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Vechiato Filho AJ. Analise da Superficie de Ceramicas de Dissilicato de Litio Apos
Imersio em Solucdes Acidas e a Base de Flior [Dissertacdo]. Aracatuba: Faculdade

de Odontologia da Universidade Estadual Paulista; 2014.

RESUMO

A degradacao de ceramicas odontoldgicas acontece na cavidade oral e em contato com
solucdes erosivas. Duzentos e vinte discos de ceramica de dissilicato de litio foram
divididos em 4 grupos. As amostras do Grupo Controle (Co) foram imersas em
diferentes bebidas acidas ou em saliva artificial. Os grupos que foram expostos em
fluoreto de sodio 0,05% (NaF 0,05%) e 0,2% (NaF 0,2%) ou em gel de fluoreto
fosfatado acidulado a 1,23% (FFA 1,23%), foram imersos em uma dessas solugdes, para
em seguida serem imersos nas bebidas acidas testadas. As amostras foram imersas nas
bebidas acidas de uso comum durante 4 horas/dia, seguido da imersdo em saliva
artificial, durante 21 dias. De forma continua, as amostras dos grupos NaF 0,05%, NaF
0,2%, FFA 1,23% foram imersas nas respectivas solugdes a base de flaor durante 12, 73
e 48 horas, respectivamente. A superficie das amostras foi analisada por meio da
microdureza Vicker’s, rugosidade, microscopia eletronica de varredura associada a
espectroscopia de energia dispersiva (MEV/EDS) e microscopia de forca atomica
(AFM). Os dados de microdureza e rugosidade superficial foram submetidos a nested-
ANOVA e Tukey (a = 0,05). As andlises de MEV/EDS e AFM foram comparadas
visualmente entre os grupos. Como resultados, pode-se observar que a imersao nas
bebidas acidas de uso comum (Grupo Co) diminuiu os valores de microdureza e

aumentou os de rugosidade. A solucgdo de fluoreto de sodio a 0,2% foi capaz de produzir



redugdes estatisticamente significativas nos valores de microdureza. Além disso,
quando as amostras foram imersas posteriormente nas bebidas acidas de uso comum
tanto o Grupo NaF 0,05% quanto o Grupo NaF 0,2% apresentaram reducdes
significativas na microdureza. Nao foi possivel realizar leituras de microdureza na
superficie das amostras do Grupo FFA 1,23% devido a intensa degradagdo, observada
pela analise de MEV e AFM. Independente da solugdo utilizada, as amostras do Grupo
Co apresentaram aumento significativo nos valores de rugosidade comparados aos
iniciais. Os maiores valores de rugosidade, estatisticamente significantes, foram
observados para os Grupos NaF 0,2% e FFA 1,23%, corroborados pelas imagens de
MEV/EDS ¢ AFM. A associagao das solu¢des de fluoreto com as bebidas acidas alterou
ainda mais os valores de microdureza e rugosidade superficial das amostras. Por meio
dos resultados pode-se concluir que as bebidas acidas afetaram a topografia de
superficie da ceramica de dissilicato de litio, diminuindo os valores de microdureza e
aumentando os de rugosidade. A solucdo de fluoreto de sddio 0,2% e o gel de FFA
1,23% produziram os maiores graus de degradagdo superficial. Além disso, as solugdes
de fluoreto deixaram a superficie da ceramica mais susceptivel ao efeito quelante das

bebidas acidas.

Palavras-chave: Ceramica. Imersao. Fluoreto de sddio. Fluoreto de fosfato acidulado.
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Vechiato Filho AJ. Surface analysis of lithium disilicate ceramic after immersion in
acid and fluoride solutions. [Dissertation]. Aragatuba Dental School — Univ Estadual

Paulista; 2014.

ABSTRACT

The degradation of dental ceramics occurs in oral cavity and in contact with erosive
solutions. Two hundred lithium disilicate ceramic disks were divided on 4 groups. The
disks of Control Group (Co) were immersed in common acid beverages or in artificial
saliva. The groups that were exposed to sodium fluoride 0.05% (NaF 0.05%) and 0.2%
(NaF 0.2%) or in acidulated phosphate fluoride gel 1.23% were immersed in one of
these solutions followed by the immersion in common acid beverages. Specimens were
immersed in the common acid beverages for 4 h day” followed by the immersion in
artificial saliva for the remaining 20 h for 21 days. Continuously, the disks of the
Groups NaF 0.05%, NaF 0.2% and APF 1.23% were immersed in each fluoride
solutions for 12, 73 and 48 hours, respectively. The surface of the disks was analyzed
by Vicker’s microhardness (HV), surface roughness (um), scanning electronic
microscopy associated with X-ray dispersive spectroscopy (SEM)-EDS and atomic
force microscopy (AFM). Quantitative data were analyzed by ANOVA and Tukey’s test
(o = 0.05). SEM and AFM images were visually compared among groups. The
immersion of the disks in test common acid beverages (Co Group) affected hardness
and surface roughness results. Sodium fluoride 0.2% promoted a significant decrease in
hardness results. NaF 0.05% and NaF 0.2% Groups showed significant reductions in
hardness results after immersion in the common acid beverages. SEM and AFM images

revealed dramatic changes in the disks of APF Group which enable the hardness test.




Regardless of the solution, the disks of Co Group showed a significant increase in
surface roughness when comparing them with the initial results. Superior significant
results of surface roughness were observed in NaF 0.2% and APF 1.23 Groups
corroborated by MEV and AFM images. The association of fluoride solutions and
common acid beverages promoted more alterations in hardness and surface results. It
was possible to conclude that the common acid beverages affected the surface
topography of lithium disilicate ceramic by diminishing its hardness and increasing the
surface roughness results. Sodium fluoride 0.2% and APF 1.23% gel promoted superior
surface degradation. Besides, ceramic surface was more susceptible to the chelating

effect after immersion in sodium fluoride solutions.

Key words: Dental porcelain, immersion, sodium fluoride, acidulated phosphate

fluoride.
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mm = Milimetros

nm = NanOmetros

pum = Micrometros

A = Angstrom

Rt = Parametro que indica a altura total do perfil de rugosidade
C:H0 = Alcool etilico

OH™ = fon Hidroxila

H;0" = fon Hidronio

Si,O = Dio6xido de silicio

SiF4 = Tetrafluorsilano

H,CO; = Acido carbonico
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1. Introducao

As ceramicas dentarias tém sido cada vez mais utilizadas devido a demanda
. . L. 1 , . .
progressiva dos pacientes por tratamentos estéticos. = Essa procura continua impulsiona o

) . A 12
desenvolvimento de novos sistemas cerimicos >°

e, que aliada ao desenvolvimento
ros . . . T |

tecnologico, promove interesse crescente nas pesquisas com tais materiais. = Atualmente, os

sistemas ceramicos prensados destacam-se dos demais em virtude da menor contracio

durante o processo de fabricagdo, além de conferir menor porosidade superficial e maior

e A a . .3
resistencia Jue as ceramicas convencionais.

Sabe-se que as ceramicas dentdrias possuem excelentes propriedades estéticas, boas
propriedades fisicas e mecanicas, além de serem consideradas materiais restauradores
quimicamente inertes. " Entretanto, estudos demonstram que a exposicdo das mesmas em
solugdes aquosas e/ou agentes erosivos pode degradar a superficie desses materiais, >’
provocando a lixiviagdo de fons alcalinos presentes em sua composigdo. > Esse processo de
dissolu¢do produz aumento da rugosidade superficial da cerdmica e, consequentemente,
maior desgaste pelo atrito entre dentes naturais ou restauragdes antagonistas.'’ Associado a
esse fato, alguns autores afirmam que esse processo de lixiviagdo libera ions toxicos como,
por exemplo, litio, aluminio e zinco, oriundos das restauracdes cerdmicas, € que podem trazer

A s . . 8.11 . .
consequéncias danosas ao organismo, tais como tremores, ~  problemas gastrointestinais e

. Jon] 12
respiratorios.

