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RESUMO

Os objetivos nesta tese, composta por 2 capitulos, foram: (1) avaliar a rugosidade
de superficie, microdureza e microinfiltragdo marginal de uma resina composta
nanoparticulada quando submetida a degradagdo em solugdes é&cidas e (2) avaliar
a influéncia de solugdes alcodlicas sobre a rugosidade e dureza de superficie de
resinas compostas microparticulada, microhibrida e nanoparticulada. No capitulo
1, foram preparadas 60 cavidades na face vestibular de incisivos bovinos,
restauradas com resina de nanoparticulas Filtek Z350 XT (3M/ESPE). Os dentes
foram separados em trés grupos de tratamento (n = 20): A (controle) - imersdo em
saliva artificial durante 30 dias; B - Imersdo em café por 15 min (3x/dia), durante
30 dias, e C - imersdo em Coca-cola® por 15 min (3x/dia), durante 30 dias. Apos
os periodos de imersao, os espécimes foram analisados quanto a microdureza em
microdurbmetro com edentador tipo Knoop, rugosidade de superficie em
microscopio de forca atbmica e microinfiltracdo marginal com penetracdo de
corantes quando submetidos a ciclagem térmica e mecanica. A rugosidade de
superficie e microdureza foram submetidas a analise de varidncia (ANOVA)
seguida pelo teste- t com nivel de significancia de 5% e a microinfiltracado marginal
ao teste de Mann-Whitney, em nivel de significancia de 5%. O Grupo A
apresentou a menor rugosidade de superficie e a maior média de microdureza
quando imerso em saliva artificial. O Grupo C apresentou maiores indices de
microinfiltracdo e reducdo da microdureza quando imerso em Coca-cola®.
Concluiu-se que a imersdo em café e Coca-cola® alterou a rugosidade da
superficie e aumentou a infiltragdo nas restauragées. No capitulo 2, foram
selecionadas trés resinas compostas (Durafill/Kulzer, Z250 (3M/ESPE) e Z350 XT

(BM/ESPE). Foram confeccionados 120 espécimes de cada material com 6 mm de



didmetro por 2 mm de espessura. Os espécimes foram analisados quanto a
microdureza e rugosidade de superficie semelhante ao descrito no Capitulo 1. Os
espécimes foram separados aleatoriamente em quatro grupos (n= 30) de acordo
com as solucdes ensaiadas: G1- Saliva artificial; G2 — Cerveja/Heineken; G3 —
Vodka/Absolut; G4 — Whisky/Johnnie Walker Red Label. As ciclagens de imersao
ocorriam por 15 min (3x/dia), durante 30 dias. O teste de rugosidade de superficie
e microdureza foram repetidos aos 30 dias de imersdo. Os valores obtidos de
rugosidade e microdureza foram submetidos ao teste paramétrico de ANOVA
complementado pelo teste de Tukey (0=0,05). Os resultados de rugosidade de
superficie revelaram que as resinas compostas apresentaram aumento de
rugosidade apds 30 dias de imersdo em cerveja, vodka e whisky. Houve redugao
significativa na microdureza das resinas compostas apos a imersao nas solucoes
alcodlicas no periodo de 30 dias, sendo maior para a resina composta Durafill.
Com base nos resultados obtidos pOde-se concluir que as solugdes acidas e
alcodlicas exerceram influéncia negativa sobre a rugosidade e microdureza de

superficie das resinas compostas.

Palavras-chaves: Microdureza, rugosidade de superficie, microinfiltragdo, bebidas

alcodlicas, bebida acidas.
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ADBSTRACT

The objectives of this study were to: (1) evaluate the surface roughness, hardness
and microleakage of nanoparticle composite resin when subjected to degradation
in acidic solutions and (2) evaluate the influence of alcoholic solutions on the
roughness and surface hardness of microparticulate, microhybrid and
nanoparticulate composite resin. In chapter 1, sixty cavities were prepared on the
buccal surface of bovine incisors restored with composite resin Filtek Z350 XT
(BM/ESPE). The teeth were divided into three treatment groups (n = 20): A
(control) - immersion in artificial saliva for 30 days; B - immersion in coffee for 15
min (3 times daily) for 30 days, and C - immersion in Coca-cola ® for 15 min (3
times daily) for 30 days. After the periods of immersion, the specimens were
analyzed for Knoop microhardness, surface roughness by atomic force microscope
and microleakage with dye penetration when subjected to thermal and mechanical
cycling. The surface roughness and microhardness were subjected to analysis of
variance (ANOVA) followed by t-test with a significance level of 5%. The data of
microleakage was evaluated by Mann-Whitney test at a significance level of 5%.
Group A showed a lower surface roughness and higher average microhardness.
Group C had higher rates of reduction of microleakage and microhardness. It was
concluded that immersion in coffee and coca-cola ® altered surface roughness and
increased infiltration in restorations. In Chapter 2, we selected three composites
(Durafill/Kulzer, 2250 (BM/ESPE) Z350 XT (3M/ESPE). 120 specimens were
prepared for each material with 6 mm diameter by 2 mm thick. The specimens
were analyzed for hardness and surface roughness similar to that described in
Chapter 1. The specimens were randomly divided into four groups (n = 30)
according to the tested solutions: Artificial Saliva-G1, G2 - Beer / Heineken; G3 -
Vodka / Absolut; G4 - Whisky / Johnnie Walker Red Label. The solutions were

changed by 3x daily for 30 days. The test of surface roughness and microhardness
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were repeated at 30 days of immersion. The values of roughness and hardness
were tested using parametric ANOVA complemented by Tukey test (5%). The
results of surface roughness showed that the composites showed an increase in
roughness was statistically significant after 30 days for beer and whiskey. The
results showed that the surface microhardness decreased significantly for the
composites after immersion in alcoholic solutions within 30 days, being higher for
the composite Durafill. Based on the obtained results it can be concluded that the
acid solutions and alcoholic exerted negative influence on the roughness and

surface microhardness of composite resins.

Keywords: Microhardness, surface roughness, microleakage, alcoholic
beverages, acid beverages.
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INTRODUCAO

A estética sempre foi uma das preocupac¢des da odontologia restauradora.
As restauracgdes, com passar do tempo, tendem a sofrer alteragdes. Sabe-se que
a longevidade das restauragbes depende da durabilidade dos materiais e da
manutencao de suas propriedades, tais como resisténcia ao desgaste, integridade
da interface dente/restauracao, dureza e rugosidade de superficie (Moszner et al.,
2006).

A maioria das resinas compostas comercialmente disponiveis esta baseada
na combinacao do bisfenol A glicidil dimetacrilato (Bis-GMA) com o trietileno glicol
dimetacrilato (TEGDMA). A presenca dos grupamentos OH na molécula de Bis-
GMA € a principal responsavel pela caracteristica de absor¢cdo de agua e
consequentemente solubilidade das resinas compostas. A absorcdo da agua por
meio da hidroxila produz amolecimento do polimero e conseqliente reducao das
propriedades quimicas e mecanicas. (Moszner et al., 2006; Soares et al., 2007 ). A
substituicao dos grupos hidroxilas (OH-) por grupos metilicos (CH3 Bis-GMA) para
produzir uma molécula (Bis-EMA) com maior peso molecular e menor viscosidade
em relacdo ao monémero Bis-GMA, tem sido sugerida para produzir resinas
compostas com menor degradacdo aos solventes, reduzida absor¢cdo de agua,
menor contracdo de polimerizagdo e maior durabilidade clinica (Palin et al., 2005;
Ferracane, 2006).

