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Camargo FP. Influéncia da adigdo de bioactive glass na liberacédo de ions
do cimento de iondbmero de vidro modificado por resina. [tese] Sado José
dos Campos: Faculdade de Odontologia de S&o José dos Campos,
Universidade Estadual Paulista “Julio de Mesquita Filho; 2009.

RESUMO

Esse estudo in vitro avaliou o efeito da adicdo de diferentes concentragdes e
composi¢bes de bioactive glass (BAG) ao cimento de ionémero de vidro
modificado por resina (CIVMR) (Fuji Il LC) na liberagao de ions Ca®* e PO4>
ap6s a imersdo em simulador de fluido corpéreo (SFC), comparando com o
grupo controle, sem BAG. Foram utilizados 3 tipos de BAG: BAG65 (65mol%
SiO;, 31mol% CaO, 4mol% P,0s5), BAG75 (75mol% SiO,, 21mol% CaO, 4mol%
P,0s5), BAG85 (85mol% SiO;, 11mol% CaO, 4mol% P,0s), adicionados ao
CIVMR nas propor¢des de 25%, 35% e 50%. O BAG foi misturado ao p6 do
CIVMR e misturado com o liquido resinoso do CIVMR. O material foi colocado
numa matriz de PVC (5mm x 1mm) e polimerizado, entre laminas de vidro,
durante 40s. As amostras foram armazenadas a 37°C, com 100% de umidade,
durante 24h. Ap6s esse periodo as amostras foram trituradas por meio de gral e
pistilo e peneiradas para a obtengdo de particulas menores que 90um. A
liberagdo dos ions Ca®* e PO, foi mensurada apo6s 15min, 30min, 1h, 3h, 6h e
24h de imersdo de 20mg de cada material em SFC, com 5 réplicas para cada
condicdo experimental. Para a analise estatistica, foi utilizada a area sob a curva
(PPM x tempo). Os dados foram submetidos a ANOVA e testes de Dunnet e
Tukey (a= 0,05). Os grupos contendo BAGG65 liberaram significantemente mais
Ca®* ndo havendo diferenca entre as diferentes concentracdes de BAG
adicionado. Os grupos contendo BAG75 e BAG85 apresentaram resultados
semelhantes, sendo que aqueles com 25% de BAG foram os que apresentaram
menores valores de liberacdo de Ca®" apdés 24h de imersdo. Com relacdo a
liberacdo de ions PO,>, os grupos contendo BAG65 apresentaram maiores
valores de area apés 24 h de imersdo em SFC, seguidos pelos grupos contendo
BAG75. Os grupos contendo BAG85 foram os que apresentaram os menores
valores. Com relagcéo a quantidade de BAG adicionada, os grupos contendo 50%
e 35% apresentaram valores semelhantes de area sobre a curva apds 24 h de
imersdo em SFC, sendo esses valores maiores que aqueles apresentados pelos
grupos contendo 25% de BAG. A adicdo de BAG com maior concentracao de
CaO em sua composicado levou a uma maior liberagao de ions Ca®" apds 24 h de
imersdo em SFC e a adicao de maiores propor¢gdes de BAG (50% e 35%)
resultaram na maior liberagdo de PO,%, apo6s 24 h de imersao em SFC,
confirmando a hipétese experimental.

Palavras-chave: Cimentos de ionémero de Vidro. lons. Materiais
Biocompativeis. Teste de Materiais
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LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS
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CMOE= metoxietoxil de calcio
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EDS= energia dispersiva de raios-X
EDTA= acido etilenodiamino tetra-acético
g= grama

h= hora

HEMA-= hidroxietil metacrilato

ISA= ionic solution analyzer

MEV= microscopia eletrbnica de varredura
mg= miligrama

min= minuto

ml= mililitro

mm= milimetro

mm/min= milimetro por minuto

mV= milivolt

mW/cm?= miliwatt por centimetro quadrado
PPM= parte por milhao

RPM-= rotac&o por minuto

s= segundo

SFC= simulador de fluido corporeo
TEOS-= tetratoxisilicato
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1 INTRODUCAO

O cimento de ionémero de vidro (CIV) surgiu no final da década
de 60, sendo relatado pela primeira vez na literatura em 1972, por Wilson
e Kent. Esse material foi desenvolvido apés anos de pesquisas
envolvendo os cimentos de silicato e acidos organicos, com o intuito de
melhorar as caracteristicas desse cimento. Dessa forma, foi desenvolvido
um cimento que agregou as caracteristicas favoraveis do cimento de
silicato ao acido poliacrilico, proveniente do cimento de policarboxilato de
zinco (Wilson; Kent, 1972; Kent; Wilson, 1973).

O CIV foi bem aceito na odontologia devido a vantajosas
caracteristicas como: liberacao de fluor, adesao quimica a estrutura dental
e boa compatibilidade com os tecidos dentais (McLean; Wilson, 1977;
Pearson, 1989; Van Noort, 2007).

Esse material possui indicagdo para: restauracées Classe Il e
Classe V em dentes permanentes, restauracbes de dentes deciduos,
selante de fossulas e fissuras, forramento em cavidades profundas, e
cimentacgao de restauracgdes indiretas (Sidhu; Watson, 1996). O CIV pode
ser colocado em cavidades dentarias preparadas sem a necessidade de
agentes adesivos, o que é uma das suas maiores vantagens em relagao
aos outros materiais restauradores (Nicholson et al., 1988).

Quimicamente, o CIV é caracterizado por ser uma mistura de p6
de vidro de fluoraluminosilicato e liquido de acido poliacrilico. Os
principais componentes do p6 sao alumina (Al,O3) e silica (SiO). A razao
de Al,0O3/SiO; deve ser de 1:2 ou mais, e a quantidade de ions de fluor
pode ser de mais de 23% (Sidhu; Watson, 1996). O liquido é composto

basicamente por &cido poliacrilico (Sidhu; Watson, 1996). Em meio
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aquoso, a restauracédo de CIV libera ions Al, Ca e F (Nicholson et al.,
1998). Por sua capacidade de liberar flior, € considerado um material
anti-bacteriano. Essa capacidade de liberar ions F induz a
remineralizagdo e reduz a solubilidade da dentina e do esmalte (Sidhu;
Watson, 1996).

Embora apresente grandes vantagens do ponto de vista biolégico
e de adesdo, o CIV possui deficiéncias relevantes no que se refere as
suas propriedades mecanicas, destacando-se os valores baixos de
resisténcia e tenacidade (Wilson; Kent, 1972). Para tentar contornar esse
problema e melhorar as propriedades desse material restaurador, foi
desenvolvido o cimento de iondbmero de vidro modificado por resina
(CIVMR) (Mathis; Ferracane, 1989). Esse material é apresentado tanto na
forma pé - liquido, sendo o p6 constituido por um vidro radiopaco de fluor-
alumino-silicato e o liquido foto-ativado, mantido em frasco escuro, quanto
em capsulas. A composi¢cao do liquido varia entre fabricantes, mas é,
geralmente, uma solugdo aquosa de mondmeros hidrofilicos, como por
exemplo o hidroxietil metacrilato (HEMA), o acido poli-acrilico ou um co-
polimero do acido poli-acrilico com alguns grupos metacrilato, acido
tartarico e um foto-iniciador (Van Noort, 2007).

Estudos recentes vém sendo realizados com o objetivo de
associar o CIV a materiais com caracteristicas bioativas, com o intuito de
intensificar a bioatividade desse material restaurador. Materiais como
hidroxiapatita, fosfato de calcio amorfo e vidro bio-ativo (bioactive glass -
BAG) sao exemplos de alguns dos materiais que vém sendo adicionado
ao CIV (Ana et al., 2003; Yli-Urpo et al., 2004; Yli-Urpo et al., 2005, YIi-
Urpo et al., 2005; Schumacher et al., 2007; Choi et al., 2008; Reynolds,
2008).

O BAG, desenvolvido por Hench, em 1971, é um material
vitreo constituido por um alto conteudo de silica e uma menor, mas nao
menos importante, quantidade de componentes secundarios como NaO,
P,O; e CaO. Esses componentes secundarios exercem grande
importancia na determinagdo do comportamento bioativo desses materiais
(Mitchell, 2003). Esse material tem se mostrado capaz de se aderir

fortemente a tecidos 6sseos e moles. Essa adesdo é proveniente da



15

formagdo de uma fina camada de hidroxiapatita sobre a sua superficie
quando implantada ou em contato com fluidos biol6gicos (Balamurugan,
2008). A camada de hidroxiapatita biologicamente ativa formada sobre a
superficie do BAG & quimicamente semelhante a fase mineral do tecido
0sseo, permitindo que esse material se una quimicamente ao tecido
circundante. Sendo assim, a formacao da camada de hidroxiapatita sobre
a superficie do material é crucial para que o material seja considerado
bioativo (Hench, 2006).

A caracteristica bioativa do BAG despertou grande interesse
na ciéncia dos materiais de aplicagéo biologica (biomateriais), uma vez
que a uniao entre tecidos vivos e materiais sintéticos é sempre um
desafio. A necessidade de substituicdo ou reconstrugcdo déssea com
materiais exdgenos devido a traumas ou doencas destrutivas faz parte da
rotina das cirurgias ortopédicas. Dentre os materiais empregados nessas
reconstrugdes encontramos, principalmente, os metais e os polimeros.
Apesar de apresentarem propriedades vantajosas do ponto de vista
mecanico, a unido desses materiais com o tecido circundante & precaria,
ocorrendo normalmente a formagdo de um tecido fibroso ao redor do
implante. Esse tecido cicatricial pode resultar na falha do implante, muitas
vezes sendo necessaria a substituicdo (Koleganova, 2006).

A caracteristica bioativa desse material interessou também
0s pesquisadores de materiais de aplicagcdo odontolégica. O BAG vem
sendo empregado, com sucesso, em cirurgias periodontais para corregao
de defeitos 6sseos e prevencédo de reabsorcdo 6ssea apds a extracao
dental, possibilitando um melhor sitio para a colocacdo de implantes
(Balamurugan, 2008).

A partir de 2004, o BAG particulado passou a ser
pesquisado para a sua utilizacdo no tratamento de sensibilidade
dentinaria. A sensibilidade dentinaria € um problema que afeta entre 15%
a 20% da populacédo americana e européia. A sensibilidade dentinaria
ocorre quando a dentina radicular se torna exposta préximo a linha
gengival. Os tudbulos dentinarios dessa regido exposta se tornam
susceptiveis as alteragdes de temperatura e pressao, transmitindo os

estimulos a polpa e causando dor. Nessa situagao clinica o BAG pode ser
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empregado em particulas extremamente finas incorporadas no dentifricio
ou usado em uma solu¢cdo aquosa e aplicado na superficie dentinaria
exposta. Quando as particulas de BAG entram em contato com a dentina,
elas se aderem a superficie, rapidamente formam uma camada de
hidrocarbonato de apatita ocluindo os tubulos e eliminando a sensibilidade
(Hench, 2006).

Recentemente, o BAG comecgou a ser pesquisado com o
objetivo de desenvolver materiais restauradores que minimizem o risco de
recorréncia de caries. Apesar dos grandes avangos dos materiais
odontoldgicos, a necessidade de reposi¢cao de uma restauragéo devido ao
desenvolvimento de carie secundaria é bastante freqlente na pratica
clinica. Nesse sentido, o BAG associado ao material restaurador pode agir
como uma fonte adicional de ions calcio (Ca®") e fosfato (PO4%)
favorecendo a mineralizagdo da estrutura dental adjacente ao material
restaurador. O BAG libera ions Ca®* e PO,> que interagem entre si e
com os ions presentes na solugdo circundante. Quando imerso em fluido
corpéreo (ou simulador de fluido corpéreo - SFC) o resultado dessas
interacdes € a formagdo de uma camada semelhante a hidroxiapatita
dental (Kokubo, 2006). Yli-Urpo et al. (2004) relataram que a adigéo de
BAG obtido por método de fundigdo ao CIVMR resulta na liberagdo de
ions Ca** apos a imersao em SFC.

Mais recentemente o BAG passou a ser sintetizado também pela
técnica sol-gel. Além do menor custo despendido para a produgdo de
BAG pelo método sol-gel, esse método permite a obtencdo de um
material com area de superficie muito maior que o tradicional método de
fundicdo. A maior area obtida pela técnica sol-gel é vantajosa uma vez
que se aumenta a freqiéncia de liberacdo de ions. Os resultados dos
estudos realizados por Yli-Urpo (Yli-Urpo et al. 2004, Yli-Urpo et al, 2005a,
Yli-Urpo et al. 2005b) sugerem que a combinacdo do BAG obtido pelo
método sol-gel com o CIVMR pode resultar num material “inteligente” que
ira se comportar como um reservatorio de ions crucial para a prevenir a
desmineralizagdo do esmalte. Sendo assim, esse estudo se propbs a

avaliar a alteracdo da movimentagado de ions Ca** e PO, in vitro, apés a
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adicao de trés tipos de BAG obtidos pelo método sol-gel ao CIVMR, apés
a imersdo em SFC.

2 REVISAO DA LITERATURA

Visando uma melhor compreensé&o e clareza, esse capitulo
abordara dois temas relevantes para a realizacdo deste estudo, quais
sejam: o CIV e 0 BAG.