Além disso, alguns estudos afirmam que ndo apenas a exposi¢do em solugdes acidas
pode ser prejudicial as propriedades fisicas dos materiais ceramicos, mas também a exposi¢ao
B ~ o] , 4 ’ 1 , . .
as solucdes profilaticas a base de fllior,” sendo que o fluoreto de sdédio (NaF) € o principal

”, ~ .« . . ~ 1 ,
composto a base de fliior presente em solugdes de higienizacdo.”> Contudo, até o presente
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momento, a maioria dos estudos avalia a degradagcdo das ceramicas apenas em solucdes de
baixo pH, visto que alguns estudos afirmam que o pH neutro pode degradar mais do que
ambientes acidos.'**>® A literatura ¢ escassa em relacdo a estudos que avaliam o efeito de
substéncias 4cidas associando-as com solugdes profilaticas '* e, até o presente momento, nio
foi encontrado nenhum estudo que avaliasse em conjunto esses dois fatores, em ceramicas de

dissilicato de litio.

Dessa forma, o presente estudo teve como objetivo avaliar quantitativamente a
influéncia de bebidas acidas de uso comum e de solugdes profilaticas a base de fluoreto,
sobre a degradacdo da superficie de ceramicas de dissilicato de litio, por meio da analise do
teste de microdureza Vicker’s, espectroscopia de energia dispersiva (EDS) e rugosidade
superficial. Além disso, este estudo pretendeu ilustrar qualitativamente a topografia por meio
de microscopia eletronica de varredura (MEV) e microscopia de forca atdmica (AFM). A
hipdtese do estudo testada foi que a imersao nas solugdes a base de fluor seguido da imersao

nas bebidas acidas de uso comum alterariam a superficie das cerdmicas de dissilicato de litio.

2. Materiais e Métodos

2.1 Materiais utilizados e delineamento do estudo

Neste estudo, um material ceramico foi testado em 8 diferentes meios de
armazenamento (Tabela 1). Para isto, foram confeccionados 220 discos (5 mm de didmetro x
I mm de espessura) de ceramicas de dissilicato de litio (IPS E.max Press Impulse, Ivoclar
Vivadent AG, Schaan, Liechtenstein), a partir de discos de resina acrilica autopolimerizavel
(DuraLay; Polidental, Cotia, Sdo Paulo, Brasil), obtidos por meio de uma matriz metalica

com perfuracdes nas dimensdes acima citadas.
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Tabela 1 — Fabricante, composi¢dao quimica e pH das solu¢des utilizadas para imersao das

amostras.
r:(:})uocgs Fabricante Composicio Quimica pH
KCl (0.4 g L"), NaCl (04 g L'i),
Saliva Sigma-Aldrich Brasil Ltda, CaCl, 2H,0 (0.906 & L_l)’
Artificial Sao Paulo, Sao Paulo, Brasil NaH;PO,_2H,0 (0'6?0 g LD, 63
’ ’ " NayS 9H,0 (0.005 g L"), euréia (1 g
L.
Sara Lee Cafés do Brasil Café torrado e moido
Café Ltda, Jundiai, Sao Paulo, ~ . , ’ 5,35
) nao contém Gluten
Brasil.
Coca-Cola, Cia de Bebidas Agua gaseificada, agucar, didxido de
Refrigerante  Ipiranga, Industria Brasileira carbono, extrato de noz de cola, 5 49
de cola de Bebida, Ribeirdo Preto, corante amarelo IV, acidulante INS ’
Sao Paulo, Brasil 338 e aroma natural
Uvas viniferas tintas Casteldo,
Vinho Tinto José Maria da Fonseca, Trincadeira e Aragonez, conservador 358
Seco Azeitdo, Portugal INS 220, acido sulfuroso. Teor ’
alcodlico 12,7%
Coca-Cola, Cia de Bebidas ~ Suco de laranja, 4gua, actcar, polpa de
Suco de Ipiranga, Industria Brasileira laranja, aroma natural, antioxidante 350
Laranja de Bebida, Ribeirao Preto, acido ascorbico ¢ acidulante acido ’
Sdo Paulo, Brasil citrico
Farmacia de Manipulagdo
NaF 0,2% Apothicario, Aracatuba, Sao CNR* 7,0
Paulo, Brasil.
Farmacia de Manipulagado
NaF 0,05% Apothicario, Aragatuba, Sao CNR* 7,0
Paulo, Brasil.
Dentsply Ceramco,
FFA 1,23% Burlington, New Jersey, CNR* 3.8
USA

*CNR = Composi¢ao nao relatada pelo fabricante

Os discos de ceramica foram divididos em 4 grupos (Co, NaF 0,05%, NaF 0,2% e
FFA 1,23%), os quais foram subdivididos em 5 subgrupos cada, sendo que o Grupo Controle

(Co) foi imerso em saliva artificial ou em 4 bebidas 4cidas de uso comum (café, refrigerante
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de cola, vinho tinto e suco de laranja), como ilustrado na figura 1. Os outros 3 grupos foram
imersos em 3 diferentes solugdes a base de fluoreto (fluoreto de sddio a 0,05%, fluoreto de
sodio a 0,2% e gel de fluoreto fosfatado acidulado a 1,23%), sendo uma para cada grupo,
seguido de imersdo em saliva artificial ou nas mesmas 4 bebidas 4acidas da mesma forma que
o Grupo Co. Dessa forma, o esquema fatorial deste estudo foi de 1 X 5 no grupo controle e de
3 X 5 para os grupos imersos em solucdo de fluoreto, totalizando 20 subgrupos diferentes,

com n=11 para cada um, contendo todas as combinagdes formadas a partir destes dois fatores

(Figura 1).

Previamente a injecdo das pastilhas ceramicas pela técnica da cera perdida, a
superficie dos discos em resina acrilica foi padronizada com lixas metalograficas de
granulagdo 240, 400, 800 ¢ 1200 em politriz automatica (Politriz Universal APL-4 AROTEC;
Cotia, Sao Paulo, Brasil). Ap6s a injecao das pastilhas ceramicas, realizou-se a aplicacao de

uma tnica camada uniforme de glaze de acordo com a especificagio ANSI/ADA No. 6872. °
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Discos de resina acrilica
(n=220)
[ Polimento em lixas metalograficas ]
(240, 400, 800 e 1200)
Prensagem das pastilhas de
cerdmica de dissilicato de litio
Leituras iniciais
(microdureza, rugosidade, MEV/EDS, AFM)
[ Armazenamento prévio as ]
imcrlsﬁcs
| | | |

= ~ ~ ~

0,

_ Ompela Grupo 0,05% Grupo 0,2% Crpo FPA. L2k

Imersdo em saliva artificial % = = Z Imersdo em gel de

: i Imersdo em solugao de Imersdo em solugao de 5

ou nas 04 bebidas acidas fluoreto de sodio 0.05% fluoreto de sodio 0.2% fluoreto fosfatado

(n=11 para cada solugdo) e e acidulado 1,23%
/ / J J
A ™ R ™

Leituras de microdureza e Leituras de microdureza e Leituras de microdureza ¢ Leituras de microdureza ¢
rugosidade, MEV/EDS e rugosidade, MEV/EDS e rugosidade, MEV/EDS e rugosidade, MEV/EDS e
AFM AFM AFM AFM

J

Imersdo em saliva
artificial ou 04 nas
bebidas acidas
(n=11 para cada solugdo)

Leituras finais

de microdureza
e rugosidade

J

Imersdo em saliva
artificial ou nas 04
bebidas acidas
(n=11 para cada solugéo)

Leituras finais

de microdureza
e rugosidade

/

Imersédo em saliva
artificial ou nas 04
bebidas dcidas
(n=11 para cada solugdo)

Leituras finais

de microdureza
e rugosidade

Figura 1. Fluxograma representativo da distribuicao das amostras entre os diferentes grupos

e da sequéncia dos processos de imersao.

