propostos
no presente estudo, ainda que n&o tenham atingido um equilibrio térmico no interior
dos cps, produziram alteracbes na superficie de modo a aumentar a dureza
superficial em varias temperaturas do TT. A KNH aumentou para todas as resinas
quando foram submetidas ao TT130. Os grupos TT70 e TT100 apresentaram KHN
estatisticamente semelhante ao grupo CTL para todas as resinas, com exce¢ao da
Protemp, que apresentou aumento da KNH para todos os grupos de TT.

O aumento da KHN encontrado no presente estudo foi corroborado com os
achados da literatura (Faltermeier et al., 2007; Kawaguchi et al., 2014; Thompson;
Luo, 2014). A explicagado pode estar relacionada a um possivel aumento do grau de
conversao e reticulagdo do polimero. Durante o tratamento térmico ha um aumento
da energia cinética que aumenta a vibragdo dos segmentos das cadeias que pode
romper as ligagdes, aumentar a expansao térmica e facilitar o desalinhamento da
cadeia, permitindo que radicais vizinhos proximos e os grupos metacrilato colidam,
aumentando assim a conversao de mondmeros e a reticulagdo da cadeia (Anusavice
et al., 2013).

Um outro mecanismo que favorece o aumento da dureza esta relacionado as
relaxagcdes das tensdes internas. As contragcdes de polimerizagdo geram tensdes
internas, reveladas por ligagcbes interatdmicas fora da distédncia de equilibrio que
podem levar a distor¢ées no formato da cadeia, principalmente no caso das resinas
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bisacrilicas onde existem ligacbes entre matriz polimérica e cargas que sao
componentes rigidos e inertes. O tratamento térmico pode produzir a relaxagao das
tensdes internas através do deslizamento, acomodacgao e rotagao de cadeias, sendo
dependentes do tempo e da temperatura, (Miyazaki et al., 2009; Santana et al.,
2005).

A volatilizagdo de mondmeros residuais ou componentes de baixo peso
molecular é outro fator que pode aumentar a KHN das resinas, em consequéncia da
perda de componentes de baixo peso molecular que funcionam como plastificante
(Vankerckhoven et al., 1982). Foi observado que a presenga de componentes nao
reagidos sao atribuidos a plastificagdo interna de polimeros levando a menores
propriedades fisicas (Bagis; Rueggeberg, 1097).

A Protemp teve um aumento na KHN mais pronunciado possivelmente em
razao de seu componente principal, o Bis-EMA, que difere da Primma Art que é
composta predominantemente por UDMA e TEGDMA. As resinas que possuem 0O
monémero TEGDMA em sua matriz polimérica, embora possam apresentar maiores
valores de grau de conversdo, podem apresentar ciclizagdo favorecida pelo seu
reduzido peso molecular (molécula pequena e flexivel) e alta mobilidade durante a
polimerizacao (Elliott et al., 2001).

A ciclizagdo é uma das etapas da cinética da polimerizacdo do dimetacrilato
(Lovell et al., 1999; Sideridou et al., 2002). As moléculas de monémeros vao sendo
incorporadas a rede polimérica pela agdo dos radicais livres sobre as ligagbes
duplas pendentes. Essas ligagdes duplas pendentes podem reagir por dois
mecanismos: reagdo com radicais para formar ligagées cruzadas ou ligagdo com o
radical da propria cadeia formando um ciclo primario (Lovell et al., 2001). As ligagbes
duplas pendentes que reagem formando ciclos primarios, aumentam o grau de
conversdo, mas nao contribuem para a formacédo da rede. A heterogeneidade da
rede formada e a reducéo na densidade efetiva de reticulagdo de uma resina curada
leva a uma diminuicdo de sua resisténcia mecanica, resisténcia a solventes e

temperatura de transigéo vitrea (Elliott et al., 2001; Floyd; Dickens, 2006).
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6.2 PROPRIEDADES OPTICAS

6.2.1 Efeito do TT na cor (AEgo 1 e PToo)

O AEoo 1 e o Parametro de translucidez (PToo) foram analisados antes e apés
o TT para observarmos o efeito que o TT pode causar na cor dos materiais. De
modo geral, o TT influenciou na cor e translucidez das RAAQs e das resinas
bisacrilicas. Dito isto, a hipotese nula de que o TT, independentemente da
temperatura, ndo alteraria a cor e o PToo das resinas foi rejeitada.

As diferencas de cor obtidas foram comparadas com os limites de
perceptibilidade (LP) e aceitabilidade (LA) propostos por Paravina et al. (2015). Os
valores de limiar sdo de 0,8 para LP e 1,8 para LA. De acordo com esses
parametros, pode-se considerar que os valores de AEq 1 dos grupos TT100 e
TT130 da Duralay foram os unicos superiores ao limite de aceitabilidade. Os valores
de AEqo 1 dos grupos TT70 da Duralay, TT100 e TT130 da Dencér e da Primma Art
passaram do LP, mas foram inferiores ao LA.