As particulas inorganicas compdéem a maior parte da resina composta e
podem ser de quartzo, silica coloidal, vidros de béario ou estréncio e zircbnia/silica.
As particulas inorganicas conferem a resina composta aumento das propriedades
fisicas e mecanicas. Com relacao ao tamanho das particulas de carga, as resinas
compostas sao classificadas como microparticuladas (tipicamente silica, <0,1 pm),

hibridas ou microhibridas (combinacao de particulas com tamanho médio de 1 ym



e outras menores que 0,1 um) e as nanoparticuladas medindo de 20 a 75 nm.
(Rueggeberg, 2002; Puckett et al.,2007).

Muitos trabalhos tém sido realizados para responder as perguntas que
surgem na clinica odontoldgica, tanto por parte dos pacientes quanto pelos
cirurgides dentistas. Dentre elas, o efeito da dieta sobre as restaura¢des de resina
composta (Bagheri et al., 2005, da Silva et al., 2011). Qualquer que seja o efeito
da dieta, a composicdo da resina composta e seu grau de conversdo devem
garantir resisténcia ao material restaurador a agao de solventes no meio bucal.
Porém, o efeito da dieta pode afetar as condigcbes da superficie, tais como
microdureza, resisténcia ao desgaste, alteracdo de cor, sorcdo de agua e, em
longo prazo, também pode interferir na resisténcia a fratura do material,
comprometendo, a durabilidade da restauragdao (Ferracane, 1996; Ferracane,
2006). Por outro lado, a textura superficial, brilho e cor estao entre os fatores mais
importantes que determinam o efeito estético das restauragbes de resina
composta (Silikas et al., 2005; Kakaboura et al., 2007). Nesse sentido, o pH do
meio bucal e o tempo de contato com a solugcao tém alta influéncia no principio e
nivel de degradacao da superficie da restauragao.

Mesmo com o desenvolvimento tecnoldgico e consideravel melhora das
propriedades das resinas compostas, a degradagao do material ainda preocupa os
profissionais, particularmente em relagdo ao desgaste em areas de grande tensao
funcional (Prakki et al., 2005). Assim, bebidas acidas como refrigerantes e sucos
ou bebidas alcodlicas podem produzir erosdo da superficie de resinas compostas
(Kakaboura et al., 2007). Portanto, a degradagédo da superficie desses materiais
esta relacionada com o conteudo e distribuicdo das cargas, tipo de matriz organica
da resina e presencga do silano na superficie das cargas (Lee et al., 1994).

Segundo Rodrigues (2010), o Brasil é o terceiro maior mercado da Coca-
cola® do mundo e estima-se que o consumo anual seja de 12 milhdées de litros. Os
componentes mais comum dessa bebida sao carbonatos de cola, &cido fosférico

em conjunto com &cido de frutas, predominantemente o acido citrico e maléico



(Kakaboura et al., 2007). Outra bebida bastante consumida no Brasil e no mundo
€ o café com pH &acido.

Segundo o ultimo relatério da Organizagdo Mundial da Saude (OMS) sobre
alcool, o Brasil esta entre os paises com aumento na ingestao de bebida alcodlica.
Segundo a OMS seria considerado um consumidor moderado aquele homem que
ingere menos que 21 unidades de alcool por semana e a mulher com menos de 14
unidades. As bebidas alcodlicas séo classificadas em: fermentadas, destiladas e
compostas. A cerveja € a bebida mais consumida pelos brasileiros, seguida por
destilados e vinhos.

A alteracdo da lisura de superficie dos materiais resinosos pode ser
justificada pela acéo erosiva e deletéria de substancias reativas e do pH acido,
que degradam a matriz resinosa e expdem as particulas inorganicas (Souza et al.,
2005). Além disso, a presenca de rugosidade na superficie dos materiais
restauradores favorece a adesdo bacteriana, assim como estagnacdo e
colonizagdo (Yamamoto et al,1996; Bollen et al, 1997). Em Odontologia, o
desgaste corrosivo esta relacionado as reagdes quimicas ocorridas na superficie
das restauracdes, tornando-as mais susceptiveis ao desgaste mecanico pelo atrito
com o dente antagonista (Yip et al., 2004).

Dessa forma o pH, teor alcodlico, tipo e concentracdo dos acidos sao
fatores determinantes na capacidade erosiva das bebidas frente a crescente
demanda de consumo. Assim, seria oportuno e necessario o estudo da acgao
dessas solugdes sobre as propriedades de resinas compostas microparticuladas,
microhibridas e nanoparticuladas.

Os objetivos nesta tese', composta por dois capitulos, foram: 1- Avaliar o
efeito de bebidas acidas sobre a alteracdo de superficie, microdureza e
microinfiltracdo marginal de uma resina composta nanoparticulada; 2- Avaliar o
efeito das bebidas alcodlicas sobre a rugosidade, microdureza de superficie de
diferentes tipos de resina composta.



! Esta tese foi apresentada no formato alternativo, de acordo com as
normas estabelecidas pela Deliberacdo 002/06 da Comissdao Central de Pos-
Graduacao da Universidade Estadual de Campinas.



CAPITULOI

CAPITULO 1

Influence of different solutions on the microleakage, surface
roughness and microhardness of dental composite

The manuscript was submitted to publication in the Journal of Microscopy and
Microanalysis.

ABSTRACT

The purpose of this study was to determine the effect of different solutions
(Cola soft drink-CSD and coffee) on the superficial roughness, microhardness and
microleakage of composite resin restorations. Sixty cavities were prepared on the
vestibular surface of bovine incisors and restored with Filtek Z350 XT (3M/ESPE)
nanoparticulate resin composite. The teeth were divided into three treatment
groups (n=20): A (control) — Immersion in artificial saliva (AS) during 30 days; B —
Immersion in coffee for 15 min (3x/day) during 30 days; and C— Immersion in CSD

for 15 min (3x/day) during 30 days. After the periods of immersion, the specimens



were analyzed for surface roughness, microhardness and microleakage. The
surface roughness and hardness data were subjected to analysis of variance (one-
way ANOVA) followed by t-test with a 5% significance level and the microleakage
data was submitted to Mann-Whitney test with a 5% significance level. Group A
(roughness-GARg) presented the lowest surface roughness mean. Group A (control)
presented the highest microhardness mean and Group C (microleakage-GCu)
presented the highest microleakage mean. It was concluded that the immersion in
CSD and Coffee alters the surface roughness and increase the microleakage of

restorations. The CSD decrease the microhardness of restaurations.

KEYWORDS: Composite Resin, Microleakage, Surface Roughness, Atomic Force
Microscopy, Acid Beverages.

1. INTRODUCTION

Recently, there was an increase in consumption of artificially sweetened soft
drinks, sports drinks, high-energy beverages and coffee products.(Colluci et al.,
2009). Special attention has been given to the role of these drinks in the diet and in
the etiology of resin composite degradation (Yesilyurt et al., 2009). Dental
materials constantly subjected to chemical, thermal and mechanical interferences
result in a constant process of intra-oral degradation (Schneider et al., 2008).

One of the most important properties to determine the durability of
restorative materials in the mouth is the resistance to dissolution or disintegration
(Nomoto and McCabe, 2001). The critical oral environment conditions, i.e., pH
changes and humidity, may increase resin composite biodegradation over time
(S6derholm et al.,, 1984). It has been known for a long time that acidic food and
drinks may soften dental hard tissues. This process may also deteriorate the
mechanical properties of the material, and reduce the longevity of composite resin



restorations (Kakaboura et al., 2007).