2.2 Protocolos de imersdo das amostras

2.2.1 Imersao em saliva artificial e nas bebidas acidas de uso comum

Todas as amostras foram imersas em saliva artificial ou nas bebidas acidas de uso

comum (café, refrigerante de cola, vinho tinto e suco de laranja), sendo armazenadas em

estufa bacterioldgica digital (CIENLAB Equipamentos Cientificos Ltda, Campinas, Sao

Degradacdo de ceramicas de dissilicato de litio



Artigo
36

Paulo, Brasil) a 37+1°C durante 4 horas/dia'® por 21 dias. Este protocolo de imersdo simulou
trés periodos de ingestao de bebidas acidas durante aproximadamente 2,5 minutos, durante
dois anos. As imersdes nas bebidas d4cidas foram realizadas intercaladas com o
armazenamento em saliva, visto que as ingestoes acidas ndo sdo continuas, mas intercaladas
com exposicdo em saliva, tentando simular a cavidade oral quando em contato com tais
solugdes, além de avaliar algum possivel efeito protetor (tampao) da saliva.

As bebidas acidas foram substituidas diariamente, durante todo o periodo de
armazenagem, sendo que uma nova solucao de café era preparada a cada imersdo por meio da
infusdo de 1 litro de 4gua comum a 100°C em 80 gramas de p6 de café, seguindo as
recomendacdes do fabricante. As amostras lavadas com dgua deionizada e secas com papel
absorvente macio, no intervalo de troca das solu¢des. O pH de cada solugdo utilizada foi
mensurado por meio de um pHmetro (Accumet ABI15, Fisher Scientific, Pittsburg, PA),

anteriormente a cada periodo de imersao.
2.2.2 Imersao em solucgdes a base de fluoreto

Nos grupos submetidos a imersao prévia em solugdes a base de fluoreto, a imersao foi
realizada de forma continua, visto que, clinicamente, a exposi¢do com estas solucdes ¢
diferente das bebidas acidas de uso comum, pois ndo sdo intercaladas com exposicdo em
saliva. A solucdo de fluoreto de sodio a 0,05% simulou a concentragdo dessa substancia
presente em colutérios bucais, e a de 0,2% simulou a concentracdo de fluoreto de sodio
presente em dentifricios. O gel de fluoreto fosfatado acidulado a 1,23% simulou aplica¢des
profilaticas de fluor no consultério odontologico. Posteriormente, as amostras de ambos os

grupos foram imersas em saliva artificial e nas bebidas acidas propostas.
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As amostras do Grupo NaF 0,05% foram imersas em solucdo de fluoreto de sddio a
0,05%, por 12 horas, simulando o bochecho didrio de 1 minuto.!®> As amostras contidas no
grupo NaF 0,2% foram imersas em solu¢do de fluoreto de sédio a 0,2%, por 73 horas, o que
simulou 3 escovagdes diarias de 2 minutos, aproximadamente. Essa solu¢ao foi renovada a
cada 12 horas de imersdo, sendo que o ultimo ciclo durou 13 horas."> Por fim, para as
amostras do grupo FFA 1,23%, foi realizada imersao em gel de fluoreto fosfatado acidulado a
1,23%, durante 48 horas, reproduzindo o equivalente a uma aplicacao diaria de 4 minutos4, 0
que simulou uma situacao clinica extremamente desfavoravel, na qual o paciente estaria
propenso a um alto risco a doenga carie. As imersdes das amostras, nas solugdes fluoretadas,

. L,y C.e - . ., . . 4.1
simularam 2 anos de hébitos de higienizacio e cuidados diarios do paciente. *'?

2.3 Ensaios realizados

A superficie das amostras foi analisada quantitativamente, por meio da microdureza
Vicker’s, graficos de espectroscopia de energia dispersiva (EDS) e rugosidade superficial e,
qualitativamente por meio de microscopia eletronica de varredura (MEV) e microscopia de

forca atomica (AFM).

As anélises de MEV/EDS e AFM foram realizadas no periodo inicial, apds o periodo
final de imersdo para o Grupo Co e apds a imersdo nas solugdes de fluoreto para os Grupos
NaF 0,05%, NaF 0,2% e FFA 1,23%. Nesse caso, ndo foram realizadas imagens apos 21 dias
de imersdo em saliva artificial e nas bebidas 4cidas para os grupos a base de fluoreto pois o
principal objetivo de realizar esses ensaios foi para identificar o efeito que cada solugao

provocaria na superficie da cerdmica avaliada.
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Para os testes de microdureza Vicker’s e rugosidade superficial, foram utilizadas 10
amostras de cada subgrupo, ao passo que para as analises de MEV/EDS e AFM, apenas uma
amostra de cada subgrupo foi necessaria. Todas as leituras foram realizadas por um unico

operador, em um ambiente com temperatura controlada.
2.3.1 Microdureza superficial

As leituras de microdureza das amostras foram realizadas por meio de
microdurdmetro HMV-2T (Shimadzu Corp., Kyoto, Japao), calibrado com carga de 150 g por
10 segundos.'” A superficie de cada amostra foi submetida a trés endentagdes Vickers, sendo

o valor final a média dos valores obtidos.
2.3.2 Rugosidade superficial

A analise da rugosidade de superficie foi avaliada por meio de um perfildmetro
(Dektak 150; Veeco, Plainview, New York, EUA). Cada amostra foi individualmente
posicionada no centro do aparelho e a ponta medidora em cima da sua superficie. No presente
estudo, optou-se por utilizar o parametro Rt de rugosidade, visto que esse parametro fornece
informacdes adicionais quando comparadas ao pardmetro Ra, identificando a maxima
deterioracio vertical da superficie da amostra.'” Os valores de Rt foram obtidos com leituras
calibradas em 500um de varredura, durante 12 segundos. Trés leituras foram realizadas em
cada superficie ¢ a média calculada. As leituras foram realizadas uma ao centro e duas
paralelas (a direita e a esquerda). Os valores iniciais foram obtidos em Angstroms (A) e

posteriormente convertidos em uma escala micrométrica (um).

2.3.3 MEV/EDS
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Uma amostra de cada grupo foi analisada por meio de imagens de microscopia
eletronica de varredura (MEV; JSM 610LA; JEOL, Tokyo, Japao) utilizando aumentos de
300x. Associada a essas imagens, foi realizada a caracterizagdo da composicdo quimica
elementar em pequenos volumes (1 pm®) da superficie de cada amostra por meio da anélise
de espectroscopia de energia dispersiva (EDS; JSM 610LA; JEOL, Tokyo, Japao),

permitindo o mapeamento de componentes quimicos por meio de raios X.
2.3.4 AFM

As mesmas amostras utilizadas para as andlises de MEV/EDS foram submetidas a
analise por meio da microscopia de forca atomica (AFM; Veeco Metrology Inc., Santa
Barbara, California, EUA). Sendo assim, apds a captura das imagens pelo microscopio as
mesmas foram exportadas para o programa Gwyddion 2.33 (2013; Department of
Nanometrology, Czech Metrology Institute, Okruzni, Lesnd, Republica Tcheca) instalado em
um computador. Nesse programa, as imagens foram processadas com dois filtros (correct
horizontal scars e correct lines by matching height median), com o objetivo de obter imagens
em trés dimensdes (3D). Para possibilitar a andlise comparativa visual entre os grupos, os

eixos x e y foram padronizados em uma escala de leitura com comprimento de Spm.