Nesse estudo, o tratamento térmico produziu um aumento significativo na
diferenca de cor. A alteragao do AEqo 1 foi crescente com o aumento da temperatura
do tratamento térmico, com excegao dos grupos TT70 da Dencér e da Protemp, que
nao tiveram alteragdo do AEqo 1 se comparados aos respectivos CTL.

A exposicao desses materiais a temperaturas elevadas durante o tratamento
térmico pode levar a uma oxidagdo de componentes da cadeia devido a clivagem
acelerada dos grupos funcionais que apresentam ligagéo tipo C = C. Ha relatos na
literatura de uma correlagdo entre o amarelecimento e a redugdo na concentragao
de C = C nao reagido (Ferracane; Condon, 1992; Sham et al., 2004). O estudo de
Ferracane et al. (1985) mostrou que a maior mudancga de cor esta diretamente ligada
a concentragdes menores de ligagbes duplas de carbono residual presentes nas
resinas; isso porque o iniciador de peroxido de benzoila (BPO) em resinas curadas
quimicamente €& instavel, especialmente em temperaturas elevadas. Esta

instabilidade leva a uma polimerizagdo durante o tratamento térmico, mesmo na
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auséncia de ativadores de amina terciaria. Além disso, a quebra da amina terciaria e
as reagbes entre o peroxido de benzoila e a molécula do inibidor podem gerar
produtos de reagéo coloridos nessas resinas dentais (Ferracane; Condon, 1992;
Sham et al., 2004).

Ao serem analisados os parametros a* e b*, notou-se uma tendéncia ao
vermelho no eixo a* e ao amarelo no eixo b*. Essa mudanga condiz com o
amarelamento que as aminas produzem nas resinas com o tempo, decorrente da
formacao dos subprodutos de coloragdo amarelada ou amarronzada (Shin; Rawils,
2009).

Outra propriedade 6ptica analisada neste estudo foi a translucidez, através da
analise do parametro de translucidez (PToo). Ela € determinada pela densidade
optica do material restaurador, ou seja, € atribuida a quantidade de luz que
atravessa um material, de tal forma, que, quanto maior a densidade 6ptica maior

sera a opacidade do material e, portanto, menor a translucidez (Santos et al., 2003).

Como dito anteriormente, o TT influenciou na mudancga de translucidez das
resinas. No caso das RAAQs, a Dencér apresentou um aumento no PToo em todas
as temperaturas de TT. A Duralay se comportou de forma oposta a Dencdr, houve
uma diminuicdo do no PToo para TT100 e TT130. Nas resinas bisacrilicas, a Protemp
teve uma diminuigdo da translucidez no TT130, e para a Primma Art ndo houve
influéncia do TT no PToo. As variagdes no PToo decorrentes do tratamento térmico
podem ser explicadas, dentre outros aspectos, pelas alteragdes produzidas na
matriz polimérica com o tratamento térmico e consequente alteragdo no seu indice
de refracdo, pois estudos mostram que, em materiais que apresentam mais de uma
fase ou heterogeneidade na densidade de ligagbes ou formatos de cadeias, a
concordancia dos indices de refracdo das diferentes fases ou regides aumenta a

translucidez do material (Bucuta; llie, 2014).
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6.2.2 Efeito do TT na resisténcia ao manchamento (AEqo 2)

O AEqo 2 foi realizado pela diferenga de cor observada apés o TT e apds 30
dias de imersdo em corantes, para avaliarmos o efeito do TT na resisténcia ao
manchamento. A hipotese nula de que o TT ndo influencia a resisténcia ao

manchamento foi parcialmente aceita.

Ao verificar o efeito do TT na resisténcia ao manchamento (AEoo 2), as resinas
acrilicas apresentaram um aumento da resisténcia ao manchamento nos grupos
submetidos ao TT em todos os corantes, com excegao dos grupos TT imersos em
vinho da Dencdr que nao apresentaram diferenca de cor quando comparado ao
grupo CTL.

O manchamento de materiais poliméricos € atribuido na literatura a adsorgao
e absorcdo de corantes (Jalali et al., 2012). O aumento da resisténcia ao
manchamento pode estar relacionado ao maior grau de conversdo e maior
reticulacdo superficial proporcionados pelo TT, reduzindo os espacos entre as
cadeias (Lourencgo, 2018). Neste sentido, 0 aumento da resisténcia ao manchamento
pode estar associado com o aumento na dureza das resinas evidenciado no

presente estudo.

