Influéncia de um ciclo de
aquecimento por microondas na
microdureza e temperatura de
transicao vitrea de resinas acrilicas

Influence of a microwave cycle on microhardness and glass transition
temperature of some acrylic denture base resin

Pz

A proposta deste estudo foi avaliar
a influéncia de um ciclo de aque-
cimento em forno de microondas,
indicado para desinfec¢ao, sobre a
microdureza Knoop e a temperatu-
ra de transicao vitrea (Tg) de trés ti-
pos de resinas acrilicas: termopoli-
merizavel (Classico®, Art. Cldssico,
Sao Paulo, SP), autopolimerizavel
(Jet®, Art. Cldssico, Sao Paulo, SP)
e polimerizada por energia de mi-
croondas (Onda-Cryl®, Art. Classi-
co, Sdo Paulo, SP). Para o ensaio
de microdureza, foram confeccio-
nados quatro corpos-de-prova de
cada tipo de resina acrilica, com
2,2 cm de lado e 2 mm de espes-
sura. Apos a obtencao das médias
de microdureza, o0s corpos-de-
prova foram submetidos ao ciclo
de aquecimento em forno de mi-
croondas por um minuto a 850W,
sendo entao novamente avaliados
quanto a microdureza. Para a ob-
tencao da Tg (°C), determinada por
meio da calorimetria exploratéria
diferencial (DSC), foram confec-
cionados seis corpos-de-prova para
cada tipo de resina acrilica, nas
mesmas dimensoes dos anteriores,
sendo trés utilizados como con-
trole e trés submetidos ao ciclo de
aquecimento em forno de micro-
ondas durante um minuto a 850W.
Os dados obtidos para microdu-
reza foram submetidos ao teste t

de Student pareado e os de Tg, ao
teste t de Student ndo pareado. Os
resultados mostraram um aumento
significativo na microdureza para a
resina polimerizada por energia de
microondas e uma diminuigao sig-
nificativa da Tg para a resina acri-
lica termopolimerizavel. E possivel
concluir que um ciclo de aqueci-
mento em forno de microondas
aumentou a microdureza da resina
de microondas testada e diminuiu
a Tg da resina termopolimerizavel,
servindo de alerta para avaliar com
maior cuidado a relacao custo/be-
neficio da técnica proposta.
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Introducao

Varios tipos de resinas acrilicas
a base de polimetacrilato de metila
(PMMA) séo largamente utilizados
em odontologia. Dentre as suas inu-
meras aplicacdes podem-se citar a
confecc@io de aparelhos ortodonticos
removiveis, base de dentaduras,
placas para bruxismo, restaura-
¢oes provisérias, moldeiras indivi-
duais, casquetes, reparos, reemba-
samentos e moldagens de nucleos
(PEYTON, 1975; LEE e LAI, 2002).

Diversas sdo as técnicas paraa
polimerizacéo de resinas acrilicas,
dentre as quais estdo a polimeri-
zacdo por banho de dgua aqueci-
da, a polimerizacdo quimica e a
polimerizacéo por energia de mi-
croondas, que vem ganhando cada
vez mais adeptos em razio de sua
facilidade de manuseio e rapidez
(SHIBAYAMA et al., 2002).

Considerando-se 0 aumento
na prevaléncia de doencgas infecto-
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contagiosas, existe uma crescen-
te preocupagdo com o controle da
infeccdo cruzada durante o trata-
mento odontolégico (POLYZOIS et
al., 1995). Evidéncias cientificas
tém mostrado que aparatos como
moldeiras, impressoes, modelos e
proteses sdo fontes potenciais de
contaminagdo cruzada de pacien-
tes, cirugides-dentistas e técnicos
(WAKEFIELD, 1980).