2.4 Analise dos dados

2.4.1 Analise quantitativa

O efeito dos quatro fatores (solugdo, imersdo, diferentes grupos e periodos)
considerados para os resultados dos ensaios de microdureza e rugosidade superficiais, foi
verificado por andlise de varidncia com efeitos aninhados (nested-ANOVA). Efeitos

aninhados podem ser utilizados quando as restri¢des nos impedem de cruzar todos os niveis
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de um fator com todos os niveis do outro fator. Existe um efeito aninhado quando menos do
que todos os niveis de um fator ocorrem dentro de cada nivel do outro fator. Em estudos com
efeito aninhado, o efeito da interagdo ndo pode ser calculado, porém o proprio desenho
utilizado j& considera a interagdo de efeito avaliado entre os fatores hierarquicamente. Para
ambos os testes utilizados, o tipo de efeitos imersao em flior, grupos, solugdo e periodo sobre
a alteragdo dos valores de microdureza e rugosidade da amostra foram avaliados com
ANOVA quatro fatores hierarquica (nested-ANOVA). O fator grupo foi aninhado para o
fator imersdo, porque nem todos os niveis do fator grupo ocorrem dentro de cada faixa do
fator imersdo. O fator periodo foi considerado dentro do grupo a fim de diferenciar os grupos
contendo diferentes niveis de periodo. Diferengas significantes de alteracdo de microdureza e
rugosidade foram comparadas pelo teste de Tukey HSD (o = 0,05). E importante ressaltar que
ndo foi possivel realizar a leitura de microdureza referente as amostras do grupo FFA 1,23%,
devido a intensa degradacdo da superficie, impedindo a identagdo da ponta Vicker's do
microdurdmetro. Dessa forma, esse grupo nao foi considerado na andlise estatistica dos

valores de microdureza.
2.4.2 Analise qualitativa

O efeito das solugdes utilizadas em cada Grupo foi registrado por meio de imagens

obtidas pelas andlises de MEV-EDS e AFM, as quais foram comparadas visualmente.
3. Resultados

Pode-se verificar, durante a anélise dos valores de microdureza superficial (Tabela 2),
que a interagdo entre os fatores Solu¢do e Periodo (Grupo (Imersdo)) foi estatisticamente

significativa (p=0,004).
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Tabela 2. Resultados de nested-ANOVA para os valores de microdureza superficial

(Vickers).
SQ SQ MQ
Fator de variacao gl F P
Sequencial Ajustada Ajustada

Solucao 4 1110,1 2487,5 621,9 3,22 0,013*
Imersao 1 11760,5 11760,5 11760,5 60,94 <0,001*
Grupo (Imersao) 1 270,7 270,7 270,7 1,40 0,237
Periodo (Grupo

5 73256,0 73256,0 14651,2 75,92 <0,001*
(Imersao))
Solucdo x Imersao 4 2253,5 2253,5 563.4 2,92 0,021%*
Solugdo x Grupo

4 510,4 5104 127,6 0,66 0,619
(Imersao)
Solugdo x Periodo

20 8086,4 8086,4 404,3 2,10 0,004*
(Grupo (Imersao))
Erro 360  69470,2 69470,2 193,0
Total 399 1667178

*p<0,05 denota diferenca estatisticamente significante.

Em geral, a imersdo nas bebidas acidas de uso comum (Grupo Co) diminuiu a

microdureza superficial, sendo que a solu¢dao de vinho foi a que provocou maiores alteragoes,

diminuindo os valores de modo estatisticamente significativo (Tabela 3).

Em relagdo as solugdes de fluoreto de sodio, ndo foi observada nenhuma alteracao

significativa para o Grupo NaF 0,05% (Tabela 3). Contudo, a solugdo de fluoreto de sodio a

0,2% foi capaz de produzir reducdes estatisticamente significativas nos valores de
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microdureza das amostras do grupo NaF 0,2% (Tabela 3). Além disso, quando as amostras

foram imersas posteriormente nas bebidas acidas de uso comum, todas foram capazes de

provocar reducdes na microdureza superficial, tanto para as amostras do Grupo NaF 0,05%,

quanto para as do Grupo NaF 0,2% (Tabela 3).

Tabela 3. Valores médios (desvio padrao) de microdureza superficial (Vickers).

Imersio Apos imersao .
= . . - Final
em Grupos Solucao Inicial nas solucdes a ; .
fluoreto base de fluoreto o 21 )
Saliva 596,10 (12,70) Aa - 590,17 (13,71) ABa
Refrigerante de cola 596,77 (19,10) Aa - 575,10 (10,59) Ba
NAO Co Vinho 592,40 (16,24) Aa - 561,40 (13,89) BCb
Café 599,40 (14,21) Aa - 581,73 (13,27) Ba
Suco de laranja 59577 (17,05) Aa - 577,27 (8,65) Ba
Saliva 580,23 (15,27) Aa 570,67 (8,63) Aa 566,67 (7,85) ABCa
NaF Refrigerante de cola 587,70 (8,23) Aa 566,83 (20,65) Aab 556,87 (16,99) BCb
0,05% Vinho 588,20 (9,63) Aa 580,83 (5,83) Aa 550,50 (7,74) Cb
Café 590,87 (11,39) Aa 580,03 (19,61) Aa 547,30 (12,12) Cb
SIM. Suco de laranja 591 83 (12,47) Aa 577,30 (10,84) Aab 561,23 (11,80) BCb
Saliva 590,73 (11,02) Aa 573,20 (11,43) Aa 567,53 (8,72) ABCa
NaF Refrigerante de cola 596,87 (13,26) Aa 573,40 (16,55) Aab 553,17 (7,86) BCb
0,2% Vinho 596,73 (23,91) Aa 572,53 (14,36) Ab 555,83 (13,00) BCb
Café 598,87 (23,34) Aa 571,33 (17,12) Ab 553,40 (7,09) BCb

Suco de laranja

594,83 (16,61) Aa

577,53 (14,62) Aa

549,60 (10,72) Cb

Letras maitsculas diferentes na coluna e letras minusculas diferentes na linha indicam diferenga estatistica

significante pelo Teste de Tukey (p<0.05).

A tabela 4 evidencia os valores médios de rugosidade superficial em Rt e o desvio

padrdo de todos os grupos propostos.

Degradacdo de ceramicas de dissilicato de litio



Artigo

43
Tabela 4. Valores médios (desvio padrdo) de rugosidade superficial (Rt).
Apos
Imersio imersao nas Final
em Grupos Solucio Inicial solucdes a (apés 21
fluoreto base de dias)
fluoreto
Saliva 3,16 (0,45) - 3,18 (0,66)
Refrigerante de cola 2,96 (0,28) - 3,37 (0,72)
NAO Controle Vinho 3,07 (0,66) - 3,46 (0,57)
Café 3,05(0,39) - 4,22 (1,01)
Suco de laranja 3,00 (0,50) - 3,71 (0,37)
Saliva 3,06 (0,61) 3,16 (0,53) 3,02 (0,49)
NaF Refrigerante de cola 2,93 (0,57) 3,06 (0,65) 3,60 (0,65)
0,05% Vinho 3,02 (0,44)  3,30(0,78) 3,69 (0,78)
Café 294(1,02) 3,43(0,56) 4,21 (0,56)
Suco de laranja 3,00 (0,66) 3,53 (0,73) 4,70 (0,73)
Saliva 3,03 (0,48) 3,95 (0,99) 4,16 (1,28)
NaF Refrigerante de cola 3,19 (0,99) 3,92 (0,77) 4,96 (1,34)
SIM 0,2% Vinho 3,13(0,57) 4,02 (0,69) 4,21 (0,79)
Café 3,06(0,79) 4,38(1,37) 5,40 (0,96)
Suco de laranja 3,18 (0,64) 4,54 (1,38) 4,90 (0,96)
Saliva 3,16 (0,56) 6,78 (1,12) 6,61 (1,07)
Refrigerante de cola 3,53 (0,89) 6,58 (1,12) 7,87 (1,14)
1,F2F3é/o Vinho 342(0,74) 6,02(1,11)  7,10(0,55)
Café 341(1,16) 6,26 (1,09) 7,05 (1,12)
Suco de laranja 3,07 (0,61) 6,15 (0,92) 7,12 (0,67)

