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Resumo Geral

Tiveron ARF. Avaliacdo da capacidade de resinas compostas contendo trimetafosfato de
sodio associado ou ndo ao fluoreto em reduzir a desmineralizacdo e promover a

remineralizacdo in vitro [tese]. Aracatuba: Universidade Estadual Paulista, 2011.

O objetivo deste estudo foi verificar a capacidade de resinas compostas contendo
trimetafosfato de sodio (TMP) associado ou ndo ao fluoreto em reduzir a desmineralizagdo
e promover a remineralizacdo do esmalte in vitro. Foram selecionados 156 blocos de
esmalte de incisivos bovinos (4x3x3 mm), pelo teste de dureza de superficie inicial e
confeccionados 240 corpos-de-prova das resinas compostas. Estudo para verificar a
reducdo da desmineralizacdo (DES>RE): foram definidos os seguintes grupos: sem
TMP e fluoreto de sodio; sem TMP e com fluoreto de sodio a 1,6%; TMP 1,5%, 14,1% ou
36,8% com ou sem fluoreto de sodio a 1,6%. Noventa e seis corpos-de-prova foram
adaptados aos blocos de esmalte e submetidos as ciclagens de pH. A seguir, analisou-se a
dureza de superficie e em seccdo longitudinal e a concentragdo de F no esmalte. Foi
determinada a liberacdo de F e TMP (n = 6) e a dureza (n = 6) das resinas. Testes
paramétricos e ndo paramétricos foram realizados, ap6s a verificacdo da
homocedasticidade dos dados (p < 0,05). A presenca de F no esmalte foi similar nas
resinas fluoretadas (p > 0,05), porém maior que os demais grupos (p < 0,05). A associacdo
TMP 14,1% e F apresentou menor desmineralizacdo com maior intensidade na regido
superficial da lesdo (p < 0,05). A presenca de TMP aumentou a liberacdo de F e reduziu a
dureza dos materiais. Estudo para verificar a capacidade de remineralizacdo
(RE>DES): lesdo de cérie artificial foi induzida nos 60 blocos e apds determinou-se a

dureza de superficie pds-desmineralizacdo. Os grupos foram definidos: sem TMP e
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fluoreto de sédio; sem TMP e com fluoreto de sodio a 1,6%; com 14,1% de TMP com ou
sem fluoreto de sédio a 1,6%. Apos os corpos-de-prova serem adaptados aos blocos, foram
submetidos as ciclagens de pH. Analisou-se a dureza de superficie e em seccao
longitudinal e a concentracdo de F no esmalte. Testes paramétricos e ndo paramétricos
foram realizados, apos a verificagdo da homocedasticidade dos dados (p < 0,05). A
presenca de F no esmalte foi diferente entre as resinas fluoretadas (p < 0,05), porém maior
que os demais grupos (p < 0,05). A associagdo TMP 14,1% e F aumentou a
remineralizagdo com maior intensidade na regido profunda da leséo (p < 0,05). Concluiu-se
que a resina contendo trimetafosfato de sodio associado ao fluoreto apresentou capacidade

em reduzir a perda mineral e favorecer a remineralizacdo do esmalte.

Palavras-chave: Resinas compostas. Fluoreto de sodio. Fosfatos. Desmineralizacdo do

dente. Remineralizacdo dentaria.



General Abstract

Tiveron ARF. In vitro evaluation of the capacity of composite resins containing sodium
trimetaphosphate associated or not with fluoride for reducing demineralization and

promoting remineralization [thesis]. Aracatuba: S&o Paulo State University, 2011.

The purpose of this in vitro study was to verify the capacity of composite resins containing
sodium trimetaphosphate (TMP) associated or not with fluoride for reducing
demineralization and promoting remineralization on enamel. One hundred fifty-six enamel
blocks (4x3x3 mm) were prepared from extracted bovine incisors and selected through the
initial surface hardness test and then 240 specimens of the composite resins were
confectioned. Analysis of the demineralization reduction (DES>RE): The following
groups were defined: without TMP and sodium fluoride; without TMP and with 1.6%
sodium fluoride; 1.5%, 14.1% or 36.8% TMP with or without 1.6% sodium fluoride. A
total of 96 specimens were adjusted to the enamel blocks and submitted to pH-cyclings.
Following, superficial and cross-sectional hardness and F concentration on enamel were
verified. F and TMP release (n = 6) and hardness (n = 6) of the composite resins were
determined. Parametric and non-parametric tests were performed, after the verification of
data homoscedasticity (p < 0.05). The presence of F on enamel was similar in fluoride
resins (p > 0.05), but higher than the other groups (p < 0.05). The association of 14.1%
TMP and F presented lower demineralization with the higher intensity on the lesion
surface (p < 0.05). The presence of TMP increased the F release and decreased the
materials hardness. Analysis of the remineralization capacity (RE>DES): Artificial
carious lesions were induced on the 60 blocks and, then, the post-demineralization surface

hardness was determined. The groups were defined: without TMP and sodium fluoride;
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without TMP and with 1.6% sodium fluoride; with 14.1% TMP and with or without 1.6%
sodium fluoride. Specimens were adjusted to the enamel blocks and submitted to pH-
cyclings. Superficial and longitudinal hardness and F concentration on enamel were
analyzed. Parametric and non-parametric tests were performed, after the verification of
data homoscedasticity (p < 0.05). The presence of F on enamel was different among the
fluoride resins (p < 0.05); however, it was higher than the other groups (p < 0.05). The
association of 14.1% TMP and F increased the remineralization more intensely in the
deeper region of the lesion (p < 0.05). It was concluded that the resin containing sodium
trimetaphosphate associated with fluoride present ability for reducing mineral loss and

supporting the remineralization on enamel.

Keywords: Composite resins. Sodium fluoride. Phosphates. Tooth demineralization. Tooth

remineralization.



Lista de Abreviaturas

% Porcentagem

°C Grau Celsius

um Micrometro

ug F/mL Micrograma de fluoreto por mililitro

ng F/mm? Micrograma de fluoreto por milimetro cubico

ug F/cm? Micrograma de fluoreto por centimetro quadrado
ug P/cm? Micrograma de fosforo por centimetro quadrado
nglcm? Micrograma por centimetro quadrado

ANOVA Andlise de variancia

Ca Calcio

Cap. Capitulo

CEEA Comissdo de ética na experimentacao animal

c-d-p Corpo-de-prova

DES Desmineralizagéo

DP Desvio padrédo

%DS Porcentagem de perda da dureza de superficie (Cap. 1);

Porcentagem de recuperacao da dureza de superficie (Cap. 2)
DS; Dureza de superficie inicial
DS, Dureza de superficie final (Cap. 1);

Dureza de superficie pds-desmineralizacéo (Cap. 2)
DS3 Dureza de superficie final (Cap. 2)

DSL Dureza em seccéo longitudinal



Lista de Abreviaturas

etal. E colaboradores

EP Erro padréo

F Fluoreto

Fig. Figura

GMC Geraldo Maia Campos

HA Hidroxiapatita

HCI Acido cloridrico

IDSL Area integrada do perfil diferencial

AIDSL Diferenca da area integrada do perfil diferencial
ie. id est (isto €)

IL Ilinois

Inc. Incorporation

KCI Cloreto de potéssio

kg/mm? Quilograma por milimetro quadrado

KHN Dureza Knoop

AKHN Perda integrada da dureza de subsuperficie (Cap. 1);

Recuperacdo integrada da dureza de subsuperficie (Cap. 2)

LTDA Limitada

mL Mililitro

mL/mm? Mililitro por milimetro quadrado
mm Milimetro

mol /L Molaridade

mmol/ L Milimolaridade

mW/cm? Miliwatts por centimetro quadrado

MA Massachusetts



nm
NaF

NaOH

ppm
pH

RE
S.A.
SC

SP
TISAB
TMP
USA

VIP

Numero de repeticbes
Nanometro

Fluoreto de sodio
Hidroxido de sodio

Nivel de significancia
Fosforo

Parte por milh&o
Potencial hidrogenibnico
Remineralizacéo
Sociedade anénima
Santa Catarina

Séo Paulo

Tampdo ajustador de forca i0nica total
Trimetafosfato de sddio
United States of America
Variable Intensity Polymerizer
Maior

Menor

Vezes

Mais

Menos

Igual

Asterisco

Dividido por

Lista de Abreviaturas



Lista de Tabelas

Tabelas Capitulo 1

Tabela 1 Valores médios (DP) obtidos das analises nos blocos de esmalte

(n =12) apds a ciclagem de pH de acordo com 0s grupos.

Tabela 2 Valores de AIDSL calculado para 2 regides da lesdo no esmalte de

acordo com 0s grupos.

42

44



Lista de Tabelas

Tabelas Capitulo 2

Tabela 1 Valores medios (DP) obtidos das analises nos blocos de esmalte 62

(n=12) apos a ciclagem de pH de acordo com 0s grupos

Tabela 2 Valores de AIDSL calculado para 3 regides da lesédo no esmalte de 64

acordo com 0s grupos



Figura 1

Figura 2

Figura 3

Figura 4

Lista de Figuras

Figuras Capitulo 1

Perfil da dureza diferencial (dureza x profundidade) calculado
pela subtracdo dos perfis dos grupos com TMP dos grupos sem
TMP ou F. Valores positivos indicam dureza maior em funcdo da

profundidade.

Valores médios de fluoreto liberado nas solugdes DES e RE em
funcéo do tempo (15 dias). Barras verticais mostram o erro padrao
da média. *Valores médios (DP) de fluoreto total liberado nas
solugdes DES e RE durante 15 dias. Letras distintas mostram

diferenca estatistica entre os grupos (Tukey, p < 0,0001).