Dentre os métodos mais comu-
mente utilizados para desinfeccéo
podem-se citar a imersdo em solu-
coes de glutaraldeido, hipoclorito
de sé6dio e clorexidina. Da mesma
forma, tém sido realizados estudos
nos quais é proposta uma técnica
alternativa de desinfeccdo de mate-
riais, pela utilizacdo da energia de
microondas (YOUNG, et al., 1985,
POLYZOIS et al., 1995; DIXON,
BREEDING e FALER, 1999; BAN-
TING e HILL, 2001; NEPPELEN-
BROEK et al., 2003).

Young et al. (1985) obtiveram
uma completa inativagdo de quatro
tipos de virus inoculados em mas-
caras nasais para anestesia apés
4min de exposi¢do as microondas.
Banting e Hill (2001) verificaram
que, trés meses apds a irradiacgéo
de proteses totais superiores conta-
minadas com Candida albicans du-
rante 1min a 850W, 8% das amos-
tras apresentavam cepas do fungo,
ao passo que 63% das proteses de-
sinfetadas com digluconato de clo-
rexidina (2%) apresentavam cepas
do microorganismo. Neppelenbroek
et al. (2003) constataram uma es-
terilizacdo consistente de trés tipos
de resinas para reembasamento
inoculadas com diferentes micro-
organismos, quando submetidas a
um ciclo de 6min a 650W de potén-
cia em forno de microondas.

A dureza também tem sido
freqiientemente utilizada como
um referencial quanto a capacida-
de de um material resistir ao des-
gaste e a abrasdo. Polyzois et al.
(1995) nao encontraram alteracéo
significativa nas propriedades fle-
xurais de uma resina acrilica ter-
moativada (Paladon 65°®, Kulzer,
Hanau, Germany), quando sub-
metida a diferentes ciclos em forno
de microondas, durante 3 e 15min,
a 500W de poténcia. Entretan-
to, constataram um pequeno au-
mento na microdureza da resina.
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De acordo com Dixon, Breeding e
Faler (1999), repetidos ciclos de
5min de irradiacdo de microondas
alteraram a dureza de uma resina
para reembasamento (PermaSoft®,
Austenal, York, US).

A temperatura de transicdo
vitrea (Tg) é um importante even-
to térmico que pode ser utilizado
para a caracterizacdo de plasticos
e outros materiais amorfos ou se-
micristalinos, permitindo prever
o comportamento de um material
em face de uma determinada tem-
peratura. Quando um polimero é
aquecido até a sua temperatura
de transicéo vitrea, podem ocorrer
diversas alteracoes nas suas pro-
priedades fisicas (McCABE e WIL-
SON, 1980).

McCabe e Wilson, em 1980, uti-
lizaram a calorimetria exploratoéria
diferencial (DSC) com o objetivo de
determinar a Tg de diferentes ma-
teriais para base de dentaduras.
Verificaram que néo seria possivel
estabelecer um valor ideal de Tg
para os mesmos, apesar de conside-
rarem vantajosa uma Tg de apro-
ximadamente 100 °C, ja que essa
temperatura, clinicamente, jamais
seria atingida, garantindo, assim,
estabilidade ao material.

Considerando a larga utilizacdo
das resinas acrilicas e a proposta de
utilizacdo do forno de microondas
como processo alternativo de de-
sinfeccdo apds a polimerizagédo do
material, este estudo avaliou sua
influéncia sobre as propriedades
de microdureza e temperatura de
transicdo vitrea (Tg) de uma resina
acrilica termopolimerizavel, uma
autopolimerizavel e uma polimeri-
zada por energia de microondas.

Materiais e método

Os materiais utilizados para a
confeccdo dos corpos-de-prova es-
tdo apresentados no Quadro 1.

Para a confeccao dos corpos-
de-prova foram utilizados padroes
de silicona em forma de lamina
quadrada, medindo 2,2 cm de lado
e 2 mm de espessura, os quais fo-
ram incluidos em muflas plasticas,
reforcadas com fibra de vidro, para
as resinas autopolimerizaveis e de
microondas, e em muflas metali-
cas, para a resina de termopolime-
rizacdo, utilizando gesso comum
tipo II (Mossor6®, Mossoré S/A,
Rio de Janeiro, RJ), proporcionado
conforme as instrucées do fabri-
cante. Ap6s a inclusio do padrao
de silicona e a cristalizacédo do ges-
S0, o padréao de silicona foi remo-
vido, uma vez que serviu apenas
para manter o espago padronizado
no interior do gesso na mufla.

