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Mendes ACB. Adi¢do de vidros bioativos em cimento de iondmero de vidro: propriedades
fisicas, mecanicas e microbiologicas [tese de doutorado]. Araraquara: Faculdade de
Odontologia da UNESP; 2019.

RESUMO

O cimento de ionomero de vidro (CIV) ¢ um material amplamente utilizado na odontopediatria
uma vez que possui, entre outras caracteristicas, capacidade de liberagdo de ions fluor. Sua
associac¢do aos vidros bioativos (VB) pode favorecer ainda mais a remineralizagdo da lesdo de
carie, porém, pouco se sabe sobre a sua influéncia nas propriedades fisicas, mecanicas e
microbioldgicas do material. O objetivo deste estudo foi avaliar a associagdo de um CIV
convencional com VB 45S5 ou F18 em duas diferentes porcentagens (5 ¢ 10%) em relagdo a
porosidade (n=10) por meio da avaliagdo do nimero e drea ocupada por poros, a microdureza
Vickers (n=10), utilizando microdurémetro digital, a rugosidade superficial (n=10), com
auxilio de rugosimetro, a resisténcia a compressdao (n=10) medida em maquina de ensaios
mecanicos (EMIC) e a atividade antibiofilme (n=10), por contagem de unidades formadoras de
colonia (UFC) ap6s 1,7, 14 e 21 dias de incubagdo. Para obten¢do de dados de molhabilidade,
realizou-se medidas de angulos de contato (n=4). Analise de superficie em espectroscopia de
raios x por dispersdo em energia (EDX) (n=1) também foi realizada. Os dados obtidos foram
analisados estatisticamente quanto a normalidade e a homogeneidade. Uma vez que houve
aderéncia a curva normal, foi realizad o teste paramétrico de andlise de varidncia (ANOVA)
seguida pelo teste de Tukey. Todos os testes foram realizados com nivel de significancia de
5%. Pdde-se observar que a adi¢do de 10% de VB 45S5 ou F18 ao CIV convencional aumentou
sua rugosidade superficial, a area ocupada pelos poros e diminuiu sua resisténcia & compressao
quando comparado ao grupo controle ou aquele com adicdo de 5% dos mesmos. Nao houve
diferenga em relacdo a microdureza. Avaliacdo microbiologica mostrou diferencga aos 14 dias,
quando os grupos que receberam adicdo de VB apresentaram os piores resultados quando
comparados ao controle. Pode-se observar que a concentragdo de 5% ndo trouxe prejuizos as
propriedades estudadas. Assim, este trabalho aponta forte indicativo de que os VB 45S5 ou F18
a 5 % podem ser estudados em busca de melhores resultados clinicos quando se considera
outras propriedades dos materiais odontologicos.

Palavras-chave: Cimentos de iondmeros de vidro. Remineralizagdo dentaria. Carie dentaria.



Mendes ACB. Addition of bioactive glasses in a glass ionomer cement: physical, mechanical
and microbiological properties [tese de doutorado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da
UNESP; 2019.

ABSTRACT

The glass ionomer cement (GIC) is a widely used material in dentistry. It has, among other
features, fluoride ion release capacity. Its association with bioactive glasses (BG) can further
promote remineralization of carious lesions. However, their influence on physical, mechanical
and microbiological properties of the material needs to be study. Therefore, the aim of this
study was to evaluate the association of a conventional GIC to BG 45S5 or F18 in 2 different
concentrations (5 or 10%) in relation to porosity (n=10) by means of the evaluation of the pore
number and pore area, Vickers microhardness (n=10), using a digital microdurometer, the
surface roughness (n=10), using a rugosimeter, compressive strength (n=10) measured in
universal testing machine (UTM) and the antibiofilm activity (n=10), for colony forming units
(CFU) counts after 1, 7, 14 and 21 days of incubation. To obtain wettability data,
measurements of contact angle (n=10) were performed. Surface analysis in energy-dispersive
x-ray spectroscopy (EDS) (n=1) were also performed. The data obtained were statistically
analyzed for normality and homogeneity. Once the normal curve was adhered, a parametric test
of analysis of variance (ANOVA) was performed, followed by the Tukey test. All tests were
performed at a significance level of 5%. It was observed that the addition of 10% of BG 45S5
or F18 to the conventional GIC increased its surface roughness, the area occupied by the pores
and decreased its compressive strength when compared to the control group or to the one with
5% of BG. There was no difference in microhardness. Microbiological evaluation showed
difference at 14 days, when the groups that received addition of BG had the worst results. It can
be observed that the concentration of 5% did not bring damages to the studied properties. Thus,
this work points strongly to the fact that 5% 45S5 or F18 BG can be studied in search of better
clinical results when considering other properties of dental materials.

Key-words: Glass ionomer cements. Tooth remineralization. Dental caries.
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1 INTRODUCAO

A cérie dental ¢ uma doenga que acomete grande parte da populagdo e, apesar de sua
incidéncia ter diminuido nas ultimas décadas, ainda representa um problema de satide publica
em todo o mundo'?. E causada pela formagdo da placa bacteriana, a qual depende de alteragdes
dindmicas na dieta, saliva, higiene bucal, microbiota e fatores bioquimicos, caracterizando-se
como uma doenga multifatorial’. O desequilibrio entre estes fatores resulta no favorecimento
do processo de desmineralizagdo e desfavorecimento da remineralizacdo, levando ao
desenvolvimento da lesdo de carie®’.

Uma vez instalada, inicialmente em esmalte, progride em dire¢do a dentina, podendo
ser paralisada ou revertida, dependendo do balango entre fatores patologicos (bactérias
acidogénicas, alta frequéncia de ingestdo de carboidratos fermentéaveis, fluxo salivar reduzido)
e fatores protetores (composicao e fluxo salivar, fluor, célcio, fosfato, dieta ndo-cariogénica,
higiene bucal)’. Caso haja predominio dos ultimos, dependendo de seu estagio de
desenvolvimento, a lesdo podera paralisar ou reverter, predominando assim o processo de
remineralizagio. De acordo com Zhang et al.”, reconstruir o tecido cariado a partir da propria
hidroxiapatita ¢ o melhor método de remineralizacdo, e quando ha presenga de ions fluor,
ocorre a formacdo de cristais de fluorapatita, os quais sdo ainda mais resistentes a
desmineralizagao.

Alguns materiais odontoldgicos sdo capazes de favorecer este processo, como o cimento
de iondémero de vidro (CIV), proposto por Wilson e Kent’ no final de década de 60. E
composto por um po de vidro de aluminossilicato e por um liquido de acido polimérico ou
copolimeros de acido acrilico e maléico”®. Atualmente é muito utilizado como material
restaurador, principalmente em odontopediatria, devido as vantagens atribuidas a facil
manipulagdo’, adesio a superficie dental, coeficiente de expansdo térmica semelhante a
estrutura dentaria, baixa citotoxicidade, boa biocompatibilidade e capacidade de liberar e
recarregar fliior' "',

Entretanto ¢ um material com baixa resisténcia mecanica, além de grande sensibilidade

. . J PRI 7,10,12,15,16
a umidade em seu estdgio inicial de presa

, quando pode sofrer sinérese ou embebicao,
as quais levam ao aumento de fragilidade do material'’. O CIV possui também boa adesividade
a estrutura dentéria, o que contribui para diminuir o nimero de lesdes de carie'’. Além disso,
sua capacidade de formar ligagdo direta com o tecido duro dental, sem a necessidade de um

agente adesivo, significa uma etapa a menos na técnica restauradora, e menor tempo de



12

trabalho'’, fato importante na pratica clinica em odontopediatria.

Além do CIV, outros materiais também sdo estudados na busca do favorecimento da
remineralizacdo da lesdo de carie, como a adicdo de vidros bioativos (VB) aos dentifricios, que
permitem liberagdo de ions calcio e fosfato para o meio bucal nas mesmas propor¢des da

14,18 ’
. Também podem ser

hidroxiapatita, além de outros minerais como sédio, fosforo e silica
encontrados em dessensibilizantes e gomas de mascar'.

Hench e Paschall® introduziram os VB no ano de 1969, quando observaram que os
mesmos apresentavam a capacidade de promover ligagdes quimicas diretas ao tecido 0sseo,
sendo utilizados entdo, como alternativa para unido de implantes aos tecidos Osseos do
receptor. Esta unido ocorre pela forma¢do de uma camada de apatita, semelhante ao tecido
6sseo, quando o VB entra em contato com superficie em ambiente aquoso”’. Atualmente sdo
utilizados para osseointegracdo em implantes dentdrios, reconstruindo tecidos duros

. 2
danificados'??

e, devido a sua capacidade de formagdo de cristais de apatita, tem sido
importantes candidatos nos processos de remineralizagio dos tecidos dentarios”>. O primeiro
VB, utilizado desde 1985%, foi o VB 45S5, cuja composi¢do ¢ de 45% de SiOy; 24,5% de
NaO;, e CaO e 6% de P,0s'****. De acordo com pesquisadores, o 45S5 tem capacidade de

14,24-26 . ~
“77%, sendo considerado padrao-

realizar ligagdes quimicas diretas com tecidos mole e duro
ouro na literatura.