Valores médios de fosforo (TMP) liberado nas solugdes DES e
RE em funcao do tempo (15 dias). Barras verticais mostram o erro
padrdo da média. *Valores médios (DP) de fosforo (TMP) total
liberado nas solugbes DES e RE durante 15 dias. Letras distintas

mostram diferenca estatistica entre os grupos (Tukey, p < 0,0001).

Valores médios (EP) de dureza de superficie dos materiais (n = 6).
Letras distintas mostram diferenca estatistica entre 0s grupos

(Tukey, p < 0,0001).

43

45

46

47



Figura 1

Lista de Figuras

Figura Capitulo 2

Perfil da dureza diferencial (dureza x profundidade) calculado 63
pela subtracdo dos perfis dos grupos com TMP dos grupos sem
TMP ou F. Valores positivos indicam dureza maior em funcéo da

profundidade.



Sumario

INTrOAUGED GEIAL ... 24
(OFTo 11 (01 [ 10 RSO SSRS S ORSPROPP 26
RESUIMO ..ttt b e e bt e e s bt e esb e e e b bt e e nbb e e e e e e enneas 27
LT o0 [0 Tox= T PP OPR TSP 28
Material € MELOTO .....c.eoueeieieie et ra e 29
RESUITATOS. ...t ettt bbbt et et e b e e nbeeneesreebeenes 34
D 11011 1Y (oSS 36
(O] 0 o1 13- o TP OPTPR 39
R0 (] =] o3 = TSR 39
CAPTEUIO 2 ..t b ettt e 48
RESUIMO ..ttt ekttt h et e e b ettt et n e n e ne e 49
INEFOTUGED ...ttt b bbb 50
MaLErial @ METOTO .....c.viuieieieie et 51
RESUITATOS. ...ttt ettt et et esreenteeneesreereenes 55
D U XY Lo OO RPR PSPPI 56
(O] 000 13- T IR SRR 58
RETEIENCIAS ...ttt bbb bbbt 58

Y 201 65



24

Introducao Geral *

A continua busca por um material biologicamente aceitavel, com estética satisfatoria,
atividade anticarie e que apresente propriedades fisicas e mecanicas similares aos tecidos
dentarios naturais, tem resultado no desenvolvimento de compdsitos odontologicos que
possibilitem diferentes alternativas restauradoras. Uma vez que as recidivas de cérie ainda
constituem a principal causa de falhas de restauracdes [1], a capacidade de um material
restaurador em prevenir a carie pode possibilitar o sucesso da restauragao.

Atualmente, os materiais com acdo anticarie sdo 0s que apresentam e liberam
fluoreto, célcio ou fosfato para o meio bucal. Os cimentos de iondmero de vidro liberam
grandes quantidades de fluoreto e apresentam um potencial anticarie, entretanto, possuem
baixa resisténcia a fratura e estética [2,3]. A liberacdo de fluoreto de resinas compostas é
significantemente menor que os cimentos de ionémero de vidro e resinas modificadas por
poliacidos [4,5]. Portanto, é questionavel que resinas fluoretadas possam prevenir caries
secundarias [4], pois a quantidade de fluoreto liberada decresce com o tempo atingindo
niveis muito baixos [6]. Obter uma resina composta com bom potencial anticarie pela
adicdo de outros ativos pode ser uma alternativa.

A associacao de fosfatos a reducdo da carie dentaria teve inicio na década de 60 [7-
11], quando foram adicionados em dietas [8,12], gomas de mascar [13,14] e mais tarde em
dentifricios [11,15]. Entre os sais de fosfato, o trimetafosfato de sédio (TMP) apresenta um
bom potencial cariostatico [8]. Estudos recentes [15-17] demonstraram um aumento na
capacidade de reducéo da perda mineral quando associado ao fluoreto.

Os fosfatos tém uma grande afinidade pela hidroxiapatita (HA) impedindo o

desprendimento de ions e reduzindo a area de superficie disponivel para dissolucao

*Referéncias bibliograficas citadas no Anexo A



Introdugéo Geral 25

[18,19]. Isto produz um efeito anticarie no esmalte [8-11,15,16] e sua adicdo a materiais
resinosos poderia melhorar o desempenho das restauragdes. O TMP € um fosfato de cadeia
ciclica condensada onde sua propriedade de ligacdo com a HA é menor do que 0s
polifosfatos, porém o TMP permanece ligado ao esmalte por um maior periodo de tempo,
apresentando superior efeito anticarie devido a baixa habilidade em causar desagregacao
de microcristais de HA, ao mesmo tempo exercendo efeitos compardveis a outros
polifosfatos [20].

Apesar do fosfato nédo insolubilizar o fluoreto quando associados [15,16], o padrédo
de adsorcao dos fosfatos é muito rapido e compete com a adsorcao de fluoreto idnico [21].
Assim, uma adequada proporcdo entre fosfato e fluoreto € importante para um melhor
desempenho do produto [16,17].

Nesse sentido, considerou-se importante verificar se a adicdo do TMP a resina
composta, sem insolubilizar o fluoreto, poderia aumentar a eficacia do material, atuando na
desmineralizacdo e remineralizacdo do esmalte, uma vez que ndo existem produtos
comerciais com essas caracteristicas. Diante do exposto, o trabalho foi dividido em 2
capitulos, ambos estudos in vitro. No capitulo 1, a abordagem foi direcionada na avaliagdo
do efeito do TMP associado ou ndo ao fluoreto na desmineralizagcdo do esmalte, na dureza
e liberacdo de fluoreto e TMP de resinas compostas. No capitulo 2, foi utilizado o material
que apresentou melhor resultado no capitulo 1, com e sem fluoreto, verificando a

capacidade das resinas compostas em promover a remineralizacdo do esmalte.



Capitulo 1

Efeito do trimetafosfato de sodio (TMP)
associado ou ndo ao fluoreto (F) em resinas compostas na
desmineralizagdo do esmalte, na dureza e
liberacao de F e TMP
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Efeito do trimetafosfato de sodio (TMP) associado ou néo ao fluoreto (F) em resinas
compostas na desmineralizacdo do esmalte, na dureza e liberagdo de F e TMP*

Resumo
Objetivos: O objetivo deste estudo foi verificar o efeito do trimetafosfato de sédio (TMP)
associado ou n&o ao fluoreto (F) na desmineralizacdo do esmalte in vitro, na dureza e
liberacdo de F e TMP de resinas compostas.
Métodos: Foram selecionados 96 blocos de esmalte de incisivos bovinos (4x3x3 mm), pelo
teste de dureza de superficie inicial. Corpos-de-prova (n = 24) foram confeccionados para
cada resina composta: sem TMP e fluoreto de sodio; sem TMP e com fluoreto de sodio a
1,6%; TMP 1,5%, 14,1% ou 36,8% com ou sem fluoreto de sédio a 1,6%. Corpos-de-prova
foram adaptados aos blocos de esmalte e submetidos as ciclagens de pH. A seguir,
analisou-se a dureza de superficie e em seccdo longitudinal e a concentracdo de F no
esmalte. Foi determinada a liberacdo de F e TMP e a dureza dos materiais. Testes
paramétricos e ndo paramétricos foram realizados, apds a verificacdo da
homocedasticidade dos dados (p < 0,05).
Resultados: A presenca de F no esmalte foi similar nas resinas fluoretadas (p > 0,05),
porém maior que os demais grupos (p < 0,05). A associacdo TMP 14,1% e F apresentou
menor desmineralizagdo com maior intensidade na regido superficial da leséo (p < 0,05). A
presencga de TMP aumentou a liberagéo de F e reduziu a dureza dos materiais.
Significancia: O aumento na capacidade de liberacdo de F e diminui¢do na perda mineral
do esmalte promovido pela adicdo de TMP e F em resinas compostas, com pouca alteracao
na dureza, parece aumentar a possibilidade de utilizacdo de materiais resinosos em

pacientes com atividade de cérie.

*Normalizaco segundo a revista Dental Materials (Anexo B)
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Palavras-chave: Resinas compostas; Fluoreto de sddio; Fosfatos; Esmalte dentério;

Desmineralizacéo do dente; Dureza.

1. Introducéo

Os materiais restauradores devem apresentar boas propriedades fisicas, quimicas, estéticas,
além de atividade anticarie. Em geral, materiais que liberam grandes quantidades de
fluoreto (F) tém maior potencial preventivo de céarie e é desejavel que as propriedades
fisicas e mecanicas ndo sejam afetadas. Os cimentos de iondmero de vidro tém sido aceitos
como materiais que apresentam um potencial anticarie, entretanto, possuem estética e
propriedades mecanicas inferiores quando comparados as resinas compostas [1].
Atualmente ha interesse em uma resina composta que apresente uma maior capacidade de
liberacdo de fluoreto [2], uma vez que seu baixo potencial anticarie esta relacionado a
menor quantidade de fluoreto liberado [3]. A adicdo de outros agentes as resinas poderia
melhorar esse potencial.

Os fosfatos tém wuma grande afinidade pela hidroxiapatita impedindo o
desprendimento de ions e reduzindo a area de superficie disponivel para dissolugéo [4,5].
Isto produz um efeito anticarie no esmalte [6-9] e sua adicdo a materiais resinosos poderia
melhorar o desempenho das restauragdes. Entretanto, apesar do fosfato ndo insolubilizar o
fluoreto quando associados [8,9], o padrdo de adsorcdo dos fosfatos € muito rapido e
compete com o do fluoreto [10]. Uma adequada proporcdo entre fosfato e fluoreto é
importante para um melhor desempenho do produto [9,11].