A seguir, as resinas foram mis-
turadas num pote para resina acri-
lica, de forma que os procedimentos
de proporc¢éo e manipulagéo das trés
seguissem as orientagdes do fabri-
cante. Em seguida, foram levadas
as muflas, fazendo-se uma prensa-
gem preliminar com papel celofane
e outra sem no espacgo deixado pelo
padrao de silicona. Apés, foram rea-
lizados os seguintes experimentos:

a) Resina acrilica termopolimerizdvel
(Cldssico®) —foi utilizado o ciclo de
polimerizacdo recomendado por
Anusavice (1998), -classificado
como ciclo curto de polimerizacio
de resinas acrilicas termicamen-
te ativadas: a mufla foi colocada
imersa em 4gua na polimeriza-
dora (Owa Labor 707.04%, Ger-
many), permanecendo durante
90min a temperatura de 65 °C
e 60min a 100 °C. Apds esse
periodo de tempo, foram aguar-
dados 30min antes de retirar a
mufla da polimerizadora, que, a
seguir, foi colocada na bancada
de trabalho até o seu completo
resfriamento (duas horas);

Cléssico Ltda.
Artigos
Odontoldgicos
Classico Ltda.

termopolimerizavel

Jet® - resina acrilica
autopolimerizavel

Onda-Cryl® - resina
acrilica olimerizada
em microondas

Artigos
Odontolégicos
Cléssico Ltda.

Resina Fabricante P6 Liquido
Classico® - resina Artigos Polimetacrilato de metila .
P - ) Metacrilato de
acrilica Odontolégicos Ftalato de butila

Peroxido de benzoila metila Topanol

Polimetacrilato de metila
Ftalato de butila
Peroxido de benzoila
co-polimero de metil-
metacrilato e etilacrilato
bibutil ftalato

peroxido de benzoila

Metacrilato de
metila Topanol
Amina terciaria
Metacrilato de
metila Topanol
Etilenoglicol
dimetacrilato

Quadro 1 - Resinas acrilicas utilizadas, fabricante e composicao
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b) Resina acrilica autopolimerizdvel
(Jet®) — a mufla foi deixada na
bancada de trabalho durante duas
horas, aguardando-se a completa
polimerizacdo do material;

¢) Resina acrilica polimerizada por
energia de microondas (Onda-

Cryl®) — a mufla foi levada ao

forno de microondas (LG® Ele-

tronics da Amazonia Ltda., Ma-
naus, AM) e submetida ao ciclo
indicado pelo fabricante da re-
sina, ou seja, 3min na poténcia
de 400W, 4min na poténcia zero

e 3min na poténcia de 800W.

Ap6bs, amufla foi retirada do mi-

croondas e colocada na bancada

de trabalho até o seu completo
resfriamento (duas horas).

Apbs a polimerizacdo dos trés
tipos de resina, foram realizados
os procedimentos de acabamento
e polimento para remover excessos
de material.

A variavel entre grupo-de-con-
trole e experimental para cada tipo
de resina acrilica foi a realizacdo do
ciclo de aquecimento em forno de
microondas durante um minuto a
850W de poténcia, para simular um
ciclo proposto como alternativa para
a desinfeccéo de resinas acrilicas.