Dental erosion is a result of mineral loss from the tooth surface due to a
chemical process of acidic dissolution not involving acids of bacterial plague origin
Dental erosion does not only affect the dental enamel. When reaching dentine it
can cause hypersensitivity, or in severe cases, pulp exposure and even tooth
fracture (Lussi et al., 2004). Studies reported that acidic condition degraded glass
ionomer cements, polyacid modified resin composites, and restorative composite
(Nicholson et al. 1999).

There has always been a keen interest in the adaptation of dental
restorative materials to the walls of cavities and the retentive ability of the material
to seal the cavity against the ingress of oral fluids and microorganisms.
Microleakage around dental restorative materials is a problem in clinical dentistry.
Composite may exhibit reduced properties along time, which increases their
susceptibility to wear and marginal microleakage when they are in contact with acid
beverages (Yap et al., 2000).

Therefore, the purpose of this study was to evaluate the influence of cola
soft drinks and coffee on the microhardness surface roughness and marginal

microleakage of nanoparticulate composite resin restorations.

2. MATERIALS AND METHODS

2.1 Selection and Preparation of the specimens

A total of sixty bovine incisors were used, free of stains, cracks and other
defects visible under a magnifier at 4X magnification. The teeth were cleaned and
stored in physiological saline solution at 37°C until the moment the cavities were
prepared. The teeth were then sectioned 3 mm from the amelo-cement junction



using an IsoMet 1000 precision saw (Buehler, Lake Bluff, IL, USA).

To standardize the cavity preparations, the cavities were executed on the
medial third of the vestibular surface of the incisors, using a high-speed, air-driven,
water-cooled dental drill (Dabi Atlante, Ribeirao Preto, SP, Brazil) equipped with a
diamond bur (KG Sorensen 1090, Barueri, SP, Brazil). A silicon cursor (Angelus,
Londrina, PR, Brazil) was positioned 2 mm from the end of the bur’s active tip to
standardize the depth of the cavities. After the preparation, the cavities exhibited a
rectangular shape measuring 6 mm in the medial-distal direction, 3 mm in the
cervical-incisal direction, 2 mm in depth, and the cavosurface angle at enamel.

After preparing the cavities, the teeth were cut into blocks measuring
approximately 1 cm?. The lower surfaces of the blocks were sandpapered (600,
1200 grit) to render them parallel. The cavities were then cleaned using pumice
stone/water and ultrasound.

The cavities were restored using 37% Super Etch phosphoric acid (SDI, Sao
Paulo, SP, Brazil), Adper Single Bond 2 adhesive (SM/ESPE) and Filtek Z350 XT
A3E (Bis-GMA, UDMA, Bis-EMA, TEGDMA, ZrO,/SiO,, nanoclusters 0.6—1.4 pum,
SiO2 nanomers, 5-20 nm filler size, N-248065BR batch number - 3M/ESPE St.
Paul, MN, USA), according to the manufacturer’s instructions. The composite resin
was inserted into the cavity in a single increment and photoactivated for 40
seconds with a light-emitting diode-LED (Radii Plus, SDI, Victoria, Australia). The
material was polymerized by applying the active tip of the curing unit directly on the
restoration. The light output was constantly monitored by a radiometer with an
average of 1200 mW/cm? (Demetron, Kerr Corp).

The specimens were then polished with Diamond PRO (2—4 um) polishing
discs (FGM, Joinvile, SC, Brazil) and with polishing pads soaked in diamond paste
(0.03 um) and water, similar to clinical practice. Lastly, the specimens were
cleaned in an ultrasonic vessel and dried at absorbent paper.



2.2 Cycling of the specimens

After preparing, the specimens were divided into 3 groups (n =20). Each

group was subjected to a 30-days treatment cycle, as described on the Tablel.

Table 1 - Treatment cycle of dental composite

Groups Treatment cycle

GA Immersion in artificial saliva during 30 days (Control group)

immersion in coffee during 30 days, for 15 min, three times a day (morning, afternoon and
GB
night);

Immersion in CSD during 30 days, for 15 min, three times a day (morning, afternoon and
GC
night).

The specimens were cleaned by sonication and dried with absorbent paper
after the cycles in the solutions. This experiment used fourteen 600 mL bottles of
cola soft drink (Coca-Cola) and a coffee solution (Pilao) prepared with 60 grams of
powder to 600 ml of boiling water, whose composition is listed in Table 2. Before
and after treatment immersion, each specimen was stored individually at 37°C in
artificial saliva prepared by a manipulation pharmacy (Pharmaceutico), as showed
in Table 2. After the imersion procedures in the respective solutions, the

roughness, microhardness and microleakage of the specimens were analyzed.



Table 2 — Chemical composition of the beverages

. - Batch
Solutions Manufacturer Composition pH
number
CMC, potassium chloride, dibasic
Artificial Pharmaceutico®, potassium phosphate, sodium chloride, 5357/12
saliva Maceio, AL, Brazil anhydrous calcium chloride, magnesium 7.1
chloride and aspartame.
g~ ® .
Coffee Pilao”, Jundiai, SP, Caffeine, amino acids, lipids, sugars and g8 3673910
Brazil B-complex vitamins.
Carbonated water, sugar, vegetable
(CSD) Coca-Cola®, Maceio,  extracts, flavorizers, acidulant, caffeine,
o 2.7 120530/12
Coca-Cola AL, Brazil phosphoric acid and caramel food
coloring.

2.3 Evaluation of roughness by atomic force microscopy (AFM)

Thirty samples (n = 10) were used for roughness and microhardness
analysis and been divided into 3 groups (GAgr, GBgr, GCg). Roughness was
analyzed in an atomic force microscope (AFM) (SPM-9500J3 Shimadzu®, Japan).
The microscope scanner allows scans of up to 125 um on the horizontal directions
(x and y axis) and up to 8 um in the orthogonal direction (direction z). All the
images were recorded in contact mode. The mapping procedure used was 50 x 50
um imaging. The specimens were analyzed before and after the treatment period.

The value of roughness (Ra) and the surface topography of the specimens
were evaluated. This value is the arithmetic mean of roughness determined as the
average deviation of a section profile of the median line calculated by equation (1),

where L is the length of the section and f (x) is the displacement function:

(1) Ra:%LL | £(x)|dx
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2.4 Evaluation of Microhardness

Microhardness was analyzed in the surface region of the restoration under a
load of 50 g applied for 15 seconds by a microhardness tester (HMV-2000
Shimadzu, Tokyo, Japan), using a Knoop indenter. A total of three indentations
were accomplished per restoration, which were analyzed in line (close to the tooth-
restoration interface, in the center of the restoration and at the lower interface). The

specimens were analyzed before and after the treatment period.

2.5 Evaluation of Microleakage

For the analysis of microleakage, thirty samples (n = 10) were used for
microleakage evaluation (GA, GB, GC). The groups were submitted to aging
thermal tests cycling for 1000 times (5 + 2°C and 55 + 2°C) with a dwell time of 15
seconds at each temperature, and transfer interval of 5 seconds. After these
procedures the samples were submitted to the mechanical cycling. The samples
were coupled to the mechanical cycling machine (ERIOS International, Sao Paulo,
SP, Brazil) and submitted to 100 thousand load cycles, frequency of 1
cycle/second to receive an intermittent vertical load of 50 N on the restoration.
During the test, the samples were maintained in distilled water at 37°C. All external
surfaces were isolated with two layers of nail varnish, except 1 mm around the
restoration. The specimens were stored in water at room temperature for 24 hours
before they were immersed in 2% methylene blue for 48 hours. The specimens
were rinsed under tap water and dried. Teeth were sectioned in 3 portions with a
low speed saw (IsoMet 1000 Buehler, Lake Bluff, IL, USA). Sections were
assessed for dye penetration with a stereomicroscope (Nikon Eclips E600, Tokyo,
Japan) at 20x magnification at the occlusal and cervical margins. Two investigators
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blindly scored all interfaces and the mean score was recorded. Approximately 60
scores for enamel margins were recorded from three sections of each group. Some
sections were missed during the cutting process and they were recorded as
missing value. Dye penetration at the composite/ tooth interface was scored for
both enamel margins on a nonparametric scale from 0 to 3 as: 0= no
microleakage; 1= dye penetration less than 2 of enamel wall; 2= dye penetration

more than 2 of enamel wall; 3= dye penetration spreading along the axial wall.