Em geral, a imersdao em todas as solugcdes aumentou a rugosidade superficial, sendo
que os maiores valores foram observados no Grupo FFA 1,23%. Durante a analise estatistica
dos valores de rugosidade superficial, verificou-se que os fatores Periodo (Grupo (Imersao))
(p<0,001) e a interacao entre os fatores Solucdo e Grupo (Imersdo) (p=0,027) foram

estatisticamente significativos (Tabela 5).
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Tabela 5. Resultados de nested-ANOVA para os valores de rugosidade superficial (Rt).
o SQ SQ MQ
Fator de variagio gl Sequencial Ajustada Ajustada P
Solugdo 4 10,705 6,582 1,646 2,37 0,052
Imersao 1 83,752 83,752 83,752 120,66  <0,001*
Grupo (Imersao) 2 397,861 397,861 198,930 286,59 <0,001*

Periodo (Grupo

~ 7 501,849 501,849 71,693 103,28 <0,001*
(Imersao))

Solucao x Imersao 4 1,755 1,755 0,439 0,63 0,640

Solugdo x Grupo

~ 8 12,135 12,135 1,517 2,19 0,027*
(Imersao)

Solugdo x Periodo 28 28,141 28.141 1,005 145 0,066

(Grupo (Imersao))
Erro 495 343,600 343,600 0,694
Total 549  1379,798

*p<0,05 denota diferenca estatisticamente significante.

Independente da solugdo utilizada, as amostras do Grupo Co apresentaram, apds 21
dias, aumento estatisticamente significativo nos valores de rugosidade comparados aos
iniciais (Tabela 6). Esse fato também foi observado apds a imersdo em solugdo a base de
fluoreto para os Grupos NaF 0,2% e FFA 1,23% (Tabela 6). Nos periodos ‘apds imersdo em
solucdo a base de fluoreto’ e ‘apds 21 dias’ os Grupos NaF 0,2% e FFA 1,23% apresentaram
valores de rugosidade maiores que diferiram estatisticamente entre si e entre os demais

grupos avaliados (Tabela 6).
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Tabela 6. Valores médios de rugosidade superficial (Rt) para o fator Periodo (Grupo

(Imersao)) independente da solugao utilizada.

Periodo
Imersao em Grupos ApOs imersiao em
Fluoreto Inicial solucdo a base de  Apos 21 dias

fluoreto
NAO Co 3,05 Aa - 3,59 Ab
NaF 0,05% 2,99 Aa 3,29 Aa 3,84 Ab
SIM NaF 0,2% 3,12 Aa 4,16 Bb 4,73 Bb
FFA 1,23% 3,32 Aa 6,36 Cb 7,15 Cc

Letras maiusculas diferentes na coluna ¢ letras minusculas diferentes na linha indicam diferenca estatistica

significante pelo Teste de Tukey (p<0.05).

Independente do periodo analisado, pode-se observar, que o Grupo NaF 0,2%
apresentou maiores valores de rugosidade estatisticamente significativos em relagdo aos
demais grupos, apos a imersdo em refrigerante de cola (Tabela 7). Fato semelhante ocorreu
para o Grupo FFA 1,23%, o qual apresentou os maiores valores de rugosidade, que diferiram

estatisticamente dos demais grupos, ap6s imersao em todas as solugdes (Tabela 7).

Tabela 7. Valores médios de rugosidade superficial (Rt) para o fator Solucdo independente

do periodo analisado.

~ Solucao
BT GIE Grupos Refrigerante
Fluoreto P Saliva 8 Vinho Cafeé Suco
de cola

NAO Co 3,17 Aa 3,16 Aa 326 Aa 3,63 Aa 3,35Aa
NaF 0,05% 3,08 Aa 3,19 Aa 334 Aa 3,53 Aa 3,74 ABa

SIM NaF 0,2% 3,72 Aa 4,02 Ba 3,79 Aa 428 Aa 4,21 Ba
FFA 1,23% 5,52 Ba 5,99 Ca 5,52Ba 5,57 Ba 5,45 Ca

Letras maitsculas diferentes na coluna e letras minusculas diferentes na linha indicam diferenca estatistica

significante pelo Teste de Tukey (p<0.05).
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As imagens de MEV/EDS estao dispostas na figura 2.
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Figura 2. Microscopia eletronica de varredura (MEV) associada a espectroscopia de
energia dispersiva (EDS) no periodo inicial (A); e ap6s imersdao em saliva artificial (B),
refrigerante de cola (C), café (D), suco de laranja (E), vinho (F), NaF 0,05% (G), NaF
0,2% (H) (¢ concavidades representando a dissolugdo da fase vitrea) e gel de FFA
1,23% (I) (— cristais hexagonais de fluorapatita dissolvidos em matriz vitrea de
aluminosilicato).

No periodo inicial, que antecedeu a exposi¢do das amostras nas solugdes
propostas, a superficie apresentava-se lisa e homogénea, com a presenga dos elementos
quimicos: carbono (C), oxigénio (O), sédio (Na), aluminio (Al), silicio (Si) e potéassio
(K) (Figura 2A).

Apoés a imersdo em saliva, podem-se observar porosidades na superficie das
amostras apresentando o grafico de EDS, além dos elementos citados acima, picos de
fosforo (P) e célcio (Ca) (Figura 2B). A superficie das amostras imersas nas bebidas
acidas propostas e na solucao de NaF 0,05% apresentaram o mesmo padrdo de imagens
obtidas pela MEV para as amostras imersas em saliva. No entanto, ndo foi verificado
mudangas significativas na composicdo quimica da superficie dessas amostras em

relag@o ao periodo inicial.

5.00
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Apoés imersdo em solucdo de NaF 0,2%, pode-se observar degradacdo da
superficie com formagdo de duas areas concavas, com redugdo de potassio (K) e o
surgimento do elemento quimico zinco (Zn) (Figura 2H).

Intensa degradacgdo da superficie foi observada apds imersdo em solucdo de FFA
1,23%, podendo-se observar pela imagem de MEV a presenca de alguns cristais de
dissilicato de litio expostos (risco brancos em forma de agulha) em conjunto com
cristais de fluorapatita, dissolvidos em matriz vitrea de aluminosilicato (cristais em
forma hexagonal) (Figura 21). Pelo EDS foi possivel identificar a deposi¢do de fluor (F),
magnésio (Mg), célcio (Ca) e fosforo (P) e aumento consideravel nos picos de silicio
(Si) (Figura 2I).

Todas as amostras apresentaram grandes variagcdes nos picos de carbono (C) nos
graficos do EDS, sem grandes alteragcdes na composi¢do quimica da superficie (Figura
2A-0).

As imagens de AFM podem ser verificadas na figura 3.
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Figura 3. Imagens 3D da microscopia de for¢a atomica (AFM), antes e apos a imersao
nas solugdes propostas no periodo inicial (A); e apds imersdo em saliva artificial (B),
refrigerante de cola (C), café (D), suco de laranja (E), vinho (F), NaF 0,05% (G), NaF

0,2% (H) e gel de FFA 1,23% (I).

As imagens de AFM ilustram a superficie das amostras em trés dimensdes,
sendo que a analise visual revelou a formagdo de maiores irregularidades, apos imersao
em NaF 0,2% e em FFA 1,23%, em comparacdo aos demais grupos (Figura 3F, H e I).
As imagens obtidas para as amostras imersas nas demais solu¢des demonstraram apenas

a defini¢do de novos picos e vales rasos ou de pouca profundidade.

