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RESUMO

ROTTINI, Juliana; HENRIQUES, Manuela de Borges. Avaliacdo da influéncia da técnica
de preparo e da fase de inclusdo nas propriedades de uma resina acrilica ativada por
micro-ondas. 2011. 27f. Trabalho de Conclusdo de Curso (Graduacdo em Odontologia) —
Faculdade de Odontologia, Universidade Federal do Rio Grande do Sul, Porto Alegre, 2011.

A resina acrilica ativada por micro-ondas é empregada para a confeccdo de base de protese
total, dispositivo intra-oclusal, aparelho ortodéntico, entre outros. O desempenho clinico
desse material esta relacionado com as suas propriedades fisico-mecénicas. O objetivo desse
trabalho foi avaliar a influéncia da técnica de preparo e da fase de inclusdo da resina acrilica
ativada por micro-ondas nas seguintes propriedades: temperatura de transicdo vitrea (Tg),
micro dureza Knoop (MK), massa especifica (ME), grau de inchamento (GI) e resisténcia ao
impacto Izod (RI1). A amostra foi constituida por quatro grupos com 10 corpos de prova (cp)
cada um. O material utilizado foi a resina acrilica incolor da marca Onda Cryl ®. O grupo G1
foi constituido pelos cp preparados pela técnica e pela fase de inclusdo (fibrilar)
recomendadas pelo fabricante; o G2, pelos cp preparados pela técnica do fabricante, mas
incluidos em fase de massa; o G3, pelos cp preparados pela técnica de saturacdo po/liquido e
inclusdo na fase fibrilar e 0 G4 que teve os cp preparados pela técnica de saturacdo e incluidos
na fase de massa. Todos os cp foram polimerizados num forno de micro-ondas, com 1000
Watts de poténcia, em um ciclo com 10% da poténcia durante 20 minutos e 40% da poténcia
por mais cinco minutos. Os valores obtidos nos ensaios foram analisados pelo teste de
ANOVA, sendo complementado pelo teste de Kruskal-Wallis para Rl, ME e Gl e pelo teste
de Bonferroni para MK e Tg, com nivel de significanica de 5%. Os resultados mostraram que,
para todas as propriedades analisadas, houve diferenca estatistica significativa para a variavel
técnica de preparo pé/liquido da resina acrilica, sendo a técnica de saturacdo a que apresentou
os melhores resultados. A partir desses resultados pode-se concluir que a técnica de preparo
saturacdo pd/liquido da resina acrilica pode ser recomendada e que a fase de inclusdo tanto
pode ser a fibrilar, quanto a de massa.

Palavras-chave: Odontologia. Resina acrilica. Micro-ondas. Temperatura de transicdo vitrea.



ABSTRACT

ROTTINI, Juliana; HENRIQUES, Manuela de Borges. Evaluation of the influence of
preparation technique and the pressing stage in the properties of an acrylic resin
microwave ativation. 2011. 27f. Trabalho de Conclusdo de Curso (Graduacdo em
Odontologia) — Faculdade de Odontologia, Universidade Federal do Rio Grande do Sul, Porto
Alegre, 2011.

The acrylic resin microwave ativation is used for making denture base, intra-occlusal devices,
braces, among others. This material clinical performance is related to its physical and
mechanical properties. The aim of this study was to evaluate the technique of preparation and
run-in phase 5 of the acrylic resin type on properties of glass transition temperature (Tg),
Knoop micro hardness (MK), density (ME), degree ofswelling (Gl), Izod impact strength
(RI). The sample consisted of four groups of 10 specimens (cp) each. The material used was
colorless acrylic resin Cryl Wave ®brand. The G1 group was formed by cp prepared by
technique and pressing stage as recommended by the manufacturer (fibrillar phase). In G2
specimens were prepared by the manufacturer's technique, but pressed during mass phase.
The G3 technical preparation of acrylic resin consisted of saturation of the powder / liquid and
inclusion and pressing at the fibrillar phase and G4 in which specimens were prepared by the
technique of saturation and was included in the mass phase. All specimens were polymerized
in a power microwave oven with 1000 watts, a cycle of 10% power for 20 minutes and 40%
power for another five minutes. The values obtained was analyzed by ANOVA with a
significance level of 5%, and is complemented by the Kruskal-Wallis test for RI, ME, and Gl
and the Bonferroni test for MK and Tg. The results showed that, for all properties analyzed,
statistically significant differences for the variable technique for preparing powder / liquid
acrylic resin, and the saturation that showed the best results. From these results we can
conclude that the saturation technique for preparing powder / liquid acrylic resin may be
recommended and that the run-in phase can be much like that of the fibrillar mass.