2.1 Cimento de lonémero de Vidro (CIV)
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Em fevereiro de 1972, Wilson e Kent introduziram um novo
cimento odontoldgico translucido, baseado na reacdo de endurecimento
entre o pé de aluminio-silicato de vidro e uma solugdo aquosa de
polimeros e co-polimeros de acido acrilico. Esse novo sistema recebeu o
nome genérico de CIV e o nome comercial de ASPA por causa de seus
ingredientes basicos: Aluminio-Silicato Poli-Acrilato. Os autores relataram
a intencdo do desenvolvimento de um material com uma variedade de
aplicagbes em odontologia, como: restauragdes de dentes anteriores,
preenchimento de cavidade de erosdo, cimentagbes em geral e
forramento de cavidades. Também fizeram comentarios sobre os
resultados desapontadores da simples combinagdo do p6 do cimento de
silicato com a solugdo aquosa de acido poliacrilico, que resultava num
material com reacdo de presa lenta, de baixa resisténcia mecanica e
muito sensivel as alteragcdes durante a mistura. Esclareceram que o po6
havia sido modificado para um pH mais basico e assim compensar a
reduzida forga acida do polimero, comparado com o &cido fosférico

utilizado nos silicatos.

No final do mesmo ano, Kent e Wilson reportaram sobre a
reacdo de presa do novo material, a qual se baseia na reagdo de
endurecimento entre um fino pé de fluor-aluminio-silicato de vidro e a
solucao de acido poliacrilico. Téo logo se inicie a manipulagdo do cimento
e se inicie a reacgdo de presa, os cations AI’* e Ca®" sdo extraidos da
superficie das particulas de vidro pelos protons do acido.
Conseqlientemente, esses cations que migram para fase aquosa formam
cadeias sélidas de poliacrilatos. Os autores relataram também que o novo
material translucido poderia ser utilizado para preenchimento de lesdes de
erosdo e como selante de fissuras, em proveito de sua capacidade de
adesdo ao esmalte e dentina. A adesé&o as estruturas dentais foi atribuida
a interagdo das cadeias polares encontradas tanto no cimento quanto no

tecido dental.
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Os estagios iniciais da reagao quimica entre o p6 do CIV e a
solucao de acido poliacrilico foram descritas por Crisp e Wilson (1974). O
periodo relevante para esse estudo foi os primeiros 10 min da reacgao,
pois é representada pelo ataque acido do p6 e consequente liberagao de
ions (fluor, sédio, calcio, aluminio e fésforo). Entéo, os ions de hidrogénio
da solugao séo substituidos pelos ions metalicos. O aumento do pH e a
concentragédo dos ions soluveis provenientes do vidro caracterizam uma
reacao do tipo acido-base, no qual o p6 age como proton receptor e o
liquido como préton doador. A quantidade de ions flior é de consideravel
importancia para a reagédo por aumentar a acidez do sistema. Os autores
enfatizaram que a composi¢cao quimica, temperatura e tempo de reagao, e
o tamanho das particulas devem ser cuidadosamente controlados pois
esses fatores sdo de suma importancia no tempo de presa e resisténcia

do cimento.

Desde o inicio de sua utilizagdo os CIV vém sendo indicados
como materiais restauradores, materiais de selamento e de cimentagéo
(McLean; Wilson, 1977), enfatizando a sua indicacdao na odontologia
preventiva. As duas principais propriedades desse material, responsaveis
por sua aceitagdo no meio odontolégico, sdo sua habilidade de se aderir
ao esmalte e a dentina bem como a capacidade de liberar fluor a partir da

parte vitrea do cimento (Van Noort, 2007).

As indicacdes do CIV se baseiam, principalmente, nas duas
propriedades anteriormente citadas. Sendo assim, esse material é
bastante indicado para restauracbes de lesdes cervicais, devido a
escassa quantidade de esmalte nessas situagbes clinicas (MclLean;
Wilson, 1977). Outra indicacao importante relacionada a liberacéo de fluor
esta na restauracéo de dentes deciduos (McLean; Wilson, 1977; Pearson
et al., 1989).

Apesar das vantagens do CIV, algumas caracteristicas
desse material limitam sua aplicagao clinica. O longo tempo de presa e o
curto tempo de trabalho, a baixa resisténcia e baixa tenacidade, as

ocorréncias de trincas por dessecamento e a baixa resisténcia a ataques
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acidos sao as principais desvantagens e limitadores da indicagdo do CIV
(Van Noort, 2007).

Para contornar essas deficiéncias, em 1989, Mitra patenteou
na Europa o primeiro CIVMR. Mathis e Ferracane (1989) foram os
primeiros autores a divulgar esse material na literatura cientifica. Eles
incorporaram ao liquido do CIV convencional uma mistura de material
resinoso que possuia Bis-GMA (bis-fenol A-glicidil- metacrilato),
etilenoglicol, canforoquinona como iniciador e uma amina terciaria como
iniciadora da reacédo. Essa mistura resinosa foi incorporada em uma
concentracédo de 13% em peso no liquido do CIV. As propriedades
mecanicas iniciais foram melhoradas e a adesdo a dentina ndo foi

prejudicada.

A partir disso, diversos artigos foram publicados com o
intuito de avaliar as propriedades mecanicas e o comportamento clinico
dos CIVMR.

Com o intuito de compreender melhor a interface entre dente
e CIVMR, Sidhu e Watson (1996) analisaram as caracteristicas dessa
interface, especialmente entre o material restaurador e a dentina por meio
de microscopia confocal. As imagens obtidas permitiram aos autores
afirmarem que todos os materiais apresentaram boa adaptacao ao dente,
e que nao houve evidencia de qualquer penetracdo do cimento na
estrutura dental (formagdo de tags) as restauragdes. Os autores
observaram ainda, nos cimentos de iondmero modificado por resina
(CIVMR), principalmente no Fuji Il LC (GC Corp), a presenca de uma
‘camada de absorcédo” formada bem proxima a interface entre o material
restaurador e a dentina, sugerindoque a sua formacao estava, de certa
forma, relacionada a umidade proveniente da polpa. Eles sugeriram
também que a presengca dessa camada estava relacionada a
caracteristica hidrofilica do material devido a formacdo de uma cadeia
polimérica de HEMA, capaz de absorver agua. Essa camada né&o foi
observada nas amostras restauradas com CIV convencional, o qual, por

sua vez, n3o possui componente resinoso.
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Em 1998, Forsten avaliou a liberagdo e absorgao de fluor de
cimentos de iondmero de vidro convencionais e modificados por resina e
o seu efeito clinico. Os resultados demonstraram que os CIVMR
apresentaram valores de liberagdo de fluor semelhante ao CIV
convencional. Esse autor concluiu que os CIVMR devem ser o material de
escolha quando se deseja uma alta liberagdo de fluor inicialmente e
resisténcia da restauracéo a longo prazo. Esse estudo demonstrou ainda
que os cimentos de ionémeros de vidro sdo capazes de absorver fllior de

fontes externas, como aplicagao de fluor tépico e dentifricio.

Nesse mesmo ano, Rothwell et al. (1998) compararam a
absorcédo e liberacdo de fluor de cimentos de iondmero de vidro
convencional e modificado por resina apds a exposi¢do a dentifricios.
Amostras desses cimentos foram armazenadas em agua e apés 28 e/ou
58 dias foram expostas a dentifricio contendo fluor. Os resultados obtidos
demonstraram que nao houve diferenca na deliberacao de fluor entre os
dois CIVMR estudados (Fuji Il LC - GC Corp e Vitremer - 3M Dental),
porém ambos liberaram significantemente mais fldor que o CIV
convencional (Fuji IX — GC Corp) e o compdmero (Dyract — Detrey
Dentisply). Todos os materiais apresentaram maior liberacao de flior um
dia apds o contato com fonte externa de fluor quando comparado ao dia
anterior a exposi¢cdo. Em relacédo ao intervalo entre a confecgédo das
amostras e as exposicoes a fontes externas de fluor, foi observado a

diminuicao na liberacéo de fluor apenas para o CIV convencional.

Com o objetivo de associar as propriedades mecanicas a
microestrutura de diferentes cimentos de ionémero de vidro, Xie et al.
(2000) avaliaram a resisténcia a flexdo, resisténcia a compressao,
resisténcia a tracdo diametral, dureza Knoop e resisténcia ao desgaste de
dez materiais disponiveis comercialmente. Os resultados obtidos
demonstraram que os CIVMR apresentaram valores bem mais altos de
resisténcia a flexdo e tragao diametral que os CIV convencionais, além de

exibirem deformacao plastica substancial quando sob compressao.
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2.2 Vidro bio-ativo (Bioactive glass — BAG)

A utilizagdo de vidros na area dos biomateriais vem sendo
ampliada de forma progressiva devido suas diversas possibilidades de
aplicagbes como estruturas monoliticas e compostas, na forma de fibras
ou recobrimento de outros materiais. Os vidros com capacidade de se
unirem a tecidos vivos, sem que haja encapsulagédo fibrosa séao
denominados vidros bio-ativos ou bioactive glass - BAG (Ramila et al.,
2002).

O BAG descoberto em 1969 por Larry L. Hench, na
Universidade da Florida, em Gainesville, FL, EUA, sendo introduzido no
mercado em 1971, com o nome comercial Bioglass®. O BAG é um vidro
com superficie ativa sobre o qual minerais 6sseos sao capazes de aderir
quimicamente. Caracteristicamente, eles possuem um alto conteudo de
silica e uma menor, mas nao menos importante, quantidade de
componentes secundarios como Na,O, P,O3; e CaO. Esses componentes
secundarios exercem grande funcdo no comportamento bio-ativo e
reabsorvivel desses materiais. Os BAG apresentam uma superficie
extremamente ativa em solugdo fisiolégica; por exemplo, eles séao
submetidos a uma rapida e espontanea troca de ions com os fluidos
corpéreos. Uma caracteristica chave desses vidros € que suas trocas
espontaneas de ions com a solugao circundante induzem uma deposigcao
quimica de uma camada de apatita biol6gica sobre sua superficie, quando
imersa em fluido fisiolégico. Durante sua formacgdo, essa camada
incorpora moléculas orgéanicas, como fibrinas e fibras colagenas, da
solucéo circundante, facilitando a migracao celular sobre a superficie das
particulas (Mitchell, 2003).
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Nos estudos iniciais, pequenos retangulos de BAG foram
implantados em fémures de ratos e, apds seis semanas, foi observado
que os implantes ceramicos ndo se destacaram do osso. Os implantes
estavam fixados ao osso, e mesmo apés tentativas de remové-los, eles
permaneciam em posigcéo. Testes in vitro foram realizados para explicar a
origem da adesdo entre o material implantado e o tecido 6sseo. Foi
observado laboratorialmente que na superficie do BAG se formou uma
camada de hidroxiapatita mesmo apos a imersdo desse material em
solugbes que nao continham ions Ca e PO,*, os quais sdo
indispensaveis para a nucleag¢ao de hidroxiapatita. Os autores concluiram
que os cristais de hidroxiapatita formados se aderiam a camadas de
colageno fibroso produzidos pelos osteoblastos na interface, criando uma
forte unido (Hench, 2006).

O BAG, originalmente desenvolvido por Hench, tem uma
Unica fase amorfa e trés requisitos essenciais na sua composi¢céo para
manter a bioatividade: 1) menos de 60% de SiO,, 2) alto conteudo de
Na,O e CaO, e 3) uma proporgéo relativamente alta de CaO para P20s
(5:1 na férmula original). A formulagdo mais relevante de BAG é a 45S5,
contendo 45% em peso de SiOy, silica (S) como o cation formador da rede

vitrea e uma razao de CaO:P,0s igual a 5 (Mitchell, 2003).

Comumente, o resultado do implante de materiais artificiais
em defeitos 6sseos é a formagdo de um tecido fibroso isolado do tecido
circundante. Entretanto, ap6s a observacédo de uma unido espontanea de
BAG (Na,O-CaO-SiO,-P,0s5) ao tecido 6sseo, sem a formacao de tecido
fibroso na interface, a utilizagdo de varios outros tipos de ceramicas como
hidroxiapatita sinterizada, p-tricalcio fosfato, ceramica bifasica de apatita e
ceramica vitrea A-W contendo apatita cristalina e wollastonita vem sendo
estudada por também mostrarem adesao ao 0sso vivo. Entretanto, esses
materiais ainda apresentam deficiéncias no que se refere a
compatibilidade mecanica com o o0sso circunjacente. Isso abre
oportunidade para inUmeras pesquisas com o objetivo de aprimorar a

composi¢cao visando uma melhora nas propriedades mecanicas desses
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biomateriais sem que ocorra perda da bioatividade. Para testar o
desempenho desses novos materiais, um dos métodos utilizados & o
implante em animais. Porém, isso necessitaria de uma quantidade muito
grande de animais de laborat6rio até que se encontrasse um material com
composi¢cédo bio-ativa. Com o objetivo de minimizar esse desperdicio,
Kokubo, em 1991, estabeleceu que o uso de material artificial com o
proposito de aderir ao tecido 6sseo vivo deve ter comprovada capacidade
de formar uma camada de apatita semelhante ao osso sobre a sua
superficie quando implantado em algum organismo. A comprovagao
dessa habilidade de formar apatita deve ser realizada inicialmente in vitro,
por meio da imersdao do material em simulador de fluido corpéreo (SFC)
que deve possuir concentracbes idbnicas bem proximas ao plasma

sanguineo (Kokubo, 1991).

Inicialmente, os BAG s6 eram obtidos por meio de fundicao.
Esse método consiste no aquecimento até a fusdo de uma mistura de
componentes inorganicos (6xidos, carbonatos, fosfatos, etc) seguida pelo
resfriamento rapido. Isso limitava as variagbes em sua composig¢ao.
Recentes avangos na quimica da reagé&o sol-gel, entretanto, possibilitaram
a producdo de BAG pelo método sol-gel com menos restrigbes na

composigao.