Com o passar dos anos, novas formulagdes de VB foram criadas, sendo que a fracao
P,0s se mantém constante, enquanto o conteudo de SiO, ¢ variavel'"'®*. Acredita-se que alta
reatividade de superficie ¢ garantida quando se mantém a porcentagem de silica abaixo de 60%
em peso e alta proporgdo de CaO/P,0s'®. Assim, em 2015, surgiu o F18, VB do sistema SiO—
Na,0-K,0-MgO—CaO-P,05”’, com propriedades bactericidas e também bacteriostaticas™.
Apresenta-se como dificultador da formagdo do biofilme e sua composi¢ao diferencia-se dos
demais pela presenca de fons K ¢ Mg?®.

Os VB atuam também como dessensibilizantes, pois ocluem os tibulos dentinarios
expostos e diminuem a permeabilidade dentinaria por meio da formacdo de uma camada de
fons célcio e fosfato no local da aplicagdo do produto'’. Esses fons também reagem com os fons
hidroxila, carbonato e flior disponiveis na cavidade bucal para a formagdo de cristais de
hidroxiapatita, os quais sdo parcialmente dissolvidos da subsuperficie do esmalte durante o
processo de desmineralizagio®™****. Apés a liberagio imediata de fons, estes continuam
presentes, pois as particulas do material sdo incorporadas na superficie do dente, favorecendo o
processo de remineralizagio'®.,

Considerando a capacidade remineralizadora dos VB e a capacidade de liberagao de
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floor inerente aos CIV, ha necessidade de desenvolvimento de estudos que avaliem a
associagdo dos mesmos, em busca de um novo material que conserve as propriedades originais
do CIV e possua capacidade remineralizadora aumentada. A obten¢do deste material representa
grande importancia, principalmente para a area de odontopediatria, onde o CIV ¢ extensamente
utilizado e o processo de remineralizagdo ¢ fundamental. Porém, o acompanhamento das
demais propriedades fisicas e mecanicas dos CIV quando da adi¢gdo de VB ¢ de extrema

importancia, uma vez que estas podem ser prejudicadas, levando ao insucesso da restauracao.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Avaliar propriedades mecanicas, fisicas e microbiologicas de um CIV convencional

apos adicao de VB.

2.2 Objetivos Especificos

Associar o CIV Ketac Molar aos VB 45S5 e F18 e avaliar:

1.

Atividade antibiofilme

. Microdureza Vickers por meio de microdurometro digital
. Rugosidade superficial por meio de rugosimetro

. Porosidade por meio de contagem de numero e area de poros

2
3
4
5.
6
7
8

Resisténcia a compressdo por meio de EMIC

. fons presentes na superficie do CIV por EDX
. Molhabilidade e trabalho de adesdo pela medida de angulo de contato

. Morfologia superficial por imagens em MEV
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3 REVISAO DE LITERATURA

Em estudo de Hench e Paschall®’, implantes de biovidro-cerdmica de diferentes
composi¢des (45S5, 45S5F e 45BsS5) foram inseridos no musculo femural de ratos, com o
objetivo de alcancar ligacdo quimica direta do implante aos tecidos duro e mole. Implante e
musculo adjacentes foram dissecados e levados para analise em microscopia. Apds 3 semanas
observou-se resposta comum da fase reparadora de cicatrizagdo. Apds 6 semanas, reagdo
diferente daquela esperada em implantes Osseos foi observada, quando notou-se interfaces
estaveis e quimicamente ligadas. Testes mecanicos demonstraram intensa for¢a da ligacdo
implante/osso De acordo com os autores, essa ligacdo torna-se possivel pela liberagdo
controlada de ions Ca, P e resultando em pH alcalino no momento em que o corpo € capaz de

incorporar esse ions aos tecidos.

Estudo de Gheysen et al.”® observou as propriedades mecanicas e comportamento
adesivo do VB 4585 apds adi¢do de fibras metalicas (vidro bioativo/fibras de ago inoxidavel).
Com auxilio de EDX observou-se melhores resultados em compostos de VB contendo 40% de
fibras metalicas com 50um de didmetro e compostos com 60% de fibras metalicas com
didmetro de 100um. Teste de flexdo de 4 pontos foi realizado para os dois materiais. As
composicdes com 50um fraturaram completamente e as de 100um apresentaram fissuras na
superficie. O refor¢o do VB com fibras de metal mostrou ndo influenciar negativamente na
ligacdo do vidro ao osso. Assim sendo, acredita-se que as fibras de ago inoxidavel sdo capazes

de tornar o VB em uma estrutura mais resistente.

Wasson e Nicholson® estudaram as formulagdes do CIV ap6s adigio de 40, 45 e 50% de
acido acético. Resultados mostraram aumento na forca de compressdo em até 3 meses para
cimentos preparados com 40 e 45% de acido acético. Por outro lado, quando 50% de acido
acético foi adicionado, nao foi observado aumento da forca apds de 1 semana. Houve aumento
progressivo da for¢a de compressao, com diferenga estatisticamente significativa entre 1 dia e 3
meses. Conclui-se que a adi¢ao de acido acético a formulacdo do CIV aumenta a sua forca de

compressao com o passar do tempo.

Por meio de ensaio clinico randomizado, Autio-Gold e Courts', avaliaram o efeito do
verniz fluoretado sobre dentes deciduos cariados. O estudo contou com 2 grupos experimentais:

Controle e Verniz (verniz fluoretado no inicio do estudo e ap6s 4 meses). Apos 9 meses do
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inicio do estudo, no grupo Verniz, 81,2% das lesdes de esmalte ativas tornaram-se inativas, no
grupo Controle, apenas 37,8% dessas lesdes tornaram-se inativas. Neste mesmo grupo, 8,2% de
todas as lesdes ativas continuaram nesta situacdo, enquanto que no grupo Controle esse numero
subiu para 36,9%. Assim os autores sugeriram que a aplicacdo de verniz fluoretado pode ser

eficaz na inativacao de lesdes de esmalte em dentes deciduos.

Ana et al.' realizaram estudo com 4 diferentes tipos de VB (baseados no sistema
CaSiO3—Ca3(P0Os),) adicionados a um CIV modificado por resina (Fuji II LC), nas
concentragdes de 33% e 50%. Foram realizadas as medidas de tempo de presa e forca de
compressao, além de Espectroscopia por Transformada de Fourier (FTIR) e Espectroscopia de
ressonancia magnética nuclear-rotativa (NMR). Observou-se diferenca significativa para o
tempo de presa, quando formulag¢des contendo 10% e 20% de P,Os aumentaram o tempo de
presa comparados ao grupo controle. Em relagdo a for¢a de compressdao houve diminui¢do em
todos os grupos contendo VB. FTIR ¢ NMR mostraram maior reagdo acido-base e menor
ligacdo entre grupos carboxilato do acido polimérico e ions aluminio no CIV com adigdo de

VB, apontando como justificativa para a menor for¢a de compressao desses cimentos.

Tenuta et al.’ avaliaram in situ a influéncia do fluxo salivar, capacidade tampio e
contagem de Streptococcus mutans sobre o desenvolvimento de lesdes de carie, pela aplicagdo
de sacarose a 20% sobre blocos de esmalte bovino e escovagdo com creme dental sem flaor.
Apo6s acompanhamento de 4, 7 e 10 dias, os autores observaram que a desmineralizacdo do
esmalte dependeu do tempo em que ocorreu o desafio cariogé€nico e esteve mais relacionado a

composi¢ao do biofilme formado do que aos fatores salivares estudados.

Estudo de Y1i-Urpo et al.*' avaliou as propriedades antibacterianas contra S. mutans e
C. Albicans de dois diferentes CIV (Fuji convencional e Fuji modificado por resina) contendo
VB (53% Si0,; 23% NayO; 20% CaO; 4%, P,0Os) nas concentragdes de 10 e 30%. Foram
realizados testes de inibigdo bacteriana por difusdo em agar, producao de acido por suspensdo
celular e atividade antibacteriana. Apenas CIV com adi¢do de 30% de VB foi capaz de inibir o
crescimento de S. mutans. Em relagdo a producdo de acido, o tUnico efeito inibitério foi
encontrado no CIV controle. Efeito antibacteriano contra C. albicans foi produzido pelo VB
apenas. Conclui-se que CIV com ou sem adi¢ao de 30% de VB possuem efeito antibacteriano

contra S mutans. Efeito contra S mutans e C albicans, foi encontrado apenas o VB isolado.
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Featherstone®, realizou revisio de literatura sobre o desenvolvimento da carie dentaria,
destacando os fatores patoldgicos e protetores, bem como as formas de intervir desde o inicio
até a fase de cavitacdo da lesdo. O autor destacou que, se detectada precocemente e tratada, a

doenga ¢ reversivel.