Keywords: Dentistry. Acrylic resin. Microwave. Glass temperature.
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INTRODUCAO

As resinas acrilicas (polimetacrilato de metila) sdo materiais largamente utilizados na
odontologia. O polimetacrilato de metila é o material mais utilizado para a confeccéo de base
de prétese total . Essa classe de materiais deve apresentar estabilidade de dimensdo e de cor,
auséncia de sabor e de cheiro, e isencao de toxicidade e de irritabilidade aos tecidos, pois séo
utilizadas na cavidade oral, sofrendo todas as variagdes que esse ambiente proporciona. Esse
material deve ainda possibilitar polimento e acabamento, sem que esse processo altere suas

propriedades fisico-mecanicas e sua estética.

Comercialmente, as resinas acrilicas sdo apresentadas na forma de p6 — composto por
polimetacrilato de metila (PMMA) e por peroxido de benzoila, iniciador da polimerizacéo — e
de liquido, cujo componente principal € o metacrilato de metila (MMA). A mistura do pé com
o0 liquido forma uma massa, que, ap0s a reacdo de polimerizacdo, se transforma na resina
solida. Essa reacdo de polimerizacdo é do tipo poliadi¢do (adicdo de molécula a molécula),
sem a formacao de subprodutos®. O resultado dessa reacdo é chamado de polimero (do grego,
significa muitas partes), macromolécula com caracteristicas especificas de tamanho, de
estrutura quimica e de interacBes intra e intermoleculares. O polimero formado ndo é
homogéneo, isto é, tem estrutura amorfa constituida por cadeias moleculares de varios

tamanhos, caracterizando polimolecularidade, ou seja, sem uniformidade molecular”.

A maior parte das resinas acrilicas sdo homopolimeros, ou seja, polimero constituido
por um Unico tipo de monbmero. As resinas acrilicas tém sua reacdo de polimerizacdo
desencadeada por um agente ativador, o qual fornece energia quimica, térmica ou de micro-
ondas para um agente iniciador. O agente iniciador absorve esta energia e forma radicais
livres que funcionam como centro ativo que promove a unido das moléculas de monémero
formando uma reacdo em cadeia onde ha o crescimento molecular até que, pela adi¢do de um

agente de terminac&o, esse processo é interrompido *°.

Conforme o agente de ativagdo, as resinas acrilicas sdo classificadas pela
“International Organization for Standardizantion” (ISO) 1567, em: tipo 1 (polimeros
termopolimerizéveis), tipo 2 (polimeros auto polimerizaveis), tipo 3 (polimeros
termoplasticos), tipo 4 (polimeros foto ativados) e tipo 5 (polimeros ativados por energia de
micro-ondas)”. A polimerizacdo por energia de micro-ondas foi primeiramente relatada por

Nishii, em 19687, e representa um método alternativo de polimerizacdo. Essa técnica é mais
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répida e limpa, apresentando propriedades fisico-mecénicas semelhantes as da técnica de
polimerizacdo por imersdo em agua aquecida (tipo 1). Ainda tem como vantagem uma

precisdo de ajuste, o que resulta em uma melhor adaptago da base da protese®”.

Nas resinas acrilicas do tipo 5, a polimerizacdo por energia de micro-ondas (ondas
eletromagnéticas, ndo ionizantes) é iniciada quando as moléculas de MMA (metacrilato de
metila) — que sdo polares — orientam-se sob a a¢do do campo elétrico gerado pelas micro-
ondas, entrando em ressonancia e vibrando na mesma freqiiéncia desse campo. Essa é a forma
pela qual a energia eletromagnética gera calor, o que se chama de conducéo idnica. Assim, 0
material se aquece em funcdo das inUmeras colisGes intermoleculares que ocorrem nesse
processo e, conforme esse calor é gerado propaga-se, promovendo a decomposicdo do
peroxido de benzoila em radicais livres e/ou a quebra das duplas ligagdes entre os atomos de
carbono da molécula de metacrilato de metila. Através desses radicais livres e/ou das
moléculas ativadas, essas unem-se, estabelecendo entre si ligac6es covalentes. Isso caracteriza
a reacdo de polimerizacdo que leva a formacgédo de um polimero com elevado peso molecular.

A maior vantagem da ativacao por micro-ondas é a diminuicéo do tempo de polimerizagdo®.

O comportamento das resinas acrilicas pode ser avaliado por meio de varias
propriedades, tais como: resisténcia ao impacto, temperatura de transi¢do vitrea, micro dureza,
massa especifica e grau de inchamento. A resisténcia ao impacto € determinada pela carga
méxima de impacto imposta a um material e capaz de fratura-lo°®. A temperatura de transicdo
vitrea (Tg) caracteriza-se pela variacdo da capacidade calorifica do material e prevé o
comportamento do material frente a uma determinada temperatura®™. A dureza relativa de um
determinado material é baseada na sua capacidade de resistir ao arranhamento ou risco e
presume 0 desgaste do material. Os ensaios mais utilizados para determinar a dureza dos
materiais odontologicos sdo Knoop e Vickers. A massa especifica € a razdo entre a massa do
material e seu volume, mostrando a densidade do material. O grau de inchamento, por sua

vez, mostra a capacidadede que um material tem para absorver um liquido.

