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Resumo

Abreu VM. Efeito da incorporagdao do trimetafosfato de sédio microparticulado e
nanoparticulado ao cimento de ionomero de vidro nas propriedades fisico-mecanicas e na
desmineraliza¢do do esmalte [dissertagdao]. Aragatuba: Universidade Estadual Paulista;

2015.

O objetivo do presente estudo foi avaliar o efeito da incorporagdo do trimetafosfato de
sodio (TMP) microparticulado (m) e nanoparticulado (n) ao cimento de iondmero de
vidro (CIV) nas propriedades fisico-mecanicas e na desmineralizagdo do esmalte. Foram
confeccionados corpos-de-prova (n=54) para cada grupo experimental: CIV sem TMP
(CIV), CIV com TMPm 3,5%, 7% e 14% e CIV com TMPn 3,5%, 7% e 14%. Seis corpos-
de-prova foram utilizados na determinac¢do da liberagao de fluoreto (F) ¢ TMP em
solucdes de desmineralizacdo e de remineralizagdo durante 15 dias. As propriedades
fisico-mecanicas avaliadas 24 horas e 7 dias apds a confeccdo foram: resisténcia a
compressao (n=12), resisténcia a tracdo diametral (n=12), dureza de superficie do
material (n=6) e grau de conversio de mondmeros (n=6). Para o estudo da
desmineralizagdo do esmalte, corpos-de-prova (n=12) foram adaptados a blocos de
esmalte selecionados pelo teste de dureza de superficie inicial (DS1) e submetidos as
ciclagens de pH. A seguir, determinou-se a dureza de superficie final (DS.), em sec¢ao
longitudinal (DSL) e a concentracdo de F no esmalte. Testes paramétricos € nao
paramétricos foram realizados, apds a verificacdo da homocedasticidade dos dados
(p<0,05). A adig@o de 14% de TMP levou a maior média de liberacao de F (p<0,05) e os
demais grupos foram similares ao CIV (p>0,05). Maior liberacdo de TMP foi observada

com 14% microparticulado (p<0,05). A incorporacdo do TMP ao CIV promoveu uma
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reducdo média nas propriedades mecanicas de 21% (tragdo), 10% (compressdo) e 18%
(dureza), ap6s 24 horas e em 18%, 23% e 12%, apds 7 dias. O grau de conversdo foi
menor com adi¢do de 14% TMP quando comparado ao CIV apds 24 horas (p<0,05); no
tempo de 7 dias ndo houve diferenca entre os grupos (p>0,05). A adicdo de 7% e 14% de
TMP reduziu a perda mineral e aumentou a concentracdo de F no esmalte, quando
comparado ao CIV (p>0,05). Pode-se concluir que a incorporagio do TMP ao CIV
aumenta a liberacao de F, promove redu¢do na desmineralizagcdo do esmalte mantendo as

propriedades fisico-mecanicas dentro dos parametros para este material.

Palavras-chave: Cimentos de iondmeros de vidro, Desmineralizagdo do dente,

Polimerizagdo, Forca compressiva, Fosfatos, Nanoparticulas.
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Abstract

Abreu VM. The effect of microparticle and nanoparticle sodium trimetaphosphate added
to the glass inonomer cement on the physico-mechanical properties and enamel

demineralization [disserta¢ao]. Aragatuba: Universidade Estadual Paulista; 2015.

The aim of this study was to evaluate the effect of addition of sodium trimetaphosphate
(TMP) microparticle (m) and nanoparticle (n) to the glass ionomer cement (GIC) on the
physico-mechanical properties and demineralization of the enamel. Specimens (n=54)
were fabricated from each experimental group: GIC without TMP (GIC), GIC with 3.5%,
7% and 14% TMPm and GIC with 3.5%, 7% and 14% TMPn. To determine the release
of fluoride (F) and TMP it was used six specimens immersed into a demineralization and
remineralization solution during 15 days. The physico-mechanical properties evaluated
24 hours and 7 days after fabrication were: compressive strength (n=12), diametral tensile
strength (n=12), surface hardness of material (n=6) and the degree of conversion of
monomers (n=6). For the study of enamel demineralization, specimens (n=12) were
attached to enamel blocks selected by the initial surface hardness test (SH1) and submitted
to the pH-cycling. Following, final surface (SH»>) and cross-sectional (CSH) hardness, as
well as enamel F concentration were determined. Parametric and non-parametric tests
were performed after checking the data homoscedasticity (p<<0.05). The addition of 14%
TMP led to higher mean release of F (p<0.05) and the other groups were similar to the
GIC (p>0.05). The release of TMP was higher with 14% microparticulate (p<0.05). The
addition of TMP at GIC promoted an average reduction of mechanical properties of 21%
(tensile), 10% (compressive) and 18% (hardness) after 24 hours and 18%, 23% and 12%

after 7 days. The degree of conversion was lower with addition of 14% TMP compared
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to the GIC after 24 hours (p<0.05); at 7 days there was no difference between groups
(p>0.05). Addition of 7% and 14% TMP reduced mineral loss and increased enamel F
concentration when compared to the GIC (p>0.05). It can be concluded that the
incorporation of TMP in the GIC increases the release of F, promotes reduction in enamel
demineralization maintaining the physico-mechanical properties within the parameters

for this material.

Keywords: Glass ionomer cements, Tooth demineralization, Polymerization,

Compressive strength, Phosphates, Nanoparticles.
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Efeito do TMP nas propriedades do ionémero de vidro 22

Efeito da Incorporaciao do Trimetafosfato de Sodio Microparticulado e
Nanoparticulado ao Cimento de Ionomero de Vidro nas Propriedades Fisico-

Mecéanicas e na Desmineralizacio do Esmalte.*

Relevancia clinica
A incorporagdo do trimetafosfato de s6dio ao cimento de ionémero de vidro potencializa
a reducdo da desmineralizacdo do esmalte sem grandes perdas nas propriedades fisico-

mecanicas do material sugerindo sua indicagdo em pacientes com alta atividade de carie.

Resumo

O objetivo foi avaliar o efeito da incorporagdo do trimetafosfato de sodio (TMP)
microparticulado (m) e nanoparticulado (n) ao cimento de iondmero de vidro (CIV) sobre
as propriedades fisico-mecénicas e a desmineraliza¢ao do esmalte. Foram confeccionados
corpos-de-prova para cada grupo experimental: CIV sem TMP (CIV), CIV com TMPm
3,5%, 7% e 14% e CIV com TMPn 3,5%, 7% e 14%. Foram determinadas as liberagdes
de fluoreto (F) e TMP e as propriedades fisico-mecanicas (compressao, tragao diametral,
dureza e grau de conversao) nos tempos de 24 horas e 7 dias. A ciclagem de pH foi
realizada para avaliar a perda mineral (dureza de superficie e em secc¢ao longitudinal) e a
concentracdo de F no esmalte. A adicao de 14% de TMP levou a maior média de liberagao
de F (p<0,05) e os demais grupos foram similares ao CIV (p>0,05). Maior liberagao de
TMP foi observada com 14% microparticulado (p<0,05). Houve uma reducao meédia nas
propriedades mecénicas de 21% (trag@o), 10% (compressdo) e 18% (dureza), apds 24

horas e em 18%, 23% e 12%, apos 7 dias. O grau de conversao foi menor com adi¢ao de

* De acordo com as instrucoes aos autores do periodico Operative Dentistry (Anexo A).
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Efeito do TMP nas propriedades do iondémero de vidro 23

14% TMP apo6s 24 horas (p<0,05); no tempo de 7 dias ndo houve diferenga entre os grupos
(p>0,05). A adicdo de 7% e 14% de TMP reduziu a perda mineral e aumentou o F no
esmalte, quando comparado ao CIV (p>0,05). Concluiu-se que a incorporacdo do TMP
aumenta a liberagdo de F, reduz a desmineralizacdo do esmalte mantendo as propriedades

fisico-mecanicas dentro dos pardmetros para este material.