O método sol-gel de obtencdo de materiais inorganicos € um
processo no qual ocorrem reacdes de hidrolise e condensacéo dos
componentes precursores para a formacdo de particulas de tamanho
coloidal (sol) e posterior formacdo da rede tridimensional (gel). Esse
meétodo, introduzido em 1991, possibilita a obtencdo de materiais com
maior area de superficie (produzindo mais grupos silanol quimicamente
reativos na superficie), maior concentracdo de SiO,, e a remocgao

completa do Na,O da estrutura.

Materiais obtidos pelo método sol-gel e contendo até 85%
de SiO, em sua composicao tém demonstrado propriedade bio-ativa.
Esses materiais geralmente contem apenas SiO;, CaO e P,0s5. Além

disso, esse método é capaz de formar um material com maior grau de
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pureza e melhor homogeneidade, além de possibilitar uma maior

variedade de composigéo (Ramila et al., 2002).

O BAG se enquadra na classe A de materiais bio-ativos, o
que significa ser um material que se une tanto ao tecido 6sseo quanto a
tecidos moles e que estimula a neo-formacédo 6ssea (Hench e Polak,
2002). Essa uniao se deve a habilidade desses materiais serem capazes
de formar a camada superficial de hidroxiapatita (Hench, 1998). Essa
camada tem um processo de formagdo complexo e ligado a diversos
fatores, entre eles a area de superficie. Li et al. (1991) descrevem que
materiais com maior area de superficie apresentam mais possibilidades
de sitios de nucleagao, os quais resultam numa formagdo mais rapida da

camada de hidroxiapatita.

Laczka et al. (2000) analisaram, usando difragéo de raios-X,
a influéncia da adicéo de diferentes modificadores (sédio, boro, magnésio,
flior e aluminio) na capacidade de cristalizagéo e nas propriedades bio-
ativas do BAG. Antes da imersdo em SFC, os materiais foram avaliados
quanto ao volume total e média de tamanho dos poros. Em seguida as
amostras foram imersas em SFC a 37°C em diferentes periodos (1, 3, 5,
7, 10 e 14 dias). A concentracédo de calcio foi mensurada apds os
periodos de imersdo. Os resultados demonstraram que os materiais
estudados apresentaram diferencgas significativas em relacdo a estrutura
de poros, e todos os materiais obtidos pelo processo sol-gel apresentaram
uma maior area de superficie e volume total de poros em comparacao

com o grupo controle obtido pelo método de fundigéo.

Existe uma grande quantidade de tipos de BAG, variando
em termos de composicao, porosidade, tamanho dos poros e area de
superficie, além do método de obtencdo. Diferentes tipos de BAG séao
desenvolvidos para diferentes utilizagcbes dentro da engenharia tecidual.
Com o objetivo de obter um BAG altamente poroso, Coelho e Pereira

(2005) estudaram a incorporagdo de dois surfactantes durante a
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sintetizagdo do vidro e obtiveram materiais com 90% de poros e poros
com tamanho entre 100 e 500 um.

O fato do BAG ter a capacidade de se unir ao tecido ésseo e
induzir neo-formagé@o 6ssea abriu inumeras oportunidades na ciéncia dos
biomateriais, uma vez que o elo fraco das cirurgias ortopédicas para
reconstrucdo ou reposicao de tecidos duros é a interface entre o material

implantado e o tecido adjacente (Mitchell, 2003).

Koleganova et al. (2006) relatam que, apesar da alta
resisténcia das proteses metalicas ortopédicas necessaria para suportar
as cargas e reduzir a ocorréncia de fraturas durante os estagios iniciais de
reparagao, com o passar do tempo, as caracteristicas inerentes do metal
podem ser um problema. O médulo de elasticidade do titanio ou do ago
cirargico, metais comumente utilizados nesse tipo de protese, € cinco a
dez vezes maior que o osso cortical. Essa alta diferenca reduz a
transferéncia do estresse entre o implante e o osso adjacente, o que pode
levar a perda do 0sso na regiéo peri-implantar. Sendo assim, a criagdo de
um material com propriedades elasticas comparaveis ao osso cortical
poderia reduzir esse problema e aumentar a vida util do implante. Os
autores estudaram a incorporacdo de pequenas particulas de BAG
silanizadas, obtidas pelo método sol-gel, em compdsitos poliméricos de
UDMA e HEMA, com o intuito de criar um compdésito biologicamente ativo
com propriedades mecanicas compativeis com as do osso cortical. Os
resultados mostraram que a adicdo de HEMA e UDMA aumentou a
molhabilidade sem alterar as propriedades mecéanicas ou a adeséo
celular. A adicao de particulas de BAG silanizadas aumentou o modulo de
elasticidade do polimero deixando o material com propriedades elasticas
semelhantes ao osso cortical além de n&o alterar a adesao e proliferagcéao

celular no novo material.

A capacidade de regeneragdo 6ssea do BAG despertou
interesses também na area odontologica. Na cirurgia bucal e maxilofacial

a necessidade de materiais que substituam o tecido 6sseo vai desde o
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tratamento de pequenos defeitos intra-6sseos e elevagao do seio maxilar
para a colocacgéo de implantes, até processos complexos de reconstru¢ao
ocasionados por atrofia maxilar ou ap6s ablagao cirurgica por decorréncia
de tumor. Sendo assim, o desenvolvimento de um material para ser
utilizado como substituto 6sseo oral deve atingir as necessidades das

mais variadas situagdes clinicas.

O primeiro relato do uso de BAG na area odontolédgica

ocorreu para reparo de defeitos periodontais (Wilson et al. 1987).

O Perioglas, comercialmente disponivel desde os anos 90,
foi o primeiro produto a base de BAG, para uso em odontologia, tendo
demonstrado excelentes resultados clinicos e auséncia de reagdes
adversas, por isso ja € comercializado em mais de 35 paises (Hench,
2006).

Klein et al. (2009) realizaram a caracterizagédo por meio de
tomografia microcomputadorizada de materiais disponiveis
comercialmente para a aplicagdo em defeitos orais, sejam eles
particulados ou em bloco. Os materiais analisados variaram em sua
composicéo quimica (hidroxiapatita, p-TCP, HA-SiO,, Ha-p=TCP, BAG),
origem (ficogénica, bovina ou sintética) e granulagédo (50um-200um).
Duas marcas comerciais de BAG foram incluidas: Novabone-O/M (Porex
Surg.) e Perioglas (Sunstar Butler). Esses materiais apresentaram
tamanho de poros variando entre 80 e 110 um, sendo que o Novabone-
O/M apresentou superficie de particula lisa enquanto que o Perioglas se

mostrou mais aspero.

Balamurugan et al. (2008) avaliaram a biocompatibilidade e
a capacidade anti-bacteriana ap6s a incorporacao de prata no BAG obtido
pelo método sol-gel com o objetivo de empregar esse material em meio
bucal, principalmente em bolsas periodontais profundas. Os sistemas
vitreos Si0,-P,05-Ca0-Ag,0 e SiO,-P,05-Ca0O foram sintetizados e
caracterizados usando analise de energia dispersiva. A liberagdo de ions

foi analisada por meio de espectroscopia de emissao atdmica (ICP-AES).
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A capacidade anti-bacteriana foi analisada ap6s a imersdo dos materiais
em cultura liquida de Escherichia coli. A analise do sistema vitreo por
meio de EDS mostrou homogeneidade na composicédo do SiO2-P20s-
Ca0-Ag,0O confirmando o sucesso da incorporagdo de prata na rede
vitrea. O perfil de dissolucdo mostrou que na auséncia de células
bacterianas, a concentracdo de Ag* aumentou gradativamente até atingir
um certo nivel, mantendo-se constante a partir de entdo. Ja na presenca
das células, a concentragéo de Ag* era sempre menor que nNo grupo sem
células. A introducdo da prata no sistema SiO,-P,05-CaO se mostrou
eficiente na inibigdo do crescimento da bactéria Escherichia coli, apés 24

h de imerséao.

Uma outra aplicacao do BAG particulado na odontologia é a
utilizacdo no tratamento de hipersensibilidade dentinaria. Forsback et al.
(2004) descrevem que a utilizacdo do precipitado de calcio-fosfato sobre
os tubulos dentinarios promove a formagdo de uma camada de calcio-
fosfato que ira oblitera-los. Porém, esse método necessita de uma
condicao de pH bastante acido, o que pode danificar a dentina durante o
tratamento. Os autores sugerem entdo a utilizacdo do BAG para o
tratmento de hipersensibilidade dentinaria, uma vez que esse material
reage bem mesmo em pH neutro. A biomineralizacdo de discos de
dentina humana foi analisada por meio de MEV-EDS e espectroscopia
fotoelétrica de raios-X (XPS). Discos de dentina com 200 um de
espessura foram limpos em 0,5% de NaOCI durante 5 min e imersos
durante 14 dias em 30 ml de SFC contendo 15 mg de BAG. Foi realizado
também um grupo controle no qual o BAG foi substituido por vidro néo
bio-ativo. A quantidade de silica depositada sobre os tubulos dentinarios
variou de 0,5% a 9,5% ap6s 15 min e 24 h de imersdo em SFC,
respectivamente. A mensuracdo dos picos de Si monstrou que a
concentracédo relativa de SiO, em relacdo a quantidade total de Si
aumentou durante o tempo de imersao, variando de 64,5% apds 15min
até 87,3% apdés 24h. Os autores concluiram que o BAG pode ser
empregado como um produto clinico visando a remineralizagcao da dentina

e que uma quantidade suficiente de silica é absorvida pela dentina dentro



29

de um curto periodo de tempo agindo como um centro de nucleagao para
a subsequente formacao de fosfato de calcio.

Alani et al. (2008) estudaram a liberagao de ions, formacao
de precipitado e habilidade de selamento de um material de obturacéo
endoddntica a base de policaprolactona combinado com BAG. Para essa
analise foram utilizados dentes humanos uni-radiculares extraidos, os
quais foram instrumentados com brocas Gates glidden e irrigados com 1%
NaOCl e 17% EDTA. Apoés o preparo, os canais foram obturados com o
material a ser analisado utilizando a técnica de compactacéo vertical
aquecida. A liberacao de ions da regiao apical foi mensurada por meio de
cromatografia. A adaptacao do material as paredes do canal e a formagao
de filme e precipitado foram avaliadas por meio de microscopia eletronica.
A microinfiltragéo foi analisada por meio de infiltragdo de corante. Os
autores concluiram que o novo material proposto apresenta potencial para
ser utilizado como um obturador endodéntico devido a sua melhor
adaptacao e reducdo de penetragcédo de corante, quando comparado com

os grupo controle no qual foi utilizado guta-percha.

Além da utilizagdo do BAG em regeneracédo Ossea em
defeitos periodontais ou sitios para colocagdo de implante,
hipersensibilidade dentinaria ou como material de selamento endodontico,
o BAG passou a ser, mais recentemente, estudado quanto a sua
capacidade de melhorar as propriedades biologicas dos materiais

restauradores.

Em um dos primeiros estudos realizados para a avaliagao da
adicao de BAG no CIVMR, Ana et al. (2003) avaliaram as alteragcbes do
tempo de presa e resisténcia mecanica do CIVMR apds a adicdo de
diferentes tipos e quantidade de BAG. Os autores utilizaram um BAG com
a seguinte formula: CaSiO3-Casz(PO4),, com variagdes na concentragao de
P2Os entre 10, 15 e 20% em peso. Esses materiais foram sintetizados em
laboratério pelo método de fundigdo, seguidos por trituracdo até a

obtencdo de um pdé com particulas menores que 45 um. Esses vidros
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foram adicionados ao p6 do CIVMR comercialmente disponivel (Fuji Il LC)
nas propor¢cdes de 33% ou 50% em peso. Entdo foram misturados ao
liquido do Fuji Il LC, e o tempo de presa foi mensurado por meio de um
rebmetro oscilatorio. A resisténcia mecanica dos novos materiais
formados foi avaliada por meio da mensuracdo da resisténcia a
compresséao realizada sobre amostras em forma de disco com 3 mm de
diametro e 6 mm de espessura, em uma maquina de ensaios universal
com velocidade de 1 mm/min. Os resultados obtidos mostraram que a
adicdo de 33% de BAG né&o alterou o tempo de presa dos materiais
experimentais. A adicao de 50% de BAG provocou alteragées no tempo
de presa, sendo que para o BAG contendo tanto 10% ou 20% de P»Os 0
tempo de presa aumentou e no BAG contendo 15% de P,Os o tempo de
diminuiu, sendo esse o0 Unico material ndo aceitavel do ponto de vista
clinico. A adicdo de BAG nas diferentes proporgbes reduziu
significativamente a resisténcia a compresséao, porém ficou acima daquela
obtida para o CIV convencional apés a adicdo de BAG. Os autores
relacionaram a diminuigdo da resisténcia a compressao a diminuicdo da
quantidade de ions AI** apds parte do pé do material convencional ter sido
substituido por BAG.