Y1i-Urpo et al.’’, avaliaram a for¢a de compressdo, modulo de elasticidade de Young e
microdureza Vickers em CIV convencional com adi¢ao de 10% de VB ¢ em CIV modificado
por resina com adi¢cdo de 10 ou 30% de VB (53% SiO»; 23% NaO, 20% CaO e 4% P, Os).
Foram realizadas também andlise em MEV e EDX. Para a for¢a de compressdo, o maior valor
foi encontrado para o CIV convencional com 10% de VB. Em relagdo ao modulo de
elasticidade Young e microdureza Vickers, os melhores resultados foram encontrados para o
CIV convencional com ou sem a adi¢cdo de VB. Na avaliagdo por MEV e EDX, quantidades
significativamente maiores de fosfato foram encontradas na superficie do CIV convencional

quando comparado ao CIV modificado por resina.

Ao comparar alguns materiais restauradores, Davidson'’ enfatizou algumas
caracteristicas positivas inerente aos CIV, como a ndo necessidade de um agente adesivo e a
capacidade de ligacdo a cavidades contaminadas por umidade. Relatou também a necessidade
de aperfeicoamento da velocidade de reacdo de presa e o problema da sinérise e embebicdo
principalmente em relagdo ao CIV convencional. O autor finalizou o artigo indicando os
métodos térmicos e ultrassonicos para a aceleragdo da presa do CIV, visto que ¢ um material

muito utilizado em procedimentos restauradores.

Silva e Zuanon®’' avaliaram a rugosidade superficial de 4 CIV convencionais (Fuji IX,
Ketac Molar, Vidrion R e Vitromolar). Foram confeccionados 20 espécimes para cada material.
As menores taxas de rugosidade superficial foram observadas para Ketac Molar e Vidrion R,

seguida pelo Fuji IX e por tltimo, o Vitromolar.

A vpartir da utilizacdo de solugdes de 4agua destilada (controle), 45S4 (VB
nanoparticulado) ou Perioglass (45S5 microparticulado) por 1, 10 e 30 dias, Vollenweider et
al** avaliaram a remineralizagio da dentina desmineralizada artificialmente. Medidas
realizadas por andlise Termogravimétirca e andlise em MEV demonstraram aumento do
contetido mineral nas amostras imersas em 45S4 por 10 ou 30 dias. Testes mecanicos (forga

flexural e modulo de Young) porém, demonstraram resultados insatisfatorios para as amostras
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remineralizadas (45S4 10 e 30 dias), provavelmente devido a alteragdes ocorridas no arranjo do

mineral na matriz dentinaria.

Para obter um CIV com VB derivado de processo de sol-gel, Choi et al."” utilizaram um
VB composto por 70%Si0,, 25%Ca0, 5%P,0s, na proporcao de 10 e 30%. Enquanto os testes
experimentais foram realizados em 1, 3 e 10 dias, os corpos de prova ficaram armazenados em
simulador de fluido corporal (SFC), o qual possui uma concentracdo ionica similar ao do
plasma humano. Ao avaliar o tempo de presa, observou-se aumento nos grupos que utilizaram
o VB em comparagdo ao controle. Nao houve alteragdes significativas relacionadas a forca de
tensdo diametral. Durante a imersdo em SFC, os CIV com VB induziram a formagdo de
minerais de apatita na sua superficie, o que ndo foi observado no grupo controle. Células
teciduais aderiram e se espalharam mais favoravelmente nos CIV com VB. Houve maior nivel
de crescimento celular no CIV com VB quando comparado ao controle. Concluiu-se que o CIV
com VB tem o poder de regenerar a estrutura dentéria.

Estudo realizado por Munukka et al.”

(MBG0103, MBGO0118, MBG0123, S53P4, 13-93 ¢ H2-02) e em derivado de sol-gel (CaPSiO

demonstrou efeito antibacteriano dos VB em pé

e CaPSiO II) em cinco concentragdes diferentes, para 29 espécies de bactérias clinicamente
importantes. Observaram que o vidro S53P4 mostrou efeito antibacteriano na sua menor
concentragdo, quando comparado aos demais materiais testados. Os derivados sol-gel CaPSiO e
CaPSiO II também demonstraram um bom efeito antibacteriano, sendo CaPSiO II o mais
efetivo.

Sabendo que o VB 45S5 também ¢ utilizado na abrasdo a ar, Paolinelis et al.'*
analisaram seu uso na taxa de remocao da dentina sadia e cariada bem como a retencao destas
particulas na superficie da dentina abrasionada. Foram utilizados 60 blocos de dentina,
totalizando 12 grupos (n=5). Para estes, variou-se o tipo de abrasivo (Alumina ou VB), de
pressdo (138, 413 e 689 KPa) e a auséncia ou presenga de dgua. Quando da utilizagdo de ar
umido, houve significativa diminui¢cdo na retencdo de abrasivo sobre a superficie dentinaria.
Nao houve relagdo entre a pressdo exercida e a quantidade de abrasivo retido. O VB removeu
mais dentina sadia quando comparado a dentina cariada, porém, esta quantidade foi menor,

quando comparada ao uso de alumina.
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Com auxilio de MEV-FEG, Pinheiro et al."” estudaram a possibilidade de oclusdo dos
tubulos dentindrios apds aplicacdo de 3 materiais bioativos sobre a dentina clareada. Foram
utilizados dentes bovinos que receberam 6 tipos de tratamento diferentes: Controle Negativo
(4gua destilada); Controle Positivo (Tratamento Clareador- 16% de peréxido de carbamida por
8 horas diarias por 14 dias consecutivos); Tratamento Clareador + CPP-ACP (aplicado uma vez
por dia); Tratamento Clareador + Relief ACP30 (aplicado uma vez ao dia por 30 minutos);
Tratamento Clareador + Relief ACP60 (aplicado uma vez ao dia por 60 minutos) e Tratamento
Clareador + Biosilicato (aplicado uma vez por semana). No Controle Negativo observou-se
todos os tiibulos dentindrios ocluidos, enquanto que o grupo Controle Positivo apresentou todos
abertos. Nos demais grupos os tubulos apresentaram-se ocluidos. Os autores concluiram que o

uso de materiais bioativos ap6s a técnica clareadora evita a exposi¢ao dos tubulos dentinarios.

Coldebella et al.'' realizaram estudo com o objetivo de quantificar a rea e niimero de
poros de trés diferentes tipos de CIV (Fuji IX GP, Ketac Molar, and Ketac Molar Easymix)
com e sem aplicacdo de Ultrassom. Foram preparados 16 espécimes de cada material, sendo
que metade dos mesmos receberam aplicagcdo de ultrassom por 30 segundos no estagio inicial
de sua presa. Imagens obtidas em MEV e analisadas com auxilio do software Image J
demonstraram que houve reducdo no nimero e na area dos poros para todos os grupos que

receberam aplicacdo de ultrassom.

Com o intuito de ressaltar as propriedades remineralizadoras dos VB, Madan et al.'®,
relataram que estes sdo minerais compostos basicamente de ions sddio, célcio, fosforo e silica,
os quais sdo encontrados no corpo humano. A féormula mais conhecida ¢ o 45S5, o qual contém
45% Si02; 24,5% NaO2 e Ca; 6% P205, em peso. Quando em contato com a saliva, os VB
liberam ions calcio, fosfato e fosforo que se transformam em apatita hidroxicarbonada. Estas
sdo completamente transformadas em hidroxiapatita, mineral do qual os dentes e ossos sdo
formados, resultando em remineralizacdo e dessensibilizacdo por meio de oclusdo dos tibulos

dentinarios expostos.

Para melhorar as propriedades mecéanicas de um CIV convencional, Moshaverinia et
al.”?, modificaram copolimeros de acido acrilico por N-vinilcaprolactama (NVC). Foi entdo
sintetizado um terpolimero contendo &cido acrilico, acido itaconico e NVC. Os autores
observaram que o CIV modificado por NVC apresentou menor angulo de contato e maior

trabalho de adesdo quando comparado ao grupo controle. Quando a dentina foi condicionada
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com o NVC, o angulo de contato também foi menor quando comparado ao condicionador
controle. CIV modificado por NVC apresentou maior resisténcia ao cisalhamento do que o
grupo controle. Conclui-se que termopolimeros contendo NVC trazem beneficios as

propriedades de superficie do CIV e sd@o melhores condicionadores de dentina.

Em estudo in vitro, Zhang et al.’, utilizaram espécimes de esmalte de dentes deciduos
com lesdes de cérie artificiais, divididos em 3 grupos. Grupo A: dgua destilada e deionizada
(controle negativo); grupo B: pasta contendo CPP-ACP; e o grupo C: 500 ppm de solugdo NaF
(controle positivo). A microdureza da superficie de esmalte foi medida antes, logo apds e 30
dias da desmineralizagdo. O grupo B apresentou maior aumento da microdureza do esmalte
cariado comparado aos demais grupos, demonstrando que CPP-ACP ¢ efetivo na

remineralizacdo das lesdes de esmalte de dentes deciduos.