Dentre os sais de fosfato, o trimetafosfato de sddio (TMP) parece ser o mais efetivo
[12] e sua associacdo com fluoreto reduz a perda mineral in vitro em esmalte [8,9,11].
Entretanto, é necessario verificar se a adicdo de TMP em materiais resinosos influenciaria

as propriedades mecanicas, o padrdo de liberacdo do fluoreto e sua capacidade anticérie.



Capitulo 1 29

Nesse sentido, seria interessante avaliar as propriedades do TMP associado ou nao ao
fluoreto em resina composta, uma vez que ndo existem produtos comerciais com essas
caracteristicas. Assim, este estudo in vitro verificou o efeito do trimetafosfato de sddio
associado ou ndo ao fluoreto na desmineralizagdo do esmalte, na dureza e liberagédo de F e

TMP de resinas compostas.

2. Material e Métodos

2.1. Preparo dos blocos de esmalte e dos corpos-de-prova

Blocos de esmalte (4x4x3 mm) foram obtidos de incisivos bovinos e suas superficies
foram planificadas com as lixas de granulacdo 600 e 1200, carga de 4 libras, sob
refrigeracdo a agua e polidas com feltro (Polishing Cloth Buehler 40-7618, Buehler, Lake
Bluff, IL, USA) e suspensdo de diamante (Metadi Monocrystalline Diamond Suspension,
1 micron, Blue Color Polish Spray, Water Base 40-6530 — Buehler, Lake Bluff, IL, USA),
com carga de 4 libras. O desgaste resultou na remoc¢éo de aproximadamente 120 um em
profundidade do esmalte. Apds o polimento, sec¢Bes transversais foram realizadas a uma
distancia de 1 mm da borda do bloco, em cortadeira sob refrigeracdo a agua deionizada,
obtendo-se blocos com 4x3x3 mm. Teste de dureza de superficie inicial (DS;) foi realizado
para selecdo de 96 blocos de esmalte que apresentassem valores entre 320 a 380 kg/mm?
(Anexo E).

Foram confeccionados 24 corpos-de-prova para cada resina composta fluida
experimental de média viscosidade (FGM Produtos Odontolégicos LTDA, Joinville, SC,
Brasil) analisada: sem TMP e fluoreto de sodio (controle); sem TMP e com fluoreto de
sodio a 1,6% (NaF); TMP 1,5%, 14,1% ou 36,8% com ou sem fluoreto de sddio a 1,6%
(Anexo F). As resinas possuem na composicao 65,4% de carga constituida de: po6 de vidro

de Bario, alumino silicato, silica pirogénica e TMP. A fotopolimerizacao foi realizada com
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auxilio de aparelho fotopolimerizador VIP (Bisco, Schaumburg, IL, USA), por periodo de

40 segundos, com intensidade de 500 mW/cm?, nas superficies superior e inferior [13].

2.2. Ciclagem de pH

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 [14] (Anexo F).
Os conjuntos blocos/corpos-de-prova foram submetidos a 5 ciclagens de pH [15], a uma
temperatura de 37°C, sendo imersos nas solugdes de desmineralizagdo — DES (6 horas —
Ca e P 2,0 mmol/L em tampéo acetato 0,075 mol/L, 0,04 ppm F em pH 4,7 - 2,2 mL/mm?)
e remineralizagdo - RE (18 horas — Ca 1,5 mmol/L, P 0,9 mmol/L, KCI 0,15 mol/L em
tampdo cacodilato 0,02 mol/L, 0,05 ppm F em pH 7,0 — 1,1 mL/mm?). Os blocos foram
lavados com jatos de agua deionizada por 30 segundos, apds remocao das solu¢des DES e
RE. Decorrido o 5° dia, a solucdo RE foi trocada, e os blocos permaneceram nesta solugdo

por 48 horas (Anexo F).

2.3. Avaliacédo da dureza do esmalte e dos materiais

Para o teste de dureza de superficie inicial (DS;) foi utilizado o microdurdmetro Shimadzu
Micro Hardness Tester HMV-2.000 (Shimadzu Corporation, Kyoto, Japan), com
penetrador tipo Knoop, carga estatica de 25 gramas e tempo de 10 segundos [16]. Foram
realizadas 5 impressfes no esmalte separadas entre si por uma distancia de 100 um, a uma
distancia de 300 um da borda seccionada [14] (Anexo E). Concluida a 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,) (Anexo F), utilizando a mesma metodologia do
teste de DS;, para o calculo da porcentagem de perda da dureza de superficie (%DS=[[DS,

— DS,]/DS;]x100).
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Para determinar a dureza em secgdo longitudinal (DSL), metade de cada bloco
(2x3x3 mm) foi incluida em resina acrilica (Buehler Transoptic Powder, Lake Bluff, IL,
USA) e a superficie cortada foi exposta e polida (Anexo G). Para o teste de dureza foi
utilizado o microdurémetro Micromet 5114 hardness tester (Buehler, Lake Bluff, IL, USA
e Mitutoyo Corporation, Kanagawa, Japan) e o software Buehler OmniMet (Buehler, Lake
Bluff, IL, USA), carga de 5 gramas por 10 segundos em aumento de 1000 vezes. 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 e 330
um (Anexo G). A area integrada da dureza (KHN x pm) da lesdo até o esmalte higido foi
calculada utilizando a regra trapezoidal (GraphPad Prism, versdo 3.02) e subtraida da area
integrada da dureza do esmalte higido obtendo a perda integrada da dureza de
subsuperficie (AKHN) [8]. O perfil de dureza diferencial para os grupos com TMP e sem
TMP (i.e. os valores de dureza em profundidade das resinas com TMP menos o controle e
TMP+F menos NaF) em cada concentracdo foi calculado. A érea integrada (IDSL) do
perfil diferencial foi determinada em 2 regibes em profundidade na lesdo definindo o0s
valores de AIDSL.

Seis corpos-de-prova de cada material (5 mm de didmetro e 2 mm de espessura)
(Anexo H), mantidos 24 horas em recipiente plastico e em ambiente Umido, foram
submetidos ao teste de dureza de superficie. O teste foi determinado utilizando o
microdurémetro Shimadzu Micro Hardness Tester HMV-2.000 (Shimadzu Corporation,
Kyoto, Japan), sob carga estatica (Knoop) de 100 gramas e tempo de 5 segundos (Anexo
H). Foram realizadas 5 impressdes na superficie de topo do material distantes 500 um

entre si [13].

2.4. Liberagdo de F e TMP dos materiais
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Seis corpos-de-prova de cada material foram colocados em tubos de ensaio de
polipropileno com tampa, suspensos por um fio de aco inoxidavel. Cada tubo continha 2
mL das solugbes DES ou RE [13] (Anexo I). Inicialmente, os corpos-de-prova foram
armazenados 6 horas em solugdo DES (Ca e P 2,0 mmol/L em tampéo acetato 0,075
mol/L, em pH 4,7). Em seguida, as amostras foram transferidas para novos tubos contendo
solugdo RE (Ca 1,5 mmol/L, P 0,9 mmol/L, KCI 0,15 mol/L em tampé&o cacodilato 0,02
mol/L, em pH 7,0) permanecendo por 18 horas. Os tubos foram deixados sob agitacéo
constante (mesa agitadora TE-420 Orbital - Tecnal), a temperatura de 37°C. Estes
procedimentos foram repetidos durante 15 dias (Anexo ).

Os corpos-de-prova foram lavados com d&gua deionizada e secos com papel
absorvente antes de serem imersos em nova solucdo. As solugdes foram recolhidas
diariamente, identificadas e armazenadas em tubos de ensaio de polipropileno a 4°C para

leitura do F e TMP liberado.

2.5. Andlise de F no esmalte e F e TMP nas solucbes DES e RE

As outras metades dos blocos foram novamente seccionadas para obtencdo de um bloco
2x1x3 mm e submetidas ao procedimento de microabrasdo utilizando lixa auto-adesiva
(granulacdo 400, Silicon-Carbide, Buehler, Lake Bluff, IL, USA) em frasco de poliestireno
cristal (J-10, Injeplast, Sdo Paulo, SP, Brasil), baseado no trabalho de Alves et al. [17]
(Anexo J). Apos a remogdo de uma camada de 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, Piracicaba, SP,
Brasil), seguido da adicdo de 0,5 mL de NaOH 1,0 mol/L. Para analise de fluoreto foi
utilizado eletrodo especifico Orion 9409-BN (Orion Research, Inc., Beverly, MA, USA),

previamente calibrado com solugbes padrdo (0,04 a 0,64 pug F/mL), e microeletrodo de
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referéncia, acoplados a um analisador de ions Orion 720 A (Orion Research, Inc., Beverly,
MA, USA) (Anexo J). Para determinacéo do fluoreto uma aliquota de 0,04 mL da amostra
foi tamponada com 0,04 mL de TISAB Il (“tampéo agjustador de forca idnica total”). Os
valores foram expressos em pg F/mm?®,

Para a dosagem de fluoreto das solucbes DES e RE, o eletrodo especifico combinado
para ion fluoreto (9609 BN, Orion Research, Inc., Beverly, MA, USA) foi calibrado com
solucgdes padrdo de 0,0625 a 2,0 ug F/mL. Para as dosagens foram pipetadas 0,5 mL das
solugBes DES e RE e acrescido 0,5mL de TISAB II. As leituras foram realizadas sob
agitacdo constante em agitador magnético (TE-081, Tecnal, Piracicaba, SP, Brasil) (Anexo
J). Esses valores foram convertidos para pg F/cm?.