4. Discussao
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A hipétese testada pelos autores de que todas as solugdes promoveriam
alteragdes nas propriedades superficiais da ceramica de dissilicato de litio foi aceita,
visto que os valores de microdureza e rugosidade superficial foram afetados
significativamente, ap0Os as imersdes.

O presente estudo mostrou que a superficie da ceramica testada ndo se manteve
quimicamente inerte frente a imersao nas solugdes (bebidas acidas de uso comum; NaF
0,05%, 0,2% e FFA 1,23%), o que corroborou com valores de microdureza e rugosidade
superficial se alteraram (tabelas 3, 4, 6 ¢ 7). Essa alteragdo também pode ser observada
pelos resultados do MEV/EDS e AFM.

Para o Grupo Co, os valores de microdureza das amostras foram os mais
afetados, apds a imersdo em solugdo de vinho (Tabela 3). Isso pode ter ocorrido devido
ao efeito quelante que as solu¢des acidas possuem. Sabe-se que em um ambiente
estatico normalmente ocorre a lixiviagdo de ions alcalinos presentes na superficie do
material, os quais podem aumentar o pH da solu¢do na tentativa de manter o equilibrio
eletroquimico.”™'*!” Esse processo cria poros no interior da fase cristalina, resultando
em aumento na difusdo de ions hidroxila (OH"), hidronio (H3O+) e moléculas de agua
(H,0), que podem quebrar as ligagdes de didxido de silicio (Si-O-Si).*'**® Associado a
esse fato, pressupomos que o vinho tenha produzido tais alteragdes devido a presenga de

maior quantidade de ions hidroxila (OH-), que fazem parte da composi¢cdo do alcool

etilico (C,HO), e podem ter intensificado a quebra das ligacdes de Si-O-Si. Sabe-se que
o didxido de silicio compde a maior parte da fase vitrea da ceramica de dissilicato de
litio, conferindo-lhe resisténcia. 2' Sendo assim, a quebra dessas ligacdes pode justificar
a redugdo significativa dos valores de microdureza.

A degradagao da superficie das amostras do Grupo Co influenciou também nos

valores de rugosidade, os quais se apresentaram maiores apds 21 dias de imersdo,
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independente da bebida acida utilizada (tabela 6). As imagens de AFM observadas na
figura 3 corroboram esses resultados, sendo que se podem observar picos e vales ao
longo de toda a superficie da amostra.

Alteragdes significativas na microdureza e rugosidade superficial (tabelas 3 e 6)
também foram verificadas nas amostras imersas em solugdo de fluoreto de sodio 0,2%,
sendo bastante perceptiveis nas imagens de MEV e AFM (Figuras 2H e 3H), nas quais
observa-se a formagao de vales profundos. Isso fato pode ser atribuido a dissolugdo de
parte da fase vitrea da cerdmica, composta basicamente por didéxido de silicio. Sabe-se
que o fluoreto de sddio em contato com a superficie da amostra dissocia-se em sodio
(Na") e fluor (F). * A presenca de ions sodio enfraquece as ligagdes de Si-O-Si que,
apesar de serem ligacdes fortes (covalentes e unidirecionais), ** tornam-se mais
susceptiveis a quebra pelos ions flior (F) presentes na composi¢do da solugdo,
resultando na formacdo de moléculas de tetrafluorsilano (SiF4).”? Além disso, a
dissolugdo da fase vitrea pode ter sido acentuada pela presenca dos ions OH", H;O" e
moléculas de H,O os quais também quebram as liga¢des de Si-O-Si, conduzindo a uma
dissolugdo generalizada.”™!*°

Contudo, nao houve alteragdes significativas para o grupo NaF 0,05%, apos
imersdao na solucdo de fluoreto de sodio, provavelmente devido a sua baixa
concentracdo. Entretanto, pode-se observar nesse Grupo redugdo dos valores de
microdureza superficial, apds imersao nas bebidas acidas. Isso pode ser explicado pela
degradacio inicial produzida pelos ions flior F, OH’, H;O" e moléculas de H,O, os
quais foram capazes de enfraquecer as ligagdes de Si-O-Si, deixando a superficie mais
susceptiveis ao efeito quelante das bebidas 4cidas (Tabela 3).”*'° Fato semelhante foi

também observado para os valores de microdureza do grupo NaF 0,2% (Tabela 3).
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Pode-se observar também aumento significativo da rugosidade superficial do
Grupo NaF 0,2% em relagdo aos demais grupos, apos a imersao em refrigerante de cola
(Tabela 7). Pressupomos que isso ocorreu devido ao pH extremamente baixo da solucdo
(Tabela 1) que provocou a lixiviacdo dos ions presentes na composi¢do da cerdmica.
Como esta alteragdo ndo foi observada no Grupo Co, acreditamos que a quebra das
ligagdes de Si-O apds imersdo em solucdo de fluoreto de sdédio 0,2%, tenha deixado a
superficie mais susceptivel ao efeito quelante das solugdes acidas.

Com relacdo ao Grupo FFA 1,23%, a superficie das amostras apresentou
maiores valores de rugosidade superficial quando comparados aos demais grupos, nos
periodos apos a imersdo em fltior e em 21 dias nas bebidas 4cidas. Sabe-se que o gel de
FFA 1,23% contém em sua composicao 2% de fluoreto de sddio, aliado a 0,34% de
acido hidrofluoridrico e 0,98% de acido fosforico, o que confere ao gel pH de 3,6 a 3,9.
*Esses acidos foram capazes de produzir maior grau de degradacio quando comparado
aos demais grupos, dentre eles o NaF 0,2%, como se pode observar nas imagens de
AFM (Figura 3H). A analise de MEV revelou que o gel de FFA 1,23% foi capaz de
expor alguns cristais de dissilicato de litio® em conjunto com cristais de fluorapatita,
dissolvidos em matriz vitrea de aluminosilicato, ** que podem ser também observados
pela analise da composi¢do quimica ilustrada no grafico de EDS (Figura 21).

Além disso, observa-se para o Grupo FFA 1,23% maiores valores de rugosidade,
estatisticamente significantes, apos imersao em todas as bebidas acidas de uso comum,
inclusive em saliva artificial (Tabela 7). Pressupomos que isso ocorreu devido a intensa
dissolugdo da matriz vitrea, apds a imersao durante 48 horas em gel de FFA, expondo a
fase cristalina quase por completo. Dessa forma, o processo de lixiviagdo dos ions

alcalinos pode ter sido intensificado, uma vez que os prétons presentes nas solucdes
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acidas puderam reagir livremente com os elementos modificadores presentes na
estrutura da ceramica, aumentando a rugosidade superficial.

Clinicamente, o aumento da rugosidade superficial pode trazer consequéncias
indesejaveis para o tratamento, tais como desgaste ao dente ou a restauragdo antagonista
devido ao maior atrito que ocorre entre os mesmos com material ceramico.'® Além
disso, a literatura relata que quanto mais rugosa a superficie, mais propicia serd a
formagao de biofilme, a qual pode provocar inflamagdes gengivais e caries secundarias.
2527

Adicionalmente, o grau de degradacdo do material pode limitar as leituras
superficiais por meio de aparelhos que utilizam pontas em contato com a superficie,
devido ao perfil fisico da mesma. '® No presente estudo, a intensa degradacio da
superficie inviabilizou para o Grupo FFA 1,23% o ensaio de microdureza, pois as
irregularidades impediram que a indentagdo realizasse a deformacgao plastica necessaria
para a obtencdo de valores de microdureza.