A técnica de preparo e a fase de inclusdo da resina acrilica sdo fatores que podem
interferir nas propriedades do material. Assim, o objetivo desse trabalho foi avaliar a
influéncia da técnica de preparo e da fase de inclusdo no polimero formado por uma resina

acrilica ativada por micro-ondas.
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2 OBJETIVO

O objetivo desse estudo foi avaliar a influéncia da técnica de preparo e da fase de

incluséo nas seguintes propriedades:

e resisténcia ao impacto lzod,;

e temperatura de transicdo vitrea;
e micro dureza Knoop;

e massa especifica;

e grau de inchamento

de uma resina acrilica ativada por micro-ondas.
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3 MATERIAIS E METODOS

Esse foi um estudo experimental, laboratorial, in vitro. realizado no Laboratorio de
Materiais Dentarios (LAMAD), da Faculdade de Odontologia e na Central Analitica do

Campus do Vale, ambos da Universidade Federal do Rio Grande do Sul, em Porto Alegre/RS.

3.1 MATERIAIS E EQUIPAMENTOS

Os materiais utilizados para confeccdo dos corpos de prova (cp) foram: resina acrilica
incolor da marca Onda — Cryl, da Artigos Odontoldgicos Classico LTDA, Sao Paulo/SP.

- Gesso odontoldgico tipo Il, da marca comercial Darlo Monteiro, fabricado em
Cachoeirinha/RS.

- Lixas d’4gua granulagdo 600 e 1200, da marca 3M do Brasil, Sumaré¢/SP.

- Lixadeira Politriz Motorizada, fabricante Arotec, modelo: Aropol 2V.

- Fresas TDV LTDA.

- Micro motor e peca reta Kavo.

- Pedra pomes e branco de Espanha Herjos, Vigodent S/A Industria e Comércio, Rio
de Janeiro/RJ.

- Silicona de adicdo Adsil, massa densa (tipo 1), da Vigodent S/A Industria e
Comercio, Rio de Janeiro/RJ.

- Muflas de fibroceramica da marca comercial Artigos Odontol6gicos Classico LTDA,
Sao Paulo/SP. A mufla é um artefato odontolégico utilizado para inclusdo de resina acrilica e
sua posterior polimerizacéo.

- Forno de microondas da marca LG Eletronics da Amazonia LTDA, modelo MB -
315 ML intello wave, com as seguintes especificacdes: tensdo nominal de 120 V/60 Hz,
poténcia de saida de 1000 W, freqiéncia de microondas de 2450 MHz, magnetron capaz de
emitir ondas nas trés dimensdes, capacidade interna de 32 |, prato giratério com diametro de
28 cm.

- Calorimetro DSC-4 (Perking Elmer, Beaconsfield, England).

- Microdurémetro modelo HMV-2 da marca Shimadzu.

- Balanca de Precisdo SF-400 da marca Brum Balancas, com resolugdo de 107%g.

- Prensa manual da marca Prensa Forte.

- Balanca analitica de precisdo SAE 2000, Bosh, Germany, com resolucéo de 10™g.

- Proveta graduada de 10ml.

-Conta gotas graduado
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3.2 CONFECCOES DOS CORPOS DE PROVA

A confeccdo dos corpos de prova (cp) foi feita a partir de matrizes retangulares de aco
inoxidavel, de dimensGes 64mmx10mmx3mm. Essas matrizes de aco foram reproduzidas em
silicona de adicdo Adsil®. As matrizes em silicone foram incluidas, com gesso tipo Il
(comum), na base da mufla, previamente isolada com vaselina sélida. Apoés a cristalizacdo do
gesso (£15 minutos), as matrizes de silicone foram preenchidas com as matrizes metalicas. O
gesso foi isolado com vaselina. A contra-mufla foi adaptada na mufla. O conjunto mufla e
contra-mufla foi colocado no vibrador e 0 gesso comum foi vertido até preencher toda a
contra-mufla.