2.6 Statistical Analysis

After recording the data, a comparison was made of the experimental and
control groups. The surface roughness and microhardness was subjected to a one-
way analysis of variance (one-way ANOVA) followed by a ttest with a 5%
significance level. The microleakage was subjected to Mann-Whitney test with a
5% significance level.

3. RESULTS

AFM evaluation revealed that the results of surface roughness for GCg
presented the highest roughness (625.198 nm), while GAg exhibited lowest values
of roughness (420.308 nm) after imersion. Figure 1 presents the mean values of
surface roughness (R;) in nanometers (nm), as measured in the different

experimental groups.
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Superficial Roughness

800
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]
GBR GCg
Groups

Figure 1 - Mean and standard deviation (vertical lines) of surface roughness (nm)
for the experimental groups.

The t-test presented a statistically significant difference between GAgr and
GBR, and also for GAr and GCr (p<0.05).

Figures 2 and 4 depict the images concerning to surface roughness of the

experimental groups as captured by AFM in the contact mode.

217 86
[nm]

0.00

50.00 x 50.00 [um] Z 0.00 - 217.86 [nm] 0.00

Figure 2- AFM image of the tooth surface for GAgr specimens
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50.00% 5000 [um] Z 0.00 - 543.28 [nm] 0.00

Figure 3- AFM image of the tooth surface for GBr specimens.

0.00

50.00 % 50.00 [um] Z 0.00 - 776.40 [nm]

Figure 4 - AFM image of the tooth surface for GCgr specimens,
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Results of surface microhardness obtained after cycling revealed that the
GAp presented similar to GBp and higher than surface microhardness (106.38
KHN), while the GCp exhibited significantly reduced microhardness (68.54 KHN).
Figure 5 displays the mean values and standard deviation of the Knoop

microhardness mean obtained for the experimental groups.

Microhardness
150-
100-
= b
I —_
x cl:l:':':':l:l:' —
50- b
iEEEEENN]|
0 T
GCp

Figure 5 — Mean and standard deviation (vertical lines) of Knoop microhardness
for the experimental groups.

The ttest indicated a statistically significant difference between GAp and
GCp and also for GBp and GCp (p<0.05). No significant difference (p>0.05) was
detected between the GAp and GBp.

The frequency and significant differences of the microleakage scores
obtained from groups are present in Table 3. The results of dye penetration for
GCw presented the highest mean for marginal microleakage of the restorations.
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Table 3. Frequency of the microleakage scores for the groups.

Enamel Margins (Scores)

Groups 0 1 2 3 Value p
GAy 10 6 4 0 <0.001 a
GBu 5 9 5 1 <0.001a
GCw 0 6 12 4 >0.210 b

Means followed by different small letters differ statistically by Mann-Whiteney test (5%).

No significant differences was found between groups GAy and GBy
(P>0.05). The Mann-Whitney test, presented a statistically significant difference
between GAy and GCy, and also for GBy and GCy (p<0.05).

4. DISCUSSION

The erosion potential with the consumption of acidic beverages is an
important consideration for nutritionists, dentists and physicians. Prolonged contact
time between the beverage and enamel or composite surface increases the
opportunity to occur the erosion (Johansson et al., 2002; Coombes JS, 2005). In
this study, to avoid interferences of the differences between the resin’s chemical
composition on the beverages, only one type of restorative material was used.

Thus, assuming that Cola soft drink and coffee are consumed three times a
day and that a person takes around 15 minutes to consume one drink, the
specimens were placed in the drinks for 15 minutes. After this time, the samples
were immersed in artificial saliva. This procedure was repeated three times a day.
The teeth were kept in saliva between the immersions in drinks in order to
reproduce normal oral environment conditions (Oncag et al., 2005)

The GBr and GCg did not presented significant differences, but showed
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higher surface roughness when compared to the GAg. According to Zero (1996),
pH is the important factor in determining the erosive potential of a solution. When
immersed in artificial saliva resin Z350 XT showed lower roughness values. This
can be explained by the neutral pH of saliva used. This result disagree with the
study of Kitchens and Owens (2007), who found that roughness did not increase
when the composite was immersed in coffee for the same period used in this
study. However, the results of this study are consistent with the results reported by
Dos Santos et al. (2010), who found significant degradation of the resin matrix
upon immersion in coffee at a high temperature. This high temperature could
accelerate the erosion process, although in this study different temperature were
not considered. AFM analysis showed that areas with an intense matrix loss on the
specimens surfaces (GBg), compatible with the areas visibly stained. Another
factor that can increase the roughness occurred because coffee contains yellow
colorants with high polarity that penetrates into the organic phase of the material
due of its compatibility with the polymer phase (Bagheri et al., 2005; Fujita et al.,
2006).

The restorations subjected to GBr and GCgr presented higher values of
surface roughness when compared with GAg, which corroborates with results of
previous studies (Wongkhantee et al., 2006). This result may be explained by the
presence of inorganic acids such as phosphoric acid used to neutralize the
sweetness of the soft drink, which promotes the surface erosion of the resin.

The results indicated significant reduction (p<0.05) in the microhardness of
the specimens submitted to CSD (Group C) in relation to the other groups. This
may be explained by the fact that beverages with low pH and phosphoric acid in
the composition, as in the case of CSD, may cause surface erosion and dissolution
of the composite matrix, thereby affecting the hardness of the resin (Aliping-
Mckenzie et al., 2004).

Although the period of time used in these experiments was short (30 days),
it was sufficient to produce significant differences. Group A presented the highest

level of microhardness, results consistent with previous studies showed in the
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literature (Diaz-Arnald et al., 1995; Aliping-Mckenzie et al., 2004; Kitchens and
Owens, 2007; Yanikoglu et al., 2009). Comparison between the groups immersed
in coffee solution and the control group did not reveal any significant differences.
Although the pH of the coffee solution is acidic, the fact that it contains amino acids
and sugars can prevent changes at any significant extent on the surface
microhardness of the restorative material. The difference in the hardness of the
restorative material tested after immersion in different beverages may be attributed
to chemical composition and interaction of liquids of different chemical
compositions (Abu-Bakr et al., 2000).

Marginal microleakage is an important factor for the clinical action of
restoring materials and it has been used in laboratory studies as an indicator of the
maintenance of this materials. The clinical effects of the marginal microleakage are
the penetration of bacteria and their sub-products in the interface tooth/restoration,
contributing to the formation of secondary caries and postoperative sensibility
(Taylor and Lynch, 1992).

Thermal and mechanical load cycling increased significantly the
microleakage for GBy and GCy. Thermal cycling induces stress and degradation in
the interface tooth/restoration due to the differences between tooth structures and
restorative materials (Asaka et al., 2007). Mechanical load cycling produces stress
in the composite resin. This stress is transmitted to the bonding interface.
Interfaces less affected by microleakage before the aging test were more
susceptible to thermal and load cycling (Aggarwal et al., 2008).