O TMP liberado pelos materiais foi dosado ap6s hidrélise em meio acido seguido da
determinacdo do fosforo (P) liberado. Para isto, aliquotas de 0,2 mL das solugdes DES e
RE foram acrescidos de 0,2 mL de &cido cloridrico (HCI) a 1,0 mol/L e aquecidas em
banho fervente, a 100°C, por 1 hora. Ap6s a hidrélise, a concentracdo de P nas solugGes foi
determinada pelo método colorimétrico, em placas de 96 pogos (Placa para cultura de
células de fundo chato - Modelo 92096 — TPP, Switzerland). Aliquotas de 0,04 e 0,1 mL
das solucdes DES e RE, respectivamente, foram utilizadas para as leituras em leitor de
placas (PowerWave 340, Biotek), no comprimento de onda de 660 nm (Anexo J). A
diferenca na concentracdo de P determinada nas solucGes DES e RE antes e ap6s hidrélise
acida foi considerada como a proveniente de TMP presente nas solucdes. Esses valores
foram convertidos para pg P/cm?.

As concentragbes de F e TMP das solugbes DES e RE foram determinadas
separadamente. Posteriormente, os resultados das solugbes 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.



Capitulo 1 34

2.6. Analise estatistica

Os resultados foram analisados estatisticamente considerando como fator de variacdo 0s
materiais, e as variaveis, as analises de dureza (DS,, %DS, AKHN, AIDSL e dureza dos
materiais), concentracdo de F (ng F/mm°) presente no esmalte e concentracéo de F (ug
Flem?®) e TMP (ng P/cm?) liberados nas solugdes DES e RE. Os valores de DS;, %DS e
AIDSL apresentaram distribuicdo normal (Kolmogorov—Smirnov) e homocedasticidade
(Teste de Cochran), como também os resultados de F no esmalte, ap6s transformacao
logaritmica. Estas variaveis foram submetidas a analise de variancia (1-way ANOVA)
seguida pelo teste de Bonferroni (p < 0,05). Os dados de AKHN mostraram distribuicédo
heterogénea e foram submetidos ao teste de Kruskal-Wallis seguidos pelo teste de multipla
comparacdo de Student-Newman-Keuls (p < 0,05). O programa BioStat 5.0 foi utilizado
com limite de significancia de 5%. Os resultados da liberagdo de F e de TMP (dados
transformados — raiz quadrada) nas solucbes DES e RE e da dureza dos materiais
mostraram homocedasticidade e foram submetidos a anélise de variancia (2-way ANOVA)

seguida pelo teste de Tukey (p<0,05) (programa GMC versédo 2002).

3. Resultados

O valor médio (DP) da DS, para todos os blocos foi 353,5 (13,5) kg/mm? e ndo houve
diferenca significativa entre eles (p = 0,989). Os valores dos grupos com fluoreto (Tabela
1) apresentaram uma menor perda mineral (DS; e %DS) em relacdo aos demais grupos (p
< 0,001). Entre os grupos fluoretados o0 TMP 14,1%+F apresentou a menor perda mineral
(p < 0,001). Com relacdo a perda de dureza de subsuperficie, 0 grupo TMP 14,1%+F
apresentou menor valor de AKHN, porém semelhante estatisticamente ao grupo TMP

1,5%+F (p = 0,272). Os materiais que contém fluoreto em sua composicdo apresentaram
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maior concentracdo de fluoreto no esmalte em relagdo aos demais grupos (p < 0,001),
porém foram semelhantes entre si (p = 0,704).

<Tabela 1>

O perfil da dureza diferencial em secgdo longitudinal evidenciou diferenga quando os
grupos com TMP e com ou sem fluoreto foram comparados (Fig. 1). Valores de dureza
positivos foram maiores na parte superficial da lesdo (regido A, 5 — 30 um). Na auséncia
de fluoreto valores negativos foram observados em profundidade na lesdo (regido B, 40 —
110 um).

<Fig. 1>

As diferencas entre as resinas com TMP em todas as regides (Fig. 1) estudadas foram
expressas como valores de AIDSL (Tabela 2). Maiores porcentagens de TMP em resina
sem fluoreto produziram melhor efeito anticarie na regido superficial do esmalte e piores
em profundidade. Na presenca de fluoreto o aumento na porcentagem de TMP mostrou
uma maior desmineralizagdo na regido A.

<Tabela 2>

Os valores medios das concentracdes de F e TMP liberados nas solu¢bes DES e RE
durante 15 dias foram descritos nas Figs. 2 e 3. O padrdo de liberacdo de F foi diferente
entre os materiais com associacdo TMP/F e o grupo NaF (Fig. 2). As associages liberaram
o0 F em maior quantidade nos primeiros 6 dias apresentando maiores valores totais
liberados em relacdo ao grupo NaF (p < 0,001). O grupo NaF apresentou uma grande
liberacdo apenas no primeiro dia permanecendo constante nos demais dias. Com relagdo a
liberacdo de TMP nas solugdes de ciclagem pelos materiais (Fig. 3), observou-se que 0s
grupos que contém maior concentragcdo de TMP com ou sem fluoreto em sua composi¢ao

foram os que apresentaram maiores valores (p < 0,001). O padrdo de liberacdo do TMP foi
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maior nos materiais contendo 36,8% de TMP (com ou sem fluoreto). Os demais grupos
com TMP liberaram maiores valores no primeiro dia.

<Fig. 2>

<Fig. 3>

Em relacdo aos testes de dureza dos materiais (Fig. 4) o aumento na porcentagem de
TMP reduziu a dureza de superficie (p < 0,0001). A incorporacéo de fluoreto as resinas
nédo influenciou na dureza dos materiais (p = 0,081).

<Fig. 4>

4. Discussao

Além de apresentar adequadas propriedades mecanicas e estéticas, 0s materiais
restauradores devem possuir atividade anticarie. Resinas que contém fluoreto ja sdo
comercializadas na odontologia, porém sua liberacdo é pequena e seu efeito anticarie
duvidoso [3]. O presente estudo mostrou que a adicdo de TMP nas resinas compostas
influenciou o processo de desmineralizacdo e remineralizacdo do esmalte, bem como, a
liberagé&o do fluoreto e a dureza do material.

A resina com fluoreto produziu uma agdo mais superficial no esmalte com reducéo
de 3,7x da perda mineral, porém o efeito em profundidade no esmalte foi menor (1,8x)
(Tabela 1). Estes dados confirmam a literatura que mostra que o fluoreto apresenta uma
acao mais superficial no esmalte do que em profundidade [18]. Com a adi¢cdo de TMP o
efeito na desmineralizacdo foi maior particularmente na area da lesdo, reduzindo a perda
mineral ao redor de 7,0x com 14,1% de TMP. De acordo com Takeshita et al. [9], a
facilitacdo de um fluxo de calcio para as camadas mais profundas do esmalte e a
diminuicao da difusdo de &cidos no interior do esmalte explicaria o efeito do TMP na area

da lesdo.
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O presente estudo mostra que o TMP afetou o processo de desmineralizacdo e
remineralizacdo do esmalte e seu modo de acdo foi relacionado ao desenvolvimento da
lesdo em profundidade no esmalte. Um perfil de dureza diferencial diferente de
desmineralizacdo foi observado através da lesdo entre os grupos com TMP. O TMP
liberado das resinas sem fluoreto produziu uma agdo mais superficial (5 — 30 um) na area
da lesdo. Este efeito foi relacionado a porcentagem de TMP na resina e a liberada assim
como a maior desmineralizagdo no esmalte mais profundo (40 — 110 um). Isto deve estar
relacionado a cinética de liberacdo a partir dos materiais que € lenta e decrescente ao longo
do tempo. Assim, o fluxo de célcio que o TMP produz para o interior do esmalte [19] ficou
restrito a camada mais superficial da lesdo ou ndo foi eficaz em bloquear a difusédo de
acido para o esmalte em profundidade [9]. De acordo com a literatura [6], 0 TMP
preservaria a estabilidade e a integridade mineral do esmalte superficial. Quando
combinado ao fluoreto o padrdo de inibicdo da desmineralizacdo foi intensificado sendo
maior na area superficial da leséo (Fig. 1 e Tabela 2). Embora o TMP e o fluoreto atuem
em sitios de acdo independentemente e simultaneamente [6,9], concentracfes maiores de
um dos ativos podem interferir na acdo anticarie do outro. A presenca de fluoreto elevou o
padréo de liberagdo do TMP no grupo TMP 36,8% levando a uma reducdo de 33% no
efeito anticarie na area mais superficial da lesdo (Tabela 2).

O presente estudo mostrou que é possivel a inclusdo de TMP a uma resina com
liberacdo proporcional a sua concentracdo no material (Fig. 3). Este é um dado importante
visto que ndo ha relato na literatura sobre a adicdo de fosfatos ciclicos em resinas
compostas. Com a presenca do TMP ndo houve um aumento de fluoreto no esmalte, como
observado em estudo com dentifricios [8]. Mas a presenca do fluoreto foi importante para
a verificacdo do efeito, principalmente em profundidade no esmalte. Apesar de néo

aumentar o fluoreto no esmalte, a presenca de TMP aumentou em pelo menos 2x a
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liberacdo de fluoreto pelas resinas e também alterou o padréo de liberagdo dos materiais
que contém fluoreto (Fig. 2). As resinas liberam niveis mais elevados de fluoreto nas
primeiras 24 horas, diminuindo rapidamente esta liberagdo nos dias subseqientes [20].
Esta maior disponibilidade de fluoreto no meio mostrou um efeito na redugcdo da
desmineralizacdo do esmalte. O fluoreto presente em concentragfes baixas, porém
constantes nos fluidos orais, durante os desafios &cidos é capaz de inibir a
desmineralizacdo [18]. Apesar da maior liberacdo de fluoreto, a presenca do TMP na
resina esteve relacionada a uma reducdo na dureza do material. Mesmo com uma
diminuicao ao redor de 14%, a dureza das resinas apresentou valor dentro da média (22 -
34 kg/mm?) para este tipo de material [21], porém a inclusido do NaF na resina ndo
influenciou esta propriedade (Fig. 4). Em geral, materiais com alta liberacdo de fluoreto
apresentavam baixa propriedade mecanica [22].