INTRODUCAO

Materiais restauradores contendo fluoreto (F) t€m como objetivo prevenir a perda mineral
na interface material/estrutura dentdria, pois o F reduz o processo de desmineralizagdo.!"
3 Os cimentos de iondmero de vidro (CIVs) modificados por resina sio exemplos de
materiais que liberam F e que de maneira geral apresentam melhores propriedades
mecanicas e estéticas quando comparado com os iondmeros convencionais devido a
inclusio de mondmeros resinosos na sua composi¢do.* Entretanto, a adicdo de
componentes resinosos pode influenciar a liberagdo de F dependendo da composigdo do
iondmero”’ e consequentemente o efeito na desmineralizagao.

Resinas compostas tendem a liberar menos F em comparagdo aos materiais
ionoméricos,® porém a adigdo de fosfato inorganico pode melhorar esta liberagio em
resinas.” A adi¢do de trimetafosfato de sodio (TMP) em resina composta contendo F
aumentou a liberagdo de F em aproximadamente 3 vezes’ resultando em redugdo da perda
mineral em 4 vezes.”! Assim, a adicdo de TMP em um CIV modificado por resina
poderia aumentar a liberagdo de F e seu potencial anticarie a longo prazo. Entretanto, o
estudo de Tiveron et al.” ndo analisou o efeito da adi¢do do fosfato nas propriedades
fisico-mecanicas, exceto a dureza do material que mostrou-se com valores dentro da
variagdo para o material utilizado.!! Como o TMP tem afinidade por cations este pode se

ligar ao Ca?" e Al" e alterar a reagdo 4cido-base, presente nos CIVs modificados por
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resina, e as propriedades fisico-mecanicas. A reducdo do tamanho das particulas a escala
nanométrica poderia proporcionar uma melhor interacdo mecanica com a matriz
polimérica do material'? e isto minimizaria o efeito nas propriedades fisicas e mecanicas
do CIV modificado por resina. Somando-se a isto, o0 aumento da area de superficie pode
torna-las mais reativas'® e potencializar o efeito anticarie.'*

Nesse sentido, uma vez que ndo existem produtos comerciais com essas
caracteristicas, considerou-se importante verificar se a incorporagdo de TMP
microparticulado e nanoparticulado nas concentragdes de 3,5%, 7% e 14% a um cimento
de ionoémero de vidro modificado por resina influenciaria as propriedades fisico-
mecanicas e a desmineralizacdo do esmalte. A hipdtese nula do estudo foi que a adi¢do
de TMP ao cimento de iondmero de vidro ndo alteraria a liberacao de F, as propriedades

fisico-mecanicas ¢ o efeito na desmineralizagao do esmalte.

MATERIAIS E METODOS

Preparo do TMP Microparticulado (TMPm) e Nanoparticulado (TMPn)

Para este estudo foram analisadas duas formas do TMP, microparticulado e
nanoparticulado. O tamanho das particulas do TMPm (Sigma-Aldrich Co., St. Louis,
MO, USA) foi padronizado em até 53 um de didmetro utilizando uma peneira
granulométrica acoplada a um agitador eletromagnético (Bertel Indastria Metalargica
LTDA, Caieiras SP, Brasil) (Anexo B).

A obtengdo das particulas de TMPn foi por meio da técnica de moagem. O TMP
foi pesado na quantidade necessaria para o estudo, e em seguida, armazenado em frascos
de polietileno. Ao TMP em associagdo com isopropanol foram adicionadas esferas de
zircOnia até o limite em que estas ficassem cobertas pela mistura. Os frascos foram

vedados com fita veda rosca e levados ao moinho de bolas e submetidos a moagem por
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48 horas. A seguir, o TMP foi submetido a filtragem em peneiras granulométricas para a
sua separacdo das esferas de zirconia. O frasco contendo o TMP foi lavado com
isopropanol e o material filtrado foi vedado com papel aluminio e submetido a secagem
em estufa a temperatura de 85°C para evaporagdo do solvente (isopropanol). Apos a
secagem do TMP, o mesmo foi submetido a trituragdo até atingir particulas com didmetro
médio de 22,7 nm, em almofariz de agata, pesado e armazenado em frasco de polietileno.
A difracdo de raios-X (DRX) foi utilizada para a identificacdo da estrutura cristalina e

para estimativa do tamanho médio de TMPm e TMPn'# (Anexo B).

Preparo da Mistura do CIV com TMP

O CIV utilizado neste estudo foi o Fuji II LC (GC Corporation, Tokyo, Japao). Ao p6 do
CIV adicionou-se TMPm e TMPn, separadamente, em concentragoes de 3,5%, 7% e 14%
definidas com base nos resultados obtidos por Tiveron et al.” Moinho de bolas de 4gata
(Planetary Micro Mill PULVERISETTE 7 classic line, Fritsch GmbH, Idar-Oberstein,
Alemanha) foi utilizado para homogeneizagao da mistura (Anexo C). Foram realizados 5
ciclos (normal/reverso) com duragdo de 1 minuto cada, a uma velocidade de 100 rpm.
Para manipulacdo do material foi mantida a propor¢ao pé-liquido do CIV recomendada

pelo fabricante (3,2 g de po6 para 1,0 g de liquido).

Liberacao de F e TMP dos CIVs
Confeccao dos Corpos-de-Prova
Para cada material testado: CIV sem TMP (CIV), CIV com 3,5%, 7% e 14% de TMPm,
CIV com 3,5%, 7% e 14% de TMPn, corpos-de-prova (n=6) foram confeccionados com
o auxilio de uma matriz metélica bipartida (5 mm de didmetro e 2 mm de espessura). A

extremidade de um fio de aco inoxidavel de 0,25 mm de diametro foi posicionada no
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interior da matriz, previamente a inser¢do dos materiais, para facilitar a manipulagdo dos
corpos-de-prova. A fotopolimerizacdo (Blue Star 2, Microdont, Socorro, SP, Brasil) foi
realizada por 20 segundos, nas superficies superior e inferior.!> Apos a fotopolimerizagao,

os excessos do material foram cuidadosamente removidos (Anexo D).

Ciclagem de pH para Liberacio de F e TMP dos CIVs

Corpos-de-prova (n=6) de cada material foram colocados em tubos de ensaio de
polipropileno com tampa contendo 2 mL de solucao de desmineralizagdo (DES) (Ca e P
2,0 mmol/L em tampao acetato 0,075 mol/L, em pH 4,7) e armazenados por 6 horas. Em
seguida, os corpos-de-prova foram transferidos para novos tubos contendo solugdo de
remineralizacdo (RE) (Ca 1,5 mmol/L, P 0,9 mmol/L, KCI 0,15 mol/L em tampao Tris
0,02 mol/L, em pH 7,0) permanecendo por 18 horas.!> Estes procedimentos foram
repetidos durante 15 dias. Os tubos foram mantidos sob agitacdo constante com
frequéncia de 120 rpm em mesa agitadora (TE-420 Orbital - Tecnal, Piracicaba, SP,
Brasil), a temperatura de 37°C (Anexo D). Antes de serem imersos em nova soluciao (DES
ou RE) os corpos-de-prova foram lavados com 4gua deionizada e secos com papel
absorvente. As solu¢des foram recolhidas diariamente, identificadas e armazenadas em

tubos de ensaio de polipropileno a 4°C para leitura do F e TMP liberado.