Em 2004, Yli Urpo et al. avaliaram a liberagéo de ions Si,
Ca, P e F de do CIV convencional e CIVMR, ambos contendo BAG
composto por 53% de SiO;, 23% de NaO, 20% de CaO e 4% de P,0s,
com tamanho médio de particulas igual a 20 um. Os autores utilizaram
duas concentragdes de BAG: 10% e 30%. Amostras contendo apenas CIV
foram utilizadas como controle. Para a analise da liberacédo de ions foram
confeccionados discos com 1 mm de espessura e 5,5 mm de diametro, os
quais foram imersos em SFC, a 37°C sob constante agitacdo durante 1 h,
6 h,24 h,3d,7de 14 d. A anélise quantitativa da liberacao de calcio foi
realizada por espectrofotbmetro de absor¢cdo atdbmica e a concentragao
dos ions Si, P e F foi obtida por meio de um espectrofotometro Shimadzu
digital. De uma forma geral, a concentracédo de ions Ca decresceu com o
passar do tempo de imersdo. A concentracdo de ions P n&o sofreu

maiores alteracdes e a concentracdo de ions F, em geral, aumentou com
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0 passar do tempo de imersdo em SFC. Os autores concluiram que a
adigdo de BAG no CIVMR aumentou a concentragdo de silica com o

passar do tempo, ao passo que a concentracao de Ca e P diminuiram.

No ano seguinte, Yli-Urpo et al. (2005a) avaliaram, in vivo, a
capacidade de remineralizagdo de restauragbes de CIV contendo BAG.
Os autores realizaram restauragbes classe Il em dentes de céaes
utilizando tanto CIV convencional quanto modificado por resina contendo
entre 10% e 30% de BAG. Foi utilizado o BAG S53P4, com a seguinte
composicéo: 53% de SiO,, 23% de NayO, 20% de CaO e 4% de P,0s.
Cada cao recebeu entre 10 e 12 restauragbes as quais foram avaliadas
apos 1, 3 ou 6 semanas. A topografia da superficie e adaptagédo marginal
foram analisadas em MEV. A composi¢cao dos materiais foi analisada por
meio de espectroscopia de energia dispersiva de raios-X (EDS). Os
autores observaram a formagdo de uma camada nao uniforme de um
precipitado rico em Ca sobre as restauragées de CIVMR contendo 30%
de BAG pés 3 semanas e, apés 6 semanas, essa camada se apresentou
uniforme sobre o0 mesmo material. Nao foi observado maiores alteragbes
na superficie das amostras contendo menor quantidade de BAG bem

como naquelas contendo CIV convencional.

Em 2005(b), Yli-Urpo et al. estudaram as propriedades
mecanicas dos cimentos de ionémero de vidro convencional e modificado
por resina, apds a adigdo de BAG em duas diferentes propor¢des: 10% e
30% em volume. Apds a espatulagdo, os materiais experimentais foram
inseridos em uma matriz de ago com 6 mm de altura e 4 mm de diametro.
As amostras contendo CIV convencional foram deixadas sobre a bancada
até o final da reacdo de presa, enquanto que as amostras contendo
CIVMR foram fotoativadas durante 20 s em cada lado. As amostras foram
armazenadas por 1 h a 37°C e em seguida foram imersas em 20 ml de
agua deionizada a 37°C e armazenadas nos seguintes periodos: 1 d, 3 d,
7 d, 14 d, 30 d e 180 d. Em seguida foi obtida a resisténcia a compressao
e 0 moédulo de elasticidade das amostras utilizando o teste preconizado

pela norma ISO 3824. A microdureza dos materiais experimentais foi
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realizada nos mesmos periodos ja descritos para o teste de compresséo.
Nesse estudo foi observada uma reducdo da resisténcia a compressao
dos materiais ap6s a adicdo de BAG. Com o passar do tempo de imerséo
em agua deionizada, foi observado o aumento da resisténcia a
compressdo nas amostras de CIVMR contendo BAG. Isso nao foi
observado nas amostras dos grupos controle, sem BAG, as quais
apresentaram uma diminuigdo da resisténcia a compress&o com o passar
do tempo. As amostras de CIVMR contendo BAG apresentaram um
aumento do moédulo de elasticidade até 30 dias de imerséo e entéo
permaneceram constante até o final do estudo. As amostras de CIV
convencional ndo apresentaram variagdes no modulo de elasticidade com
o passar do tempo, sendo os valores significantemente maiores que os
dos outros grupos. Com relacdo a microdureza, as amostras de CIV
convencional apresentaram maiores valores quando comparadas aos
materiais com composicao resinosa. Os autores concluiram que a adi¢ao
de BAG nos cimentos de iondmero de vidro reduziu a resisténcia a

compresséo em torno de 54%.

Com o objetivo de desenvolver um material odontolégico
capaz de regenerar a estrutura dental, Choi et al. (2008) avaliaram o
tempo de presa, as propriedades mecanicas e a bioatividade, in vitro, de
um CIV convencional combinado com 10% e 30% de BAG com a seguinte
composicéo: 70% de SiO,, 25% de CaO e 5% de P,0s. A morfologia do
po foi avaliada por meio de microscopia eletrénica de varredura. O tempo
de presa do material foi avaliado seguindo a norma ISO1566. Para a
analise das propriedades mecanicas foi realizado o teste de tracéo
diametral dos materiais antes e apos a imersao em SFC durante 1, 3 e 10
dias. A bioatividade das amostras foi avaliada por meio de MEV apés a
imersdo em SFC. Os autores observaram que com o aumento da
propor¢ao pé:liquido, houve uma diminuigcdo no tempo de presa, porém a
adicao do BAG ocasionou um maior tempo de presa do material. A adicao
de BAG no CIV nédo alterou a resisténcia a tracdo diametral,

independentemente do tempo de imersdo das amostras em SFC. Apéds a
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imersdo em SFChouve formacéo de uma camada mineral de apatita na
superficie das amostras contendo 30% de BAG.

Além do BAG, alguns outros materiais vém sendo
adicionados aos materiais restauradores disponiveis no mercado com o
mesmo propdsito: estimular o reparo da estrutura dental através da
liberagdo de calcio e fosfato. Em 2007, Schumacher et al. avaliaram a
influéncia da utilizagdo de um adesivo dentinario contendo ACP
(amorphous calcium phosphate — calcio fosfato amorfo: ACP) na
resisténcia ao cisalhamento de resina composta. A adigdo do ACP, em
conjunto com particulas de carga de estrbncio, ou sozinho, reduziu
minimamente a resisténcia adesiva. Os autores concluiram que o tipo de
carga e a distribuicdo do tamanho das particulas de carga n&o reduziu
significativamente a resisténcia adesiva do material compdésito

experimental remineralizante, anti-dismineralizante.

Crowe et al. (2008) avaliaram a liberagdo de ions F', Ca®*" e
PO,> apos a imersdo de CIV-MR contendo bioactive glass em SFC com
dois valores de pH (7 e 4) por até 259 h. Os autores observaram que em
pH 4 houve uma maior liberacdo de ions para os grupos contendo

bioactive glass, em relagdo as amostras imersas em solugéo de pH 7.
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3 PROPOSICAO

Este estudo teve como objetivo avaliar a influéncia da adicao
de BAG com trés diferentes composi¢cbes e em trés diferentes proporgoes
na liberacdo de ion Ca*® e PO,> do CIVMR apds imersdo em simulador
de fluido corporeo. A hipétese desse estudo € que a adigdo de BAG no

CIVMR aumenta a concentragdo de Ca*? e PO4* em SFC.
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4 MATERIAL E METODO

4.1 Obtencao das amostras

O BAG foi sintetizado em laboratério utilizando o método sol-
gel. Trés formulacdes de BAG foram preparadas a partir da mistura de
alcoxidos [tetratoxisilicato (TEOS), trietil fosfato (TEP) e metoxietoxil de
calcio (CMOE)] em diferentes proporgdes para produzir os seguintes
materiais: BAG85 (85 mol% SiO,, 11 mol% CaO, 4 mol% P,0s), BAG75
(75 mol% SiO2, 21 mol% CaO, 4 mol% P,0s) e BAG6E5 (65 mol% SiO,, 31
mol% CaO, 4 mol% P20s) (Figura 1). Entdo cada BAG foi triturado,
peneirado e pulverizado até a obtencdo de particulas de tamanhos
reduzidos (0,04 a 3,0 ym) usando um Micronizer (Sturtevant Inc.,
Hanover, MA) (Figura 2).

Figura 1- BAG apés a fase gel.
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Figura 2- BAG ap0s trituracao

O CIVMR de espatulagio manual, disponivel
comercialmente, GC Fuji Il LC (GC Corp., Alsip, IL, EUA) foi usado como
o cimento controle (CIVMR) e também como material inicial para os
cimentos experimentais. O p6 do cimento foi manipulado com o liquido do
Fuji Il LC em uma proporgaopé:liquido (em massa) de 1,0:3,0. Para os
grupos experimentais, diferentes propor¢cbes BAG:CIVMR foram
combinadas (tabela 1) em uma capsula de amalgama e misturadas
(Caulk-Denstsply Vari-Mix Ill) em baixa velocidade durante 12 s seguido
de espatulagdo manual. O liquido do Fuji Il LC foi adicionado a mistura de
BAG-CIVMR numa propor¢ao po:liquido apresentada na tabela 1. A maior
area de superficie do p6 de BAG provocou a adicdo de uma maior
quantidade de liquido para que possibilitar o molhamento total da mistura
de p6 BAG-CIVMR (Figura 3).
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Figura 3- Materiais utilizados na obten¢ao das amostras

Tabela 1: Propor¢gbes BAG:CIVMR e poé:liquido usadas nos diferentes
grupos experimentais.

% de BAG Proporgao Proporcao

adicionada BAG:CIV po:liquido
Controle 0% 0:1 1:2
BAG65 50% 1:1 1:3

35% 1:2 1:2,34

25% 1:3 1:2,25
BAG75 50% 1:1 1:3

35% 1:2 1:2,34

25% 1:3 1:2,25
BAG85 50% 1:1 1:3

35% 1:2 1:2,34

25% 1:3 1:2,25

Apoés a espatulagdo dos pos obtidos com o liquido do Fuji Il
LC, o material resultante foi colocado em matrizes cilindricas de
polivinilsiloxano (6 mm de didmetro x 1 mm de espessura) (Figura 4) e
comprimido entre duas laminas de vidro (1 mm de espessura). As
amostras foram fotoativadas por LED (Demi-Kerr) por 40 s em ambas
superficies. A irradiacao de luz foi conferida periodicamente durante o
experimento para certificar que a luz emitida estava sempre maior que
1000 mW/cm?. Os excessos foram removidos e as amostras
polimerizadas foram armazenadas por 24 h em 100% de umidade e em
seguida resfriadas com nitrogénio liquido, trituradas com gral e pistilo e
peneiradas para a coleta de particulas menores que 90 um. Os pés
obtidos apdés a peneiragem foram pesados (20 mg por amostra) e

colocados em tubos de polipropileno para centrifugacdo de 5 mL. Os
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tubos foram previamente limpos com acido nitrico para eliminar qualquer

tipo de contaminacao.

Figura 4- Matriz de polivinilsiloxano utilizada para a obtencdo das

amostras

Para cada condi¢gdo experimental foram confeccionadas 5
amostras. Cada amostra (20 mg) foi imersa em 3,0 ml de simulador de
fluido corporeo (SFC) e colocada em um misturador orbital biaxial (Ocelot,
Fisher Scientific) em uma incubadora a 37°C. O SFC foi preparado
imediatamente antes do experimento a partir da dissolugédo dos reagentes
quimicos conforme a tabela 2, descrito por Kokubo, 2006. Ap6s 6 tempos
de observagao pré-determinados (Y4, 2, 1, 3, 6 e 24 h) as amostras foram
removidas da incubadora. O liquido foi removido do tubo de polipropileno
com uma pipeta de vidro, colocado em um tubo de ensaio de vidro e
levado para centrifuga (Beckman GPR Centrifuge) a 4000 RPM durante 5
min. A solugdo “supernatant” foi pipetada e usada para a mensuracao de

jons.

Tabela 2- Composi¢ao do SFC

N Reagente Quantidade
1 NaCl 7,9969g
2 NaHCO; 0,350g
3 KCL 0,2249g
4 K2HPO4.3H,0 0,228¢g
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5 MgCl,.6H,0 0,305g
6 1mol/dm? HCl 40ml

7 CaCl, 0,278g
8 Na,SO, 0,071g
9 (CH20H)3CNH, 6,057g

4.2 Mensuragao da concentragao de ions

Previamente a mensuragédo da concentracao de ions, foram
feitas as mensuragbes de amostras com concentragdes conhecidas, a
qual era repetida periodicamente para a obtengao de curva de calibracéo.
A concentragdo de Ca™ e PO,* no SFC foi mensurada no inicio dos

experimentos e utilizada como ponto zero.

A mensuragdo da concentracdo de Ca*? foi feita utilizando
uma sonda com eletrodo especifico para calcio (Orion, modelo
9700BNWP) (Figura 5). As curvas de calibragdo foram obtidas antes da
mensuragao das amostras e repetidamente ap6s cada 10 amostras. As
curvas de calibragao foram plotadas usando 10 e 100 ppm de calcio. 1,5
ml de ISA (ionic solution analyzer) foi adicionado a 0,5 ml da amostra
antes da mensuragdo. Uma barra misturadora era colocada dentro da
solugéo e as mensuracgdes realizadas sobre uma base Isotemp (Fisher
Scientific) para que a mensuracao fosse feita sob constante agitacao. A
sonda foi imersa nas solug¢des e os valores, em mV, foram registrados e

posteriormente convertidos em ppm.
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Figura 5- Equipamentos utilizados para a mensuracédo de (a) Ca*? e (b)
PO,*

A mensuragdo da concentragdo de PO,> foi feita pelo
método colorimétrico usando acido vanadiomolibidenofosférico. Cada
amostra foi misturada com o reagente vanadato-molibidato que reage com
o PO,> através de um intermediador quimico para que a solugéo se torne
amarela. 0,5 ml de cada amostra foi diluida em 1,5 ml de agua deionizada
e adicionado a 1,0 ml de reagente. A intensidade da cor na solugéo é
uma medida direta para a concentragdo de PO4>. A intensidade da cor foi
quantificada através de um espectrofotdmetro (LKB Ultraspec Il) (Figura
5).
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4.3 Analise estatistica

Os dados obtidos foram submetidos a analise estatistica por

meio dos programas estatisticos Graph Pad Prism 5 e Statistix 8.