Apbs o periodo de cristalizacdo do gesso (x1 hora), a mufla foi aberta e as matrizes
metalicas, removidas, ficando a impressdo no silicone. A técnica de preparo e a fase de
inclusdo da resina acrilica foram realizadas respeitando a divisdo dos quatro grupos
experimentais. Cada grupo foi constituido por 10 corpos de prova (cp). O ensaio de
resisténcia ao impacto lzod foi realizado de acordo com a especificacdo da ASTM D256-
American Society Test Methods — Izod Impact', que exige 10 cp para cada grupo. Apos esse
ensaio de resisténcia ao impacto Izod, que faz a fratura do cp em duas metades, uma das
metades foi para o ensaio de massa especifica e grau de inchamento; a outra, para a
determinacédo da micro dureza Knoop e da temperatura de transicdo vitrea (Tg).

O grupo G1 foi constituido pela resina acrilica dosada na proporcao pé/liquido
indicada pelo fabricante e incluida na fase fibrilar. O grupo G2 foi constituido pela resina
acrilica dosada na proporcdo indicada pelo fabricante e incluida na fase de massa. A
orientacdo do fabricante para a propor¢do po/liquido é de 3:1, sendo essas medidas feitas em
volume (mL) com um copo dosador fornecido junto com a resina. O grupo G3 foi constituido
pela resina acrilica dosada pela técnica de saturacdo po/liquido e incluida na fase fibrilar. O
grupo G4 foi igual ao anterior, exceto que a inclusdo foi na fase de massa. A técnica de
saturacdo consistiu em colocar no pote de resina a medida de pé indicada e gotejar o liquido,
mantendo suave vibracdo do recipiente, até que o p6 ficasse umedecido, sem que houvesse
liquido sobrenadante.

A prensagem da resina acrilica foi feita na prensa (Prensa Forte) com uma carga de
aproximadamente 1000 kg. Ap6s 30 minutos da prensagem, a mufla foi colocada no forno de
micro ondas para promover a polimerizacdo do material. O ciclo de polimerizagdo utilizado
foi de 20 minutos com 10% da poténcia (100 Watts) e 5 minutos com 40% da poténcia (400

Watts). Apos o resfriamento da mufla (x4 horas), realizou-se a remocao dos corpos de prova.
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Cada cp recebeu acabamento com fresa para remocdo de rebarbas. A seguir, com as
lixas d’agua de granulacdo 600 e 1200, respectivamente, foi feito o alisamento de cada cp.
Esse procedimento foi padronizado para um tempo de 60s para cada lixa. A fim de conferir
brilho e melhorar a lisura da superficie do material, os cp foram submetidos ao polimento
mecanico. Para tal foi usada a Politriz Bueller com 150.000 rpm. A primeira etapa do
polimento foi realizada com a pasta de pedra pomes e a escova de cerdas pretas durante trés
minutos. Logo apds, foi utilizada a pasta de branco de espanha com a escova de cerdas
brancas também durante trés minutos.

Cada cp foi identificado com um ndmero e colocado dentro de um envelope com 0
nome do grupo ao qual pertencia. A seguir, os envelopes, foram entregues ao orientador, que
fez uma nova identificacdo dos cp e dos envelopes para que, no momento do ensaio, 0S
pesquisadores ndo soubessem a que grupo cada cp pertencia. Os critérios de exclusdo dos cp
foram bolhas ou falhas na sua superficie.

Por fim, os cp foram submetidos aos seguintes ensaios: resisténcia ao impacto lzod,
temperatura de transicdo vitrea, massa especifica, grau de inchamento e micro dureza Knoop.
Os valores obtidos nesses ensaios foram submetidos a Analise de Variancia (ANOVA)
paramétrica- para aqueles com distribuicdo normal- e ao teste ndo paramétrico de Kuskal-

Wallis, para os que ndo tiveram distribuicdo normal, todos com nivel de significancia de 5%.

3.3 ENSAIO PARA DETERMINAQAO DA MICRODUREZA KNOOP

As medidas de micro dureza foram verificadas com o auxilio do Microdurdbmetro
modelo HMV-2 da marca Shimadzu. Foram realizadas cinco medidas, em regido determinada
aleatoriamente, na superficie de cada cp. A média desses valores foi o valor atribuido a micro
dureza do material. A medida da micro dureza foi feita com um penetrador de diamante de
formato piramidal aplicado com uma carga de 25g por 10s. A penetracdo deixada na
superficie do material tem formato losangular e a medida de sua diagonal maior foi utilizada
para calcular a micro dureza Knoop. A diagonal maior foi medida em pum, conforme escala na
objetiva do microscépio. O calculo da microdureza Knoop foi realizado de acordo com a
equacao abaixo:

KHN = [(14228 ¢ ) / (d*)], na qual:

14228 é o valor de uma constante

C € a carga aplicada em gramas

d é a diagonal maior deixada pela penetracdo em um
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3.4 ENSAIO PARA DETERMINAQAO DA TEMPERATURA DE TRANSIQAO VITREA
(Tg)