Estudo de da Mata et al." observaram a formagéo de poros no interior de um CIV, apds
sua inser¢ao em matriz com seringa Centrix, seringa de baixo custo (SBC) ou com espatula
plastica, seguido de pressao digital. A analise em MEV demonstrou que nao houve diferenga
estatisticamente significante entre os grupos tanto para o nimero quanto para a area ocupada

pelos poros.

Apds um ano de avaliagdo da utilizagdo de uma pasta contendo CPP-ACP (10%)
complementar a higiene bucal com dentifricio fluoretado, Sitthisettapong et al.®, seguindo o
critério ICDAS (inicio, 6 meses e 1 ano), observaram aumento significativo do nimero médio
de lesdes de carie em esmalte e dentina. Concluiram que a utilizagdo diaria de dentifricio
fluoretado contendo 10% de CPP-ACP ndo demonstrou melhoras no controle do

desenvolvimento de lesdes de carie na denti¢cdo decidua

Com o objetivo de avaliar propriedades que contribuem para a reducdo de sensibilidade
apos clareamento dental, Deng et al.* realizaram 6 diferentes tratamentos em dentes bovinos,
os quais foram imersos em: 1- Agua deionizada; 2- VB 45S5 (2,16g de vidro bioativo +
suspensao em agua deionizada por 20 min); 3- Per6éxido de Hidrogénio 35%; 4- 2,16g de VB +
suspensao por 20 min em agua deionizada seguido de 2g de perdxido de hidrogénio por 20
min); 5- 2g de perdxido de hidrogénio por 20 min seguido de 2,16g de VB + suspensdao em
agua destilada por 20 min; 6- 2,16g de VB + suspensdo de perdxido de hidrogénio por 20 min.

Pode-se observar que a incorporagdo de VB apds clareamento dental reduziu a perda mineral
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sem influenciar na eficacia da técnica. Os autores relataram também que os melhores resultados
para o teste de microdureza superficial foram observados a partir da utilizagdo de VB e

Per6xido de Hidrogénio.

Para avaliar a resisténcia de unido de um CIV modificado por resina com adicdo de
20% de VB 45S5 sobre a dentina desmineralizada, Khoroushi et al.'? utilizaram terceiros
molares desmineralizados artificialmente e imersos em saliva artificial por 14 dias. Foram
estudados 6 grupos experimentais, quando variou-se trés tipos de imersdo em dentina
desmineralizadas e mineralizadas. Ao avaliar a forca flexural, os autores observaram que para
dentina desmineralizada, esta propriedade foi significativamente maior para os grupos de CIV
modificado por resina com adi¢do de VB. Nos grupos mineralizados, ndo houve diferenca

significativa entre os grupos.

Bakry et al.”’ estudaram o efeito do VB no tratamento de erosdes dentéarias. Foram
utilizadas as superficies vestibulares de 100 terceiros molares, as quais foram imersas em suco
de laranja puro por 1 hora para induzir a erosdo de esmalte e entdo, foram divididos em 4
diferentes grupos de acordo com o tratamento (n=25/grupo): fluor gel por 5 minutos (remogao
por lavagem com agua deionizada); flior gel sem lavagem (flaor 24h); VB 45S5; controle.
Foram realizados testes de microdureza Vickers, andlise em MEV e EDX. O grupo tratado com
VB mostrou os melhores resultados de microdureza em todas as profundidades analisadas (30,
40 e 50 micrometros). O flaor gel por 5 minutos resultou em melhora somente em 30
micrometros e o fluor gel 24h apresentou melhora aos 30 e 40 micrometros de profundidade.
MEV e EDX mostraram que a utilizacdo de VB produziu uma camada altamente rica em
calcio, fosfato e silica que se ligou ao esmalte com erosdo e foi capaz de remineralizar sua

superficie e sub-superficie.

de Melo et al.'® avaliaram a concentragio de fliior no biofilme formado ao redor de
baquetes ortodonticos colados em esmalte de dentes bovinos, utilizando compdsito com
microparticulas sem liberag¢do de fliior, compdsito com microparticulas com liberagao de fluor,
CIV modificado por resina e composito contendo nanoparticulas com liberagao de fltior. Foram
preparados 40 discos de esmalte bovino aos quais os braquetes foram colados (n=10/grupo). Os
espécimes passaram entdo por desmineralizagdo artificial. Apo6s a desmineralizacdo, o biofilme
formado ao redor do braquete foi coletado para andlise da quantidade de fluor, e a perda

mineral da superficie foi avaliada pelo teste de microdureza Knoop. Um corpo de prova por
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grupo foi levado para analise em EDX. Somente o grupo onde os braquetes foram colados com
CIV modificado por resina demonstraram menor desmineralizacio e maior dureza
estatisticamente significativa. Condi¢des semelhantes foram observados em EDX. Nao houve
diferenca entre o material contendo micro ou nanoparticulas nas analises realizadas nesse

estudo.

Fareed et al’ avaliaram as propriedades fisicas de um CIV reforcado por
aluminossilicato a 1, 2 ou 4%. Os testes realizados foram: FTIR, cromatografia de permeagao
em gel (para determinar peso molecular), resisténcia & compressdo, a tragao diametral, a flexao
e modulo de flexdo, os quais foram realizados ap6s 1 dia, 1 semana e 1 més de armazenamento.
Foram realizadas também andlise em MEV, tempo de presa e trabalho. A resisténcia a
compressdo e flexdo foram maiores quando das adigdes de 1 e 2% de aluminossilicato, € o
modulo de flexdo com adigdo de 1%. O tempo de presa e trabalho a 1% foram similares ao
grupo controle, e a 2 e 4%, foram reduzidos. Os valores de for¢ca de compressao dos espécimes
armazenados por 1 més foram significativamente maiores quando comparados aqueles
armazenados por 1 dia. Nao houve diferenca na forga flexural em relagdo ao tempo. Os autores
concluiram que a adicdo de 1 e 2% de aluminossilicato na formulacdo de CIV pode ser

considerada uma boa alternativa, mas que ha necessidade de mais investigagdes.

Ap6s associar 10% de NP de Al,Os3, ZrO; ou TiO; aos CIV ChemFil® Rock e GC
EQUIA Fil, Gjorgievska et al.” observaram que analise em MEV mostrou boa dispersdo das
NP, reduzindo a porosidade do cimento pelo preenchimento dos espagos entre as particulas de
vidro. Ao realizarem o teste de resisténcia a compressdo, ndo encontraram diferenca entre os
grupos experimentais e o grupo controle ao utilizarem Al,O3. ChemFil® Rock apresentou
maior resisténcia a compressao quando particulas de TiO, foram adicionadas, e o EQUIA Fil,
quando da adi¢do de TiO, ou ZrO,. Os autores concluiram que a adi¢do dessas NP ao CIV

apresenta potencial para superar a baixa resisténcia mecanica inerente a estes materiais.

Korkut et al.*> avaliaram a atividade antibacteriana, atividade antibiofilme, rugosidade
superficial, forca de compressdo e forca flexural de uma resina composta de produgdo propria
associada a 5, 10 e 30% de VB S53P4. A contagem de células vidveis de biofilme de S. mutans
crescidos por 2 dias mostrou reducdo quando 10 e 30% de VB foram adicionados a resina. Nao
foi observada diferenca estatisticamente significativa na rugosidade superficial dos diferentes

grupos. J& para forca de compressdo e forga flexural, houve queda estististicamente
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significativa quando 30% de VB foi utilizado. Conclui-se que VB sdo promissores quando se

busca boa fungao antimicrobiana do material.

Com o objetivo de solucionar o carater hidrofilico do hidroxietil metacrilato (HEMA)
presente nos CIV modificados por resina, Agha et al.’* o substituiu por Tetraidrofurfuril-
metacrilato (THFM) e/ou hidroxipropil-metacrilato (HPM). Utilizaram os CIV RelyX e Fuji
Plus, submetidos aos testes de tempos de presa e trabalho, resisténcia a fratura compressiva,
moédulo de compressao, resisténcia a flexao de trés pontos e modulo de elasticidade. Todas as
formulagdes que utilizaram RelyX apresentaram aumento do tempo de presa comparados aos
que utilizaram Fuji Plus, bem como menores valores de for¢a de compressdo. Propriedades
mecanicas melhoradas quando comparadas ao grupo controle foram observadas nos grupos que
utilizaram Fuji Plus com presenca de Tetraidrofurfuril-metacrilato (especialmente quando da

substitui¢ao de 100 e 70% de HEMA).