In low-pH drinks, the resin present a high solubility and it causes surface
and interface erosion and dissolution, affecting negatively the wear, hardness,
roughness and surface integrity (Aliping-McKenzie et al., 2004; Catelan et al.,
2010; Da Silva et al., 2011). The deterioration of the resin physical property and
changes in the morphology could be due to a hydrolytic breakdown of the bond
between silane and the filler particles, filler-matrix debonding or even hydrolytic
degradation of the fillers (Hengtrakool et al., 2011). The long-term maintenance of
the surface quality of materials is fundamental to improve the longevity of esthetic
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restorations. The increase of microleakage in specimens immersed in cola soft
drink also can be explain by degradation of adhesive bonding by phosphoric acid
present in Coke. These results are consistent with the study of Navarro et al.
(2011).

The carbonated beverages and coffee have a low pH and can be sweetened
with highly refined carbohydrates, which are metabolized by microorganisms of the
dental biofilm forming organic acids that can contribute to the erosive potential of
the hard dental tissues as well as of the restorative material (Lussi et al. 2004; von
Fraunhofer et al., 2004). Therefore, further research in intra-oral environment are
need to confirm the results of the in vitro studies.

5. CONCLUSIONS

Thus, it can be concluded:

» The beverages produced an increase on the surface roughness and
microleakage.

» The surface roughness and microhardness of the composite resin was
significantly change after immersion in CSD and coffee.

* The immersion in CSD increases significantly the microleakage in the margin

of the restorations.
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CAFITULOII

CAPITULO 2

Efeito da imersao em diferentes bebidas alcodlicas sobre rugosidade e

microdureza de resinas compostas

Resumo

O objetivo neste estudo foi avaliar in vitro a microdureza e rugosidade de
superficie de resinas compostas submetidas a ciclagem de 30 dias em solucdes
alcodlicas. Trés resinas compostas foram selecionadas para este estudo
(Durafill/Kulzer, Z250/3M ESPE e Z350 XT/3M ESPE). Foram confeccionadas 120
amostras (6 mm de didmetro por 2 mm de espessura) de cada material, com
auxilio de matriz de silicone. Apbés a fotoativagdo por 40 segundos (Radii
Plus/SDI), as amostras foram armazenadas em umidade relativa de 100% por 24
h a 37°C para posterior realizacdo do polimento de superficie com discos Soft Lex
(BM/ESPE) na granulagao fina e extrafina. Em seguida, as amostras foram secas
com papel absorvente e a rugosidade de superficie foi mensurada com
microscépio de forga atdbmica seguida da analise de microdureza inicial em
microdurbmetro. As amostras foram separadas aleatoriamente em quatro grupos
(n= 30) de acordo com as solugdes estudadas: G1- Saliva artificial; G2 — Cerveja/
Heineken; G3 — Vodka/ Absolut; G4 — Whisky/ Red Label. As imersées eram
realizadas 3X ao dia durante 15 minutos durante 30 dias. O teste de rugosidade e
microdureza de superficie foram repetidos ap6s 30 dias de imersdo. Os valores
obtidos de rugosidade e microdureza foram submetidos ao teste paramétrico de
ANOVA, complementado pelo teste de Tukey em nivel de significancia de 5%. Os
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resultados de rugosidade de superficie revelaram que todas as resinas compostas
analisadas apresentaram aumento de rugosidade estatisticamente significativo
apdés 30 dias de imersdo em cerveja e whisky. Os resultados mostraram que
houve reducéo significativa na microdureza de superficie das resinas analisadas,
apds a imersdao nas solugbes alcodlicas pelo periodo de 30 dias, sendo mais
significativo para resina composta Durafill. Com base nos resultados obtidos pode-
se observar que a degradagao superficial das resinas compostas depende da
composicao, tempo de imersao, teor alcodlico e pH das solucdes.

Keywords: Microdureza, rugosidade de superficie, resina composta, bebida

alcodlica.

1. INTRODUCAO

A longevidade das restauragcdes depende do tipo de material restaurador e
de suas propriedades, como resisténcia ao desgaste, resisténcia de uniao,
integridade da interface dente/restauracdo, dureza e rugosidade de superficie
(Rios et al., 2008). A erosao dental é um fator de risco para a saude bucal, sendo
introduzida pelo paciente de acordo com o estilo de vida e habitos alimentares.

A erosao apresenta etiologia extrinseca ou intrinseca (Gregory-Head et al.,
2000). Os fatores extrinsecos incluem na maioria dos casos o consumo de
alimentos acidos, refrigerantes, bebidas energéticas e substancias alcoodlicas
(Ablal et al., 2009). Os fatores intrinsecos englobam disturbios gastrointestinais
crbnicos, anorexia e a bulimia, nas quais a regurgitacdo e o ato frequente de
vomitar sdo comuns reduzindo pH no ambiente oral (Bartlett et al, 1996). Os
efeitos provocados por esses fatores nos materiais restauradores sé&o
amolecimento, aumento da rugosidade sobre a superficie da restauracao e erosao
da estrutura dentéria, tornando-os, mais susceptiveis ao desgaste (Yap et al.,
2000; Sarka, 2000; Turssi et al.,2002; Lussi et al., 2004).
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Mesmo com o desenvolvimento tecnolégico e a consideravel melhora das
propriedades das resinas compostas, a degradagao do material ainda preocupa os
profissionais, particularmente em relagdo ao desgaste em areas de grande tensao
funcional (Prakki et al., 2005). Assim, bebidas alcodlicas podem promover erosao
da superficie de resinas compostas (Kakaboura et al., 2007). O alcool presente na
bebida se difunde na resina plastificando a matriz polimérica reduzindo as
propriedades mecéanicas como a dureza superficial, resisténcia ao desgaste e
lisura, agindo diretamente na interface particula/ matriz (Ablal et al., 2009).

A rugosidade das estruturas dentarias e dos materiais restauradores
provocados pela erosao tem influéncia na retencao de microorganismos. Assim, a
superficie mais rugosa permite a colonizagdo mais rapida e maturagéo do biofilme,
aumentando o risco de desenvolvimento de carie e doenga periodontal, como
também aumentar a susceptibilidade ao manchamento da restauragao. (Fuller and
Johnson, 1997; Bollen et al., 1997; Bagheri et al., 2005).

Diante dessas consideracdes, o objetivo neste estudo foi analisar a
influéncia de bebidas alcodlicas sobre a microdureza e rugosidade de superficie
de resinas compostas nanoparticulada, microhibrida e microparticulada.

2. MATERIAL E METODO

2.1 Preparo das amostras

Trés resinas compostas indicadas para restauragées de dentes anteriores e
posteriores foram utilizadas neste estudo. A composicao basica, fabricante e lote

estao descritos na Tabela 1.
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Tabela 1 — Descricao das resinas compostas utilizadas no estudo.