Porém uma liberagdo maior de fluoreto ou de TMP ndo melhorou o desempenho da
resina. Apesar de agirem independentemente na reducdo da perda mineral, uma adequada
propor¢cdo TMP: F é necessaria para se obter um melhor efeito anticarie [11]. A proporcéo
molar de TMP: F sugerida € entre 1,24: 1 e 3,72: 1 [8,11]. A resina fluoretada com TMP
14,1% manteve uma propor¢do media de 2,50: 1, durante o periodo de liberacdo, o que
confirma os resultados da ciclagem de pH.

Os resultados apontam para uma combinacdo entre dois componentes cariostaticos,
como o fluoreto e 0 TMP, que podem ser altamente efetivos em prevenir o inicio e
desenvolvimento de lesBes cariosas, mas Sdo necessarios mais estudos para comprovar 0
teor realmente adequado de TMP em materiais, além de testes para avaliar as propriedades
mecanicas, solubilidade e estudo in situ com formacéo de biofilme, antes de apontarmos

resultados conclusivos.
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5. Concluséo

Concluiu-se que a adicdo de TMP a resina composta fluoretada foi capaz de disponibilizar
TMP ao meio, aumentar a liberacéo de fluoreto e reduzir a desmineralizagéo do esmalte in
vitro, com pouca alteragdo na dureza, sendo que os melhores resultados foram observados

com a concentragéo de TMP a 14,1%.
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Tabela 1 — Valores médios (DP) obtidos das anélises nos blocos de esmalte (n = 12) apds a

ciclagem de pH de acordo com 0s grupos.

Analises
Grupos DS, %DS AKHN F (ug/mm°)
Controle 52,0 (39,007  -853 (11,1°  10552,3 (626,3)° 0,48 (0,16)°
TMPL1,5% 62,6 (41,87 -82,4 (11,6) 109344 (1278,0% 0,65 (0,16)"

TMP14,1% 90,2 (26,7)"  -74,7(7,0°  10654,1(893,7)* 0,84 (0,16)°
TMP36,8% 98,7 (33,2 -72,0(9,5" 96116 (1076,0* 0,93 (0,32)°
NaF 194,1 (19,8)°  -452(6,2)° 5932,8(1631,6)° 2,16 (0,96)"
TMP15%+F 2158 (30,5)° -39,0(7,9)° 32982 (1009,9)*° 2,34 (1,09)°
TMP14,1%+F 249,6 (23,5) -29,6 (57)"  1525,7 (586,2)° 2,58 (0,92)¢

TMP36,8%+F 212,1(30,9)° -39,5(8,1)°  4897,3 (729,2)" 2,21 (0,82)

*Letras distintas mostram diferenca entre os grupos (DS,, %DS e F: Bonferroni, p < 0,05. AKHN: Student-
Newman-Keuls, p < 0,05).
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Fig. 1 — Perfil da dureza diferencial (dureza x profundidade) calculado pela subtragcdo dos

perfis dos grupos com TMP dos grupos sem TMP ou F. Valores positivos indicam dureza

maior em fungdo da profundidade.
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Tabela 2 — Valores de AIDSL calculado para 2 regides da lesdo no esmalte de acordo com

0S grupos.
AIDSL', Dureza x pm

Grupos regido A (5—30 um) regido B (40 — 110 pum)
TMP1,5% 238,0 (765,7)" -796,7 (776,3)°
TMP14,1% 819,5 (628,4)° -1018,7 (498,5)
TMP36,8% 1265,3 (726,2)° -660,4 (715,3)
TMP1,5%+F 2092,1 (800,2)* 603,0 (460,0)>°
TMP14,1%+F 3620,9 (481,9)° 796,4 (313,6)°
TMP36,8%-+F 851,5 (420,5)"° 302,3 (263,8)°

'AIDSL: Estes valores foram calculados utilizando a érea integrada do perfil diferencial da dureza dos
respectivos grupos com TMP e o perfil do grupo sem TMP ou F em relacdo a profundidade de cada regido.
Valores positivos indicam dureza integrada maior e vice-versa. Valores denotam as médias com o desvio-
padrdo em parénteses. Letras distintas indicam diferenca estatistica significante entre os grupos (Bonferroni,
p < 0,0001).
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*Fluoreto total liberado (pg/cmz)
18- média (DP)
—=— Controle 0,07 (0,06)?
161 —&— TMP1,5% 0,09 (0,04)?
14- —— TMP14,1% 0,07 (0,05)?
2] —e— TMP36,8% 0,10 (0,05)?
L —0— NaF 2,24 (1,83)°
S 10- —— TMP1,5%-+F 6,14 (4,76)°
2 & —o— TMP14,1%+F 4,26 (1,96)°
o —o— TMP36,8%+F 4,95 (2,10)¢
4
2
0- —a—a—8 8 8 —%—FF—F—F 8 —8—0—=8
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Fig. 2 — Valores médios de fluoreto liberado nas solu¢bes DES e RE em fun¢do do tempo

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

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

diferenca estatistica entre os grupos (Tukey, p < 0,0001).
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*F6sforo (TMP) total liberado (ug/cm?)

360 média (DP)
3304 —=— Controle -3,72 (4,39)%
2004 —&— TMP1,5% 8,50 (9,57)°
270- —— TMP14,1% 12,32 (25,43)°
T 2401 —e— TMP36,8% 46,87 (51,23)°
= 2101 —o— NaF -0,58 (2,73)*¢
N;/ 180 —&— TMP1,5%+F 2,91 (5,85)°
§ 150+ —— TMP14,1%+F 19,21 (21,51)°
g 120 —o— TMP36,8%-+F 86,52 (76,59)'
90
60
30
o4
_30_

Tempo - dias

Fig. 3 — Valores médios de fosforo (TMP) liberado nas solucdes DES e RE em func¢éo do
tempo (15 dias). Barras verticais mostram o erro padrdo da média. *Valores médios (DP)
de fosforo (TMP) total liberado nas solu¢bes DES e RE durante 15 dias. Letras distintas

mostram diferenca estatistica entre os grupos (Tukey, p < 0,0001).
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Fig. 4 — Valores médios (EP) de dureza de superficie dos materiais (n = 6). Letras distintas

mostram diferenca estatistica entre os grupos (Tukey, p < 0,0001).
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Avaliacgdo in vitro da capacidade de resinas compostas
contendo trimetafosfato de sodio associado ou néo ao
fluoreto em promover a remineralizacao
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Avaliacao In Vitro da Capacidade de Resinas Compostas Contendo Trimetafosfato de

Sédio Associado ou ndo ao Fluoreto em Promover a Remineralizagéo.*

Relevancia clinica
A associagdo de dois ativos com agdo no esmalte favorece a remineralizacdo sugerindo
que formulagdes de resina com esta composigdo possam ser utilizadas em procedimentos

clinicos onde hd um maior desafio cariogénico.

RESUMO

O objetivo deste estudo in vitro foi verificar a capacidade de resinas compostas contendo
trimetafosfato de sodio (TMP) associado ou ndo ao fluoreto (F) em promover a
remineralizacdo do esmalte. Foram selecionados 60 blocos de esmalte de incisivos bovinos
(4x3x3 mm), pelo teste de dureza de superficie inicial. Lesdo de cérie artificial foi induzida
nos blocos e apds determinou-se a dureza de superficie pos-desmineralizacdo. Corpos-de-
prova (n = 12) foram confeccionados para cada resina composta analisada: sem TMP e
fluoreto de sddio; sem TMP e com fluoreto de sodio a 1,6%; TMP 14,1% com ou sem
fluoreto de sddio a 1,6%. Apds serem adaptados aos blocos, foram submetidos as ciclagens
de pH. A seguir, analisou-se a dureza de superficie e em seccdo longitudinal e a
concentracdo de F no esmalte. Testes paramétricos e ndo paramétricos foram realizados,
apos a verificacdo da homocedasticidade dos dados (p < 0,05). A presenca de F no esmalte
foi diferente entre as resinas fluoretadas (p < 0,05), porém maior que os demais grupos (p
< 0,05). A associacdo TMP 14,1% e F aumentou a remineralizagdo com maior intensidade
na regido profunda da leséo (p < 0,05). Concluiu-se que a resina contendo trimetafosfato de

sodio associado ao fluoreto apresentou capacidade remineralizadora.

*Normalizagdo segundo a revista Operative Dentistry (Anexo C)
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INTRODUCAO

Diante de novos materiais introduzidos na prética odontoldgica é importante ndo so
analisar sua propriedade anticdrie como também a capacidade em promover a
remineralizacdo de lesfes iniciais no esmalte. Os beneficios e efeitos do fluoreto sobre a
denticdo humana tém levado sua incorporacdo em materiais restauradores, o qual tem
elevado o efeito anticariogénico destes sobre os materiais ndo fluoretados.* A liberacdo de
fluoreto (F) no meio bucal favorece a remineralizacdo de lesdes de caries in situ,> uma vez
que o fluoreto é incorporado no esmalte e na dentina adjacente as resinas compostas
fluoretadas.® Como as resinas apresentam reduzida capacidade de liberacdo de fluoreto*®
devem-se propor modificacdes ou associa¢fes que possam contribuir para o seu melhor
desempenho.