A analise estatistica descritiva, incluindo média e desvio-
padrao, foi calculada para cada grupo experimental (n=5). A area sobre a
curva de cada condicao experimental foi utilizada para as comparagdes
estatisticas (Figuras 6). A comparagdo multipla de Dunnet (a=0.05) foi
usada para prover comparagdes multiplas ao grupo controle de cada ion.
Os valores apresentaram distribuicdo normal e/ou variancias
homogéneas, desse modo foi utilizado o teste paramétrico ANOVA

complementado pelo teste de Tukey, no caso de diferencas estatisticas.

60
50
40
——
RM-GIC
30 :
—i

20 —#385-50
10 = 75-50

0 —#—=55.50

0 5 10 15 0 5

Figura 6 — Exemplo de grafico utilizado para a obtengédo da area sob a

curva de liberacao de ions.
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5 RESULTADOS

Os resultados obtidos pela execugdo do modelo experimental

serdo apresentados em dois tdpicos separadamente.

No primeiro, serdo apresentados os resultados da liberacdo dos
ions Ca*? verificados por meio de sonda mensuradora de fons e, no
segundo, os resultados da liberagdo de PO,* mensurados por

espectroscopia.

Conforme descrito no capitulo “Material e Métodos”, a liberagcéo de
ions de cada combinacédo de CIVMR:BAG foi analisada em 6 periodos de
observacgéo ("4, 2, 1, 3, 6 e 24 h), sendo analisado 5 amostras em cada
momento. Dessa forma, foram obtidas 30 amostras por combinacao de
CIVMR:BAG, num total de 300 unidades experimentais para cada ion

analisado.

1- Liberagio de ions Ca*?

Os resultados referente a liberacdo de ions Ca*? nos diferentes
grupos experimentais estdo expressos na tabela 24 do apéndice, bem
como as areas dos graficos de liberagdo de ions Ca*? estdo expressos na
tabela 25 do apéndice.

Para cada combinagcdo de CIVMR:BAG foram obtidos 5 graficos
(tempo x PPM) e por meio do programa de estatistica Graph Pad Prism 5,
foi obtida a area (PPM x horas) de cada grafico, a qual foi utilizada para a

analise estatistica.

As médias e os desvios-padrao das areas dos graficos obtida para
a liberagdo de fons Ca*? de cada combinacdo de CIVMR:BAG estdo

relacionados na tabela 3.

Tabela 3 — Média das areas dos graficos de liberagdo de ions Ca*? para
cada formulacdo de BAG em razédo do percentual de BAG
adicionado no CIVMR, ap6és 24h de imersao em SFC.
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BAG65 BAG75 BAGS85
Média Dev-Pad Média Dev-Pad Média Dev-Pad
0% 340,48 11,80 340,48 11,80 340,48 11,80

25% 846,38 24,20 602,02 50,53 595,18 26,83

35% 908,74 28,14 615,02 24,09 671,70 100,93

50% 862,20 34,26 713,48 63,05 649,72 64,94

Inicialmente foi realizado ANOVA seguida do teste Dunnet de
multiplas comparacdes (a=0.05 e valor critico de D=2,593) para verificar

a relacao entre os grupos experimentais e o grupo controle (Tabela 4).

Tabela 4 - Czomparagéo multipla de Dunnet para os dados de liberagao de
Cca’

Grupo Média Lower Diferenca | Upper Erro padréo | Valor critico
Bound Bound para para
comparagao | comparagao

BAG65 25% | 846,38 | 463,37 | 505,90* | 548,43
BAG65 35% | 908,74 | 525,73 | 568,26* | 610,79 | 16,406 42,535
BAG65 50% | 862,20 | 479,19 | 521,72* | 610,79
BAG75 25% | 602,02 | 191,73 | 261,54* | 331,35
BAG7535% | 615,02 | 204,73 | 274,54* | 344,35 | 26,926 69,807
BAG7550% | 713,14 | 302,85 | 372,66* | 442,47
BAG85 25% | 595,18 | 153,41 | 254,70* | 355,99
BAG85 35% | 671,70 | 229,93 | 331,22* | 432,51 39,070 101,29
BAG85 50% | 649,72 | 207,95 | 309,24* | 410,53
(a=0.05, valor critico de D=2,593, valores de diferenca seguidos de * revelam
diferenca estatisticamente significante)

O teste Dunnet revelou que todas as condicbes experimentais
apresentaram valores significativamente maiores do que o grupo controle,

o qual ndo apresentava a adicdo de BAG.

A etapa seguinte se restringiu a comparagbes entre os grupos

experimentais.

Como a distribuicdo dos ions liberados das amostras apds imerséo
em SBF nos diversos grupos foi normal, os dados foram analisados com o
teste estatistico ANOVA (two-way) complementado pelo teste de Tukey,
com nivel de significancia de 5%. Os resultados da analise estatistica

estdo expressos na tabela 5.



Tabela 5 — Two-way ANOVA para a liberagao dos ions Ca*?
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Source DF SS MS F P

BAG 2 535197 267598 97,16  0,0000*
Add 2 31599 15800 5,74 0,0069*
BAG*ADD 4 31338 7834 2,84 0,0379*
Erro 36 99153 2754

Total 44 697287

A partir da ANOVA (two-way) para a liberagdo de ions Ca*?, foi

possivel observar que os fatores tipo de BAG e concentracdo do BAG

adicionado foram significantes, bem como a interacao entre eles. Sendo

assim, foi realizado o teste de Tukey para verificar onde se encontravam

as diferencas (Tabela 6 e Figura 7).

Tabela 6 - Comparacao de Tukey entre os diferentes tipos de BAG, em

relacdo ao ion Ca*?

BAG Média Grupos Homogéneos *
65 872,44 A

75 643,39 B

85 638,87 B

0=0.05

* grupos seguidos de letras diferentes revelam diferenga estatisticamente significante
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Interaction Plot (data means) for Ca
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Figura 7 - Representacédo grafica das médias da ares sob a curva de

liberagdo de Ca**, em relac&o ao tipo de BAG utilizado.

A partir do teste de Tukey, foi possivel observar que os grupos nos
quais foi adicionado BAG65 houve maior liberacdo de ions Ca*? quando
comparado aos grupos BAG75 e BAG85, os quais ndo diferiram entre si.
Foi observado também que os grupos que tiveram uma concentragéo de
BAG adicionado de 25% apresentaram valores estatisticos
significantemente menores que os grupos com concentracao de 35% e

50%, os quais né&o diferiram entre si (Figura 8 e Tabela 7).

Tabela 7- Comparacédo de Tukey entre os diferentes tipos de BAG, em
relagdo ao fon Ca*?

Concentracgéo Média Grupos Homogéneos *
50 741,69 A

35 731,82 A

25 681,19 B

a=0.05

* grupos seguidos de letras diferentes revelam diferenga estatisticamente significante
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Interaction Plot (data means) for Ca
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Figura 8- Representacdo grafica das médias da area sob a curva de
liberagdo de Ca®*, em relagdo a porcentagem de BAG

adicionada

O proximo passo foi analisar a interacédo dos dois fatores: tipo de

BAG e concentragéo (Tabela 8).

Tabela 8 - Comparagédo de Tukey entre a interagéo tipo de BAG e

concentragdo de BAG adicionada, em relacéo ao ion Ca*?

Tipo de Concentracdo Média Grupos Homogéneos *

BAG

65 50 862,20 A
35 908,74 A
25 846,38 A

75 50 713,14 B
35 615,02 BC
25 602,02 C

85 50 649,72 BC
35 671,70 BC
25 595,18 C

a=0.05

* grupos seguidos de letras diferentes revelam diferenga estatisticamente significante

Os grupos BAG65 (50%), BAG65 (35%) e BAG65 (25%)

apresentaram os maiores valores de area do grafico de liberacédo de ions
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Ca*?, nao havendo diferenca estatisticamente significante entre eles. Os
grupos BAG75 (50%), BAG75 (35%), BAG85 (50%) e BAGS85 (35%)
apresentaram valores intermediarios de area do grafico de liberagéo de
ions Ca*?, sendo estatisticamente semelhantes. Os grupos BAG75 (25%)
e BAG85 (25%) apresentaram os menores valores, demonstrados na
figura 8, de area do grafico de liberacdo de ions Ca*? sendo semelhantes
entre si, assim como semelhantes aos valores dos grupos BAG75 (35%),
BAG85 (50%) e BAG85 (35%).

Em seguida, foi obtida a area do grafico para cada ion até 15 min,
até 30 min, até 1 h, até 3 h e até 6 h para verificar se o comportamento de
liberacdo de ions apds 24 h se repetiu nos estagios iniciais do estudo.
Para tanto, repetiu-se as mesmas analises realizadas anteriormente para

os graficos com periodo de 24 h.

Inicialmente foi realizado o teste ANOVA seguido do teste Dunnet
de interagbes multiplas para comparar a area dos graficos dos grupos
experimentais com o grupo controle. As tabelas 9 a 11 mostram os
valores de diferengca encontrados na comparacdo das condi¢des

experimentais e o grupo controle, para a liberagdo de ions Ca*.

Tabela 9 - Comparagcdo entre o grupo controle e as condi¢gdes
experimentais nos diferentes tempos para os grupos em
que foi adicionado BAG85, na liberagéo de Ca™.

BAG85 15 min 30 min 1h 3h 6h 24h

25% -0,524 -2,056*  -2,150 8,75 32,38* 254,70*
35% 0,800* 1,832* 4,800* 21,47 56,42* 331,22*
50% -0,339 -1,674*  -0,728 14,57* 42,16* 309,24*

Valores na mesma coluna seguidos de * revelam diferencga estatisticamente significante

Quando adicionado BAG85 no CIVMR, a liberagdo de Ca*? dos
grupos experimentais foi estatisticamente diferente que o grupo controle
ap6s 15 min quando adicionado 35% de BAG; apdés 30 min todos os
grupos experimentais foram diferentes do grupo controle; apdés 1 h os
grupos em que foram adicionados 25% e 50% se apresentaram

semelhantes ao grupo controle; apdés 3 h de imersdo em SBF, os grupos
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em que foram adicionados 35% e 50% de BAG85 apresentaram area de
liberacao de Ca*? estatisticamente maior que o grupo controle; e ap6s 6 h
e 24 h, todas as condigbes experimentais apresentaram-se com valores
de area de liberacdo de Ca*? estatisticamente maiores que o grupo

controle.

A partir de 3 h de imersdo, os grupos em que foram adicionados
35% e 50% de BAGB85 apresentaram maiores valores de area de calcio,
quando comparados ao grupo controle. Apés 6 h o grupo em que foi
adicionado 25% de BAG85 também passou a ter area de liberacao de

calcio estatisticamente maior que o grupo controle.

Tabela 10 - Comparagao entre o grupo controle e as condi¢des
experimentais nos diferentes tempos para os grupos em
que foi adicionado BAG75, na liberacdo de ions Ca*?

BAG75 15min 30 min 1h 3h 6 h 24 h

25% 0.248 -0,412 -0,574 9,138 32,66* 261,54*
35% 0.574 0,708 1,734 13,326*  36,40* 274,54*
50% -0,090 -0,458 1,244 15,426* 49,54* 364,66*

Valores na mesma coluna seguidos de * revelam diferenca estatisticamente significante

Quando adicionado BAG75 no CIVMR, a liberagédo de ions Ca™?
dos grupos experimentais n&do foi estatisticamente diferente do grupo
controle até o periodo de imersdo de 1 h em SBF, para as 3 proporgdes
estudadas. Apos 3 h de imersdao em SFC, os grupos em que foram
adicionados 35% e 50% de BAG75 apresentaram area de liberagcado de
ions Ca*? estatisticamente maior que o grupo controle; e apds 6 h e 24 h,
todas as condi¢cdes experimentais apresentaram-se com valores de area

de liberagdo de ions Ca*? estatisticamente maiores que o grupo controle.

A partir de 3 h de imerséo, os grupos em que foram adicionados
35% e 50% de BAG75 apresentaram maiores valores de area de calcio,

quando comparados ao grupo controle. Apdés 6 h o grupo em que foi
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adicionado 25% de BAG75 também passou a ter area de liberacdo de

ions Ca*? estatisticamente maior que o grupo controle.

Tabela 11 - Comparagdo entre o grupo controle e as condi¢des
experimentais nos diferentes tempos para os grupos em
que foi adicionado BAGG65, na liberacdo de ions Ca™

BAG65 15 min 30 min 1h 3h 6 h 24 h

25% 0,592 0,620* 3,306* 20,77 82,86* 505,90*
35% 1,708* 3,494* 8,676* 47,27 114,24*  568,26*
50% -0,074 0,188* 5,156* 34,39* 89,18* 521,72*

Valores na mesma coluna seguidos de * revelam diferenca estatisticamente significante

Quando adicionado BAG65 no CIV-MR, a liberagéo de ions Ca™?
dos grupos experimentais foi estatisticamente diferente que o grupo
controle apds 15 min quando adicionado 35% de BAG; ap6s 30 min, 1 h,
3 h e 6 h todos os grupos experimentais foram diferentes do grupo

controle.