A Tg determina o comportamento de um material amorfo quando submetido a uma
dada temperatura. O aquecimento de um material amorfo acima da Tg permite a mobilidade
dos segmentos das cadeias poliméricas que o compdem, passando do estado vitreo para o
elastico (borrachoso), sem ocorrer mudancga na sua estrutura. Abaixo dessa temperatura (Tg),
o0 material é duro, rigido e quebradico. Para determinar a temperatura em que ocorre essa
mudanca de comportamento, foi utilizado o calorimetro DSC-4 (Perkin Elmer, Beaconsfield,
England) que avaliou, em °C, a Tg por meio do método termo analitico denominado
Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC). O DSC é um método que avalia a diferenca de
fluxo de calor entre a amostra e uma referéncia, em funcdo da temperatura do sistema a
medida que a amostra é aquecida ou resfriada & uma taxa constante. Para realizar essa anélise,
10 mg de resina acrilica foram retiradas dos cp, sendo incluidas em céapsulas de aluminio e
submetidos a uma variacdo de temperatura de 50°C a 190°C, com uma taxa de aquecimento de

10°C por minuto. A Tg foi estabelecida no segundo ciclo de aquecimento.

3.5 ENSAIO PARA DETERMINAQAO DA RESISTENCIA AO IMPACTO 1ZOD

O ensaio foi realizado no equipamento EMIC, modelo AIC-1, no qual um péndulo de
massa estabelecida é deixado cair de uma altura determinada até seu ponto mais baixo de
balanco. O cp encontra-se fixado verticalmente em relacdo a base do equipamento nesse
ponto, quando é golpeado pelo péndulo no momento que esse é solto. Quando acontece o
golpe, é desprendida uma energia - energia de impacto, a qual ndo corresponde a energia
absorvida pelo cp durante o choque, pois deve- se desprezar a resisténcia do ar que se op6s a
forca gravitacional durante o movimento. Entdo, para obter o valor da energia absorvida
efetivamente pelo cp, o martelo é liberado com o ponteiro de arrastro na posi¢do inicial
normal, sem o cp fixado no aparelho. A energia produzida em joules é anotada. Sem retornar
0 ponteiro, o péndulo é liberado novamente e assim por diante, até ndo haver mais acréscimo
de posicdo, sendo estabelecida a leitura final. Esse ensaio foi realizado de acordo com as
especificacdes da ASTM D256- American Society Test Methods — Izod Impact modificada™,
porgue nao foi feito entalhe no cp.

Inicialmente foi calculado o angulo maximo final atingido pelo péndulo em uma

oscilacdo livre (Bméax), em graus, de acordo com a equacao abaixo:

pmax =arccos{[1- (hm/L)] [1- (Ea/Em)]}em que:
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hm = 0,610 m ¢ a altura do péndulo

Em = 2,70 J é a energia do péndulo utilizado no ensaio

L = 0,327 m é o comprimento do brago que sustenta o péndulo

O angulo atingido pelo péndulo, ap6s a quebra do corpo de prova, (), em graus, foi
calculado de acordo com a equagéo abaixo:

B=arccos{[1- (hm/L)][1- (ES/Em)] }em que:

L = 0,327 m comprimento do braco que sustenta o péndulo

Es = energia que determina a quebra do corpo de prova

Em = 2,70J energia do péndulo utilizado no ensaio

Para o calculo da correcdo total de energia (Et - energia referente as perdas), utilizou-

se a equacao abaixo:
Et={[(Ea—-Eb/2)/Bméx][B+(Eb/2)]}

Para o calculo da resisténcia ao impacto real do corpo de prova ensaiado (Is), em

joules por metro (J/m) foi utilizada a equacao abaixo:
Is =[(Es - Et)/t]em que:

t é a espessura do corpo de prova, em metros.

3.6 ENSAIO PARA DETERMINACAO DA MASSA ESPECIFICA ()
A massa especifica é determinada pelo volume deslocado de um liquido quando um
material € imerso em um liquido ndo solvente. Para isso, foi utilizada uma balanga analitica de

precisdo SAE 2000, Bosh, Germany, com resolucéo de 10™g.

A massa especifica (p go corpo de prova) fOI estabelecida por imersdo do corpo de prova em

um ndo solvente (acetato de n-butila), de acordo com a ASTM 792-91%2,

Inicialmente foi determinada a massa especifica do ndo solvente (p iiquico) COM a

equacéo:

P liquido 23°C/ P sgua2c = (A—B)/ m emque:

P liquido 23°c = Massa especifica do nédo solvente a 23°C

P agua 23°c = Massa especifica da agua a 23°C (valor tabelado)
A= massa do padrdo suspenso no ar