. o Tamanho e tipo de .
Material Composicao i Fabricante e lote
particula

Particulas: Diéxido de

silicio (0,02-0,07um), HERAUS/KULZER
Durafil UDMA, BisGMA, particulas pré- South Bend, IN,
TEGDMA, fotoiniciador  polimerizadas (10-20um) USA
tamanho médio 0,04um; 010215

(40% em volume)

. . . o 3M/ESPE St. Paul,
7250 BisGMA, BisEMA e Silica/zircénia, MN, USA

UDMA, fotoiniciador 0,6 pm (66% em volume)  N287540BR

Silica, zircbnia.Tamanho

Bis-GMA, UDMA, Primario 5 a 20nm e 3M/ESPE St. Paul,
Z350 XT TEGDMA, e Bis-EMA.,  nanoclusters 0,6uma  MN, USA
fotoiniciador 1,4um N248065BR

(63,3% em volume)

Foram confeccionadas 120 amostras, sendo 30 de cada resina para cada
solugdo, utilizando matriz de silicone polimerizada por condensagdo com
dimensdées de 6 mm de didmetro por 2 mm de profundidade. As resinas
compostas foram inseridas na matriz em incremento Unico. Em seguida, uma tira
de poliéster (Quimidrol Ltda.) foi colocada sobre a resina composta e o material
pressionado com auxilio de uma placa de vidro. O material foi fotoativado por 40
segundos através da tira de poliéster com unidade fotoativadora (Radii Plus, SDI,
Victoria, Australia) com irradiancia de 1200 mW/cm?, aferida por radidmetro
Demetron ((Kerr/Sybron Dental, EUA).

Apbs polimerizacdo, as amostras foram armazenadas por 24 horas a 37°C
para posterior acabamento e polimento. Para acabamento e polimento foram
utilizados discos de lixa Soft Lex (3M/ESPE) e pasta Diamond PRO com disco de
feltro (FGM, Joinvile, Brasil).

27



2.2 Ciclagem das amostras

As amostras de cada resina composta foram aleatoriamente separadas em
quatro grupos: Grupo 1 — Saliva artificial; Grupo 2 — Cerveja; Grupo 3- Vodka e
Grupo 4 — Whisky. A composigao das solugdes utilizadas esta descrita na Tabela
2. O experimento foi realizado no esquema de ciclagens permanecendo 15
minutos em cada solugao, trés vezes ao dia, durante 30 dias. Cada amostra foi
armazenada individualmente em eppendorf com capacidade de 1,5 mL contendo
saliva artificial enquanto ndo estavam imersos nas respectivas solugdes alcodlicas
durante as ciclagens. Os valores do pH de cada uma das solugcbes foram
determinados usando um pHmetro (Orion Modelo 420). Em cada recipiente de
vidro com uma amostra foi adicionado 10 mL da bebida correspondente, de
acordo com a norma ISO 4049 (2009), que recomenda 10 mL do liquido por
amostra.

Tabela 2. Descrigao das solugdes utilizadas.

Solugao Composicao % de Alcool (GL) pH Fabricante

Carboximetilcelulose , cloreto de

potassio, fosfato de potassio @
Pharmacéutico,

Saliva Atrtificial dibasico, cloreto de sédio, 0,0 7.1
Maceid, AL, Brazil

cloreto de calcio anidro, cloreto
de magnésio e aspartame

Destilado alcooélico de malte )
Johnnie Walker

Whisky Red envelhecido e destilado
. 40,0 3.76 ,Red Label,
Label alcodlico de cereais nao . ]
Diageo, SP, Brazil
maltados
Vodka Absolut Absolut Company,
odka Absolu A ; ili
Agua e alcool etilico. 40,0 7,0 Sweden
. Heneiken,
Cerveja Agua, cereais ndo maltados, Araraquara. SP
. " 5,0 4.1 q » OF,
Heineken malte e lGpulo Brasil
rasi
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2.3 Avaliacao da rugosidade em AFM

A andlise da rugosidade foi realizada em Microscépio de Forgca Atdmica
(SPM-9500J3, Shimadzu®, Jap4o), acoplado a um microscépio dptico com zoom
de 0,8-5x com fonte de luz (Kyowa Optical, Kanagawa, Japao) e um monitor de
video Victor TM-A14s. O scanner do microscépio permite varreduras até 125 um
nas direcées horizontais (eixos x e y) e até 8 um na direcao ortogonal (direcao z).
Todas as imagens apresentadas foram obtidas no modo contato. Foram utilizadas
pontas de SizN4 da Olympus com comprimento de 200 micras, constante de forca
de 0,15 Nm"' e freqliéncia de ressonancia de 1 Hz. O procedimento de
mapeamento utilizado foi de imagens com 50 x 50 um.

Para definir a topografia da superficie da amostra, o valor da rugosidade
(Ra) foi determinado. Esse valor é a média aritmética da rugosidade determinada
como o desvio médio de um perfil de se¢do da linha média pela aplicagdo da
equacao (1), Onde L é o comprimento da secao e f (x) € a funcao de

deslocamento:

1 L
Ra = zfo | f(x)]dx.

2.4 Avaliacao da Microdureza

A analise da microdureza foi realizada na regidao de superficie da resina
composta com carga de 50 g, durante 15 segundos com microdurébmetro (HMV-
2000 Shimadzu, Japao), com penetrador tipo Knoop. Foram realizadas trés
endentagdes por restauracdo, analisadas em linha (proximo extremidade, no

centro da amostra e na extremidade oposta).
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2.5 Analise Estatistica

O teste de normalidade de Shapiro-Wilk foi utilizado para analisar se os
dados se distribuiam de acordo com o teorema da distribuicdo central. Como os
dados de microdureza e rugosidade estavam de acordo com a normalidade
(p>0.05), testes paramétricos foram aplicados para estatistica inferencial. Para as
analises comparativas dos fatores rugosidade e microdureza foi utilizado o teste
paramétrico (ANOVA) dois fatores complementado pelo teste de Tukey. Todos os
testes utilizados foram aplicados com nivel de significancia de 5% (a=0.05).

3. Resultados

3.1 Analise de microdureza das superficies das resinas compostas

Foi verificado na Tabela 3 que antes do tratamento com diferentes
substancias as resinas Z350 XT e Z250 apresentaram maiores valores de
microdureza que a resina composta Durafill (p<0.05). Apds 30 dias de imersao nas
substancias alcodlicas, as resinas compostas Z350 XT e Z250 continuaram
apresentando maior microdureza que a resina composta Durafill (p<0.05).
Adicionalmente foi verificado que apos a imersdao em whisky, a resina composta
Z350 XT apresentou maior microdureza que a resina composta Z250 (p<0.05).

Ap6s as imersbes com as diferentes substéncias, todas as resinas
compostas apresentaram reducdo na microdureza qualquer que fosse a

substéancia utilizada (p<0.05).

Tabela 3: Médias e desvio-padrao da microdureza (KHN) das resinas antes e apos
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o tratamento com as bebidas alcodlicas.

Resinas
Saliva Cerveja Vodka Whisky
x Solucodes

Inicial 30 dias Inicial 30 dias Inicial 30 dias Inicial 30 dias
118.40+ 101.40+% 114.40+% 102.39% 112.00+ 93.44+ 119.60+ 91.22+

Z350 XT
9.94 aA 6.88 aB 5.92 aA 5.43 aB 7.25 aA 6.32 aC 10.11 aA 3.66 aC
123.70+ 98.77+% 117.60% 101.47% 121.10% 87.68+% 112.83+ 79.87+

2250

11.60aA 10.03 aB 4.94 aA 8.79 aB 10.11 aA 8.09 aC 7.81 aA 2.76 bC
39.45+ 32.02+ 37.72+ 24.55+ 36.03+ 22.59+ 37.01% 18.79+

Durafill
4.94 bA 3.56 bB 2.55 bA 3.06 bC 2.76 bA 1.99 bC 2.85 aA 1.48 cD

Médias seguidas por letras distintas (mindsculas nas colunas e mailsculas nas linhas diferem entre

si (p<0,05).