A partir de 30 min de imerséo, os 3 grupos (25%, 35% e 50%) de
BAG65 apresentaram maiores valores de area de calcio, quando

comparados ao grupo controle.

Apbs a comparagdo dos grupos experimentais com o grupo
controle, os grupos experimentais foram comparados entre si, nos

diferentes tempos de imerséo.

Foi feito o teste ANOVA (two-way) seguido do teste de Tukey para
os diferentes tempos de imersao para a liberagdo de fons Ca**. As tabelas
12 e 13 apresentam as médias obtidas, em razéo do tipo de BAG (tabela

1) e da concentracédo de BAG adicionada.

Tabela 12 - Analise das areas de liberacdo de Ca em fungéo do tempo,
para os diferentes tipos de BAG utilizados

15 min 30 min 1h 3h 6 h 24 h

BAG65 11,5162 21,6462 40,6552 118512 232512 872,442
BAG75 11,018° 20,158° 35743° 96,30° 180,73 640,73°
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BAG85 10,753° 19,708° 35,583° 94,00° 176,61° 638,87

Valores médios na mesma coluna seguidos de letras diferentes revelam diferenga
estatisticamente significante

* Apés 15 min e 30 min de imersdo em SBF, o comportamento foi
semelhante sendo que os grupos com BAG65 apresentaram os maiores
valores de Ca*?, seguidos dos grupos de BAG75 e BAGS85, os quais
apresentaram valores semelhantes.

* Ap6s 1 h de imersdo em SBF, os grupos com BAG65 e BAG75
apresentaram Ca*? semelhantes e maiores que os grupos com BAG85.
*Ap6s 3 h, 6 h e 24 h de imersdo em SFC, o comportamento foi
semelhante sendo que os grupos com BAG65 apresentaram os maiores
valores de concentragdo de Ca*?, seguidos dos grupos de BAG75 e

BAGS85, os quais apresentaram valores semelhantes.

Tabela 13 - Andlise das areas de liberacdo de Ca em fungéo do tempo,
para as diferentes % de BAG adicionado

15 min 30 min 1h 3h 6 h 24 h

50% 11,8012 22,2232 40,0128 108,722 206,108 739,022
35% 10,879° 19,6932 36,8332 102,83* 197,373 731,822
25% 10,606° 19,596° 35,136° 97,25° 186,38 681,19°

Valores médios ha mesma coluna seguidos de letras diferentes revelam diferenca
estatisticamente significante

* Apdés 15 min de imersdo em SFC os grupos que tiveram 50% de BAG
adicionado apresentaram valores de liberagdo de ions Ca*
significativamente maiores que aqueles que tiveram 35% ou 25% de ions
Ca*? adicionado, sendo que os ultimos foram semelhantes entre si.

* Nos tempos de leitura 30 min € 1 h os grupos que tiveram 50% e 35%
de BAG adicionado apresentaram valores semelhantes, e maiores que os
grupos com 25% de BAG.

* Nos tempos de leitura 3 h e 6 h os grupos que tiveram 50% de BAG

adicionado apresentaram valores de liberacdo de ions Ca*? semelhante
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aos grupos que tiveram 35% de BAG adicionado e maior que 0os grupos
de 25%. Por sua vez, os grupos que tiveram 35% e 25% de BAG

adicionados foram semelhantes entre si.

2- Liberagio de ions PO4>

Os resultados referente a liberagado de PO,> nos diferentes grupos
experimentais estdo expressos na tabela 26 do apéndice, bem como as
areas dos graficos de liberagcao de ions PO,> estdo expressos na tabela

27 do apéndice.

Para cada combinacdo de CIVMR:BAG foram obtidos 5 graficos de
liberagdo de ions PO4* (tempo x PPM) e por meio do programa de
estatistica Graph Pad 5, foi obtida a area (A) de cada grafico, a qual foi

utilizada para a analise estatistica.

As médias e os desvios-padrao das areas dos graficos obtida para
a liberacdo de PO,* de cada combinagdo de CIVMR:BAG estdo

relacionados na tabela 14.

Tabela 14 — Média das areas dos graficos de liberacéo de PO,* para
cada formulagéo de BAG em raz&o do percentual de BAG
adicionado no CIVMR, apés 24h de imersao em SFC.

BAG65 BAG75 BAGS85
Média Dev-Pad Média Dev-Pad Média Dev-Pad
0% 7725 24,92 7725 24,92 772,5 24,92

25% 1230,6 46,18 1101,8 58,52 987,3 41,13
35% 1282,4 67,56 1202,0 81,52 1099,2 49,89
50% 1273,4 56,07 1212,2 35,18 1136,2 6,94

Assim como para a andlise da liberagdo dos ions Ca*?, inicialmente

foi realizado o teste Dunnet (0=0,05 e valor critico de D=2,593) para
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verificar a relagdo entre os grupos experimentais e o grupo controle, sem

BAG, (Tabela 15) para a analise da liberagéo de PO,%.

Tabela 15 - Comparag¢do multipla de Dunnet para os dados de liberagao

de PO,*
Grupo Média Lower Diferenca | Upper Erro padrao | Valor critico
Bound Bound para para

comparagao | comparagao

BAG 6525% | 1230,6 | 374,2 | 458,1* 542,0

BAG 6535% | 1282,8 | 426,4 | 510,3* 594,2 32,347 83,862

BAG6550% | 1273,4 | 417,0 | 500,9 584,8

BAG7525% | 1101,8 | 239,8 | 329,3* 418,8

BAG 7535% | 1202,0 | 340,0 | 429,5* 519,0 34,540 89,549

BAG7550% | 1212,2 | 350,2 | 439,7* 529,2

BAG8525% | 987,3 | 157,7 | 214,8* 2719

BAG8535% | 1099,2 | 269,6 | 326,7* 383,8 22,025 57,101

BAG 8550% | 1136,2 | 306,6 | 363,7* 420,8

(a=0.05, valor critico de D=2,593, valores de diferenga seguidos de *
revelam diferenga estatisticamente significante)

Como a distribuicdo dos ions liberados das amostras apds imerséo
em SFC nos diversos grupos foi normal, os dados foram analisados com o
teste estatistico ANOVA (two-way) complementado pelos testes de
comparagdes multiplas de Dunnet e Tukey, com nivel de significancia de

5%. Os resultados da analise estatistica estdo expressos na tabela 16.

Tabela 16 - ANOVA para a liberacdo de PO,>

Source DF SS MS F P

BAG 265315 132657 47,04  0,00001*
Add 90304 45152 16,01  0,00001*
BAG*ADD 4 14761 3690 1,31 0,2853
Erro 36 101526 2820

Total 44 471906
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A partir de ANOVA (two-way) para a liberagao de PO,%, foi possivel
observar que os fatores tipo de BAG e concentracdo do BAG adicionado
foram significantes. Porém, a interacdo entre eles ndo se revelou
estatisticamente significante. Sendo assim, a etapa seguinte foi realizar o
teste de Tukey para verificar onde se encontravam as diferengas (Tabela
17 e 18).

Tabela 17 - Comparagéo de Tukey entre os diferentes tipos de BAG, em

relacdo ao PO4*

BAG Média Grupos Homogéneos *
65 1262,3 A

75 1172,0 B

85 1074,2 C

a=0.05

* grupos seguidos de letras diferentes revelam diferenca estatisticamente significante

Interaction Plot (data means) for Phosphate
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Figura 9 - Representacédo grafica das médias da area sob a curva de

liberagdo de PO, em relacéo ao tipo de BAG utilizado
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Tabela 18 - Comparacao de Tukey entre as diferentes concentragdes de
BAG adicionado, em relag&o ao PO

Concentragao Média Grupos Homogéneos *
50 1207,3 A
35 1194,7 A
25 1106,6 B

* grupos seguidos de letras diferentes revelam diferenca estatisticamente significante

Interaction Plot (data means) for Phosphate
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Figura 10 - Representacao grafica das médias da area sob a curva de
liberagdo de PO,*, em relacdo a porcentagem de BAG

adicionada

A partir do teste de Tukey, foi possivel observar que 0s grupos nos
quais foi adicionado BAG65 houve maior liberacdo de PO,> quando
comparado aos grupos BAG75 e BAGS85, sendo que o ultimo grupo
apresentou os menores valores de liberacdo de PO,>. Foi observado
também que os grupos que tiveram uma concentracdo de BAG

adicionado de 25% apresentaram valores estatisticos significativamente
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menores que 0s grupos com concentragado de 35% e 50%, os quais nao

diferiram entre si.

Em seguida, foi obtida a area do grafico para cada ion de 0-15 min,
0-30 min, 0-1h, 0-3h, 0-6h para verificar se o comportamento de liberagédo
de ions apo6s 24 h se repetiu nos estagios iniciais do estudo. Para tanto,
repetiu-se as mesmas analises feitas anteriormente para os graficos com

periodo de 24 h.

Inicialmente foi realizado o teste ANOVA seguido do teste Dunnet
de interagbes multiplas para comparar a area dos graficos dos grupos
experimentais com o grupo controle. As tabelas 19 a 21 mostram os
valores de diferengca encontrados na comparacdo das condi¢des

experimentais e o grupo controle, para a liberagéo de PO,%.

Tabela 19 - Comparagado entre o grupo controle e as condi¢des
experimentais nos diferentes tempos para os grupos em
que foi adicionado BAG85, na liberacao de PO,

BAG85 15 min 30 min 1h 3h 6 h 24 h

25% 0,638* 1,886* 3,848* 14,56* 35,28* 214,8*
35% 0,788* 2,052* 5,166* 26,76* 63,76* 326,7*
50% 0,834* 2,186* 5,634* 28,56* 69,92* 363,7*

Valores na mesma coluna seguidos de * revelam diferenca estatisticamente significante

Quando adicionado BAG85 no CIVMR, a liberagdo de PO,* foi
estatisticamente diferente do grupo controle a partir de 15 min para

qualquer uma das trés concentracdes analisadas.

Tabela 20 - Comparagcdo entre o grupo controle e as condi¢des
experimentais nos diferentes tempos para os grupos em
que foi adicionado BAG75, na liberagdo de PO4*

BAG75 15 min 30 min 1h 3h 6 h 24 h
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25% 1,634* 4,846 11,714*  45,94* 101,90*  329,3*
35% 2,068* 6,596* 16,834 63,34" 137,568*  429,5*
50% 2,544* 7,674* 18,544*  64,44* 133,46* 439,7*

Valores na mesma coluna seguidos de * revelam diferenga estatisticamente significante

Quando adicionado BAG75 no CIVMR, a liberagdo de PO,* foi
estatisticamente diferente do grupo controle a partir de 15 min para

qualquer uma das trés concentra¢des analisadas.

Tabela 21 - Comparagao entre o grupo controle e as condi¢des
experimentais nos diferentes tempos para os grupos em
que foi adicionado BAG65, na liberagédo de PO,*

BAG65 15 min 30 min 1h 3h 6 h 24 h

25% 2,242* 6,482* 15,242*  54,54* 116,00*  458,1*
35% 2,516* 7,384* 18,008*  65,34" 135,86* 510,3*
50% 2,406* 7,100* 17,618* 66,60* 137,66*  500,9*

Valores na mesma coluna seguidos de * revelam diferenca estatisticamente significante

Quando adicionado BAG65 no CIVMR, a liberagdo de PO, foi
estatisticamente diferente do grupo controle a partir de 15 min para

qualquer uma das trés concentragdes analisadas.

Ap6s a comparagédo dos grupos experimentais com 0O grupo
controle, os grupos experimentais foram comparados entre si, nos

diferentes tempos de imersdo em SFC.

Foi realizado o teste ANOVA (two-way) seguido do teste de Tukey.
As tabelas 22 e 23 apresentam as médias obtidas, em raz&o do tipo de

BAG e da concentracéo de BAG adicionada.

Tabela 22 - Analise das areas de liberacdo de PO,> em fungdo do tempo,
para os diferentes tipos de BAG utilizados
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15 min 30 min 1h 3h 6 h 24 h

BAG65 13,748 281652 60,1062 181,322 356,842 1262,5°
BAG75 12,933° 28,5482 58,8472 177,07° 348,312 1172,0°
BAG85 11,800° 24.217° 47,999° 142,45° 280,32° 1074,2°

Valores médios seguidos de letras diferentes revelam diferenga estatisticamente
significante

* Ap6s 15 min de imersdao em SFC, os grupos com BAG65
apresentaram os maiores valores de PO,>, seguidos dos
grupos de BAG75. Os grupos com BAG85 apresentaram os
menores valores PO,>";

* Nos tempos de leitura 30 min e 1 h, o comportamento foi
semelhante sendo que os grupos com BAG65 e BAG75
apresentaram PO,> semelhantes e maiores que 0s grupos
com BAGS85;

* Ap6s 3 h de imersdo em SFC, os grupos com BAG65
apresentaram os maiores valores de PO,>, seguidos dos
grupos de BAG75. Os grupos com BAG85 apresentaram os
menores valores PO4%;

* Ap6s 6 h de imersdo os grupos com BAG65 e BAG75
apresentaram PO,> semelhantes e maiores que 0s grupos
com BAGS85;

* Apo6s 24 h de imersdao em SFC, os grupos com BAG65
apresentaram os maiores valores de PO,>, seguidos dos
grupos de BAG75. Os grupos com BAG85 apresentaram os
menores valores PO4>.