B = massa do padréo imerso no liquido

m 10 = massa do volume de 10,00 mL de agua destilada a 23°C



18

A sequir, foi determinado o volume de liquido deslocado pelo cp com a equacao:
V deslocado= (Ms—Mi)/p liquido €M que:

m s = massa do cp Suspenso no ar
m ;= massa do cp imerso no liquido
P liquido = Massa especifica do ndo solvente

Com o valor do volume de liquido deslocado, pode-se determinar a massa do liquido
deslocado com a equagéo:

M =V deslocado P agua 23°C

Com o valor calculado acima, pode-se determinar a massa especifica do corpo de
prova (p corpo de prova) COM @ equacao:

P liquido 23°C/ P agua 23°c = [(M s — M¢ ) / M corpo de proval em que:

P Iiquido 23°C = massa especifica do néo solvente a 23°C

P agua 23°C = massa especifica da agua a 23°C

m s = massa do corpo de prova suspenso no ar

m = massa do recipiente perfurado o qual é utilizado para colocar o corpo de prova

3.7 ENSAIO PARA DETERMINACAO DO GRAU DE INCHAMENTO
Primeiramente, foi determinada a massa seca inicial de cada cp na balanca analitica de

precisdo SAE 2000, Bosh, Germany, com resolucéo de 10™g.

A sequir, os cp foram colocados em um recipiente de vidro contendo 10 mL de agua
deionizada e armazenados em uma estufa a 37°C por 7 dias. Apés esse tempo, foram
removidos, secos com papel toalha e colocados na balanca para determinar a massa inchada.
Depois disso, foram mantidos numa estufa a 37°C até que atingissem estabilidade de massa
(massa seca final). O grau de inchamento foi calculado pelo inverso da fracdo volumétrica do

polimero inchado.
A fragéo soluvel do polimero contida em cada cp (ws) foi calculada pela equacéo:
®s = (01 — ©3)/ ®1 em que:
®; =massa seca inicial (antes da imersdo em agua deionizada)
w3 = massa seca final (depois da imersédo em agua deionizada)
A fracdo volumétrica do polimero, inchada em cada cp, foi calculada pela equag&o:
O = [(w3/p3) / (0zp3 + ®/p) em que:

®3 = massa seca final do corpo de prova



p3 = massa especifica do corpo de prova
o = ( ®2 — w3 ) = massa do solvente (agua deionizada) absorvida pelo polimero

®, = massa inchada de cada corpo de prova
p = massa especifica do solvente (dgua deionizada)

Grau de inchamento = 1/ ®@

19
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4 RESULTADOS

Os grupos avaliados foram: G1 com a técnica de preparo conforme orientacdo do
fabricante (pd/liquido 3:1) e inclusdo na fase fibrilar; G2 na técnica de preparo conforme
orientacdo do fabricante e inclusdo na fase de massa; G3 e G4 na técnica de preparo da

saturacdo po/liquido, sendo G3 incluido na fase fibrilar e G4, na fase de massa.

Os resultados de todos os ensaios foram submetidos ao teste de analise de variancia
(ANOVA). Como os resultados dos ensaios de micro dureza Knoop e de temperatura de
transicdo vitrea tiveram uma distribuicdo normal, foram posteriormente analisados pelo teste
de Bonferroni com nivel de significancia de 5%. Os resultados dos ensaios de massa
especifica, grau de inchamento e resisténcia ao impacto lzod ndo tiveram uma distribuicao
normal e, por isso, foram submetidos ao teste ndo paramétrico Kruskal-Wallis com nivel de
significancia de 5% .

As tabelas mostradas a seguir foram identificadas com G para grupos, n para nimero

de cp, MD para média, DP para desvio padréo e p para p-valor.

4.1 MICRODUREZA KNOOP (KHN)

A tabela 1 mostra os valores de KHN obtidos nos grupos avaliados.

Tabela 1 - Valores de microdureza Knoop para 0s grupos

G n MD* DP p=
Gl 10 18,248 a 0,946
G2 10 17,81 a 0,833
G3 10 19,536 b 0,796
G4 10 19,258 b 1,159
Total 40 18,713 1,156 0,0005

*Meédias seguidas de letras distintas diferem estatisticamente entre si (p< 0,05)

Analisando a tabela 1, verifica-se que ndo houve diferenca estatistica significativa nos
valores de KHN entre G1 e G2, bem como entre G3 e G4. Considerando a analise realizada
entre G1 e G3, G1 e G4, G2 e G3, G2 e G4, houve diferenca estatistica significativa, sendo
que a micro dureza Knoop foi maior em G3 e G4.
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4.2 TEMPERATURA DE TRANSICAO VITREA (Tg)

A tabela abaixo mostra o valor da Tg de cada um dos quatro grupos.