Antes das imersdes nao foi observado diferengcas entre os grupos para as

resinas compostas no periodo inicial (p>0.05). Foi

verificado nas resinas

compostas Z350XT e Z250 que a vodka e o whisky produziram maior redugcao da
microdureza em relagdo a saliva artificial e a cerveja (p<0.05). Apos 30 dias de
imersdo em whisky observou-se que a resina composta Durafill apresentou menor
microdureza em relagdo as outras substancias (p<0.05). Todas as bebidas
alcodlicas reduziram a microdureza em relagéao a saliva artificial (p<0.05). Nao foi
verificada diferenga entre cerveja e vodka na microdureza para resina composta
Durafill (p>0.05).

3.2 Analise topografica das superficies das resinas compostas
A Tabela 4 mostra que a rugosidade de superficie no periodo inicial nao
mostrou diferenca significativa entre as resinas compostas em nenhuma das

solugdes avaliadas. Apdés o periodo de 30 dias foi verificado aumento na
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rugosidade de superficie de todas as resinas quando imersas em cerveja e whisky
(p<0.05), com excegao para as resinas Z250 e Durafill apés imersdo em Vodka.
Apos o periodo de 30 dias em whisky, a resina composta Durafill apresentou-se

mais rugosa que as resinas compostas Z350 XT e Z250(p<0.05).

Tabela 4: Médias e desvio padrdo dos valores de rugosidade de superficie (nm)

das resinas no periodo inicial e ap6s 30 dias de imersdo em bebidas alcodlicas.

Resinas
Saliva Cerveja Vodka Whisky
x Substancias
Inicial 30dias Inicial 30dias Inicial 30dias Inicial 30 dias
402.27+ 462.47+ 419.80+ 644.23+ 505.10+ 585.65+ 409.50+ 664.17+
Z350 XT 184.26 175.77  89.38 89.09 135.36 158.43 135.93 184.59
aA aA aA aC aA aB aA aC
411.35+ 493.04+ 527.93+ 645.45+ 472.29+ 538.59+ 359.60+ 614.01+
2250 74.30 79.42 173.20 202.13 182.48 168.17 76.79 140.26
aA aA aA aB aA aA aA aB
375.34+ 42454+ 428.60+ 731.43t+ 406.35+ 465.79+ 349.41+ 830.10%
Durafill 106.91 117.39 122.21 134.27 129.49 158.81 106.02 148.86
aA aA aA aB aA aA aA bB

Médias seguidas por letras distintas (mindsculas nas colunas e mailsculas nas linhas para cada
solugao) diferem entre si (p<0,05).

As imagens das resinas compostas Z350 XT, Z250 e Durafill imersas em
whisky, vodka e cerveja obtidas no microscopio de forga atbmica nos diferentes
periodos de avaliacdo estdo dispostas nas Figuras de 1 a 8. No periodo inicial &
possivel visualizar a presenga da matriz resinosa cobrindo as particulas de carga
na superficie de todas as resinas compostas avaliadas. Em 30 dias nota-se perda
da matriz organica com concentracdo de particulas de carga expostas ou espacos
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vazios para as resinas compostas imersas em whisky, cerveja e vodka, com
excecdo da vodka que nao proporcionou diferenga na rugosidade das resinas

compostas 2250 e Durafill apds imersao.

0.00

0.00

0.00
50.00x:50.00 [um], 7. 0,00/-=342.56 [nm] 5000 %50.00 [um]  Z 0.00 - 1028 35 [nm] .00

Figuras 1 e 2: Imagens no modo contato obtida pelo AFM inicial e ap6s 30 dias em whisky com a
resina Z350 XT.

0.00

0.00

50.00 x 50.00 um] Z 0.00 - 306.32 [nm] 0.00

50.00%50.00 [um] Z 0.00 - 63643 [nm] 0.00

Figuras 3 e 4: Imagens no modo contato obtida pelo AFM inicial e apés 30 dias em cerveja com a
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resina Z250.

0.00

. 0.00
50.00.:50.00 [um]. . 2 0.00:=+262.26 [nm] £0.00x50 00 [um]  Z 0.00 - 69102 [nm] ean

Figuras 5 e 6: Imagens no modo contato obtida pelo AFM inicial e ap6s 30 dias em whisky com a

resina Durafill.

nml_"__,.?s- % : ! 63§91?13"<‘3]_48

% . ~ [om) w 936.48

0.00 o6

50.00x50.00 [um] Z 0.00 - 638.91 [nm] 0.00 50.00 x 50.00 [um] Z 0.00 - 936.48 [nm] 0.00

Figuras 7 e 8: Imagens no modo contato obtida pelo AFM inicial e ap6s 30 dias em vodka com a
resina Z350XT I.

4. . DISCUSSAO
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A influéncia de fatores quimicos e térmicos esta intimamente ligada ao
sucesso clinico das restauracdes diretas de resina composta em longo prazo.
Fatores quimicos exercem papel fundamental no processo de degradacdo da
superficie de materiais restauradores resinosos (Yap et al., 2003). A influéncia da
degradacgao quimica reflete-se na alteracao da textura de superficie e microdureza
de superficie (Lee et al., 2005).

Os resultados encontrados neste estudo mostraram alteragdes na
superficie das diferentes resinas compostas com reducdo da microdureza ao
serem expostas durante 30 dias em substancias alcodlicas que sao ingeridas
rotineiramente. Os resultados obtidos estdo de acordo com os apresentados por
McKinney and Wu,1985 que relataram reducdo da dureza apds imersao em
solugdes alcodlicas. No grupo controle imerso em saliva artificial, os resultados
mostraram que as resinas compostas Z350 XT, Z250 e Durafill apresentaram
reducao significativa no valor da microdureza de superficie apds o periodo de 30
dias.

Apesar do periodo de tempo dos experimentos relatados ser considerado
curto (30 dias), os mesmos foram suficientes para produzir diferengas significantes
na rugosidade. Os grupos imersos em solugdes alcodlicas foram capazes de
ocasionar degradacdo quimica no polimero em todas as resinas estudadas.
Reducéo significativa da microdureza foi encontrada na resina composta Durafill
apds 30 dias de imersdao em cerveja quando comparadas com a saliva artificial
pelo mesmo periodo, 0 que nao ocorreu com as resinas compostas Z250 e
Z350XT quando comparadas com a imersdao em saliva artificial apdés 30 dias.
Estes achados estdo de acordo com Sarret et al., (2000), que ndao encontraram
diferencas entre cerveja e agua apés 14 dias de imersao.

Apesar do pH 7,0 da vodka, a bebida reduziu os valores de microdureza de
superficie das resinas compostas Z350 XT, Z250 e Durafill apdés 30 dias de
imersao. Este resultado pode ser explicado pela graduacao alcodlica da bebida
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(40 graus GL), que ao penetrar na matriz organica e expandir os espacos entre as
cadeias lineares dos polimeros, ocasiona o rompimento da unido entre as
particulas de carga e matriz organica. Segundo Yap et al., (2003) este fato
ocasiona efeito plastificante na matriz orgéanica e consequiente menor resisténcia a
degradacao.