Ensaio de microdureza

Para a realizacdo deste ensaio
foram confeccionados quatro cor-
pos-de-prova para cada tipo de re-
sina, cada um servindo como seu
proéprio controle, pois o ensaio néo
foi destrutivo. Para este ensaio foi
empregado o “NU Research Mi-
croscope® (VEB Carl Zeiss JENA
— Germany), no qual foi aplicada
uma carga de 100g durante 15s,
sendo realizadas quatro repeticoes
por corpo-de-prova. O valor da dia-
gonal, medido em micrometros a
partir de uma escala na ocular do
microscépio, a carga aplicada (c) e
uma constante (14.228) permiti-
ram que se realizar-se o calculo da
microdureza Knoop, de acordo com
a equacao:

14228 x ¢
d2

KHN =

Ensaio para determinacao
da temperatura de transicao
vitrea (Tg)

A Tg foi avaliada pelo método
termoanalitico denominado “calo-
rimetria exploratéria diferencial”
(DSC). Para a realizacdo deste en-
saio, foram confeccionados seis cor-
pos-de-prova para cada tipo de re-
sina acrilica, dos quais trés foram
utilizados como controle e os de-
mais, submetidos ao ciclo de aque-
cimento em forno de microondas.

Para esta analise utilizou-se
um calorimetro (TA Instruments,
New Castle, US), que permite com-
parar a temperatura da amostra
com a temperatura de um sistema
de referéncia. As amostras foram
inseridas em capsulas de alumi-
nio, sendo submetidas a um fluxo
de calor numa atmosfera de gas
nitrogénio. A diferenca de fluxo de
calor entre a amostra e o sistema
de referéncia determina uma mu-
danca na linha de base do grafico,
produzindo um desnivel que repre-
senta a Tg da amostra.

Os resultados obtidos com o
ensaio de microdureza foram sub-
metidos a anadlise estatistica pelo
teste “t” de Student para amostras
pareadas, e os resultados obtidos da
Tg foram submetidos ao teste “t” de
Student para amostras ndo parea-
das, ambos com um nivel de signifi-
cancia de 5%.

Resultados

A Tabela 1 indica as médias e
os desvios-padrdo dos valores de
microdureza Knoop obtidos para
os trés tipos de resina acrilica an-
tes e apés terem sido submetidas
ao ciclo de aquecimento em forno
de microondas.

Tabela 1 - Médias e desvios-padrao da mi-
crodureza Knoop dos trés tipos de
resina acrilica antes e apos serem
submetidas ao ciclo de aquecimen-
to em forno de microondas

Ciclo adicional

Grupos ”
antes apos
T 19,49 +£0,19  20,35+0,75
A 18,62 1,53 19,07 0,83
M 18,68 +0,98* 2258+1,77*

* Diferenca significante. T: termopolimerizaveis;
A: autopolimerizaveis; M: de microondas.
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De acordo com o teste “t” de
Student para amostras pareadas,
houve diferenca significativa entre
os valores de microdureza antes e
apo6s o tratamento com microondas
apenas para o grupo das resinas
acrilicas polimerizadas por ener-
gia de microondas.

A Tabela 2 apresenta as mé-
dias e os desvios-padrao dos valo-
res de Tg encontrados para os di-
ferentes tipos de resinas acrilicas,
para os grupos de controle e trata-
dos com o ciclo de aquecimento em
forno de microondas.

Tabela 2 - Médias e desvios-padrao para os valo-
res de temperatura de transicao vitrea
(Tg °C), para os grupos de controle e
tratados com o ciclo de aquecimento
em forno de microondas, para os trés
tipos de resinas acrilicas

Ciclo adicional

Grupos Controle Tratadas
T 103,65+1,12* 94,66 +1,18 *
A 98,88 + 2,45 95,22 + 3,11
M 111,30 £ 5,32 108,38 + 6,00

* diferenca significante. T: termopolimerizaveis;
A: autopolimerizéveis; M: de microondas.

O teste “t” de Student para
amostras nfdo pareadas mostrou
uma diminui¢do significativa na
Tg das resinas acrilicas termopo-
limerizaveis.