Analise de F e TMP nas Solu¢des DES e RE

Para a analise de F das solu¢des DES e RE foi utilizado eletrodo especifico para ion
fluoreto (9409-BN, Orion Research, Inc., Beverly, MA, Estados Unidos da América) e
microeletrodo de referéncia, previamente calibrados com solug¢des padrao de 0,250 a 32
ug F/mL, acoplados a analisador de ions Orion 720 A (Orion Research). Para as dosagens

foram pipetadas 0,5 mL das solu¢des DES ou RE e acrescido 0,5 mL de TISAB II (tampao
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ajustador de forga i6nica total). As leituras foram realizadas sob agitacdo constante em
agitador magnético (TE-081, Tecnal). Esses valores foram convertidos para pg F/cm?
(Anexo E). Para a determina¢do do TMP liberado pelos materiais, o fésforo (P) foi
quantificado nas solu¢cdes DES ou RE apds hidrélise em meio &cido. Para isto, aliquotas
de 0,2 mL das solu¢des DES ou RE foram acrescidas de 0,2 mL de acido cloridrico (HCI)
a 1,0 mol/L e aquecidas em banho fervente, a 100°C, por 1 hora. Apds a hidrélise, a
concentragdo de P nas solugdes foi determinada pelo método colorimétrico,'® em placas
de 96 pogos (Placa para cultura de células de fundo chato - Modelo 92096 - TPP, Suiga).
Aliquotas de 0,02 mL das solugdes DES ou RE foram utilizadas para as leituras em leitor
de microplacas (PowerWave 340, Biotek, Winooski, VT, Estados Unidos da América),
no comprimento de onda de 660 nm (Anexo F). A concentragdo de P determinada nas
solucdes DES e RE apo6s hidrolise acida foi subtraida da quantidade de P existente nas
solugdes DES (57,4 £3,2 ug P/mL) e RE (25,9 £1,0 pg P/mL) e o valor final considerado
como a proveniente de TMP presente nas solucdes. Esses valores foram convertidos para
ng TMP/cm?. As concentragdes de F e TMP das solugdes DES e RE foram determinadas
separadamente. Posteriormente, os resultados das solugdes DES e RE foram somados
(DES + RE), completando um periodo de 24 horas e um ciclo da metodologia utilizada

(ciclagem de pH), nos 15 dias analisados.

Determinacio das Propriedades Fisico-Mecanicas dos CIVs

Avaliacio da Resisténcia a Compressao

Doze corpos-de-prova foram confeccionados (2 mm de didmetro x 4 mm de altura)!’” em
matrizes de silicone de condensacdo (Speedex, Vigodent S.A. Industria e Comércio, Rio
de Janeiro, RJ, Brasil) e fotopolimerizados por 20 segundos, nas superficies superior e

inferior.!> Seis corpos-de-prova foram armazenados por 24 horas e outros seis por 7 dias,
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em estufa a 37°C, em ambiente imido. Em seguida, foram submetidos ao ensaio de
resisténcia a compressdo em maquina de ensaio universal Instron (DL3000, Instron Co.),
com célula de carga de 5 kN a uma velocidade de 1 mm/min, em posigdo vertical, até que
ocorresse a fratura (Anexo G). A resisténcia a compressdo foi medida em megapascal

(MPa).

Avaliacido da Resisténcia a Tracao Diametral

Doze corpos-de-prova foram confeccionados (6 mm de didmetro x 3 mm de altura) em
matrizes de silicone de condensacao (Speedex) e fotopolimerizados por 20 segundos, nas
superficies superior e inferior.!> Apos os periodos de armazenamento (como descrito
anteriormente) foram submetidos ao ensaio de resisténcia a tracdo diametral (RTD), com
célula de carga de 5 kN a uma velocidade de 1 mm/min, em posicdo horizontal, até que
ocorresse a fratura. Para tanto, foi utilizada uma maquina de ensaio universal Instron

(DL3000, Instron Co., Canton, MA, Estados Unidos da América) (Anexo H). A tensdo

2xFr

1TOlt,ondeFréa
XAX

de tracdao, medida em MPa, foi calculada usando a equau;ﬁo:17 RTD =

forga maxima aplicada em newton (N), d € o didmetro e t € a altura do espécime.

Avaliacido da Dureza de Superficie do Material

Foram confeccionados 6 corpos-de-prova com o auxilio de uma matriz metalica bipartida
(5 mm de diametro e 2 mm de espessura) e fotopolimerizados por 20 segundos, nas
superficies superior e inferior.”> Apods 24 horas, mantidos em recipiente plastico e em
ambiente timido (37°C), foram submetidos ao teste de dureza de superficie. O teste foi
determinado utilizando microdurdometro (Micromet 5114 hardness tester, Buehler, Lake
Bluff, IL, Estados Unidos da América), sob carga estatica (Knoop) de 100 g por um tempo

de 10 segundos. Foram realizadas 5 impressoes na superficie do material distantes 500
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um entre si.'> A seguir, os corpos-de-prova foram armazenados em estufa a 37°C (em
ambiente umido) e apos 7 dias foi repetido o teste da dureza, sendo realizadas 5

impressoes a 250 um das realizadas em 24 horas (Anexo I).

Determinacio do Grau de Conversao (GC) dos Monomeros dos CIVs

Os CIVs (n=6) foram manipulados, inseridos entre duas ldminas de vidro, pressionados
formando um filme de aproximadamente 0,12 £0,02 mm, e fotopolimerizados por 20
segundos de cada lado da amostra. Em seguida, foram armazenados durante 24 horas e 7
dias, ao abrigo da luz, em estufa a 37°C. Apds estes periodos, os filmes de CIVs foram
triturados e misturados com brometo de potassio (KBr), na propor¢do de 1:35 (mg:mg).
As misturas foram colocadas na prensa (Pike Technologies, Madison, WI, Estados
Unidos da América), sob uma carga de 3 toneladas, para confec¢@o das pastilhas, as quais
foram analisadas imediatamente usando a técnica de espectroscopia no infravermelho
transformada de Fourier (FTIR) (Anexo J). Os espectros de absor¢ao no infravermelho
foram obtidos pelo método de transmissdo em espectrofotometro (Nexus 670, Nicolet
Instrument Corporation, Madison, WI, Estados Unidos da América), na regido espectral
entre 1.400 e 2.000 cm™!, utilizando 128 varreduras e 4 cm™ de resolucdo. A determinagio
do grau de conversdo na polimerizagdo dos CIVs foi baseada na medida da diminuigdo
da intensidade da banda de absorcdo associada ao metacrilato quando o monomero ¢
convertido em polimero. Para o material estudado e as condi¢des de preparo das amostras,
foram utilizadas as bandas de absorcao associadas a vibragdes de estiramento das ligagdes
C =C do mondémero e COO™ do 4cido carboxilico, localizadas aproximadamente em 1640

e 1540 cm™!, respectivamente. O valor do grau de conversio foi determinado utilizando a

[Abs(C=C)/Abs(CO 0_)]poll’mero
[Abs(C=C)/Abs(COO07)]monsmero

seguinte equagdo: GC (%) = (1 — ) x 100.
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Ciclagem de Desmineralizacio e Remineralizagao

Preparo dos Blocos de Esmalte

Blocos de esmalte (4x4x3 mm) foram obtidos de incisivos bovinos e a seguir suas
superficies dentinarias foram planificadas com lixa de granulacao 320 e as superficies de
esmalte foram polidas com lixas de granulacao 600, 800 e 1200, carga de 4 libras, sob
refrigeragdo a agua, e polidas com feltro (Polishing Cloth Buehler 40-7618, Buehler) e
suspensao de diamante (Metadi Monocrystalline Diamond Suspension, 1 micron, Blue
Color Polish Spray, Water Base 40-6530 — Buehler). Apos o polimento, seccdes
transversais foram realizadas a uma distancia de 1 mm da borda do bloco, em cortadeira
sob refrigeracao a agua deionizada, obtendo-se blocos com 4x3x3 mm. Teste de dureza
de superficie inicial (DS;) foi realizado para selecao de 96 blocos de esmalte que

apresentassem valores entre 320 a 380 KHN (Anexo L).