Com excec¢ao do Grupo FFA 1,23%, pode-se verificar pelos resultados de EDS,
pode-se verificar que ndo houve grandes alteragdes na composicao da ceramica, sendo
que os novos elementos identificados na superficie sdo atribuidos aos precipitados
formados por elementos presentes na composicao das solugdes e a exposi¢dao de alguns
cristais (elementos modificadores da fase cristalina), devido a degradagdo sofrida. Além
disso, os niveis de carbono indicam apenas alguma contaminac¢do da superficie por
hidrocarbonetos, que podem variar de maneira inconsistente quando se compara
amostras diferentes. Por isso, os picos de carbono podem ser desconsiderados da

analise. !

Apesar de a maioria dos estudos realizarem regimes continuos de imersdo, na

cavidade oral isso ndo ocorre, uma vez que as restauracdes sdo expostas a tais solucdes
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intercaladas por exposi¢do em saliva. '>**2% Assim, o nosso estudo possui a vantagem
de realizar regimes de imersdo com 4 horas de duragdo, intercaladas por exposi¢do em
saliva. Além disso, diferente dos demais estudos que realizam o acabamento da
superficie das amostras apos a prensagem, este estudo realizou apenas a padronizacio
da superficie com lixas metalograficas nos discos de resina acrilica antes da prensagem,
pois o acabamento apods a prensagem poderia deixar particulas de Si e C provenientes
das particulas da composi¢ao das lixas e pastas diamantadas, o que poderia fornecer

falsos resultados na andlise de EDS. !°

O nosso estudo avaliou a degradagdo das ceramicas de dissilicato de litio em
funcdo do tempo, das bedidas 4cidas de uso comum e das solugdes a base de fluor.
Contudo, a imersao das amostras foi realizada em um ambiente estatico e com pH que
variou de acido a neutro, desconsiderando o pH basico, sendo que a exposicao ciclica
das amostras em solu¢des com pH diferentes simularia com maior fidelidade as
condi¢des intra-orais do paciente. Além disso, ndo foi considerado o efeito do biofilme,

nem a influéncia mecanica da escovagao.

Diante dos resultados obtidos neste trabalho e supondo que a acdo mecanica da
escovacdo e as particulas abrasivas presentes na composi¢cdo dos dentifricios aumente o
nivel de degradagdo superficial, sugerimos o uso de dentifricios livres de fluoreto de
sodio para os casos de reabilitagdes com fragmentos ceramicos a base de dissilicato de
litio em pacientes com baixo risco a doenca carie. Acreditamos que isso ird prevenir o
aumento da rugosidade superficial da restauracdo e, consequentemente, o acimulo de
biofilme bacteriano, preservando ao maximo a integridade gengival do periodonto
circundante. Aconselha-se também que a aplicacdo de géis fluoretados como agentes de

prevengdo deve ser restrita apenas aos profissionais da area, os quais irdo prevenir o
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contato dos mesmos com a superficie das restauracdes por meio de um devido

isolamento.

Por fim, estudos clinicos longitudinais s3o necessarios para avaliar o
comportamento desse sistema ceramico frente a essas solugdes e demais condigdes
adversas, para a melhor compreensao dessas interagdes, bem como para o processo de

. ~ . . . . 133334
inovagao tecnologica e guia para o desenvolvimento de novos materiais. ™

5. Conclusao
Dentro das limita¢des deste estudo, pode-se concluir que:

1- De modo geral, as bebidas acidas de uso comum afetaram a topografia de
superficie da cerdmica de dissilicato de litio testada, diminuindo os valores de
microdureza e aumentando a rugosidade superficial da mesma.

2- A solugdo de fluoreto de sodio 0,2% e o gel de FFA 1,23% produziram os
maiores graus de degradacao superficial das amostras.

3- As solugdes de fluoreto de sddio 0,05%, 0,2% e gel de FFA 1,23% deixaram a

superficie da ceramica mais susceptivel ao efeito quelante das bebidas 4cidas.
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1.9 Anexo — Normas para a publicagiio do periédico Journal of Biomedical

Materials Research Part B: Applied Biomaterials.

Author Guidelines

Journal of Biomedical Materials Research Part B: Applied Biomaterials
Information for Contributors

Aims and Scope

Journal of Biomedical Materials Research Part B: Applied Biomaterials is an official
journal of the Society for Biomaterials, the Japanese Society for Biomaterials, the
Australasian Society for Biomaterials, and the Korean Society for Biomaterials. It is a
peer-reviewed journals serving the needs of biomaterials professionals who devise,
promote, apply, regulate produce, and market new biomaterials and medical devices.
Papers are published on device development, implant retrieval and analysis,
manufacturing, regulation of devices, liability and legal issues, standards, reviews of
different device areas, and clinical applications. Published manuscript fit into one of six
categories: original research reports, clinical device-related articles, short research and
development reports, review, special report, or columns and editorials. Manuscripts
from all countries are invited but must be in English. Authors are not required to be

members of a Society for Biomaterials.

Types of Articles Considered for Publication
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Original Research Reports: Full-length papers consisting of complete and detailed
descriptions of a research problem, the experimental approach, the findings, and
appropriate discussion. Findings should represent significant new additions to
knowledge.

Clinical Device-Related Articles: Full-length papers addressing such issues as material
processing, device construction, regulatory matters, clinical trials, and device retrieval.
Reviews: Scholarly and critical topic-oriented reviews that present a state-of-the-art
view. While most reviews are solicited, persons interested in contributing may contact
the Editor.

Special Reports: Reports of special topic-oriented symposia, device retrieval protocols,
or other special reports not described in the above categories, yet of interest to the
applied biomaterials research and development community. Potential contributors
should contact the Editor before submitting special reports.

Columns and Editorials: While columns and guest editorials are preponderantly
solicited, persons interested in becoming columnists or contributing editorials are

encouraged to contact the Editor.
Submission of Manuscripts

Online Submission:

Journal of Biomedical Materials Research Part B: Applied Biomaterialsis now
receiving submitted manuscripts online at http://mc.manuscriptcentral.com/jbmr-b.
Submit all new manuscripts online. Launch your web browser and go to
http://mc.manuscriptcentral.com/jbmr-b. Check for an existing user account. If you are
submitting for the first time, and you do not find an existing account, create a new

account. Follow all instructions.
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At the end of a successful submission, a confirmation screen with manuscript number
will appear and you will receive an e-mail confirming that the manuscript has been
received by the journal. If this does n t happen, please check your submission and/or

contact tech support using the Get Help Now link in the right corner of any screen.

Upon Acceptance: Manuscript files will now automatically be sent to the publisher for
production. It is imperative that files be in the correct format to avoid a delay in the
production schedule.

JBMR Part B has adopted a policy that requires authors to make a statement concerning
potential conflict of interest relating to their submitted articles. The Editorial Board asks
authors of original reports and reviews to disclose, at the time of submission: (1) any
financial or employment arrangements they may have with a company whose product
figures prominently in the submitted manuscript or with a company making a
competitive product; and (2) any grants or contracts from a government agency, a
nonprofit foundation, or a company supporting the preparation of the manuscript or the
described research. This information will be available to the reviewers of the
manuscript. If the article is accepted for publication, the editor will discuss with the
authors the manner in which such information may be communicated to the reader.