Tabela 2 - Valores de temperatura de transicdo vitrea para 0s grupos

G n MD Tg (°C)* DP p=
Gl 10 101,222 a 1,223
G2 10 101,131 a 0,994
G3 10 102,253 b 0,735
G4 10 102,368 b 0,926
Total 40 101,743 1,108 0,0093

*Médias seguidas de letras distintas diferem estatisticamente entre si (p< 0,05)

A analise dos resultados da Tg mostra que ndo houve diferenca estatistica significativa
entre G1 e G2, assim como entre G3 e G4. Porém, analisando as combinacbes- G1 e G3, Gl e
G4, G2 e G3, G2 e G4- observa-se que houve diferenca estatistica significativa, sendo que a

Tg foi maior em G3 e G4.
4.3 RESISTENCIA AO IMPACTO 1ZOD

A tabela 3 mostra os valores de resisténcia ao impacto obtidos nos grupos.

Tabela 3 — Valores de resisténcia ao impacto para 0s grupos

G n MD RI (J/m)* DP p<
G1 10 93,599 a 9,741
G2 10 94,92 a 12,221
G3 10 106,8 b 6,129
G4 10 107,007 b 6,619
Total 40 100,581 10,787 0,0028

*Médias seguidas de letras distintas diferem estatisticamente entre si (p< 0,05)

Os resultados da analise estatistica mostraram que- entre os grupos G1 e G2, G3 e G4-
ndo houve diferenca estatistica significativa, mas os grupos G3 e G4, quando comparados ao
G1 e G2, apresentaram diferenca estatistica significativa, sendo que a resisténcia ao impacto

Izod foi maior em G3 e G4.
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A tabela 4 mostra os valores da massa especifica de cada grupo.

Tabela 4 — Valores de massa especifica para os grupos

G n MD p (g/lcmd)* DP p=
Gl 10 1,179a 0,0
G2 10 1,179 a 0,0
G3 10 1,190 b 0,001
G4 10 1,187 b 0,003
Total 40 1,184 0,005 0,001

*Médias seguidas de letras distintas diferem estatisticamente entre si (p< 0,05)

Os resultados obtidos nesse ensaio mostram que ndo houve diferenca estatistica

significativa na massa especifica entre os grupos G1 e G2, bem como entre G3 e G4, porém

0s grupos G3 e G4, quando comparados ao G1 e G2, apresentaram diferenca estatistica

significativa, sendo que a massa especifica foi maior em G3 e G4.

4.5 GRAU DE INCHAMENTO

A tabela 5 mostra os valores de grau de inchamento dos grupos.

Tabela 5 — Valores de grau de inchamento para 0s grupos

G n MD GI * DP p<
Gl 10 1,032a 0,0018
G2 10 1,033a 0,0019
G3 10 1,011b 0,0004
G4 10 1,011b 0,0006
Total 40 1,022 0,0109 0,001

*M¢édias seguidas de letras distintas diferem estatisticamente entre si (p< 0,05)

Os resultados obtidos demonstram que ndo houve diferenca estatistica significativa no

grau de inchamento entre os grupos G1 e G2, bem como entre G3 e G4, porém 0s grupos G3
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e G4, quando comparados ao G1 e G2, apresentaram diferenca estatistica significativa, sendo

que o grau de inchamento foi menor em G3 e G4.
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5 DISCUSSAO

Algumas consideracGes sobre o polimero de metacrilato de metila (PMMA) devem ser
feitas, pois a discussdo dos resultados encontrados nesse trabalho tem como base as
caracteristicas desse polimero.

O PMMA é um polimero termoplastico, de estrutura amorfa, que se polimeriza por
adicdo. Esse polimero é constituido por cadeias poliméricas de comprimentos diferentes, com
uma grande varia¢do na massa molecular. O arranjo dessas cadeias ndo € uniforme, resultando
em uma estrutura desordenada com grande energia interna. Uma das caracteristicas mais
importantes desse polimero é que as ligagdes intra-moleculares sdo ligacGes fortes (ligagdes
covalentes), porém as ligacdes inter moleculares (entre as cadeias poliméricas) sdo ligacGes
fracas (van der Waals), as quais podem ser facilmente rompidas com a entrada de energia no
polimero. Assim, quando esse material é aquecido, as ligacGes de van der Waals sédo
quebradas, permitindo que haja uma maior movimentacdo das cadeias poliméricas umas em
relacdo as outras™®.