Ciclagem de pH (DES > RE)

Oito grupos experimentais (n=12), com dureza média dentro do intervalo de confianca
de 346,1 a 352,3 KHN, foram determinados: placebo (sem CIV), CIV, 3,5% TMPm, 7%
TMPm, 14% TMPm, 3,5% TMPn, 7% TMPn e 14% TMPn.

Doze corpos-de-prova de cada material (3x2x1 mm) foram justapostos as bordas
seccionadas dos blocos de esmalte e fixados com auxilio de cera pegajosa.'® Os conjuntos
blocos/corpos-de-prova foram submetidos a 5 ciclagens de pH,'® a uma temperatura de
37°C, sendo imersos nas solucdes de desmineralizagao - DES (6 horas - Ca e P 2,0
mmol/L em tampdo acetato 0,075 mol/L, 0,04 ppm F em pH 4,7 - 2,2 mL/mm?) e
remineralizacao - RE (18 horas - Ca 1,5 mmol/L, P 0,9 mmol/L, KCI 0,15 mol/L em
tampao cacodilato 0,02 mol/L, 0,05 ppm F em pH 7,0 - 1,1 mL/mm?). Apos remogio das

solugdes, os conjuntos foram lavados com jatos de dgua deionizada por 30 segundos e
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secos com papel absorvente. Decorrido o 5° dia, a solu¢do RE foi trocada, e os conjuntos

permaneceram nesta nova solugdo por 48 horas (Anexo M).

Avaliacido da Dureza do Esmalte

Para o teste de dureza de superficie inicial (DS;) foi utilizado o microdurémetro, com
penetrador tipo Knoop, Micromet 5114 hardness tester (Buehler e Mitutoyo Corporation,
Kanagawa, Japan) e o software Buehler OmniMet (Buehler), carga estatica de 25 g e
tempo de 10 segundos.?’ Foram realizadas 5 impressdes no esmalte a uma distancia de
300 um da borda seccionada e 100 pm distantes entre si.'® Apés o término da ciclagem
de pH, os materiais unidos aos blocos de esmalte foram removidos, e os blocos foram
submetidos ao teste de dureza de superficie final (DS;), utilizando a mesma metodologia

do teste de DS;. O calculo da porcentagem de perda da dureza de superficie foi feito

utilizando a equagao %DS= 2222 x 100.

Para determinar a dureza em sec¢do longitudinal (DSL), metade de cada bloco
(2x3x3 mm) foi incluida em resina acrilica (Buehler Transoptic Powder, Lake Bluff, IL,
Estados Unidos da América) e a superficie cortada foi exposta e polida. Para o teste de
dureza foi utilizada carga de 5 g por 10 segundos. A 300 um da borda que permaneceu
em contato com o material, foram realizadas, em cada bloco, 13 impressdes nas
profundidades de: 5, 10, 15, 20, 25, 30, 40, 50, 70, 90, 110, 220 ¢ 330 um (Anexo N). A
area integrada da dureza (KHN x pm) da lesdo até o esmalte higido foi calculada
utilizando a regra trapezoidal (GraphPad Prism, versao 3.02) e subtraida da area integrada
da dureza do esmalte higido obtendo a perda integrada da dureza de subsuperficie

(AKHN).?!

Analise de F no Esmalte
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A outra metade do bloco foi novamente seccionada para obtengdo de um bloco 2x1x3
mm e submetida ao procedimento de microabrasdo utilizando lixa auto-adesiva
(granulacao 400, Silicon-Carbide, Buehler) em frasco de poliestireno cristal (J-10,
Injeplast, Sdo Paulo, SP, Brasil), baseado na metodologia proposta por Alves et al.>> Apos
a remocdo de uma camada de aproximadamente 50 um de esmalte de cada bloco foi
acrescentado 0,5 mL de HCI 1,0 mol/L no interior dos frascos. Estes foram mantidos sob
agitacdo constante por 1 hora em mesa agitadora (TE-420 Orbital, Tecnal). Para anélise
de F foi utilizado o eletrodo especifico para ion fluoreto Orion 9409-BN (Orion Research,
Inc.), e eletrodo de referéncia (Orion Research, Inc.), previamente calibrados com
solugdes padrao (0,16 a 2,56 pg F/mL), acoplados a um analisador de ions Orion 720 A
(Orion Research, Inc.) (Anexo O). Para determinagao do F uma aliquota de 0,04 mL da
amostra foi tamponada com 0,04 mL de TISAB II + NaOH. Os valores foram expressos

em pg F/mm?.

Analise Estatistica

Para as varidveis concentragio de F (ug F/cm?) e TMP (ug TMP/cm?) nas solucdes DES
e RE, e valores obtidos dos testes fisico-mecanicos (tracdo diametral — MPa, compressao
— MPa, dureza dos materiais — KHN e grau de conversdo — %) foram considerados como
fatores de variagdo os materiais € o tempo. Para as varidveis obtidas apos a ciclagem de
pH (DS, %DS, AKHN e F) foram considerados como fatores de variacdo os materiais.
Os dados de liberacao (F e TMP) mostraram distribui¢ao heterogénea e foram submetidos
a analise de variancia (2-critérios). Os resultados de tracdo diametral, compressao, dureza
e grau de conversdao apresentaram distribuicdo normal (Teste de Shapiro-Wilk) e
homocedascidade (Teste de Cochran) e foram submetidos a analise de variancia (2-

critérios). Os dados de DS,, %DS e AKHN apresentaram distribuicdo homogénea e foram
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submetidos a andlise de varidncia (1 critério). Os resultados de F apresentaram
distribui¢do heterogénea e foram submetidos a andlise de Kruskal-Wallis. O teste
utilizado para comparacdo entre os grupos apos as andlises foi de Student-Newman-
Keuls. Todas as analises foram realizadas com o programa SigmaPlot versdo 12.0 com

limite de significancia de 5%.

RESULTADOS
Os maiores valores de liberacdo de F foram observados no primeiro dia para todos os
grupos (p<0,001), sendo os maiores valores totais apresentados pelos grupos 14% TMPm
(p<0,001) seguido do 14% TMPn (p<0,001). A partir do quarto dia todos os grupos
apresentaram liberagdo semelhante (p>0,05) (Figura 1).

Quanto a liberacdo de TMP pelos materiais nas solugdes de ciclagem, o grupo
14% TMPm apresentou maior liberagdo apenas no primeiro dia (p<0,001). Para o grupo
CIV e 3,5% TMPn ndo houve liberagdo de TMP considerando os valores totais (p<0,001).
Ao longo do tempo houve uma variagao da liberagdo de TMP similar entre os grupos com
periodos de aumento e diminui¢do dos valores (Figura 2).