Sabendo que a adi¢do de VB na formulagdo do CIV traz melhoras a sua bioatividade
pela formagdio de uma camada de hidroxiapatita, Caluwé et al’> avaliaram a
biocompatibilidade e as propriedades mecanicas apos adi¢do de VB a um CIV convencional,
bem como o efeito da adigdo de fons AI’" na formulagdo desses VB. O estudo contou com os
VB 45S5F e CF9, os quais foram adicionados ao CIV em concentragdes de 10, 20 e 30% em
peso. Tanto os vidros bioativos quanto o p6é de vidro de aluminossilicato do CIV foram
sintetizados pelos pesquisadores. As composicdes dos vidros bioativos foram modificadas pela
substituicio de fons Si*" por AI’* em 10 e 20%, com o intuito de melhorar as propriedades
mecanicas da associacdo de CIV e vidro bioativo. Foram realizados testes de resisténcia a
compressdo, tempo de presa e bioatividade por ensaio de toxicidade direta. A superficie do
material foi avaliada por FTIR, MEV e EDX. Quando ions AI’* foram adicionados &
composicdo dos VB, houve melhora na resisténcia a compressao, porém queda na bioatividade.
Melhor resultado de biocompatibilidade e maiores valores nas propriedades mecanicas foi

encontrado quando 20% de VB CF9 com 10% de AI’* foi adicionado ao CIV.

Souza et al.”’ avaliaram a atividade antibacteriana do VB F18, dopado ou nio com 1%
de ions Ag, contra 4 bactérias (Staphylococcus aureus, Staphylococcus epidermidis,
Escherichia coli and Pseudomonas aeruginosa). O VB mostrou efetividade, eliminando 100%

das bactérias apos 24h em todos os grupos. Quando o VB foi dopado com ions Ag, o tempo
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para completa eliminacdo das bactérias foi ainda menor. Assim, o VB F18 representa um

biomaterial promissor quando se busca boa atividade antibacteriana.

Yoshihara et al.*® analisaram a formagio de biofilme, crescimento bacteriano, EDX e
liberacdo de ions dos compdsitos Beautifil I, Herculite XRV Ultra e de um CIV convencional
(Fuji), ap6s imersao por 3 dias em 4cido lactico ou agua destilada. Imagens em MEV e andlise
em EDX mostraram grande dissolucdo de particulas e liberag@o de ions em contato com o acido
latico. Menores alteracdes foram observadas para Herculite XRV Ultra e Fuji. Em relagdo a
liberagdo de fluor, Beautifil II liberou 0,1ppm enquanto Fuji apresentou liberacdo de 39ppm.
Nenhum material inibiu a forma¢ao de biofilme. Os autores enfatizam a necessidade de maior
foco nas caracteristicas mecanicas do material, uma vez que estas tem influéncia direta no

sucesso clinico dos mesmos.

Revisdo de literatura sobre a evolugdo dos VB, desde a sua utilizagdo como material
para osseointegracdo, sua capacidade antibacteriana e a¢do na inibicdo da formagdo de
biofilme, foi realizada por Drago et al.’’. Explica as reagdes quimicas que ocorrem desde o
momento que o VB entra em contato com fluidos corporais. Os autores concluiram que ainda
existem poucas evidéncias sobre a agdo dos VB na atividade antibiofilme e atividade contra

bactérias especificas.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Delineamento e Planejamento Experimental

Trata-se de um estudo experimental do tipo laboratorial.
Como variavel dependente tem-se:

- atividade antibiofilme

- microdureza

- rugosidade superficial

- porosidade

- resisténcia & compressao

- molhabilidade e trabalho de adesdo

- ions presentes na superficie

- morfologia superficial

Como varidvel independente tem-se:

- VB em 2 niveis (45S5 e F18)

concentragdo dos VB em 2 niveis (5% e 10%)

A hipotese nula (Ho) testada ¢ que ndo ha diferenga estatisticamente significativa nas
diferentes propriedades do CIV apdés a incorporacdo dos diferentes VB em diferentes
concentracoes.

Os corpos de prova foram numerados pelo pesquisador A e os testes propostos
realizados pelo pesquisador B, previamente calibrado e submetido ao cegamento quanto a

identificacdo dos espécimes.

4.2 Materiais Utilizados

Foi utilizado como controle o CIV Ketac Molar Easy Mix (3M-ESPE Dental Products,
St. Paul, MN, EUA), padrao ouro na literatura e muito utilizado na clinica odontologica,

principalmente em odontopediatria, sendo o material de escolha na Clinica Infantil da

Faculdade de Odontologia de Araraquara — UNESP.
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Os VBs utilizados foram o 45S5 por também ser considerado padrao ouro na literatura,
e o F18, por se tratar de um material novo ainda ndo testado quanto ao aspecto remineralizador
e quanto suas propriedades fisicas e mecanicas apos sua associagao ao CIV.

Os VB foram obtidos por meio de parceria com a Universidade Federal de Sao Carlos

(UFSCar). Suas composi¢des estao apresentadas no Quadro 1.

Quadro 1 - Composicdo do CIV e dos VB a serem estudados

Material Componentes

Ketac Molar Po: Al, Ca, La, SiF¢”

Easy Mix Liquldo CO3H2, C4H(,O6 € Hzo
4585 SiOz, NaOZ, CaO, P205
F18 Si0,, Na,0, K,0, MgO, Ca0, P,0s

Elaboragao propria.

4.3 Confecc¢iao de Corpos de Prova

Foram confeccionados corpos de prova para cada grupo experimental (Quadro 2), por

meio de matriz especifica com diferentes dimensdes para cada teste a ser realizado.

Quadro 2 - Grupos experimentais

Materiais
Grupos VB N° corpos
v Prova/teste
4585 | F18
Gl Ketac Molar 10
G2 Ketac Molar | 5% 10
G3 Ketac Molar | 10% 10
G4 Ketac Molar 5% 10
G5 Ketac Molar 10% 10

Elaboragdo propria

O numero de espécimes utilizado em cada condi¢do experimental foi baseado em
estudos da literatura e projeto piloto.
Foram realizadas 10 pesagens de uma por¢do de pd (colher medida fornecida pelo

fabricante) do CIV em balanga analitica (Gehaka Ltda- modelo BG 440, Sao Paulo, Brasil). A
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partir da média aritmética destas medidas foram removidas as porcentagens em peso a serem
estudadas e, logo apos, acrescentadas as porcentagens de 5% e de 10%'*° dos VB 45S5 ou
F18. 0 po6 do CIV foi misturado ao VB, também em pd, manualmente com auxilio de espatula
plastica em todas as dire¢des, durante um minuto e, em seguida, o material final foi preparado e
manipulado de acordo com as indicag¢des do fabricante do CIV.

Ap6s a inser¢do do material na matriz, uma tira de poliéster foi acomodada sobre a
mesma. Sobre esta, foi colocada uma lamina de vidro de 1 mm de espessura, € um peso de 100
g, por periodo de 30 s, para planificacdo e eliminagdo dos excessos de material. Antes da
realizacdo dos testes, os corpos de prova foram armazenados em recipiente apropriado, com

umidade relativa do ar de aproximadamente 100% em temperatura ambiente.
4.4 Teste Microbiologico
4.4.1 Atividade antibiofilme

Os corpos de prova (n=10), com dimensdes de 3 mm de altura por 6 mm de didmetro,
foram confeccionados por meio de matriz de silicone sob condigdes assépticas, com utilizagdo
de luvas e materiais estéreis.

Para produzir biofilmes monoespécie, foi utilizada cepa de Streptococcus mutans
ATCC 35688, a qual foi mantida a -80°C em glicerina e reativada em dgar BHI por 48 h. Em
seguida, uma coldnia foi adicionada a 15 mL de caldo de cérebro e coragdo (BHI). Apods
incubagdo por 16h, um inoculo foi preparado diluindo-se 10 vezes essa cultura em BHI
suplementado com 0,2% de sacarose (caldo BHIS)*®. Todas as incubacdes foram realizadas a
37°C em microaerofilia.

Para crescimento dos biofilmes, foi utilizado um modelo desenvolvido por Exterkate et
al.’®, com adaptagdes. Esse modelo permite que os corpos de prova sejam fixados verticalmente
para favorecer a formagdo de biofilme somente com células capazes de aderir aos espécimes,
evitando a deposi¢do e aderéncia dos microrganismos pela for¢a da gravidade. Os corpos de
prova foram imersos em placas de 24 pocgos, contendo 2 mL do in6culo preparado de acordo
com o descrito anteriormente. O meio de cultura foi renovado a cada 48h.