Discussao

No presente estudo foi utiliza-
do um ciclo de desinfeccdo de um
minuto em microondas, a 850W,
o qual foi proposto por Banting e
Hill em 2001. Segundo os autores,
esse ciclo seria apropriado para a
desinfeccdo de proteses totais, por
eliminar a maior parte das colénias
de C. albicans sem causar distorc¢éo
nas dentaduras. Outros autores,
como Neppelenbroek et al. (2003),
utilizaram ciclos mais longos de
desinfec¢cdo em microondas, consta-
tando que o ciclo de 6min a 650W
foi eficaz na esterilizacdo de resinas
acrilicas inoculadas com diferentes
microrganismos.

Os resultados obtidos no en-
saio de dureza Knoop mostraram
que um ciclo de aquecimento em
forno de microondas por um mi-
nuto a 850W aumentou os valores
de microdureza da resina acrilica
fabricada para polimerizacdo em
forno de microondas (Onda-Cryl®).
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Esses resultados estao de acor-
do com os obtidos por Polyzois et
al. (1995), embora estes autores
tenham empregado uma resina de
termopolimerizacdo (Paladon 65®)
e ndo uma especialmente fabricada
para uso em forno de microondas.
Ciclos adicionais com o propésito
de desinfeccao em microondas (3 e
15min a 500W) levaram a um au-
mento dos valores de microdureza
das amostras, quando comparadas
com os controles, os quais foram
imersos em agua por uma ou 12
horas. Entretanto, apesar de veri-
ficadas essas diferencas na micro-
dureza Vickers entre os grupos, os
autores nao consideraram esse au-
mento clinicamente significante.
Ja, no estudo de Dixon, Breeding
e Faler (1999), repetidos ciclos de
irradiacdo com microondas por
5min numa freqiéncia de 60Hz
diminuiram a dureza Shore A de
um material para reembasamento
de préteses (PermaSoft®), embora
néo tenha sido verificada uma mu-
danca significativa na dureza da
resina acrilica termopolimerizavel
utilizada (Lucitone 199°®). A dure-
za Shore A pode ser utilizada para
medir a dureza de alguns materiais
dentarios, como borrachas e plasti-
cos. Da mesma forma que a dureza
Knoop e Vickers, este teste é basea-
do na resisténcia a penetracéo, em-
bora seja menos sofisticado que os
anteriores (ANUSAVICE, 1998).

Como pode ser observado, os
valores de dureza foram apresen-
tados segundo diferentes métodos,
com parametros diversos (Knoop,
Vickers e Shore A). Mesmo que nédo
seja possivel uma comparacio nu-
mérica direta entre os valores dos
trabalhos referidos e o presente es-
tudo, as propriedades dos diversos
tipos de resina seguem um mesmo
padrio, ou seja, a dureza tendeu
a aumentar com um aquecimento
adicional.

Tanto a resina acrilica termo-
polimerizavel (Classico®) quanto
a de polimerizacdo quimica (Jet®)
avaliadas neste trabalho tiveram
um pequeno aumento nos valores
de microdureza Knoop apés terem
sido submetidas ao ciclo de aqueci-
mento em forno de microondas, em-
bora esse aumento néo tenha sido
significativo. Uma possivel justifi-
cativa para o aumento dos valores
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de dureza da resina acrilica para
microondas (Onda-Cryl®) seria a
ocorréncia de uma maior reticula-
céo (compactacéo) das cadeias apds
um novo ciclo de polimerizacéao.

O resultado esperado para a
temperatura de transicdo vitrea
seria de que aumentasse, porém
houve uma diminuicéo estatistica-
mente significativa para a resina
acrilica de termopolimerizagéo.
Esse fato poderia ser explicado
por uma possivel plastificacdo do
material apds o tratamento com o
microondas, ou seja, uma difusao
da solucdo salina para dentro do
polimero, ja que se trata de um
material amorfo.