A resisténcia a compressao foi maior no tempo de 7 dias quando comparado a 24
horas (p<0,009), com exce¢ao dos grupos com 14% de TMPm e TMPn (p>0,312). No
tempo de 24 horas a resisténcia a compressao foi semelhante entre os grupos CIV e 3,5%
TMPm (p=0,812). No tempo de 7 dias houve uma redugdo na resisténcia a compressao
inversamente proporcional a concentragdo de TMP para o grupo microparticulado.
Levando em considerag@o o tamanho das particulas, os grupos com TMPm apresentaram
maior resisténcia do que os grupos com TMPn (Figura 3).

A resisténcia a tragdo diametral do grupo CIV diferiu apenas dos grupos 7% e

14% TMPn (p<0,030) apresentando menores valores, independente do tempo. A tragdo
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aumentou com o tempo de 7 dias, porém ndo houve diferenca quando comparado ao
tempo de 24 horas (p>0,133), com exce¢do dos grupos com 14% TMPm e 3,5% TMPn
(p<0,031) (Figura 4).

Na analise de dureza de superficie dos materiais, no tempo de 24 horas, o grupo
CIV apresentou os maiores valores de dureza (p<0,001) quando comparado aos demais
grupos. No tempo de 7 dias a dureza aumentou para todos os grupos (p<0,001), sendo
que os grupos CIV, 3,5% TMPm e 14% TMPm apresentaram dureza similar (p>0,111) e
superior aos demais grupos (p<0,007) (Figura 5).

O grau de conversao foi similar entre os grupos no tempo de 7 dias (p>0,556). Os
grupos com 14% TMPm e 14% TMPn apresentaram menor grau de conversdo quando
comparado aos grupos CIV e 3,5% TMP no tempo de 24 horas (p<0,036). O grau de
conversao dos grupos CIV, 3,5% TMP e 7% TMPn foi similar entre os tempos de analise
(p>0,072) (Figura 6).

A avaliacdo da dureza do esmalte apos ciclagem de pH mostrou que o grupo placebo
apresentou maior perda mineral (DS2, %DS e AKHN) quando comparado ao demais
grupos (p<0,001). O CIV apresentou perda mineral similar aos grupos 3,5% TMP
(p>0,05). A adicdo de 14% TMP ao CIV levou a menor perda mineral em relagdo aos
demais grupos (p<0,05), independente do tamanho da particula (Tabela 1). O F presente
no esmalte foi semelhante entre os grupos CIV e 3,5% TMP (p>0,05). Os grupos 7% e
14% TMP apresentaram maiores valores de F presente no esmalte (p<0,05) quando

comparado aos demais grupos, sendo semelhantes entre si (Tabela 1).

DISCUSSAO
O delineamento experimental do presente estudo in vitro permitiu verificar que a adicao

do TMPm e TMPn ao CIV aumentou a liberacdo de F e reduziu suas propriedades fisico-
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mecanicas e a desmineralizacdo do esmalte. A hipdtese nula foi parcialmente rejeitada,
pois dependendo da andlise e concentragdo a adi¢do de TMP ndo levou a mudancas
quando comparado ao CIV.

A menor perda mineral na presenca de TMP (7 e 14%) pode estar relacionada a
maior liberagdo de F e TMP a partir destes materiais. Isto produz uma propor¢ao TMP:F
na interface do esmalte que leva a redugdo na perda mineral,’!%*!>32* bem como o
aumento de calcio (Ca) e F no esmalte.?!** No presente estudo a adicio de 7% e 14%
TMP ao iondmero aumentou em aproximadamente 21% e 29%, respectivamente, a
incorporacao de F no esmalte em relagao ao grupo CIV.

A maior disponibilidade de F observada com a adi¢ao de 14% de TMP pode estar
relacionada a afinidade do TMP por ions metalicos.”> Durante a aglutinacio do po e
liquido, o Ca e o Al reagiriam com o TMP reduzindo a reagdo destes ions com o F.%
Assim, o F estaria mais disponivel para ser liberado podendo aumentar o efeito na
desmineralizacdao do esmalte como observado no presente estudo (Tabela 1). Em menores
concentracoes do TMP esta reatividade com os ions metalicos foi reduzida nao
interferindo na liberagdo de F (Figura 1). A capacidade de complexar ions metalicos ¢
dependente do niimero de fosfatos presente na cadeia ciclica?® o que levaria a maior
disponibilidade de F como observado no estudo de Hosida.?” Entretanto, propriedades
mecanicas diminuidas também estdo associadas com aumento na liberacdo de F.?

No presente estudo, a adicdo de TMP resultou em uma diminui¢do nas
propriedades mecanicas, mesmo apds sete dias; alteracdes nas composi¢des do po e na
relagdo po-liquido podem ser responséaveis pelo decréscimo na resisténcia a compressao
e tragdo diametral.?® A redugdio no tamanho das particulas e a maior concentragio de TMP
levaram a propriedades reduzidas devido principalmente ao aumento da reatividade das

nanoparticulas de TMP que estd relacionada ao maior nimero de atomos em sua
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superficie.!® Isto aumenta a capacidade do TMP em complexar os ions Ca’" e Al'
interferindo na reacdo acido-base. A adicdo de nanoparticulas de TMP levou a uma
reducdo média de 13% nas propriedades mecanicas em comparagdo aos
microparticulados. Os CIVs aumentam suas propriedades mecanicas com o passar do
tempo, e isto ¢ atribuido a reagio acido-base tardia que ocorre com o material.>* A maioria
dos valores disponiveis na literatura para tracdo (15,7 — 35,9 MPa),*!* compressio
(137,7 - 228,2 MPa)**3 e dureza (64,7 — 89,4 KHN)**37 foram analisados apds 24 horas
do preparo da amostra. Os valores obtidos no presente estudo (Figuras 5, 6 e 7) para o
CIV apresentam-se dentro da variagdo para este material, porém com uma redug¢ao média
com a adi¢ao de TMP de 21% (tracdo), 10% (compressdo) e 18% (dureza), apds 24 horas
e em 18%, 23% e 12%, apos 7 dias.

A presenca do TMP no CIV pode ter alterado o efeito dos radicais livres apds a
ativagdo com a luz nas primeiras 24 horas. Uma hipOtese € que a presenca de Na*
proveniente do TMP possa interferir na reagdo monomérica, principalmente quando em
grande quantidade. E importante saber que o ionémero utilizado no presente estudo é
constituido por acidos poliacrilicos com carater bifuncional, isto €, possuem grupamentos
carboxilicos (COO’) em uma das extremidades e grupamentos metacrilatos [CH,=C-
(CH3)] na outra. A maior quantidade de TMP reduziu o grau de conversdo dos
mondmeros no tempo de 24 horas, mas foi similar entre os CIVs apds 7 dias. Apesar de
haver correlagdo entre o grau de conversao dos mondmeros e as andlises de compressao
e tracdo, esta foi fraca; com a dureza foi moderada.’® Isto pode indicar que o grau de
conversao nao afetou diretamente as propriedades mecanicas dos CIVs.