A anilise do biofilme foi realizada apds crescimento por 1, 7, 14 e 21 dias™ ™', por
contagem de células viaveis. Para isso, os corpos de prova foram removidos do dispositivo, re-
suspensos em 2 mL de solucdo salina 0,9%, e entdo levados a ultrassom (Ultrasonic Cleaner,

Cristofoli, Campo Mourao, Parand, Brasil), de forma que o biofilme aderido se desprendesse do
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corpo de prova. A suspensdo foi sequencialmente diluida e semeada em &agar BHI, em
duplicata, para a quantificacdo de bactérias presentes. Apos incubacdo por 48h, o nimero de
unidades formadoras de colonias (UFC) foi obtido com o auxilio de contador de colonias
digital (CP 600 Plus, Phoenix, Araraquara, SP, Brasil). Os resultados foram expressos em

ufc/mL.

4.5 Testes Fisicos e Mecanicos

4.5.1 Microdureza Vickers

Foram confeccionados 10 corpos de prova, com 4 mm de didmetro e 2 mm de altura,
por meio de uma matriz de teflon.

A leitura da microdureza Vickers foi realizada por meio de microdurdmetro digital
(Micromet 2100 - Buehler Ltda., Lake Bluff, Illinois, EUA), aplicando-se carga de 50 kgf,
durante 30s sobre as superficies dos espécimes*’. Foram realizadas 8 edenta¢des por corpo de
prova. Os resultados foram inicialmente expressos em micrometros (um), e transformados em

valores de microdureza Vickers (VHN) diretamente pela maquina de teste.
4.5.2 Rugosidade superficial

Os valores de rugosidade superficial (R,) foram obtidos por meio da média aritmética
entre os picos e vales registrados pelo rugosimetro (Surfcorder SE 1700; Kosaka Laboratério
Ltd, Kosaka, Japao) com cut-off de 0,25 mm, necessario para maximizar a filtragem da
ondulagdo superficial.

Foram confeccionados 10 corpos de prova, com 4 mm de didmetro ¢ 2 mm de altura,
com auxilio de matriz de teflon e na superficie de cada um foram efetuadas trés leituras em
posicdes padronizadas (Figura 1), as quais foram iniciadas a Imm aquém da borda do
espécime, sempre passando pelo seu centro. O valor da rugosidade superficial foi obtido a

partir da média aritmética dos valores coletados’.

Figura 1 — Pontos de referéncia para leitura padronizada dos corpos de prova

-

Elaboragao propria
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4.5.3 Porosidade

Corpos de prova (n=10) foram confeccionados com auxilio de uma matriz de silicone
com dimensdes de 3 mm de altura por 6 mm de didmetro. Para avaliacdo da porosidade no
interior dos corpos de prova, estes foram fraturados com auxilio de martelo e cinzel cirrgicos.
Para orientacdo da fratura, foi realizada uma canaleta em toda sua extensdo passando pelo seu
centro, com auxilio de uma fresa diamantada em alta rotagdo, onde foi posicionado o cinzel. Os
fragmentos obtidos foram revestidos com liga de ouro-palddio sob alto vacuo e levados ao
microscopio eletronico de varredura (MEV) (SM-300, Topcon, Tokyo, Japan) com aumento de
100 vezes para obtencao de imagens, as quais foram analisadas com auxilio do programa Image
J (Rasband WS, Image J; US National Institutes of Health, Bethesda, MD) (Figura 2). Todas as
imagens obtidas foram subdivididas em quadrantes, sendo a 4rea do primeiro quadrante

. 11,13
analisada

, para evitar dados tendenciosos. O mesmo pesquisador, realizou trés leituras de
cada imagem com 1 semana de intervalo entre elas, e o valor final, foi a média entre as
mesmas. Foi calculada a correlacdo intraclasse para avaliar a reprodutibilidade intra-

examinador, obtendo-se o valor de 0,87, considerado bom.

Figura 2 - Imagem obtida em MEV e analisada no Image J.

([E==Eon =]

Elaboragao propria

4.5.4 Resisténcia a compressao

Por meio de matriz metélica bipartida em ago inoxidavel com 4 mm de didmetro e 6

mm de altura, foram confeccionados 10 corpos de prova por grupo. Apds 24h, foram

submetidos ao teste em maquina de ensaios mecanicos (EMIC — Equipamentos e Sistemas de
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Ensaios Ltda, S3o José dos Pinhais, PR, Brasil) com célula de carga com capacidade maxima
de 5 KN, operando a uma velocidade de 0,5 mm/min. No momento da ruptura do corpo de
prova foi determinado o valor da resisténcia a compressdo, fornecido pela propria maquina de

teste.

4.5.5 Molhabilidade e trabalho de adesao

Para avaliar a molhabilidade por meio da medida do angulo de contato foram
preparados 4 corpos de prova por grupo com 4 mm de didmetro por 2 mm de altura em matriz
de silicone. Apods os corpos de prova serem mantidos em dissecador por 24h, uma goticula de
agua destilada de 4-6 uL foi transferida de uma microseringa para a superficie do material
(Figura 3). A imagem foi capturada por uma camera de video acoplada a um microscépio
digital (Digital Blue microscope QXS5, Manchester, UK). Os angulos formados entre a goticula
e a superficie do material foram entdo medidos com auxilio de software especifico (Surftens
3.0). Todas as medidas foram realizadas em triplicata, ¢ a média entre as mesmas resultou no
valor final do angulo de contato para cada corpo de prova. O trabalho de adesdo foi calculado
baseado nas médias finais dos angulos de contato. Foi possivel calcular o Trabalho de Adesao
(W.)* por meio da equagio de Young-Depree, que segue:

w, =L(1 + cos)

cos € o angulo de contato,
L ¢é a tensdo de superficie do liquido
(para dgua, L é de 72.80 mJ.m?, a 20°C)

Figura 3 - Microscopio digital com cdmera de video acoplada

A- Microseringa transferindo a gota de dgua destilada para a superficie do corpo de prova.

Elaboragdo propria
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4.6 Morfologia e Mapeamento dos Elementos Quimicos Presentes na Superficie por EDX

Os espécimes foram secos e levados a um dessecador a vacuo, para remocdo da
umidade. Foram entdo colocados em stubs com fita condutora de carbono adesiva dupla face e
levadas & cAmara a vacuo para cobertura com paladio'.

O mapeamento foi realizado em MEV (QuantaTM 250 SEM, Oregon, EUA) equipado
com o software INCA (Oxford Instruments Analytical, UK) com aumento de 1.000X, voltagem
de aceleracdo de 15kV, tamanho de 5 pontos, resolugdo de 256 x 192 e tempo de espera de

500ps. As areas foram aleatoriamente selecionadas’.

4.7 Analise Estatistica

Os dados obtidos foram analisados estatisticamente quanto a normalidade e
homogeneidade. Houve aderéncia a curva normal e foi realizada a andlise paramétrica de
variancia (ANOVA) para verificar diferenca estatistica, seguida pelo teste de Tukey. Todos os

testes foram realizados com um nivel de significancia de 5%.
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S RESULTADOS

Pode-se observar que para os grupos G3 e G5 maiores valores foram encontrados para a
rugosidade superficial (Tabela 1).

Quanto a porosidade apresentada pelos materiais, observou-se que nao houve diferenca
estatistica no numero de poros entre os grupos experimentais. Os grupos G3 e G5 porém,
apresentaram maior area de poros, com diferenca estatisticamente significativa em relagdo aos
demais grupos (Tabelal).

Ainda, para os grupos G3 e G5, foram encontrados os menores valores para resisténcia

a compressao (Tabela 1).

Tabela 1- Médias (desvios padrdo) da Rugosidade Superficial (R,), nimero
e area dos poros e Resisténcia a compressdo (mPa) de acordo com os
grupos experimentais

Rugosidade  N° de Poros Area de Resist.Compr.

Grupos R,) (n) Poros (%) (mPa)
G1 031(0,12¢ 34186  2.1(087°  32,15(209)
G2 064 (035 28351437 220,78 16,62 (796)
G3 144 (081  345(628)°  40(188) 8,74 (4.6)°
G4 043 (0,15)*  31,5(835)  23(0,82)r 21,38 (12,82)
G5 1,02(033)>  233(588)°  40(1,23)> 10,12 (0,13)

Nota: Médias nas colunas acompanhadas de letras iguais ndo apresentam diferenca
significativa pelo teste de Tukey (p>0,05).
Elaboragao propria.

Nao foi observada diferenca estatisticamente significativa entre os grupos para o0s
valores de angulo de contato. O trabalho de adesdo, necessario para separar o liquido (gota de
agua destilada) do solido (superficie do material de acordo com o grupo experimental),
apresentou valores inversamente proporcionais ao angulo de contato (Tabela 2).

No teste de microdureza Vickers, G4 apresentou o maior valor, sem diferenga

estisticamente significativa de G1 e G2 (Tabela 2).
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Tabela 2- Médias (desvios padrio) da Microdureza Vickers (HV), Angulo de Contato (°) e
Trabalho de Adesdo (mJ.m™) de acordo com os grupos experimentais

Grupos Microdureza Vickers (HV) Angulo de Contato (°) Trabalho de Adesio (mJ.m?)