A temperatura de uma prétese
total varia consideravelmente quan-
do em uso, pois é submetida cons-
tantemente a mudancas de tempe-
ratura em virtude da ingestdo de
alimentos e liquidos quentes e frios.
O aumento da temperatura do ma-
terial aproxima-o de sua tempera-
tura de transicdo vitrea, o que pode
resultar numa deformacgéo rapida e
irreversivel (McCABE e WILSON,
1980). Segundo os autores, quando
a Tg do material é alcancada, as vi-
bracoes dos segmentos das cadeias
séo tao intensas que afetam toda a
cadeia polimérica, assim como as
posicoes dessas cadeias no polimero
sao alteradas por difusdo. Os valo-
res de Tg obtidos apés o tratamento
com o microondas foram significati-
vamente menores para as resinas
acrilicas termopolimerizaveis, que,
portanto, foram as mais sensiveis
ao ciclo de aquecimento em forno de
microondas.

O entendimento da relacédo
entre as caracteristicas fisico-me-
canicas do material e suas pro-
priedades finais é de fundamental
importancia para a obtencdo de
uma resina com propriedades de-
sejaveis (AZZARRI, CORTIZO e
ALESSANDRINI, 2003). O com-
portamento dos trés tipos de re-
sinas acrilicas perante o ciclo de
aquecimento em forno de microon-
das, em relacdo a microdureza e a
temperatura de transicédo vitrea,
serve de alerta para se avaliar com
maior cuidado a relacdo custo/be-
neficio da técnica proposta.

E importante lembrar que, nes-
te trabalho, apenas um ciclo adicio-
nal em forno de microondas ja foi

suficiente para provocar alteracoes
em alguns materiais. O procedi-
mento de desinfeccdo desse tipo de
material deve ser freqiiente em al-
gumas situacgdes, como no caso de
pacientes idosos portadores de pro-
teses totais, que apresentam dificul-
dade de higienizacdo das mesmas,
podendo favorecer a infecg¢éo por C.
albicans, fator importante na causa
da mucosite protética. Portanto, é
de se esperar que numa resina acri-
lica submetida a um maior niimero
de ciclos de desinfec¢do em forno de
microondas, os efeitos sejam ainda
maiores, inviabilizando por comple-
to a técnica proposta.

Conclusoes

Pode-se concluir, com base nos
resultados deste estudo, que um
ciclo adicional de aquecimento em
forno de microondas, por um minu-
to, a 850W de poténcia, interferiu
nas propriedades de microdureza
Knoop e temperatura de transi-
cao vitrea (Tg) de algumas resinas
acrilicas. Os valores de microdure-
za aumentaram significativamen-
te para a resina de microondas
(Onda-Cryl®), ao passo que os va-
lores de Tg diminuiram significa-
tivamente para a resina termopo-
limerizavel utilizada (Classico®).

Abstract

The aim of this study was to
evaluate the effect of a microwave
cycle, used as a disinfection me-
thod, on the Knoop microhardness
and glass transition temperatu-
re of one heat-polimerized acrylic
resin (Classico), a self-curing one
(Jet) and a microwave-polimerized
one (Onda-Cryl), all of them ma-
nufactured by Artigos Odontolégi-
cos Classico Ltda. For the micro-
hardness testing, four specimens
were used of each denture base
materials (2,2 x 2,2 x 2mm). A one
minute exposure to microwaves,
at 850W, was used as desinfection
procedure. For the glass transition
temperature (°C), determined by
the Differencial Scanning Calori-
metry (DSC), six specimens were
fabricated, where three were used
as controls and the other half, ir-
radiated with a microwave cycle
for one minute at 850W (micro-
hardness - linked Student’s t test
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and glass transition temperature
— not-linked Student’s t test). The
results showed a significant incre-
ase on the mean microhardness
values for the microwave-polime-
rized acrylic resin and a signifi-
cant decrease of the glass transi-
tion temperature for the heat-po-
limerized group. According to the
results, it is possible to conclude
that a microwave cycle increased
the microhardness of the micro-
wave-polimerized acrylic resin
and decreased the glass transition
temperature of the heat-polimeri-
zed acrylic resin.

Key words: acrylic resin, microwa-
ves, microhardness, glass transi-
tion temperature, desinfection.
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