A mobilidade dessas cadeias pode ser verificada por meio da temperatura de transicao
vitrea (Tg), que avalia 0 comportamento de um material em uma determinada temperatura. A
Tg tem influéncia em muitas propriedades mecénicas e quimicas do material. Alguns fatores,
tais como, a massa molar (tamanho das cadeias poliméricas) e o volume livre (espago néo
ocupado pelas cadeias moleculares) afetam a temperatura de transicdo vitrea. Cadeias
menores apresentam maior mobilidade em comparacdo a cadeias maiores e, quanto maior o
volume livre presente em um polimero, menor sera a temperatura de transicdo vitrea, uma vez
que maior serd a facilidade das cadeias se deslocarem umas em relagdo as outras. Outro fator
que afeta a Tg é otipo de forca de atracdo entre as cadeias poliméricas, visto que, as
transicbes que ocorrem durante a temperatura de transicdo vitrea sdo resultado da habilidade
das cadeias de se deslocarem com a quantidade de energia fornecida nessa faixa de
temperatura. Assim, quanto maior a energia das ligacGes entre cadeias, maior serd a
quantidade de energia necessaria para permitir que as cadeias se tornem livres para efetuar as
transicOes. Dessa forma, polimeros que apresentam ligacdes mais fortes entre cadeias
possuem temperaturas de transigdo vitrea maiores™®.

A mobilidade intrinseca das cadeias poliméricas esta relacionada com a sua
arquitetura quimica. Esse fator contribui para o comportamento dessas cadeias frente a
introducgdo de energia e as correspondentes transi¢cdes. Grupos quimicos inseridos nas cadeias

poliméricas principais, cujas ligacbes com o resto da cadeia ocorrem através de ligagcdes mais
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fracas, facilitam movimentos de rotacdo, determinando temperaturas de transi¢do vitrea
menores. Quanto menor a energia necessaria para a rotacdo de ligacdes, maior a facilidade de
as cadeias se desentrelacarem e se moverem umas em relagdo as outras™.

Essas colocacOes foram necessarias para o entendimento dos resultados desse trabalho,
pois todos os valores obtidos, nas propriedades analisadas, estdo de acordo com o referencial
teorico que foi descrito para o polimero de PMMA.

Os grupos em que os cp foram preparados pela técnica de saturacdo pé/liquido (G3 e
G4), independente da fase de inclusdo (fibrilar ou massa), apresentaram as melhores
propriedades. Acredita-se que a técnica de saturacdo levou a formagdo de um polimero com
um maior numero de cadeias poliméricas e/ou de cadeias com massa molecular maior. Além
disso, pode-se inferir que a quantidade de mondmero livre também foi menor nessa técnica,
quando comparada a do fabricante (proporcionamento pé/liquido utilizando o copo dosador
que acompanha o produto). Essa premissa esta baseada no que foi observado durante a
realizacdo da técnica de saturacdo po/liquido, na qual houve uma reducdo na quantidade de
liquido (em torno de + 10%) adicionado ao po, quando comparada a técnica recomendada
pelo fabricante. O copo dosador ndo tem uma padronizacéo volumétrica adequada e, por meio
de um estudo piloto, constatou-se que é muito dificil reproduzir a quantidade em massa do pd
e do liquido determinadas nesse copo. A medida da variabilidade da massa obtida com o
copo- tanto para o po, quanto para o liquido- foi de + 10%. Essa variacdo de massa determina
uma mistura pé/liquido muito seca ou muito fluida, ou seja, pouco ou muito liquido para a
mesma quantidade de p6. Cabe salientar que na técnica de saturacdo também houve variacdo
na massa do liquido, mas essa foi inferior a 2% da massa inicial. O gotejamento do liquido em
cima do po6, com conta-gotas graduado, permite o acompanhamento visual do molhamento
que ocorre na mistura pé/liquido, sendo muito facil controlar esta etapa do preparo da resina
acrilica. Além disso, o0 uso de medidor padronizado garante melhor precisdo nas afericGes
realizadas, pois sabe-se que cada mL corresponde a 30 gotas.

Os resultados obtidos nas propriedades analisadas permitem inferir que o polimero
formado na técnica usada nos grupos G3 e G4 apresentou as seguintes caracteristicas: cadeias
poliméricas com massas moleculares e/ou tamanho de cadeias maiores; volume livre entre as

cadeias e/ou segmentos menor; redugdo de monémero residual.
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6 CONCLUSAO

Com base nos resultados obtidos nesse trabalho, é possivel concluir que a fase de
inclusdo da resina acrilica (fibrilar ou massa) ndo interferiu nas seguintes propriedades:
micro dureza Knoop, temperatura de transicao vitrea, resisténcia ao impacto Izod, massa
especifica e grau de inchamento. Por outro lado, a técnica de preparo da resina acrilica
influenciou as propriedades de micro dureza Knoop, de temperatura de transicéo vitrea, de
resisténcia ao impacto 1zod, de massa especifica e de grau de inchamento, sendo que a
técnica de saturagdo po/liquido mostrou os melhores resultados. Portanto, pode-se
recomendar a técnica de saturacdo pd/liquido e a fase de inclusdo tanto pode ser a fibrilar,

quanto de massa.
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