G1 27,42 (3,13)™ 59,91(10,21)* 111,74"
G2 28,16 (5,35)® 73,22 (5,64)" 93.81"
G3 24,93 (2,33) 69,55 (7,66)" 98,22"
G4 29,52 (3,51)° 70,24(7,30)" 97,40
G5 24,62 (1,60)* 62,86(3,62)" 106,00"

Nota: Médias nas colunas acompanhadas de letras iguais ndo apresentam diferenca significativa pelo
teste de Tukey (p>0,05)
“teste experimental sem anélise estatistica por se tratar de uma complementagio de
resultado, calculado em cima dos valores de angulo de contato.
Elaboragao propria

Nao houve diferenga estatistica entre os grupos nas analises microbiologicas apos 1, 7 e
21 dias. Apos 14 dias porém, os grupos G4 e G5 apresentaram menores valores para a atividade
antibiofilme, com diferenga estatisticamente significativa quando comparado ao G1. Entre os

grupos G4 e G5 ndo houve diferenca estatisticamente significativa (Tabela 3).

Tabela 3- Médias (desvio padrdo) da atividade antibiofilme em
logaritmos de UFC/mL apos crescimento por 1, 7, 14 e 21 dias

Grupos 1 dia 7 dias 14 dias 21 dias

Gl 7,14(034) 7,63(157) 7.52(0,55° 7.8 (023

G2 7200260 7.82(104) 8,15(0,67)" 8,13(027)"

G3  7,16(021) 7,97 (100 7,71 (0,18 839 (1,36)"

G4 7,12(041) 893(042) 833(0,13) 8,17(038)"

G5  7,16(029) 839 (0.83)" 865(028)° 803(0.73)"

Nota: Médias nas colunas acompanhadas de letras iguais ndo apresentam diferenca significativa
pelo teste de Tukey (p>0,05).

Elaboragdo propria
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Andlise em MEV mostrou distribuicdo homogénea das particulas em todos os grupos
experimentais (Figura 4). Pode-se também observar trincas e rachaduras resultantes de artefato

de técnica

Figura 4 - Imagem em MEV dos diferentes grupos experimentais

Elaboragao propria

Em analise em EDX, todos os grupos apresentaram ions F, Na, Al, Si, P, Ca e La.
Houve reducdo na porcentagem de ions F, Al, La e Si nos grupos experimentais, comparados a
G1. Observou-se também redugio na porcentagem de fons Si. fons P, Ca e Na apresentaram
pequena variagdo entre os grupos. Pequena concentragdo de Mg (0,1%) foi encontrada em G5

(Tabela 4 e Figura 5).



Tabela 4 — Porcentagem em peso (wt%) dos
elementos quimico identificados por analise EDX

%ﬁﬁfﬁ; GI G2 G3 G4 G5
La 124 111 94 99 96
F 99 86 87 89 88
Al 84 84 82 79 74
Si 72 69 60 58 68
P 12 13 10 1,1 12
Na 12 16 14 14 16
K - - 08 08 10
Mg - - oo
0 36,5 373 363 364 345
C 162 17,8 21,5 21,1 21,0
Ca 71 70 67 68 71

Elaboragdo prépria



Figura 5 - Espectrogramas gerados por EDX

Elaboragao propria

(a)-G1
(b)-G2
(c)-G3
(d)-G4
(e)-G5

36
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6 DISCUSSAO

O VB, biomaterial a base de silicato de calcio, com capacidade osteocondutora e

altamente biocompativel*”*

, leva a osseointegracdo pela formag¢do de uma camada de
hidroxiapatita, quando em ambiente aquoso. Desta forma, pesquisadores se voltaram para o
estudo de sua provavel a¢do remineralizadora sobre a estrutura dental e observaram resultados

12151822 Relataram que isto acontece pela formagdo de uma camada de fosfato de

positivos
calcio, a qual interage com ions hidroxila, carbonato e fluor presentes na cavidade bucal,
levando a reparagio, por meio da formag¢io de uma camada superficial de apatita’. O VB
dificulta também a aderéncia de bactérias nas superficies dentais devido a sua ligacdo quimica
direta com estes tecido™.

Sabendo-se da ag@o antibacteriana inerente ao CIV, devido a presenga de ions flior em

10,15,17,34 10,35

sua formulagdo , € a capacidade remineralizadora inerente aos VB ", este estudo
buscou avaliar possiveis alteragdes que podem ocorrer nas propriedades mecanicas, fisicas e
microbiologicas de um CIV convencional apo6s adicdo de VB, podendo afetar diretamente o
sucesso de seu uso clinico. De acordo com Yoshihara et al.”®, apesar dos VB exibirem efeitos
antibacterianos, podem apresentar integridade superficial instavel, resultando em superficies de
restauragdo mais asperas e consequente com maior adesdo bacteriana®®. Portanto, ao associar
diferentes materiais em busca da potencializacdo de algumas propriedades de interesse clinico,
ndo deve-se esquecer da avaliagio do mesmo de maneira integral, pois outras propriedades
poderao sofrer alteragdes.

Baseando-se no fato de que esta associacdo de materiais poderia levar ao aumento da
porosidade do produto final, realizou-se neste trabalho a avaliacdo desta propriedade, uma vez
que bolhas de ar contidas no interior e principalmente na superficie do material restaurador,

aumentam sua porosidade ¢ diminuem sua resisténcia'"'®

, tornando-o mais susceptivel a
. ~ . 18 . , . .
fraturas e colonizagdo bacteriana °. Desta forma, sua longevidade e sucesso clinico estariam
certamente comprometidos.
Precaugdo deve-se tomar quando estudos voltam-se para a alteragio de um CIV
convencional, pois sua manipulacdo, manual ou mecanica, assim como sua inser¢do na

11,13 -
TILB. {tilizando

cavidade da estrutura dental, promovem a incorporacdo de ar em seu interior
diferentes métodos de insergdo do CIV em corpos de prova, Da Mata et al."’ observaram que,
com auxilio de espatula, seringa Centrix ou seringa de baixo custo (hipodérmica), ndo houve
diferenga estatistica significante no numero e na area ocupada pelos poros no interior do

material.
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Este estudo ndo observou diferenca estatisticamente significativa no niimero de poros
para nenhum grupo experimental (Tabela 1). Encontrou-se porém, aumento da area ocupada
pelos mesmos quando adicionou-se 10% de VB (G3 e G5) (Tabela 1). Considerando que o
mesmo numero de poros ocupou maior area, pode-se inferir que houve aumento de seus
tamanhos, ndo desejavel para a durabilidade clinica da restauracdo devido aos prejuizos citados
acima. Em busca da redu¢do no nimero e tamanho dos poros no interior do CIV, Coldebella et
al.**, alcangaram este objetivo apds submeterem o material a vibragdo com ponta ultrassonica
logo em seu estagio inicial de reagcdo de presa. Assim, considerando o numero e tamanho de
poros e sua relagdo com a durabilidade clinica da restauracdo, este estudo apontou que a
concentragdo de 5% de VB (G2 e G4) apresentou-se como a melhor opgdo para a associagdo
destes materiais, pois ndo resultou em diferenca estatisticamente significativa quando
comparado ao G1 (Tabela 1).

Sabendo-se que a rugosidade superficial do material restaurador pode estar diretamente
ligada a sua porosidade, esta propriedade também foi avaliada neste estudo. Pode-se observar
maiores valores para os grupos G3 e G5, os quais apresentam maiores concentracdes de VB e
poros com maiores tamanhos (Tabela 1). Sabe-se que superficies mais rugosas favorecem a
colonizagdo bacteriana e consequente desenvolvimento de lesdes de carie’’. Silva et al.’!
relataram que o aumento da rugosidade resulta também em alteragdes nas propriedades
reflexivas do material, prejudicando sua estética. Ainda, preocupados com esta propriedade,
Korkut et al.”> ndo observaram diferencas quanto a rugosidade superficial de uma resina
composta associada a VB (S53P4) em concentragdes de 5, 10 e 30%.

Outro aspecto importante a ser considerado, ¢ a microdureza inerente ao material,
importante indicador de longevidade clinica. Yli-Urpo et al.’’, observaram diminui¢do da
microdureza do CIV convencional quando associado ao VB. Neste estudo, encontrou-se
aumento nos valores desta propriedade para o G4, sem diferenca estatisticamente significativa
para Gl e G2 (Tabela 2), indicando que a menor porcentagem de ambos os VB utilizados,
trouxe melhores resultados. Deve-se considerar ainda, a estreita relagdo desta propriedade com
as demais descritas acima, pois maior microdureza esteve presente nos grupos com poros de
menor tamanho (G1, G2 ¢ G4) (Tabela 2).