Assim, a capacidade do TMP de complexar cations durante a reagdo acido-base
pode ser o principal fator que influenciou as propriedades mecanicas do material e elevou

a liberacdo de F dos CIVs com a adicao de 14% de TMP. O presente estudo mostra que
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a adi¢do de TMP no iondmero ¢ possivel, porém a liberagdo ¢ menor em baixas
concentragdes. Mesmo assim, a presenga do TMP em menor quantidade juntamente com
a liberacdo de F do iondomero ¢ capaz de levar a um efeito adicional contra a
desmineralizacdao do esmalte. No presente estudo, o grupo com 7% de TMP, mesmo ndo
apresentando maior liberagdo de F quando comparado ao CIV, apresentou menor perda
mineral e maior incorporagdo de F no esmalte quando comparado ao CIV (Tabela 1).

Baseado em estudos prévios®!0-21:23.24

sabe-se que a associacdo do TMP ao F reduz a
perda mineral e seu efeito ¢ explicado pela sua capacidade de adsor¢do ao esmalte e
substantividade, formando uma barreira que reduz a difusdo de acido evitando a
desmineralizacao.

A adicdo do TMP levou a poucos efeitos deletérios no ionémero de vidro
modificado por resina e aumentou sua capacidade de resistir ao processo de
desmineralizacdo. Assim, o resultado do presente estudo pode contribuir no
desenvolvimento de novas formulacdes, modificacdes ou associagcdes de agentes de
prevencao de carie duplos ativos que possam melhorar o desempenho de materiais

restauradores. As andlises utilizadas indicam pontos que devem ser pesquisados para

desenvolver novos materiais associados a fosfatos inorganicos em sua formulagao.

CONCLUSAO
Pode-se concluir que a incorporagdo do TMP ao CIV aumenta a liberagdo de F, promove
redu¢do na desmineralizacdo do esmalte mantendo as propriedades fisico-mecanicas

dentro dos parametros para este material. A redu¢do do tamanho da particula de TMP nao
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levou a melhores resultados. O aumento na concentragdo de TMP aumenta liberacdo de

F e reduz a perda mineral.
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Figura 1. Valores médios de fluoreto liberado nas solu¢des DES e RE em fung¢do do tempo

(15 dias). Barras verticais mostram o desvio padrdo da média. *Valores médios (DP) de

fluoreto total liberado nas solu¢des DES e RE durante 15 dias. Letras distintas mostram

diferenca estatistica entre os grupos (Student-Newman-Keuls, p<0,05).
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diferenca estatistica entre os grupos (Student-Newman-Keuls, p<0,05).

Valéria Marisel de_Abreu



Efeito do TMP nas propriedades do iondmero de vidro

45

V1)
¥y
o

24h

m 7 dias
d
300
T 250 g f g
E b,c C b,c 1 b S ch h
) ; ’
o 200 4 1 J_ x
!E 1L
2 150
a
§
Q 100
50
0
3,5% TMPm 7% TMPm 14% TMPm 3,5% TMPn 7% TMPn 14% TMPn

Grupos

Figura 3. Valores médios da resisténcia a compressao em fun¢do dos grupos

experimentais. Letras distintas mostram diferenga estatistica entre os grupos € o tempo.

Barras verticais mostram o desvio padrdao da média.

40 c,e

a,e c,d f c,d,g c c_,d
30 : ,
b,f a, b 8 |

i
20
10
0

Tra¢do Diametral (MPa)

CIvV 3,54 TMPmM 7% TMPm 14% TMPm 5% TMPn

Grupos

24h

W7 dias

Figura 4. Valores médios da resisténcia a tragdo diametral em fun¢do dos grupos

experimentais. Letras distintas mostram diferenga estatistica entre os grupos € o tempo.

Barras verticais mostram o desvio padrao da média.

Valéria Marisel de_Abreu



Efeito do TMP nas propriedades do iondmero de vidro 46

24 h

m 7 dias
100

- Wi cf e
6 - 1 I
4

2

Clv 3,5% TMPm 7% TMPm 14% TMPm 3,5% TMPn 7% TMPn 14% TMPn

o o o

Dureza de Superficie (Knoop)
o

Grupos

Figura 5. Valores médios da dureza de superficie em funcdo dos grupos experimentais.
Letras distintas mostram diferencga estatistica entre os grupos e o tempo. Barras verticais

mostram o desvio padrao da média.

24h
W 7 dias

80,0
i a,c c

60,0 b
40,0
20,0

0,0

3,5% TMPm 7% TMPm 14 % TMPm 3,5% TMPn 7% TMPn 14% TMPn

Grau de Conversao (%)

Grupos

Figura 6. Valores médios do grau de conversao dos mondmeros em fun¢do dos grupos
experimentais. Letras distintas mostram diferenga estatistica entre os grupos € o tempo.

Barras verticais mostram o desvio padrdo da média.

Valéria Marisel de_Abreu



Efeito do TMP nas propriedades do iondmero de vidro

Tabela 1: Valores médios (DP) obtidos das andlises nos blocos de esmalte (n=12) apos a

ciclagem de pH de acordo com os grupos

Analises
Grupos DS, %DS AKHN F (ug/mm?)
Placebo 40,8 (31,2)" -88,4(8,8) 7336,5(1013,2) 2,99 (0,28)
CIV 175,2 (28,2)°  -50,0 (7,6)> 3869,8 (1389,7)° 3,96 (0,62)°
3,5% TMPm 193,7 (21,5)>¢ -443 2996,9 (977,8)°¢ 4,20 (0,44)°
(6,5)b’c
7% TMPm  208,7 (22,0)° -40,1 2578,1 (962,5)° 4,89 (0,79)°
(6,5)%°
14% TMPm  256,0 (23,4)¢ -26,3(6,8)Y  1394,5 (479,1)¢ 5,09 (0,72)°
3,5% TMPn  193,1 (15,9)°¢ -44.8 2935,1 (760,1)°¢ 3,98 (1,09)°
(4’9)b,c
7% TMPn  218,5(23,7)° -36,4(6,4)°  2228,5(557,7)° 4,82 (1,14)°
14% TMPn  272,0 (31,3)¢ -21,5(9,2)¢  1384,4 (391,8)¢ 5,14 (1,16)°

*Letras distintas mostram diferenca entre os grupos (DS, %DS, AKHN e F: Student-Newman-Keuls,

p<0,05).
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Anexos

Anexo A
Normalizagdo: Revista Operative Dentistry

OPERATIVE DENTISTRY

INSTRUCTIONS TO AUTHORS
New Instructions as of 20 September 2008

Operative Dentistry requires electronic submission of all manuscripts. All submissions
must be sent to Operative Dentistry using the Allen Track upload site. Your manuscript
will only be considered officially submitted after it has been approved through our initial
quality control check, and any problems have been fixed. You will have 6 days from when
you start the process to submit and approve the manuscript. After the 6 day limit, if you
have not finished the submission, your submission will be removed from the server. You
are still able to submit the manuscript, but you must start from the beginning. Be prepared
to submit the following manuscript files in your upload:

A Laboratory or Clinical Research Manuscript file must include:
A title
a running (short) title
a clinical relevance statement
a concise summary (abstract)
introduction, methods & materials, results, discussion and conclusion
references (see below)
The manuscript MUST NOT include any:
» Identifying information such as:
= Authors
= Acknowledgements
» Correspondence information

O O O O O O O

= Figures
= Graphs
= Tables

An acknowledgement, disclaimer and/or recognition of support (if applicable)
must in a separate file and uploaded as supplemental material.

All figures, illustrations, graphs and tables must also be provided as individual
files. These should be high resolution images, which are used by the editor in the
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actual typesetting of your manuscript. Please refer to the instructions below for
acceptable formats.

All other manuscript types use this template, with the appropriate changes as listed
below.

Complete the online form which includes complete author information and select the files
you would like to send to Operative Dentistry. Manuscripts that do not meet our
formatting and data requirements listed below will be sent back to the corresponding
author for correction.