O uso de fosfatos inorganicos tem mostrado aumentar o potencial anticarie ou anti-
erosivo do fluoreto.®® Os sais de fosfato demonstraram superior efeito anticarie em varios
estudos.®** O trimetafosfato de sédio (TMP), um fosfato ciclico condensado, apresentou
maior potencial cariostatico'? e sua associacdo em dentifricios e enxaguatérios bucais®®
demonstrou efeito em reduzir a perda mineral. Em estudo in vitro foi adicionado a uma
resina composta diferentes concentracbes de TMP observando um melhor efeito anticarie
com uma quantidade de 14,1% associado ao fluoreto*. Estes resultados estiveram
relacionados a uma maior capacidade do material em liberar F e TMP com pouca alteracéo
na dureza da resina.

Uma vez que uma nova composicdo de resina foi desenvolvida ha necessidade de
avaliar se a associagdo TMP e F ativaria o processo de remineralizacdo do esmalte

dentario. Portanto, diante da auséncia de estudos na literatura considerou-se importante

“Tiveron ARF. Efeito do trimetafosfato de sédio (TMP) associado ou n&o ao fluoreto (F) em resinas
compostas na desmineralizagéo do esmalte, na dureza e liberagdo de F e TMP. 2011. Cap. 1.
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verificar in vitro a capacidade de resinas contendo TMP associado ou ndo ao F em

promover a remineralizagdo do esmalte.

MATERIAL E METODOS

Preparo e Sele¢éo dos Blocos de Esmalte

Blocos de esmalte (4x4x3 mm) foram obtidos de incisivos bovinos e suas superficies
foram planificadas com as lixas de granulacdo 600 e 1200, carga de 4 libras, sob
refrigeracdo a agua e polidas com feltro (Polishing Cloth Buehler 40-7618, Buehler, Lake
Bluff, IL, USA) e suspenséo de diamante (Metadi Monocrystalline Diamond Suspension, 1
micron, Blue Color Polish Spray, Water Base 40-6530 — Buehler, Lake Bluff, IL, USA)
com carga de 4 libras. O desgaste resultou na remocdo de aproximadamente 120 um em
profundidade do esmalte. Ap6s o polimento, seccbes transversais foram realizadas a uma
distancia de 1 mm da borda do bloco, em cortadeira sob refrigeracdo a agua deionizada,
obtendo-se blocos com 4x3x3 mm. Teste de dureza de superficie inicial (DS;) foi realizado
para selecdo de blocos de esmalte que apresentassem valores dureza entre 320 a 380
Kg/mm?, utilizando o microdurdmetro Shimadzu Micro Hardness Tester HMV-2.000, com
penetrador tipo Knoop, carga estatica de 25 gramas e tempo de 10 segundos.** Foram
realizadas 5 impressdes no esmalte separadas entre si por uma distancia de 100 pm, a uma

distancia de 300 um da borda seccionada® (Anexo E).

Inducéo de Carie Artificial

A superficie de cada bloco selecionado para o estudo, exceto esmalte, foi isolada com uma
fina camada de esmalte cosmético de unha (Risqué Esmaltes, Niasi Industria de
Cosméticos, Tabodo da Serra, SP, Brazil). Lesdes artificiais de carie foram produzidas

através da imersdo em solucdo contendo 1,3 mmol/L Ca, 0,78 mmol/L P em tampao
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acetato 0,05 mol/L, em pH 5,0; 0,05 ppm F (2 mL/mm?), por um periodo de 16 horas, a
uma temperatura de 37°C."* Os blocos foram submetidos & dureza de superficie pds-
desmineralizagdo (DS,), sendo realizadas 5 impressdes entre as 5 iniciais (DS;) a distancia
de 300 um da borda seccionada, com carga estatica de 25 gramas e tempo de 10 segundos

(Anexo K).

Preparo dos Corpos-de-Prova

Foram confeccionados 12 corpos-de-prova (3x2x1 mm) para cada resina composta fluida
experimental de média viscosidade (FGM Produtos Odontolégicos LTDA, Joinville, SC,
Brasil) analisada: sem TMP e fluoreto de sédio (controle); sem TMP e com fluoreto de
sodio a 1,6% (NaF); com 14,1% de TMP com ou sem fluoreto de sddio a 1,6% (Anexo K).
As resinas possuem na composicao 65,4% de carga constituida de: pé de vidro de Bario,
alumino silicato, silica pirogénica e TMP. A fotopolimerizacdo foi realizada com auxilio
de aparelho fotopolimerizador VIP (Bisco, Schaumburg, IL, USA), por periodo de 40

segundos, com intensidade de 500 mW/cm?, nas superficies superior e inferior'.

Ciclagem de pH e Analise de Dureza de Superficie

Os corpos-de-prova de cada material foram justapostos as bordas seccionadas dos 48
blocos de esmalte e fixados com auxilio de cera pegajosa (Anexo K).!* Os conjuntos
blocos/corpos-de-prova foram submetidos individualmente a 6 ciclagens de pH,***” a uma
temperatura de 37°C, sendo imersos na solucdo de remineralizacdo - RE (1,5 mmol/L Ca,
0,9 mmol/L P, 0,15 mol/L KCI em tampéo cacodilato 0,02 mol/L, 0,04 ppm F, em pH 7,0;
4 mL por bloco), a qual foi trocada 2 vezes ao dia (8 e 16 horas). Os desafios cariogénicos
foram realizados com a solugéo de desmineralizacéo - DES (2,0 mmol/L Ca e P em tampé&o

acetato 0,075 mol/L, 0,03 ppm F, em pH 4,7; 12 mL para cada bloco) durante 2 horas (12
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as 14 horas) (Anexo K). Os blocos foram lavados com jatos de &gua deionizada por 30
segundos, apds remocdo das solugdes DES/RE, que foram trocadas diariamente.
Concluidas as 6 ciclagens de pH, os materiais unidos aos blocos de esmalte foram
removidos e submetidos ao teste de dureza de superficie final (DS3). Foram realizadas 5
impressGes, a 300 um da borda seccionada, entre os testes iniciais (DS;) e pOs-
desmineralizagdo (DS,), separadas entre si por uma distancia de 100 um (Anexo K). Estes
dados foram utilizados para calcular a porcentagem de recuperacdo da dureza de superficie

(%DS=[[DS; — DS,]/DS; — DS,]x100).

Avaliacao da Dureza em Seccdo Longitudinal do Esmalte (DSL)

Apdbs a andlise de dureza de superficie, 12 blocos que foram submetidos a dureza de
superficie pos-desmineralizacdo (DS;) e todos os blocos do experimento foram
seccionados longitudinalmente. Metade de cada bloco (2x3x3 mm) foi incluida em resina
acrilica (Buehler Transoptic Powder, Lake Bluff, IL, USA) e a superficie cortada foi
exposta e polida (Anexo L). Para o teste de dureza foi utilizado o microdurdmetro
Micromet 5114 hardness tester (Buehler, Lake Bluff, IL, USA e Mitutoyo Corporation,
Kanagawa, Japan) e o software Buehler OmniMet (Buehler, Lake Bluff, IL, USA), carga
de 5 gramas por 10 segundos em aumento de 1000 vezes. A 300 um da borda que
permaneceu em contato com o material, foram realizadas, em cada bloco, 13 impressoes
nas profundidades de: 5, 10, 15, 20, 25, 30, 40, 50, 70, 90, 110, 220 e 330 um (Anexo L).
A area integrada da dureza (KHN x um) da lesdo até o esmalte higido foi calculada
utilizando a regra trapezoidal (GraphPad Prism, versdo 3.02) e subtraida da éarea integrada
da dureza do esmalte higido obtendo a recuperagdo integrada da dureza de subsuperficie
(AKHN).® O perfil de dureza diferencial para os grupos (i.e. os valores de dureza em

profundidade das resinas menos os valores do esmalte apds indugdo de cérie artificial) foi
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calculado. A érea integrada (IDSL) do perfil diferencial foi determinada em 3 regides em

profundidade na lesdo definindo os valores de AIDSL.

Analise da Concentracao de Fluoreto Presente no Esmalte

As outras metades dos blocos foram novamente seccionadas para obtencdo de um bloco
2x1x3 mm e submetidas ao procedimento de microabrasdo utilizando lixa auto-adesiva
(granulagéo 400, Silicon-Carbide, Buehler, Lake Bluff, IL, USA) em frasco de poliestireno
cristal (J-10, Injeplast, Sdo Paulo, SP, Brasil), baseado no trabalho de Alves et al.*® (Anexo
J). Apos a remogédo de uma camada de 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 agitacao
constante por 1 hora em mesa agitadora (TE-420 Orbital, Tecnal, Piracicaba, SP, Brasil),
seguido da adicdo de 0,5 mL de NaOH 1,0 mol/L. Para analise de fluoreto foi utilizado
eletrodo especifico Orion 9409-BN (Orion Research, Inc., Beverly, MA, USA),
previamente calibrado com solugdes padrdo (0,04 a 0,64 ug F/mL), e microeletrodo de
referéncia, acoplados a um analisador de ions Orion 720 A (Orion Research, Inc., Beverly,
MA, USA) (Anexo L). Para determinacdo do fluoreto uma aliquota de 0,04 mL da amostra
foi tamponada com 0,04 mL de TISAB Il (“tamp&o ajustador de forca ibnica total”). Os

valores foram expressos em pug F/mm?®.