At the time of submission, JBMR Part B asks authors to certify that all animals utilized
in their research were cared for according to the policies and principles established by
the Animal Welfare Act and the NIH Guide for Care and Use of Laboratory Animals.
Review Process: All original reports and reviews receive critical review by at least two
reviewers with expertise in the major subject area of the paper. Reviewers may
recommend "Acceptance as is," "Acceptance with modification," or "Rejection." If
modification is required, the manuscript is returned to the author(s). The revised

manuscript is then re-reviewed by the original reviewers, and even re-revised if
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necessary. Differences in opinion are resolved by submission either to a third reviewer

or the Editor.
Copyright/Licensing

If your paper is accepted, the author identified as the formal corresponding author for
the paper will receive an email prompting them to login into Author Services; where via
the Wiley Author Licensing Service (WALS) they will be able to complete the license
agreement on behalf of all authors on the paper. For authors signing the copyright
transfer agreement:

If the Online Open option is not selected the corresponding author will be presented
with the copyright transfer agreement (CTA) to sign. The terms and conditions of the
CTA can be previewed in the samples associated with the Copyright FAQs below:
CTA Terms and Conditions http://authorservices.wiley.com/bauthor/fags_copyright.asp
For authors choosing Online Open: If the Online Open option is selected the
corresponding author will have a choice of the following Creative Commons License
Open Access Agreements (OAA):

Creative Commons Attribution Non-Commercial License OAA

Creative Commons Attribution Non-Commercial -NoDerivs License OAA

To preview the terms and conditions of these open access agreements please visit the
Copyright FAQs hosted on Wiley Author

Services http://authorservices.wiley.com/bauthor/faqs_copyright.aspand

visit http://www.wileyopenaccess.com/details/content/12f25db4c87/Copyright--
License.html.

If you select the Online Open option and your research is funded by The Well come

Trust and members of the Research Councils UK (RCUK) you will be given the


http://authorservices.wiley.com/bauthor/faqs_copyright.asp
http://authorservices.wiley.com/bauthor/faqs_copyright.asp
http://www.wileyopenaccess.com/details/content/12f25db4c87/Copyright--License.html
http://www.wileyopenaccess.com/details/content/12f25db4c87/Copyright--License.html
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opportunity to publish your article under a CC-BY license supporting you in complying

with Well come Trust and Research Councils UK requirements.

For more information on this policy and the Journal’s compliant self-archiving policy
please visit: http://www.wiley.com/go/funderstatement.

For RCUK and Well come Trust authors click on the link below to preview the terms
and conditions of this license:

Creative Commons Attribution License OAA to preview the terms and conditions of
these open access agreements please visit the Copyright FAQs hosted on Wiley Author

Services http://authorservices.wiley.com/bauthor/faqs_copyright.asp.

Organization and File Formats

Manuscript: For optimal production, prepare manuscript text in size 12 font on 8-1/2 x
11 inch page, double-spaced, with at least 1-inch margins on all sides. Text files should
be formatted as .doc or .rtf files. The results and discussion sections must be written
separately and cannot be combined. Refrain from complex formatting; the Publisher
will style your manuscript according to the Journal design specifications. Do not use
desktop publishing software such as PageMaker or Quark Xpress or other software such
as Latex. If you prepared your manuscript with one of these programs, export the text to
a word processing format. Please make sure your word processing programs ““fast save”
feature is turned off. Please do not deliver files that contain hidden text: for example, do
not use your word processor’s automated features to create footnotes or reference lists.
Manuscripts including references (but not figures or tables) should be no longer than 18
pages.

Please be sure to submit your illustrations and tables as separate files; the system will

automatically create a pdf file of your paper for the reviewers.
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Original research and short reports should appear in the following order: title page
(including authors and affiliations), abstract, keywords, introduction, materials and
methods, results, discussion, acknowledgments, references, figure legends.

Number pages consecutively starting with the title page as page 1. Abbreviations must
conform to those listed in Council of Biology Editors' CBE Style Manual, 5th Edition.
When mentioning a material, chemical reagent, instrument, or other product, use the
generic name only. If further identification (proprietary name, manufacturer's name and
address) is absolutely required, list it in parentheses.

Title Page: List the full title of the paper and each author's full name (first name, middle
initial(s), surname), department, institution, city, and state (and country if other than the
United States).Indicate the name and address of the author to whom reprint requests
should be sent.

Abstract and Keywords: Include an abstract of about 200 words maximum summarizing
the aims, findings, and conclusions of the paper. Below the abstract, list five keywords
or phrases that best characterize the subject matter of the manuscript.

Running Heads: Supply a short title of no more than 65 characters, including spaces
and punctuations, to be used for running head copy.

References: Number references consecutively as they appear in the text. Material
accepted for publication but not yet published may be listed in the References, but
unpublished observations, personal communications, and material submitted for
publication but not yet accepted should be cited parenthetically within the text (and not
included among the numbered references). Style references entries using the Council of
Biology Editors Style Manual, 5th Edition formats:

For journal articles:
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Alexander A, Green WS. Total hip replacements: A second look. J Soc Biomater
1989;45:345-366.

For books/chapters:

Ricci JL, Guichet J-M. Total hip replacement: A third look.CindraAB, Franklin DE,
editors. State of the art orthopaedics, vol 3, Hips.NewYork: Wiley; 1988:56-59.

For abstracts:

Davidson GRH. Total hip replacement: A fifth look. TransABCS1987;22-341-345.

For presentations:

Goodenough T. Total hip replacement: A sixth look. Presented atthe3rd Annu Mtg
Orthop Res Soc, Boston, December 5-7, 1989.

Figure Legends: Please supply complete captions for all figures. Captions are to appear
on a separate page at the end of the manuscript.

Tables: Please save Tables separately and supply numbers and titles for all. All table
columns should have an explanatory heading. Tables should be submitted as doc or rtf
files (it is preferred that tables are prepared using Word’s table edit tool.)

Ilustrations: When preparing digital art, please consider;

Resolutions: The minimum requirements for resolution are: 1200 DPI/PPI for black and
white images, such as line drawnings of graphs. 300 DPI/PPI for picture-only
photographs, 600 DPI/PPI for photographs containing pictures and line elements,i.e.,
text labels, thins lines, arrows.

These resolutions refer to the output size of the file; if you anticipate that your images
will be enlarged or reduced, resolutions should be adjusted accordingly.

Formats:

For the editorial review process, GIF and JPEG files are acceptable; upon submission of

a revision, TIFF or EPS files will be required. For the editorial review process, color
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images may be submitted in RGB color; upon revision, CMYK color will be required.
Delivery of production-quality files early in the review process may facilitate smooth
and rapid publication once a manuscript has been accepted. Note that these file formats
are not acceptable for printing: JPG,GIF,ONG, PCX, PNG, XBM, Word, and Excel. We
recommend creating your graphics in Photoshop, Illustrator, or Freehand and importing
them into your page applications as TIFFs with all fonts included. Do not scan figures
as JPEG sand convert to TIFFs. For further guidance on preparing digital figure files,
authors  are  encouraged to  visit http://cjs.cadmus.com/da/applications.asp.
To ensure that your digital graphics are suitable for print purposes, please go to Rapid
Inspector™ at http://rapidinspector.cadmus.com/zwi/index.jsp. This free, stand-alone
software application will help you to inspect and verify illustrations right on your
computer.

A legend must be provided for each illustration and must define all abbreviations used
therein. Legends should be placed at the end of the manuscript text file.
Color lllustrations: Color figures are generally printed in the Journal at the author’s
expense. The published will provide cost estimates prior to printing. A limited number
of color figures that are of critical importance and that significantly enhance the
presentation will be considered for publication at the publisher’s expense subject to
editorial recommendation. Final decision on publication of color figures will be at the
discretion of the Editor. All color figures will be reproduced in full color in the online
edition of the journal at no cost to authors. Forbes reproduction, bright, clear colors
should be used. Dark colors against a dark background do not reproduce well; please
place your color images against white background wherever possible.

Reprints: Reprints may be ordered at

https://caesar.sheridan.com/reprints/redir.php?pub=10089&acro=JEMB.
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Note to NIH Grantees:

Pursuant to NIH mandate, Wiley-Blackwell will post the accepted version of
contributions authored by NIH grant-holders to PubMed Central upon acceptance. This
accepted version will be made publicly available 12 months after publication. For

further information, see www.wiley.com/go/nihmandate.