GENERAL INFORMATION

All materials submitted for publication must be submitted exclusively to
Operative Dentistry.

The editor reserves the right to make literary corrections.

Currently, color will be provided at no cost to the author if the editor deems it
essential to the manuscript. However, we reserve the right to convert to gray scale
if color does not contribute significantly to the quality and/or information content
of the paper.

The author(s) retain(s) the right to formally withdraw the paper from
consideration and/or publication if they disagree with editorial decisions.
International authors whose native language is not English must have their work
reviewed by a native English speaker prior to submission.

Spelling must conform to the American Heritage Dictionary of the English
Language, and SI units for scientific measurement are preferred.

While we do not currently have limitations on the length of manuscripts, we
expect papers to be concise; Authors are also encouraged to be selective in their
use of figures and tables, using only those that contribute significantly to the
understanding of the research.

Acknowledgement of receipt is sent automatically. If you do not receive such an
acknowledgement, please contact us at editor(@jopdent.org rather than resending
your paper.

IMPORTANT: Please add our e-mail address to your address book on your
server to prevent transmission problems from spam and other filters. Also make
sure that your server will accept larger file sizes. This is particularly important
since we send page-proofs for review and correction as .pdf files.

REQUIREMENTS

FOR ALL MANUSCRIPTS

1. CORRESPONDING AUTHOR must provide a WORKING / VALID e-
mail address which will be used for all communication with the journal.
NOTE: Corresponding authors MUST update their profile if their e-mail
or postal address changes. If we cannot contact authors within seven days,
their manuscript will be removed from our publication queue.

2. AUTHOR INFORMATION must include:
= Full name of all authors
» complete mailing address for each author
= degrees (e.g. DDS, DMD, PhD)
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= affiliation (e.g. Department of Dental Materials, School of
Dentistry, University of Michigan)

. MENTION OF COMMERCIAL PRODUCTS/EQUIPMENT must

include:
» Full name of product
= full name of manufacturer
= city, state and/or country of manufacturer

. MANUSCRIPTS AND TABLES must be provided as Word files. Please
limit size of tables to no more than one US letter sized page. (8 /27 x 117)

. ILLUSTRATIONS, GRAPHS AND FIGURES must be provided as
TIFF or JPEG files with the following parameters

= line art (and tables that are submitted as a graphic) must be sized
at approximately 5 x 77 and have a resolution of 1200 dpi.

= gray scale/black & white figures must have a minimum size of 3.5”
x 57, and a maximum size of 5” x 7 and a minimum resolution of
300 dpi and a maximum of 400 dpi.

» color figures must have a minimum size of 2.5” x 3.5”, and a
maximum size of 3.5” x 5” and a minimum resolution of 300 dpi
and a maximum of 400 dpi.

= color photographs must be sized at approximately 3.5 x 5 and
have a resolution of 300 dpi.

OTHER MANUSCRIPT TYPES

. CLINICAL TECHNIQUE/CASE STUDY MANUSCRIPTS must

include:
= arunning (short) title
= purpose

= description of technique

= list of material sused

= potential problems

» summary of advantages and disadvantages
= references (see below)

2. LITERATURE AND BOOK REVIEW MANUSCRIPTS must

include:
* A running (short) title
» a clinical relevance statement based on the conclusions of the
review
= conclusions based on the literature review...without this, the
review is just an exercise
= references (see below)

FOR REFERENCES
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REFERENCES must be numbered (superscripted numbers) consecutively as
they appear in the text and, where applicable, they should appear after
punctuation.

The reference list should be arranged in numeric sequence at the end of the

manuscript and should include:

1. Author(s) last name(s) and initial (ALL AUTHORS must be listed) followed by the
date of publication in parentheses.

2. Full article title.

3. Full journal name in italics (no abbreviations), volume and issue numbers
and first and last page numbers complete (i.e. 163-168 NOT attenuated
163-68).

4. Abstracts should be avoided when possible but, if used, must include the
above plus the abstract number and page number.

5. Book chapters must include chapter title, book title in italics, editors’
names (if appropriate), name of publisher and publishing address.

6. Websites may be used as references, but must include the date (day, month
and year) accessed for the information.

7. Papers in the course of publication should only be entered in the references
if they have been accepted for publication by a journal and then given in
the standard manner with “In press” following the journal name.

8. DO NOT include unpublished data or personal communications in the
reference list. Cite such references parenthetically in the text and include
a date.

EXAMPLES OF REFERENCE STYLE

e Journal article: two authors

Evans DB & Neme AM (1999) Shear bond strength of composite resin and
amalgam adhesive systems to dentin American Journal of Dentistry 12 (1) 19-25.

o Journal article: multiple authors

Eick JD, Gwinnett AJ, Pashley DH & Robinson SJ (1997) Current concepts on
adhesion to dentin Critical Review of Oral and Biological Medicine 8 (3) 306-
335.

o Journal article: specialissue/supplement

Van Meerbeek B, Vargas M, Inoue S, Yoshida Y, Peumans M, Lambrechts P
&Vanherle G (2001) Adhesives and cements to promote preservation dentistry
Operative Dentistry (Supplement 6) 119-144.

e Abstract:
Yoshida Y, Van Meerbeek B, Okazaki M, Shintani H & Suzuki K (2003)
Comparative study on adhesive performance of functional monomers Journal of
Dental Research 82 (Special Issue B) Abstract #0051 p B-19.

o Corporate publication:
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ISO-Standards (1997) ISO 4287 Geometrical Product Specifications Surface
texture: Profile method — Terms, definitions and surface texture parameters
Geneve: International Organization for Standardization 1st edition 1-25.

Book: single author
Mount GJ (1990) An Atlas of Glass-ionomer Cements Martin Duntz Ltd, London.
Book: twoauthors

Nakabayashi N &Pashley DH (1998) Hybridization of Dental Hard Tissues
Quintessence Publishing, Tokyo.

Book: chapter

Hilton TJ (1996) Direct posterior composite restorations In: Schwarts RS,
Summitt JB, Robbins JW (eds) Fundamentals of Operative Dentistry
Quintessence, Chicago 207-228.

Website: single author

Carlson L (2003) Web site evolution; Retrieved online July 23, 2003 from:
http://www.d.umn.edu/~Icarlson/cms/evolution.html

Website: corporate publication

National Association of Social Workers (2000) NASW Practice research survey
2000. NASW Practice Research Network, 1. 3. Retrieved online September 8,
2003 from: http://www.socialworkers.org/naswprn/default
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Anexo B

Preparo do TMPm

Peneiras granulométricas acopladas ao
agitador eletromagnético para
padronizagdo das particulas de TMPm
(<53 pum).

Preparo do TMPn

Lavagem das esferas de
zirconia com H,O

Pesar TMP e colocar em
frasco de polietileno

Adicionar as esferas de
> zirconia sob o TMP
Colocar Isopropanol até
recobrir as esferas
Passar veda rosca na

w2 f0SCa da tampa do frasco
de polietileno

v
Moer por 48 horas Qe

Filtrar e Secar

Triturar e Armazenar ===

Valéria Marisel de Abreu



Anexos 54

Anexo C

Preparo da mistura do CIV com o TMP

CIV—Fuji Il LC TMPm ou TMPn Pesagem dos \
materiais

Mistura dos
materiais

Grupos Homogeneizagao
da mistura
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Anexo D

Liberagado de F e P (TMP) dos materiais

‘

Corpos-de-prova (n=6)
Fotopolimerizagio por 20 s (superficie SUspensos par fio de ago
superior e inferior). inoxidavel

S

Manipulagio do material

Grade com os tubos de

polipropileno ¢ ¢c-d-p
imersos em solugdo DES
ou RE.