Anélise Estatistica

Os resultados foram analisados estatisticamente considerando como fator de variacdo 0s
materiais, e as varidveis, as andlises de dureza (DSs;, %DS, AKHN e AIDSL) e
concentracéo de fluoreto (ug F/mm?®) presente no esmalte. Os valores de DS; e AKHN

apresentaram distribuicdo normal (Kolmogorov—Smirnov) e homocedasticidade (Teste de



Capitulo2 55

Cochran), como também os resultados de F no esmalte, ap6s transformacéo logaritmica.
Estas varidveis foram submetidas a analise de variancia (1-way ANOVA) seguida pelo
teste de Bonferroni (p < 0,05). Os dados da %DS e AIDSL mostraram distribuigédo
heterogénea e foram submetidos ao teste de Kruskal-Wallis seguidos pelo teste de multipla
comparacdo de Student-Newman-Keuls (p < 0,05). O programa Bio Stat 5.0 foi utilizado

com limite de significncia de 5%.

RESULTADOS

O valor médio (DP) da DS; para todos os blocos foi 355,2 (11,9) kg/mm? e n&o houve
diferenca significativa entre eles (p = 0,389). Apds inducdo da lesdo de cérie artificial, o
valor médio (DP) da DS, para todos os blocos foi 60,7 (25,3) sem diferenca entre os
grupos (p = 0,295). Os valores dos grupos com fluoreto (Tabela 1) apresentaram uma
menor perda mineral (DS; e %DS) em relagdo aos demais grupos (p < 0,001). Com relagéo
a recuperacdo integrada da dureza de subsuperficie, o grupo TMP 14,1%+F apresentou
menor valor de AKHN (p < 0,001). As resinas que contém fluoreto em sua composigéo
apresentaram maior concentracdo de fluoreto no esmalte em relacdo aos demais grupos (p
< 0,001), sendo que a resina composta contendo TMP 14,1%+F promoveu maior valor
estatisticamente significante.

O perfil da dureza diferencial em seccéo longitudinal evidenciou diferenca quando os
grupos com TMP, com ou sem fluoreto, foram comparados (Figura 1). Valores de dureza
positivos foram maiores na parte superficial da lesdo (regido A, 5 —20 um). Na auséncia
de fluoreto valores negativos foram observados em profundidade na lesdo (regido B, 25 —
50 um). Na regido C, observou valores positivos para os grupos TMP 14,1%+F, controle e

Na F.
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As diferencas entre as resinas em todas as regifes (Figura 1) estudadas foram
expressas como valores de AIDSL (Tabela 2). A presenca de TMP nas resinas (sem ou com
F) ndo aumentou a remineralizacdo do esmalte em comparacdo ao grupo controle e NaF,
respectivamente, considerando as regides A e B. O grupo TMP 14,1%-+F apresentou maior
ganho mineral na regido C (p < 0,001). Os grupos controle e NaF apresentaram valores

similares na regido C (p = 0,827).

DISCUSSAO
Poucos trabalhos estudam a capacidade de resinas compostas em promover a
remineralizacdo devido a baixa liberacdo de fluoreto. Baseado em um estudo de
desmineralizagdo in vitro observou-se que é possivel melhorar a disponibilizagdo de F para
0 meio e reduzir a perda mineral, a partir de uma resina, com a adi¢cdo de TMP’. Utilizando

0 método descrito por Rodrigues et al.**

e a proporgdo molar TMP: F de 2,5: 1 sugerida por
Tiveron* verificou-se uma melhora da resina em promover a remineralizacdo da lesdo de
carie artificial.

Considerando os dados da area da lesdo (AKHN) e fluoreto presente no esmalte
(Tabela 1) a associacdo TMP e F parece estabelecer que o melhor efeito esta relacionado a
maior presenca de fluoreto no esmalte. Analisando os resultados de DS3; e %DS observa-se
que a capacidade remineralizadora ndo foi influenciada pela presenca do TMP. Estes dados
confirmam a literatura que mostra que o fluoreto apresenta uma agdo mais superficial no
esmalte do que em profundidade.’® O fluoreto remineraliza areas de esmalte superficial
desmineralizado mais rapido que as areas profundas, sugerindo uma parcial
remineralizagdo do corpo da lesdo.”® No presente estudo, o fluoreto favoreceu a
remineralizacdo na regido mais superficial da lesdo (5 — 50 um). Porém, quando néo

associado ao TMP, apresentou a mesma capacidade que o grupo controle entre 50 a 110

“Tiveron ARF. Efeito do trimetafosfato de sédio (TMP) associado ou n&o ao fluoreto (F) em resinas
compostas na desmineralizagéo do esmalte, na dureza e liberacdo de F e TMP. 2011. Cap. 1.



Capitulo2 57

um (Tabela 2). Ao analisar o processo de remineralizacdo através da lesdo (Figura 1)
observa-se um perfil de dureza diferencial diferente determinado pela presenca do TMP na
resina. O TMP ¢é adsorvido ao esmalte alterando sua permeabilidade seletiva, reduzindo ou
facilitando a difusdo de fons entre a solugdo e o esmalte.’**" De acordo com Gonzalez,™
seu acumulo na superficie mineral ndo afetaria 0 mecanismo de deposicdo dos ions calcio e
fluoreto, além de agir sobre a deposicdo de fosfato de calcio. O presente estudo mostrou
que o TMP afetou o processo de remineralizacdo do esmalte e seu modo de acdo foi
relacionado & maior mineralizagdo da lesdo em profundidade no esmalte. Semelhante ao
observado no estudo de Takeshita et al.,” 0 TMP associado ao fluoreto apresenta uma acio
mais profunda (50 — 110 um) na area da lesdo (Tabela 2). A facilitacdo de um fluxo de
calcio para as camadas mais profundas do esmalte e a diminuicdo da difusdo de acidos no
interior do esmalte explicaria o efeito do TMP na area da lesdo.” Apesar de apresentar uma
menor capacidade de ligacdo com a hidroxiapatita que os polifosfatos,?* o TMP permanece
ligado ao esmalte por um periodo maior de tempo® o que favorece o transporte de fons
para o interior da lesd0.?** Isto pode explicar uma maior presenca de fluoreto observado
no grupo TMP14,1%+F (Tabela 1).

Os achados do estudo confirmam o potencial do TMP como um agente
remineralizador na presenca de fluoreto. O perfil de dureza em secgéo longitudinal do
esmalte sugere um modo de acdo diferente ou sitio de acdo em profundidade no
esmalte. Isto pode ajudar a propor novas formulacdes, modificacdes ou associacdes de
agentes de prevencdo de carie duplos ativos que possam contribuir para o melhor

desempenho de materiais restauradores.
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CONCLUSAO
Nas condigdes deste estudo, concluiu-se que a resina contendo trimetafosfato de sodio

associado ao fluoreto apresentou capacidade remineralizadora.
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Tabela 1: Valores médios (DP) obtidos das analises nos blocos de esmalte (n = 12) apés a

ciclagem de pH de acordo com 0s grupos

Analises
Grupos DS; %DS AKHN F (ug/mm°)
Controle 103,0 (24,3 17,6 (35)%  8167,7(1244,6)° 0,76 (0,17)°
TMP14,1%  111,1(21,6)* 16,3 (4,6)*  8897,5(1744,4* 0,70 (0,20)
NaF 170,0 (23,5)° 36,1 (6,0)" 5231,4 (975,0)° 1,28 (0,20)°
TMP14,1%+F 162,6 (39,1)°  33,8(2,5)°  3310,0 (1238,1)° 1,61 (0,42)°

*Letras distintas mostram diferenca entre os grupos (DSs;, AKHN e F: Bonferroni, p < 0,05. %DS: Student-

Newman-Keuls, p < 0,05).
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Figura 1. Perfil da dureza diferencial (dureza x profundidade) calculado pela subtracéo dos
perfis dos grupos com TMP dos grupos sem TMP ou F. Valores positivos indicam dureza

maior em fungdo da profundidade.
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Tabela 2: Valores de AIDSL calculado para 3 regides da lesdo no esmalte de acordo com 0s

grupos
AIDSL*, Dureza x ym
regidao A regido B regido C
EinlEeE (520 um) (2550 um) (50 — 110 um)
Controle 351,5 (207,9)* 61,7 (543,0)° 391,7 (407,4)?
TMP14,1% 129,4 (544,5)? -535,0 (893,4)° -90,6 (531,0)°
NaF 2062,8 (692,1)° 1,174,9 (393,4)" 430,9 (200,9)*
TMP14,1%+F 3027,4 (804,1)° 1798,2 (514,8)° 738,9 (212,6)°

'AIDSL: Estes valores foram calculados utilizando a area integrada do perfil diferencial da dureza dos
respectivos grupos com area desmineralizada em relacdo a profundidade de cada regido. Valores positivos
indicam dureza integrada maior e vice-versa. Valores denotam as médias com o desvio-padrdo em parénteses.
“Letras distintas indicam diferenca estatistica significante entre os grupos (Student-Newman-Keuls,
p<0.0001).
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« only black and white photographs for print publication.

« omit titles and other information contained in the figure caption.
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Abbreviations and acronyms: terms and names to be referred to in the form of
abbreviations or acronyms must be given in full when first mentioned.

Correct Usage

* use S.I. units (International System of Units). If non-SI units must be quoted, the
Sl equivalent must immediately follow in parentheses.

* use correct symbolsfor p, L (as in um, mL, etc.)