Tabela 23 - Analise das areas de liberacdo de PO,> em fungdo do tempo,
para as diferentes % de BAG adicionado

15 min 30 min 1h 3h 6 h 24 h

50% 12,9222 27,8292 60,106® 172,368 337,682 1207,3?
35% 12,8252 27,5202 58,8472 170,972 336,402 119472
25% 12,734 26,581° 47,999° 157,51° 308,39° 1106,7°
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Valores médios seguidos de letras diferentes revelam diferenga estatisticamente
significante

* Apds 15 min de imersao em SFC, ndo houve diferenga na

PO4* quando comparada a % de BAG adicionada.

* Nos tempos de leitura 30 min, 1 h, 3 h, 6 h e 24 h os grupos
que tiveram 50% e 35% de BAG adicionado apresentaram

valores semelhantes, e maiores que os grupos com 25%.
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6 DISCUSSAO

A utilizacdo de materiais bio-ativos € um conceito bem
estabelecido e bastante investigado na campo da ortopedia (Ramila et al.
2002; Laczka et al. 2000). Porém, no campo odontoloégico pouco ainda é
conhecido nesse aspecto. Os materiais odontolégicos atuais devem
apresentar excelentes caracteristicas no que diz respeito a propriedades
mecanicas e facilidade de técnica (Xie et al. 2000). Por outro lado, os
materiais com capacidades Dbio-ativas disponiveis atualmente
normalmente apresentam baixas propriedades mecanicas além de serem
dificeis de manusear (Ana et al. 2003; Alani et al. 2008). Este estudo
procurou avaliar a possibilidade de aliar dois materiais, de um lado o
CIVMR, com propriedades mecéanicas relevantes, e de outro, 0 BAG, com

alta capacidade de liberagao de Ca*? e PO,

Entender a reacdo de presa do ionbmero de vidro &
providencial para se discutir os mecanismos quimicos para os padrdes de
liberacdo de ions observados nesse estudo. A combinagcdo do pd de
ionbmero de vidro convencional com o liquido faz com que o acido
poliacrilico presente no liquido se ionize e forme ions carboxilato (COQO")
(Kent e Wilson, 1973). Os ions H* liberados deslocam os ions Ca**, AI**
ou Sr** provenientes do vidro para a fase liquida onde esses se unem aos
ions COO" do &cido poliacrilico. Os ions Ca?*, AI** e Sr** podem substituir
um ao outro ap6s o término da reagado de presa . Nesse experimento foi
utilizado Fuiji Il LC, um CIVMR de reacgéo de presa acido-base que, porém
difere do CIV convencional pela adicdo de 10% a 20% de mondmeros
resinosos na fase liquida com o objetivo de melhorar as propriedades
mecanicas desse material (Mathis e Ferracane, 1989). A analise por EDS
do Fuji Il LC monstrou que esse material ndo contém Ca ou P, porém
contem Al e Sr. Uma das razdes para a auséncia de Ca é possivelmente
relacionada ao fato de que a ligagdo entre o carboxilato e o AP &

preferida em detrimento da ligagdo com Ca?*, com o objetivo de melhorar
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a resisténcia do material, uma vez que ha uma unido mais forte com o AI**
(Rothwell, 1998). Sendo assim, as Unicas fontes de Ca?* ou PO4> s&o o
SFC e 0 BAG.

Do ponto de vista quimico, existem varios pré-requisitos que
devem ser preenchidos para um material ser capaz de induzir a formacao
de hidroxiapatita (Hench, 2006). E imprescindivel que haja uma condic&o
de saturagdo idnica relativo a hidroxiapatita, significando que as
concentracdes de Ca?* e PO,> devem estar acima do limite de
solubilidade da hidroxiapatita (Loof et al. 2008). Por essa razdo, nesse
estudo optou-se por utilizar a mensuragédo da quantidade de Ca®" e PO>
liberadas em SFC como um mecanismo de analise da capacidade bio-
ativa do CIVMR ap6s a adicédo de diferentes tipos e concentragbes de
BAG.

Além da formacdo de hidroxiapatita, a formacédo de
fluorapatita na superficie dental é desejada para que se previna a
recorréncia de carie. Os ions fluor promovem a formacgéo de fluorapatita
no esmalte quando em presenca de Ca' e PO,> liberados durante a
desmineralizagdo do esmalte causada pelos acidos produzidos pela
biofilme. Acredita-se que esse seja o principal mecanismo de agédo do
flior na prevencdo da desmineralizacdo do esmalte. ions flior podem
também guiar a remineralizacdo de um esmalte previamente
desmineralizado se estiver disponivel na placa ou saliva ions Ca*? e PO,*
em quantidade suficiente quando o fluor for aplicado. Entretanto, para
cada 2 ions de fllior, sdo necessarios 10 ions Ca*? e 6 PO,> para formar
uma unidade de fluorapatita (Ca1o(PO4)sF2). Sendo assim, na aplicagao
tépica de flior, a disponibilidade de ions Ca*? e PO,> pode ser um fator

limitador para a remineralizacao do esmalte (Reynolds, 2008).

A literatura mostra que a adicdo de BAG no CIVMR pode
comprometer as propriedades mecanicas do material (Yli-Urpo, 2004,
Choi, 2008). Nesse sentido, foi analisado a adicdo de diferente
porcentagem de BAG com o objetivo de encontrar um novo material que

apresente um equilibrio entre bioatividade e propriedades mecanicas,
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para que esse possa ser utilizado clinicamente respeitando todos os

requisitos necessarios de um material restaurador.

Nesse estudo, a concentracdo de ions Ca?* nos grupos
contendo BAG foi significativamente maior que o grupo controle, sem
BAG apds 24 horas de imersédo em SFC. Esse fato era esperado, uma
vez que o BAG puro libera aproximadamente 75% do contetido Ca?* apos
30 min de imersdo em SFC (Li et al, 1991; Laczka et al. 2000). Foi
observado ainda que, apdés 24 h, os grupos que continham BAG65, ou
seja, 31% de CaO na composi¢cdo do BAG apresentaram maiores valores
de liberagdo de Ca?*. Entretanto, os grupos com BAG75 (21% de CaO) e
BAG85 (11% de CaO) foram semelhantes entre si no que se diz respeito
a liberacéo de ions Ca®*. Com relagéo a porcentagem de BAG adicionado,
nao foram encontradas diferencas na liberagdo de Ca?* entre os grupos
que tiveram o mesmo tipo e diferentes porcentagens de BAG65 e BAG85
adicionado. Nos grupos em que foi adicionado BAG75, foram encontradas
diferengas entre os grupos com 50% e 25% de adicdo. Uma possivel
explicagcdo para a inexisténcia de uma correlagdo direta entre a
quantidade de Ca*? adicionada e a quantidade liberada é o que se pode
chamar de fator de superficie. Pela natureza resinosa do material, supde-
se que apenas os ions localizados na superficie da amostra tem a
possibilidade de se difundir para o meio externo, enquanto que o restante
dos ions permanecem no interior do material resinoso. Assim, existe a
possibilidade de que a liberacdo de ions seja diferente se o BAG for
adicionado ao CIV convencional. Outro fator que pode ter influenciado a
liberacdo de ions é a alteracédo da quantidade de resina adicionada na
obtencdo das amostras. A maior concentragcdo de calcio nos grupos
experimentais contendo BAG acelera a reacéo de presa, inviabilizando a
confecgdo de amostras. Para tornar possivel a obtengcdo das amostras, foi
necessario aumentar a quantidade de resina, o que pode ter influenciado

na liberacao iénica.

Para facilitar a compreenséo e analise dos dados, optou-se
por utilizar a area sobre o grafico (PPM x tempo) como condi¢cao

experimental. Dessa forma, foram consideradas dez condi¢des
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experimentais para cada ion para a analise estatistica. Porém, dessa
forma, ndo seria possivel identificar o comportamento ibnico nos estagios
iniciais de imersdo das amostras em SFC. Sendo assim, foi realizado
também a analise estatistica utilizando a area sob o grafico para todos os
momentos de imersdo. A partir de entao foi possivel observar que, para o
ion Caz", o padréo de liberagdo de ions foi semelhante em todos os
tempos de mensuragcédo, sendo que 0s grupos em que se adicionou
BAG65 os valores médios de liberagcao de ions foram significativamente
maiores que os grupos em que foi adicionado BAG75 ou BAG85, sendo
esses iguais entre si. A Unica excecao encontrada foi na mensuragao
ap6s 1 h de imersdao em SFC, em que os grupos com BAG75 foram
semelhantes aos grupos com BAG65 e significativamente maiores que os
grupos com BAGS85. Isso mostra que a liberacdo de ions Ca** seguiu o
mesmo padrdo com o decorrer do tempo de imersdo das amostras em
SFC.

Com relagéo as variagdes da liberacdo de ions entre os
grupos experimentais e o grupo controle no decorrer do tempo, pode-se
observar uma correlacdo entre a quantidade de CaO adicionada e a
liberagdo de ions Ca?*. Nos grupos contendo BAG75 e BAGS85, a
diferenca de liberacao de ions Ca?* passou a ser permanente apés 3 h de
imersao, a partir de 35% de BAG adicionado. J& nos grupos contendo
BAG65 essa diferengca foi observada em periodos anteriores, sendo
constante ja a partir de 30 min de imerséo, para qualquer uma das 3
propor¢cdes adicionadas. Esse fato esta diretamente relacionado a
quantidade de CaO presente no material, uma vez que o BAG65 possui
31%, enquanto que os BAG75 e BAG85 possuem 21% e 11% de CaO,

respectivamente.

A concentragdo de ions PO4* nos grupos contendo BAG foi
significantemente maior que o grupo controle, sem BAG, comportamento
semelhante ao observado para o ion Ca®". Esse comportamento era
esperado, uma vez que o CIVMR néo possui fosfato em sua composicao.
Em relacdo as condi¢gbes experimentais, contendo BAG, foi observado

que os grupos contendo BAG65 apresentaram maiores valores de
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liberacao de PO.>, seguidos pelos grupos contendo BAG75. Os grupos
contendo BAG85 apresentaram os menores valores de liberagdo desse
ion. Esses resultados ndo eram esperado, uma vez que os trés tipos de
BAG possuem a mesma concentracdo de P,0Os Com relagédo a
concentragcdo de BAG adicionada, os grupos contendo 50% e 35%
apresentaram valores de liberagdo de PO, semelhantes entre si e

maiores que os grupos contendo 25% de adigéo.

Assim como realizado para o ion Ca2+, foi realizada a
comparacgao a analise estatistica utilizando a area sob o grafico para os
diferentes intervalos de liberagdo de PO,>. No geral, a movimentagao
desse também seguiu um padréo nos diferentes periodos de mensuracgao.
Em todos os tempos de observacao, as amostras que continham BAG65
sempre apresentaram resultados superiores aquelas que continham
BAGS85. A liberacdo de PO,* dos grupos que continham BAG75 variou
com o passar do tempo, estando em alguns momentos semelhante ao
BAG65 e em outros, numa posi¢cdo intermediaria entre os grupos de
BAG65 e BAGS5.

Fazendo a mesma comparagao entre o grupo controle e as
condigbes experimentais para o PO,* no decorrer do tempo, podemos
observar que em todas as situagbes, a concentragdo dele foi

significativamente maior que o grupo controle.

O comportamento dos materiais experimentais observados
neste estudo estdo em concordancia com aqueles apresentados por Yli-
Urpo et al. (2004), no qual foi observado que a adigéo de 30% de BAG no

CIVMR aumentou a liberagao de ions Ca apds 336h de imersdo em SFC.

Apesar desse estudo nao ter se proposto a estudar o tempo
de presa, observou-se que a utilizacdo de grandes proporcdes de BAG
com alta quantidades de CaO na composi¢cao acelerou a reagao de presa
do material. Do ponto de vista clinico, esse fator pode inviabilizar a
utilizagdo desse material uma vez que o operador pode nao ter tempo
adequado para uma correta mistura e aplicacédo do material. A quantidade

excessiva de ions Ca** pode ser prejudicial do ponto de vista clinico tanto
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por acelerar a reacdo de presa bem como por gerar um material com
propriedades mecénicas deficientes devido a formagao de crosslinks

inapropriados.

Dessa forma, pode-se considerar que um material ideal
clinicamente seja aquele que possua uma atividade bio-ativa satisfatoria,
sem que haja comprometimento das propriedades mecéanicas e fisicas. A
partir dos resultados obtidos nesse estudo, podemos considerar que a
utilizagdo do BAG75 nas proporgdes de 50% ou 35% apresentam valores
satisfatorios de liberagdo de Ca**. Sendo assim, com relacéo a liberagao
de ions o BAG75 deve ser o material de escolha para os estudos
subsequientes, com o intuito do desenvolvimento de um material

restaurador com propriedades bio-ativas.

Estudos subseqiientes devem considerar, além da liberac&o
ibnica, as propriedades mecanicas e Dbiolégicas dos materiais
restauradores odontologicos contendo BAG, com o objetivo de prevenir

recorréncia de carie.



7 CONCLUSAO

65

Concluiu-se que :

a adicdo de BAG com maior concentracédo de CaO
em sua composigao levou a uma maior liberagéo de
ions Ca?* apos 24 h de imersdao em SFC,;

a adicao de maiores propor¢des de BAG (50% e
35%) resultaram na maior liberacdo de PO,*, apds 24

h de imersdo em SFC.
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APENDICE

Tabela 24 — Valores de concentracéo de ions Ca*?