Quando da alteragdo da composi¢do do CIV convencional por meio da inser¢ao de VB,
também deve-se levar em conta possiveis alteragdes em sua resisténcia a compressao a qual,
neste estudo, também foi dependente da concentragdo de VB, pois apresentou menores
resultados nos grupos G3 e G5 (Tabela 1), os quais, além de outros fatores, possuiam a

porosidade mais expressiva com relagdo ao tamanho dos poros. O mesmo resultado foi
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encontrado por Yli-Urpo et al.’® quando utilizaram VB experimental nesta mesma
concentragdo. Ana et al.'’, também observaram queda nos valores de resisténcia a compressdo
de um CIV convencional quando da adi¢do das maiores concentragdes de VB (33% e 50%).

Y1i-Urpo et al.’, encontraram, apoés imersio de um CIV convencional (Fuji II LC)
associado a 10% de VB em 4gua deionizada por 30 dias, valores de resisténcia a compressao
aumentados. Melhoras nas propriedades mecanicas foram encontradas quando da adi¢do de VB
aos CIV considerando avaliagdes em longo prazo®. Choi et al."” observaram em MEV
formacdo de uma camada de apatita apds 14 dias de imersdo de CIV associado a 30% de VB.
De acordo com Caluwé et al.”®, propriedades mecanicas do CIV podem melhorar em longo
prazo devido as reacdes de sua superficie com os ions liberados pelos VB. De acordo com os
autores, a diminuicao inicial da resisténcia a compressao ocorre devido a redugdo na quantidade
de ions AI’" do CIV, uma vez que este é parcialmente substituido por ions do VB. Além disso,
ions célcio presentes no VB reagem com o grupo carboxilato do &cido poliacrilico, resultando
em menor numero de ligagdes cruzadas entre carboxilato e ions aluminio, contribuindo para a
redu¢do da resisténcia mecanica. Apos associagdo de um CIV com VB em diferentes
concentragdes, pode-se observar que a concentragdo de VB e a resisténcia a compressao do
CIV foram inversamente proporcionais, enquanto que esta relagdo tornou-se diretamente
proporcional na presenga de maior concentragdo de AI’>.

Outra propriedade importante que deve-se considerar ¢ a molhabilidade do material
restaurador sobre o substrato, que deve ter valores significativos quando alteragdes fisicas sdo
impostas a0 mesmo. Quanto maior a molhabilidade, menor ¢ o angulo de contato formado entre
o material restaurador e a superficie dentaria, indicando que o mesmo possui capacidade de
maior espalhamento (ou molhamento) sobre a mesma, grande contato superficial e maior
numero de interagdes fisica e quimica entre o material restaurador e a superficie dentaria®.
Menores valores desta propriedade resultam em maior trabalho de adesdo, representado pelo
trabalho necessario para remover o material da superficie dentaria. Assim, ¢ desejavel que o
material restaurador apresente baixos valores de angulo de contato com a 4gua, ou seja, alta
molhabilidade. Neste estudo, a adi¢do de VB ao CIV nio sinalizou prejuizo clinico, pois ndo
foi encontrada diferenca estatistica significativa entre os valores de angulo de contato dos
grupos experimentais e do grupo controle (Tabela 2).

Ao analisar a associacdo dos materiais em MEV, observou-se neste estudo que ndo
houve diferenca nas caracteristicas topograficas superficiais, além das microfraturas
ocasionadas pela intensa desidratagio dos materiais (Figuras 4). Choi et al.'' e Silva et al.”’,

também analisaram em MEV um CIV associado a um VB e observaram microfraturas em todos
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os corpos de prova. Conhecendo o protocolo de desidratacdo dos espécimes para posterior
analise em MEV, os autores atribuiram esta alteragdo do material a sua secagem excessiva.

Ainda, para aprofundar os estudos das possiveis alteragdes causadas no CIV apos sua
associagdo com VB, realizou-se analise em EDX, a qual permitiu obter a composi¢do quimica
do material baseada na energia quimica de seus elementos. Sabendo-se que o EDX ¢ capaz de
quantificar elementos quimicos da tabela periddica entre B e U, o elemento H ndo ¢
apresentado em seu resultado. Os espectrogramas obtidos neste estudo por analise em EDX
(Figura 5) apresentaram os elementos C, O, La, F, Al, Si, P, Na, K, Mg, Ca e Pd (Tabela 4),
sendo que, embora o ultimo ndo participe da reagdo quimica resultante da associagdo do CIV
com o VB, estd presente em funcdo de ser utilizado para a cobertura dos espécimes por
sputtering, para viabilizar a condug¢do de elétrons e consequente observacdo em MEV.

Os elementos C, O, Al e Si foram os mais representativos e apresentaram-se em maior
quantidade em todos os grupos, responsaveis por aproximadamente 70% da composi¢dao dos
mesmos, uma vez que estes elementos quimicos integram a composicdo do CIV. O Si,
apresentou-se com porcentagem reduzida nos grupos experimentais quando comparado ao
grupo controle, devido provavelmente a sua baixa solubilidade, somada a restrita area analisada
de 20x15 pum. As menores porcentagens de La, F e Al foram encontradas nos grupos
experimentais comparado ao controle, fato que pode ter ocorrido em fungdo da substitui¢do
parcial do pé do VB no interior do CIV. Os elementos quimicos Na, P e Ca foram encontrados
em todos os grupos, enquanto K e Mg, com porcentagem inferior a 2%, em apenas alguns.

Propriedades microbiologicas ndo devem ser esquecidas durante o estudo da alteracdo

10-14 .
, mecanismo

da composicdo quimica de um CIV, o qual possui propriedade antibacteriana
este, ainda nio esclarecido quando trata-se dos VB*'. Korkut et al.”’, sugeriram que a natureza
bactericida e/ou bacteriostatica dos VB esté ligada a seu alto pH, grande pressdo osmotica e
anatomia em forma de ‘“agulhas” que podem prejudicar a parede celular, inativando as
bactérias.

Neste estudo ndo foi encontrada diferenca estatisticamente significativa para a atividade
antibiofilme entre os todos os grupos apés 1, 7 e 21 dias. Apds 2 semanas, G4 e G5
apresentaram maiores valores de UFC, com diferenga estatisticamente significativa apenas para
G1 (Tabela 2). Souza et al.”’, ao utilizarem o VB F18 de maneira isolada, observaram alto
efeito bactericida e inibigdo do crescimento de quatro bactérias patogénicas. Y1i-Urpo et al.*
observaram inibicdo do crescimento de S. Mutans quando 30% de VB experimental foi

adicionado a um CIV convencional. Ao utilizar 10% de VB (S53P4), Korkut et al.*’

observaram reducdo estatisticamente significativa na contagem de S. mutans, fendmeno nao
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observado quando utilizaram apenas 5%. Observa-se entdo que, quando associado a um
material restaurador, concentragdes de 5 e 10% de VB ndo sdo suficientes para potencializar a
atividade antibacteriana do CIV. Drago et al.’’ citou que o contato do VB com os fluidos
corporais resulta no aumento do pH devido a liberagdo de ions em sua superficie, podendo
levar a inibi¢do do crescimento bacteriano e da formagdo de biofilme, porém, esse efeito pode
ser compensado pela queda do pH resultante da agdo do CIV.

Uma vez entendida a capacidade dos VB em formar uma camada de hidroxiapatita
quando em contato com o ambiente bucal, diversos estudos'*'>'******® buscaram associa-los a
materiais restauradores, na busca de um material capaz de resultar em maiores taxas de
remineralizacdo, de forma a compensar a desmineralizacdo frequente ao qual o ambiente bucal
estd exposto. Porém, poucos avaliaram o efeito dessa associagdo nas propriedades fisicas e
mecanicas do material restaurador, fato intimamente ligado ao sucesso do tratamento.

O VB 4585, considerado padrao-ouro, ¢ frequentemente utilizado, em pesquisas, em
altas concentragdes, superiores a 10% 1215213035 qemonstrando bons resultados, com
formacdo de uma camada de hidroxiapatita no local da sua aplicacdo e melhorando as taxas de
remineralizacdo. Este estudo demonstrou que utilizar o VB 45S5 ou F18 associado ao CIV
convencional na concentragdo de 10% traz prejuizos ao material restaurador, mas sua utilizagdo
na menor concentragdo (5%) ndo modifica suas propriedades fisicas e mecanicas (Tabelas 1 e
2).

Sabendo que os VB possuem boa capacidade remineralizadora e que associados ao CIV
na concentracdo de 5% ndo trazem prejuizos ao material restaurador, o estudo da
remineralizagdo de superficies dentais cariadas a partir desta associacdo seria de grande
importancia para a odontologia, principalmente para a Odontopediatria, onde o CIV ¢

frequentemente utilizado.
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7 CONCLUSAO

Embora tenha-se observado alteragdes prejudiciais ao CIV apds a adigdo de 10% de
VB, a concentragdo de 5% nao trouxe prejuizos as propriedades estudadas. Assim, este trabalho
aponta forte indicativo de que os VB 45S5 ou F18 a 5 % devem ser estudados em busca de
melhores resultados clinicos quando se considera outras propriedades dos materiais

odontologicos.
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