De maneira geral, as resinas bisacrilicas tratadas termicamente apresentaram
pouca ou nenhuma mudancga na resisténcia ao manchamento se comparadas aos
respectivos grupos CTL. A temperatura do tratamento térmico pode ter sido
insuficiente para produzir alteragdes significativas no grau de conversao e relaxagao
das tensdes (Santana et al., 2011), tornando o efeito da pds-cura menos perceptivel,

assim como ocorreu com a RFB.
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6.2.3 Efeito associado do TT e da imersao na alteragao de cor (AEqo 3)

Fatores como teor de carga, presengca de mondémeros residuais, inclusao de
bolhas de ar, grau de reticulagdo das cadeias, distribuicdo de tamanho das
particulas do polimetacrilato de metila, polaridade dos monémeros, estabilidade do
pigmento e eficiéncia do sistema iniciador podem levar a alteragdes no grau de
polimerizagdo, sorgdo de agua e, consequentemente, influenciar na estabilidade de
cor. Em particular, a polimerizagdo incompleta pode causar uma deterioragdo nas
propriedades fisicas do material de resina induzindo assim a maiores mudangas de
cor (Haselton et al., 2005; Jalali et al., 2012).

O AEqo 3 foi obtido pela diferenca de cor das resinas antes do TT e apds 30
dias de imersdo em corantes para se verificar a alteragdo de cor devido a
associacado do TT e da imersdo nos corantes.

A Dencdr apresentou maior diferenga de cor no TT100 e TT130 em todos os
meios de imersdo, com excegao do café. Para a Duralay, o AEq 3 apresentou
comportamento semelhante ao observado no AEqo 2, com aumento da resisténcia ao

manchamento.

Para a resina Dencdér, a menor quantidade de agentes de ligagao pode levar a
maior quantidade de mondmeros residuais ou cadeias de baixo peso molecular que
se evaporam com o tratamento térmico e deixam mais espagos vazios que
favorecem a absorg¢ao de corantes e agua (Garlet, 2014). O menor AEq 3 para os
grupos tratados termicamente na Duralay pode estar relacionada a ativagdo pelo
calor de uma maior quantidade de agentes de ligagédo cruzada, que tornam a resina
mais reticulada e menos suscetivel a sorcdo de agua e corantes, e por

consequéncia, menor manchamento (Gupta; Gupta, 2011).

Embora o TT tenha aumentado a diferenga de cor da Dencdr, os valores de
AEoo 3 permaneceram aquém do limite de aceitabilidade, com excecédo do TT100 em
café e TT130 no vinho. Considerando que o tempo meédio de consumo de 1 xicara
de bebida é de 15 min e, entre os bebedores de café, a média do consumo é de 3,2
xicaras por dia, Guler et al. (2005) mostra que a imersao 7 dias corresponde a sete

meses de tratamento. Se assim considerarmos, a imersdo nos corantes por 30 dias,
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avaliada no presente estudo, corresponderia a uma avaliagcao clinica de 2 anos e 6
meses, periodo muito superior ao tempo de uso de proteses ou restauragdes

provisorias (Costa; Lima, 2018).

De maneira geral, as resinas bisacrilicas apresentaram pouca ou nenhuma
diferenga estatistica dos grupos de tratamento térmico quando foram comparados
aos respectivos grupos controles. Provavelmente, a diferenga de cor proporcionada
pelo TT no AEg 1 foi ocultada pelo manchamento e, por isso, o AEo 3 nédo
apresentou diferengca de cor. Além disso, o AEqo 3 continuou com o mesmo
comportamento que no AEq 2, onde o TT n&o influenciou na resisténcia ao
manchamento.

Esse comportamento das resinas bisacrilicas condiz com a literatura, pois ela
mostra que a heterogeneidade das resinas bisacrilicas prejudica a estabilidade de
cor, ja que no material heterogéneo existe mais espago para a solugdo pigmentante
depositar-se de forma mais facil entre as pequenas particulas do material. Ao
mesmo tempo, a polaridade aumenta a afinidade com a agua e outros liquidos

polares (Haselton et al. 2005, Sorares et al. 2019).
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7 CONCLUSAO

De maneira geral, os tratamentos térmicos produziram aumento na KHN
(TT130) e nao influenciaram a RFB das resinas acrilicas e resinas bisacrilicas. O
tratamento térmico e a imersdo em corantes levaram a uma maior diferenca de cor,
todavia dentro do limite de aceitabilidade. Houve aumento pontual da resisténcia ao
manchamento: resina acrilicas e bisacrilicas do grupo TT130 imersas em café;
resina Duralay dos grupos TT100 e TT130 imersas em vinho; resinas acrilicas e
Primma art dos grupos TT70 (com exceg¢ao da Dencér), TT100 e TT130 imersas em

agua.
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