A diferenca de dureza das resinas compostas em diferentes bebidas
também é atribuida a composicdo quimica e a diferente interagdo dos liquidos
com diferentes composi¢des quimicas (Abu-Bakr et al., 2000). A resina composta
Z250 e Z350 XT apresentam matriz organica com base no BisSEMA um mondémero
de alto peso molecular e mais resistente a degradacao devido a exclusdo dos
terminais (OH) que séo susceptiveis a absorgcao e solubilidade (Ferracane, 2006).
A resina composta Durafill apresenta maior percentual de matriz organica, com
base em UDMA, e menor percentual de carga inorganica, o que explicaria a maior
reducao de microdureza de superficie em relacdo as resinas Z250 e Z350XT.
Além disso, o UDMA, TEGDMA e BisGMA séao altamente susceptiveis a absorcao
e solubilidade quando em contato com o alcool, ocasionando amolecimento da
matriz organica e consequente menor resisténcia a degradacao (Sarrett et al,,
2000; Yap et al., 2003). O whisky com graduacao alcodlica de 40 % e pH 3,76 foi o
mais agressivo, proporcionando menor valor de dureza de superficie para a resina
Durafill.

A andlise da rugosidade de superficie foi realizada em microscopio de forca
atdbmica que tem sido sugerida como um método mais preciso para determinar a
qualidade da superficie em resinas compostas (Kakaboura et al., 2007; da Silva et
al., 2011).

A rugosidade de superficie das resinas compostas avaliadas (Z350 XT,
Z250 e Durafill) apresentou aumento significativo entre o periodo inicial e apds 30
dias para as amostras imersas em cerveja e whisky, exceto para a vodka nas
resinas compostas Z250 e Durafill.

De acordo com Zero (1996), o pH é o fator de grande importancia para

determinar o potencial erosivo de uma solucdo. Quando imersos em saliva
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artificial, todas as resinas avaliadas nao apresentaram diferenca entre o periodo
inicial e apos 30 dias. Os resultados do corrente estudo estdo de acordo com
Moraes et al. (2008) que relataram nao haver diferengca estatisticamente
significativa entre os valores da rugosidade de superficie das resinas compostas
entre os periodos de imersao inicial e ap6s um periodo de 180 dias em agua
destilada. Apesar de a saliva apresentar pH 7,1 (neutro) semelhante ao da vodka,
a resina Z350 XT apresentou aumento da rugosidade de superficie apds imersao
em vodka. Na anadlise de superficie com microscopio de forgca atdmica verificou-se
que a superficie da resina composta Z350 XT armazenada em vodka (Figuras 7 e
8) apresentava particulas de carga expostas e extruidas apds o processo de
degradagado quimica e, em alguns casos, foram deslocadas deixando espagos
vazios que tornaram a superficie da resina mais irregular.

A resina composta Z350 XT contém uma combinacao de nanoparticulas de
zircbnia (didmetro: Nm 5-10) e nanoparticulas de silica (diametro nanoparticula:
75 nm). Além disso, essas particulas formam nanoclusters (0,6-1,4 um) que sao
aglomerados de nanoparticulas de zirconia/silica. Esses nanoclusters agem como
uma unidade unica. Apesar do pH neutro, o elevado percentual de alcool pode ter
se difundido pela matriz causando hidrélise da unido entre o silano e a superficie
da carga contida no compésito removendo esses nanoclasters. Segundo perfil
técnico do fabricante (3M/ESPE) resina Z350 XT apresenta maior percentual de
monémero diluente (TEGDMA). Este mondmero apresenta baixa resisténcia em
contato com alcool ou em solugées acidas (Rahim et al., 2012).

Ja a resina composta Durafill foi a que apresentou os maiores aumentos de
valores de rugosidade de superficie entre o periodo inicial e apds 30 dias quando
imersas em cerveja e whisky. Isto pode ser justificado devido a composicao
quimica com menor percentual de carga inorganica sendo mais suscetivel a
degradacao de superficie devido ao baixo pH e a presenca do alcool na cerveja e
whisky. A degradagao quimica age também sobre a matriz organica das resinas
compostas devido a heterogeneidade natural do processo de polimerizagdo dos
monémeros a base de metacrilato (de Moraes et al., 2008).
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Além disso, Shabanian e Richards (2002) relataram que quanto mais baixo
for o pH de uma solugdo mais dano trara ao desempenho mecéanico das resinas
compostas. Neste estudo, as trocas das solugbes alcoodlicas ocorreram
diariamente 3 vezes ao dia. Com isso, o pH das solu¢des foi mantido e também a
potencialidade para promover degradagdao (Kitchens and Owens, 2007).
Entretanto, resultados diferentes deste estudo foram descritos por Bargheri et
al.(2007), no qual observaram que a resina composta Filtek Supreme, que pode
ser comparada estruturalmente a resina Z350 XT, nao apresentou alteragdo de
rugosidade de superficie quando imersa em solugao tampao de lactato (pH 2,7) e
agua.

A rugosidade da superficie e a degradacdo quimica sdo dependentes da
composicao das resinas compostas (Yazici et al., 2010). Entretanto, o efeito do
ambiente bucal sobre as solucdes alcodlicas pode ser diferente, o que poderia ter
ocasionado diferentes efeitos sobre as resinas compostas estudadas. A influéncia
de outros agentes relacionados a dieta de rotina e a higiene bucal podem também
interferir na acéo dessas substancias alcodlicas.

5. CONCLUSAO

Baseado na metodologia empregada pode-se concluir que:

+ Todas as solugbes reduziram a microdureza de superficie das

resinas apds imersao por 30 dias.

« O whisky foi a solugcdo mais agressiva, reduzindo de forma

acentuada a microdureza da resina composta Durafill.
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» Cerveja e whisky produziram maiores alteragdes de rugosidade de
superficie nas resina analisadas.
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CONCLUSOE S GERAIS

Assim baseado nos resultados obtidos péde-se concluir que:

A imersdo em Coca-Cola altera as caracteristicas de superficie de

restauracdes de resina composta.

* A imersdo em Coca-Cola acentuou a microinfiltracdo marginal
guando comparada aos espécimes em imersao em saliva artificial.

* A imersao em cerveja, vodka e whisky reduzem a microdureza de
superficie das resinas compostas

» O whisky foi a solugao alcodlica mais agressiva reduzindo de forma
acentuada a microdureza e aumentado a rugosidade de superficie
da resina Durafill.

* A cerveja e whisky produziram maiores alteragdes de rugosidade

superficial e microdureza das resina analisadas.
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AFENDICE

LEGENDAS E FIGURAS

Figura 1 : Compésito restaurador FiltekTM Z350 XT (3M/ESPE)

Figura 2: Dispositivo para padronizacao do preparo cavitario

Figura 3: Preparo cavitario

Figura 4: Amostra

Figura 5: Amostra utilizada para as analises de microdureza, rugosidade e
microinfiltragcdo marginal do Capitulo 1.

Figura 6: Imersdao em Coca-cola dos espécimes do Capitulo 1.

Figura 7: Imersdo em Café dos espécimes do Capitulo 1.

Figura 8: Eppendorf com amostra em saliva artificial.
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Figura 1

Figura 2 Figura 3

Figura 4 Figura 5

46



Figura 6 Figura 7

Figura 8
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LEGENDAS E FIGURAS

Figura 9 : Compdsitos restauradores Filte Z350 XT (3M/ESPE), 2250 (3M/ESPE)
e Durafiil VS (Heraus/Kulzer)

Figura 10: Matriz de silicone polimerizada por condensacao

Figura 11: Amostra utilizada para as andlises de microdureza, rugosidade do
Capitulo 2.

Figura 12: Bebidas alcodlicas utilizadas no Capitulo 2.

Figura 13: Imersdo em Whisky dos espécimes do Capitulo 2.

Figura 14: Amostra posicionada no microdurdmetro para leitura da microdureza
com penetrador Knoop.

Figura 15: Amostra posicionada no AFM para leitura da rugosidade.
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Figura 13
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