Mesa agitadora (37°C e
120 rpm)

Ciclagem dos materiais para dosar as concentragoes de F e TMP das solu¢des DES e RE

Solugio de DES
2 mL/c-d-p

! Agitagdo constante
37°C | Solugdes sem fluoreto
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Anexo E

Analise da liberacdo de F dos materiais

Dosagem de F das solucdes DES e RE

Eletrodo especifico para fon F.
Leituras realizadas sob
agitagdo constante

0,5 mL da solugio
DES ou RE
+
0,5 mL de TISAB I1
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Anexo F

Analise da liberacdao de TMP dos materiais

Dosagem de TMP das solu¢oes DES e RE

0,2 mL de solugdo DES ou RE
o+

0,2 mL de HCI

Banho fervente a 100°C
por 1h = Hidrélise

0,02 mL da solugio
hidrolisada foi utilizada

para leitura \

Leitor de placas

goov s

Placa de 96 pogos com as
solugdes
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Anexo G

Avaliagdo da resisténcia a compressao

Manipulagio do material Insergio do material na
matriz ¢ fotopolimerizagio

al

Confecgio da matriz de
silicone

—
c-d-p em posigio vertical.
carga aplicada de 5 kN. 6 ¢-d-p para cada grupo
velocidade de | mm/min. experimental (24 h ¢ 7 dias)
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Anexo H

Avaliagdo da resisténcia a tragdo diametral

Inser¢do do material na matriz
Manipulagio do material e fotopolimerizagao

Confecgio da matriz de silicone

-

c-d-p em posi¢ao horizontal.
carga aplicada de 5 kN.
velocidade de 1 mm/min.

6 c-d-p para cada grupo
experimental (24 h e 7 dias)
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Anexo 1

Teste da dureza de superficie dos materiais

Manipulagdo do material Insergdo do material na matriz.
Fotopolimerizagdo por 20 s (superficie 6 c-d-p ptd cada grupo
superior e inferior) experimental \

4—
: =T : c-d-p armazenados em
5 impressdes realizadas S00um Miciodurdiseiso Biiehler esmfg a37°C por 24 h e
. distantes SIC 1. Carga estatica — 100 g. 7 dias
a- impressdes realizadas apos 24 h, Tempo — 10s.

b- impressdes realizadas apos 7 dias.
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Anexo J

Determinagdo do grau de conversdo (GC) dos monomeros dos CIVs

\

Manipulagio do material

Confecgio dos filmes dos f\rma/emmc:nlc
grupos experimentais em estufa a 37°C
¢ ao abrigo da luz

(24 he7 dias)

Trituragio dos
filmes

Mistura do p6 do filme

Prensa para confecgio

FTIR

con[l,':cs:ilc:::ada das pastilhats com KBr.
Carga de 3 toneladas Propor¢do | mg : 35 mg
07 T T T T T T T T T T T T T T T
Nao polimerizado 1
0,6 4 Polimerizado _

Absorbancia

T T T T T T T
1500 1550 1600 1650 1700 1750 1800 1850

Ntimero de ondas (cm”)

Regido espectral mostrando as duas bandas de absorgdes utilizadas para estudar o grau de conversao.
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Anexo K

Vi .
%%y UNIVERSIDADE ESTADUAL PAULISTA 6"‘.‘
u nesp <J0LIO DE MESQUITA FILHO” \ Ptuba
CAMPUS ARACATUBA

FACULDADE DE ODONTOLOGIA
FACULDADE DE MEDICINA VETERINARIA

CEUA - Comissao de Etica no Uso de Animais
CEUA - Ethics Committee on the Use of Animals

CERTIFICADO

Certificamos que o Projeto de Pesquisa intitulado “Efeito da incorporagdo do
trimetafosfato de sédio ao cimento de iondmetro de vidro sobre as
propriedades fisico-mecéanicas e anticarie”, Processo FOA n°® 2014-00109, sob
responsabilidade Denise Pedrini Ostini apresenta um protocolo experimental de
acordo com os Principios Eticos da Experimentagdo Animal e sua execugéo foi
aprovada pela CEUA em 12 de margo de 2014.

VALIDADE DESTE CERTIFICADO: 31 de Maio de 2016. \
DATA DA SUBMISSAO DO RELATORIO FINAL: até 30 de Junho de 2016. J

CERTIFICATE
We certify that the study entitled “Effect of the addition of sodium
trimetaphosphate on physical-mechanical properties and anticaries activity of
glass ionomer cement”, Protocol FOA n° 2014-00109, under the supervision of
Denise Pedrini Ostini presents an experimental protocol in accordance with the
Ethical Principles of Animal Experimentation and its implementation was approved
by CEUA on March 12, 2014.
\ﬁLIDITY OF THIS CERTIFICATE:
D

ay 31,°2016.
ATE OF susmssmy(cw F &_ REPO TMO‘?G.

CEUA - Comissao de Etica no Uso de Aftmaie—"
Faculdade de Odontologia de Aragatuba
Faculdade de Medicina Veterinaria de Aragatuba
P

Rua José Bonifacio, 1193 - Vila Mendonga - CEP: 16015-050 — ARACATUBA -
Fone (18) 3636-3234 Email CEUA: ceua@foa.unasp br
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Anexo L

Preparo e selecdo dos blocos de esmalte

Bloco fixado com cera pegajosa em base acrilica.

Sevie du Do e sl bavio e mm Planificagio da dentina e polimento do esmalte em politriz.

| —
i,

Secgdo transversal de 1 mm/bloco.
Obtengio do bloco 4x3x3 mm.

Dureza inicial do esmalte.
Carga estatica - 25 g.
Tempo — 10 5.

5 impressdes 100 pm distantes entre
si e 300pm distantes da borda
seccionada
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Anexo M

Confecg¢do dos corpos-de-prova, ciclagem de pH (DES>RE) e dureza de
superficie

Grupos
experimentais Confecgio dos c-d-p

—
Blocos imersos em solugio i o Unido do bloco de esmalte bovino
DES ou RE em estufa a 37°C Bloco de esmalte e c-d-p isolados com a0 ¢-d-p com auxilio de cera
esmalte de unha e fixados a haste metilica pegajosa

com cera

Ciclagem de pH

+ 48 horas
_ RE Nova
| 37°C
Soluc¢io de DES '
26,4 mL/bloco

18 horas 6 horas

7 dias

Vieira et al., 2005
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Dureza final.
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Anexo N

Preparo dos blocos de esmalte para determinar a dureza em secgdo
longitudinal

Secgio dos blocos (4x3x3 mm)
longitudinalmente ao meio

Pl e

Metade de cada bloco foi embutido com
identificagdo em resina acrilica

Dureza longitudinal.
Carga estitica de 5 g.
Tempo de 10 s.

Impressoes realizadas a 300 pm da borda seccionada e 5, 10, 15,
20, 25, 30, 40, 50, 70, 90, 110, 220 e 330 pm da superficie do
esmalte
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Anexo O

Analise de F do esmalte

Microabrasio.
Remogido de uma camada de 50 pm com
lixa adesiva de granulagio 400 adaptada
ao frasco J-10.

Eletrodo especifico Orion 9409-BN e
microeletrodo de referéncia, acoplados ao
analisador de ions Orion 720 A, para a leitura de

F presente no esmalte
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