Ca*? (ppm) apos:

BAG % Amostra 0Oh 0,25h 0,5h 1h 3h 6h 24h

65 25 1 48,46 42,00 31,27 37,59 37,45 34,05 33,02
65 25 2 4846 4410 3536 38,26 33,46 37,43 31,25
65 25 3 48,46 41,59 30,97 40,72 38,89 36,73 33,93
65 25 4 48,46 38,87 37,89 33,68 32,78 31,02 38,68
65 25 5 48,46 4568 30,95 31,67 39,93 40,89 31,03
65 35 1 48,46 47,68 46,99 44,90 45,62 36,38 36,51
65 35 2 48,46 53,08 36,73 41,08 42,32 37,79 32,12
65 35 3 48,46 54,66 32,47 37,92 42,72 40,38 36,18
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65
65
65
65
65
65
75
75
75
75
75
75
75
75
75
75
75
75
75
75
75
85
85
85
85

35
35
50
50
50
50
50
25
25
25
25
25
35
35
35
35
35
50
50
50
50
50
25
25
25
25

AP ON_L2,OAOPRLPON_,P,AOAPRPON_,LPOPRRON_,OOPRPRON_O P>

48,46
48,46
48,46
48,46
48,46
48,46
48,46
48,46
48,46
48,46
48,46
48,46
48,46
48,46
48,46
48,46
48,46
48,46
48,46
48,46
48,46
48,46
48,46
48,46
48,46
48,46

46,28
55,29
38,21
37,52
37,36
33,28
39,33
40,74
38,56
40,00
43,22
36,03
40,37
41,49
44,64
45,13
40,02
40,74
37,87
32,42
33,32
40,76
32,72
32,12
34,56
38,27

35,48
40,32
41,55
38,88
41,94
37,02
42,84
32,17
29,26
30,10
27,28
33,79
36,73
35,03
31,56
29,05
38,82
31,96
37,43
38,15
31,07
39,04
28,71
28,71
30,74
26,32

36,49
45,84
32,58
34,99
44,90
42,44
36,82
28,50
30,06
24,70
23,32
32,19
28,50
26,30
31,43
34,67
23,03
31,16
27,99
31,72
26,08
33,99
28,24
29,27
30,33
22,67

40,69
47,64
33,77
37,81
36,76
38,83
39,42
27,21
28,79
29,61
22,37
33,91
29,61
27,73
30,17
33,64
25,01
28,53
29,89
32,84
25,67
35,08
28,79
26,11
30,10
22,09

33,78
41,62
34,58
31,57
37,08
39,89
38,64
25,38
22,34
25,61
21,31
27,66
23,59
22,34
23,17
27,18
20,16
29,35
30,44
28,82
25,64
33,29
24,92
23,81
24,47
19,37

70

38,79
31,67
34,25
36,18
36,84
32,29
31,97
23,55
25,56
21,89
21,47
25,37
25,10
24,42
27,75
22,27
29,32
23,98
30,69
31,25
27,36
31,68
22,87
23,75
21,81
27,38
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Ca*? (ppm) apos:

BAG % Amostra Oh 0,25h 0,5h 1h 3h 6h 24h
85 25 5 48,46 30,01 33,97 33,84 3519 29,63 18,49
85 35 1 48,46 43,03 39,23 32,00 33,48 26,80 21,81
85 35 2 48,46 46,72 38,85 31,43 30,10 29,62 27,64
85 35 3 48,46 42,76 41,19 30,06 32,31 29,09 23,75
85 35 4 48,46 40,29 3564 26,72 27,09 21,13 20,48
85 35 5 48,46 47,83 43,22 3563 36,62 36,02 29,33
85 50 1 48,46 33,32 28,71 31,72 29,30 24,25 23,98
85 50 2 48,46 35,85 30,44 3530 27,54 27,79 26,61
85 50 3 48,46 36,51 30,74 32,00 29,83 28,56 26,11
85 50 4 48,46 30,77 25,68 28,67 22,94 23,38 22,32
85 50 5 48,46 38,65 33,39 36,92 34,42 29,72 28,64




Tabela 25 - Valores de area sob a curva da liberacéo de ions Ca®" apos
24h de imersao das amostras em SFC
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BAG Concentragéo Area (ppm x tempo)

0% 352.8

0% 331.8

0% 340.8

0% 351.2

0% 325.8
BAG65 25% 823.6
BAG65 25% 836.1
BAG65 25% 867.2
BAG65 25% 827.9
BAG65 25% 877.1
BAG65 35% 916.4
BAG65 35% 876.1
BAG65 35% 935.7
BAG65 35% 882.1
BAG65 35% 933.4
BAG65 50% 827.7
BAG65 50% 825.4
BAG65 50% 900.1
BAG65 50% 887.8
BAG65 50% 870.0
BAG75 25% 610.4
BAG75 25% 600.8
BAG75 25% 598.2
BAG75 25% 529.2
BAG75 25% 671.5
BAG75 35% 613.2
BAG75 35% 586.1
BAG75 35% 636.8
BAG75 35% 641.5
BAG75 35% 597.5
BAG75 50% 662.5
BAG75 50% 735.1
BAG75 50% 734.1
BAG75 50% 638.3
BAG75 50% 795.7
BAG85 25% 599.8
BAG85 25% 590.5
BAG85 25% 592.6
BAG85 25% 558.9
BAG85 25% 634.1

BAG Concentracgéo Area (ppm x tempo)

BAG85 35% 632.9
BAG85 35% 706.6



BAG85
BAG85
BAG85
BAG85
BAG85
BAG85
BAG85
BAG85

35%
35%
35%
50%
50%
50%
50%
50%

669.7
536.8
812.5
608.5
670.7
676.2
562.9
730.3
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Tabela 26 - Valores de concentracdo de PO4>
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PO, (ppm) apos:

BAG % Amostra Oh 0,25h 0,5h 1h 3h 6h 24h
65 25 1 475 60,28 60,09 5911 5586 54,27 4455
65 25 2 475 60,44 59,53 58,05 56,68 5517 44,32
65 25 3 475 60,05 60,25 5896 56,90 54,57 44,77
65 25 4 475 65,09 57,02 64,29 53,59 50,32 41,77
65 25 5 475 56,04 63,27 54,13 58,98 57,99 4719
65 35 1 475 6242 6240 6240 58,76 57,75 45,30
65 35 2 475 6212 63,36 63,69 60,10 56,77 4545
65 35 3 475 62,35 6280 62,78 60,10 56,61 45,91
65 35 4 475 61,03 6594 68,82 56,43 51,32 41,87
65 35 5 475 64,82 60,07 59,74 63,79 62,95 48,93
65 50 1 47,5 61,659 62,400 63,393 60,253 57,779 47,045
65 50 2 475 61,954 63,278 63,018 60,997 58,076 47,652
65 50 3 47,5 62,959 63,118 64,305 60,848 59,114 46,894
65 50 4 47,5 58,210 57,590 59,210 65,980 53,020 40,320
65 50 5 47,5 63,590 65,580 67,950 59,030 51,250 45,340
75 25 1 475 56,94 55,78 55,89 54,38 52,28 33,94
75 25 2 475 57,23 56,58 56,64 55,19 51,69 33,48
75 25 3 475 56,72 5586 5529 54,38 52,73 33,64
75 25 4 475 51,67 5998 50,33 60,33 56,74 37,44
75 25 5 475 59,61 50,83 59,67 49,01 49,33 29,73
75 35 1 475 60,70 62,32 61,89 60,85 58,82 34,92
75 35 2 475 60,26 6160 61,74 61,29 58,60 3447
75 35 3 475 6048 63,12 62,57 60,70 59,49 34,55
75 35 4 475 5423 67,34 58,79 55,63 52,55 30,27
75 35 5 475 63,82 60,02 064,78 064,35 64,68 38,49
75 50 1 475 63,65 6502 64,82 6087 60,68 3540
75 50 2 475 63,80 64,55 64,74 61,22 59,86 34,77
75 50 3 475 6350 6511 6542 61,00 60,97 3591
75 50 4 475 60,84 61,89 60,23 57,32 51,62 38,94
75 50 5 475 66,87 62,63 6248 5149 5436 42,37

PO, (ppm) apos:

BAG % Amostra Oh 0,25h 0,5h 1h 3h 6h 24h
85 25 1 475 48,75 47,59 43,05 4247 4017 40,10
85 25 2 475 48,83 4790 4425 42,70 40,91 40,55



85
85
85
85
85
85
85
85
85
85
85
85
85

25
25
25
35
35
35
35
35
50
50
50
50
50

APRPWON_L,OAOPRPRON_,OP®

47,5
47,5
47,5
47,5
47,5
47,5
47,5
47,5
47,5
47,5
47,5
47,5
47,5

48,53
44,77
51,62
50,15
50,97
48,53
46,78
51,97
50,15
49,34
50,74
45,59
54,32

48,66
44,22
51,67
46,67
46,52
47,74
44,08
49,78
47,52
47,67
46,83
43,99
50,63

43,65
42,28
45,43
49,80
49,13
50,11
46,59
51,32
51,16
50,71
51,23
46,69
50,03

43,69
41,32
44,67
47,74
48,12
48,35
51,29
45,45
49,42
48,89
49,57
45,78
51,64

40,91
39,26
42,46
46,71
46,19
46,86
42,37
49,79
48,94
48,05
48,86
53,37
42,89

75

39,42
36,74
43,89
43,73
44,27
42,98
40,18
47,78
45,33
45,78
44,49
40,23
49,95
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Tabela 27- Valores de area sob a curva da liberagao de ions PO,* apos
24h de imers&o das amostras em SFC

BAG Concentragéo Area (ppm x tempo)
0% 775.4
0% 779.1
0% 770.1
0% 734.3
0% 803.6
BAG65 25% 1228
BAG65 25% 1236
BAG65 25% 1235
BAG65 25% 1162
BAG65 25% 1292
BAG65 35% 1284
BAG65 35% 1280
BAG65 35% 1281
BAG65 35% 1189
BAG65 35% 1380
BAG65 50% 1305
BAG65 50% 1315
BAG65 50% 1321
BAG65 50% 1201
BAG65 50% 1225
BAG75 25% 1101
BAG75 25% 1094
BAG75 25% 1103
BAG75 25% 1188
BAG75 25% 1023
BAG75 35% 1206
BAG75 35% 1200
BAG75 35% 1210
BAG75 35% 1082
BAG75 35% 1312
BAG75 50% 1235
BAG75 50% 1222
BAG75 50% 1244
BAG75 50% 1155
BAG75 50% 1205
BAG85 25% 978.6
BAG85 25% 992.7
BAG85 25% 984.4
BAG85 25% 932.8
BAG85 25% 1048.0
BAG Concentracéo Area (ppm x tempo)
BAG85 35% 1102
BAG85 35% 1101

BAG85 35% 1098



BAG85
BAG85
BAG85
BAG85
BAG85
BAG85
BAG85

35%
35%
50%
50%
50%
50%
50%

1027
1168
1146
1138
1138
1129
1130
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Camargo, FP. lon release of BAG modified- resin modified- glass ionomer
cement [doctorate thesis]. Sdo José dos Campos: School of Dentistry of
Séo José dos Campos, UNESP — Séo Paulo State University; 2009.

ABSTRACT

Bioactive restorative materials may stimulate the repair of tooth structure
though the release of remineralization-aiding components including
calcium and phosphate. The objective of this study was to measure the ion
release from resin-modified bioactive glass ionomer cement (RMBGIC)
containing various formulations of bioactive glass (BAG). Three types of
BAG: BAG65 (65 mol% SiO2, 31 mol% CaO, 4 mol% P20s), BAG75 (75
mol% SiO,, 21 mol% CaO, 4 mol% P,0s5), BAG85 (85 mol% SiO,, 11
mol% CaO, 4 mol% P,0s) were prepared using sol-gel method, grounded,
micronized, and mixed with GIC powder (Fuji Il LC, GC) in the following
proportions: 1:1, 1:2, 1:3. The mixed-ionomer powders were combined
with standard RMGIC liquid (Fuji Il LC, GC) and light cured (40 s; Ultra
Lume LED, 1100 mW/cm?) in cylindrical disk molds (5 mm x 2 mm). The
cured RMBGIC specimens were grounded and sieved to 100 ym and
immersed (20 mg; n=5) in 3 ml of simulated body fluid (SBF), at 37°C for
1/4, 1/2, 1, 3, 6 and 24 hours with continuous agitation. Following
centrifugation and decanting, the [Ca*?] and [HyPO4>*] in the SBF were
measured using ion specific electrode and visible spectroscopy,
respectively. The amount of ion release were statistically analyzed using
ANOVA/Tukey (o= 0.05). The [PO4*] in SBF immediately increased for all
RMBGICs. The ion release slowly decreased after 1 h, yet remained
higher than the original SBF over the 24 h period. The [PO4>] in SBF for
the control GIC continuously decreased. Overall, BAG65 > BAG75=
BAG85 > GIC for [PO;*]. The [Ca*] release increase initially for all
RMBGICs, remaining with higher values than thecontrol GIC. Resin
modified glass ionomer cement containing bioactive glass releases more
Ca** and P into SBF than the GIC alone. The use of bioactive cements in
dentistry may help to enhance dentin remineralization by providing a
reservoir of ions for use in hydroxyapatite formation.

Keywords: Glass lonomer Cement. lons. Biocompatible Materials. Materials
Tests.
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