* put leading zeros in al numbers lessthan 1.0

» write out number of ten or fewer (ten rats) except when indicating inanimate
quantities (10 mL)

» always use digits for dates, dimensions, degrees, doses, time, percentages, ratios,
statistical results, measurements, culture cells, and teeth.
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» the complete names of individual teeth must be given in the text.
General Policy

« receipt of manuscripts will be acknowledged.

« after initial review, authors will be notified of status.

* every effort is made to obtain timely reviews; please remember that the referees
and the editor are volunteers.

e a list of revisons and responses to reviewers critiques must accompany
resubmitted revised manuscripts.

On Submission: Agreement, by the act of ticking a box, to the statement, "This
paper has been compiled with the knowledge, input and approval of all the named
authors.”

On acceptance, authors will be required to sign a transfer of copyright agreement.
If figures, tables, or other excerpts, are included from copyrighted works the author
is responsible for obtaining written permission from the copyright holder prior to
submitting the final version of the paper. Full credit must be given to such sources.

Offprints and page charges: no page charges are levied on articles published in
Dental Materials. Each corresponding author receives 25 offprints of their article
free of charge after it has been published; they will also have the opportunity to
order additional copies.

Submission Package Checklist:

* letter of transmittal signed by all authors.
* One electronic copy of the manuscript.
* One electronic copy of each image and table, all labelled.

For further guidance on electronic submission, please contact Author Services,
Log-In Department, Elsevier Ltd, The Boulevard, Langford Lane, Kidlington,
Oxford, OX5 1GB, UK. E-mail: authors@elsevier.co.uk, fax: +44 (0)1865 843905,
tel: +44 (0)1865 843900.
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Anexo C

Normalizacdo: Revista Operative Dentistry
Capitulo 2

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:

s A Laboratory or Clinical Research Manuscript file must include:
o Atitle
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:
= ldentifying information such as:
= Authors
= Acknowledgements
= Correspondence information

O O O O O O

= Figures
= Graphs
= Tables

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

s 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
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.
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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 Sl 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)
= affiliation (e.g. Department of Dental Materials, School of Dentistry,
University of Michigan)
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3. MENTION OF COMMERCIAL PRODUCTS/EQUIPMENT must
include:
= Full name of product
= full name of manufacturer
=  city, state and/or country of manufacturer

4. MANUSCRIPTS AND TABLES must be provided as Word files. Please
limit size of tables to no more than one US letter sized page. (8 %2” x 11”)

5. 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 7” 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 25" x 35", 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

1. 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:
= Arunning (short) title
= aclinical 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

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

« 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.

s 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.

« 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.

s 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.

s Corporate publication:

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.
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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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Comissao de ética na experimentacdo animal - CEEA
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Anexo E

Preparo e selecdo dos blocos de esmalte

300 [ilh

- Coroa de dente bovino fixada com
cera pegajosa em placa de acrilico.

- Sec¢do da coroa em cortadeira
elétrica para obtencdo da face
vestibular.

- Secgbes longitudinal e transversal
da face vestibular, em cortadeira
elétrica, para obtencdo do bloco de
esmalte bovino 4x4x3 mm.

- Bloco fixado com cera pegajosa
em base acrilica, com dentina
voltada para cima.

- Planificagdo da dentina e
polimento do esmalte em politriz
elétrica.

- Secc¢do transversal de 1 mm/bloco
em cortadeira elétrica , obtendo-se
blocos com 4x3x3 mm.

- Microdurdmetro Shimadzu HMV-
2.000 acoplado ao “Software” para
realizagdo dos testes de dureza de
superficie.

- Fotomicrografia do teste de
dureza de superficie inicial com 5
impressdes a 300 um da borda
seccionada.
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Anexo F

Confeccao dos corpos-de-prova, ciclagem de pH (DES>RE) e dureza de

superficie

- Resina composta fluida
experimental de média
viscosidade: Controle, NaF, TMP
1,5%, 14,1% e 36,8% com e sem
fluoreto.

- Remocgdo dos corpos-de-prova da
matriz apds fotopolimerizagao.

- Unido do bloco de esmalte bovino
ao corpo-de-prova com auxilio de
cera pegajosa.

- Bloco de esmalte e corpo-de-
prova isolados com esmalte de
unha e fixados a haste metalica
com cera.

CICLAGEM DES>RE

w 26,4 mL/bloco
- Solucao de 37°C

Desmineralizacao

5 ciclos

Solucao de

Remineralizagcéo 13,2 mL/bloco

37°C
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- Microdurémetro Shimadzu HMV-
2.000 acoplado ao “Software” para
realizacdo dos testes de dureza de
superficie.

- Fotomicrografia do teste de
dureza de superficie apds ciclagem
de pH (DES>RE):

a- dureza inicial

b- dureza final




Anexo G

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

- Os blocos (4x3x3 mm) foram
fixados em laminas de vidro e
seccionados longitudinalmente ao
meio.

- Uma das metades de cada bloco
(2x3x3 mm) foi levada a
embutidora, com identificagdo e
incluida em resina acrilica.

- Microdurémetro Micromet 5114
hardness tester e o Software
Buehler OmniMet, utilizado para o
teste de dureza.

- Fotomicrografia do teste de
dureza em secg¢do longitudinal. Em
cada bloco foram feitas 13
impressées a 300 um da borda
que permaneceu em contato com
o material.
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Anexo H

Confeccéo dos corpos-de-prova e teste de dureza de superficie dos materiais

- Matriz de ago para confecgdo dos
corpos-de-prova de cada material (5
mm de diametro e 2 mm de
espessura).

- Corpos-de-prova confeccionados
utilizados no teste de dureza de
superficie.

- Microdurdémetro Shimadzu HMV-
2.000 acoplado ao “Software” para
realizagdo dos testes de dureza de
superficie nos corpos-de-prova.
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Liberacao de F e TMP dos materiais

- Confeccdo dos corpos-de-prova
(5 mm de diametro e 2 mm de
espessura) com fio de aco.

- Os corpos-de-prova foram
colocados em tubos de ensaio,
suspensos por fio de aco. Cada
tubo continha 2 mL da solugdo DES
ou RE.

- Os tubos foram deixados sob
agitacdo constante, a temperatura
de 37°C, por 15 dias.
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CICLAGEM DOS MATERIAIS PARA DOSAR A CONCENTRACAO DE F E

TMP DAS SOLUCOES DES E RE
Agitagdo > mL/ed
constante T mL/c-d-p
370C Solucao de

Desmineralizacao

15 dias

Solugéo de

Remineralizacao
2 mL/c-d-p

‘ Solugdes sem fluoreto ‘

Silva et al., 2007.



Anexo J

Anélise de F no esmalte e F e TMP nas solugdes DES e RE

- Procedimento de microabrasdo:
remogdo de uma camada de 50 um
com lixa de granulagdo 320
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
fluoreto presente no esmalte.

- Analisador e eletrodo especifico
para ion fluoreto (9609 BN) para a
leitura de fluoreto presente nas
solugBes de ciclagem, sob agitacdo
constante com agitador magnético.

- Leitura das amostras por meio do
leitor de placas pelo método
colorimétrico, para doseamento de
P do TMP.
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Anexo K

Inducéo da leséo artificial de carie, confec¢do dos corpos-de-prova, ciclagem
de pH (RE>DES) e dureza de superficie

- Blocos de esmalte bovino
isolados com esmalte de unha
mergulhados em solugdo de
carie artificial por 16 horas a
37°C.

- Fotomicrografia do teste de
dureza de superficie pos-
<> desmineralizagdo:

a- dureza inicial

b- dureza pds-desmineralizagdo

- Resina composta fluida
experimental de média
viscosidade: Controle, NaF, TMP
14,1% com e sem fluoreto.

- Matriz metalica com cavidade
de 3 mm de largura, 2 mm de
altura e 1 mm de espessura para
confecgdo dos corpos-de-prova.

- Bloco de esmalte e corpo-de-
prova isolados com esmalte de
unha e fixados a haste metalica
com cera.

- O conjunto mergulhado em
solugdo de ciclagem contida em
frascos J-40.
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CICLAGEM RE>DES

4 mL/bloco 4 mL/bloco

37°C

Solucao de -
Remineralizag&o 6 ciclos Desmineralizagéo

37°C

Solucéo de
Remineralizacéo

Solucao de

Noturna

Solugéo de
Remineralizacao

4 mL/bloco 12 mL/bloco
37°C 37°C
Vieira et al.,2005; Rodrigues et al., 2010
- Fotomicrografia do teste de
dureza de superficie final apds
ciclagem de pH, utilizando
Microdurémetro Shimadzu
HMV- 2.000:
<> a- dureza inicial
b- dureza pos-desmineralizacdao
800 ‘ c- dureza final

89



Anexo L

Preparo dos blocos de esmalte para determinar a dureza em sec¢ao
longitudinal e dosagem de F no esmalte (RE>DES).

- Os blocos (4x3x3 mm) foram
fixados em laminas de vidro e
seccionados longitudinalmente ao
meio.

- Uma das metades de cada bloco
(2x3x3 mm), previamente
identificada, foi levada a
embutidora, e incluidas em resina
acrilica.

- Fotomicrografia do teste de
dureza em secgdo longitudinal. Em
cada bloco (2x3x3 mm) foram
feitas 13 impressdes a 300 um da
borda que permaneceu em contato
com o material.

- Eletrodo especifico Orion 9409-
BN e microeletrodo de referéncia,
acoplados ao analisador de ions
Orion 720 A, para a leitura de
fluoreto presente no esmalte.
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